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摘 要 : 从采自于海南岛三亚附近海域的扭曲肉芝软珊瑚 肠兀叩八州
。 n ot o

uos 。 珠一

urD 中
,

分离提取得到 5 个

纯化合物
,

通过综合波谱解析和化学转化鉴定它们的化学结构分别为
: 1个四掂化合物 m e t卜y l ,

二 oot
rt` et

,

3 个

幽醇
:

甲
,

3俘
,

5a
,
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25
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5a
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6p
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一

24 ( s)
一
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3p
,

5
。 ,

6件三醇
,

x个神经酞胺 (2 5
,

3丑
,

2’ s
,

4 E
,

8 百 ) 一 少( 5 , ,

瑟( 9 , 一鞘氨醇
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2
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一
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以

对采自于海南岛三亚附近海域的扭曲肉芝软珊

瑚 sa cr 叩h州o n ot 材uos unz 价一 Dur 进行了化学成分研

究
,

从乙酸乙醋萃取部分分离得到 5 个纯化合物
,

通过综合波谱解析鉴定它们的化学结构分别是
:

me t hy l s

,
o t o urt aot

e ( 1 )
,

l p
,

3俘
,

s a ,

6俘
一

四经基
一

2 5
一

乙

酸氧基
一

麦角街醇 ( 2 )
,

抖 ( S )
一

麦角街烷
一

3俘
,

s a ,

6俘
,

2 5
-

四醇 ( 3 )
,

2 3
一

甲基
一

24 ( s )
一

麦角街烷
一

3俘
,

s a ,

6p
一

三醇

( 4 )
,

( 2 5
,

3 R
,

2
`
S

,

4 E
,

S E )
一

了 `, )
,

了 ( , )
一

鞘氨醇
一

2
, 一

经基
-

十六碳酞胺 ( 5 )
。

1 结果与讨论

化合物 1 :
无色柱状晶体

,

口, :

240
一

24 1 ℃

H R FA B M S 「m /: 6 8 3
.

4 5 15 ( M + 1 )

68 3
.

45 22 〕显示了分子式为 q 1

haH 仇
,

IR

; 计 算 值

谱表明存

在经基 ( 3 3 6 2
,

1 1 10 。 m
一 ’

)
,

醋基 ( 1 7 46
,

1 17 2

e m
一 ’

)
,

酮基 ( 1 7 0 3 e m
一 ’

)
,

NM R 波谱显示 了下面

的官能团
,

甲酷基 ( 占
C 一7 4

.

4
,

e 一
加 ; 5 1

.

2
,

e -

4 1 )
,

( H 3
.

5 7 ( 3H
, s ,

H 一 4 1 ) ; 3 个酮基 ( 占
C 2 13

.

3
,

C 一 3 ; 2 13
.

2
,

e 一 10 : 2 09
.

4
,

C 一 13 )
,

2 个三取代和

I个二取代的双键 ( 占
。

x3 8一
,

c 一
23 ; 13 6

.

8
,

C -

35 ; 13 1
.

2
,

C 一 34 ; 12 3
.

8
,

C 一 3 6 : 12 3
.

1
,

C 一 3 3 :

12 2
.

2
,

C 一 2 2 ) ; 占。 5
.

7 6 ( I H
,

d d
,

J 二 12
.

0
,

3
.

O zH
,

H 一 3 3 )和 5
.

2 1 ( I H
, S ,

H 一 3 6 ) ; 4
.

8 1 ( IH
,

d
,

J
= 1 1

凡
,

H 一 2 2 ) ; 2 个烯甲基
: 占

。 1
.

57 ( 3 H
, s ,

H 一 37 )
,

1
.

7 7 ( 3 H
, s ,

H 一 3 8 ) ; l 个异丙基
: 占

H
0

.

9 8 ( 3 H
,

d
,

J
二

7
.

O zH
,

H 一 17 )
,

0
.

7 1 ( 3H
,

d
,

J
= 7

.

0 112
,

H 一 16 )
。

此外
,

还有 4 个连氧碳
,

(占
C 55

.

