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摘　要：采用硅胶、凝胶、半制备液相等分离技术，对毛麝香 Ａｄｅｎｏｓｍａｇｌｕｔｉｎｏｓｕｍ（Ｌ）Ｄｒｕｃｅ乙醇提取物的乙
酸乙酯、石油醚以及正丁醇部位进行化学成分研究，从中分离得到了１２个化合物。根据核磁共振、质谱等谱图
数据和文献对照等研究方法，鉴定化合物结构分别为：３０－醛基－白桦脂酸 （１），１，３，５－三甲氧基苯 （２），
３，５－二甲氧基苯乙酮 （３），β－谷甾醇 （４），豆甾醇 （５），大黄素甲醚 （６），芝麻素 （７），早熟素Ⅱ （８），
棕榈酸 （９），正二十六醇 （１０），Ｄ－阿洛醇 （１１），芹菜素－７－Ｏ－β－Ｄ－葡萄糖醛酸丁酯 （１２）。所有化合
物均为首次从毛麝香属中分离得到。
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　　毛麝香 Ａｄｅｎｏｓｍａｇｌｕｔｉｎｏｓｕｍ（Ｌ）Ｄｒｕｃｅ为玄参
科毛麝香属植物，属直立本草，于我国主要分布于

南方广东和广西等地［１］。其性味辛、苦、温，气

香，味稍辣而凉，具有杀菌、消炎、祛风止痛散瘀

消肿、解毒之痒的功效［２－５］，可用于治疗小儿麻痹

初期、受凉腹痛、风湿骨痛，外用跌打损伤、肿

痛、痈疖肿毒、黄蜂蜇伤、湿疹、荨麻疹等疾病，

是一种具有研究价值的药用植物资源［６－１０］。
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本课题组前期已报道了毛麝香中的三萜、有机

酸、黄酮等成分［１１］。为全面研究其化学成分，本

实验进一步对其余部分进行分离，共得到了 １２个
化合物，分别鉴定为 ３０－醛基 －白桦脂酸 （３０
ｏｘｏｂｅｔｕｌｉｎｉｃａｃｉｄ，１），１，３，５－三甲氧基苯 （１，
３，５ｔｒｉｍｅｔｈｏｘｙｂｅｎｚｅｎｅ，２），３，５二甲氧基苯乙
酮 （３，５ｄｉｍｅｔｈｏｘｙａｃｅｔｏｐｈｅｎｏｎ，３），β谷 甾 醇
（βｓｉｔｏｓｔｅｒｏｌ，４），豆甾醇 （ｓｔｉｇｍａｓｔｅｒｏｌ，５），大黄
素甲醚 （ｐｈｙｓｃｉｏｎ，６），芝麻素 （ｓｅｓａｍｉｎ，７），早
熟素Ⅱ （ｐｒｅｃｏｃｅｎｅⅡ，８），棕榈酸 （ｐａｌｍｉｔｉｃａｃｉｄ，
９），正二十六醇 （ｈｅｘａｃｏｓｙｌａｌｃｏｈｏｌ，１０），Ｄ阿洛
醇 （Ｄａｌｌｉｔｏｌ，１１）和芹菜素７ＯβＤ葡萄糖醛酸
丁 酯 （ａｐｉｇｅｎｉｎ７ＯβＤｇｌｕｃｕｒｏｎｉｄｅ ｂｕｔｙｌｅｓｔｅｒ，
１２）。所有化合物均首次从毛麝香属中分离得到。

１　结果和讨论

化合物 １，白色固体 （氯仿），θｍｐ ２５０～

２５１℃，ＥＳＩＭＳｍ／ｚ：４６９１［Ｍ－Ｈ］－。１Ｈ－ＮＭＲ
谱高场区有５个未裂分的甲基氢信号，结合低场处
δＨ６２９（１Ｈ，ｓ），５９１（１Ｈ，ｓ）环外双键氢信号，
显示化合物为羽扇豆烷型三萜。δＨ９５１（１Ｈ，ｓ）

为醛基氢信号。１３Ｃ－ＮＭＲ中共有３０个碳信号，δＣ
１８００为２８位羧酸的羰基碳信号，δＣ１９５２为醛基
碳信号，由于醛基与双键共轭限制 Ｃ－２０的侧链
旋转，导致Ｃ－１８，Ｃ－１９，Ｃ－２０，Ｃ－２１信号较
弱。经比较该化合物与文献中３０－醛基 －白桦脂
酸的氢谱和碳谱数据一致［１２］。鉴定化合物１为３０
－醛基－白桦脂酸 （３０ｏｘｏｂｅｔｕｌｉｎｉｃａｃｉｄ）。
化合物 ２，黄色针状晶体 （氯仿），θｍｐ５２～

