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摘  要: 采用硅胶柱、ODS和凝胶柱色谱进行分离纯化, 通过理化方法和波谱分析进行结构鉴定。从檵木 ( L oro-

p etalum chinense ( R. Br. ) olive r)茎叶中分离并鉴定了六个化合物: 植物醇 ( 1)、g ly cero l 1-( 14-m ethlpentadecano-

ate) ( 2)、me thy-l ( 7R, 8R )-4-hydroxy-8c, 9c-dinor-4c, 7-epoxy-8, 3c-neo lignan-7c-a te ( 3)、trans-p-coum a ric acid e thy l

ester( 4)、落叶松树脂酸 ( laric ino lic ac id) ( 5)、tiliro side ( 6)。除化合物 1外,其余化合物均为首次从檵木中分离

得到, 化合物 2、3首次从该属中分离得到。
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Abstract: S ix compounds w ere isolated and purified from Lorop etalum chinense ( R. Br. ) o liver by using silica ge,l ODS,

and Sephadex LH-20 co lumn chrom atography, and the ir struc turesw ere determ ined on the basis o f phys icochem ical prop-

erties and spectroscop ic ana lysis. They w ere identified as trans-phyto l ( 1), glycero l 1-( 14-m e th lpentadecanoate) ( 2),

m ethy-l ( 7R, 8R )-4-hydroxy-8c, 9c-dinor-4c, 7-epoxy-8, 3c-neo lignan-7c-ate ( 3), trans-p-coum aric ac id ethy l este r ( 4),

lar ic ino lic ac id ( 5), tiliro side ( 6). A ll o f these com pounds except 1 w ere iso lated from this plant fo r the first tim e. M o re-

over, it is the first tim e to repo rt 2 and 3 from the genusL oropetalum.

K ey words: Lorop etalum chinense ( R. Br. ) olive r; chem ical constituents

  檵木 (Lorop etalum ch inense ( R. B r. ) o liver)是金

缕梅科 (H amamelidaceae )檵木属常绿灌木或小乔

木。生于丘陵或荒山灌丛中,分布于长江中、下游以

南,北回归线以北地区, 印度东北部也有
[ 1]
。其作

为民间草药使用历史悠久。始载于 5植物名实图

考 6: /捣烂敷刀刺伤, 能止血。05福建民间草药 6曰:

/舒筋活血, 解热止泻。治肚痛, 闪筋, 水泻, 胼胝,

外伤出血。0 5湖南药物志 6曰: /治中暑, 喉痛, 风热

目痛。0 Yoshida
[ 2, 3]
等报道从檵木中得到鞣质类化

合物 prostratin B、loropeta linsA-C、camelliin B和 rug-

osins D、E、G等。L iu YZ
[ 4]
等从檵木中得到了黄酮

醇苷类化合物 astraga lin 2cc-O-ga llate和 astragalin

6cc-O-gallate及化合物 loropeta lin D。为了进一步研

究其化学成分,本实验从檵木茎叶中分离并鉴定了

六个化合物,分别为植物醇 ( trans-phy tol) ( 1)、g lyc-

ero l1- ( 14-methlpenta-decanoate ) ( 2 )、m ethy-l ( 7R,

8R )-4-hydroxy-8c, 9c-d inor-4c, 7-epoxy-8, 3c-neo lig-

nan-7c-ate( 3)、trans-p-coumaric acid ethy l ester( 4 )、

落叶松树脂酸 ( lar ic inolic ac id) ( 5)、tiliroside ( 6 )。

除化合物 1外,其余化合物均为首次从檵木中分离

得到,化合物 2、3首次从该属中分离得到。

1 仪器和材料

  NMR用 B ruker AM-400和 B ruker DRX-500超

导核磁共振仪测定; M S用 VG Autospec-3000测定;

熔点仪为 XRC-1型显微镜熔点仪, 温度计未校正

(四川大学科仪厂 ) ;薄层硅胶及柱色谱硅胶均由青

岛海洋化工厂生产;反相填充材料 RP-18( 50 Lm,日

本 YMC公司 ) , 凝胶为 Sephadex LH-20 ( 50 Lm, 瑞

典 Amersham b iosciences公司 ); 其余试剂均为分析



纯。

檵木样品采于安徽省泾县, 经安徽中医学院药

学院中药教研室王德群教授鉴定为金缕梅科

(H am ame lidaceae)檵木属檵木 (Lorop etalum chinense

( R. Br. ) oliver)的茎叶。

2 提取与分离

  檵木茎叶 10 kg, 95%的乙醇渗漉提取, 回收乙

醇,分别用石油醚、乙酸乙酯萃取, 得石油醚部位

( 120 g)和乙酸乙酯部位 ( 155 g)。石油醚部位经硅

胶柱层析,石油醚-乙酸乙酯梯度洗脱, 石油醚-乙酸

乙酯 ( 8B2)流份经反复硅胶柱色谱得到化合物 1

( 615mg)。

乙酸乙酯部位经硅胶柱层析,二氯甲烷-甲醇梯

度洗脱,二氯甲烷-甲醇 ( 15B1)流份经反复硅胶柱、

ODS柱以及 Sephadex LH-20柱纯化,得到化合物 2

( 2114mg) ;二氯甲烷-甲醇 ( 9B1)流份经反复柱层
析,得到化合物 3 ( 1314 mg )、4( 814 mg)和 5( 1514
mg) ,在二氯甲烷-甲醇 ( 8B2)流份,经 ODS和 Sepha-

