
 

 

 
 

 

โครงการ 

การเรียนการสอนเพ่ือเสริมประสบการณ์ 

ชื่อโครงการ การสงัเคราะห์ไกลโคซลิไดไทโอคารบ์าเมตเพื่อเป็นมอนอเมอร์ของปฏิกิริยา 

ไกลโคซลิเลชัน 

Synthesis of glycosyl dithiocarbamates as monomers for 

glycosylation 

 

ชื่อนิสิต นางสาวโชติกา แก้วโชติรุ่ง 

ภาควิชา เคม ี

ปีการศึกษา 2560 

  

คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย 
 

  



 

 

 
การสังเคราะห,ไกลโคซิลไดไทโอคาร,บาเมตเพ่ือเป<นมอนอเมอร,ของปฏิกิริยาไกลโคซิลเลชัน 

 
 

Synthesis of glycosyl dithiocarbamates as monomers for glycosylation 

 

โดย 

นางสาวโชติกา แก้วโชติรุ่ง 
 

รายงานนี้เป<นสVวนหนึ่งของการศึกษาตามหลักสูตร 

ปริญญาวิทยาศาสตรบัณฑิต 

ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร, 

จุฬาลงกรณ,มหาวิทยาลัย 

ปcการศึกษา 2560 

  



 

 

 



 

 

ค 

ช่ือโครงการ การสังเคราะหCไกลโคซิลไดไทโอคารCบาเมตเพ่ือเปOนมอนอเมอรCของปฏิกิริยาไกลโคซิลเลชัน 

ช่ือนิสิตในโครงการ นางสาวโชติกา แกWวโชติรุYง   เลขประจำตัว 5733081323 

ช่ืออาจารยCทีป่รกึษา ผูWชYวยศาสตราจารยC ดร.ภาณุวัฒนC ผดุงรส 

ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตรC จุฬาลงกรณCมหาวิทยาลัย ปnการศึกษา 2560 

 

บทคัดยVอ 

 

ปฏิกิริยาไกลโคซิลเลชัน เปOนปฏิกิริยาที่ใชWในการสังเคราะหCพอลิเมอรCชีวภาพ ซึ่งเปOนพอลิเมอรCที่

นักวิจัยใหWความสนใจศึกษาและพัฒนาเปOนอยYางมาก โดยปฏิกิริยาไกลโคซิลเลชันเปOนการทำปฏิกิริยากัน

ระหวYางไกลโคซิลดอรCเนอรC (glycosyl donor) ซึ่งทำหนWาที่เปOนอิเล็กโตรไฟลCและไกลโคซิลแอคเซปเตอรC 

(glycosyl acceptor) ซึ่งทำหนWาที่เปOนนิวคลิโอไฟลC ในงานวิจัยน้ี ผูWวิจัยสนใจศึกษาและพัฒนาการสังเคราะหC

มอนอเมอรCชนิดไกลโคซิลไดไทโอคารCบาเมต (glycosyl dithiocarbamate; glycosyl DTC) เพื่อที่จะนำไปใชW

เปOนไกลโคซิลดอรCเนอรC มีงานวิจัยที่รายงานการสังเคราะหCไกลโคซิลไดไทโอคารCบาเมต จากสารตั้งตWนผYาน

ปฏิกิริยาเคมีที่แตกตYางกันแตYก็ยังมีประสิทธิภาพไมYเปOนที่นYาพอใจ โดยเฉพาะในข้ันการแทนที่ของหมูYไดไทโอ

คารCบาเมต ในการทดลองน้ีผูWวิจัยไดWทำการสังเคราะหC 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-

diethyldithiocarbamate  จากสารตั ้งตWนราคาถูกชนิด D-xylose ไดWสำเร็จ ผYานปฏิกิร ิยาเคมีทั ้งสิ ้น  6 

ข้ันตอน โดยปฏิกิริยาที่สำคัญคือการแทนที่ของเกลือไดไทโอคารCบาเมตบนสารข้ันกลางแลคทอล (lactol) โดย

ใชW 2-chloro-1,3-dimethylimidazolinium chloride (DMC) เปOนสารกำจัดน้ำ (dehydrating agent) ซึ่ง

ผูWวิจัยคาดหวังวYา glycosyl DTC ที่ผูWวิจัยสังเคราะหCไดWน้ันจะสามารถนำไปใชWเปOนสารต้ังตWนของปฏิกิริยาไกลโค

ซิลเลชันเพื่อสังเคราะหCพอลิเมอรCชีวภาพไดW  
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Abstract 

 

Glycosylation is an important reaction in biodegradable polymers synthesis which 

attracts attention from several research groups. Biodegradable polymers synthesis is based 

on a reaction between glycosyl donor (electrophile) and glycosyl acceptor (nucleophile) and 

a newly generated bond is called glycosidic linkage. Our research group has been interested 

in the synthetic development of glycosyl dithiocarbamate (glycosyl DTC) as a versatile 

glycosyl donor for chemical glycosylation. There were numerous reports on the synthesis of 

glycosyl DTC using different precursors and synthetic routes but there is still room for 

improvement, especially the installation of dithiocarbamate group step. In this study, the 

synthesis of 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-diethyldithiocarbamate from D-

xylose precursor was reported. The chemical transformations were carried out in 6 steps with 

overall moderate yield. The key step was installation of dithiocarbamate group on lactol 

intermediate by dehydrative substitution. The dehydrating agent used in this reaction was 2-

chloro-1,3-dimethylimidazolinium chloride (DMC). Finally, the obtained glycosyl DTC will be 

used as glycosyl donor for synthesis of biodegradable polymer in the future.         
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กิตติกรรมประกาศ 

 

งานวิจัยฉบับนี้สําเร็จไดWดWวยความเมตตาใหWความอนุเคราะหCอยYางดียิ่งของผูWชYวยศาสตราจารยC ดร.

ภาณุวัฒนC ผดุงรส อาจารยCที่ปรึกษาโครงการทีเ่อื้อเฟïñอสถานที่และสารเคมีทีใ่ชWในงานวิจัย อาจารยCไดWใหW ความรูW 

คําอธิบายดWวยความเขWาใจ เสียสละเวลาในการใหWความชYวยเหลือตลอดการทางานวิจัย คอยใหW คําแนะนํา 

ตรวจทาน และแกWไขขWอบกพรYองตYางๆ ดWวยความใสYใจตลอดจนชYวยแกWไขรายงานฉบับน้ีจนเสร็จ สมบูรณC ผูWวิจัย

จึงขอขอบพระคุณเปOนอยYางสูง  

ขอขอบพระคุณ ศาสตราจารยC ดร.ธีรยุทธ วิไลวัลยC และ ผูWชYวยศาสตราจารยC ดร. โสมวดี ไชยอนันตC

สุจริต ที่สละเวลาใหWเกียรติมาเปOนกรรมการสอบงานวิจัยในครั้งน้ี 

ขอขอบพระคุณคณาจารยCทุกทYานที่ไดWกรุณาถYายทอดความรูW ประสบการณCและเทคนิคปฏบิัติการอัน 

เปOนพื้นฐานสำคัญในการทำงานวิจัย ขอขอบคุณภาควิชาเคมีที่สนับสนุนเครื่องมือและดำเนินงานดWานทุน 

สนับสนุนสำหรับงานวิจัยรวมถึงบุคลากรที่อำนวยความสะดวกทุกทYาน  

ขอขอบคุณนางสาวปาริชาติ สวัสดิ์ธีรกุล นางสาวลดาวัลยC พันธCรัมยC นางสาวปราณปริยา พลภักดี  

นายปณชัย วงศรีศุภกุล และนายศุภณัฐ บุญทัศนา นิสิตระดับปริญญาโทในกลุYมวิจัยของผูWชYวยศาสตราจารยC 

ดร.ภาณุวัฒนC ผดุงรส ที่ใหWคำปรึกษาและคำแนะนำขณะการทำงานและชYวยเหลือในการใชWเครื่องมือวิเคราะหC

ขWอมูลดWวยเทคนิค NMR spectrometry อีกทั้งเจWาหนWาที่ที่มีสYวนชYวยในการใชWเครื่องมือตYางๆ ทุกทYาน อาจารยC

นิสิตทYานอื่นที่ไดWเคยใหWความชYวยเหลือในงานวิจัยน้ี 

 ขอขอบคุณครอบครัว เพือ่น พี่ นWอง ที่คอยใหWกำลังใจจนทำใหWงานวิจัยสำเร็จลุลYวงดWวยดี  
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บทท่ี 1 	
บทนำ 

 

1.1 ความเป<นมาและความสำคญัของป~ญหา 

พอลิเมอรCเปOนวัสดุที่มีประโยชนCและมีความสำคัญในชีวิตประจำวัน พอลิเมอรCในปõจจุบันสYวนใหญYเปOน

พอลิเมอรCที่เกิดจากการสังเคราะหCวัตถุดิบจากผลิตภัณฑCป§โตรเลียมซึ่งเปOนทรัพยากรที่ใชWแลWวหมดไป (non-

renewable resources) 1 ผลิตภัณฑCป§โตรเลียมเหลYาน้ันไดWแกY น้ำมัน, ถYานหิน, น้ำมันเตา, แก•สธรรมชาติ เปOน

ตWน จากเหตุผลขWางตWนจึงเปOนปõจจยัสำคัญที่ทำใหWเกิดการศึกษาคWนควWาเพื่อจะหาวัตถุดิบชนิดใหมYมาทดแทนเพือ่

ใชWในอุตสาหกรรมพอลิเมอรC ซึ่งแหลYงของวัตถุดิบน้ันควรเปOนแหลYงทรัพยากรที่ย่ังยืน คือเปOนทรัพยากรทดแทน

ที่เกิดขึ้นใหมYไดWในธรรมชาติ (renewable resources)2 เชYน แปûง, โปรตีนถั่วเหลือง, น้ำมันพืช เปOนตWน และ

ควรเปOนวัตถุดิบที่ยYอยสลายไดWโดยการใชWเอนไซมCจากจุลินทรียCในการตัดสายโซY แลWวไดWผลิตผลเปOนสารโมเลกุล

เล็กที่มีตามธรรมชาติเพื่อลดการเกิดมลพิษตYอสิ่งแวดลWอม สามารถลดการเกิดภาวะโลกรWอนโดยการลดการเกิด

คารCบอนไดออกไซดC ซึ่งเราเรียกพอลิเมอรCชนิดน้ีวYา พอลิเมอรCชีวภาพ (biodegradable polymers)3  

พอลิเมอรCชีวภาพเปOนทางเลือกหนึ ่งที ่นักวิจัยใหWความสนใจที ่จะศึกษาและพัฒนาเปOนอยYางมาก 

โดยเฉพาะพอลิเมอรCชีวภาพจากสารประกอบคารCโบไฮเดรต โดยการสังเคราะหCพอลิเมอรCชีวภาพจะเกิดผYาน

ปฏิกิริยาไกลโคซิลเลชัน (glycosylation)4 ดังรูปที1่.14-1.2 ซึ่งปฏิกริิยาไกลโคซิลเลชันเกิดจากการทำปฏิกิริยา

