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刺茶美登木抗癌成分美登新
、

美登普林和

美登布丁的分离与鉴定

李炳钧 许秀坤 周韵丽 黄丽瑛
(中国科学院云南热带植物研究所) (中国科学院上海药物研究所)

摘 要

从刺茶美登木 M a 夕t。 , u , , 。ri a b il i,

(L
o e ,

·

) c
·

Y
·

C h e n g 分离到美登新 m a yta n , , n e 、

美登

普林
。 ; a y t a n p r in e

和美登布丁 m
a yta n b u t io e

的结晶
。

刺茶美登木在广西
、

四川
、

贵州和湖北等

省区均有分布
,
在产地生长较集中

,

采集较容易
,

是美登素类化合物较好的植物资源
。

1 9夕9 年以来
,

国内有关杂志先后报道了从卫茅科 (Ce las tra
c

eae ) 美登木属 (May 纪nu s)

植物 [包括原来的裸实属 (甸m n o Po ria )] 云南美登木 (M ay te 二
, 八。。砂ri )

、

广西美登木

(M
.

g “a n

岁纪n
后)

、

密花美登木 (M
.

c o n f即tiflo、 ,
)
、

细梗美登木 (M
.

g ra c izira o u za )
、

变

叶裸实 (G ym no , Po ri 口 di 。。ifol ia ) 等分离到抗癌成分美登新和美登普林的结晶
。

云南美

登木
、

细梗美登木除分到前述两结晶外
,

用高效液相色谱结合质谱分离鉴定了另一个抗癌

成分美登布丁
[2 一 7] 。

在寻找抗癌成分美登素类的植物资源工作 中
,

我们对刺茶美登木进行

了美登素类化合物的分离工作
。

刺茶美登木在广西
、

四川
、

贵州和湖北等省区均有分布
,

在产地生长较集中
,

采集较容易
,

其化学成分尚未见报道
。

通过我们的工作证明
,

仅用一

般的柱层析和制备性薄层层析的方法
,

就能从刺茶美登木分离到抗癌成分美登新
、

美登普

林和美登布丁的结晶
。

在这一方面
,

刺茶美登木优于国内已报道的其他同属植物
。

实 验 与 结 果

植物原料采自四川省巫山县
。

熔点用 PH M K 微量熔点测定仪测定
,

未经校正
。

紫

外光谱用 日立
一 5 7 7 型测定

。

红外用 PE 一 5” 型测定
,

核磁共振谱用 JN M
一SP一 1 00 型测

定
, T MS 内标

。

质谱用 M A T 一
7 11 (v ari an ) 仪测定

,

直接进样
,

El 7 Oev
。

风干粉碎的刺茶美登木茎叶混合物 1 5 ok g
,

用与文献 [3] 基本相同的步骤提取分离
。

在 Et 0 A c
液的浓缩过程中析出白色粉末状物

,

滤出用稀 M e o H 重结晶多次
,

得白色结

晶
,

经鉴定为卫茅醇 du lci tol
。

浓缩至一定体积并经冷的 , 关N a 0 H 和 3 多H CI 萃取然后

水洗至中性的 Et O A c
液减压蒸干

,

得中性提取物 17 3 6 9 ,

得率 1
.

05 务
。

中性提取物用毗淀醋醉乙酸化
,

乙酸化物用 80 多M cO H 与 CCI
;

分配处理
。 CCI

;

液

除尽 c cl
、

后加 M e ZC O 放置
,

析 出白色针状结晶
,

c H C I犷M叱c o 重结晶多次后鉴定为

本文于 19 82 年 8 月收到
。

植物原料系云南热带植物研究所分类室孙吉良
、

王文兰采集 : 该所中试厂协助植物原料的酒精提取 ; 植化室喻

学俭
、

陈兴荣代测紫外光谱和红外光谱
。
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价
a m yr in 的乙酸化物

。 8 0 外M
e o H 液加水稀释成 6 5 务M e o H 液后用 C H C I,

萃取
,

c H cl
3

液浓缩至小体积用 3多H cl 萃取继以水洗至中性
,

减压蒸干得 c H C 1
3

提取物

19
.