５３℃，ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：１９１１［Ｍ＋Ｎａ］＋。由 δＨ：
５８５（３Ｈ，ｓ），结合碳谱数据仅显示 ３个碳信号
δＣ：１５７５，１０７６，５６６，推测化合物为间苯取代
结构。δＨ３８２（９Ｈ，－ＯＣＨ３×３）显示３个甲氧
基；经比较该化合物与文献中１，３，５－三甲氧基
苯的氢谱和碳谱数据一致［１３］。鉴定化合物２为１，
３，５－三甲氧基苯 （１，３，５ｔｉｒｍｅｔｈｏｘｙｂｅｎｚｅｎｅ）。

化合物３，黄色固体 （氯仿），θｍｐ４１～４２℃，

ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：１８１１［Ｍ＋Ｈ］＋。低场区 δＨ７１０
（２Ｈ，ｄ，Ｊ＝２３Ｈｚ）和６７１（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝２３Ｈｚ）
是３组相互耦合的苯环间位氢信号，δＨ３８３（６Ｈ，
ｓ）为２个连氧甲基氢信号，２５７（３Ｈ，ｓ）为羰基
相连甲基信号；δＣ２００１为酮羰基碳信号。经比较

该化合物与文献中３，５－二甲氧基苯乙酮的氢谱
和碳谱数据一致［１４］。鉴定化合物３为３，５－二甲
氧基苯乙酮 （３，５ｄｉｍｅｔｈｏｘｙａｃｅｔｏｐｈｅｎｏｎｅ）。

化合物４，白色针状结晶 （醋酸乙酯），薄层

层析上与β－谷甾醇标准品对照，两者的 Ｒｆ值和
显色行为完全一致，与β－谷甾醇标准品混合后熔
点不下降，经比较该化合物与文献中β－谷甾醇的
氢谱和碳谱数据一致［１５］。鉴定化合物４为β－谷甾
醇 （βｓｉｔｏｓｔｅｒｏｌ）。

化合物５，白色针状结晶 （氯仿），θｍｐ１６９～

１７０℃，ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：４１３３［Ｍ＋Ｈ］＋。１Ｈ－
ＮＭＲ谱显示出△５－３β－ＯＨ－甾醇的特征信号

δＨ３５４（１Ｈ，ｍ），５３７（１Ｈ，ｂｒｓ）。δＨ ５１８
（１Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝１４９，８７Ｈｚ），５０４（１Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝
１５２，８４Ｈｚ）分别属于甾醇侧链２２－Ｈ和２３－
Ｈ。经比较该化合物与文献中豆甾醇的氢谱和碳谱
数据一致［１６］。鉴定化合物５为豆甾醇 （Ｓｔｉｇｍａｓｔｅｒ
ｏｌ）。

化合物６，黄色针状晶体 （氯仿），θｍｐ２０８～

２１０℃，ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：２８３１［Ｍ－Ｈ］－。１Ｈ－
ＮＭＲ低场区δＨ１２３０，１２１０信号为蒽醌类化合物
α位－ＯＨ与中位羰基形成分子内氢键的特征信号，
δＣ５６２为甲氧基碳的信号，δＣ２２３为连苯环的甲
基碳信号。经比较该化合物与文献中大黄素甲醚的

氢谱和碳谱数据一致［１７］。鉴定化合物６为大黄素
甲醚 （Ｐｈｙｓｃｉｏｎ）。

化合物 ７，无色油状，ＥＩ－ＭＳｍ／ｚ：３５４１
［Ｍ］＋。δＨ６８２（２Ｈ，ｓ），６７７（２Ｈ，ｄ，Ｊ＝１４
Ｈｚ），６７６（２Ｈ，ｓ）信号显示化合物含有苯环。δＨ
５９３（４Ｈ，ｓ），δＣ１０１３为亚甲二氧基信号。结

合１３Ｃ－ＮＭＲ有１０个碳信号，推测化合物为对称
结构。经比较该化合物与文献中芝麻素的氢谱和碳

谱数据一致［１８］。鉴定化合物 ７为芝麻素 （Ｓｅｓａ
ｍｉｎ）。

化合物 ８，无色油状，ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：２２１１
［Ｍ＋Ｈ］＋。１Ｈ－ＮＭＲ显示低场区有苯环氢信号，

