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野菊花油化学成分的研究 (ll)

能康侯 苏镜娱 曾院梅

(化学系 )

摘 要

前文报导 ; 从野菊花油 ( C h r y s au t he m u m in id cu m L
.

) 中分离由一种单菇 酮
,

CI o
lH

o O
,

结构尚未肯定
。

本文采用坯原反应确定其碳架
,

涌拉氧化反应确定其毅基位

置
,

最后粗杠外吸收光糟确靓其为卜侧柏酮 ( 夕
一

ht 可
。
en

.

)

吧

习卜

七盛

前文 〔 ’ 〕已报导 T 从野菊花油 ( C h r y s a n t h e m u m i n d i e u m L
.

) 的单菇馏分中芬

离提秘了七个化合物
,

并缓定了其 中 六 个 成 分
: 自l(J 一 ) a 一

狱舜
、

(一 )棒檬深
、

1
, 8 一按叶油素

、

(士 )樟脑
、

(一 )龙脑和一个可能是 ik k u 一 k et on
e A 的酮

。

今报导第

七个化合物— 野菊酮 ( lC o H 1 6 O ) — 艇化学反应及题外吸收光藉征明 与 卜侧柏

酮 ( 日
一 t h u

i
o n e ) 的同一性

。

野菊酮沸点7 6一 7 7
O

e / i叮
.

s m m
, , ;

罗1
.

4 5 3 2 , d二
7

·

今 0
.

9 0 9 0
,

〔a 〕梦 + 5 5
.

8 7。

( 液体 )

野菊酮用 tP O :
作催化荆

,

在乙醇或冰酷酸中进行催化 氢 化
,

但 氢 气 未被吸

收
。

因此野菊酮应为鲍和的双环单菇酮
。

野菊酮的克分子折光实 侧值 为 45
.

18
,

,

按 C ,。 H , 6 0 针算应为 4 4
.

3 6 〔“ ’ ,

超加值等于 0
.

8 2
。

这与一个双典的折 光 ( 1
.

73 3 )

相差很远而与三元环的折光 ( 0
.

6 14 ) ` ” ’
较为接近

。
因此可能是含有一个六元环及

一个三元环的化合物
。

野菊酮 ( I )用改良的 w of ff 一 K “ 珠eH p 法江原
, 得对应的鲍和 母体

`

烛 ( I )
,
沸

点 1 5 6一 i 5 6
.

s o e ,
d二

0 0
.

7 9 9 7
, 、

翌 1
.

4 3 7 3
,

勉 与 侧 柏 烷 ( t h u
j

a n ) 的 物 理 常

数 〔` ” 〔” ’
很接近

。

此舰艇杠外光甜鉴定
,

确靓为侧柏烷
〔 “ ’ ( 晃图 1 )

.

因 此野菊

酮应具有侧柏院的骨架
。
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图工 鲍和母体理 ( I )的杠外光碧

野 菊 酮 用 高锰酸 却 溶 液 在 O
O

c 时 进 行 氧 化
,

得一 酮 酸 ( l )
,

佛点

1 3 5一 i 3 6
o

e /o
.

s nt nt
,

冷后变为粘稠的晶糊状
。
制得精氨眠

,

熔点 i a 3
O

c ( 分解 )
。

其

元素分析拮果符合于 C ; , H : 。 O s N : 。

靓明氧化产物为
a 一

侧柏酮酸 〔 S J ( , t h u
j a k e t o n i e

ac id )
。

因此确定了野菊酮的我基位置
.

月OO人甲人

言
吸皿》

野菊酮艇杠外光谱分析亦确定与 ( + )月
一
侧柏酮一致 〔“ 〕 (兑图 I )

。
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( 所有熔点及佛点均未趣校正 )

野菊酮的氢化

称取 tP O Z 32
.

4毫克
,

与 3 毫升无水乙醇一起于氢气流中用电磁掩 拌器揽拌
,

廷平衡后
,
加入野菊酮 50

.

3毫克
,

继藕通入氢气
,

但氢气未被吸收
。

在同样的条件下
,
改用冰醋酸作溶荆

,

亦不吸收氢气
.

野菊酮用 W ol ff 一 K H班H e p 一黄呜龙法还原

称取野菊酮 1
.

2克
,

加人90 怀腆 1
.

2毫升
,

二棺乙二醇 10 毫升和氢氧化卿 1
.

2克
。

先徊流二小时
,

然后换上带除水装置的迥流冷凝管
,

继履翘流
。

不断将反应所产生
的水除去

.

至温度达 2 2 0
O c 时

,

反应液颜色由淡黄色棘变为 茶 色
, 乃停止加热

。

将除水器中的上层液体吸出
,

’

合井于反应液中
.

加 水 稀 释
,

1

并用乙醚抽提四

次
.

合并乙醚萃取掖
,

用水洗四次
。

醚层用无水硫酸纳午燥
。

蒸去乙醚
,

于常压下蒸馏
,

收集 15 6一 15 6
.

o5 C的韶 出物
,
得 0

.

7克鲍和的母体

烛 ( I )
, d护 0

.

7 9 9 7 , 。

罗1
.

4 3 7 3
.

颜色反应
:
将此鲍和母体煌与冷浓硫酸作用

,

显现亮杠色
,

此为侧柏烷的特征
反应

。

杠外光错
:

与文献一致 ( 兄图 1 )
。

野菊酮用高括酸钾氧化

称取野菊酮 1
.

4克
,

加入高锰酸卿水溶液 ( 2
,

1克溶于 1 00 毫升水 中 ) 于 0
O C掩

拌 4 小时
。

滤去反应所产生的二氧化锰
。

滤出的沉淀用乙醚彻底洗滁
。

滤液用稀盐

酸酸化后
, 用乙醚提取九次

,
将洗潞二氧化锰沉淀的乙醚掖与此乙醚抽提液合并

,

并用水洗三次
。

最后用无水硫酸钠千燥
。

蒸去乙醚
,

进行减压蒸翩
,

收集 135 一 136
“

cl o
.

s m
.

m
.

的蒸出 物
,
得 1

.

1 克酥
酸 ( l )

。

于产物作如下就娥
:

1
.

稍溶于水
,
水溶掖呈酸性反应

,

2
.

与 2
, 4 一二稍基苯腾藏剂反应获得橙色桔晶

,

3
.

正性的碘仿反应
,

4
.

精氨脉衍毕物的制备
:

称取 0
.

2克酮酸
,

加入 2 毫升乙醇
, 2 毫升水

.

加
热便溶解

,

然后加入 0
.

2克盐酸精氨眠及 0
.

3克无水醋酸钠
。

攫拌
,

立刻析出桔晶
。

放置过夜
。

滤出所得的拮晶
,

用乙醇重拮晶三次
。

熔点 18 3
。

( 分解 )
。

分析
: C : : H ,。O 3N Z

针值算
: C

,

54
.

77 % H
, 7

.

8 9叮
-
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实脸值
:

C
, 5 4

.

4 5吓 H , 8
.

2 1另

致榭
:

微量分析是本系李考铮同志所做
,

杠外光错分析是中国科学院有机化学

研究所代做的
,
瑾致榭意

.
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