5 7 9
,

得率 0
.

0 13 多
。

c H C 13 提取物行氧化铝 PT LC (上海五四农场 100 目中性层析氧化铝
,

薄层 2 00 x

2 0 0 x Z m m 上样量 Zo o m g / 块)
, e H CI

。

展开后在 2 5 4 n m 紫外灯下截取 Rf 值 0
.

5 以下

部分
,

用 M e 0 H : c H c1
3

一 3 : 7(v / v ) 浸泡洗脱
,

合并洗脱液
,

减压蒸干
,

用 c 践C1
2

溶解

残留物
,

滤液蒸干得 PT L c 产物 3. 93 9 ,

得率 0
.

0 0 2 6 多
。

氧化铝 PT L c 产物行硅胶柱层析 (上海五四农场 1 00 目层析硅胶)
,

依次用下列溶剂

洗脱
: A

.

e H
ZC 12 , B

.

M
e o H : e HZ C 12 = 0

.

5 : 9 9
.

5(V /v )
, C

.

M
eo H : e H

ZC 1
2

= l : 9 9(V / V )
,

D
.

M e o H : e玩C 12 ~ 1
.

5 : 9 5
.

5 (v / v )
, E

.

M
e o H : e风e lZ ~ 2 : 9 5 (v / v )

, F
.

M
e o H : e风C 12 =

5 : 9 5(V / v )
,

G
.

Me o H
。

分别得洗脱物 e 0
.

3 19 , D o
.

4 2 g , E o
.

lsg 。 经薄层检查
,

上述三

部分洗脱物为含美登素类化合物的部位
。

将此三个部位分别行 E
.

Me
r ck 硅胶 G F 2 54 PT LC ,

Meo H : Et O A 。 一 3 : 9 7 (v / v ) 展开
,

在 2 5 4 n m 紫外灯下截取各色带
,

R f
值相同者合并

,

分别用 M
c 0 H : c H cl

。

一 3 : 7 (v / v ) 浸泡洗脱
,

洗脱液减压蒸干后用 c H
Z

C1
2

溶解残留物
,

滤 出液减压蒸干
,

得 M
:

部位 1 2 4
.

6 m g (o
.

s3 m g / k g 植物) ; 峡 部位 1 6 5
.

2 m g (l
.

lo m g / k g

植物) : M
,

部位 7 4
.

5 m g (0
.

sm g / k g 植物) : V T ;

部位 3 0 9 m g (Zm g / k g 植物 )
。

上述四

个部位在 E
.

Me rc k 硅胶 G 几, 薄层上用 Me o H : Et 0 A C

~ 3 : 9 7(v / v ) 展开
,

各自只呈

现一个斑点
。

在 M
: 、

M
Z 、

M
3

各部位中分别加人溶剂 Et
ZO : c 玩C1

:

(l : l) 在冰箱中放置
,

分别析

出方片状的白色结晶
。

Ml 晶 : m p 17 0一 1 7 2℃
,

相同溶剂重结晶后 to p 1 7 5一 1 7 7℃
。

M s(m /
e
)

: 6 9 1(M
+
)

,

6 3 0 , 4 5 5 , 4 7 0
, 4 5 0 , 12 5 , 1 0 0

。

紫外光谱 孟黑
H
(
n m )

: 2 3 0 (
s , 2 6 9 0 0 )

, 2 4 0 (肩 ; 。 , 2 4 4 0 0 )
,

2 5 2 (e
, 2 3 2 0 0 )

, 2 7 8 (
。 ,

, 3 0 0 )
,

2 5 5 (
s ,

5 2 3 0 )
。

红外光谱
v
奈轰叶(

e m 一 ,

) l夕3 , , 1 7 2 0 ,

16 5 0
,

1 5 7 0
,

1 1 8 5
,

1 0 8 0 0

M
:

晶 : m p l7 o一 z 7 2 oc
,

相同溶剂重结晶后 m p 1 7 3一 1 7 5℃
。

Ms(m /
e
)
: 7 0 5 (M

+
)

