
18

บทท่ี 2

การทดลอง

2.1 ฟืชตัวอย่าง
เหอ้าว่านพระฉิม เอจากอ้านขายยาเวชพงณ์โอสถ ตัวอย่างพืช เก็บ'ไอ้ท่ึดผะ เภสัชศาสตร์ 

จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย หมายเลข 050151

2 .2  เครื่องมีอที่ๆอ้ๆนการวิเคราะห์สาร
2 .2 .1  NMR Spectra บันทึกด้วยเครื๋อง Bruker AC 200 MHz. Fourier 

Transform NMR spectrom eter โดยๆอ้เตตระเมทึลาซเลน (TMS) เป็นสารอ้างอิง 
(r e feren ce ) วัคด่าเคมีคัลt พทึเป็น พีพีเป็ม (ppm)

2 .2 .2  IR Spectra บันทึกตัวยเดร๋ึอง Perkin-Elmer Model IR 1760
สารที่เป็นของแข็งเตรียม'โดย ผสมโพแทสเทึยมโบรามด้ (KBr) แล้วอัดๆห้เป็นแผ่น ส'’าหรับสาร 
ที่เป็นของเหลว ทฯโดย อ้ๆแผ่นโซเดียมคลอไรด (NaCl)

2 .2 .3  MS Spectra บันทึกด้วยเดรือง J eo l Mass Spectrom eter Model JMS- 
DX-300/JMA 2000 ท่ี 70 อิเล็กตรอน'โ'วลตั

2 .2 .4  GLC Spectra บันทึกด้วยเครือง Shimadzu Gas-Liquid Chomatograph 
Model GC-7 AG

2 .2 .5  M elting Poin t บันทึกโดยๆอ้เดรืฮง Fisher-John

2 .3  สารเคมี
2 .3 .1  ตัวทฯละลายท่ีๆบัได้แก่ เฮกเชน,ไดคลอโรมีเทน,แฮทึโทน และเมทานอล 

สาร เ คมีท่ีๆอ้ถัา เ ป็นชนิดคอมเมอรั เทึยล เ กรด ด้องนๆมากล่ันก่อนๆอ้ทุกครง
2 .3 .2  สารเคมีอี๋นๆที่ๆอ้ได้แก่ ซสิกาเจล A r t .7731 สๆหรับทๆดวิดคอล้มฟ้

าครมาไทกราทึ
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2 .4  รgการทดลอง
ตงแต่หัวข้อ 2 .4 .1 - 2 .4 .3  ดูตามเอกสารข้างสิง (32)

2 .4 .1  ดรคดอล้มนีใครมาใทกรานี
2 .4 .2  คอล้มนีใครมาใทกรานี
2 .4 .3  หันแลรัใครมาใทกรานี

2 .5  การสกัด
นๆเหง้าว่านพระฉิม หัแหังและบดละเอียดหนัก 10 กัใลกรัม มาสกัดดัวยตัวทๆ 

ละลายต่างๆดัง!
2 .5 .1  นฯเหง้าว่านพระฉิมมาสกัดดัวยเฮกเชน ใดยแข้า,นเฮกเชนประมา» 3 วัน 

กรองนๆสารละลายที่ไดัมากลั่นแยกเอาเฮกเซนออกใดยทฯการกลั่นแบบธรรมดา นๆเฮกเชนที ่
กล่ันไดันกลับไบแข้ครงต่อๆใบอีก ทๆเข้นน 4-5  ครง จนสารละลายไม่มีสี นๆสารทึ่ใดัเทใส 
ปีกเกอรนๆใบระเหยใหัแหังบนอ่างน้ๆเดีอด จากการสกัดด้วยเฮกเชน จะไดัผลสกัดมีลักษอเะข้น 
เหนียวสีน้ๆตาลแดงหนัก 162 กรัม

2 .5 .2  นๆกากที่เหลอจากการสกัดดัวยเฮกเชน ใบสกัดต่อดัวยไดคลอใรมีเทน ใดยทๆ 
เข้นเดียวกับ ข้อ 2 .5 .1  จะไดัผลสกัดมีลักษ»ะข้นเหนียวสืน้ๆตาลแดงหนัก 267 กรัม

2 .5 .3  นๆกากที่เหลือจากการสกัดดัวยไดคลอใรมีเทน ใบสกัดต่อดัวยเมทานอล ใดยทๆ 
เข้นเดียวกับ ข้อ 2 .5 .1  แต่นๆสารละลายที่ไดัมากลั่นแยกเอาเมทานอลใดยเดร่องระเหยร'เญฤก- 
กาศแบบหมุน ไดัผลสกัดมีล้กษณะข้นเหนียวสืน้ๆตาลดๆฬนัก 340 กรัม

ผ ล ก ารส ก ัด ท ั้งห ม ด ส ร ุบ ใด ัต าม แ ผ น ภ าพ ท ี่ 1 หน ้า 20



แผนภาพท่ี 1 แสด'งการสกัดเฬา'ว่าน'พระฉิมท่ีแพ้และบดละ เ อียด

เฬาว่านพระฉิมที่แ#งและบดละเ

เฮกเชน

กาก? เหลอ

ไดคลอ!รมีเทน

ผลสกัดไดคลอ!รมีเทน กาก? เหสือ

กาก? เหลื

รยด

ผลสกัดเฮกเชน

ผลสกัดเมทานอล
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2 . 6  การแยกสารจากเหข้าพระฉิม
2 . 6 . 1  การแยกสารจากผลสกัดเฮกเชน

นๆผลสกัดเฮกเชนหนัก 50 กรัม มาทฯการแยกใดยา,!โวิสีดวิคคอลัมนั‘ใดรมา- 
รฑกราฟิ ใข้สิลึกาเจลเป็นตัวดูดสิบหนัก 300 กรัม ใข้ตัวทๆละลายชะคอลัมนัตามอัตราส่วนตัางๆกัน 
ใด ย เi มจาก เฮกเชน, เฮกเชน-ใดดลอใรมีเทน,ไดคลอใรมีเทน, ไดดลอใรมีเทน-เมทานอล 
และเมทานอล ตามลฯดับ เกับสารละลายที่ชะครั้งละ 800 ชม3  นๆไบกล่ันแบบธรรมดาเพฮแยก 
ตัวทๆละลายออก จนเหลึอสารละลายบระมาณ 50 ชม3  เทใส่ขวดรูบกรวย ตรวจสอบดัวย 
ทินแลรัใครมาใทกรามี รวมขวดท่ีเหมีอนกันเข้าดัวยกัน นๆไบระเหยบนส่างน้ๆเดีอด และต้ังทิง 
ไข้ใข้ตกผลึก