dex LH-20柱纯化, 得到化合物 6( 1014 mg)。

3 结构鉴定

化合物 1 分子式 C20H40O, 无色针状结晶,

mp182~ 84 e 。1H NMR ( CDC l3, 500MHz) D: 0183
~ 0187( 12H, H-16, 18, 19, 20) , 1166( 3H, s, H-17) ,

2102( 2H, m, H-4) , 4115( 2H, d, J = 710 H z, H-1) ,

5141( 1H, ,t J = 710H z, H-2)。
13
C NMR ( CDC l3, 125

MH z) D: 1612( q, C-20) , 1917( q, C-19), 1917( q, C-
18) , 1917( q, C-17) , 2217 ( q, C-16 ), 2414( ,t C-9) ,

2418( ,t C-13 ), 2511 ( ,t C-5 ), 2810 ( d, C-15) , 3218
( d, C-7) , 3218 ( d, C-11), 3616 ( ,t C-6) , 3713( ,t C-

12) , 3714( d, C-10 ), 3714 ( ,t C-8 ), 3918 ( ,t C-14) ,

5914( ,t C-1) , 12310( d, C-2 ), 14013 ( s, C-3)。以上
数据与文献

[ 5]
报道一致, 确定该化合物为植物醇

( trans-phyto l)。

化合物 2 分子式 C19H38O4,无色针晶, mp 67

~ 69 e 。E I-M Sm /z: 331 [M + 1]
+
( 2) , 299( 15) ,

257( 33), 239( 100) , 154( 10) , 34 ( 45), 112( 15) , 98

( 30) , 74( 24) , 57( 14)。
1
H NMR ( CDC l3, 400 MH z)

D: 0187( 3H, ,t J = 616Hz, H-16) , 1124~ 1128( 28H,

m, H-3~ H-15) , 1161( 2H, m, H-3) , 2133( 2H, ,t J =

711H z, H-2) , 3169( 1H, dd, J = 6150, 1010H z, H-3c

a), 3169 ( 1H, brd, J = 615, 1010 H z, H-3cb ) , 3192

( 1H, m, H-1cb), 4114( 2H, dd, J = 616, 1115 H z, H-

1), 4119( 1H, dd, J = 414, 1115H z, H-1ca)。13 C NMR

( CDC l3, 100MH z) D: 1411( q, C-16), 2217( ,t C-3),
2419( ,t C-4) , 2911-2916( ,t C-5~ C-14), 3119( ,t C-

15) , 3411 ( ,t C-2 ), 6313 ( ,t C-3c) , 6511 ( ,t C-1c),

7012( d, C-2c), 17413( s, C-1)。以上数据与文献 [ 6]

的报道一致, 确定该化合物为 g lycero l 1-( 14-meth-l

pentadecanoate)。

化合物 3 分子式 C17H16O 4, 黄色油状物, 旋光

度: [ A]
21
D + 3011 ( M eOH, c 0108)。1

H NMR ( A ce-

tone-d6, 400MHz) D: 1141( 3H, d, J= 617H z, H-9),

3147( 1H, dq, J = 617, 816 H z, H-8) , 3183 ( 3H, s,

OCH 3 ) , 5122( 1H, d, J = 816H z, H-7) , 6186( 1H, d, J
= 813H z, H-5c) , 6187( 2H, dd, J = 215, 618Hz, H-2 /

6) , 7130 ( 2H, dd, J = 215, 618 H z, H-3 /5 ), 7184
( 1H, d, J = 118 Hz, H-2c) , 7189 ( 1H, dd, J = 118,
813 Hz, H-6c)。13 C NMR ( Acetone-d6, 100 MH z) D:

1810( q, C-9) , 4513 ( d, C-8), 5119 ( q, OCH3 ) , 9413
( d, C-7), 10917 ( d, C-5c), 11612 ( d, C-3 /5) , 12612
( d, C-2c), 12815 ( s, C-1) , 12817 ( d, C-2 /6), 13118
( d, C-6c) , 13319( s, C-3c), 15817( s, C-4) , 16412( s,
C-4c) , 16710( s, C-7c)。以上数据和文献 [ 7 ]