3
,

e 一 2 6 ; 7 0
.
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33 ; 6 8
.

3
,

e 一 30 ; 74
.

2
,

C 一 3 1 )和 9 个甲基信号
,

显

示该化合物可能是四菇化合物
。

1 的
,
H NM R

, ” C

N MR 谱数据与过去从同种属的软珊瑚中分离得到

的四菇 m e t ll y l 。

~
et[

’ 〕数据比较
,

两者一致
,

鉴

定 1 为 me th y l s a rt o ir u

oaet
。

化合物 2 :
无色片状晶体

,

0呷 27 7 一 2 78 ℃ (乙酸

乙醋 )
,

FA BM S m / : 52 1〔M + l」
十 ,

元素分析 ( w /%
,

实

验值 /理论值 )
: C 69

.

9 5
,

H 9
.

0 3
,

0 2 1
.

03 /C 69
.

9 2
,

H 9
.

02
,

0 21
.

05 表明化合物分子式为 q 浅认
,

不

饱和度为 5
。

讯 (朋
r
)

。 ~ /cm
一 ’ : 3 4 0 5

,

一 72 7
,

1 65 6 和
, ,

C

NMR a : 17 0
.

1 ( s )表明化合物有醋基 和经基
, ” C

N MR a : 85
.

7 (
s
)

,

77
.

1 ( s )
,

7 7
.

0 ( d )
,

73
.

8 ( d )
,

6 5
.

4

( d )
, ’

H N MR 占: 4
.

16 ( I H
, s
)

,

4
.

8 3 ( IH
,

dd
,

J
二 5

.

0
,

1 1
.

S ZH )
,

4
.

9 ( I H
,

b rt
,

J
二 5

.

5 盗 )说明化合物有 5

个连氧碳
。 ” e 枷 R 占 : 2 3

.

5 ( q )
,

2 3
.

1 ( q )
,

2 2
.

4 ( q )
,

19
.

2 ( q )
,

14
.

7 ( q )
,

12
.

5 ( q )
,

10
.

7 ( q )
, ’

H NM R 占 :

1
.

4 7 ( 3 H
, s )

,

1
.

4 8 ( 3 H
, 8 )

,

2
.

X() ( 3 H
, s
)

,

0
.

96 ( 3H
,

d
,

J

二 6
.

0 玩 )
,

0
.

9 1 ( 3 H
,

d
,

J
= 6

.

5 扭 )
,

0
.

7 8 ( 3H
, s

)
,

1
.

87 ( 3 H
, s
)表明化合物有 7 个甲基

,

其中 1 个甲基

连拨基
,

化合物波谱数据与从软珊瑚 撇溉帅户明
s

咖沉山 中得到的多经基街醇 1俘
,

3p
,

a5
,

邱
一

四经基
-

25
一

乙酞氧基
一

麦角幽醇图相一致
,

所以
,

化合物结构

推断为 1俘
,

3p
,

5。
,

6爵四经基
一

2
一

乙酞氧基
一

麦角街醇
。

化合物 3 :
无色针状 晶体

,

8 , 25 1 一 2 52 ℃

(甲醇 )
,

FA B M S m / : 45 1 〔M + l 护
,

结合
, , C

NM R
,

DE rP 可得到分子式为 场氏 q
,

不饱和度

为 4
。

皿 ( KB r
)

, ~ zcm
一 ’ : 3 43 5

,

l 科 8
,

1 365 说

明分子中含有经基
, ” C NM R 占: 6 5

.

9 ( d )
,

科
.

2 (
s
)

,

7 4
,

0 ( d )
,

7 1 4 (
s
)说明化合物含有 2 个含氧叔碳

,

2

个含氧季碳
。 ” e 咖

R 占: 2 3
.

5 ( q )
,

2 3
.
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,
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.
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,
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.

2 ( q )
,
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.

7 ( q )
,
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.

5 ( q )
,
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.

7 ( q ) 以及
, H

NM R 乡: 1
.

47 ( 3 H
, s
)

,

1
.

48 ( 3H
, , )

,

2
.