ตารางที่ 5 ผลของการแยกสารในผลสกัดเฮกเชน

ตัวชะ อัตราส่วน'ใดยบ'! มาตร ขวดลๆดับท่ี ลักษณะของสาร

เฮกเชน 1 : 2 น้ๆมันสีขาว
3-11 ผลึกสีขาวในนัๆมันสีเหลึอง

เฮกเชน:ไดคลอ- 19:1 12-13 ผลึกสีขาวในนัๆมันสีเหลึอง
ใรมีเทน 19:1 14-18 ผลึกสืขาววาว ในนัๆมันสืเหลึอง

19-23 ของแข็งอลัณฐานในนัๆมันสี เหลึอง
9:1 24-33 น้ๆมันสืเหลึอง
3:1 34-37 ผลึกละ 1สียดสีชาวในนัๆมันสีเหลึอง

38-40 ผลึกรูบสีเหล๋ียมใสแบนในนัๆมันสี-
เหลึอง

41-44 ผลึกรูบ เ ข็มในน้ๆมันสี เ หลึอง
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ตารางมี 5 (ต่อ)

ตัวชะ อัตราสวนใดยบรัมาตร ขวดลฯตับล่ี ลักษอเะของสาร

เฮกเชน:ไดคลอ 1:1 45-50 ผลึกไสรูบสามเหล่ียมหม้าจ่ัว ไน
ไรมีเทน ม้ฯมันลึเหลึอง

51-58 ม้ฯมันสืเหลึอง
1:3 59-60 ม้ฯมันลึเหลึอง

61-64 ผลึกสืขาวไนม้ฯมันลึเหลึอง
เฮกเชน:ไดคลอ- 1:3 65-72 ม้ฯมันลึม้ฯตาล
ไรมีเทน
ไดคลอไรมีเทน 73-82 ม้ฯมันลึม้ฯตาล
ไคคลอไรมีเทน: 19:1 83-91 ม้ฯมันลึม้ฯตาลไหม้
เมทานอล 9:1 92-95 ม้ฯมันลึเหลึอง

1:1 96-99 สารละลายลึม้ฯตาล
1:3 100-103 สารละลายลึเหลึอง

เมทานอล 104-110 สารละลายลึเหลึอง

2 . 6. 2 การแยกสารจากสิงสกัดไนไดคลอไรมีเทน
นฯผลสกัดไดคลอไรมีเทน 50 กรัม มาแยกไดยร!!ดรคดอล้มนไดรมาไทกรามี 

ไดยา,#?เลึกาเจล 300 กรัม ชะคอล้มใบทยตัวทฯละลายตามอัตราสวนต่างๆกัน และแไบแต่ละส่วน 
เหมีอนหัวม้อ 2 . 6.1
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ตารางfi 6 ผลของการแยกสารจากผลสกัดไดคลอไรริ!เทน

ตัวชะ อัตราส่วนไดยบ1 มาตร ขวดลฯดับfi ลักษเนะของสาร

เฮกเชน 1-9 ฟ้ามันไม่ริ!สี
10-15 ฟ้ามันสีเหสืฮงส่อน

เฮกเชน:ไดคลอ- 19:1 16-20 ฟ้ามันฝ็เหสืองส่อน
ไรริ!เทน 21-27 ฟ้ามันสีเหสิองเฟ้ม

9:1 28-35 ผสีกสีขาววาวไนฟ้ามันสีเหสีอง
36-37 ฟ้ามันสีเหสืองส่อน

3:1 38-41 ผสีกสีขาวไนฟ้ามันสี เหสิอง
42-44 ฟ้ามันสีเหสิอง
45-51 ผสีกสีขาว เป็นเรด' 'ๆไน'ฟ้ามันสี-

เหสีอง
เฮกเชน:ไดคลอ- 1:1 52-53 ผสีกละเสียดวาวสีซาวไนฟ้ามันสี-
ไรรเทน เหสิอง

54-57 ผสีก'ไสรูบสาม เหล่ียมหน้าจ่ัว
ไนฟ้ามันสีเหลอง

58-60 ฟ้ามันสีฟ้าตาลแดง
61-65 สารคลัายบุยนุ่นลอยอ '̂ไน'ฟ้ามันสี-

ฟ้าตาลแดง
1:3 66-76 ฟ้ามันสีฟ้าตาลแดง

ไดคลอไรริ!เทน 77-83 ฟ้ามันสีฟ้าตาล
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ตารางที่ 6 (ต่อ)

ตัวชะ อัตราส่วน!ดย,ชวิมาตร ขวดลฯตับท่ี ลักษณะของสาร

ไดคลอ!รแเทน: 9:1 84-89 ฟ้ฯมันสืน์ฯตาลดฯ
เมทานอล 3:1 90-95 ฟ้ำมันสิฟ้ฯตาล

1:1 96-99 ฟ้ฯมันสีฟ้ฯตาลแดง
1:3 100-103 สารละลายสืฟ้ฯตาลอ่อน

เมทานอล 104-108 สารละลายสืเหสิอง

2 .6 .3  การแยกสารจากผลสกัดเมทานอล
นฯผลสกัดเมทานอล 50 กรัม มาแยก!ดยวิสืควิคคอลัมน์!ดรมา!ทกราน์ รลย 

า#!เลิกาเจล 300 กรัม ชะคอลัมน์ตัวยตัวท”าละลายตามอัตราสวนต่างๆกันและเกับแต่ละสวน 
เหแอน!หัวข้อ 2 . 6.1

ตารางที่ 7 ผลการแยกสารจากผลสกัดเมทานฮล

ตัวชะ อัตราสวน!ดยบวิมาตร ขวดลฯดับท่ี ลักษณะของสาร

เฮกเชน 1-7 น์ฯมันสืเหสิองอ่อน
เฮกเชน:ไดคลอ- 19:1 8-14 น้ฯมันสืเหสืองอ่อน

! รฝ็เทน 9:1 15-18 น้ฯม้นสีเหสิองลัม
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ตารางที่ 7 (ต่อ)

ตัวชะ อัตราส่วนไดยป1 มาตร ขวดลฯดับท่ี ลักษธเะของสาร

เฮกเชน:ไดคลอ 3:1 19-22 ผสีกเป็นแผ่นสีขาววาวไนฟ้ามันสี-
ไรมีเทน เหสิอง

23-29 ผสีกรูปเ ป็มบนกับของแป็งอลัญฐาน
สีขาวทนฟ้ามันสีเหลอง

30-32 ฟ้ฯมันสีเหสือง
33-44 ฟ้ามันสีเหสืองเฟ้ม

1:1 45-58 สารละลายสีฟ้าตาลมีคราบสีขาวที่
กันขวด

1 ะ 3 59-69 สารละลายสีฟ้ฯตาลมีดราบสีขาวท่ี
กันขวด

ไดคลอไรมีเทน 70-75 สารละลายสีฟ้าตาล
ไดคลอไรมีเทน: 19:1 76-79 ของแ§งอลัอเฐานสีขาวไนฟ้ามันสี-
เมทานอล ฟ้าตาล

