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摘  要: 利用柱色谱技术进行分离纯化, 通过理化性质及波谱方法对大苞蛇根草单体化合物进行了结构鉴定。

从中共得到 6个单体化合物, 分别为豆甾醇 ( 1)、B-谷甾醇 ( 2)、胡萝卜甙 ( 3)、3B-乙酸基-20-羽扇豆烷 ( 4)、无羁

萜 ( 5)、铁力木酸 ( 6)。均为首次从该植物中得到。
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Abstract: To investiga te the chem ica l constituents o fOphiorrhiza grand ibracteolata, the compounds w ere separated w ith

co lumn chroma tog raphy and their chem ical structures w ere identified by phys iochem ica l and spectralm e thod respective-

ly. S ix compounds w ere iso lated from the p lant. They w ere iden tified asA-ecdysone ( 1), B-daucostero l ( 2), v incosam ide

( 3), 3B-acetoxy-20- lupano l( 4), friede lin ( 5), m yrtifo lic ac id( 6 ). The s ix compounds w ere iso lated from the plant fo r

the first time.
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  大苞蛇根草 (Ophiorrh iza grandibracteolata )属茜

草科蛇根草属多年生草本植物且为我国所特有,生

于海拔 1500米左右山区林间树阴间。主要分布于

我国华东、华中及西南、华南等地。蛇根草 (日本蛇

根草 )在 5浙江民间草药6中则记述: 具有 /治咳嗽,

肺痨, 吐血0的作用;在 5浙江民间常用草药6则称其

有 /活血化淤,清肺发散0的作用。广泛的应用于治

疗伤筋、扭伤脱臼、流火和月经及慢性气管炎的临床

实验中
[ 1]
。目前对于蛇根草属植物的研究报道较

少
[ 2-5]
。为了有效保护和合理开发蛇根草资源,从中

找寻有药用价值的生物活性成分, 我们对产自云南

沧源县大苞蛇根草全草进行系统的研究, 从中分离

到了 6种化合物,均为首次从该种植物中得到。

1 仪器与材料

  XTRC-1显微熔点仪上, 温度计未校正; B ruker

AM-400、DRX-500核磁共振仪, TMS为内标; VG-

AutoSpec-3000型质谱仪 (英国 VG公司 ) ; 柱层析硅

胶 ( 200~ 300目 )、薄层硅胶板 ( 50 mm @ 100mm, 青

岛海洋化工厂 ); DM-130大孔树脂 (山东鲁抗医药

股份有限公司 ) ; 大苞蛇根草样品采集于云南省沧

源县南滚河自然保护区。采集的原料于背阴处晾干

粉碎,过 2号筛得粗粉, 备用。

2 提取与分离

  大苞蛇根草全草 3. 2 kg, 粉碎后用工业甲醇冷

凝回流提取 3次,每次 24 h。合并提取液,减压浓缩

得到甲醇浸膏 ( 475. 5 g), 浸膏用数倍量的水分散均

匀后依次用石油醚、氯仿、正丁醇萃取,得到石油醚

萃取物 289. 2 g,氯仿萃取物 148. 4 g, 正丁醇萃取物

114 g。石油醚和氯仿部分均以两倍量的硅胶 ( 100

目 )拌样后以正相硅胶柱 ( 200 ~ 300目 )层析, 以石

油醚-丙酮为洗脱剂梯度反复洗脱 ( 1B0~ 8B2, 梯度
为 5% ),其中石油醚部分得化合物 3 ( 483 mg) , 4

( 300mg) , 5( 40mg) ,氯仿部分得化合物 1( 6mg) , 2

( 13 mg), 5( 40mg)。



3 结构鉴定

  化合物 1 白色针状结晶 (石油醚 /丙酮 ), mp.

142~ 144 e 。TLC展开后紫外灯 ( 254 nm )下无荧

光,硫酸-乙醇显紫红色, 与豆甾醇标准品在多种溶

剂体系作 TLC对照, R f 值相同, 与豆甾醇标准品混

合熔点不下降,故确定为豆甾醇。

化合物 2 C29H50O, M = 414, 无色片状结晶 (丙

酮 ) , mp. 137~ 139 e , L ieberm an-Burchard反应 (醋

酐-浓硫酸反应 )显紫红色后迅速变为绿色, Sa lkow s-

k i反应 (浓硫酸-氯仿反应 )呈阳性, 该化合物与 B-

谷甾醇对照品共进行薄层层析, 石油醚: 乙酸乙酯

( 4B1)和石油醚:乙醚 ( 2B1)展开, R f 值一致;以上信

息及数据与参考文献报导一致
[ 6, 7]

, 确定该化合物

为 B-谷甾醇。

化合物 3 白色无定形粉末 (甲醇 ), mp. 281~

282 e , L ieberman-Burchard反应 (醋酐-浓硫酸反

应 )阳性, M olish反应阳性, TLC展开后, 紫外灯 ( 254

nm )下无荧光, 硫酸-乙醇显紫红色, 在多种有机溶

剂中不易溶解。
1
H NMR ( 500MH z, DM SO )有 D5. 29

( 1H, brs, 6-H )烯氢信号, D 4. 18( 1H, d, J = 7. 2H z)