กันของ glycosyl donor และ glycosyl acceptor ในโมเลกุลของมอนอเมอรC ดังน้ันกYอนการสังเคราะหCพอลิ

เมอรCจะตWองมีการสังเคราะหCมอนอเมอรCเพื ่อใหWเปOนสารตั ้งตWนกYอน โดยการสังเคราะหCมอนอเมอรCนั ้นมี

หลากหลายวิธีและหลายข้ันตอน โดยมักเริ่มจากสารต้ังตWนที่มีราคาถูก 5 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 1.1 แผนภาพปฏิกริิยาไกลโคซิลเลชัน (glycosylation) 
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รูปที่ 1.2 กลไกการเกิดปฏิกริิยาไกลโคซิลเลชัน6 

จากรูปที่ 1.2 จะเห็นไดWวYา หมูYแทนที่ในโมเลกุลของ glycosyl donor ก็มีผลกับปฏิกิริยาไกลโคซิลเล

ชัน คือ glycosyl donor ที่ไมYมีหมูYแทนที่ที่เปOนคารCบอนิลที่คารCบอนตำแหนYงที ่2 (a) เมื่อ glycosyl donor ทำ

ปฏิกิริยากับ glycosyl acceptor จะไดWผลิตภัณฑCหลักที่เปOน cis-isomer แตY glycosyl donor ที่มีหมูYแทนที่ที่

เปOนคารCบอนิลที่คารCบอนตำแหนYงที่ 2 (b) เมื่อ glycosyl donor ทำปฏิกิริยากับ glycosyl acceptor จะไดW

ผลิตภัณฑCหลักที่เปOน trans-isomer  

glycosyl donor6 ม ีหลายประเภทท ี ่ ใช W ในการส ังเคราะห Cโอล ิโกแซคคาไรด Cผ Y านปฏ ิก ิ ร ิ ยา 

glycosylation โดย glycosyl donor มีการพัฒนา leaving groups ที่ตำแหนYง anomeric เพื่อใหW glycosyl 

donor มคีวามวYองไวเพิ่มมากข้ึน glycosyl donor มีหลายประเภท ดังรูปที่ 1.3 

 

 

 

รูปที่ 1.3 ตัวอยYางชนิดของ glycosyl donor6 
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ตัวอยYางของการสังเคราะหCมอนอเมอรCและพอลิเมอรCจากสารตั้งตWนที่เปOนสารประกอบคารCโบไฮเดรต 

ไดWแกY งานวิจ ัยในปn ค.ศ. 2014 ของ P. Padungros7 และคณะซึ ่งทำการสังเคราะหCโอลิโกแซคคาไรดC 

(oligosaccharide) จาก glycal ผYานการเกิดปฏิกิริยาการเป§ดวงอิพอกไซดC ไดWสารประกอบ glycosyl DTC 

จากน้ันผYานการกระตุWนโดยใชW Cu (I) หรือ Cu (II) triflate เกิดปฏิกิริยาไกลโคซิลเลชันตYอจนไดWเปOนโอลิโกแซค

คาไรดC (oligosaccharide) 

 

 

 

รูปที่ 1.4 แผนภาพการสงัเคราะหC glycosyl DTC จาก glycal 

 

รูปที่ 1.5 แผนผังการสงัเคราะหC b-1,6-linked tetrasaccharide จาก glycal 

 งานวิจัยของ Fugedi8 และคณะ ไดWทำการสงัเคราะหCไดWสารประกอบ glycosyl DTC โดยใชW tin(IV) 

หรือ iron(III) chloride เปOนตัวกระตุWน 

 

 
 

รูปที่ 1.6 แผนภาพการสงัเคราะหC glycosyl DTC 

1.2 วัตถุประสงค,และขอบเขตของการวิจัย 

1. สงัเคราะหCสารข้ันกลางที่จำเปOนจากสารต้ังตWน D-xylose 

2. สังเคราะหC glycosyl dithiocarbamates จากสารข้ันกลางที่เตรียมไดW 
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1.3 งานวิจัยท่ีเก่ียวขiอง 

 ป n  ค .ศ.  2009 ของ Hardacre9 และคณะ ได Wทำการส ั งเคราะหC1,2-O-isopropylidene-a-D-

xylofuranose จากสารตั้งตWน D-xylose โดยการละลายสารตั้งตWนดWวย acetone ตามดWวยการเติม copper 

sulfate และ sulfuric acid ทำการตั้งปฏิกิริยาที่อุณหภูมิหWองเปOนเวลา 12 ชั่วโมง และเติม hydrochloric 

acid และทำการต้ังปฏิกิริยาขWามคืนจนปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCและไดWผลิตภัณฑCดังรูป 1.7 

 

 

 

รูปที่ 1.7 การสังเคราะหC 2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose 

 ปn ค.ศ. 2002 ของ Shi10 และคณะ ไดWทำการสังเคราะหC 1,2-isopropylidene-3,5-O-dibenzyl-b-L-

arabinofuranose จาก 1,2-isopropylidene-b-L-arabinofuranose โดยเริ่มจากการเติม anhydrous 1,4-

dioxane เติม benzyl chloride และเติม potassium hydroxide และตั ้ง reflux เปOนเวลา 2 ชั ่วโมง ไดW

ผลิตภัณฑCดังรูป 1.89 จากนั้นเติม 10% HCl-MeOH ทำการตั้งปฏิกิริยาที่อุณหภูมิหWองเปOนเวลา 3 ชั่วโมง ไดW

ผลิตภัณฑCเปOน isopropylidene-3,5-O-dibenzyl-b-L-arabinofuranose  

 

 

 

รูปที่ 1.8 การสังเคราะหC 3,5-O-dibenzyl-methyl-l-arabinofuranoside 

 ปn ค.ศ. 2002 ของ Yin11 และคณะ ทำการสังเคราะหC methyl 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-

D-arabinofuranose จาก methyl-3,5-di-O-benzyl-a-D-arabinofuranose โดยการเต ิม dry pyridine 

และ benzoyl chloride ทำการต้ังปฏิกิริยาที่อุณหภูมิหWองเปOนเวลา 2 ช่ัวโมง ไดWผลิตภัณฑCดังรูป 1.9 

 

  

 

รูปที่ 1.9 การสังเคราะหC methyl 2-O-Benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-D-arabinofuranose 
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 ปn ค.ศ. 1994 ของ Parmentier12 และคณะทำการสังเคราะหC 3,5-O-di-benzyl-2-O-methyl-D-

ribofuranose โดยผYานการ hydrolysis จากสารต้ังตWน 3,5-O-di-benzyl- 1,2-O-dimethyl-D-ribofuranose 

ทำไดWโดยการเติม TFA:H2O ทำการต้ังปฏิกิริยาที่อุณหภูมิหWองเปOนเวลา 2 ช่ัวโมง ไดWผลิตภัณฑCดังรูป 1.10 

 

 

 

รูปที่ 1.10 การสังเคราะหC 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose 

 ป n  ค.ศ. 2016 ของ Shoda13 และคณะทำการส ังเคราะหC N,N-dimethyl-b-D-xylopyranosyl 

dithiocarbamate จาก D-xylose โดยการละลายสารตั้งตWนดWวย water: acetonitrile และเติม 2-chloro-

1,3-dimethylimidazolinium chloride (DMC), trimethylamine และ dithiocarbamate salts ทำการต้ัง

ปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ -10oC เปOนเวลา 1 ช่ัวโมง ไดWผลิตภัณฑCดังรูป 1.11 

 

 

 

รูปที่ 1.11 การสังเคราะหC N,N-dimethyl-b-D-xylopyranosyl dithiocarbamate 

สำหรับการทดลองน้ีจึงตWองการสังเคราะหCและพัฒนาวิธีการสังเคราะหCน้ำตาลหลายหมูYแทนที่จาก D-

xylose เนื ่องจากมีราคาถูกเพื ่อใชWเปOนสารตั ้งตWนในการสังเคราะหC glycosyl dithiocarbamates และ

สังเคราะหC glycosyl dithiocarbamates เพื่อใชWเปOนมอนอเมอรCของปฏิกิริยาไกลโคซิลเลชัน ในการสังเคราะหC

พอลิเมอรCชีวภาพ โดยมีแผนการวิจัยดังรูป 1.12 
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แผนการสังเคราะหC 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-diethyldithiocarbamate  

 

     

 

รูปที่ 1.12 แผนผงัการสงัเคราะหC 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-

diethyldithiocarbamate จาก D-xylose 



 

 

บทท่ี 2  

การทดลอง 

 

2.1 วิธีการทดลองท่ัวไป 

2.1.1 เครือ่งมอืและอปุกรณC 

1. ช่ังน้ำหนักสารทุกชนิดใชWเครื่องช่ังทศนิยม 4 ตำแหนYง จาก Denver instrument รุYน TP-214                 

2. ระเหยตัวทำละลายอินทรียCใชWเครื่อง rotary evaparator จาก EYELA รุYน N-1000 ที่ประกอบกบั 

อYางน้ำรWอนจาก EYELA รุYน SB-1000 โดยใชWปõ©มจาก SIBATA รุYน WJ-20 

3. ระเหยตัวทำละลายอินทรียCใชWเครื่อง rotary evaparator จาก BUCHI รุYน Rotavapor R-1000 ที่

ประกอบกับ อYางน้ำรWอนจาก BUCHI รุYน B-100 โดยใชWปõ©มจาก SIBATA รุYน WJ-20 

4. ระเหยตัวทำละลายอนิทรียCจุดเดือดสูงใชWเครื่อง high vacuum rotary evaporator จาก BUCHI 

รุYน Rotavapor R-210 ที่ประกอบกับอYางน้ำรWอนจาก BUCHI รุYน B-491 โดยใชWปõ©มจาก Daikawa 

รุYน 2VP-250L 

5. อYางน้ำรWอนจาก Memmert 

6. เครื่องดูดสุญญากาศจาก Atlas Copco รุYน GVD 8 

7. ติดตามปฏิก ิร ิยาเคมีด Wวยเทคนิค thin layer chromatography โดยใช Wแผ Yน thin layer 

chromatography จาก Macherey-Nagel ท ี ่ ใช W  silica gel ร Yวมก ับ fluorescent indicator 

UV254 0.2 mm ที่เคลือบบนแผYนอะลูมิเนียม  

8. ทำบริสุทธิ ์ดWวยเทคนิค column chromatography ใชW silica gel ขนาด 70-230 mesh จาก 

Merck เปOนเฟสคงที ่

9. พิสูจนCเอกลักษณCของของสารดWวยเทคนิค 1H NMR ทำโดยใชWตัวทำละลาย deuterated ที่

เหมาะสม ละลายสารตัวอยYางและวัดโดยเครื ่อง Varian Mercury-400 ที ่ความถี ่ 400 MHz 

สำหรับ 1H NMR และ ความถ่ี 100 MHz สำหรับ 13C NMR 

10. เก็บรักษาสารหลังจากสังเคราะหCใชWตูWเย็นจาก Panasonic รุYน NR-BW465XSTH  

 