X() ( 3 H
, s
)

,

0
.

96

( 3 H
,

d
,

J
二 6

.

0 几 )
,

0
.

9 1 ( 3 H
,

d
,

J
二 6

.

S ZH )
,

0
.

7 8

(3 H
, s
)

,

1
.

87 ( 3 H
, s

)
。

说明化合物含有 7 个甲基
,

是典型的麦角街醇骨架
,

将化合物波谱数据与文献

化合物 24 ( s)
一

麦角凿烷
一

3p
,

5。
,

6日
,

25
一

四醇川相对

照
,

完全吻合
,

所以化合物结构鉴定为 24 ( S )
一

麦角

留烷
一

3俘
,

5。
,

6俘
,

2 5
一

四醇
。

化合物 :4 无色针状晶体
,

0 , : 235 一 2 36 ℃

(乙酸乙醋 )
,

FA B M S m /: 科 9 f M + 1〕
+ ,

结合
’ 3
C

NM R
,

DE rP 推断分子式为 味氏几
,

不饱和度为

4
。 ” e 哪R 占: 6 3

.

1 ( d )
,

7 7
.

6 ( d )
,

5 5
.

9 (
s )显示化合

物含有 2个仲轻基
,

1个叔经基
。 ’ 3 C NM R 占:

20
.

1

( q )
,

20
.

1 ( q )
,

18 8 ( q )
,

18
.

2 ( q )
,

14
.

8 ( q )
,

12
.

6 ( q )
,

10
.

5 ( q )表明化合物有 7 个 甲基
。

从
” C NM R

, ’ H

N MR数据可看出
,

化合物也是 1个 幽醇化合物
,

且与化合物 3 的结构很相似
,

将 4 的波谱数据与文

献化合物23
一

甲基
一

24 ( 5 )
一

麦角幽烷
一

3归
,

5。
,

印
一

三醇
万̀ ;

的比较
,

二者相吻合
。

因此
,

鉴定化合物 4 为 23
一

甲

基
一

24 ( s)
一

麦角街烷
一

3母
,

5。
,

6p
一

三醇
。

化合物 5 :
白色粉末固体

,

o mP : 100
一 101 ℃ ;

元素分析 ( w/ % )
:

实测 值 C 74
.

02
,

N 11
.

78
,

H

2
.

5 3 ;计算值 C 74
.

0 5
,

H 1 1
.

80
,

N 2
.

5 4 : FA B M S m / z

5 5 2 〔M +

川
` ,

结合
, ,
C咖 R

,

D Ep T 可确定出其分

子式为 味氏 N氏
,

不饱和度为 3
。

IR ( BK
r
)

,
~ /

cm
一 ’ : 3 34 8

,

3 26 5
,

1 6 2 6
,

1 52 9 表明化合物存在

经基和碳碳双键
, ” e N MR 占 : 17 5

.

2 ( s )
, ’ H NM R

占: 7
.

13 ( I H
,

d
,

J
二 8

.

o zH
, 一 N H )表明分子中存在酞

胺基
, ” C NM R a : 6 2

.

9 ( t )
,

54
.

3 ( d )
,

科
.

4 ( d )
,

7 5
.

5

( d )和
’
H NM R a : 4

.

25 ( I H
,
t

,

J
二 4

.

S ZH )
,

4
.

16 ( I H
,

dd
,

J
二 8

.

0
,

4
,

O ZH )
,

3
.

9 1 ( I H
,

b记
,

J
= 10

.

O zH )
,

3
.

8 7 ( I H
,

b记
,

J
= 10

.

O zH )
,

3
.

74 ( I H
,

d d
,

J
= 13

.

5
,

5
.

S zH )显示化合物含有 1个连氧亚甲基
,

2 个连氧

次甲基
,

1个连氮次甲基
。 ”

C NM R 占:
29

,

6 一
29

.

3

(
n
C)

,

14
.

1 ( Zc 凡 )
,

而没有其它次甲基和甲基存在
,

表明化合物存在两条长而无支链的脂肪长链
,

以上

至剖沟是神经酞胺 的典型结构特征
。 ” c N M R 占

:

12 9
.

