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实 验 部 分

熔点用微量熔点仪测定
,

温度未经校正
。

( Δ 用= ∋& 型分光光度计测定
。

Α Ε 用Φ Γ ,#Η Ι ϑ

Κ Λ.Μ Γ 0 < ∗∗ 型分光光度计测定
,

澳化钾压片
。

ΝΟ Ε 用 ∋90 Π,Η
Γ 0 Θ Ρ 一 ?& 型核磁共振仪

,

8 Ο Σ作内标物
,

.
。
Τ

Σ
Ν 作溶剂

。

人侣 用 ΧΙ  ,
, ΙΥ / 

一 : < ∋&型质谱议
,

采用∗ & ς Δ 的电子轰击

电离源
。

旋光光谱用∀一=& .光谱仪测定
。

青岛海洋化工厂出品的=& &一9& &目 硅 胶 和Ο ς Ι

妙 ,
,

Ε Ω 一 ∋% 吸附剂作柱层析分离
。

薄层层析用Χ
Ξ。‘
硅胶薄板和Χ

ΞΨ :
Ε Ω 一 ∋% 薄板

,

展开剂
;

Ζ
,

丙酮一石油醚 + = ; 9 − Β [
,

甲醇
一
氯仿 + 6 ; ∋。− Β .

,

水
一甲醇 + = ; % −

。

显

色剂为 < ∴的硫酸乙醇溶液
。

∋
#

提取和分离

裂冠牛奶菜全株的干燥粉未 +:
#

]Η Υ − ,

以弱∴ 乙醇回流 提 取 9 次
,

每次 = 小时
,

减压抽滤得乙醇提取液
,

该提取液经天津产Τ
, 。,

型大孔吸附树脂
,

收集乙醇洗脱部分
,

回收乙醇
,

得粗贰= & ! ?
。

丙酮洗脱部分弃去
。

取粗贰! < ? ,

溶于巧。川甲醇中
,

加入 < ∴盐酸水溶液 ∋ <& 司
,

水浴上回流 : 小时后
,

加入 ∋<& Μ ,蒸馏水
, 减压除去 甲醇

,

以 < ∴ Ν 。、⊥ Ρ 一Ρ归调至近中性
,

用乙酸乙酷萃取三

次
,

水洗萃取液至中性
,

回收溶剂得粗贰元 ∋ :九

粗贰元 ∋: ? 吸附于=& ? 硅胶上
,

以 ∋ = & ? 硅胶柱层析
,

依次用 氯 仿
,

= ∴
, : ∴ ,

! ∴
, % ∴ 甲醉

一
氯仿洗脱

,

每=< &Α  ,为一流份
,

经
‘

_⎯ . 检查 +展开剂 [ − 相同流份合
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卜
’
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χ 1 ς

溶解于& Ο水
一
甲醇中

,

Ρ9> ≅ 5 β柱层析
,

& Ο水
一甲醇洗脱

,

每∀ ϑ 6为一流分
,

第 ∀ 一 Ν 组份合并
,

得化合物 # > % #Ν ϑ ≅ ,  
7

ς Ο %
。

χ ! 。流份溶于& Ο水
一甲醇中

,

Ρ 9> ≅ 5 Ι柱层析
,

以& Ο水
一甲醇洗脱

,

每∀ ϑ Τ为一流

份
,

& 至∀ 组份合并
,

再经硅胶层析
,

以 Μ Ο丙酮一石油醚洗脱
,

每   −66 为一流份
,

第

Ν 一  合并后
,

重经硅胶柱层析
,

以氯仿
,

Ο 甲醇
一
氯仿 洗 脱

,

Μ ϑ 伪一流份
,

第 &

一 Ν 合并
,

得化合物 # > % # & , ϑ ≅ ,  
7

Ο %
。

χ 1 ! ,

溶于& Ο水
一甲醇中

,
Ρ 9 > ≅ ( 6柱层析

,

& Ο 水 一甲醇洗脱
,

每∀ ϑ 6为一流份
,

第 Λ 一  组份合并后
,

经硅胶柱层析
,

用∀ Ο
,

& Ο丙酮一
石油醚 洗 脱

,
每  ,− 为一

流份
,

第 Μ 一 Ε 组分合并得化合物 #6 % #<, ϑ ≅ ,  
7

Ν Ο %
。

第 − 一 Ε 组分合并
,

以硅胶

柱层析
, &  Ο 丙酮 一石油醚洗脱

,

每Μ 二 为一流份
,

第 ς 一 组份合并
,

得化合物 # Ψ %
,

其结构正在鉴定之中
,

将另文发表
。

∀
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, 7

Ε #& 丁
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7
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,

2 2
<
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Μ ∀ , & 一工: %
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7
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Ι 二 Ν
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,

Μ
7
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,

ϑ
,

Ν 一 %
、

Ρ ∴ ϑ ]
= ,

& Ε & #Ρ
⎯ ⎯ % , & Ν ς #Ρ

⎯ 一Θ ! Γ %
, & ς Ν #& Ν ς 一 6:

!