糖基端上氢信号, 呈 B构型, 2. 84~ 4. 20范围内存

在糖基上的多个质子。 D 0. 99 ( 3H, s, 19-CH 3 )和

0163 ( 3H, s, 18-CH3 )为角甲基上的氢信号, 0. 88

( 3H, d, J = 6. 3H z), 0. 86 ( 3H, ,t J = 6. 0H z), 0. 81

( 3H, d, J = 5. 4H z)和 0. 79 ( 3H, d, J = 6. 0Hz)为甲

基上的氢信号; 以上数据与文献报道
[ 8]
对照, 确定

该化合物为胡萝卜苷。

化合物 4 白色针状结晶 (石油醚 /丙酮 ), mp.

253~ 254 e ; 与发烟硫酸作用呈红色。
1
H NMR

( CDC l3 )显示有 9个甲基 [ 0. 81( s) , 0. 85( s) , 0. 86

( s) , 0187 ( s), 0196 ( s), 1107 ( s) , 1113 ( s), 1118
( s) , 2105 ( s) ] ; 且

13
C NMR ( CDC l3 ) D: 3813( C-1) ,

2715( C-2) , 8019 ( C-3 ), 3717 ( C-4) , 5512 ( C-5 ) ,

1812( C-6) , 3414 ( C-7 ), 4113 ( C-8) , 5011 ( C-9 ) ,

3710 ( C-10 ), 2114 ( C-11 ), 2714 ( C-12 ), 3714 ( C-
13) , 4416 ( C-14) , 2717 ( C-15 ), 3515 ( C-16) , 4315
( C-17) , 4813 ( C-18 ) , 4919 ( C-19 ), 7315 ( C-20 ) ,
2910 ( C-21 ), 4012 ( C-22 ), 2810 ( C-23 ), 1611 ( C-
24) , 1615 ( C-25) , 1612 ( C-26 ), 1417 ( C-27) , 1912
( C-28) , 2417 ( C-29 ), 3215 ( C-30 ), 2113 ( C-1c) ,
17710( C-2c)与参考文献 [ 9]

一致, 故确定为 3B-乙酸

基-20-羽扇豆烷。

化合物 5  白色针状结晶 (石油醚 /丙酮 ),

mp1260~ 263 e , 与发烟硫酸作用呈红色。 E I-M S

m /z: 426( 36 ), 411 ( 32 ) , 341 ( 16 ), 302 ( 36 ), 273

( 72 ), 254 ( 40) , 205 ( 80) , 269 ( 100) ; IRT
KB r
max cm

-1
:

2926, 2971, 2868, 17l4。
1
H NMR ( CDC l3 ) D: 0189

( 3H, d, J= 618H z, 23-CH3 ), 0174 ( 3H, s, 24-CH 3 ),

0188 ( 3H, s, 25-CH3 ) , 1102 ( 3H, s, 26-CH 3 ), 1106
( 3H, s, 27-CH3 ), 1120( 3H, s, 28-CH 3 ), 1101( H, s,

29-CH 3 ) , 0197( 3H, s, 30-CH 3 ) , 213~ 214( 2H, m, 2-

H ), 2127( 1H, q, J= 618Hz, 4-H );
13
C NMR( CDC l3 ) D:

2213( C-1), 4115( C-2 ), 21312 ( C-3) , 5812( C-4 ),
4211( C-5 ), 4112 ( C-6) , 1812 ( C-7 ), 5115 ( C-8 ),
3715 ( C-9 ), 5915 ( C- 10 ), 3513 ( C-11 ) , 2317 ( C-

12), 3910 ( C-13) , 3818 ( C-14) , 3011 ( C-15 ), 3611
( C-16 ), 3215 ( C-17) , 4315 ( C-18) , 3610 ( C-19 ),

2813 ( C-20) , 3219 ( C-21) , 3911 ( C-22) , 1618 ( C-

23), 1417 ( C-24) , 1812 ( C-25) , 1717 ( C-26 ), 1913
( C-27) , 3117( C-28), 3414( C-29) , 3119( C-30)与文
献值

[ 10]
一致,确定为无羁萜。

化合物 6 白色粉末 (甲醇 ) , mp1259~ 260 e ,

分子式为 C30H48O3, L iebermann-Burchard反应成阳

性。 FAB-M Sm /z: ( re l1 in t) : 455( 100), 456( 30)。1H
NMR( 400MHz, C5D5N ) D: 5176 ( 1H, s, H-COOH ),

5149( 1H, s, H-7), 3146( 1H, m, H-3OH ), 七个甲基

峰 [ 0188 ( s), 0194 ( d) , 0199 ( d ), 1102 ( s) , 1122
( s), 1124 ( s) , 2149 ( s) ]; 从 13

C NMR ( 125 MH z,

C5D5N )谱上可以看出 D 17813为 28位羧基碳, D

13812和 12415为 7, 8位双键碳, D7618为 3位与羟

基相连的碳; 以上数据与文献报道
[ 11]
一致, 故确定

为铁力木酸。
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