3 ( d )
,

13 4
.

1 ( d )
,

13 1
.

0 ( d )
,

12 9
.

1 ( d ) : ` H NMR

a : 5
.

76 ( I H
,

d t
,

J = 15
.

0
,

6
.

5 盗 )
,

5
.

5 4 ( I H
,

dd
,

J
=

15
.

5
,

6
.

5 珑 )
,

5
.

40 ( I H
,

d t
,

J
二 15

.

0
,

6
.

O ZH )
,

5
.

3 6

( I H
,

d t
,

J == 15
.

5
,

5
.

5 H z
)显示化合物有 2 个二取代

双键
,

且偶合常数较大
,

表明这 2 个双键为 E 构

型
,

烯丙位亚 甲基的碳位移值 犯
.

5
,

也说明了双

键是 E 构型 [ , 〕。

为了确定脂肪链的长度
,

将化合物用 从呱 /

M e 0 H困进行醇解
,

生成脂肪 酸 甲酷和长链碱基
,

正己烷萃取得到的脂肪酸甲醋经 GC
一

M S 分析
,

显

示分子离子峰为 2 86 〔M」
` ,

化合物鉴定为 2’
一

经基
一

十六酸甲醋
,

由此判断分子 2
` 一

经基
一

正十六酞基存

在
。

结合分子式
,

化合物结构确定为了
`5 , ,

了` 9) 一

鞘

氨醇
一

2
` 一

经基
·

十六碳酞胺
。

化合物 H
一

2
` ,

H
一

1
,

H
一

2
,

H
一

3 的化学位移值和偶合常数与文献中结构相似的

神经酞胺图相同
,

由此确定化合物结构为 ( 2 5
,

3R
,

2
`

s
,

4￡
,

s刃 )
一

了 ( , )
,

了
( , ,一 s

hP i n sos ine
一

2
` 一

h y d or x y hxae
-

dce an olr am id oe

2 实验部分

2
.

1 仪器
,

试剂和样品

北京电子仪器 X
一

6显微熔点测定仪
,

熔点未校

正 ; EQUNI oX
一

55 型红 外光谱仪 ; v从INA u N rrY
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I N o v A 500 核磁共振仪
, ’ H NM R 和 ” e N MR 的工作

频率分别为 500 MZH 和 125 M zH
,

MT S 做内标 ; 高

效液相色谱 ( H p LC ) 所用层析柱为 o D s 柱
,

流动

相为甲醇 /水 (体积比为 9 :
1) VG A u ot s

ceP
一

500 质谱

仪 ; 层析硅胶 H
,

青岛海洋化工厂生产 ; 试剂为化

学纯
,

使用前重蒸馏
。

样品于 2(X) 2 年采集于海南三亚
,

中国科学院

青岛海洋研究所唐质灿进行种属鉴定
,

样品保存于

中山大学天然产物研究中心
。

.2 2 提取分离

软珊瑚 5
.

r o rt u o s u m ( 300 9
,

干质量 ) 样品切

碎后
,

先用甲醇室温浸提 3 次
,

再以 c H c al/ M e 0 H

(体积比为 1 :
l) 浸提 2 次

,

浸提液合并
,

减压浓

缩
,

得豁稠状棕色残留物
。

后者用 乙酸 乙醋 /水进

行分配
,

得乙酸乙醋萃取物 巧 g
。

将乙酸乙醋萃取

物用硅胶进行柱层析
,

以逐渐增加极性的乙酸乙醋

/石油醚进行梯度洗脱
。

乙酸 乙醋 /石油醚 (体积比

为 5 0 : 50) 洗脱部分以 50 % 乙酸 乙醋加压快速柱层

析两次
,

甲醇重结晶
,

再以高效液相色谱 ( C
18
反

相柱
,

流动相为甲醇 /水
,

体积比为 :9 1) 分离
,

得

到无色柱状晶体 1 ( 4 mg )
。

乙酸乙醋 /石油醚 (体

积比为 55 : 45 ) 洗脱部分
,

再以 55 %加压快速柱层

析一次
,

得到白色粉末固体 5 ( 5
.