2.1.2 สารเคม ี

1. สารต้ังตWน D (+) xylose จาก Hopkin & Williams LTD 

2. สารเคมีที ่ใชWในการสังเคราะหCเปOน reagent grade จาก Sigma-Aldrich, Merck, Fluka และ 

Acros ไ ด W แ ก Y  Benzyl Bromide, CuSO4, D-xylose, NaHCO3, (NH4)2Ce(NO3)6, Sodium 

Hydride, Benzoyl Chloride, acetone, 2-chloro-1,3-dimethylimidazolinium chloride 

(DMC), tetramethylamine 
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3. ตัวทําละลายอินทรีย Cที ่ใชWเปOนเกรด analytical grade จาก Carlo Erba, RCI Labscan และ 

Emsure ไ ด W แ ก Y  acetic acid, acetonitrile, dichloromethane, ethyl acetate, hexanes, 

methanol, toluene 

4. NMR solvent ไดWแกY D2O, CDCl3 

5. TLC stain ที่ใชW ไดWแกY p-anisaldehyde 

 

2.2 วิธีการสังเคราะห, 

 ผ ู W ว ิ จ ั ย ไ ด W ว า ง แ ผ น ก า ร ส ั ง เ ค ร า ะ หC  2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-

diethyldithiocarbamate ดังน้ี 

 

 

รูปที่ 2.1 แผนการสงัเคราะหC 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-

diethyldithiocarbamate  
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 2.2.1 การสังเคราะห, 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) 

 

 

 

รูปที่ 2.2 แผนภาพการสงัเคราะหCสาร (2) จาก (1) 

 เผาขวดกWนกลมที่มี molecular sieve ทิ้งใหWเย็นและเติม acetone เพื่อทำการ dry acetone ทำการ

ช่ัง D-xylose (1) ปริมาณ 1.0018 กรัม (6.67 mmol, 1.0 eq.) ช่ัง CuSO4 0.1580 กรัม (0.99 mmol, 0.15 

eq.) ซึ่งในหWองปฏิบัติการมี CuSO4�5H2O จึงนำไปเผาเอาน้ำออกโดยสังเกตจากกYอนเผาจะมีสีฟûาหลังเผาจะ 

เปลี่ยนเปOนสีขาวออกเทา จากนั้นเติม conc. H2SO4 0.1 มิลลิลิตร (1.86 mmol, 0.28 eq) ดWวย syringe ใสY

ขวดกWนกลม ละลายดWวย dry acetone 28 มิลลิลิตร คนทิ้งไวW 48 ชั่วโมง ตรวจสอบการเกิดปฏิกิริยาดWวย

เทคนิค thin layer chromatography ระบบ 40% EtOAc-Hexanes และ 10% MeOH-DCM ตรวจสอบ

ตําแหนYงของผลิตภัณฑCดWวย UV lamp และสารละลาย p-anisaldehyde stain พบจุดสารสองจุดมีคYา Rf ตYาง

จากสารต้ังตWน แตYยังพบจุดของสารต้ังตWนเหลืออยูY เน่ืองจากสารไมYมีความเปOนเน้ือเดียวกัน อาจจะเปOนไปไดWที่

จะยังเหลือสารตั้งตWนอยู Y จึงหยุดปฏิกิริยาโดยเติมสารละลาย sodium hydrogen carbonate อิ ่มตัว จน

สารละลายมี pH ประมาณ 7 จะเห็นวYาสารละลายมีสีเหลือง สกัดสารดWวย dichloromethane 3 ครั้ง นำช้ัน 

dichloromethane และช้ัน aqueous ไประเหยตัวทำละลายดWวยเครื่อง rotary evaporator ออกใหWหมดจะ

ไดWสารผสมเปOนของเหลวหนืดสีเหลือง 

 ชั้น aqueous ไดWผลิตภัณฑCที่มีลักษณะเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองอYอนหนัก 0.5215 กรัม พิสูจนC

เอกลักษณCของสารดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-1) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 

2.3 ซึ่งกำหนดโมเลกุล (2) ดังรูปที่ 2.1 ซึ่งเปOนผลิตภัณฑCที่ตWองการ 

 

 

 

รูปที่ 2.3 โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.1 

 ชั ้น dichloromethane ไดWผลิตภัณฑCสYวนใหญYที ่มีลักษณะเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองอYอนหนัก 

1.1426 กรัม จึงตWองนำของผสมที่ไดWไปทำใหWบริสุทธ์ิข้ึนดWวยเทคนิคคอลัมนCโครมาโทกราฟnโดยใชWระบบ 5-20% 

EtOAc-Hexanes แยกผลิตภัณฑCไดW 2 สYวน ทำการพิสูจนCเอกลักษณCของสารสYวนใหญYดWวยเทคนิค 1H NMR 

spectroscopy (รูปที่ ก-2) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.4 
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รูปที่ 2.4  โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.1  

 2.2.2 การสังเคราะห, 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (3) 

 

 

 

รูปที่ 2.5 แผนภาพการสงัเคราะหCสาร (3) จาก (2) 

 นำสาร 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) ทั ้งหมด (1.70 mmol, 1.0eq.) ใสYในขวด

กWนกลม และนำขวดกWนกลมแชYน้ำแข็ง ป§ดขวดดWวย septum แลWวเสียบลูกโปØงที่บรรจกุ•าซ Ar จากน้ันเติม N,N-

dimethylformamide 17 มิลลิลิตร ที่อุณหภูมิประมาณ 0°C จากนั้นเติม tetrabutylammonium iodide 

126 มิลลิกรัม (0.34 mmol, 0.2 eq.) และ 60% sodium hydride 274 มิลลิกรัม (6.80 mmol, 4.0 eq.) 

จากนั้นเติม benzyl bromide 0.61 มิลลิลิตร (5.10 mmol, 3.0 eq.) คนทิ้งไวWขWามคืน ตรวจสอบปฏิกิริยา

ดWวยเทคนิค thin layer chromatography ดWวยระบบ 15% EtOAc-Hexanes ตรวจสอบตำแหนYงผลิตภณัฑC

ดWวย UV lamp และสารละลาย p-anisaldehyde stain พบจุดสารใหมYมีคYา Rf ตYางจากสารต้ังตWน และไมYมีจุด

ของสารตั้งตWนเหลืออยูY จึงหยุดปฏิกิริยาดWวย สารละลายอิ่มตัว ammonium chloride จนสารละลายมี pH 

ประมาณ 7 สกัดสารดWวย diethyl ether 3 ครั้ง นำชั้น diethyl ether มาสกัดซ้ำดWวยน้ำ 3 ครั้ง และสกัดซ้ำ

ดWวยสารละลายอิ่มตัว sodium chloride และกำจัดน้ำที่เหลือดWวย Na2SO4 (s) นำไประเหยตัวทำละลายดWวย 

rotary evaporator ไดWของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.6250 กรัม นำสารไปทำใหWบริสุทธิ ์ดWวยเทคนิค 

column chromatography โดยใชWวัฏภาคเคลื่อนที่เปOน 5-15% EtOAc-hexanes ไดWผลิตภัณฑCเปOนของเหลว

หนืดส ี เหล ืองปร ิมาณ 0.2639 กร ัม (0.712 mmol) ย ืนย ันโครงสร Wางของสารด Wวยเทคนิค 1H NMR 

spectroscopy (รูปที่ ก-3) พบวYาเปOนสารผลิตภัณฑCทีต่Wองการจริง 

 

 

 

รูปที่ 2.6 โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.2 
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 เน่ืองจากการสังเคราะหC 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (3) จาก (2) 

ซ ึ ่งไดWมาจากการสังเคราะหCจากสารตั ้งตWน (1) 1.0018 กร ัม (6.67 mmol) ไดW 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-

isopropyIsopropylidene-a-D-xylofuranose 

 

 2.2.3 การสังเคราะห, 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) จาก D-xylose (1) ใน

ปริมาณมาก (Scale up)  

 ใชWวิธีการสWงเคราะหCเชYนเดียวกันกับ 2.2.1 แตYใชWสารต้ังตWน D-xylose ปริมาณ 10 กรัม ช้ัน aqueous 

ไดWผลิตภัณฑCที่มีลักษณะเปOนของเหลวสีเหลอืงอYอนที่มีของแข็งปนหนัก 5.2072 g พิสูจนCเอกลักษณCของสารดWวย

เทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-1) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.3 ซึ่งกำหนดโมเลกุล 

(2) ซึ่งเปOนผลิตภัณฑCที ่ตWองการ ชั้น dichloromethane ไดWผลิตภัณฑCสYวนใหญYที ่มีลักษณะเปOนของเหลวสี

เหลืองอYอนหนัก 3.3264 g จึงตWองนำของผสมที่ไดWไปทำใหWบริสุทธ์ิข้ึนดWวยเทคนิคคอลัมนCโครมาโทกราฟnโดยใชW

ระบบ 5-20% EtOAc-Hexanes แยกผลิตภัณฑCไดW 2 สYวน ทำการพิสูจนCเอกลักษณCของสารสYวนใหญYดWวย

เทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-2) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.4 

 ทำการแบYง 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) ออกเปOน 2 สYวน สYวนที ่หนึ่งน้ำหนัก

ประมาณ 2 กรัม สYวนที่ 2 คือสYวนที่เหลือน้ำหนักประมาณ 3.1315 กรัม นำไปทำการสังเคราะหC 3,5-di-O-

benzyl-1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (3) 

 

 2.2.4 การสังเคราะห, 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (3) 

 

 

 

รูปที่ 2.7 แผนภาพการสงัเคราะหCสาร (3) จาก (2) 

 นำสาร 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose 2 กรัม (10.516 mmol, 1.0 eq.) ใสYในขวดกWน

กลม ละลายดWวย toluene 70 มิลลิลิตร เติม potassium hydroxide 3.6622 กรัม (63.096 mmol, 6.0 eq.) 