δＨ６５３（１Ｈ，ｓ），６７７（１Ｈ，ｓ）。δＨ６２４（１Ｈ，ｄ，
Ｊ＝９７Ｈｚ）与５４８（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝９７Ｈｚ）为邻位
耦合信号，且耦合常数偏大，推测烯键顺式耦合。

δＨ３８４（３Ｈ，ｓ）、３８２（３Ｈ，ｓ）和 δＣ ５６７和
５６１归属于两个甲氧基信号。δＨ１４０（６Ｈ，ｓ）为
偕甲基氢信号。经比较该化合物与文献中早熟素Ⅱ

０９
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的氢谱和碳谱数据一致［１９］。鉴定化合物８为早熟
素Ⅱ （ＰｒｅｃｏｃｅｎｅⅡ）。

化合物９，白色固体 （氯仿），θｍｐ６２～６３℃，

ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：２５５１［Ｍ－Ｈ］－。由甲基 δＨ０８８
（３Ｈ，ｔ，Ｊ＝６７Ｈｚ）氢信号，结合分子中多个亚
甲基信号δＨ１２５（２８Ｈ，ｓ），表明化合物为脂肪链
烃。碳谱δＣ１７９６信号显示化合物含有羧基，故推
测该化合物结构可能为直链脂肪酸。ＥＳＩ－ＭＳ给出
准分子离子ｍ／ｚ：２５５１［Ｍ－Ｈ］－，确定该化合物

的分子式为Ｃ１６Ｈ３１Ｏ２，不饱和度为１。经比较该化

合物与文献中棕榈酸的氢谱和碳谱数据一致［２０］。

鉴定化合物９为棕榈酸 （Ｐａｌｍｉｔｉｃａｃｉｄ）。
化合物 １０，白色固体 （氯仿），θｍｐ７０～

７２℃。１Ｈ－ＮＭＲ谱显示 δＨ０８８（３Ｈ，ｔ，Ｊ＝６７
Ｈｚ）分子中含有一个甲基，δＨ３６４（２Ｈ，ｔ，Ｊ＝
６６Ｈｚ）和δＣ６３３为一连氧亚甲基信号，推测该
化合物结构可能为直链脂肪醇。ＥＳＩ－ＭＳ给出准分
子离子ｍ／ｚ：３８１５［Ｍ－Ｈ］－。经比较该化合物与
文献中正二十六烷醇的氢谱和碳谱数据一致［２１］。

鉴定化合物 １０为正二十六烷醇 （Ｈｅｘａｃｏｓｙｌａｌｃｏ
ｈｏｌ）。

化合物 １１，白色粉末 （丙酮），θｍｐ１５３～

１５４℃，ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：１８３１［Ｍ ＋Ｈ］＋。由

δＨ４３８～４８６一组氢信号表明化合物为糖类。

［α］２５Ｄ ＋０℃ （０００４２０，Ｈ２Ｏ）表明化合物为为内
消旋体，经文献对比熔点值，与该化合物熔点基本

一致，且该化合物与文献中Ｄ－阿洛醇的氢谱和碳
谱数据一致［２２］。鉴定化合物１１为 Ｄ－阿洛醇 （Ｄ
－ａｌｌｉｔｏｌ）。
化合物１２，淡黄色固体 （丙酮），θｍｐ２３８～

２４０℃，ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：５０１１［Ｍ－Ｈ］－。１Ｈ－

ＮＭＲ谱显示δＨ２８４（２Ｈ，ｓ），δＨ１６３（２Ｈ，ｄｔ，Ｊ
＝１４７，６６Ｈｚ），δＨ１３８（２Ｈ，ｄｔ，Ｊ＝１４７，７４
Ｈｚ），δＨ０８８（３Ｈ，ｔ，Ｊ＝７４Ｈｚ）是一组正丁氧

基的信号，δＣ１６９３表明分子中含有酯基，
１Ｈ－

ＮＭＲ谱中 δＨ５３４（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝７３Ｈｚ）表明了葡
萄糖醛酸的β－构型，经比较该化合物与文献中芹
菜素－７－Ｏ－β－Ｄ－葡萄糖醛酸丁酯的氢谱和碳
谱数据一致［２３］，鉴定化合物１２为芹菜素－７－Ｏ－