2 mg )
。

乙酸乙

醋 /石油醚 (体积比为 60
:
40 ) 洗脱部分

,

再以 60 %

加压快速柱层析 2 次
,

乙酸乙醋 /甲醇重结晶多次
,

得到无色针状晶体 4 ( 3
.

s mg )
。

乙酸 乙酷 /石油醚

(体积比为 70
: 30) 洗脱部分

,

再以 70 % 加压快速

柱层析多次
,

得到的白色固体以二氯甲烷 l甲醇重

结晶 2 次
,

得到无色针状晶体 3 ( 4
.

2 mg )
。

乙酸 乙

醋 /石油醚 (体积比为 8:0 20 ) 洗脱部分
,

得到黑色

私稠状固体
,

再以 so % 加压快速柱层析一次
,

得

到的褐色固体依次用石油醚 /二氯甲烷 (体积比为

5 0 : 50)
,

乙酸乙醋洗涤多次
,

再以乙酸乙醋
一
甲醇

重结晶 3 次
,

得到无色片状晶体 2 (5
.

s mg )
。

2
.

3 物理常数及波谱解析

化合物 1 :
无色柱状晶体

,

口, 2 40
一

24 1 ℃
,

HR FBA M S 仁m / : 705
.

45 7 7 ( M + N a )
+ ,

计算值为

6 83
.

4 5 2 2〕
。

IR ( KB r ) , ~ z e m
一 ’ : 3 3 62

,

1 746
,

1 7 0 3
,

一 172
,

1 1一0
。 ’

H N M R ( CDC 13 ) 占 : 4
.

0 5 ( I H
, 。 )

,

2
.

4 7

( I H
,

m )
,

3
.

13 ( I H
,

d d
,

J
=
20

.

0
,

10
.

0 zH )
,

1
.

80 ( I H
,

m )
,

1
.

0 3 ( ZH
,

m )
,

1
.

29 ( IH
,

m )
,

1
.

5 0 ( ZH
,

m )
,

2
.

4 7

( I H
,

m )
,

2
.

99 ( I H
,

m )
,

1
.

9 1 ( I H
,

m )
,

2
.

99 ( I H
,

m )
,

3
.

0 8 ( I H
,

d
,

J = 19 5 凡 )
,

2
.

67 ( I H
,

d
,

J
= 19

.

S ZH )
,

2
.

25 ( I H
,

m )
,

0
.

7 1 ( 3 H
,

d
,

J = 7
.

O ZH )
,

0
.

9 8 ( 3H
,

d
,

J

二 7
.

0 H z )
,

1
.

09 ( 3 H
,

d
,

J
= 7

.

O zH )
,

0
.

8 6 ( 3 H
,

d
,

J
==

7
.

S ZH )
,

3
.

3 9 ( I H
,

d
,

J = 10
.

5 H z )
,

4
.

8 1 ( I H
,

d
,

J
=

10
.

5 凡 )
,

1
.

肠 ( 3 H
, s
)

,

1
.

26 ( 3 H
, s )

,

3
.

5 7 ( 3H
, s
)
。

, , e NM R ( e n e l3 ) 占
: 50

.

0 (
s
)

,

铭
.

4 ( d )
,

2 13
.

3

( s
)

,

5 3
.

8 ( t )
,

27
.

5 ( d )
,

37
.

5 ( t )
,

25
.

7 ( t )
,

3 4
.

3 ( t )
,

4 8
.

0 ( d .)
,

2 13
.

2 ( s )
,

3 1
.

2 ( t )
,

5 1
.

0 ( d )
,

209
.

4 ( s )
,

4 5
.

9 ( t )
,

2 8
.

9 ( d )
,

17
.

6 ( q )
,

2 1
.

3 ( q )
,

17
.

8 ( q )
,

22
.

1

( q )
,

174
.

4 (
s )

,

46
.

4 ( d )
,

12 2
.