80-82 ของแป็งอลัเนฐานสีขาวไนฟ้ามันสี-
ฟ้าตาล

9:1 83-88 ของแป็งอลัเนฐานสีขาวไนฟ้ามันสี-
ฟ้าตาล

3:1 89-94 ฟ้ามันสีฟ้าตาล
1:1 95-99 ฟ้ามันสีฟ้าตาล
1:3 100-103 สารละลายสีฟ้าตาล

เมทานอล 104-108 สารละลายสีฟ้าตาล
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2 .6 .4  การแยกสารท่ีไตัจากควิคคอลัมน์ๆครมาๆทุกรามีๆนขวดลฯตับมี 19-23
นฯสารๆนขวดลฯตับมี 19-23 !ๆ-งมีผสีกรูปเข็มบนกับของแข็งอลั{นฐานสีขาว ๆน 

นัฯมันสีเหลองหนัก 0 .2 0  กรัม มาทฯคอลัมน์ๆดรมาๆทกรามี,!h  ๆดยๆ!!'ทิสีกาเจล A r t .7734 
เป็นตัวดูด'อับ (อัตราส่วน 1 :20) ๆดย,ๆ !(คอลัมนัขนาดIสันผ่าคูนยกลาง 1 . 5  cm. ชะคอลัมนัตัวย 
ตัวทฯละลายผสมระหว่างไดคลอๆรมีเทนและเฮกเชนๆนอัตราส่วน (ๆดยปริมาตร) 1:19, 1 : 9 , 
4 :1 , 3 :1 , 1 :1 , 1 :3 , ไดคลอๆรมีเทน, และไดดลอใรมีเทน:เมทานอล เทิากับ 1:19 เกับ 
สารละลายมีไตัจากการชะไรัไนขวดรูบกรวยดรงละประมา{น 50 cm3 นฯแตัละขวดไประเหย 
ตัวทฯละลายออกจนเกัอบแตังบนเครืองอังนัฯ ตรวจสอบสารมีแยกไตัๆนแต่ละขวดว่ามีองดประ-
กอบทาง เคมี เหมือนกันหรือไม่ๆดยๆ^แอลเ ขวดท่ีๆตัทินแลรืๆดรมาๆทแกรมเหมีอนกันนฯมารวมกัน 
ผลการแยกสารแสดงไรัๆนตาราง!! 8

ตารางมี 8 การแยกสารประกอบๆนขวดลฯตับมี 19-23 ใดยคอลัมน์ใครมาๆทกรามีอัฯ

ตัวชะ อัตราส่วนๆดยปริมาตร ขวดลฯตับท๋ี ลักษ{นะของสาร

เฮกเซน:ไดคลอ 1:19 1-6 คราบสีชาว
ๆรมีเทน 9:1 7-8 คราบสีขาว

4:1 9-11 คราบสีขาว
3:1 11-14 คราบสีขาว
1:1 15-19 ของแป็งอลั{นฐานสีขาว
1:3 20-23 ผสีกรูปเสิมปนกับของแรง

อลั{นฐานสีขาว
ไดดลอๆรมีเทน 24-29 ผสิกรูปเป็มสีขาว
ไดคลอใรมีเทน: 1:19 30-34 คราบสีขาว
เมทานอล
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2 .7  การทฯสาร!#ปริสุทธิ๋และการตรวจหาคูตรุ!ศรงสรัางของสาร
2 .7 .1  การทฯสาร!ฟ้บริสุท!)และการตรวจหาคูตรุ!ดรงฝึรัาง

สาร 1 เป็นซองแข็งอสัณฐานลีขาว!นใ^มันลีเหลีอง ได้จากขวดลฯดับท่ี 3-11 
ที่งซะด้วยเฮกเชน (ผลสกัดเฮกเชน) นฯฃองแข็งท่ีได้มาตกผสืกด้วยเฮกเชน จะได้ของแข็ง
อสัณฐานสืขาวหนัก 0. 11  กรัม (0.068 % ของผลสกัดเฮกเชน) จุดหลอมเหลว 62- 6 3 °c 
ละลายได้สื!นคลอ!ร'ฬอร์ม ละลายได้ฟ้าง!นเฮกเชน ไม่ละลาย!นเมทานอล

IR (KBr) ^max (cm-1 ) 2920, 2849 (ร ) ,  1737 ( ร ) , 1474 (เท), 
1173 ( เ ท ) ,  730, 721 (เท) (รูปท่ี 3)

นๆสาร 1 หนัก 0 .0 9  กรัม มาทฯการแยกสลายด้วยน้ฯ ไดยเติม 5 % NaOH 
ไนเอทานอล 10 cm3 แด้วรืฬลัmiบนเครืองอังนัำเป็นเวลา 10 ลั่ว!มง ตรวจสอบว่าเกิด
ปฏิกิริยาสมยูรณ์หรือไม่!ดยทฯทิแอลทิ เม่ือเกิดปฏิกิริยาสมยูรณ์แด้วนฯสารละลายมากฯจัดตัวทา
สะลายออก!ดยการกลั่นลดความดัน นฯสารท่ีได้ไปแขวนลอย!นน้ฯแด้วสกัดส่วนท่ีเป็นแอลกอฮอล์ 
ด้วยไดเฮทิลอีเทอร์ สวนที่เป็นเกลีอของกรดยังดงละลายอยู่!นเนฟ้ฯ

นฯสารละลายแอลกอฮอล์!ฬ้นไดเอทิลอีเทอร์มากฯจัดนัฯด้วย anh. Na9so .4 

นฯไประเหยไดเอทิลอีเทอร์ออก ตกผลีกด้วยเฮกเชน ได้ผงละเอียดลีขาวหนัก 0 .0 3  กรัม 
(3 3 .3  % ของสารท่ีนฯมาแยกสลายด้วยใเฯ) จุดหลอมเหลว 7 8 .0 -8 0 .0  0 C ไ#?เฮว่า 
สาร 1ก

IR (KBr) น max (cm- 1 ) 3500-3200 (เท) , 2920 1 2850
(ร) , 1470 1 1465 (เท) , 1060 (เท) , 730 , 720 (เท) (รูปท่ี 4)

1H NMR (CDCI3 ) cT (ppm) 0 .9 3  ( t )  1 1 .25 (ร) , 1 .56 (ร ) ,
3 .67  ( t )  (รูปท่ี 5)

ก า ร ว ิเค ร า ะ ท ิด ้ว ย เท ค น ิค จ ีแ ฮ ล ท ิ ท 'ฯ !ด ย ป ร ับ ภ า ว ะ ซ อ ง เค ร ํ่อ ง แ ก ๊ส !ด ร ม า -