,

6 4 4 , 4 5 5
,

4 7 0
,

4 , o , 24 2
,

1 1斗。

紫外光谱 兄默
H
(
n m )

: 2 3 1(
。 , 2 7 0 0 0 )

, 2 4 0 (肩 ; s , 2牛7 0 0 )
,

2 5 2 (
s ,

2 3 7 0 0 )
,

2 8 0 (
s ,

5 0 3 2 )
,

2 8 7(
。 , 5 0 0 8 )

。

红外光谱
,

盟毗(
e m

一‘

)
: 17 3 5 , 1 7 15 ,

16 4 5
,

1 5 7 0
, 1 18 0

,

1 0 8 0 0

M
。

晶 : 。p l夕4一 1 7 6℃
。

MS (m /
e

) : 夕1 9 (M
+
)

,

6 , 8
,

4 5 ,
,

4 夕。
, 4 , o , z , 6 , 2 2 5 。

紫外光谱 凡默
H
(
n m )

: 2 3 1(
。 ,

2 6 3 0 0 )
, 2 4 0 (肩 : “ 2 4 0 0 0 )

, 2 5 3(
。 , 2 3 4 0 0 )

, 2 5 0 (
。 , 4 5 5 9 )

,

2 8 7(
。 , 4 8 8 9 )

。

红外光谱
,

盟毗 17 3 5
, 1 7 15

,

16 4 5 , 1 5 7 0
, 1 18 0 , 1 0 5 0 。 N M R (e D e l3

,

T M s 内标 ) 占 : 0
.

夕6(3H
, s
)

, 2
.

0 5 (3H
, d ,

J 一 7H z
)

, 1
.

22 (3H
, d ,

J ~ 7H z
)

, 1
.

2 3(3H
,

d ,

J 一 6H z
)

, 1
.

2 5(3H
, d

,

J ~ 6H z
)

, 1
.

6 0 (3H
,

br s
)

, 2
.

12 (IH
,

dd
,

J
Z

,
:
一 14

,

几
, 3

= 3H z
)

,

2
.

5 4(IH
,

dd
,

J
: , 2

一 14
,

J
Z , 3

~ 12H z
)

, 2
.

7 8 (IH
, m )

, 2
.

8 3 (IH
, s
)

, 2
.

5 6(3 H
, s
)

,

3
.

0 0 (IH
,

d ,

J
S , 。

~ g H z
)

, 3
.

0 8(IH
, d ,

J
: , , : ,

一 1 3H z
)

, 3
.

22 (3H
, s

)
, 3

.

3 0 (3H
, s

)
, 3

.

3 5 (zH
, d ,

J
l。 ,1 :

一 9 H 2
)

,

3
.

4 9 (IH
, s
)

, 3
.

5 6 (IH
, d ,

J
1 5 , 1 ,

一 1 3 H z
)

, 3
.

9 2 (3H
, s
)

, 4
.

2 4 (IH
, m )

,

4
.

6 5(xH
, dd

,

J
Z

,
。

一 12 H
z

)
, 5

.

3 0 (IH
, q ,

J= 7H z
)

, 5
.

4 6 (IH
, d d ,

J
l。, , :

= 9 ,
J
: : , 1 2

= 1 5H z
)

,

6
.

2 0(zH
,

b : :
)

, 6
.

3 4 (IH
,

dd
,

Jl
l , 12 一 15 ,

J1
2

,
1 3
~ 2 IH z

)
, 6

.

7 6(IH
,

bl d
,

J1
: , 1 3

一 1 1H z
)

,
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6
.

6 0 6
.

8 0 (ZH
,

d
,

J
: 7

,
2 ;

一 1
.

SH z
)

, 0
.

8 0一 1
.

9 6(3H )
。

以上物理光谱数据与文献【8] 对照
,

证明 M
:

晶
、

城 晶和 M
,

晶分别为美登新
、

美登普

林和美登布丁
。

从 v毛 部位中分到一个 R ,
值高于美登布丁的成分

,

对水稻纹枯菌也有相当强的抑

制作用
,

此成分在进一步分离鉴定中
。
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