2 ( d )
,

138
.

1 (
s )

,

3 8
.

2

( t )
,

3 0
.

7 ( t )
,

8 5
.

3 ( d )
,

69
.

6 ( s )
,

20
.

3 ( t )
,

2 7
.

9 ( t )
,

6 8
.

5 ( d )
,

7 4
.

4 (
s
)

,

37
.

6 ( t )
,

12 3
.

1 ( d )
,

13 1
.

2 ( s )
,

一36
.

5 (
s )

,

一邓
.

5 ( d )
,

20
.

1 ( q )
,

19
.

6 ( q )
,

2 5
.

5 ( q )
,

2 3
.

9 ( q )
,

5 1
.

2 ( q )
。

化合物 :2 无色片状晶体
,

8 , 2 77 一 27 8 ℃
。 ’

H

N MR ( CDC石) 占
: 4

.

16 ( I H
, s
)

,

4
.

83 ( I H
,

dd
,

J 二 5
.

0
,

1 1 5 珑 )
,

4
.

9 ( I H
,

brt
,

J
= 5

.

S zH )
,

1
.

16 ( I H
,

m )
,

1
.

2 6 ( I H
,

m )
,

2
.

3 2 ( I H
,

d
,

J
= 4

.

0 抚 )
,

2
.

3 7 ( I H
,

m )
,

2
.

7 7 ( I H
,

m )
,

2
.

2 5 ( I H
,

m )
,

3
.

X() ( I H
,

1〕记
,

J = 12
.

0

zH )
,

2
.

10 ( I H
,

m )
,

1
.

3 2 ( ZH
,

m )
,

1
.

36 ( I H
,

m )
,

1
.

97

( I H
,

m )
,

2
.

24 ( I H
,

m )
,

0
.

9 1 ( I H
,

m )
,

1
.

5 5 ( I H
,

m )
,

2
.

26 ( I H
,

m )
,

1
.

80 ( I H
,

m )
,

0
.

88 ( IH
,

m )
,

1
.

70 ( I H
,

m )
,

1
.

16 ( I H
,

m )
,

1
.

70 ( I H
,

m )
,

1
.

83 ( I H
,

m )
,

2
.

9 1

( I H
,

b ld
,

J
= 12

.

O zH )
,

1
.

4 7 ( 3H
, s

)
,

1
.

48 ( 3 H
, s

)
,

2
.

X() ( 3 H
, s
)

,

0
.

96 ( 3H
,

d
,

J
= 6

.

O zH )
,

0
.

9 1 ( 3 H
,

d
,

J
二 6

.

S zH )
,

0
.

7 8 ( 3 H
, s
)

,

1
.

87 ( 3H
, s
)
。

, ,
C N MR ( CD C13 ) 占

: 170
.

1 (
s
)

,

8 5
.

7 (
s )

,

7 7
.

1

(
s
)

,

7 7
.

0 ( d )
,

7 3
.

8 ( d )
,

6 5
.

4 ( d )
,

5 6
.

8 ( d )
,

5 6
.

7 ( d )
,

4 7
,

l ( d )
,

科
.

9 ( s )
,

科
.

1 ( t )
,

4 3
.

1 ( t )
,

42
.

7 ( s
)

,

4 2
.

4

( d )
,

4 1
.

4 ( t )
,

36
.

6 ( d )
,

3 5
.

7 ( t )
,

3 5
.

2 ( t )
,

3 1
.

9 ( d )
,

2 8
,

4 ( t )
,

2 8
.

1 ( t )
,

2 5
.

0 ( t )
,

24
.

9 ( t )
,

23
.

5 ( q )
,

2 3
.

1

( q )
,

2 2
.

4 ( q )
,

19
.

2 ( q )
,

14
.

7 ( q )
,

12
.

5 ( q )
,

10
.

7 ( q )
。

化合物 3 :
无色针状晶体

,

o , 251 一 2 52 ℃ (甲

醇 )
,

趾B M S m / : 4 37 [ M
+ l ]

+ 。 ’ H N MR ( DMOS
一

d6 )占
:

0
.