ป§ดขวดดWวย septum แลWวเสียบลูกโปØงที่บรรจุก•าซ Ar เติม benzyl bromide 3.75 มิลลิลิตร (31.548 mmol, 

3.0 eq.) ดWวย syringe และการตั้ง reflux ดWวยการใชW dean stark ทำการใหWความรWอนเปOนเวลา 2 ชั่วโมง 

ตรวจสอบการเกิดปฏิกิร ิยาดWวยเทคนิค thin layer chromatography ระบบ 10% EtOAc-Hexanes (2 

times) ตำแหนYงผลิตภัณฑCดWวย UV lamp และสารละลาย p-anisaldehyde stain พบจุดสารใหมYมีคYา Rf ตYาง

จากสารตั ้งตWน และไมYมีจุดของสารตั ้งตWนเหลืออยู Y จึงหยุดปฏิกิร ิยาดWวยสารละลายอิ ่มตัว ammonium 

chloride จนสารละลายมี pH ประมาณ 7 สกัดสารดWวย ethyl acetate 3 ครั้ง นำช้ัน ethyl acetate มาสกัด

ซ้ำดWวยน้ำ 3 ครั้ง และสกัดซ้ำดWวยสารละลายอิ่มตัว sodium chloride และกำจัดน้ำที่เหลอืดWวย Na2SO4 (s) 
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นำไประเหยตัวทำละลายดWวย rotary evaporator ไดWสารผสมที่มีลักษณะเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 

3.0538 กรัม นำสารไปทำใหWบริสุทธิ์ดWวยเทคนิค column chromatography โดยใชWวัฏภาคเคลื่อนที่เปOน 5-

15% EtOAc-hexanes ไดWผลิตภัณฑCเปOนของเหลวหนืดสีเหลอืงปริมาณ 0.3696 กรัม (0.998 mmol) ยืนยัน

โครงสรWางของสารดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-3) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 

2.6 

 

 2.2.5 การสังเคราะห, 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-Isopropylidene-a-D-xylofuranose (3) 

 ใชWวิธีการสWงเคราะหCเชYนเดียวกันกับ 2.2.4 แตYใชW 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) 

3.1315 กร ัม ไดWผล ิตภัณฑC 0.8087 g (2.183 mmol) ยืนยันโครงสร Wางของสารด Wวยเทคนิค 1H NMR 

spectroscopy (รูปที่ ก-3) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.6 ซึ่งเปOนผลิตภัณฑCที่ตWองการ  

 เน่ืองจากการสังเคราะหC 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (3) จากการ

ทดลองที่ 2.2.4 และ 2.2.5 เปOนการแบYง 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) จากการทดลองที่ 

2.2.3 จาก (2) น้ำหนัก 5.2072 กรัม ซึ ่งไดWมาจากการสังเคราะหCจากสารตั ้งตWน (1) 10.0386 กรัม (66.8 

mmol) ไดW 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-D-xylofuranose (3) จากการทดลองที่ 2.2.4 0.3696 

กรัม และ จากการทดลองที่ 2.2.5 0.8087 กรัม หมายความวYาไดWสาร (3) ทั้งหมด 1.1783 กรัม (3.181 mmol) 

คิดเปOน 5% yield over 2 steps 

 

 2.2.6 การสังเคราะห, methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose 

 

 

 

รูปที่ 2.8 แผนภาพการสงัเคราะหCสาร (4) จาก (3) 

 เผาขวดกWนกลมที่มี molecular sieve ทิ ้งใหWเย็นและเติม methanol AR grade เพื ่อทำการ dry 

methanol และนำสาร 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-D-xylofuranose (3) จากการทดลองที่ 

2.2.4 น้ำหนักประมาณ 0.3696 กรัม (0.9977 mmol, 1.0 eq.) ที่อยูYในขวดกWนกลม มาระเหยตัวทำละลาย

ด Wวยว ิ ธี  azeotrope และ high vacuum pump ละลายด Wวย dry methanol 10 ม ิลล ิล ิตร และเติม 

propinoyl chloride 0.26 มิลลิลิตร (2.9931 mmol, 3.0 eq.) ป§ดขวดดWวย septum แลWวเสียบลูกโปØงที่

บรรจ ุก •าซ Ar คนทิ ้งไวWท ี ่อ ุณหภูม ิห Wองข Wามคืน ตรวจสอบการเกิดปฏิก ิร ิยาด Wวยเทคนิค thin layer 

chromatography ระบบ 30% EtOAc-Hexanes ตรวจสอบตำแหน Yงผล ิตภ ัณฑ Cด W วย UV lamp และ

สารละลาย p-anisaldehyde stain พบจุดของสารตั้งตWนเหลืออยูY ไมYเกิดผลิตภัณฑC จึงทำการคนทิ้งไวW 4 วัน 

(วันหยุดยาว) ตรวจสอบการเกิดปฏิกิริยา พบวYาเกิดจุดสารสองจุดมีคYา Rf ตYางจากสารต้ังตWนแตYมีปริมาณนWอย
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มาก และยังพบจุดของสารตั้งตWนเหลืออยูYปริมาณมาก จึงทำการ generate HCl และ conc. H2SO4 คนทิ้งไวW

ขWามคืน ตรวจสอบการเกิดปฏิกิริยา พบวYาจุดสารสองจุดที่มีคYา Rf ตYางจากสารต้ังตWนมีความเขWมขWนเล็กนWอย แตY

ยังพบจุดของสารต้ังตWนเหลอือยูYปริมาณมากจงึเติม propinoyl chloride 0.5 มิลลิลิตร คนทิ้งไวW 9 วัน (วันหยุด

ยาว) ตรวจสอบการเกิดปฏิกิริยา พบจุดสารสองจุดมีคYา Rf ตYางจากสารตั ้งตWน และไมYมีจุดของสารตั้งตWน

เหลืออยูY จึงหยุดปฏิกิริยาโดยเติมสารละลาย sodium hydrogen carbonate อิ่มตัว จนสารละลายมี pH 

ประมาณ 7 สกัดสารดWวย ethyl acetate 3 ครั้ง นำช้ัน ethyl acetate มาสกัดซ้ำดWวยน้ำ 3 ครั้ง และสกัดซ้ำ

ดWวยสารละลายอิ ่มตัว sodium chloride กำจัดน้ำที่เหลือดWวย Na2SO4 (s) นำไประเหยตัวทำละลายดWวย 

rotary evaporator ไดWของผสมที่มีลักษณะเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองนำสารไปทำใหWบริสุทธิ ์ดWวยเทคนิค 

column chromatography โดยใชWวัฏภาคเคลื่อนที่เปOน 10-40% EtOAc-hexanes ไดWผลิตภัณฑC 3 สYวน  

 สYวนที่หน่ึงเปOนของเหลวหนืดสเีหลืองปริมาณ 0.1156 กรัม (0.3357 mmol) ยืนยันโครงสรWางของสาร

ดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-4) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.9 คือ methyl 

3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) 

 

 

 

รูปที่ 2.9 โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.6 

 สYวนที่สองเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.0086 กรัม (0.0249 mmol) เปOนสารผสมของสYวนที่

หน่ึงและสYวนที่สาม  

 สYวนที่สามเปOนของเหลวหนืดสีเหลอืงปริมาณ 0.1235 กรัม (0.3586 mmol) ยืนยันโครงสรWางของสาร

ดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-5) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.10 คือ methyl 

3,5-di-O-benzyl-b-D-xylofuranose (9) 

 

 

 

รูปที่ 2.10 โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.6 

 จากการสังเคราะหC คือ methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose พบวYาไดWผลิตภัณฑCที ่เปOน 

stereoisomer กัน ปริมาณ 0.2477 กรัม (0.7192 mmol) คิดเปOน 72% yield  
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 2.2.7 การสังเคราะห, methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose 

 ใชWวิธีการสWงเคราะหCเชYนเดียวกันกับ 2.2.6 แตYใชW 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-a-D-

xylofuranose (3) 0.2435 กรัม(0.6573 mmol, 1.0 eq.) และ propinoyl chloride 0.33 มิลลิลิตร (3.7729 

mmol, 5.74 eq.) ใชWเวลา 4 ชั่วโมง ไดWของผสมที่มีลักษณะเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.2435 กรัม 

นำสารไปทำใหWบริสุทธ์ิดWวยเทคนิค column chromatography โดยใชWวัฏภาคเคลื่อนที่เปOน 10-40% EtOAc-

hexanes ไดWผลิตภัณฑC 2 สYวน  

 สYวนที่หน่ึงเปOนของเหลวหนืดสเีหลืองปริมาณ 0.0920 กรัม (0.2671 mmol) ยืนยันโครงสรWางของสาร

ดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-4) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.9  
 สYวนที่สองเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.1024 กรัม (0.2973 mmol) ยืนยันโครงสรWางของสาร

ดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-5) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.10  

 จากการสังเคราะหC คือ methyl 3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranose พบวYาไดWผล ิตภัณฑCที ่ เปOน 

stereoisomer กัน ปริมาณ 0.1944 กรัม (0.5645 mmol) คิดเปOน 86% yield โดยแบYงเปOน methyl 3,5-di-

O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) 0.0920 กรัม (0.2671 mmol) คิดเปOน 41% yield และ methyl 3,5-di-

O-benzyl-b-D-xylofuranose (9) 0.1024 กรัม (0.2973 mmol) คิดเปOน 45% 

 

 2.2.8 การสังเคราะห, methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose 

 ใชWวิธีการสWงเคราะหCเชYนเดียวกันกับ 2.2.6 แตYใชW 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-a-D-

xylofuranose (3) 0.8087 กรัม (2.183 mmol, 1.00 eq.) และ propinoyl chloride 2.14 มิลลิลิตร (24.495 

mmol, 11.22 eq.) ใชWเวลา 3 วัน ไดWของผสมที่มีลักษณะเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.7341 กรัม นำ

สารไปทำใหWบริสุทธิ์ดWวยเทคนิค column chromatography โดยใชWวัฏภาคเคลื่อนที่เปOน 10-40% EtOAc-

hexanes ไดWผลิตภัณฑC 3 สYวน  

 สYวนที่หน่ึงเปOนของเหลวหนืดสเีหลืองปริมาณ 0.2793 กรัม (0.8110 mmol) ยืนยันโครงสรWางของสาร

ดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-4) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.9  

 สYวนที่สองเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.0760 กรัม (0.0279 mmol) เปOนสารผสมของสYวนที่

หน่ึงและสYวนที่สาม  

 สYวนที่สามเปOนของเหลวหนืดสีเหลอืงปริมาณ 0.2504 กรัม (0.7271 mmol) ยืนยันโครงสรWางของสาร

ดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-5) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.10 

 จากการสังเคราะหC คือ methyl 3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranose พบวYาไดWผล ิตภัณฑCที่ เปOน 

stereoisomer กัน ปริมาณ 0.6057 กรัม (1.759 mmol) คิดเปOน 81% yield  
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 2.2.9 การสังเคราะห, methyl 2,3,5-tri-O-benzyl-b-D-xylofuranose 

 

 

 

รูปที่ 2.11 แผนภาพการสังเคราะหCสาร (10) จาก (9) 

 นำสาร methyl 3,5-di-O-benzyl-b-D-xylofuranose (9) จากการทดลองที่ 2.2.6, 2.2.7, 2.2.8 มา

รวมกัน น้ำหนักประมาณ 0.5060 กรัม (1.47 mmol, 1.0 eq.) ใสYในขวดกWนกลม และนำขวดกWนกลมแชYน้ำแข็ง 

ป§ดขวดดWวย septum แลWวเสียบลูกโปØงที่บรรจุก•าซ Ar จากน้ันเติม N,N-dimethylformamide 14.7 มิลลิลิตร 

ที่อุณหภูมิประมาณ 0°C จากน้ันเติม tetrabutylammonium iodide 0.1090 กรัม (0.294 mmol, 0.2 eq.) 