ร'ทก'รา'พ ด ังนดอ  ค อ ส ัม ใน ด ้น ผ ่าค ูน ย ก ล าง  3 mm. ย า ว  2 m. บ ร ร จ ุ 2% 0 V -1  บน CW
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80/100 mesh อุณหภูมิเคร่ืองฉีด 290°c อุณหภูมิคอลัมน์ 250 °c อุณหภูมิอุบกรธ่เตรวจวัด 
290°c ไข้ N2 เ fimifเส,ผาหะ อ้ตราการไหลของ N2 50 ml/min อัตราการไหลของ 
H2  50 ml/min อัตราการไหลของอากาศ 500 ml/min ไข้ FID เป็นอุบกรณ์ตรวจวัด

นๆแอลกอฮอล์อํ่มตัวไข้ตรงยาว คือ te tra d ecan o l (C1 4 H9 9 OH) ,
hexadecanol ( 0ๅ6^33°^)> octadecanol (C-igHggOH), e ico sa n o l (C2qH4-|OH) 
และ decosanol (C2 2 H4 5 OH) มาผสมกัน ละลายไนคลอไรพอร์ม แลัวฉีดเข้าเครื่อง 
แสีสไครมาไทกราพ พบว่ามีด้า re te n tio n  time ๗ ากับ 0 .8 7 , 1 .1 7 , 1.72 , 
2 .66  และ 4 .2 9  นามิ

นๆแอลกอฮอล์ที่ได้จากการแยกสลายด้วยน้ๆมาละลายไนคลอไรพอร์ม ฉีดสาร 
ละลายนเข้าไบไนเครื่องแกัสไตรมาไทกราพ ภายได้ภาวะตังกล่าว พบว่า มีด้า re ten tio n  
time ๗ ากับ 21.22 และ 34.83 นาที

นๆ!'นน้ฯมาท'ฯ,ไห้เป็นกรดด้วย d i l .  HCl แลัวสกัดด้วยได เอทิลอีเทอร์
หลายๆ ครง นๆ!นอีเทอร์มากๆจัดน้ๆออกด้วย anh.Na2S04 กรอง แลัวนๆไประเหยไต-
เอทิลอีเทอร์ออก ตกผสืกด้วยเฮกเชน ได้ผงละเอียดสืขาว หนัก 0 .0 3  กรัม (3 3 .3  % ของ 
สารที่นๆมาแยกสลายด้วยน้ๆ)จุดหลอมเหลว 80-82°C ไฟอว่าสาร 1ฃ

IR (KBr) max (cm- 1 ) 3300-2500(m ), 2920, 2860 (ร ) ,  1734 
(ร ) ,  1473, 1466 (ร ) ,  1435, 1305 (เท), 930 (พ), 730, 720 (m) (รูบท่ี 8 )

เตรียมอนุพันธเมทิลเอสเทอร์ของกรดท่ีได้จากการแยกสลายด้วย■ นๆของสาร า 
และ ของกรดคาร์บอกข้ลืกไข้ตรงยาวมาตรฐาน ไดยเตรียม diazomethane จากบฮกิรียา 
ระหว่าง N-m ethyl-N' -n itro -N -n itro so g u a n id in e  กับ KOH ไดยผสมอีเทอร์ 
30 cm3 กับ 40 % KOH 5 cm3 ไนขวดกล่ันท่ี๗ อยู่ไนนัๆแสิง เคืม N-m ethyl-N'-
n itro -N -n itro g u a n id in e  2 กรัม ลงไบอย่างข้า ๆ พข้อม!งเขย่า แลัวนๆไบกล่ันบน 
เครื่องอังไอน้ๆ จะได้สารละลายสีเหลืองของ diazomethane ไนอีเทอร์ กล่ันออกมา
จากของผสม ผ่าน diazomethane นลงไนสารละลายของกรดคาร์บอกข้ลิกไข้ตรงไนอีเทอร์ 
จนได้สารละลายสีเหลืองอย่างถาวร ทดสอบความสมภูรณ์ของบฎิลืริยาด้วย ÎLC
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นาอนุทันส์เมมีลเอสเทอรัของสาร 1ข มารเคราะห้ด้วย รแฮล!} รดยท!
ภาวะฟนเสียวกับสาร 1ก ทบว่ามีส่า r e te n tio n  time เม่าก้บ 1 .4 0 , 1 .7 1 , 2 .0 9 , 
2 .6 3 , 3 .3 0 , 4 .2 3 , 5 .3 6 , 6 .9 6 , 8 .9 4 , 11 .69 , 15 .1 3 , 25.49 นามี
และสาหรับเมทิลเอสเทอรัของคารับอกใ)ลิกไใ)ตรงยาวมาตรฐานได้แส่ h en icosan o ic  acid  
( C2QH41GCX5H) , d o icosa n o ic  a c id  (C2-1H43COOH), te tra co sa n o ic  a cid  
(C23H47COOH), pen tacosanoic a c id  (C24H49COOH), heptacosanoic a cid  
(C25H53COOH), o cta co sa n o ic  a c id  (G27H55COOH), tr ia co n ta n o ic  a cid  
(C9gH5gCOOH), h en tr ia con ta n o ic  a c id  (C3qH(3-|COOH) , tr itr ia c o n ta n o ic  
a c id  (C32H65COOH), te tr a tr ia c o n ta n o ic  a cid  (C33H57COOH) ทบว่ามีส ่า  

r e te n tio n  time เมีากับ 3 .3 1 , 4 .2 2 , 5 .3 5 , 6 .8 5 , 8 .8 0 , 1 1 .4 4 , 14 .82 , 
1 9 .36 , 2 5 .0 9 , 32.89 นาที

2 . 7.2  การทาสาร 2 ไห้บริสุทธํ่และการหาสูตรไครงสรัาง
สาร 2 เป็นของแข็งมีลักษณะเป็นผงละเอียดสีขาวไนน้ามันสิเหลือง ไ!)จาก

ขวดลาดับท่ี 14-23 ใ)งชะด้วยเฮกเชน:ไดคลอไรมีเทน ( 9 : 1 ) (ผลสกัดไดคลอไรมีเทน),จาก 
ขวดลาดับท่ี 20-22 ใ)งชะด้วยเฮกเชน:ไดคลอไรมีเทน ( 3 : 1 ) (ผลสกัดเมทานอล) นาของแข็ง 
มาตกผลึกด้วยเฮกเชนได้สารเป็นของแข็งละเอียดเบา สีขาววาว หนัก 0 .383  กรัม (0 .004  % 
ของเหง้าว่านพระฉิมแห้ง) จุดหลอมเหลว 81-8 4 °c  ละลายได้ดีไนคลอไรทอรัม ละลายได ้
บ้างไนเฮกเชน ไม่ละลายไนเมทานอล มีส่า Rf เม่ากับ 0 .5  ( ใ}สิกาเจล/ดลอรรใ•เอรัม )

IR (KBr) ^ max (cm- 1 ) 3600-3200 (พ), 2910, 2849 (ร ) ,
1473, 1463 (พ), 1062 (พ ), 731, 720 (พ) (รูป'ท่ี 11)

1H NMR (CDCI3 ) cT (ppm) 0 .9 3 ( t ) , 1 .25 (ร ) ,  1 .56  (ร) ,
3 .67  ( t )  (รูปท่ี 12)

