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辐花肋柱花的 口山酮成分
苄

孙洪发 丁经业 胡伯林 樊淑芬
(中 国科学院西北高原生物研究所)

魏 全 嘉
(青 海医学院中医系)

从龙胆科植物辐花肋柱花甲醇提取物的氯仿萃取部位中,经硅胶柱层析,分得 6种岫

酮成分。经紫外光谱、红外光谱、
1H核

磁共振谱、质谱分析,并与已知样品比较,分 别鉴定

为 1一羟基一3,5一二甲氧基口山酮 (I),1,8一二羟基一3,4,5一三甲氧基。山酮 (II),1,8一 二羟基一

3,7一二甲氧基岫酮 (m),1,3~二羟基 4,7一二甲氧基岫酮 (IV),1,3,8一 三羟基一4,5一 二甲

氧基岫酮 (V)和 8一羟基一1,3,5一三甲氧基口山酮 (vI)。

辐花肋柱花 (助″″。go刀 J″″ /。

`″
“″(L.)Frics Cx Num)为 龙胆科 (C召

`,汤
″抑 )植

物,其化学成分迄今未见报道。 该属其它种的化学成分仅有一种治疗肝胆疾病的蒙 药

厶 )仞″ogo″ f″ ″ r'`,″
`历 `r〃

仞 (Wulfcn)R chb., syn.PJ″”o印″cr`″″′乃|'″″ (Wdfcn)G.

Don.曾 由 Da0cl schaufclbcrgCr等 报道过含 9山酮、黄酮及单萜甙成分。

辐花肋柱花经甲醇提取 ,提取物的氯仿萃取物经硅胶柱层折分离,以石油醚一醋酸乙

酯洗脱 ,依次得结晶化合物 I-vI。

化合物 1-vI与三氯化铁呈正反应 ,示为酚类化合物。紫外光谱在 230-340nm间有

3个强吸收谱带,340-400nm间 有第 4个弱谱带 ;红外光谱 1655-1645cm^】 具共轭羰

基吸收 ,在 1610-1580、 1500-1480mˉ 1附
近均有苯环的特征吸收。 证明这些化合物均

为Ⅱ山酮类化合物。

化合物 I,熔点 173℃ ,Cl,HuO,。 光谱分析数据与已知化合物 1一羟基一3,5一 二甲氧基

咄酮数据一致。混合熔点不下降。

化合物 II,熔点 230℃ ,C“H‘0`。 光谱分析证明其与 Marccl Massias等 报道的 1,8-

二羟基一3,4,5一三甲氧基口山酮一致。

化合物 11I,熔 点 190℃ ,C”H。0‘。 光谱分析数据与已知样品 1,8一二羟基一3.7一 二甲

氧基Ⅱ山酮数据一致。混合熔点不下降。

化合物 IV,C”HuO‘ ,[M+288],光谱分析证明其与 G.H.stout等报道的 1,3一二

羟基一4,7一二甲氧基岫酮数据一致。

化合物 V,C”H⒓0” [M十 304]。 光谱分析证明其与 K.R.Markhan报 道的 1,3,8-

礻承蒙中区科学院西北高原生物研究所植物室刘尚武同志鉴定植物标本,特致谢。

本文 1985年 8月 17日 收到。
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三羟基一4,5一 二甲氧基9山酮数据一致。

