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中国南海软珊瑚 S a c r Po勿 t nom lo le化学成分的研究
’
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(中山大学化学系

,

广州 5 1 0 2 7 5 )

摘 要 本文报道应用波谱及 G c一M s 等方法从软珊瑚 sa cr oP ynt
。 ,

mD lle 中分离鉴定出

柳珊瑚菌醉
,

24 资一 甲基胆幽醉和盆肝醇
.

这些化合物是从 S a cr oP 妙 t。 。

mD lle 中首次发现的
.

关健词 软珊瑚
,

幽醉
,

色一质联用

分类号 0 6 2 9
·

2 1

软珊瑚属于无脊椎动物中的海洋腔肠动物
.

在我国南海海域
,

软珊瑚的分布相当广

泛
.

苏镜娱等
〔`〕
从南海软珊瑚中分离 出多种生理活性物质

.

本文首次报道软珊瑚 S a
cr ,

P勿 t o n m o l l e 的化学成分
.

1 结果与讨论

1
.

1 柳珊瑚 省醉 1的鉴定 软珊瑚的乙醇抽提物用硅胶进行减压层析
,

将乙酸 乙醋 /石

油醚 ( 2
,

8) 洗脱部分应用快速层析法在硅胶柱上层析两次
,

得白色晶状 固体
.

此固体

经丙酮分步重结晶后得一无色针状晶体
,

熔点 1 85 ~ 1 86 ℃ (丙酮 )
.

E IM S 显示分子量为

4 2 6
.

I R 尸
漂 3 4 0 0 。 m 一 ’

和 1 0 5 0 。 m
一 ’

有吸收
; ` H 一 N M R 占1

.

6 9 p p m ( s ) 可氖代
,

占3
.

5 0 p p m

( I H ) , ” C 一 N M R 占7 1
.

7 p p m 为连氧碳信号及
` 3 C一 N M R一 D E P T 显示 1中有 l 个仲轻

基
.

I R稳 1 6 4 o C m
一 `

有吸收
; ` H一 N M R 占5

.

3 5 p p m 有一宽峰
; ` 3

C一 N M R一 D E P T 占1 4 0
.

8

p pm 和 1 21
·

7 p p m 有一个不饱和季碳和一个不饱和叔碳表示 1中有 1个三取代双键
. ’

H

一 N M R 占0
.

4 6 p p m ( d一 d
,

I H )
,

占0
.

2 3 p p m ( m
,

ZH )
,

占一 0
.

1 1 p Pm ( I H ) ; ` 3
C 一N M R

一 D E P T 占2 5
.

8 p p m (季碳 ) 在较高强出现说明 1 中有三员碳环存在
; E IM S m / 2 3 5 5 , 3 2 8

,

3 14 碎片峰支持了三员环的结构
.

从波谱数据鉴定 1 为柳珊瑚幽醇
〔幻

.

1
.

2 24 母一甲基胆 昌醉 2 将上述软珊瑚抽提物分离出的街醇组分经丙酮分步重结晶后

的母液浓缩
,

经丙酮重结晶一次得无色针状结晶 M
,

高效薄层层析多种溶剂系统展开均

为一个圆点
,

E IM S 中质量最大的峰是 m /
2 4 2 6

, `
H 一 N M R 具有街醇类化合物的特征

, ” C

一 N M R 共出现 44 个峰
,

这些数据表 明 M 可能是结构类似的两个幽醇的混合物
,

其中之

一为柳珊瑚幽醇 1
.

将 M 在毗陡 /乙酸醉中乙酞化得乙酞化衍生物
,

该衍生物用 D B
S

柱气

相色谱分析显示为两个化合物 M
:

和 M
l

.
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应用 G C一M S 法对 M 乙酞化衍生物各组分进一步研究
,

获得两个化合物 M : 和 M
:

的质谱
.

M
Z

的质谱与文献
〔3 〕
相 比较

,

鉴定出 M
Z

为 2 4右一甲基胆街醇乙酸酷 ( C 30 H ,0 0
2
)

,

其对应的酞化前的化合物为 2 4母一甲基胆菌醇 2
,

M
,

的质谱与 1的质谱具有一一对应关

系
,

说明 M ,

为柳珊瑚街醇乙酸醋 ( C
3: H 52 O 2 )

,

其对应的酞化前的化合物为柳珊瑚街醉 1
.

1
.

3 笙肝醉 3 从乙酸乙醋 /石油醚 (l
:

9) 洗脱部分得一白色 固体
,

经减压柱层析两次
,

用丙酮重结晶得白色片状晶体
,

熔点 69 一 70 ℃ (丙酮 )
,

IE M S 显示其分子量为 3 44
.

通

过对其 E IM s
,

xR
, ’
H 一 N M R

, ’ 3
e 一 N M R 一 D E P T 波谱数据分析鉴定 3为

a
一十八碳烷甘

油醚 (笙肝醉 )
.