13c NMR (CDCI3 ) <โ (ppm) 1 4 .0 6 (q ), 2 2 .6 2 ( t ) ,  2 5 .7 0 ( t ) ,
2 9 .4 ( t ) , 2 9 .66( t  ) , 3 1 .8 9 ( t ) ,  3 2 .8 ( t ) ,  6 3 .0 ( t )  (รูปท่ี 13)
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วิเคราะม่สาร 2 ดัวยเทดฉดวิแอลๆ5 ไดยไ#ภาวะเสืยวกับสาร 'เก 'พบว่า
สาร 2 ,ๆ'$ดัา r e te n tio n  tim e 20.65 , 34 .23  นามี

2 .7 .3  การทฯสาร 3 ไ#บริสุทสิและการหาgตรุไครงสรัาง
สาร 3 เป็นของแข็งมีลักษ{นะเป็นผงละเสียดสีขาวไนฟ้ฯมันสีเหวิอง ไดัจาก

ขวดลฯดับท่ี 36-37 ที่งชะดัวยเฮกเชน:ๆ,ดคลอ!'รมีเทน (3 :1 ) (ผลสกัดเฮกเชน), ขวดลฯ- 
ดับfl 46-52 รี่เงชะดัวยเฮกเชน:ไดดลอ'เรมีเทน (3 :1 ) (ผลสกัด'ใดดลอ‘โรรเทน), ขวดลฯ 
ดับท่ี 23-26 ที่งชะดัวยเฮกเชน:ไดคลอไรมีเทน (3 :1 ) (ผลสกัดเมทานอล) นฯธองแข็งมาตก- 
ผวิกดัวยเฮกเชน ไดัสารเป็นผงละเอียดสีซาวหนัก 0 .4 5  กรัม (0 .005  % ของเฬาว่านพระ- 
ฉิมแดัง) จุดหลอมเหลว 70-71°c ละลายไดัสีไนคลอไรฟอรม ไม่ละลายไนเมทานอล
ม่า Rf เม่ากับ 0 .6 5  (แวิกาเจล/เมทานอล:คลอไรฟอรม เม่ากับ 1:49)

IR (KBr) ^max (cm- 1 ) 3455 (m), 2919, 2850 ( ร ) , 1712 (ร ) ,
1640 (m), 1600, 1520, 1440 (m), 1473, 1385, 1365 (m), 1280, 1126 (m) , 
1210 (ร ) ,  1029 (m), 1184 (ร ) ,  985(m ), 845, 826 (m), 720 (m) (รูปfl 15)

MS m/e 642, 628, 614, 194, 85, 71, 57, 43 (รูปท่ี 16)
1H NMR (CDC13 ) ร (ppm) 0 .8 8  (t,3H ) , 1 .25  ( ร ,2H) ,

1 .63  ( ร ,2H) , 3 .93  ( ร ,3H) , 4 .19  (t,2 H ) , 5 .84  ( ร ,1H) , 6 .2 9  (d ,1H ), 
6 .9 0  (d,1H) , 7 .04  ( ร , 1H) , 7 .08  (d,1H) , 7 .60  (d,1H) (รูปท่ี 17)

13c NMR (CDCI3 ) ô (ppm) 1 4 .1 2 -3 1 .9 5 , 5 5 .9 3 , 6 4 .6 3 ,1 0 9 .3 3  
114 .74 , 115 .68 , 123 .04 , 127 .07 , 144 .65 , 146.79, 147 .94 , 167.40 (รูปท่ี 18)

DEPT-135 13c NMR (CDCI3 ) a (ppm) (รูปท่ี 19)
ปรากฎกัญญาณ'ชน (up phase) ของ CH3 , CH ท่ี 14.12 , 55.92 , 

109.34 , 114.74 , 115.69 , 123.04 , 144.65
ปรากฏลัฤ!ฤท{นลง (down phase) ของ CH2 ท่ี 2 2 .7  , 26.02 ,

28 .80  , 29 .58  , 29 .64  , 29 .73  , 31.95 , 64.63
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DEPT-90 13c NMR (CDCI3 ) «โ (ppm) (รูปท่ี 20)
ปรากฎสัญญาณของ CH fl 109.34 , 114.74 , 115.69 , 123.04 ,

144.65

นำสาร 3 มาทำการแยกสลายดัวยน้ำ'ใดยำบ้ว!)เสียวกับการแยกสลายน้ำ
ชองสาร 1 สำหรับส่วนของแอลกอฮอส่ไบ้ท่ีอว่า สาร 3ก

IR (KBr) ๙ max (cm- 1 ) 3600-3200 (พ) , 2910 , 2849
(ร) , 1473 , 1463 (พ) , 1062 (พ) , 731 , 720 (พ) (รูปท่ี 21)

นำมารเคราะสีดั'ไย3แอสสี ไดยไบ้ภาวะของเค1เองเสีนเสียวกับที่รเดราะสี
สาร 1ก พบ'h สาร 3ก ไฟ้ด่า r e te n tio n  time เ^ากับ 34.24 นาสี 

สำหรับส่วนของกรดไบ้ท่ีอว่าสาร รฃ

IR (KBr) ^max (cm- 1 ) 3450 (ร ) ,  3020 (พ ), 2950 (ร ) ,
1690, 1667 (ร ) ,  1620 (ร ) ,  1600, 1518, 1474 (ร ) ,  1467 (m), 1435,
12 8 5 (ร ) , 1200 (ร ) ,  1030 (m), 1165 (ร ) ,  940 (๓), 850, 820 (m) (รูปท่ี 23) 

1H NMR (CDCI3 ) ร  (ppm)  3 .94  ( ร ,3H) , 5 .3 5  ( ร ,b r ) ,
7.11 , 7 .0 6  , 6 .93  ( ร ,d , d , 3 H )  (รูปท่ี 24)

2 .7 .4  การทำสาร 4 ไบ้บริส่ท!)และหาร์]ตรุไครงสรัาง
สาร 4 เป็นชองแข็งรูปเหล่ียมไสไม่มีสีบนอยู่กับน้ำมันสีเหสีองไดัจากขวดลำดับ 

ท่ี 37-40 ที่งชะดัวยเฮกเชน:ไดคลอไรมีเทน (3 :1 ) ( ตารางที่ 2 ) ,  ขวดลำดับท่ี 52-53  
สีงชะดัวยเฮกเชน:ไดคลอไรมีเทน (1 :1 ) ( ตารางที่ 3 ) นำของแข็งมาตกผสีกไนเฮกเชน 
ไดัผลึกรูปเหล่ียมแบนไสไม่มีสีหนัก 0 .1 6  กรัม (0.002 % ของเหน้าว่านพระฉิม) สลายตัวท่ี 
238-240°C ละลายไดัสีไนคลอไรปอรม ละลายไดับ้างไนเฮกเชน ไม่ละลายไนเมทานอล 
ด่า Rf เท่ากับ 0.61 (สีสีกาเจล/คลอไรฟอรม)
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IR (KBr) น/max (cm-1  ) 2921, 2848 (m), 1762 (ร ) ,  1677,
1654 (m), 1443, 1389 (m), 1222, 1070 (m) (รูปท่ี 25)

