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，-1 摘 要 从广西瓜锉木(Fissi~ig”埘1．xoangMe~ Tsiang et P．T．Li)茎皮的乙醇提取物中分 
’到 6十黄酮类成分，其中瓜锉术己豢为新的双氢查耳酮，经各种波谱解析及 x．晶体衍射分析，其结 

构鉴定为 3，6-二轻基一2，4，5-三 甲氧基双氢查耳酮 

广 

甲氧基双氢查耳翻 x一晶体衍射 

OH 

Li)属番荔枝科(Annonaceae)植物．从其 乙醇提取物中分 

离到 6个黄酮类成分，其中瓜馥木甲素、乙素、丙素、丁素及 
戊素的结构 已经报道cu．瓜馥木 己素(1)为新的双氢查耳 。 

酮，亦是该植物的主要成分，由于其 A环为全取代，且迄今 

报道的类似镑极少，仅靠波谱解静}或化学转换难以确定取代基的位置，本文结合波谱解析及 

x一晶体衍射分析，测定了瓜馥木己素(1)的化学结构． 

1 实验部分 

熔点用 Yanagimoto显徽熔点仪 测定 ，温度 未经校正 ；核磁 共振用 Brucker AM一400超导 

核磁共振仅测定，以 TMS为内标．CDCI 为溶剂 #MS用 Finnigan一4510型质谱仪测定，电子轰 

击源(E1)，70eV；IR用 Perkin Elmer 577分光光度仪测定，KBr压片法；x一晶体衍射用 Enraf— 

Nonius CAD4四圆衍射仪收集衍射强度数据． 

采自云南西双版纳的广西瓜馥木 (Fissistigma kwangsiense Tsiang et P，T．Li)茎皮的干 

燥粉末 1．7 kg，用 85 乙醇室温浸泡一周。减压浓缩得提取物 122 g，将其用 l：3的水及氯仿 

分配处理 ，溶于氯仿部分的 35 g提取物经硅胶柱层折、硅胶 H快速短柱层析(5×25 cm 层析 

柱，水泵减压洗脱)，分别用石油醚一乙酸乙酯 ，氯仿，乙酸乙酯一甲醇系统梯度洗脱 ，分别得到瓜 

馥木甲素～己素 6个成分“ ．其中己素为 8．85 g．得率为 0．52 ，并以石油醚一乙酸乙酯重结 

晶，得黄色粒状结晶，mp 114～11 6c．MS m／z：332(M ，100)．317(5)．301(12)．24i(5)，227 

(55)，105(10)。91(65) IR cm 叫 ：35'0O～ 3200，161 5，1 600．i450．1 380，710；UV (EtOH )tim ： 

366(E 3254)，285(E 10956)； HNMR (CDC1 3)~ppm：3．O1(2H．t，J一 7 Hz)．3．38(2H，t．J一 7 

Hz)，3．86，3．87，4．1l(各 3H．s)．5．35(1H，s)，7．24(5H。m)．12．83(1H，s){”C NMR (CDCI，) 

