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晶态下氯化氨甲酰胆碱结构研究 
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摘 要 应用 x衍射分析确定了晶态下氯化氪甲酰胆碱分子的结构，它们形成 ~illlil 

联结的沿晶胞 C方向延伸的两个互为对映、 

关键调 些墨!堕里苎 塞堡 衍射 -钕 学， ．捌 ， 
在天然有机分子测定中，采用 x衍射分析方法可获得分子的立体结构及晶态下的分布特 

征。但在低分辨衍射情况下，有时需要结合渡谱数据进行综合分析方可最终获得正确结果。 

1 结构测定 

由植物去寒藤中分离得到一化合物，用甲醇一氯仿(4：1)溶剂重结晶，结晶呈无色透明块 

状。用 R3m／E四圆衍射仪(CuK 辐射，石墨单色器)测定其空间对称群为P1，晶胞参数 

a一12．289(5)’b=12．912(6)，c一17 087(6)A，a=90．53(3)，8—86．62(3)，Y=90．1 6(3)。，晶 

胞体积V：2706．83(18)A 。采用 c。扫描，取掠射角范围为 O～57。收集强度数据，共获得独立 

衍射点 7173个，可观察点[I≥3 (1)]为2407个。 

参照元素分析结果 C(36．00 )，H(9 35 )，N(14．20 )，Cl(18．26％)，给定试用分子 

式 为C H⋯N Cl 。分析衍射数据发现：(0k0)型衍射，存在 k=2n-4-1的赝消光规律；(ilk1)型衍 

射，当I值为3n(n=1，2，⋯)时多为强衍射点，反之多为弱点，由此造成可观察点数目仅为独立 

衍射点的 1／3左右。在微机上用直接法(SHELXS--86)解析分子结构，从 E图上得到 66个非氢 

原子位置，使用最小二乘法与 Fourier综合法交迭修正结构参数，在残留电子密度峰中未发现 

新的原子。从计算的F图中发现不对称单位中含有6个相同的分子及6个氯原子，由于可观察 

点数 目少，采用通常的最小二乘法修正温度因子(B)仅判断了5个碳原子位置，参照红外图谱 

有 1730cm 的吸收峰，表明有C=O基团存在 ；3350cm_。，3158cm 强峰存在表明有酰胺基团 

存在，由此确定了2个氧原子与 1个氮原子位置。元素分析结果表明，分子中应含有 2个氮原 

子，从电子密度图中发现除 6个 a原子外的 6个次极大峰，每个峰周围联结有 3个 CHa和 1 

个CHz基团，同时结构中游离的c1原子的存在表明，6个次极大峰均为氮构成季胺碱，至此确 

定该化合物为氯化氨甲酰胆碱，在晶胞的一个不对称单位中含有 6个分子。图 1标注了6个分 

子的平均键长值及键角值，由于该结构属低分辨率数据类型，在最小二乘的拟合中独立方程数 

太少，导致分子中部分键长、键角值偏离其平均值。图2所示为氯化氨甲酰胆碱分子立体结构 

投影图一。 
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**结构参数已存入 中草药化学成分晶体结构图谱库系统 [2]．需要者请与作者联幕 
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2 计算分析 

CH3 
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NH c 

圉 I 6个分子的平均键长、髓角位 

Fig·I The av~age valu~ of bond lengths and angles for six moleeule~ 

_u。：a 

圉 2 分子立体结构投髟圉 

Fig一2 The pro~ctlon~awlng of the title mol~ le 

2—1 氯化氯甲酰胆碱盐键值计算 

晶态下氨甲酰胆碱与 C1一形成季胺盐，6个分子中的盐键值为C1 N ( 
． 181J1)，Cl ．N。 

( '334A)，C1 n．·NIB(4·257A)，C1|_·Nm(4．224A)，Cl5hN ( ．146A)
，CI N E( ．171A)，其平 

均键长为 4．218A。 
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2．2 分子间氢键与氯化氨甲酰胆碱的聚合形式 

分析电子密度峰值发现，季氮原子(N )与酰胺中的氮原子(N )的峰值分别为 Nt：214， 

206，200，197，192，191，均值为 200。N t128，126，123，117，117，116，均值为 121。表明酰胺中 

氮原子中的电荷仅为季氮原子的 60 左右。计算c1与 N 原子间的距离，获得如下数值 iClt⋯ 

N2 (3．449A)，CI ⋯N：E(3．381A)，CI2⋯N2。(3．309A)，a2⋯NzP(3．323A)，Cla⋯N2A(3．363 

A)，C1 ·N (3．370A)，C1．⋯N2c(3．404A)，a4⋯NzD(3．124A)，qs⋯N2。(3．334A)，a5⋯N：D 

(3．394A)，C16．．·Nz (3．428A)，CI6．．·N (3．567A)，其均值 3．370A，该值符合文献中氯、氮原 

子间的氢键值(3．33A)0】，由于酰胺中氮原子的电荷产生转移而构成氢键，导致其电子密度峰 

值的下降。这些氢键形成每个 a原子与两个不同分子中的Nz原子联结，每个 N 原子又与两 

A B 

N2P, N2 

圈 3 螺旋型参聚体结构． 

F ．3 The砒ruc re of the咐 ioes of polym~s 

个不同的c1有原子相连 ，由此形成沿晶胞 b方向延伸排列的氨甲酰胆碱分子层在晶胞 c方向 

以C1̈．N氢键联结的螺旋型的聚台方式(图 3)，从而构成晶态下氯化氨甲酰胆碱的多聚体的结 

构特征，由此维系其具有超常硬度的稳定排列 

2．3 晶态下的氯化氨甲酰胆碱 

晶态下氯化氨甲酰胆碱的A，B两组螺旋互为对映，A(B)螺旋周围环绕 4个 B(A)螺旋。对 

照DNA的螺旋结构，晶态下氯化氨甲酰胆碱的分布特征反映了微观世界中大、小分子结构空 

间排列的某些相似性质。 
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Abstract The crystal Stl"UCttlre of amethocholine chloride writs deMrmmed by x—ray diffraction aDaly 

sis．It was found that there are helices of chloride molecules alternating with their 

enantiomers along c axis of unit cell，which connect with hydrogen—bonds． 
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