MS m/e 314, 176 (รูป!! 30)
1H NMR (CDC13 ) o' (ppm) 0 .7 3  , 0 .8 7  , 0 .9 7  ( ร ,9H) ,

2 .0 5  ( ร ,3H) , 2 .64  (d,1H) , 3 .74  ( ร ,1H) , 5 .47  (d,1H) (ร ูฟ  26)
13c  NMR (CDCI3 ) ร  (ppm) 8 .6 5 , 14 .99 , 1 8 .45 , 2 0 .8 7 , 2 1 .9 1 , 

3 3 .4 9 , 3 3 .5 1 , 3 4 .1 3 , 3 9 .8 9 , 4 1 .4 1 , 4 1 .5 2 , 5 1 .8 4 , 5 3 .5 0 , 5 4 .4 6 , 6 1 .1 7 , 
104 .07 , 125 .16 , 145 .07 , 147 .48 , 170.59 (รูปมี 27)

DEPT-135 13c NMR (CDCI3 ) f (ppm) (รูป!! 28)
ปรากฎสืญฤท{แขน (up phase) ของ CH3 , CH i  8 .6 5  , 15.00 , 

21.92  , 33 .48  , 51.84 , 53.50 , 54.46 , 104.08
ปรากฏสัญญา{แลง (down phase) ของ CH2 ti 18.45 , 20.87 ,

34.14 , 39 .88  , 41.52

DEPT-90 13c  NMR (CDCI3 ) ร (ppm) (รูป!! 29)
ปรากฏสัญญา{แของ CH มี 51.84 , 53.50 5 54.46 , 104.08

2 .7 .5  การทฯสาร 5 าบ้บรัสุทสิและหา^ตราดรงสรัาง
สาร 5 เป็นของแข็งรูปเข็มสิขาววาวา,นน้ฯมันสีเหลือง าดัจากขวดลฯดับ!!

41-44 ๆร่งชะดัวยเฮกเชน:ไดดลอารมีเทน ( 3 : 1 ) (ผลสก้ดเฮกเชน), จากขวดลฯดับมี 27-29  
ดู่งชะดัวยเฮกเชน:ไดคลอารมีเทน ( 3 : 1 ) (ผลสกัดเมทานอล) นฯของแข็งมาตกผลืกดัวยดัวทฯละ- 
ลายผสมระหว่างไดดลอารมีเทนและเมทานอล ไดัผลืกรูปเข็มสีขาววาวหนัก 0.4  กรัม (0 .004  % 
ของเฬาว่านพระÜมแบ้ง) จุดหลอมเหลว 136-138°c ละลายไดัสืานคลอารพอรัม ละลาย
ไดับ้างานเฮกเชน ดัา Rf เมีากับ 0 .4 6  (มีลืกาเจล/คลอา'รพอร์ม)

IR (KBr) ^max (cm- 1 ) 3500-3200 (m) , 2952 , 2852 (ร ) ,
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1640 (พ ), 1460, 1380 (m), 1060 (m), 970, 960 (พ ), 800 (พ) (ร ูฟ  33)
1H NMR (CDC13 ) ef (ppm) 0 .6 8 -2 .3 1  (m) , 3 .55  (m) ,

5 .09  (dd) , 5 .37  (d) (รูบท่ี 34)
13c NMR (CDCI3 ) ê  (ppm) 1 1 .8 5 -5 6 .8 3  , 71 .78  , 121.67 , 

129.29 , 138.30 , 140.73 (รูบท่ี 35)

นฯสาร 5 มาวัเคราะท่ดัวยแสีสไครมาไทกราฟึ 'โดยมีสภาวะของเครื่อ'3ดังK 
คฮลัมใเ 2 % OV-1 บน CW 80/100 mesh อุอเหภูม่เคร่ืองฉีด 300°c อุเ)เหภูมีดอลัมน 290°c 
อุเ)เหภูมีของอุบกรเไเตรวจวัด 300°c ไ#  N2 เป็นแกัสพาหะ อัตราการไหลซองอากาศ 500 
ml/min .ๆ'!โ FID เป็นอุบกรเนตรวจวัด

นๆสารละลายมาตรฐานสเตอรอยด?งไดัแกั c h o le s te r o l ,  cam pesterol, 
st ig m a stero l และ p - s i t o s t e r o l  ฉีดเ#าเคใเอง พบว่า มีด่า r e te n tio n  time
๗ ากับ 14.01 , 17.74 , 18.81 , 21 .48  นาfl

นๆสาร 5 มาละลาย‘ในคลอไรหอรม และฉีดเ#าเครื่องภายไตัสภาวะเสียวกับ 
สารละลายมาตรฐานสเตอรอยสี พบว่ามีด่า r e te n tio n  time ๗ ากับ 14.48 , 18.78 ,
21 .24  นามี

2 .7 .6  การทฯสาร 6 ไ#บริอุทธึ๋และหาภูตรไครงสวัาง
สาร 6 เป็นของแข็งรูบล่ีเหล่ียมแบน'ใส'ไม่มีสี บนอยู่ไนน้ฯมันสีเหสิอง ไ#-จาก

ขวดลฯดับท่ี 46-50 ?งชะดัวยเฮกเชน:ไดคลอไรมีเทน (าะ 1 ) (ผลสกัดเฮกเซน), จากขวดลๆ- 
ดับท่ี 55-57 ?งชะดัวยเฮกเชน:ไดคลอไรมีเทน ( 1 : า ) (ผลสกัดไดคลอไรมีเทน) นๆของแข็งมา 
ตกผสีกไนตัวทๆละลายผสมระหว่างเฮกเชนและไดคลอไรมีเทน ไดัผสีกรูบเหล่ียมแบนไสไม่มีสี
สลายตัวท่ี 235-238°C (0 .00 3  % ของเหวัาว่านพระฉิมแ#ง) ละลายไดัดีไนคลอไรพอร์ม
ไม่ละลายไนเมทานอล ด่า Rf เท่ากับ 0 .4 9  (?สีกาเจล/คลอไรพอรม)

IR (KBr) ^max (cm- 1 ) 3015, 2930, 2866 (ร ) ,  1778 (ร ) ,
1684 (m), 1459, 1392 (m), 1259, 1052, 1011 (m), 966, 880 (m), 836,



34

810 (เท), 750, 745 (เท) (รูป?! 37)
MS m/e 330 , 301 (รูปท่ี 42)
1H NMR (CDC13 ) cr (ppm) 0 .8 3  , 0 .8 7  , 0 .9 7  ( ร ,9H) ,