Γ %
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#Ρ
千 一9Θ

&
9工>Γ Θ %

, & & #& ς Ν 一Ρ 5%
, & #& & Λ 一Θ

Χ
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, &  #& 一 !
Γ %

, ∀ Μ Ν #&  一Θ
∀
 %

Ν , 一∀  ,  Μ , ς & #基峰%
。 ‘&

9 Υ Ρ Κ 见表
。

以上光谱数据与文献 〔ς 〕报 道的肉珊瑚

贰元相吻合
。

经8 Δ 9检查与标准品对照
,

Κ 4值 #展开剂 ∋
、

+
、

9 % 完全一致
,

混合熔

点不下降
。

青羊参贰元 #? .− ≅ Φ∗ , ,
Α5 6! ≅ ( 16.− ,

> % 丙酮中白色片晶
。 , Ζε &   

,

(
。
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− 6飞 # 。%
! ∀ & ∀ #&

7

理 %
, ∀ Ν  #ς

7
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, &  & #&

7

ς %
7

尺 δ , ‘∗ 二 5 3 , 一 ’ ! & & ς  #Γ 玉>%
, Λ Μ #9 Ω Γ %

,

Ν 峨Μ #9 “ 9 %
, Ν  Μ , Μ Μ , Μ  , ς Ν  #9

,
6;

。
%

, ∀ Ε  #9 一Γ 一9 %
, >

Θ Υ ΡΚ 乙#Ζ Ζ ϑ %
!

7

理。 #& 日
, < , ∀ Ε 一Ρ 。%

, ∀
7

& #& ∃6
, Μ , 一Ρ 。%

, ∀
7

ς Μ #&
一

>
, < , ∀ 一Ρ 5 %

, ς
7

 ∀ #
、

;
,

& 一 >生%
, Μ

7

∀ ∀ #
一

干
,

2 2
,

Ι ΩΩ  
7

 Μ Ν
7

 Θ = , ∀ 一9 6一%
, Ν

7

∀ Λ # 于
, % 1 7 ! 一 Ν 一 9 ∃ >%

,

Λ
7

& #∀ 上Ι
,

2
,

Ι Ω  
7

 : = , ς ‘ , Ν , 一Θ %
, Ε

7

& & #Χ Θ
,

2
,

Ι Ω Λ
7

 Θ = , ∀ ‘ , Λ ‘一Θ %
7

Ρ ∴ − 6
]

= ! ς Μ Λ #入
斗一 9 Θ

。
9 Γ %

,
& Ν ∀ #Ρ

十 一Ζ 一 Γ Θ 一9
Ν
%
、
9 Γ Γ Θ %

, & ς ς #& Ν∀ 一∃王
∀
 %

, & #& Ν ∀

一9 Θ ,9Γ %
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!
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, ∀ Ε & #&  一Θ
!
Γ %

, 上Ν , & , & Ε , ∀ #基峰 %
,  Μ , ς &

7

, “
9 入Ρ尺见表

。

以上光谱数据与文献 〔Μ ,报道的青羊参贰元相吻合
。

经 8 Δ 9 检查与标

准品对照
,

Κ 4值 #展开剂 ∋
、

+
、

9 % 完全一致
,

棍合熔点不下降
。

裂冠牛奶菜贰元 ∋ #.β ( 政
、

黔 66. − ,
皿% 丙酮中白色 针 状 结 晶

。
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Γ

9,

〔∗ 北犷
一 ∀ ς

7
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。
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∀

沙
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,
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, Μ

7

& & 3 分析值 #Ο %
!

9
, Ν Μ

7
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7
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,
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Υ]> ∴ − .
]

= ! ς #人在
⎯ 一9Θ

&
9Γ %

, & Ν ∀ #人
⎯ 一
顺芷酸%

, & ς ς #& Ν ∀ 一6:
∀
 %

, & ∀

#& ς ς 一人硬。%
, & #& Ν & 一9 >Ι

&
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一

于
!
Γ %
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∀
 %

, ∀ Ε & #&  一Θ
∀
 %

, Ν ,

 ,   , Μ & #基峰%
, Μ Μ , ς &

。

据以上光谱数据推定 #Τ % 的结构为∀ ∀ 一 日
一
氧

一
顺芷酞

去酞基萝摩贰元
,

为一新化合物
,

命名为裂冠牛奶菜贰元 ∋
。

化合物 # 6 % 的皂化 取化合物Μ 6;6 ≅ ,

溶于 < ϑ Τ Μ Ο Π Γ Θ 一Ρ , Γ Θ 中
,

室温放置

 小时
,
加入 Μ 蒸馏水

,

减压除去甲醇
,

以乙酸乙酷萃取 & 次
,

水洗该萃取 液 至 中

性
,

回收溶剂得化合物 # 6Ψ %
。

#Σ %在丙酮中白色针状结晶
。

>Κ δ 仍 ∗二 ( − . 一 ’ ! & ς Λ  , Λ   ,

Η Ν ς Μ
7

伙人压Κ 乙 #Ζ Ζ ϑ %
! 7
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, ∀
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7
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7
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,

ς
7
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,

2 2
,

2
,

Ι Ω 7

 , Ν
7
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,

Ν
7
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,

[土
7 、%

7 ’& 9 ΥΡ Κ 见表
。

Ρ ∴ ϑ ]
= !

& Μ  #人侄
十
%
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