และ 60% sodium hydride 0.1457 กร ัม  (5.88 mmol, 4.0 eq.) จากน ั ้นเต ิม benzyl bromide 0.35 

ม ิ ลล ิล ิ ตร  (2.94 mmol, 2.0 eq.) คนท ิ ้ ง ไ ว W ข W ามค ื น ตรวจสอบปฏ ิ ก ิ ร ิ ย าด W วยเทคน ิค  thin layer 

chromatography ดWวยระบบ 30% EtOAc-Hexanes ตรวจสอบตำแหนYงผลิตภัณฑCดWวย UV lamp และ

สารละลาย p-anisaldehyde stain พบจุดสารใหมYมีคYา Rf ตYางจากสารตั ้งตWน และไมYมีจุดของสารตั ้งตWน

เหลืออยูY จึงหยุดปฏิกิริยาดWวย สารละลายอิ่มตัว ammonium chloride จนสารละลายมี pH ประมาณ 7 สกัด

สารดWวย diethyl ether 3 ครั้ง นำชั้น diethyl ether มาสกัดซ้ำดWวยน้ำ 3 ครั้ง และสกัดซ้ำดWวยสารละลาย

อิ ่มตัว sodium chloride และกำจัดน้ำที ่ เหลือดWวย Na2SO4 (s) นำไประเหยตัวทำละลายดWวย rotary 

evaporator ไดWของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.8271 กรัม นำสารไปทำใหWบริสุทธิ์ดWวยเทคนิค column 

chromatography โดยใชWวัฏภาคเคลื ่อนที่เปOน 5-15% EtOAc-hexanes ไดWผลิตภัณฑCเปOนของเหลวหนืดสี

เหลืองปริมาณ 0.5328 กรัม (1.23 mmol) คิดเปOน 84% yield ยืนยันโครงสรWางของสารดWวยเทคนิค 1H NMR 

spectroscopy (รูปที่ ก-6) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.12 ซึ่งเปOนผลิตภัณฑCที่ตWองการ  

 

 

 

รูปที่ 2.12 โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.9 
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 2.2.10 การสังเคราะห, 2-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose 

 

 

 

รูปที่ 2.13 แผนภาพการสังเคราะหCสาร (5) จาก (4) 

 นำสาร methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) จากการทดลองที ่2.2.6, 2.2.7, 2.2.8 มา

รวมกัน น้ำหนักประมาณ 0.5335 กรัม (1.549 mmol, 1.0 eq.) ใสYในขวดกWนกลม เติม anhydrous pyridine 

8 มิลลิลิตร เติม benzoyl chloride 0.36 มิลลิลิตร (3.098 mmol, 2.0 eq.) ป§ดขวดดWวย septum แลWวเสียบ

ลูกโปØงที่บรรจุก•าซ Ar ตรวจสอบปฏิกิริยาดWวยเทคนิค thin layer chromatography ดWวยระบบ 30% EtOAc-

Hexanes ตรวจสอบตำแหนYงผลิตภัณฑCดWวย UV lamp และสารละลาย p-anisaldehyde stain พบจุดสาร

ใหมYมีคYา Rf ตYางจากสารตั้งตWน และไมYมีจุดของสารตั้งตWนเหลืออยูY จึงหยุดปฏิกิริยาดWวยการเติม CuSO4 เพื่อ

กำจัด pyridine โดยเติม CuSO4 จนสารละลายเปลี่ยนจากสีฟûาเปOนสีน้ำเงนิ สกัดสารดWวย dichloromethane  

3 ครั้ง นำช้ัน dichloromethane ไประเหยตัวทำละลายดWวยเครื่อง rotary evaporator ออกใหWหมดจะไดWสาร

ผสมเปOน blue solid ปริมาณ 1.0514 กรัม นำสารไปทำใหWบริสุทธิ์ดWวยเทคนิค column chromatography 

โดยใชWวัฏภาคเคลื่อนที่เปOน 5-15% EtOAc-hexanes ไดWผลิตภัณฑCเปOน syrup 2 สYวน  

 สYวนที่หน่ึงเปOนสYวนที่บริสุทธ์ิปริมาณ 0.2985 กรัม (0.6655 mmol) สYวนที่สองเปOนสYวนที่มีผลิตภัณฑC

แตYไมYบริสุทธ์ิ 0.3160 กรัม สYวนที่หน่ึงคิดเปOน 43% yield นำสYวนที่หน่ึงไปยืนยันโครงสรWางของสารดWวยเทคนิค 

1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-7) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 2.14 ซึ่งเปOนผลิตภัณฑCที่ตWองการ 

 

 

 

รูปที่ 2.14 โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.10  
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 2.2.11 การสังเคราะห, 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranose 

 

 

 

รูปที่ 2.15 แผนภาพการสังเคราะหCสาร (6) จาก (5) 

 เตรียม TFA/H2O อัตราสYวน 9/1 ปริมาตร 6 มิลลิลิตร และนำสาร 2-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-

D-xylofuranose (5) 0.3160 กรัม (0.7046 mmol, 1.0 eq.) สYวนที ่สองใสYในขวดกWนกลม เติม TFA/H2O 

อัตราสYวน 9/1 ป§ดขวดดWวย septum คนทิ้งไวWที่อุณหภูมิหWอง เปOนเวลา 5 ชั่วโมง ตรวจสอบปฏิกิริยาดWวย

เทคนิค thin layer chromatography ดWวยระบบ 20% EtOAc-Hexanes ตรวจสอบตำแหนYงผลิตภัณฑCดWวย 

UV lamp และสารละลาย p-anisaldehyde stain พบจุดสารใหมYมีคYา Rf ตYางจากสารต้ังตWน และจุดของสาร

ต้ังตWนเหลืออยูYนWอย จึงหยุดปฏิกิริยาโดยเติมสารละลาย sodium hydrogen carbonate อิ่มตัว จนสารละลาย

มี pH ประมาณ 7 สกัดสารดWวย ethyl acetate 3 ครั้ง นำชั้น ethyl acetate มาสกัดซ้ำดWวยน้ำ 3 ครั้ง และ

สกัดซ้ำดWวยสารละลายอิ่มตัว sodium chloride กำจัดน้ำที่เหลือดWวย Na2SO4 (s) นำไประเหยตัวทำละลาย

ดWวย rotary evaporator ไดWของผสมที่มีลักษณะเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.2044 กรัม นำสารไปทำ

ใหWบริสุทธิ์ดWวยเทคนิค column chromatography โดยใชWวัฏภาคเคลื่อนที่เปOน 5-20% EtOAc-hexanes ไดW

ผลิตภัณฑCเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.1308 กรัม (0.2916 mmol) คิดเปOน 41% yield ยืนยัน

โครงสรWางของสารดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy (รูปที่ ก-8) พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWางดังรูปที่ 

2.16 ซึ่งเปOนผลิตภัณฑCที่ตWองการ 

 

 

 

รูปที่ 2.16 โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.10 
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	 2.2.12 การสังเคราะห, 1-diethyl dithio-2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranose 

 

 
 

รูปที่ 2.17 แผนภาพการสังเคราะหCสาร (7) จาก (6) 

 นำสาร 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (6) ใสYในขวดกWนกลม และนำขวดกWน

กลมแชYน้ำแข็ง ละลายดWวย acetonitrile 2.64 มิลล ิล ิตร เติม 2-chloro-1,3-dimethylimidazolinium 

chloride 0.0933 กร ัม (0.552mmol, 3.0 eq.) เต ิม Et3N 0.23 ม ิลล ิล ิตร (1.656 mmol, 9.0 eq.) เ ติม 

NaDTC 0.2487 กรัม (1.104 mmol, 6.0 eq.) คนทิ้งไวWที่เปOนเวลา 4 ชั่วโมง ตรวจสอบปฏิกิริยาดWวยเทคนิค 

thin layer chromatography ดWวยระบบ 30% EtOAc-Hexanes ตรวจสอบตำแหนYงผลิตภัณฑCดWวย UV 

lamp และสารละลาย p-anisaldehyde stain พบจุดสารใหมYมีคYา Rf ตYางจากสารต้ังตWน แตYยังมีจุดของสารต้ัง

ตWนเหลืออยูYจึงเติม 2-chloro-1,3-dimethylimidazolinium chloride 0.622 กรัม คนทิ้งไวWขWามคืน ตรวจสอบ

การเกิดปฏิกิริยา พบจุดสารที่มีคYา Rf ตYางจากสารตั้งตWน และไมYมีจุดของสารตั้งตWนเหลืออยูY จึงหยุดปฏิกริิยา

โดยเติมสารละลาย sodium hydrogen carbonate อิ่มตัว จนสารละลายมี pH ประมาณ 7 สกัดสารดWวย 

ethyl acetate 3 ครั ้ง นำชั ้น ethyl acetate มาสกัดซ้ำดWวยน้ำ 3 ครั ้ง และสกัดซ้ำดWวยสารละลายอิ่มตัว 

sodium chloride กำจัดน้ำที่เหลือดWวย Na2SO4 (s) นำไประเหยตัวทำละลายดWวย rotary evaporator ไดW

ของผสมที่มีลักษณะเปOนของเหลวหนืดสีเหลืองปริมาณ 0.1474 กรัม นำสารไปทำใหWบริสุทธิ ์ดWวยเทคนิค 

column chromatography โดยใชWวัฏภาคเคลื่อนที่เปOน 5-20% EtOAc-hexanes ไดWผลิตภัณฑCเปOนของเหลว

หนืดสเีหลืองปริมาณ 0.0446 กรัม (0.0789 mmol) คิดเปOน 43% yield ยืนยันโครงสรWางของสารดWวยเทคนิค 

1H NMR (รูปที่ ก-9) COSY (รูปที่ ข-1) 13C NMR (รูปที่ ค-1) spectroscopy พบวYาเปOนผลิตภัณฑCมีโครงสรWาง

ดังรูปที่ 2.18 ซึ่งเปOนผลิตภัณฑCที่ตWองการ 

 

 
 

รูปที่ 2.18 โครงสรWางผลิตภัณฑCของการทดลองที่ 2.12 



 

 

บทท่ี 3 	
ผลการทดลองและวิจารณ,ผลการทดลอง 

 

 ในงานวิจัยนี ้ผู WทดลองไดWทำการสังเคราะหC 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-

diethyldithiocarbamate โดยเริ่มจากสารต้ังตWนคือ D-xylose (1) โดยมีแผนการทดลองเปOนดังน้ี 

 

 3.1 การสังเคราะห, 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 

diethyldithiocarbamate จากสารต้ังตiน D-xylose โดยผVานปฏิกิริยาท้ังหมด 6 ขั้นตอน ดังรูป 3.1 

 

 

 

รูปที่ 3.1 แผนการสงัเคราะหC 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl                                            

1-diethyldithiocarbamate 
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3.1.1 การสังเคราะห, 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) จาก D-xylose (1) 

 

 

 

รูปที่ 3.2 แผนภาพการสงัเคราะหCสาร 2 

 อWางอิงจากงานวิจัยของ Hardacre9 และคณะ จากสารตั้งตWน D-xylose (1) จะเห็นไดWวYาทุกตำแหนYง

คารCบอนจะเปOนหมูYไฮดรอกซิลซึ่งมีความวYองไวสูง จึงตWองทำการปกปûองหมูYที่ไมYตWองการใหWเกิดปฏิกิริยา โดย

เริ่มตWนจากขั้นตอนแรกคือการสังเคราะหC 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) จากสารตั้งตWน 1 

น้ำหนัก 1.0008 กรัม โดยใชW acetone และใชW sulfuric acid เปOนตัวเรYงปฏิกิริยา โดยคาดวYาเกิดผYานกลไกของ