2 .1 0  ( ร ,3H) , 2 .3  ( ร ,br,1H) , 3 .7 0  ( ร ,1H) , 4 .06  ( ร ,br,1H) (รูป?! 38) 
13C-NMR (CDCI3 ) (โ (ppm) 8 . 66 , 1 5 .34 , 1 8 .3 6 , 2 0 .8 0 , 2 1 .8 4 , 

3 3 .4 0 , 3 3 .4 7 , 3 5 .5 2 , 3 9 .0 3 , 3 9 .1 4 , 4 1 .2 3 , 4 7 .9 0 , 5 3 .3 8 , 5 5 .2 3 , 6 0 .9 2 , 
6 6 .0 2 , 8 5 .1 5 , 130 .17 , 148 .65 , 169.56 (รูปท่ี 39)

DEPT-135 13c  NMR ร (ppm) (รูปท่ี 40)
ปรากฏสัญอุ!-าอ«ขน (up phase) ของ CH3 , CH ท่ี 8.66 , 15.34 , 

21 .84  , 3 3 .4 7 , 47 .90  , 53 .38  , 55.24 , 60.92
ปรากฎสัญญ'าณลง (down phase) ของ CH2 ท่ี 18.36 , 20 .80  , 

3 5 .5 2 , 3 9 .0 4 , 41.23
DEPT-90 13c NMR ร (ppm) (รูปท่ี 41)
ปรากฏสัญญาถเของ CH ท่ี 47 .90  , 53.38 , 55.24 , 60.92

2 .7 .7  การท'ฯฝีาร 7 าบ้บรัสุทสิและหาสัตราดรงสรัาง
สาร 7 เป็นของแข็งมีสืกษรเะ เป็นผงละเอียดสีขาวานน้ฯมันสีนัฯตาล ไดัจาก

ขวดลฯดับท่ี 79 ท่ีงชะตัวยาดคลอารมีเทน:เมทานอล ( 9 : 1 ) (ผลสกัดเมทานอล) นฯของแข็งมา 
ตกผสีกาหม่านตัวทฯละลายผสมระหว่าง ไดคลอารมีเทนและเมทานอล ไดัผงละเอียดสีขาวหนัก
0 .004  กรัม (0 . 001% ของผลสกัดเมทานอล) สลายดัวท่ี 250°c ละลายาดับ้างานดลฮารฟอร์ม 
เมทานอล ค่า Rf เม่ากับ 0 .2 2  (ซสีกาเจล/เมทานอล:ดลอารฟอร์ม เม่ากับ 1:9)

IR (KBr) ^max (cm- 1 ) 3600-3200 (ร) , 2934 , 2880 (ร) ,
1640 (พ), 1462, 1380, 1368 (เท), 1250, 1160 (เท), 1070 (ร ) ,  1020 (ร ) ,
890 (พ) (รูปท่ี 45)

1H NMR (CDCI3 ) ช (ppm) 0 .7 2 -2 .4 4  (m) , 3 .4 - 3 .8 (m),
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4 -4 .7  (m) , 5 .14  (m) , 5 .3 8  (๓) (รูปท่ี 46)
13c NMR (CDC13 ) 0 (ppm) 1 2 .0 3 -4 2 .6 6  1 50 .6  1 5 6 .4 , 

5 7 .1 1 , 62 .14  , 70 .64  , 73 .94  1 76 .88  , 101.32 , 122.39 , 129.66 5 

138 .69 , 140.75 (รูปท่ี 47)

2 .7 .8  การทฯสาร 8 ไห้ปริสุทธิ๋และหา^ตรุไครงสรัาง
สาร 8 เป็นผสีกรูปเข็มสีขาว ไนน้ฯมันสีเหลือง ได้จากขวดลฯดับท่ี 19-23

ที่งซะด้วยเฮกเชน:ไดคลอไรมีเทน (19:1 ) (ผลสกัดเฮกเชน) แกัวนฯมาทฯไดรมาไทกรามี#ฯ 
จากขวดลฯดับท่ี 24-29 (ตารางที่ 5) ได้ผลึกรูปเข็มสีขาว หนัก 0 .009  กรัม (0 .006  %
ของผลสกัดเฮกเซน) จุดหลอมเหลว 8 5 -8 7 °c ละลายได้สืไนคลอไรปอรัม ละลายได้ใ!)าง
ไนเฮกเชน

IR (KBr) น,max (cm-1 ) 3378 (m), 2963, 1710, 1662 (พ),
1455 (m), 1376 (m), 1029 (m) (รูปท่ี 48)

1H NMR (CDCI3 ) cf (ppm) 0 .7 5  ( ร ,3H), 0 .8 0  ( ร ,3H), 0 .8 5  
(d ,3H ), 0 .8 7  ( ร ,3H), 0 .9 4  ( ร ,3H), 1 .00  ( ร ,3H), 1 .60  ( ร ,3 H ),1.68 ( ร ,2H), 
3 .24  (dd, J 4 ,1 0  Hz, 1H), 5 .09  (t,1H ) (รูปท่ี 49)

13c NMR (CDCI3 ) <f (ppm) 15 .54 , 15 .62 , 1 7 .68 , 18 .92 , 2 0 .1 5 , 
2 1 .5 3 , 2 4 .4 7 , 2 4 .7 6 , 2 5 .7 5 , 2 7 .9 4 , 2 8 .0 5 , 2 8 .1 5 , 2 9 .7 6 , 3 0 .9 0 , 35 .2 5 , 
3 5 .4 1 , 3 5 .8 7 , 3 7 .2 6 , 3 8 .9 3 , 4 4 .1 , 4 9 .6 3 , 50 .0 2 , 5 0 .9 5 , 7 8 .9 8 , 125.20, 
130 .85 , 133 .54 , 134.02 (รูปท่ี 50)

DEPT-135 13c NMR (CDCI3 ) (f ppm (รูปท่ี 51)
ปรากฏกัญญ'าณขน (up phase) ของ CH3 , CH ท่ี 15 .54 , 15 .62 , 

17 .68 , 18 .9 2 , 2 0 .1 5 , 2 4 .4 7 , 2 5 .7 5 , 2 8 .1 5 , 3 5 .8 7 , 4 9 .6 3 , 5 0 .9 6 , 7 8 .9 8 , 
125.21 ppm

ปรากฎกัญญาทเลง (down phase) ของ 0ป2 ท่ี 18 .9 4 , 2 1 .5 3 ,

I 1 ๆ
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2 .7 .9  การท,าฝีาร 9 าฟ้ป?สุทแและหาgตรุไครงฝี^ไง
ฝึาร 9 เป็นของแรงอสัญฐานสีขาวบนอยู่'Tน'i£ฯมันสืเหสิอง ไตัจากขวดลฯดับท่ี 