6 1 ( 3H
, s ,

H 一 18 )
,

0
.

7 8 ( 3H
,

d
,

J = 6
.

S zH
,

H -

2 8 )
,

0
.

8 7 ( 3H
,

d
,

J
= 6

.

5 凡
,

H 一 2 1 )
,

0
.

9 8 ( 3 H
, s ,

H

一 19 )
,

1
.

02 ( 3 H
, s ,

H 一
26 )

,

1
.

0 3 ( 3H
, s ,

H 一 27 )
,

3
.

3 3

( I H
,

bsr
,

H 一 6 a
)

,

3
.

8 2 ( I H
,

m
,

H 一 3a
)

,

3
.

64 ( I H
, s ,

5

一 O H )
,

3
.

99 ( I H
, s ,

2 5 一 OH )
,

4
.

17 ( I H
,

d
,

J
= 5

.

8

ZH
,

3 一 ( ) H )
,

4
.

40 ( I H
,

d
,

J
二 4

.

4 ZH
,

6 一 OH )
。

, ,
e N MR ( DM OS

一

浅 ) a : 29
.

8 ( C 一 l )
,

3 2
.

1 ( e -

2 )
,

6 5
.

9 ( C
一 3 )

,

50
.

1( C 一 4 )
,

7 4
.

2 ( C 一 5 )
,

7 4
.

0 ( C
-

6 )
,

34
.

2 ( C
一 7 )

,

3 0
.

1 ( C
一 8 )

,

科
.

8 ( C
一 9 )

,

37
.

9 ( C
-

10 )
,

20
.

5 ( C
一 1 1 )

,

3 9
.

9 ( C
一 12 )

,

4 2
.

3 ( C
一 13 )

,

55
.

9

( C
一 14 )

,

24
.

1 ( C 一 15 )
,

27
.

6 ( C
一 16 )

,

55
.

9 ( C
一 17 )

,

12
.

1( C
一 18 )

,

16
.

4 ( C
一 19 )

,

36
.

1 ( C
一
20 )

,

19
.

1 ( C
-

2 1 )
,

34
.

7 ( C 一 2 2 )
,

2 7
.

9 ( C 一 2 3 )
,

44
.

9 ( C 一
24 )

,

7 1
.

4

( C 一 25 )
,

26
.

2 ( C 一 2 6 )
,

27
.

3 ( C
一 27 )

,

14
.

7 ( C 一 2 8 )
。
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化合物 4 :

无色针状晶体
,

o mP 2 35 一 2 36 ℃ (乙 酸

乙醋 )
,

FA BM s m /: 4 3 5 [M
+ 1 1

十 。 ’
H N M R ( C DC 1

3

)

占 : 3
.

17 ( I H
,

m
,

H 一 3 )
,

3
.

2 4 ( I H
,

m
,

H 一 6 )
,

1
.

16 ( 3 H
,

S ,

H 一 18 )
,

1
.

16 ( 3 H
, s ,

H 一 19 )
,

1
.

肠 ( 3 H
,

d
,

J
= 6

.

5

zH
,

H 一 2 1 )
,

1
.

06 ( 3 H
,

d
,

J
= 6

.

S zH
,

H 一 2 9 )
,

1
.

06

( 3H
,

d
,

J
二 6

.

5 H z ,

H 一 2 8 )
,

1
.

0 1 ( 3 H
,

d
,

J
二 6

.

5 H z ,

H 一 2 6 )
,

1
.

0 1 ( 3 H
,

d
,

J = 6
.

5 珑
,

H 一 27 )
。

` 3 C NM R ( C D C 1
3

) 占: 85
.

9 ( s )
,

7 7
.

6 ( d )
,

63
.

1 ( d )
,

57
.

5 ( d )
,

5 7
.

1 ( d )
,

4 9
.

4 ( d )
,

4 3
.

1 ( s
)

,

4 3
.

6 ( d )
,

4()
.

8

( t )
,

4()
.

4 ( t )
,

3 7
.

2 ( t )
,

3 8
.