报道一

致, 确定该化合物为 methy-l ( 7R, 8R )-4-hydroxy-8c,
9c-d ino r-4c, 7-epoxy-8, 3cneolignan-7c-ate。

化合物 4 分子式 C11H 12O3, 无色针状结晶,

mp183~ 84 e 。1H NMR ( Acetone-d6, 400 MH z) D:

1126 ( 3H, ,t J = 713 H z, CH 3 ), 4117 ( 2H, q, -

OCH 2-), 6134( 1H, d, J = 1610 H z, H-8) , 6189( 2H,
dd, J= 118, 817H z, H-3c/5c), 7155( 2H, dd, J = 118,
817H z, H-2 /6), 7159( 1H, d, J = 1610 Hz, H-7)。

13
C

NMR( A cetone-d6, 100MH z) D: 1416( q, -CH 3 ) , 6014
( ,t -OCH2 ), 11517 ( ,t C-3c/5c), 11616 ( ,t C-2 ),

12710( s, C-1c) , 13019 ( ,t C-2c/6c), 14511 ( ,t C-3 ),

16015( s, C-4c) , 16714( s, C-1)。以上数据和文献 [ 8]

报道的一致, 确定该化合物为 trans-p-coumaric ac id

ethyl ester。

化合物 5 分子式 C15H 24O3, 无色针状结晶,

mp1212~ 213 e 。 E I-M S m /z: 252 ( M
+
, 7 ) , 234

( 60) , 219( 31), 191 ( 14) , 189( 10) , 173 ( 12) , 137

( 68) , 123( 100) , 119 ( 18) , 109 ( 20) , 105( 13) , 95

( 21) , 81 ( 27 ) , 69 ( 51)。
1
H NMR ( Acetone-d6, 400

MH z) D: 0184( 3H, s, CH 3 ) , 0190( 3H, s, CH 3 ), 1103
( 3H, s, CH3 ) , 1116-1124 ( 3H, m ), 2102( 1H, ddd, J
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= 211, J = 514, 1119H z), 2172( 1H, brs) , 4103( 1H,

dd, J = 514, 1015 H z), 4188 ( 1H, d, J = 115 Hz) ,

5124( 1H, d, J = 115 H z)。
13
C NMR ( A cetone-d6, 100

MH z) D: 1414( q, C-13), 1915( ,t C-1), 2210( q, C-
14) , 3317 ( q, C-15 ), 3318 ( s, C-2 ), 3410 ( ,t C-3) ,

3912( ,t C-4), 3916( s, C-5) , 4214( ,t C-6) , 5219( d,
C-8) , 6113 ( d, C-10 ), 7217 ( d, C-9 ) , 10514 ( ,t C-

12) , 14717( s, C-7), 17215 ( s, C-11 )。以上数据通

过与文献
[ 9]
报道一致, 确定该化合物为落叶松树脂

酸 ( laric inolic acid)。

化合物 6  分子式 C30H 26 O13, 黄色粉末,

mp1269~ 271 e 。1
H NMR ( CD3OD, 400 MHz) D:

4131( 2H, d, J = 610Hz, CH2-6cc) , 5121 ( 1H, d, J =

719H z, H-1cc) , 6103( 1H, d, J = 118 H z, H-6), 6109
( 1H, d, J = 1519H z, H-8ccc), 6123( 1H, d, J = 118H z

H-6) , 6174( 2H, d, J = 819H z, H-3c, 5c) , 6176 ( 2H,

d, J= 819H z, H-3ccc, 5ccc), 7125( 2H, d, J = 819 Hz,

H-2ccc, 6ccc), 7137( 1H, d, J = 1519H z, H-7ccc) , 7194
( 2H, d, J = 819 Hz, H-2c, 6c)。13

C NMR ( CD3OD, 100

MH z) D: 6418( ,t C-6cc), 7116( d, C-4cc), 7516( d, C-
5cc) , 7517( d, C-2cc) , 7719( d, C-3cc) , 9419( d, C-8) ,
9919( d, C-6 ), 10411 ( s, C-1cc) , 10515 ( s, C-10 ) ,

11417( d, C-8cc )', 11610 ( d, C-3c, 5c), 11617 ( d, C-

3ccc, 5ccc) , 12216 ( s, C-1c) , 12710 ( s, C-1ccc) , 13111
( d, C-2ccc, 6ccc) , 13212( d, C-2c, 6c) , 13512( s, C-3) ,
14616( d, C-7ccc), 15812 ( s, C-2 ), 15913 ( s, C-9) ,

16111( s, C-4c) , 16115 ( s, C-4ccc) , 16218 ( s, C-5) ,

16518( s, C-7) , 168185 ( s, C-9ccc) , 17912 ( s, C-4)。

以上数据与文献
[ 10]
的报道一致, 确定该化合物为

tiliroside。
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