β－Ｄ－葡萄糖醛酸丁酯 （Ａｐｉｇｅｎｉｎ－７－Ｏ－β－Ｄ
－ｇｌｕｃｕｒｏｎｉｄｅｂｕｔｙｌｅｓｔｅｒ）。

２　实验部分

２１　仪器与材料
ＢｒｕｋｅｒＡＶ４００（４００ＭＨｚ）核磁共振仪 （瑞士

布鲁克公司），安捷伦１２６０－６４６０三重四极杆液质
联用仪，ＬＣ－２０ＡＴ液相色谱仪 （日本岛津），ＲＥ
－８５Ｚ旋转蒸发仪 （上海予正仪器设备有限公司），

高效硅胶ＧＦ２５４板 （德国默克公司），正相柱色谱

硅胶 （青岛海洋化工厂），葡聚糖凝胶 Ｓｅｐｈａｄｅｘ
ＬＨ－２０（ＧＥ医疗集团），ＲＰ－Ｃ１８反相硅胶 （日

本ＹＭＣ公司），ＷＦＨ－２０３Ｂ三用紫外分析仪 （上

海精科实业有限公司），半制备色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ
１００－５Ｃ１８柱 （ＥｋａＣｈｅｍｉｃａｌｓＡＢ２５０ｍｍ×４６
ｍｍ，２５０ｍｍ×１０ｍｍ，５μｍ），Ｘ－６数字显示显
微熔点测定仪 （北京泰克仪器有限公司），温度未

校正，其它试剂溶剂均为分析纯。

毛麝香药材２０１４年１２月购于广西玉林药材市
场，由广州中医药大学药用植物教研室彭光天博士

鉴定为毛麝香属植物毛麝香 Ａｄｅｎｏｓｍａｇｌｕｔｉｎｏｓｕｍ
（Ｌ）Ｄｒｕｃｅ，凭证标本 （ＭＳＸ－００１）储存于广州
中医药大学中药化学研究室。

２２　提取与分离
干燥的毛麝香全草１０ｋｇ，粉碎后以 φ＝９５％

乙醇室温浸提４次，每次８Ｌ，每次２４ｈ。将药渣
以φ＝９５％乙醇回流提取１ｈ，合并提取液并减压
回收乙醇得到棕黑色浸膏５４９ｇ，加水８００ｍＬ悬浮
浸膏，依次以石油醚、醋酸乙酯、正丁醇萃取，分

别得到石油醚萃取部分１００ｇ、醋酸乙酯萃取部分
１２５ｇ、正丁醇萃取部分９０ｇ。

取醋酸乙酯部分经硅胶 （２００～３００目）柱色
谱分离，以石油醚 －醋酸乙酯 （９５∶５→０∶１００），
纯甲醇进行梯度洗脱。石油醚 －醋酸乙酯
（８０∶２０）洗脱部分经硅胶柱色谱 （醋酸乙酯 －石
油醚５∶９５→１００∶０）梯度洗脱，得到７个流分 Ｆｒ
１１～Ｆｒ１７。Ｆｒ－１３－４－５（１２７０ｍｇ）为棕色
油状物，溶于甲醇溶液。ＴＬＣ情况：醋酸乙酯－二
氯甲烷 （ＥｔＯＡｃ－ＣＨ２Ｃｌ２）（１５∶８５）为展开剂，紫
外２５４ｎｍ下，有紫色斑点，用 φ＝１０％硫酸乙醇
溶液，显色结果为２个点，从上至下依次是深棕色
（Ｒｆ约为０５），淡棕色 （Ｒｆ约为 ０３）点较为明
显，经半制备液相色谱，流动相为甲醇 －水
（６０∶４０）洗脱得化合物３（１２１ｍｇ）。流动相为甲