ปฏิกิริยา ดังรูป 3.3 

 

 

 

รูปที่ 3.3 กลไกการเกิดปฏิกริิยาการสังเคราะหCสารข้ันกลาง 2 

 เมื่อตั้งปฏิกิริยาทิ้งไวW 48 ชั่วโมง พบวYาปฏิกิริยาเกิดไมYสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่3.4) พบจุด

สารผลิตภัณฑC 2 จุด ที่มีคYา Rf สูงข้ึน ตYางจากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวลดลง แตYก็ยัง
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พบจุดสารตั้งตWน เนื่องจากสารตั้งตWน 1 มีความเปOนข้ัวสูงมากจึงไมYสามารถละลายในตัวทำละลายอินทรียCไดW

หมด ทำใหWสารละลายขณะทำปฏิกิริยาไมYเปOนเนื้อเดียวกัน จึงมีโอกาสเปOนไปไดWที่ปฏิกิริยาจะเกิดไมYสมบูรณC 

จาก TLC จะเห็นไดWวYาไดWผลิตภัณฑC 2 ชนิด จึงทำการสกัดสารดWวย dichloromethane พบวYา 1,2:3,5-Di-O-

isopropylidene-a-D-xylofuranose (8) อยูYที่ชั้น dichloromethane และ 1,2-O-isopropylidene-a-D-

xylofuranose (2) ซึ่งเปOนผลิตภัณฑCที่ตWองการอยูYในสารละลายชั้นน้ำ โดยนำสารละลายทั้งสองไประเหยแหWง

และทำปฏิกิริยาในข้ันตYอไปโดยไมYผYานการทำใหWบริสุทธ์ิ 

 

 

 

รูปที่ 3.4 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 2 

 พิสูจน์เอกลักษณ์ของสาร 2 ด้วยเทคนิค 1H NMR รปูที่ 3.5 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.5 1H NMR spectrum (400 MHz, D2O) ของสาร 2 

1 
2 

8 

Mobile phase: 40% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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 จากขWอมลู 1H NMR พบสญัญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 1.32, 1.48 ppm ซึง่เป็นสญัญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 6 ของหมู ่methyl 

chemical shift (d) 3.75 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 4 

chemical shift (d) 3.86 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่3 

chemical shift (d) 4.24 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่5 

chemical shift (d) 4.66 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่2 

chemical shift (d) 6.01 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่1 ที่ตำแหน่ง anomeric carbon 

และพบสัญญาณอีกชุดหนึ่ง ซึ่งผู้ทดลองได้นำไปเปรียบเทียบกับ 1H NMR database พบว่าเป็นชุดสัญญาณ

ของ D-xylose14  

 พิสูจน์เอกลักษณ์ของสาร 8 ด้วยเทคนิค 1H NMR รปูที่ 3.6 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.6 1H NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 8 

 จากขWอมูล 1H NMR พบสัญญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 1.33, 1.39, 1.44, 1.49 ppm ซึ่งเปOนสัญญาณของโปรตอนตำแหนYงที่ 6 ของหมูY methyl 

chemical shift (d) 4.03 ppm ซึ่งเปOนสัญญาณของโปรตอนตำแหนYงที่ 3  

chemical shift (d) 4.08 ppm ซึ่งเปOนสัญญาณของโปรตอนตำแหนYงที่ 5 

chemical shift (d) 4.30 ppm ซึ่งเปOนสัญญาณของโปรตอนตำแหนYงที่ 4 

chemical shift (d) 4.53 ppm ซึ่งเปOนสัญญาณของโปรตอนตำแหนYงที่ 2 

chemical shift (d) 3.74 ppm ซึ่งเปOนสัญญาณของโปรตอนตำแหนYงที่ 1 ที่ตำแหนYง anomeric carbon 
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 3.1.2 การทำปฏิกิริยา benzylation ของ 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) 

 

 

 

รูปที่ 3.7 แผนภาพปฏิกริิยา protection ของสาร 2 

 จากสาร 2 (จากการทดลองที่ 3.1.1) ไฮดรอกซิลที่ตำแหนYง 3 และ 5 ของ 1,2-O-isopropylidene-

a-D-xylofuranose เปOนหมูYไฮดรอกซิลซึ่งมีความวYองไวสูง แตYไมYใชYตำแหนYงที่ตWองการจะทำปฏิกิริยาตYอจึงตWอง

ทำการปกปûองหมู Yด ังกลYาวดWวยหมู Y benzyl ether โดยใชWตัวทำละลาย N,N-dimethylformamide เติม 

sodium hydride แล ะ เ ต ิ ม  benzyl bromide เ ต ิ ม  tetrabutylammonium iodide แล ะ เ ต ิ ม  N,N-

dimethylformamide ตามลำดับ โดยคาดวYาเกิดผYานกลไกของปฏิกิริยา ดังรูป 3.8 

 

 

 

รูปที่ 3.8 กลไกการเกิดปฏิกริิยา protection ของสาร 2 

 เมื่อตั้งปฏิกิริยาทิ้งไวWขWามคืน พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.9) พบจุดสาร

ผลิตภัณฑCที่มีคา Rf สูงข้ึน ตYางจากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวลดลง ไดWผลิตภัณฑCเปOน 

ของเหลวหนืดสีเหลือง คิดเปOน 11% จากทั้ง 2 ข้ันตอน 
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รูปที่ 3.9 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยา protection ของสาร 2

 พิสูจน์เอกลักษณ์ของสาร 3 ด้วยเทคนิค 1H NMR รปูที่ 3.10 

 

 

 

                          

 

    

     

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.10 1H NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 3  

 จากขWอมลู 1H NMR พบสญัญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 1.31, 1.48 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 6 ของหมู ่methyl 

chemical shift (d) 3.76 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่5 

chemical shift (d) 3.97 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่2 

chemical shift (d) 4.40 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่4 

chemical shift (d) 4.53 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่3 

chemical shift (d) 4.59 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่7 

3 

Mobile phase: 15% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  

 



 

 

25 

chemical shift (d) 5.93 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่1 ที่ตำแหน่ง anomeric carbon 

chemical shift (d) 7.28, 7.30, 7.32, 7.33 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบนวง aromatic  

 

 3.1.3 การสังเคราะห, 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) จาก D-xylose (1) ใน

ปริมาณมาก (Scale up) 

 หลังจากประสบความสำเร็จในการสังเคราะหCสาร 3 ผูWวิจัยจึงกลับไปสังเคราะหCสารเพื่อใหWไดWปริมาณ

มากเพียงพอในการทดลองข้ันตYอไปจากสารต้ังตWน D-xylose (1) โดยเริ่มตWนจากสารต้ังตWน 1 น้ำหนัก 10.0386 

กรัม โดยใชW acetone และ sulfuric acid เปOนตัวเรYงปฏิกิริยาดังเดิม โดยใชWวิธีการสWงเคราะหCเชYนเดียวกนักับ 

3.1.1 

 เมื่อต้ังปฏิกิริยาทิ้งไวW 48 ช่ัวโมง พบวYาปฏิกิริยาเกิดไมYสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่3.11) 

 

 

 

รูปที่ 3.11 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 2 

 จากการพิสูจนCเอกลักษณCของผลิตภัณฑCที ่เกิดขึ ้นดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy พบวYาเปOน

สเปกตรัมของ คือ 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) และ 1,2:3,5-Di-O-isopropylidene-a-

D-xylofuranose (8) เหมือนการทดลองที่ 3.1.1 ดังรูปที่ 3.5 และ 3.6 ตามลำดับ ทำการแบYงสาร 2 จากการ

ทดลองที่ 3.1.3 ออกเปOน 2 สYวน และนำไปทำปฏิกิริยาตYอ 

 

 3.1.4 การทำปฏิกิริยา benzylation ของ 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) 

 

 

 

รูปที่ 3.12 แผนภาพการทำปฏิกริิยา benzylation ของสาร 2 

2 

1 

8 

Mobile phase: 40% EtOAc-hexanes 

Dipping stain: p-anisaldehyde  
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 อWางอิงจากงานวิจัยของ Shi10 และคณะ จากสาร 2 (จากการทดลองที่ 3.1.3) ที่คารCบอนตำแหนYง 3 

และ 5 ของ 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose เปOนคารCบอนที่ตYออยูYกับหมูYไฮดรอกซิลซึ่งมีความ

วYองไวสูง แตYไมYใชYตำแหนYงที่เราตWองการจะทำปฏิริยาตYอจึงตWองทำการปกปûองหมูYดังกลYาวดWวยหมูY benzyl โดย

ใชWตัวทำละลาย toluene เติม potassium hydroxide และเติม benzyl bromide โดยคาดวYาเกิดผYานกลไก

ของปฏิกิริยา ดังรูป 3.13 

 

 

 

รูป 3.13 กลไกการเกิดปฏิกิริยา benzylation ของสาร 2 

 เมื่อต้ังปฏิกิริยาทิ้งไวW 2 ช่ัวโมง พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.14) พบจุดสาร

ผลิตภัณฑCที่มีคา Rf สูงข้ึน ตYางจากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวลดลง ไดWผลิตภัณฑCเปOน

ของเหลวหนืดสีเหลือง 

 

 

 

รูปที่ 3.14 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 2 

3 

Mobile phase: 15% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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 จากการพิสูจนCเอกลักษณCของผลิตภัณฑCที ่เกิดขึ ้นดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy พบวYาเปOน

สเปกตรัมของ คือ 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-D-xylofuranose (3) เหมือนการทดลองที่ 

3.1.2 ดังรูปที่ 3.10 อยYางไรก็ตาม การทดลองในข้ันน้ีเกิดความผิดพลาดจากการที่ผูWทดลองไมYไดWเสียบลูกโปØงที่

บรรจุก•าซ Ar ขณะที่ทำการต้ัง reflux จึงทำใหWขวดกWนกลมหลุดออกจาก dean stark ทำใหW benzyl bromide 

บางสYวนระเหยออกและสารจากขวดกWนกลมหกออกไปบางสYวนจึงไดWผลิตภัณฑCนWอยลงกวYาที่คาดไวW 

 การทำปฏิกิริยา benzylation ของ 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) จากการใชW 2 

วิธีที ่ตYางกัน โดยวิธีที่ 1 ใชW TBAI, NaH, BnBr, DMF และวิธีที ่ 2 ใชW KOH, BnBr, toluene และตั ้ง reflux 

พบวYาวิธีที่ 1 ใชWเวลานานกวYาแตYไดWผลิตภัณฑCที่มี % yield สูงกวYา แตYวิธีที่ 2 ใชWเวลานWอยกวYาแตYไดWผลิตภัณฑCที่

มี % yield ต่ำกวYา 

 

 3.1.5 การทำปฏิกิริยา benzylation ของ 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) 

 ใชWวิธีการสWงเคราะหCเชYนเดียวกันกับ 3.1.4 จากสาร 2 (จากการทดลองที่ 3.1.3) ที่ต้ังปฏิกิริยาทิ้งไวW 4 

