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摘 要 : 用砂芯漏斗为分离柱
,

水泵产生负压的方法
,

能快捷
、

物
,

并且纯度高
。

薄层层析硅胶作为填料
,

选择二氯甲烷代替苯和乙酸乙醋的流动相
,

利用循环

简便
、

高效的分离 6
一

澳甲基
一

1
,

3, 8
一

三 甲氧基
一

9
,

1 -0 蕙醒中间体和其它惠醒类化合
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大黄素属天然葱醒类
,

是多种植物药 (如大

黄
·

何首
一

乌
、

决明子
、

黄草和虎仗等 ) 的有效成

份
,

具有一定的杀菌
,

抗病毒
,

抗癌作用卜
,夕

。
6

-

嗅甲基
一

1
,

3, 8
一

三甲氧基
一

9
,

1住蕙醒以下简称 6
一

澳甲

基大黄素衍生物
,

是大黄素三甲基化后
,

在其 6 位

上的甲基侧链上引人一个嗅原子
。

通过该中间体可

制备一系列具有生理活性的化合物
。

如通过 6 一
澳

甲基大黄素衍生物引人氮芥类基因
,

具有较好的抗

癌活性闭
,

还可以通过该中间体制备其它天然的活

性葱醒类化合物囚
。

某些意醒类
,

也是通过类似的

澳代葱酮中间体合成的 L6」
.

我们最近研究发现
,

通

过 6
一

嗅甲基大黄素衍生物
,

合成的一些叠氮类和胺

类化合物具有很高的抗癌活性
,

通过该中间体合成

的某些季胺盐类化合物具有抑制乙酚胆碱酚酶的作

用
。

6
一

嗅甲基大黄素衍生物及其类似物的制备 4[
一 6 ]

是通过 N
一

澳代丁二酞亚胺 ( N B s) 和 卜 3
一

二嗅
一

5
,

5
一

二甲基己内酞脉 佃D H ) 等澳代试剂在引发剂作

用下进行 自由基嗅代反应
。

该反应往往伴有二嗅代

产物和未反应的原料
。

由于一嗅代和二澳代产物及

原料的某些物理性质比较接近
、

分离纯化有一定困

难
,

有人比 ,0] 采用苯和乙酸乙醋混合流动相进行硅

胶柱分离
,

该方法溶剂用量大
、

时间长
,

组分扩散

严重
,

特别是使用毒性大的苯对人和环境危害很

大
。

也有文献报道 [’]
、

使用乙酸乙醋二次重结晶的

方法
,

实践证明该方法很难获得纯度高的一澳代大

黄素衍生物
。

本文参考现有方法
,

并通过多次实验

探索
,

提供了一种快捷
、

简单
、

高效的分离方法
,

可获得大量纯度高的 6
一

澳甲基大黄素衍生物中间

体
。

同时此法也可以用于分离其它葱醒类化合物
。

1 实验部分
.1 1 试剂与仪器 薄层层析用硅胶为青岛海洋化

工有限公司产品
、

二氯甲烷和乙酸乙醋均为市售化

学纯试剂
,

2 仪 x〕 .mI 以 普通砂芯漏斗在下 口烧结

一抽气 口和 24 号磨 口
,

真空水循环泵为河南巩义

产品
,

熔点测定用 X
一

6显微镜熔点仪
、

温度计未校

正
。

1
.

2 实验方法 将已加工改造的 2 侧刃 。 L 4G 砂芯

漏斗
,

接上 I Oo0 mL 单 口烧瓶
,

在抽气口上接上

一冷阱
,

在冷阱出 口接上真空水循环泵
,

将 9 00 9

硅胶填人砂芯漏斗中
,

压实压平
,

将 10 9 嗅代粗

产品加人一定量的三氯甲烷溶解
,

再加人 11 0 9硅

胶拌样
,

自然干燥
、

然后将干燥的拌好原料的硅

胶
,

填人已压实的硅胶上
,

再压实压平
,

每次用

C乓 lzC s oo rnL 淋洗
、

抽干
,

重复多次
,

直至三条

黄色带非常清晰分开
,

用匙逐一将色带挖取出来
,

取 中间色带硅胶放人干净砂芯漏斗中
,

用乙酸乙醋

洗脱
,

洗脱溶液减压蒸馏浓缩
,

得 .7 2 9 澳甲基大

黄素衍生物
。

2 结果与讨论

获得的 6
一

嗅甲基大黄素衍生物为淡黄色针状结

晶
,

mP 25 1 一 2 5 2 ℃
,

I R
、

M s
、 ’ H N M R 和元素分析

都与文献报道一致 [’]
。

使用薄层层析用硅胶提高了

分离效果
,

采用了毒性小的二氯甲烷代替毒性大的

苯
,

同时采用冷阱收集挥发出的二氯甲烷的措施
,

安全可靠
,

分离效果也比苯和乙酸乙酷混合溶剂

好
。

由于利用减压柱的形式又不将欲分离物质逐一
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冲洗下来
,

节省大量时间和溶剂
,

同时可避免冲洗

夹带问题
,

又可得到高纯度 6
一

嗅甲基大黄素衍生

物
。

该方法特别适合有颜色物质的分离
,

类似澳代

葱醒类化合物可适用该方法
,

我们应用此法
,

方便

地分离了3
一

澳甲基
一

1
,

3
,

8
一

三 甲氧基
一

9
,

10
一

葱醒
,

大黄

素和大黄素甲醚混合物
。

在实验中我们发现
,

纯度

高的 6
一

澳甲基大黄素衍生物比较稳定
,

而粗产品中

的 6
一

澳甲基大黄素衍生物不太稳定
,

最好合成出来

后
,

立即进行分离提纯
。
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