１９
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醇－水 （９５∶５），洗脱得到化合物 １（１１１ｍｇ），
ＴＬＣ分析：醋酸乙酯 －二氯甲烷 －甲酸 （ＥｔＯＡｃ－
ＣＨ２Ｃｌ２）（１０∶９０∶０３）为展开剂，用φ＝１０％硫酸
乙醇溶液，显色结果为一个紫色斑点 （Ｒｆ约为
０４）。石油醚－醋酸乙酯 （０∶１００）洗脱部分经硅
胶柱色谱 （醋酸乙酯 －石油醚３０∶７０→１００∶０）梯
度洗脱，得到７个流分 Ｆｒ２１～Ｆｒ２７，其中 Ｆｒ
－２１－１组分 （３２ｍｇ）有黄色细针状结晶，用
丙酮溶液重结晶，石油醚多次洗涤得化合物 ２
（２２ｍｇ）。石油醚部分 （１０５ｇ）经硅胶 （１００～
２００目）柱色谱分离，石油醚－醋酸乙酯 （９８∶２→
０∶１００）进行梯度洗脱，得 ９个流分 Ｆｒ３１～
Ｆｒ３９。Ｆｒ３４组分 （４５ｇ）用醋酸乙酯 －石油
醚 （ＥｔＯＡｃ－ＰＥ）（２∶９８→１０∶９０）进行梯度洗脱，
ＴＬＣ情况：醋酸乙酯 －石油醚 （ＥｔＯＡｃ－ＰＥ） （１５
∶８５）为展开剂，用 φ＝１０％硫酸乙醇溶液，显色
结果为２个点，从上至下依次是黄色斑点 （Ｒｆ约
为０７），２５４ｎｍ下有紫色斑点，淡棕色 （Ｒｆ约为
０４）。根据显色结果合并流分得５个流分 Ｆｒ３４
－１～Ｆｒ３４－５。Ｆｒ３４－１（６６ｍｇ）放置后有
黄色针状晶体形成，用丙酮重结晶得化合物 ６
（４２ｍｇ），Ｆｒ３４－３（２００ｍｇ），Ｆｒ３４－４
（１３ｇ）经醋酸乙酯 －石油醚 （ＥｔＯＡｃ－ＰＥ）
（１∶９９）洗脱，重结晶后得化合物８（６２ｍｇ），化
合物１０（１６２ｍｇ）。Ｆｒ３８（８７ｍｇ）放置后有
大量白色针状结晶析出，氯仿重结晶后得化合物４
（９４０ｍｇ），其余部分经石油醚 －醋酸乙酯 （９６∶４

→８０∶２０）进行梯度洗脱得化合物５（６２２ｍｇ），９
（２３２ｍｇ），７（４９ｍｇ）。取正丁醇相 （９０ｇ），
经丙酮回流提取３次，每次１００ｍＬ，合并提取液，
浓缩后得浸膏１０ｇ。此浸膏经硅胶色谱分离，依次
以不同比例甲醇 －二氯甲烷 （ＣＨ３ＯＨ－ＣＨ２Ｃｌ２）
（３∶９７→１００∶０），水－甲醇 （Ｈ２Ｏ－ＣＨ３ＯＨ）（３∶
９７）洗脱，得到１２个流分 Ｆｒ４１～Ｆｒ４１２。其中
Ｆｒ４８～Ｆｒ４１０采用葡聚糖 （ＳｅｐｈａｄｅｘＬＨ－２０）
凝胶柱色谱进一步分离，甲醇洗脱，再经丙酮重结

晶得到化合物１１（５６８ｍｇ），Ｆｒ４４经硅胶色谱
法分离，以甲醇 －二氯甲烷 （ＣＨ３ＯＨ－ＣＨ２Ｃｌ２）
（３∶９７→１００∶０）梯度洗脱，得化合物 １２（２５０
ｍｇ）。

３　物理常数及波谱数据

化合物１：白色固体 （氯仿），ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：

４６９１［Ｍ －Ｈ］－，θｍｐ２５０～２５１℃；
１Ｈ－ＮＭＲ

（ＣＤＣｌ３＋Ｐｙｒ－ｄ５，４００ＭＨｚ）δ：６２８（１Ｈ，ｓ，Ｈ
－２９ａ），５９０（１Ｈ，ｓ，Ｈ－２９ｂ），３１６（１Ｈ，
ｄｄ，Ｈ－３），３３４（１Ｈ，ｓ，Ｈ－１８），３１６（１Ｈ，
ｄｄ，Ｊ＝１１０，４８Ｈｚ，Ｈ－３），０９６（３Ｈ，ｓ，Ｈ
－２３），０７５（３Ｈ，ｓ，Ｈ－２４），０８１（３Ｈ，ｓ，Ｈ
－２５），０９４（３Ｈ，ｓ，Ｈ－２６），０９２（３Ｈ，ｓ，Ｈ
－２７）；１３Ｃ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３＋Ｐｙｒ－ｄ５，１００ＭＨｚ）
δ：３８８（Ｃ－１），２７５（Ｃ－２），７９１（Ｃ－３），
３９０（Ｃ－４），５５４（Ｃ－５），１８４（Ｃ－６），
３４４（Ｃ－７），４０８（Ｃ－８），５０５（Ｃ－９），
３７３（Ｃ－１０），２１０（Ｃ－１１），２７４（Ｃ－１２），
３８４（Ｃ－１３），４２３（Ｃ－１４），２９８（Ｃ－１５），
３２１（Ｃ－１６），５６５（Ｃ－１７），５０５（Ｃ－１８），
４２５（Ｃ－１９），１５６５（Ｃ－２０），３２１（Ｃ－２１），
３７１（Ｃ－２２），２８１（Ｃ－２３），１５５（Ｃ－２４），
１６１（Ｃ－２５），１６２（Ｃ－２６），１４７（Ｃ－２７），
１８００（Ｃ－２８），１３１５（Ｃ－２９），１９５２（Ｃ－
３０）。