8ppm {30．46(CH：)，44．94(CH2)．60．91(2×CH3)，61．30(CH3)，110．27(C)，1 25．99(2× CH )． 

收幡 日期 {1994—08一l3 1)通讯 联 系凡 2】中国医学科 学院药 物研究 所 ．北京 lOOOSO 

3)中国科学院檀物研究所 ．北京 100044 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


中 国 药 物 化 学 杂 志 5卷 

IZ8．4l(3×CH)，133．75(C)，135．98(C)，141．26(C)．143．26(C)，146·70(C)，151·44(C)， 

205．67(C)． 

己素(1)在丙酮中重结晶得其单晶，结晶淡黄色透明。其晶体结构分析表明：属单斜晶系， 

空间群为 P21／n，晶胞参数 ．丑一13．491(1)．b一7．675(1)，c一15．242(5)̂ ，p—101·97(2)。，晶 

胞体积 y；l594．7A ，晶胞内分子数 z一4，计算晶体密度 Dl一1．460 g·cm一．分子式为 c-s 

H∞O ． 

用 Enraf-Nonius CAD4四圆衍射仪收集衍射强度数据，MoKa辐射，石墨单色器 ，w／20扫 

描，2日范围 2～5O。．独立衍射点 1834个，可观察点[I>3d(I)]为 1834个． 

2 结果与讨论 

质谱涮得己素(1)的分子量为 332，结合”CNMR及 HNMR，算得其分子式为 c 。H2oO ， 

不饱和度为 9．紫外光谱显示有共轭苯环吸收 (366，285 D．m)，红外光谱显示有羟基(3500~ 

3200 cm )，共轭苯环(1600 cm )及共轭羰基(1615 cm )的吸收，校磁共振氨谱示有双氨查 

耳酮典型的 A：B|系统质子讯号[3．01(2H，t，J一7Hz，2H—p)，3．38(2H，t，J一7Hz．2H—a)]， 

故推知已紊(1)为双氨查耳酮．质谱中存在苄基(91)、苯乙基(1O5)的碎片峰及分子离子峰I；龛去 

苄基、苯乙基的碎片峰(mfz分别为 241及 227)，表明己寨(1)的 B环无取代，而核磁共振谱中 

显 示有三个 甲氧基(8}_3．86，3．87，4．1l；占c 60．91，60．91，61．30)，氨谱中的两个活泼氨 (8}_ 

5．35，l 2．83)的存在则表明有两个羟基，因此，已紊(1)的 A环为全取代．缔合羟基(8H12．83) 

的存在表 明其 6位为羟基，而另一羟基的位置仅靠渡谱难以确定，为此，采用 x一衍射分析法． 

在微机上用直接法(SHELXS一86)解析分子结构，从 E图上获得 22个原子位置，经交迭使 

用最小二乘法与差值 Fourier综合法获得全部 c，O原子位置．经最小二乘修正结构参数并确 

定原子种类．用差值 Fourier综合法及几何计算法得到全部氢原子坐标．再经最小二乘修正参 

数．最终可靠因子 R厂一0．067，Rw一0．087． 一5．929，(△p)max一0．470 e／̂ 。．(△p)min一一 

0．400 e／A ．(△p)max一0．092． 

Fig．1所示为己紊的 x一晶体衍射分子立体结构投影图，Fig．2所示为其沿 b方向的晶胞 

投影图．结果表明：分子内有氨键连接 ：05⋯⋯06(2．so4 A)；分子问有弱氢键 ：05(I)⋯⋯ 

O2(1)(2．952 A)，以此维系分子的稳定排列．受空间位阻影响 C 一clJ～C”一c1。一c1．一C． 

苯环位置未见无序分布． 

综上所述 ，瓜馥木 己紊的化学结构鉴定为 3．6-二羟基一2，4。5一三甲氧基双氢查耳酮(1)．命 

名为 Kwangsienin B． 

C】7 
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Fig．2 I．．It-ce pro．1~tlm dr-岫 of kwlml~ B 
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x flavonoids。including a new dihydrochaicon kwangsienin B，wefe isolated from the 

bark of Fissistigm口kzc~angsiense Tsiang et P．T．Li．Kwangsienia B was determined as 3'6一di— 

hydroxy一2，4，5-trimethoxy dihydTochaIcon by means of spectra and X—ray analys~s． 

关于召开 新药研制研讨会”的征文通知 

中国药学会药物化学专业委 员会定于 l995年 l0月下旬或 l1月上旬在重庆市召开“新药 

研制研讨会 ”。征文 范固如 下 ： 

(1)国内外新 药研 究进展踪 述评诧 ； 

(2)新药研 究策略 和管理规 范介绍 ； 

(3)新药研 究开发的成果介绍 ； 

(4)天然药轴结构改造的研 究； 

(5)新 药质量控制及安全性新技术研 究。， 

论文瓶是木 在全 国性 刊抽 和学术会议上发表的文章，内容I页针舛上述范固。综述论文限在 

2000字左右，研究论文妁在 lO00字，并附有主要参考文献，用标准稿纸誊写。并请于 1995年 7 

月 16日前将论文寄至上海市北京西路 1623号(邮编；200040) 上海市药学会．刘其明、董玲珠 

收 ． 
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