ชั่วโมง พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.15) พบจุดสารผลิตภัณฑCที่มีคา Rf สูงขึ้น ตYาง

จากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวลดลง ไดWผลิตภัณฑCเปOนของเหลวหนืดสีเหลือง 

  

 

 

รูปที่ 3.15 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 2 

 จากการพิสูจนCเอกลักษณCของผลิตภัณฑCที ่เกิดขึ ้นดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy พบวYาเปOน

สเปกตรัมของ คือ 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-D-xylofuranose (3) เหมือนการทดลองที่ 

3.1.2 ดังร ูปที ่ 3.10 จากการแบYงสาร 2 ออกเปOน 2 ส Yวน เพื ่อทำปฏิก ิร ิยา benzylation ของ 1,2-O-

isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) เมื่อนำผลิตภัณฑC (3) มารวมกัน คิดเปOน 5% yield ผYาน 2 ข้ันตอน 

 

 

 

 

3 

Mobile phase: 15% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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 3.1.6 การทำปฏ ิก ิ ร ิยา  Methanolysis ของ 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-Isopropylidene-D-

xylofuranose (3)  

 

 
 

รูปที่ 3.16 แผนภาพการทำปฏิกริิยา Methanolysis ของสาร 3 

 จากสาร 3 (จากการทดลองที่ 3.1.4) ที่คารCบอนตำแหนYงที่ 1 และ 2 ถูกปกปûองดWวย isopropyl เมื่อ

ตWองการนำสาร 3 ไปทำปฏิกิริยาตYอจึงตWองทำการกำจัดหมูYปกปûองเพื่อใหWคารCบอนที่ตำแหนYงที่ตWองการมีความ

วYองไวมากขึ้น จึงทำการ methanolysis ดWวย methanol โดยมีกรด propionyl chloride เพื่อใหWมีการผลิต 

HCl สำหรับเปOนตัวเรYงปฏิกิริยาเคมี โดยคาดวYาเกิดผYานกลไกของปฏิกิริยา ดังรูป 3.17 

 

 

รูปที่ 3.17 กลไกการทำปฏิกิริยา Methanolysis ของสาร 3 
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 จากการศึกษางานวิจัยที่เกี่ยวขWอง ปฏิกิริยาควรเกิดสมบูรณCที่เวลาประมาณ 3 ช่ัวโมง แตYปฏิกิริยาเกิด

ไมYสมบูรณCจึงตั้งปฏิกิร ิยาตYอเปOนเวลา 4 วัน (ชYวงวันหยุดยาว) พบวYาปฏิกิริยายังเกิดไมYสมบูรณCจึงทำการ 

generated HCl และตั้งปฏิกิริยาทิ้งไวWขWามคืน พบวYาปฏิกิริยายังเกิดไมYสมบูรณC จึงเติม propionyl chloride 

เพิ่ม และต้ังปฏิกิริยาตYอเปOนเวลา 9 วัน (ชYวงวันหยุดปnใหมY) พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูป

ที่ 3.18) พบจุดสารผลิตภัณฑC 2 จุดที่มีคYา Rf ต่ำลง ตYางจากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัว

มากขึ ้น ผลิตภัณฑCที ่เกิดขึ ้น 2 ชนิดคือ methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4)15 และ methyl 

3,5-di-O-benzyl-b-D-xylofuranose (9)15 ซึ่งเปOน stereoisomer กัน 

 

 

 

รูปที่ 3.18 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 4 

 พิสูจน์เอกลักษณ์ของสาร 4 ด้วยเทคนิค 1H NMR รปูที่ 3.19 

 

 

         

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.19 1H NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 4 

4 

9 

Mobile phase: 30% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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 จากขWอมลู 1H NMR พบสญัญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 3.49 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่6 ของหมู ่methyl 

chemical shift (d) 3.65, 3.67, 3.71, 3.72 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 5 

chemical shift (d) 4.00 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่2 

chemical shift (d) 4.25 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่3 

chemical shift (d) 4.38 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่4 

chemical shift (d) 4.54, 4.61, 4.67 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 7 

chemical shift (d) 4.98 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่1 ที่ตำแหน่ง anomeric carbon 

chemical shift (d) 7.25, 7.30, 7.32, 7.33 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบนวง aromatic  

 

 พิสูจนCเอกลักษณCของสาร 9 ดWวยเทคนิค 1H NMR รปูที่ 3.20 

 

 

 

         

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.20 1H NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 9 

 จากขWอมลู 1H NMR พบสญัญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 3.40 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่6 ของหมู ่methyl 

chemical shift (d) 3.67, 3.70, 3.72, 3.76 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 5 

chemical shift (d) 3.94 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่2 

chemical shift (d) 4.21 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่3 

chemical shift (d) 4.48 ppm ซึง่เป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่4 
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chemical shift (d) 4.52, 4.54, 4.55, 4.59 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 7 

chemical shift (d) 4.80 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่1 ที่ตำแหน่ง anomeric carbon 

chemical shift (d) 7.30, 7.33, 7.34 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบนวง aromatic  

 

 3.1.7 การทำปฏ ิก ิ ร ิยา  Methanolysis ของ 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-D-

xylofuranose (3)  

 ใชWวิธีการสWงเคราะหCเชYนเดียวกันกับ 3.1.6 จากสาร 3 (จากการทดลองที่ 3.1.2) ที่ต้ังปฏิกิริยาทิ้งไวW 4 

ช่ัวโมง พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.21) พบจุดสารผลิตภัณฑC 2 จุดที่มีคYา Rf ต่ำลง 

ตYางจากคYา Rf ของสารตั้งตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีขั้วมากขึ้น ผลิตภัณฑCที่เกิดขึ้น 2 ชนิดคือ methyl 

3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) และ methyl 3,5-di-O-benzyl-b-D-xylofuranose (9) ซ ึ ่งเปOน 

stereoisomer กัน 

 

 

 

รูปที่ 3.21 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 4 

 จากการพิสูจนCเอกลักษณCของผลิตภัณฑCที ่เกิดขึ ้นดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy พบวYาเปOน

สเปกตรัมของ คือ methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) และ methyl 3,5-di-O-benzyl-b-D-

xylofuranose (9) เหมือนการทดลองที่ 3.1.6 ดังรูปที่ 3.19 และ 3.20 ตามลำดับ 

 

 3.1.8 การทำปฏ ิก ิ ร ิยา  Methanolysis ของ 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-D-

xylofuranose (3)  

 ใชWวิธีการสWงเคราะหCเชYนเดียวกันกับ 3.1.6 จากสาร 3 (จากการทดลองที่ 3.1.5) เมื่อต้ังปฏิกิริยาทิ้งไวW 2 

วัน พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.22) พบจุดสารผลิตภัณฑC 2 จุดที่มีคYา Rf ต่ำลง ตYาง

จากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวมากข้ึน ผลิตภัณฑCที่เกิดข้ึน 2 ชนิดคือ methyl 3,5-di-

O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) แ ล ะ  methyl 3,5-di-O-benzyl-b-D-xylofuranose (9) ซ ึ ่ ง เ ปO น 

stereoisomer กัน 

 

4 

9 

Mobile phase: 30% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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รูปที่ 3.22 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 4 

 จากการพิสูจนCเอกลักษณCของผลิตภัณฑCที ่เกิดขึ ้นดWวยเทคนิค 1H NMR spectroscopy พบวYาเปOน

สเปกตรัมของ คือ methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) และ methyl 3,5-di-O-benzyl-b-D-

xylofuranose (9) เหมือนการทดลองที่ 3.1.6 ดังรูปที่ 3.19 และ 3.20 ตามลำดับ 

 

 3.1.9 การทำปฏิกิริยาปกปÜองของ methyl 3,5-di-O-benzyl-b-D-xylofuranose (9) 

 

 

 

รูปที่ 3.23 แผนภาพการทำปฏิกริิยา protection ของสาร 9 

 จากสาร 9 ที่ไดWจากการทดลองที่ 3.1.6, 3.1.7 และ 3.1.8 ที่คารCบอนตำแหนYงที่ 2 เปOนไฮดรอกซิลซึง่มี

ความวYองไวสูง แตYไมYตWองการใหWเกิดปฏิกิริยาที่ตำแหนYงที ่ 2 จึงทำการปกปûองหมูYดังกลYาวดWวยหมูY benzyl โดย

ใชWตัวทำละลาย N,N-dimethylformamide เติม tetrabutylammonium iodine เติม sodium hydride 

และเติม benzyl bromide โดยคาดวYาเกิดผYานกลไกของปฏิกิริยา ดังรูป 3.8 

 เมื่อตั้งปฏิกิริยาทิ้งไวWขWามคืน พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.24) พบจุดสาร

ผลิตภัณฑCที่มีคา Rf สูงข้ึน ตYางจากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวลดลง ไดWผลิตภัณฑCเปOน 

ของเหลวหนืดสีเหลือง คิดเปOน 84%  

4 

9 

Mobile phase: 30% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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รูปที่ 3.24 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 10 

 พิสูจน์เอกลักษณ์ของสาร 10 ด้วยเทคนิค 1H NMR รปูที่ 3.25 

 

 

 

               

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.25 1H NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 10 

 จากขWอมลู 1H NMR พบสญัญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 3.40 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่6 ของหมู ่methyl 

chemical shift (d) 3.75 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่5 

chemical shift (d) 4.49 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่7 

chemical shift (d) 4.92 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่1 ที่ตำแหน่ง anomeric carbon 

chemical shift (d) 7.30, 7.34 ppm ซึง่เป็นสญัญาณของโปรตอนบนวง aromatic 

 

10 

Mobile phase: 30% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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 3.1.10 การทำปฏิกิริยาปกปÜองของ methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) 

 

 

 

รูปที่ 3.26 แผนภาพการทำปฏิกริิยา protection ของสาร 4 

 อWางอิงจากงานวิจัยของ Yin11 และคณะ จากสาร 4 ที่ไดWจากการทดลองที่ 3.1.6, 3.1.7 และ 3.1.8 ที่

คารCบอนตำแหนYงที่ 2 เปOนไฮดรอกซิลซึง่มีความวYองไวสูง แตYไมYตWองการใหWเกิดปฏิกิริยาที่ตำแหนYงที ่2 จึงทำการ

ปกปûองหมูYดังกลYาวดWวยหมูY benzoyl โดยใชWตัวทำละลาย pyridine และเติม benzoyl chloride โดยคาดวYา

เกิดผYานกลไกของปฏิกิริยา ดังรูป 3.27 

 

 

 

รูปที่ 3.27 กลไกการทำปฏิกิริยา protection ของสาร 4 

 เมื่อตั้งปฏิกิริยาทิ้งไวWขWามคืน พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.28) พบจุดสาร

ผลิตภัณฑCที่มีคา Rf สูงข้ึน ตYางจากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวลดลง ไดWผลิตภัณฑCเปOน

ของเหลวหนืดสีเหลือง คิดเปOน 43% 
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รูปที่ 3.28 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 5 

 พิสูจนCเอกลักษณCของสาร 5 ดWวยเทคนิค 1H NMR รปูที่ 3.29 

 

 

 

                          

         