化合物２：黄色针状晶体 （氯仿），ＥＳＩ－ＭＳ
ｍ／ｚ：１９１１［Ｍ＋Ｎａ］＋，θｍｐ５２～５３℃；

１Ｈ－ＮＭＲ
（ＣＤＣｌ３，４００ＭＨｚ）δ：５８５（３Ｈ，ｓ，Ｈ－４，Ｈ－６），

３８２（９Ｈ，－ＯＣＨ３ ×３）；
１３Ｃ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，１００

ＭＨｚ）δ：１５７５（Ｃ－１，Ｃ－３，Ｃ－５），１０７６（Ｃ－２，Ｃ
－４，Ｃ－６），５６６（－ＯＣＨ３）。
化合物 ３：黄色固体（氯仿），ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：

１８１１［Ｍ＋Ｈ］＋，θｍｐ４１～４２℃；
１Ｈ－ＮＭＲ（ＣＤ３ＯＤ，

４００ＭＨｚ）δ：７１０（２Ｈ，ｄ，Ｊ＝２３Ｈｚ，Ｈ－２，Ｈ－６），
６７１（１Ｈ，ｔ，Ｊ＝２３Ｈｚ），３８２（６Ｈ，－ＯＣＨ３×２），

２５７（３Ｈ，－ＣＨ３）；
１３Ｃ－ＮＭＲ（ＣＤ３ＯＤ，１００ＭＨｚ）δ：

１４０２（Ｃ－１），１０７２（Ｃ－２，Ｃ－６），１６２４（Ｃ－３，Ｃ
－５），１０６２（Ｃ－４），５６０（－ＯＣＨ３），２６８
（－ＣＨ３）。

化合物 ４：白色针状结晶 （醋酸乙酯），θｍｐ
１３２～１３４℃。薄层层析上与 β－谷甾醇标准品对
照，两者的Ｒｆ值和显色行为完全一致，与β－谷甾
醇标准品混合后熔点不下降。

化合物 ５：白色针状结晶（氯仿），ＥＳＩ－ＭＳ
ｍ／ｚ：４１３３［Ｍ＋Ｈ］＋，θｍｐ１６９～１７０℃；

１Ｈ－ＮＭＲ
（ＣＤＣｌ３，４００ＭＨｚ）δ：５３５（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝４３Ｈｚ，Ｈ－
６），５１５（１Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝１４９，８６Ｈｚ，Ｈ－２２），５０２
（１Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝１５０，８３Ｈｚ，Ｈ－２３），３５４（１Ｈ，ｄｔ，Ｊ＝

２９
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１１５，１０２Ｈｚ，Ｈ－３），１０２（６Ｈ，ｄ，Ｊ＝７２Ｈｚ，Ｈ－
１９，Ｈ－２１），０８５（３Ｈ，ｄ，Ｊ＝５０Ｈｚ，Ｈ－２９），０８１
（６Ｈ，ｔ，Ｈ－２７，Ｈ－２８），０６９（３Ｈ，ｄ，Ｊ＝７５Ｈｚ，Ｈ－
１８），１３Ｃ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，１００ＭＨｚ）δ：３７３（Ｃ－１），
２９１（Ｃ－２），７１８（Ｃ－３），４２３（Ｃ－４），１４０８（Ｃ－
５），１２９３（Ｃ－６），３１９（Ｃ－７，Ｃ－８），５０２（Ｃ－９），
３６５（Ｃ－１０），２１２（Ｃ－１１），３９７（Ｃ－１２），４２２（Ｃ
－１３），５６９（Ｃ－１４），２５４（Ｃ－１５），４００（Ｃ－１６），
５６０（Ｃ－１７），１２１（Ｃ－１８），１９０（Ｃ－１９），４０５（Ｃ
－２０），１９４（Ｃ－２１），１３８３（Ｃ－２２），１２９３（Ｃ－
２３），５１２（Ｃ－２４），３１９（Ｃ－２５），２１２（Ｃ－２６），
２４４（Ｃ－２７），２５６（Ｃ－２８），１２３（Ｃ－２９）。