61-63 ที่งชะตัวยเฮกเชน:ไดดลอไรมีเทน ( 1 :3)(ผลสกัดเฮกเชน) นๆของแข็งมาดกผลึกา,น 
ตัวทฯละลายผสมระหว่างไดคลอไรมีเทนและเมทานอล ไตัของแข็งอสัณฐานสีขาว มี-จุดหลอม- 
เหลว 191—192๐C (0 .0 7  % ของผลสกัดเฮกเชน) ละลายไตัสืานคลอไรหอ?ม ไม่ละลายาน 
เมทานอล

2 4 . 7 6 ,  2 7 . 6 7 ,  2 7 . 9 4 ,  2 8 . 0 5 ,  2 9 . 7 6 ,  3 0 . 9 0 ,  3 5 . 2 5 ,  3 5 .4 2  ppm
DEPT-90 13c  NMR (CDC13 ) ร ppm (รูปท่ี 52)
ปรากฎสัญญาณของ CH ท่ี 3 5 . 8 7 ,  4 9 . 6 3 ,  5 0 . 9 6 ,  7 8 . 9 8 ,  125.21 ppm

IR (KBr) v/max (cm-1  ) 3332 (ร) , 3070 , 2968 , 2866 (ร ) ,  
1472 , 1377 , (เท) , 1287 , 1050 (เท) , 971 (เท) (รูปมี 53)

MS m/e 424 , 406 , 391 (รูปมี 58)
1H NMR (CDCI3 ) ร (ppm) 0 .3 2  (d , J= 4 .1 3  Hz, 1H), 0 .547  

(d , J= 4.13H z, 1H), 0 .8 0 3  (ร ) ,  0 .8 5  (d ) , 0 .8 7 8  (ร ) ,  0 .9 6  (ร ) ,  1 .3 1 (ร ) ,
1 .0 -2 .2  (m) , 3 .28  (q) , 5 .59  ( t )  (รูปมี 54)

13c NMR (CDCI3 ) 0 (ppm) 1 4 .00 , 1 8 .0 9 , 1 8 .2 8 , 1 9 .30 , 
1 9 .9 7 , 2 1 .1 1 , 2 5 .4 4 , 2 6 .0 1 , 2 8 .0 7 , 2 9 .8 7 , 2 9 .8 9 , 2 9 .9 6 , 3 0 .3 6 , 3 1 .9 6 , 
3 2 .7 8 , 3 5 .5 7 , 3 6 .3 8 , 3 9 .0 4 , 4 0 .4 8 , 4 5 .2 9 , 4 7 .0 9 , 4 7 .9 8 , 4 8 .8 1 , 5 2 .0 0 , 
7 0 .7 6 , 7 8 .3 3 , 125 .61 , 139.33 (รูปท่ี 55)

DEPT-135 13c NMR (CDCI3 ) ร ppm (รูปท่ี 56)
ปรากฎสัญญาaเขน (up phase) ของ CH3 , CH ท่ี 1 4 .0 , 18 .09 , 

1 8 .2 8 , 19 .3 0 , 2 5 .4 4 , 2 9 .8 7 , 2 9 .8 9 , 3 6 .3 9 , 4 7 .0 9 , 4 7 .9 8 , 5 2 .0 0 , 7 8 .8 4 ,
125 .61 , 139.33 ppm

ปรากฎสัญญาณลง (down phase) ของ CH2 ท่ี 2 1 .1 1 , 2 6 .0 1 ,
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2 6 .4 3 , 2 8 .0 7 , 2 9 .9 6 , 3 0 .3 6 , 3 1 .9 6 , 3 2 .7 8 , 3 5 .5 7 , 39.04 ppm 
DEPT-90 13c NMR (CDC13 ) ร ppm (ร ูฟ  57)
ปรากฎสัญญา{«ของ CH fi 3 6 .3 9 , 4 7 .0 9 , 4 7 .9 8 , 5 2 .0 0 , 7 8 .8 4 ,

125 .61 , 139.33 ppm

2 .7 .1 0  การทฯสาร 10 ! ห้บริสุทmเละหาฐตรุ!ครงสร์,าง
สาร 10 เป็นของแข็งมีลักษณะเป็นผงละเสียดสีขาว!นน้ฯมันสีบ้ฯตาลดฯ ได ั

จากขวดลฯดับท่ี 81-82 ท่ีงชะดัวยไดคลอ!รมีเทน: เมทานอล (1 9 :1 ) , ขวดลฯดับมี 83-84  
ดู่งชะดัวยไดคลอ!รมีเทน: เมทานอล ( 9 : 1 ) (ผลสกัดเมทานอล) หนัก 0 .9  กรม(0.26% ซอง 
ผลสกัดเมทานอล) มีจุดหลอมเหลว 248-250°c ละลายไดับ้าง!นคลอ!รฟอร์ม เมทานอล 
ไม่ละลาย!นเฮกเซน

IR (KBr) î/max (cm- 1 ) 3470 (ร) ,1745 (m) ,1611 (เท) 1

1484 (m) ,1411 (m) , 1356 (m) ,1080 (m) , 1034 (m) (รูปท่ี 62)
1H NMR (CDCI3 ) «โ (ppm) 2 .5 8  (ร) , 3 .4 4 -3 .6 2  (m) ,3 .9 2  (ร)

4 .02  (ร) 1 4 .12  (ร) , 4 .7 5  ( t )  , 5 .13  (d) , 5 .27  (d) , 5 .34  (ร , b r ,)  ,
5 .64  (ร , br) , 7 .36  (ร) , 7 .74  (ร) (รูปท่ี 63)

13C NMR (CDCI3 ) ว' (ppm) 39.62 , 56.69 , 60.51 , 60.76 , 
61.35 , 61 .80  1 69 .55  , 7 2 .3  , 73 .3  , 76.59 , 77.19 , 78 .89  , 101.62 , 
107.62 , 112.13 , 112.44 , 112.72 , 113.62 , 141.09 , 141.15 1 142.08 ,
152.01 , 154.39 ,15 8 .16  , 158.34 (รูปท่ี 64)

DEPT-135 13c NMR (DMS0-d 6 + CDCI3 ) cf ppm (รูปท่ี 65)
ปรากฎสัญญาณขน (up phase) ของ 0แ3 , 0CH3 , CH ท่ี 3 9 .6 3 ,5 6 .6 9 ,  

6 1 .3 5 , 6T .80, 6 9 .5 5 , 7 3 .3 , 7 6 .5 9 , 7 7 .1 9 , 101 .62 , 107.62 ppm
ปรากฎสัญญาณลง (down phase) ของ CH2OH, OCH2 ท่ี 5 6 .6 9 , 6 0 .5 1 ,

72 .3  ppm
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DEPT-90 13c NMR (DMSO-d6 + CDC13 ) ร ppm (ร ูฟ  66) 
ปรากฎสัอุ!อุ!าอเขอ■ ง CH À 6 9 .5 5 , 7 3 .3 , 7 6 .5 9 , 7 7 .1 9 , 101 .62 ,

107 .62 , 112.44 ppm
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