4 (
S )

,

3 4
.

0 ( t )
,

3 1
.

5 ( d )
,

3 0
.

6 ( d )
,

3 0
.

7 ( t )
,

3 0
.

1 ( d )
,

2 8
.

6 ( t )
,

27
.

2 ( d )
,

27
.

2

( t )
,

24
.

6 ( t )
,

2 1
.

6 ( t )
,

20
.

1 ( q )
,

20
.

1 ( q )
,

18
.

8 ( q )
,

18
.

2 ( q )
,

14
.

8 ( q )
,

12
.

6 ( q )
,

10
.

5 ( q )
。

化合物 :5 白色粉末固体
,

o mP 100
一 101 ℃

。

IR

(KB
r ) ,

~ ze m
一 ` : 3 34 5

,

3 26 5
,

一 6肠
,

1 5 29
,

1 4 59
,

2 4 3 3
,

1 08 0
,

95 8
,

72 0 : FA B M S m / : 55 2 〔M + H」
+

; ’ H

NM R ( C DC i3 ) 占
: 7

,

13 ( I H
,

d
,

J 二 8
.

O zH
, 一 N H )

,

5
.

7 6 ( I H
,

d t
,

J
二 15

.

0
,

6
.

S zH
,

H 一 5 )
,

5
.

54 ( I H
,

dd
,

J

= 15
.

5
,

6
,

5 H z ,

H 一 4 )
,

5
.

4() ( I H
,

d t
,

J = 15
.

0
,

6
.

0

ZH
,

H 一 8 )
,

5
.

36 ( I H
,

d t
,

J
= 15

.

5
,

5
.

S ZH
,

H 一 9 )
,

4
.

25 ( I H
,
t

,

J
= 4

.

5 珑
,

H 一 3 )
,

4
.

16 ( I H
,

dd
,

J
= 8

.

0
,

4
.

O ZH
,

H 一 2
’

)
,

3
.

9 1 ( I H
,

b记
,

J
二 10 ZH

,

H 一 l a
)

,

3
.

87 ( I H
,

b dr
,

J
二 10 zH

,

H 一 2 )
,

3
.

74 ( I H
,

d d
,

J =

13
.

5
,

5
.

5 抚
,

H 一 111 )
,

3
.

2 5 ( I H
,

brS
,

2
` 一 0 11 )

,

3
.

1 1

( I H
,

b 、
,

l 一 O H )
,

2 9 3 ( I H
,

城
,

3 一 O H )
,

2
.

14 ( ZH
,
t

,

J = 7
.

5 比
,

H 一 7 )
,

2
.

0 8 ( ZH
,
t

,

J
二 6

.

O zH
,

H 一 6 )
,

1
.

97 ( ZH
,

q
,

J
二 7

.

0 凡
,

H 一 10 )
,

1
.

84 ( I H
,

m
,

H a -

3
`

)
,

1
.

62 ( I H
,

m
,

bH
一 3

`

)
,

1 4 3 ( ZH
,

b n n ,

H 一 4
,

)
,

1
.

2 7 ( 3 6H
,

bsr )
,

0
.

88 ( 6 H
,
t

,

J
二 7

.

O zH )
。

, ,
C NM R ( Cn C 13 ) 占: 6 1

.

9 ( C 一 l )
,

54
.

3 ( C 一 2 )
,

7 4
.

4 ( C 一 3 )
,

129
.

3 ( C
一 4 )

,

134
.

1 ( C 一 5 )
,

3 2
.

5 ( C
-

6 )
,

32
.

4 ( C 一 7 )
,

13 1
.

0 ( C 一 8 )
,

129
.

1( C 一 9 )
,

3 2
.

1 ( C

29内2 9
.

6 一

l ( C 一 3

.

3 ( n C )
,

17 5
.

1 ( C 一 l
`

)
,

7 5
.

5 ( C -

,

2 4
.

9 ( C 一 4
’

)
,

14
.

1( q
,

C 一 16
` ,

C -一、以

以,3
o心 t人、 .

了、 ,声

,90
2
. 1.
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