化合物６：黄色针状晶体（氯仿），ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：
２８３１［Ｍ －Ｈ］－，θｍｐ ２０８～２１０℃；

１Ｈ －ＮＭＲ
（ＣＤＣｌ３，４００ＭＨｚ）δ：１２３０（１Ｈ，ｓ，Ｈ－８），１２１０
（１Ｈ，ｓ，Ｈ－１），７６１（１Ｈ，ｓ，Ｈ－４），７３５（１Ｈ，ｓ，Ｈ－
５），７０７（１Ｈ，ｓ，Ｈ－２），６６７（１Ｈ，ｓ，Ｈ－７），３９３
（３Ｈ，ｓ，６－ＯＣＨ３），２４４（３Ｈ，ｓ，３－ＣＨ３）；

１３Ｃ－ＮＭＲ
（ＣＤＣｌ３，１００ＭＨｚ）δ：１６５３（Ｃ－１），１２４６（Ｃ－２），
１４８６（Ｃ－３），１２１４（Ｃ－４），１３５４（Ｃ－４α），１１０４
（Ｃ－５），１６２６（Ｃ－６），１０６９（Ｃ－７），１６６７（Ｃ－
８），１０８４（Ｃ－８α），１９０９（Ｃ－９），１１３８（Ｃ－９α），
１８２２（Ｃ－１０），１３３３（Ｃ－１０α），５６２（６－ＯＣＨ３），
２２３（３－ＣＨ３）。

化合物 ７：无色油状，ＥＩ－ＭＳｍ／ｚ：３５４１
［Ｍ］＋；１Ｈ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，４００ＭＨｚ）δ：６８２（２Ｈ，ｓ，
Ｈ－２′，Ｈ－２″），６７７（２Ｈ，ｄ，Ｊ＝１４Ｈｚ，Ｈ－６′，Ｈ
－６″），６７６（２Ｈ，ｓ，Ｈ－５′，Ｈ－５″），５９３（４Ｈ，ｓ，Ｈ－
４，Ｈ－８），４６９（２Ｈ，ｄ，Ｊ＝４３Ｈｚ，Ｈ－６，Ｈ－２），
４２６～４１８（２Ｈ，ｍ，Ｈ－５ａ，Ｈ－８ａ），３８５（２Ｈ，ｄｄ，Ｊ
＝９６，３６Ｈｚ，Ｈ－１），３６３（２Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝６５，４５
Ｈｚ，Ｈ－１）；１３Ｃ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，１００ＭＨｚ）δ：５４５（Ｃ
－１，Ｃ－５），８６０（Ｃ－２，Ｃ－６），７２０（Ｃ－４，Ｃ－８），
１３５２（Ｃ－１′，Ｃ－１″），１０６７（Ｃ－２′，Ｃ－２″），１４８２
（Ｃ－３′，Ｃ－３″），１４７３（Ｃ－４′，Ｃ－４″），１０８４（Ｃ－
５′，Ｃ －５″），１１９６（Ｃ －６′，Ｃ －６″），１０１３
（－ＯＣＨ２Ｏ－）。

化合物８：无色油状，ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：２２１１［Ｍ＋
Ｈ］＋；１Ｈ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，４００ＭＨｚ）δ：６４１（１Ｈ，ｓ，Ｈ
－８），６２４（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝９７Ｈｚ，Ｈ－３）５４８（１Ｈ，ｄ，Ｊ
＝９７Ｈｚ，Ｈ－４），６５３（１Ｈ，ｓ，Ｈ－５），３８４（３Ｈ，ｓ，
－ＯＣＨ３），３８２（３Ｈ，ｓ，－ＯＣＨ３），１４０（６Ｈ，ｓ，２×－

ＣＨ３）；
１３Ｃ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，１００ＭＨｚ）δ：７６２（Ｃ－２），

１２８４（Ｃ－３），１２２１（Ｃ－４），１１３２（Ｃ－４ａ），１０９９
（Ｃ－５），１４３２（Ｃ－６），１４９８（Ｃ－７），１０１２（Ｃ－
８），１４７４（Ｃ－８ａ），５６７（Ｃ－１１），５６２（Ｃ－１２），
２７８（Ｃ－９，Ｃ－１０）。

化合物 ９：白色固体（氯仿），ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：
２５５１［Ｍ－Ｈ］－，θｍｐ６２～６３℃；