其波谱数据与文献报道的波谱数据相一致
〔们 ,

3是升高白血球的药物
.

2 实验部分

2
.

1 仪器和试荆 美国 N IC O L E T 公司 SD X一 F T 红外光谱仪
,

JO E L 公司 E X一 90 Q 核

磁共振仪
,

英国 V G 公司 ZA B一 H S 质谱仪
,

国产 S X 显微熔点测定仪
,

G C一M S 联用仪

为 iF n in ga n 一 M A T 4 5 1 5 型
.

毗咤为分析纯试剂
,

用 K O H 干燥 ; 醋酥为分析纯试剂
·

2
.

2 提取分离 采自我国南海的软珊瑚切碎晒干
,

用 95 % 乙醇浸提
,

减压浓缩
.

棕色粘

稠状物用乙酸 乙醋萃取
,

回收溶剂后在硅胶柱上减压层析
,

用石油醚 /乙酸 乙醋梯度洗脱
.

乙 酸乙醋 /石油醚 (2
:

8) 洗脱组分得一固体
,

该固体在硅胶柱上进一步分离
,

用丙酮分

步重结晶得无色针状晶体 1
.

其母液浓缩后用丙酮重结晶一次得晶体 M
.

乙酸 乙醋 /石油

醚 ( 1
:

9) 洗脱组分得一固体
,

经硅胶柱进一步分离
,

用丙酮重结晶得白色片状晶体 .3

2
.

3 乙耽化衍生抽的制备 取结晶 M 2 00 m g 溶于 8 m L 毗吮中
,

慢慢滴加 3 m L 乙酸

醉
,

混合液在 90 ℃水浴中反应 1 h
.

反应液冷却后
,

慢慢倒入 10 m L 冰水中
,

将析出的

固体过滤
、

洗涤
、

干燥
,

用丙酮重结晶得针状晶体
.

2
.

4 波谱数据 1 I R 嵘票 ( e m
一 `

) 3 4 0 0 ,

2 9 2 0
,

1 6 4 0
,

1 3 8 0
,

10 5 0 , ’
H 一 N M R 占 ( p p m )

一 0
.

1 1 ( IH )
, 0

.

2 3 ( m
,

ZH )
,

0
.

4 6 ( d一 d
,

IH )
,

0
.

6 6 ( s
,

3H )
,

1
.

0 0 ( s
,

3H )
,

1
.

6 9

\
( O H

, s ,

可氖代 )
,

3
.

5 0 ( m
,

C H O H )
,

5
.

/

( m
,

I H
,

烯质子 )
. ` 3

C 一 N M R 3 7
.

2
,

3 1
.

7
,

7 1
.

7
,

4 2
.

3
,

2 4
.

6
,

2 8
.

2
,

5 7
.

9
,

1 4
.

3
,

1 5
.

4
,

2 1
.

2
.

2
.

5 G C 一M S 分析

14 0
.

8
,

1 2 1
.

7
,

3 1
.

9 , 3 2
.

0
,

1 2二 0
,

1 9
.

4
,

3 5
.

2
,

2 2
.

2
,

.

2
,

3 6
.

5
,

2 1
.

2 , 3 9
.

9
,

4 2
.

8
,

5 6
.

6 ,

2
,

2 5
.

8
,

5 0
.

8
,

3 2
.

2
,

2 1
.

1 ,

2 1
.

5
,

ǎ曰à
。

哎J工óJg曰9曰。口

D B :

柱
,

3 0 m X o
.

2 5 m m
,

E I 7 o e V
,

起始温度 9 0 ℃
,

最终温度

2 9。℃
,

升温速度 3℃ / m in
.

街醇 乙酸酷 M
: :

m / z (相对强度 ) 3 8 2 ( M
+
一 H O A 。 ) ( 8 1 )

2 5 5 ( 1 9 )
,

2 1 3 ( 2 3 )
, 1 4 7 ( 1 0 0 )

,

8 1 ( 7 8 )
.

菌醇乙酸酷 M
, :

m / z (相对强度 ) 4 0 8 (M +
一 H O A 。 ) ( 2 7 )

,

( 5 )
,

2 9 6 ( 3 0 )
,

2 5 5 ( 2 1 )
,

2 5 3 ( 1 6 )
,

2 2 8 ( 1 3 )
,

2 1 3 ( 2 2 )
,

( 8 6 )
.

3 6 7 ( 1 3 )
,

2 7 4 ( 1 7 )

3 6 5 ( 2 )

8 1 ( 1 0 0 )

3 3 7 ( 4 )
,

3 1 0

6 9 ( 6 8 )
,

5 5

软珊瑚种属由中科院南海海洋研究所李楚璞同志鉴定
.
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