化合物V1,熔点 210℃ ,C“HuO‘ ,【 M+3021。 其光谱分析数据与已知样品 8一羟基-

1,3,5一 三甲氧基岫酮数据一致。混合熔点不下降。

实 验 部 分

熔点用 Mctdcr FP-5型熔点测定仪测定,未经校正 ;紫外光谱用 PEK-402型 紫外光

谱仪测定 ;红外光谱用 1R-450型红外光谱仪测定,‘H核磁共振谱用 FX-100型和 FT-

80型核磁共振仪测定,TMs为内标;质谱用 D-100和 D-300型质谱仪测定。

柱层析硅胶系浙江省临海县桥头化工厂产商业柱层析硅胶。

1.提再分“

实验样品系 1982年 10月 采 自青海省大通县宝库公社 ,物候期为花后期和初果期。

新鲜材料 1000克 ,切碎 ,加人 5倍量甲醇迥流提取 3次 ,每次 6小时 ,合并提取液 ,回

收甲醇至稠督状 ,添加约 5倍量水 ,水溶液以氯仿萃取若干次,至氯仿层基本无色止 ,合并

氯仿萃取液 ,回收氯仿得稠膏 ,备 用。

氯仿萃取稠膏 8克 ,干法上硅胶柱 ,石 油醚一醋酸乙酯 (9:1,8:2)洗脱 ,依次得 1山酮 1-

VI。 I,VI为 主要成分 ,其余为少量。

2.结构分析

1一羟基一3,5一 二甲氧基岫酮

95%乙醇中重结晶得黄色针状结晶 ,元素分析:C”HuO” 计算值(%): C,66.17,

H,4.41;实验值 (%):C,65.92,H,4.62。 Fc Cl,反应(十 )。 紫外光谱 九吼甲nm:245,

259(肩 ),269(肩 ),307,353。  红外光谱 v帮I cm^l:2920,2850,1663,1609,1574,
1493,1290,1158,1102,958,803。 IH核

磁 共 振 谱 (CD CL)a:12~76(1H,s” Cr0H),

7.80(1H,q” J-6.2,3.3HzC:-H),7.28-7,20(2H,m.,co C7-H),6.55(1H,d。 J-2.5Hz,
C4-H),6.36(1H,d” J-2.5Hz,G-H),⒋ 03,3.90(各 3H,均 s.,2× oCH3)。 以上数据均

与已知咄酮 1~羟基一3,5一二甲氧基日山酮一致。

1,8一二羟基一3,4,5,三一甲氧基
"山

酮

95%乙醇中重结晶为黄色针状结晶,Fc cl,反 应 (十
)。 紫外光谱 凡始￡

Hnm:228,

255,276,348;1湘伊+Alcl:nm:225,274,287,390;凡
挠9°

+^lch+Hclnm:226,275,286,390;

凡监?H+Na。
Acnm:230,256,276,349。 ·H核磁共振谱 a[(CD3)asol:11.67,11.14(各 1H,s”

Cb C:-0H),7.44(1H,d” J-8.8Hz,C‘-H),6.70(1H,d” J=8.8Hz,C7-H),6,56(1H,s.,

CrH),3~92,3.88,3.8o(各 3H,s” 3× oCH5)。 质 谱 m/c:318(M+,相 应 于 C“ H1407),

303(M+-cHO,288(M+-2Mc),275(M+-Mc-co),273(M+-3Mc),159(M抖 )。 红 外 光 谱

,盂艮cm^l: 2920,2850(C-H),1663,1629,1609,1575,1493,1256,1051,821。

1,8一二羟基一3,7一二甲氧基岫酮

95%乙醇中重结晶,得黄色针状结晶,Fc cl;呈 正反应。紫外光谱 凡兹望
Hnm:238,264,

312,331。 红外光谱 v监:Icmˉ
·
:1665,1635,1602,1570,1500。 lH核

磁共振谱 a(cD cls):

·152·



12.08,11.94(各 1H,s.,C1、 C:-OH),7~25(1H,d,,J-9Hz,C‘ H̄),6,82(1H,d.,J-9Hz,
C,-H),6.36(1H,d.,J-2.5Hz,C4-H),6.29(1H,d,,J=2.5Hz,Ca-H),3.94,3.89(各·3H,
s” 2× oCH;)。 质 谱 m/c:288(M+,相应 于 Cl,H:O‘ ),273(M+-Mc),259(M十 ~co~H),

245(M+一 Mc-Co),144(M廿 )。 以上数据与已知咄酮 1,8一二羟基一3,7-二甲氧基
"山
酮数据

一致。

l,3一二羟基一4,7-二 甲氧基岫酮

95%乙 醇 中 重 结 晶 ,得 黄 色 针 状 结 晶 ,Fc CL反 应 (+)。 紫 外 光 谱 礴 猩
曰nm:232,

264,314,375;免 挠♀
n+AlcbI1in:231,280,332,435;凡

凳腥
H+^ich△Hclilin:231,279,330,43o;

1挠￡
H+Na。人Cnm:231,275,343,390。 lH核

磁 共 振 谱 a[(cD)asol:1250(1H,s” Cl-0H),

10.83(1H,s” C⒊-oH),7.66-7.36(3H,m” α .C‘ 、C:H),6.25(1H,s” o-H),3.86,3.8o
(各 1H,s” 2× oCHa),质 谱 m/c:288(M+,相 应 于 Cl,H。q),273(M+-CH3),245(M+-