１Ｈ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，
４００ＭＨｚ）δ：２３４（２Ｈ，ｔ，Ｊ＝７５Ｈｚ，１－ＣＨ２），１２５
（２８Ｈ，ｓ，２～１４ＣＨ２），０８８（３Ｈ，Ｊ＝６８Ｈｚ，１５－

ＣＨ３）；
１３Ｃ －ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，１００ＭＨｚ）δ：１７９６

（－ＣＯＯＨ），３４１（Ｃ－１），２４８（Ｃ－２），２９８（Ｃ－３
～１２），３２１（Ｃ－１３），２２８（Ｃ－１４），１４３（Ｃ－１５）。
化合物 １０：白色固体（氯仿），ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：

３８１５［Ｍ－Ｈ］－，θｍｐ７０～７２℃；
１Ｈ－ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，

４００ＭＨｚ）δ：３６７（２Ｈ，ｔ，Ｊ＝５４Ｈｚ，１－ＣＨ２），１５７
（２Ｈ，ｔ，Ｊ＝５７Ｈｚ，２－ＣＨ２），１３１～１２５（３～

２５ＣＨ２），０８８（３Ｈ，Ｊ＝６９Ｈｚ，２６－ＣＨ３）；
１３Ｃ－

ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，１００ＭＨｚ）δ：６３３（Ｃ－１），３３０（Ｃ－
２），３２１（Ｃ－２４），２５７（Ｃ－３），２２９（Ｃ－２５），１４３
（Ｃ－２６），２９５～２９９（Ｃ－４～２３）。

化合物 １１：白色粉末（丙酮），ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：
１８３１［Ｍ＋Ｈ］＋，θｍｐ１５３～１５４℃；

１Ｈ－ＮＭＲ（Ｐｙｒ－
ｄ５，４００ＭＨｚ）δ：４８６（２Ｈ，ｄ，Ｊ＝７６Ｈｚ），４６９～

４４８（４Ｈ，ｍ），４３８（２Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝９６，６２Ｈｚ）；１３Ｃ－
ＮＭＲ（Ｐｙｒ－ｄ５，１００ＭＨｚ）δ６５９（Ｃ－１，Ｃ－６），７２７
（Ｃ－２，Ｃ－５），７３８（Ｃ－３，Ｃ－４）。

化合物１２：淡黄色固体（丙酮），ＥＳＩ－ＭＳｍ／ｚ：
５０１１［Ｍ－Ｈ］－，θｍｐ２３８～２４０℃；

１Ｈ－ＮＭＲ（Ａｃｅ
ｔｏｎｅ－ｄ６，４００ＭＨｚ）δ：１３００（１Ｈ，ｓ），７９５（２Ｈ，
ｄ，Ｊ＝８８Ｈｚ），７０４（２Ｈ，ｄ，Ｊ＝８８Ｈｚ），６８１
（１Ｈ，ｓ），６７０（１Ｈ，ｓ），６４５（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝１７Ｈｚ），
５３４（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝７３Ｈｚ），４８９（１Ｈ，ｓ），４６１
（１Ｈ，ｓ），４２４（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝９６Ｈｚ），４１６（２Ｈ，ｑｄ，
Ｊ＝１０８，５４Ｈｚ），３７４（１Ｈ，ｔ，Ｊ＝９０Ｈｚ），３６１
（３Ｈ，ｍ）２８８（４Ｈ，ｓ），２８４（２Ｈ，ｓ），１６３（２Ｈ，
ｄｔ，Ｊ＝１４７，６６Ｈｚ），１３８（２Ｈ，ｄｔ，Ｊ＝１４７，７４
Ｈｚ），０８８（３Ｈ，ｔ，Ｊ＝７４Ｈｚ）；１３ＣＮＭＲ（Ａｃｅｔｏｎｅ
－ｄ６，１００ＭＨｚ）δ：１８３３（Ｃ－４），１６９３（Ｃ－６″），
１６５６（Ｃ－２），１６３９（Ｃ－７），１６３０（Ｃ－４′），
１６２２（Ｃ－５），１５８４（Ｃ－９），１２９４（Ｃ－２′，Ｃ－
６′），１２３２（Ｃ－１′），１１７０（Ｃ－３′，Ｃ－５′），１０６９
（Ｃ－１０），１０４４（Ｃ－３），１０１２（Ｃ－１″），１００６（Ｃ

３９
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－６），９５７（Ｃ－８），７７１（Ｃ－３″），７６６（Ｃ－５″），
７４３（Ｃ－２″），７２５（Ｃ－４″），６５６（Ｃ－１），３１４
（Ｃ－２），１９７（Ｃ－３），１４０（Ｃ－４）。
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