 

 

 
 
 
 

รูปที่ 3.29 1H NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 5 

 จากขWอมลู 1H NMR พบสญัญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 1.31, 1.48 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 6 ของหมู ่methyl 

chemical shift (d) 3.76 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่5 

chemical shift (d) 3.97 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่2 

chemical shift (d) 4.40 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่3 

chemical shift (d) 4.53 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่4 

chemical shift (d) 4.59 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่7 

chemical shift (d) 5.93 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่1 ที่ตำแหน่ง anomeric carbon 

chemical shift (d) 7.28, 7.30, 7.32, 7.33 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบนวง aromatic 

5 

Mobile phase: 30% EtOAc-hexanes 

Dipping stain: p-anisaldehyde  
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	 3.1.11 การทำปฏิกิริยา hydrolysis ของ methyl 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-D-

xylofuranose (5) 

 

 

 

รูปที่ 3.30 แผนภาพการทำปฏิกริิยา deprotection ของสาร 5 

 อWางอิงจากงานวิจัยของ Parmentier12 และคณะ จากสาร 5 ที่คาร CบอนตำแหนYงที ่ anomeric

คารCบอนมีหมูY methyl อยูY ซึ่งตWองการเกิดปฏิกิริยาที่ตำแหนYงที ่anomericคารCบอนจึงทำการปลดหมูYปกปûอง

หมูYดังกลYาว โดยใชW F3CCOOH:H2O สัดสYวน 9:1 โดยคาดวYาเกิดผYานกลไกของปฏิกิริยา ดังรูป 3.31 

 

 
 

รูปที่ 3.31 กลไกการทำปฏิกิริยา deprotection ของสาร 5 

 เมื่อต้ังปฏิกิริยาทิ้งไวW 5 ช่ัวโมง พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.32) พบจุดสาร

ผลิตภัณฑCที่มีคา Rf ต่ำลง ตYางจากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวมากข้ึน ไดWผลิตภัณฑCเปOน

ของเหลวสีเหลือ คิดเปOน 43% 
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รูปที่ 3.32 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 6 

พิสูจนCเอกลักษณCของสาร 6 ดWวยเทคนิค 1H NMR รปูที่ 3.33 

 

 

        
 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.33 1H NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 6 

 จากขWอมลู 1H NMR พบสญัญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 5.44 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่1 ที่ตำแหน่ง anomeric carbon 

chemical shift (d) 7.32, 7.43, 7.45, 7.46 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบนวง aromatic ของ benzyl 

(7) 

chemical shift (d) 8.00, 8.02 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบนวง aromatic ของ benzoyl (8) 
 

6 

Mobile phase: 30% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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	 3.1.12 การสังเคราะห,2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzoyl-D-xylofuranosyl 1-

diethyldithiocarbamate 

 

 

 

รูปที่ 3.34 แผนภาพการสังเคราะหC glycosyl DTC 

 อWางอิงจากงานวิจัยของ Shoda13 และคณะ จากสาร 6 ที่คารCบอนตำแหนYงที่ anomericคารCบอน

เปOนไฮดรอกซิลซึ่งมีความวYองไวและตำแหนYงอื่นถูก protect แลWว เหมาะกับการสังเคราะหC glycosyl donor 

จึงนำไปละลายดWวย acetronitrile เติม 2-chloro-1,3-dimethylimidazolinium chloride 5เติม Et3N และ

เติม NaDTC โดยคาดวYาเกิดผYานกลไกของปฏิกิริยา ดังรูป 3.35 

 

 

 

รูปที่ 3.35 กลไกการสังเคราะหC  glycosyl DTC 7 

 เมื่อตั้งปฏิกิริยาทิ้งไวWขWามคืน พบวYาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณCตรวจสอบจาก TLC (รูปที่ 3.36) พบจุดสาร

ผลิตภัณฑCที่มีคา Rf สูงข้ึน ตYางจากคYา Rf ของสารต้ังตWน สอดคลWองกับผลิตภัณฑCที่มีข้ัวลดลง ไดWผลิตภัณฑCเปOน

ของเหลวหนืดสีเหลือง หนัก 0.1474 กรัม 
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รูปที่ 3.36 TLC แสดงผลิตภัณฑCจากปฏิกริิยาการสังเคราะหCสาร 7 

พิสูจน์เอกลักษณ์ของสาร 7 ด้วยเทคนิค 1H NMR, COSY, 13C NMR ดังน้ี 
1H NMR 

 
 
 
 

 
 

 

 

 

 
 
 
 

รูปที่ 3.37 1H NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 7 

 จากขWอมลู 1H NMR พบสญัญาณของโปรตอนดังน้ี 

chemical shift (d) 1.24, 1.26, 1.27 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 9,10 ของหมู ่ethyl 

chemical shift (d) 4.03 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่6 

chemical shift (d) 4.48, 4.51, 4.55 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 5 

chemical shift (d) 4.65, 4.68 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 3 

chemical shift (d) 4.90, 4.93 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที่ 4 

chemical shift (d) 5.89 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่2 

chemical shift (d) 6.67 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนตำแหน่งที ่1 ที่ตำแหน่ง anomeric carbon 

7 

Mobile phase: 30% EtOAc-hexanes 

 Dipping stain: p-anisaldehyde  
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chemical shift (d) 7.26, 7.28, 7.32, 7.37 ppm ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบนวง aromatic ของ benzyl 

(7) 

chemical shift (d) 7.45, 7.59, 8.04, 8.06 ppm ซ ึ ่ ง เป ็นส ัญญาณของโปรตอนบนวง aromatic ของ 

benzoyl (8) 

 

COSY 

 
 

รูปที่ 3.38 COSY spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 7 

13C NMR 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.39 13C NMR spectrum (400 MHz, CDCl3) ของสาร 7



 

 

บทท่ี 4 	
ผลการทดลองและวิจารณ,ผลการทดลอง 

 

 งานว ิจ ัยน ี ้ เป Oนการส ังเคราะห C 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzoyl-D-xylofuranosyl 1-diethyl 

dithiocarbamate ซึ่งเปOน glycosyl dithiocarbamate ที่สามารถใชWเปOน glycosyl donor สำหรับปฏิกิรยิา 

glycosylation ไดWสำเร็จ การสังเคราะหCเริ่มจากสารตั้งตWน D-xylose ผYานการสังเคราะหCทั้งสิ้น 6 ขั้นตอน 

ไดWแกY 

1. การสังเคราะห, 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) จาก D-xylose (1) จากสารตั้งตWน 

D-xylose 1.008 กรัม สามารถสังเคราะหC1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) ไดW 0.5215 

กร ัม จากสารต ั ้ งต Wน D-xylose 10.0386 กร ัม สามารถส ังเคราะหC  1,2-O-isopropylidene-a-D-

xylofuranose (2) ไดW 5.2072 กรัม 

2. การทำปฏ ิก ิ ร ิ ย า  benzylation ของ 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2) ม ี ก าร

สังเคราะหC 2 แบบ แบบที่ 1 ใชW TBAI, NaH, BnBr และ DMF ไดWผลิตภัณฑCคิดเปOน 11% yield over 2 

steps แบบที่ 2 ใชW BnBr, KOH และ toluene ไดWผลิตภัณฑCคิดเปOน 5% yield over 2 steps  

3. การทำปฏิกิริยา Methanolysis ของ 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-Isopropylidene-D-xylofuranose 

(3) ทำการสังเคราะหCโดยใชW propionyl chloride และ methanol โดยทำการสังเคราะหC 3 ครั ้ง ไดW

ผลิตภัณฑC 72% yield, 86% yield, 81% yield ตามลำดับ 

4. การทำปฏิกิริยาปกปÜองของ methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4) ทำการสังเคราะหC

โดยใชW BzCl และ pyridine ไดWผลิตภัณฑCคิดเปOน 43% yield 

5. การทำปฏิกิริยา hydrolysis ของ methyl 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose 

(5) ทำการสังเคราะหCโดยใชW TFA/H2O ไดWผลิตภัณฑCคิดเปOน 41% yield 

6. การสังเคราะห, 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-diethyldithiocarbamate 

(7) ทำการสังเคราะหCโดยใชW TFA/H2O ไดWผลิตภัณฑCคิดเปOน 43% yield 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

42 

วิธีการสังเคราะหCโดยสรุปดังรูปที่ 4.1  

 

             

 

 

รูปที่ 4.1 แผนภาพสรุปการสังเคราะหC 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzoyl-D-xylofuranosyl 1-

diethyldithiocarbamate 

แนวทางในการดำเนินงานวิจัยในอนาคต 

 จากงานวิจัยผูWวิจัยประสบความสำเร็จในการสังเคราะหC 1-diethyl dithio-2-O-benzoyl-3,5-di-O-

benzyl-D-xylofuranose ที ่ม ีความเปOน glycosyl donor เพื ่อนำไปใชWเปOนมอนอเมอรCสำหรับปฏิกิร ิยา 

glycosylation แตYยังมีปริมาณของผลิตภัณฑCที่ไดWมาไมYมากนักเมื่อเทียบกับสารตั้งตWน ผูWวิจัยจึงมีแนวทางใน

งานวิจัยในอนาคต ไดWแกY 

 1. ทดลองนำ 1-diethyl dithio-2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranose ที่สังเคราะหCไดW

ทำปฏิก ิร ิยากับ glycosyl acceptor เพื ่อศึกษาวYา 1-diethyl dithio-2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-

xylofuranose มีคุณสมบัติที่เหมาะสมที่จะใชWเปOน glycosyl donor สำหรับปฏิกิริยา glycosylation จริง 

 2. ปรับปรุงวิธีการสังเคราะหC 1-diethyl dithio-2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranose 

บางข้ันตอนที่ไดWผลิตภัณฑCนWอย 
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ภาคผนวก 
 



 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ ก-1 1H NMR (400 MHz, D2O) ของ 1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (2)

  46  



 

 

 
 
 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ ก-2 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ 1,2:3,5-di-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (8)

  47  



 

 

 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ ก-3 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ 3,5-di-O-benzyl-1,2-O-isopropylidene-a-D-xylofuranose (3)

  48 



 

 

 
 
 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ ก-4 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ methyl 3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (4)

  49 



 

 

  
 
 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ ก-5 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ methyl 3,5-di-O-benzyl-b-D-xylofuranose (9)

  50 



 

 

 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
รูปที่ ก-6 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ methyl 2,3,5-tri-O-benzyl-b-D-xylofuranose (10)

  51 



 

 

 
 
 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ ก-7 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ 2-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-a-D-xylofuranose (5)

  52  



 

 

 
 
 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ ก-8 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranose (6)

  53  



 

 

 
 
 
 

  
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ ก-9 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-diethyldithiocarbamate (7)

  54 



 

 

 
รูปที่ ข-1 COSY NMR (400 MHz, CDCl3) ของ 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-diethyldithiocarbamate (7)

  55 



 

 

 
รูปที่ ค-1 13C NMR (400 MHz, CDCl3) ของ 2-O-benzoyl-3,5-di-O-benzyl-D-xylofuranosyl 1-diethyldithiocarbamate (7) 

  56  
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