CHrCo),144(M+十 )。 红外光谱 ,益娶crn^‘ :3300,2920,2840,1644,161o,1579,1489,
1280,1156,818。

1,3,8-三 羟基一4,5一 二 甲氧基日山围

95%乙醇中重结晶,得黄色针状结晶,Fc C1反 应(十 )。 紫外光谱 a怍￡Hnm:227,

253,277,360;础 :♀
Ⅱ+Alcbnm:228,273,288,398;凡

挠 ♀
Ⅱ+^ICI3+HClnm:225,273,287,395;

凡讼♀
H· Na。Acnm:237,247(肩

),280,375。 红外光谱 v掖cm_‘ :3380,2945,2845,1675,
16∶;8, 1613, 1579,1500, 1318,1288, 1233,1202, 1168,11o2, 1070,1050,956,930,831,

819,805。 lH核
磁共振谱 a[(cDa)2sol:1151,11.22(各 1H,s.,C1.q~。H),10.99

(1⒒-,s.,C厂 。H),7.43(1H,d.,J=9Hz,C‘ -H),6.68(1H,d.,J=9Hz,C,-H),6.27(1H,

s.,C2LH),3.91,3.83(各 3H,s。 2× oCH3)。 质 谱 m/c:304(M+,相 应 于 C” H⒓0`),

289(M+-cHO,274(M+-2Mc),273(M+-2Mc-H),261(M+-Mc-co), 150(M++)。

8一羟基△,3,5-三 甲氧基口山酮

95%乙醇中重结晶,得淡黄色针状结晶。元素分析:C“ H1.o‘ ,计算值 %:C,63.58,
H,4.64;实验值 %: C,63,65,H,4.72。 Fc(31,反应(十 )。 紫外光谱 凡忸?nnα】:251,274,
329,380。 红外光谱 v眼cm-!:2910,2840,1655,161,,1583,1490,1367,1308,1296,

1265,1155,830,810。 lH核
磁共振谱 a(cD cla):13.12(1H,s” C:-oH),7.19(1H,d”

J-9Hz,C‘-H),6.71(1H,d.,J-9Hz,C7-H),6.48(1H,d.1J-2.5Hz,C4-H),6.33(1H,

d” J-25Hz,C2-H),3.97(6H,s” Ca,CroCH3),3.88(3H,s” C,-oCH5)。 质 谱 M/c:302
(M+,相 应 于 C“ H‘α ),287(M+-Mc),286(M+-Mc-H),283(M+-HaO-H),258(M+-Mc-
H-co),151(M++)。 以 上 数 据 与 已 知 样 品 8一羟 基 一1,3,5一三 甲氧 基 日山酮 数 据 一 致 。
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C,r`‘, o`犭 j‘‘】。
`′

′‘ Dou81. ex Cricsb. 7· c:`o乃c``on 25: 1961-1973

XANTHONE CONSTITUENTS FROM Lo″
^roco`vrI`″ROr^TI`'忉r

sun 11on.gfa   Ding Jinyc   FIu Bcling  Fan shufcn

(Ⅳor:乃″c‘:P`口 :'口 ″

`″

‘万
`″`o oF B汤

′of,,'‘臼″加 ic sI″ |c。)

Wei Quanjia

(pCpo``″
'wo`r```|If。

臼d`Cafmc‘e″
·
c`ic|″ e,gi】g乃 J| 山fc‘

`Jc'` Co``rgc)

9

six xanthoilcs havc bccn isolatcd fron】  】llcthyl alcohol cxtraction of z..。
`〃

口
`og0″

′
`‘ `″

 ror‘
`````″(L.) Frics cx Nulu,by lllcans of colullln Chron1atography on silica gc1,  ·

rhcir structurcs llavc

bccn idcntificd as 1-hydroxy~3,5~dinlcthoxyxanthonc(I);l,8-dihydroxy-3,4,5-trirncthoxyxandlonc

‘II); 1,8-dihydroxy-3,7~dimcthoxyxanthonc (IrI); 1,3~dibydroxy-4,7~dimcthoxyxanthone (IV);

l,3,8△ rihydroxy-4,5-· dinlcthoxyxanthonc (V) and 8-hydroxy-1,3,5-triincthoxyxanthonc(VI)on tht

basis of UV,IR,· F1NMR.and Ms analyscs,as、 vcII as on thc co1△ parison 、vith thc authcntic
saniplcs.
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