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Ａｒｔｉｃｌｅ：１０００－４５５６（２０１２）０１－１１２－０７

２ＤＮＭＲ　Ａｓｓｉｇｎｍｅｎｔｓ　ｏｆ　ａｎ　ｅｎｔ－Ｐｉｍａｒａｎｅ　Ｄｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄ
ｆｒｏｍＥｕｐｈｏｒｂｉａ　ｙｉｎｓｈａｎｉｃａ

ＺＨＡＮＧ　Ｂｅｎ－ｙｉｎ１，３，ＷＡＮＧ　Ｈｕａｎ１，ＬＵＯ　Ｘｉａｏ－ｄｏｎｇ２，ＤＵ　ｚｈｉ－ｚｈｉ２，

ＳＨＥＮ　Ｊｉａｎ－ｗｅｉ１，ＺＨＡＮＧ　Ｘｉａｏ－ｆｅｎｇ１＊
（１．Ｎｏｒｔｈｗｅｓｔ　Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ　ｏｆ　Ｐｌａｔｅａｕ　Ｂｉｏｌｏｇｙ，Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ａｃａｄｅｍｙ　ｏｆ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｘｉｎｉｎｇ　８１０００８，Ｃｈｉｎａ；

２．Ｓｔａｔｅ　Ｋｅｙ　Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ　ｏｆ　Ｐｈｙｔｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ　ａｎｄ　Ｐｌａｎｔ　Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ　ｉｎ　Ｗｅｓｔ　Ｃｈｉｎａ，Ｋｕｎｍｉｎｇ　Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ　ｏｆ　Ｂｏｔａｎｙ，

Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ａｃａｄｅｍｙ　ｏｆ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｋｕｎｍｉｎｇ　６５０２０４，Ｃｈｉｎａ；

３．Ｇｒａｄｕａｔｅ　Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ　ｏｆ　ｔｈｅ　Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ａｃａｄｅｍｙ　ｏｆ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｂｅｉｊｉｎｇ　１０００４９，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｎｅ　ｋｎｏｗｎ　ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａｎｅ　ｔｙｐｅ　ｄｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄ，３α，１９－ｄｉｈｙｄｒｏｘｙｌ－ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａ－９（１１），１５－
ｄｉｅｎｅ，ｈａｓ　ｂｅｅｎ　ｉｓｏｌａｔｅｄ　ｆｒｏｍ　ｔｈｅ　ｒｏｏｔｓ　ｏｆ　Ｅｕｐｈｏｒｂｉａ　ｙｉｎｓｈａｎｉｃａｆｏｒ　ｔｈｅ　ｆｉｒｓｔ　ｔｉｍｅ．Ｉｔｓ　ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

ｈａｓ　ｂｅｅｎ　ｃｏｎｆｉｒｍｅｄ　ｂｙ　２Ｄｓｐｅｃｔｒａｌ　ｍｅｔｈｏｄｓ（１　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ，ＨＭＢＣ，ＨＭＱＣ，ＲＯＥＳＹ），ａｎｄ

ｉｔｓ　ＮＭＲ　ｓｉｇｎａｌｓ　ｈａｖｅ　ｂｅｅｎ　ｆｉｒｓｔ　ｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙ　ａｓｓｉｇｎｅｄ．

Ｋｅｙ　ｗｏｒｄｓ：Ｅｕｐｈｏｒｂｉａｃｅａｅ，Ｅｕｐｈｏｒｂｉａ　ｙｉｎｓｈａｎｉｃａ，ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａｎｅ　ｄｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄ，２ＤＮＭＲ

ＣＬＣ　ｎｕｍｂｅｒ：Ｏ４８２．５３　　Ｄｏｃｕｍｅｎｔ　ｃｏｄｅ：Ａ

Ｉｎｔｒｏｄｕｃｔｉｏｎ
Ｅｕｐｈｏｒｂｉａ　ｙｉｎｓｈａｎｉｃａ　Ｓ．Ｑ （ｅｕｐｈｏｒｂｉａｃｅａｅ）ｂｅｌｏｎｇｉｎｇ　ｔｏ　ｔｈｅ　ｆａｍｉｌｙ　ｏｆ　Ｅｕｐｈｏｒｂｉ－

ａｃｅａｅ　ｉｓ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｅｄ　ｉｎ　Ｔｉａｎｊｕｎ，Ｘｕｎｈｕａ，Ｍｉｎｈｅ　ｏｆ　Ｑｉｎｇｈａｉ　ｐｒｏｖｉｎｃｅ［１］．Ｉｔ　ｉｓ　ａ　ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ
Ｔｉｂｅｔａｎ　ｍｅｄｉｃｉｎｅ　ｆｏｒ　ｃｕｒｉｎｇ　ｆｕｒｕｎｃｌｅ，ｅｘａｎｔｈｅｍａ　ａｎｄ　ｃｕｔａｎｅｏｕｓ　ａｎｔｈｒａｘ　ｗｈｉｃｈ　ｉｓ　ｓｉｍｉｌａｒ
ａｓ　Ｅｕｐｈｏｒｂｉａ　ｋａｎｓｕｅｎｓｉｓ　Ｐｒｏｃｈ［２］．Ｔｈｅ　ｃｈｅｍｉｃａｌ　ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｐｌａｎｔ　ｈａｖｅ　ｎｅｖｅｒ
ｂｅｅｎ　ｒｅｐｏｒｔｅｄ　ｐｒｅｖｉｏｕｓｌｙ．Ｉｎ　ｏｒｄｅｒ　ｔｏ　ｆｉｎｄ　ｏｕｔ　ｉｔｓ　ａｎｔｉ－ｔｕｍｏｒ　ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ，ｗｅ　ｈａｖｅ　ｉｎ－

Ｒｅｃｅｉｖｅｄ　ｄａｔｅ：２０１１－０３－２８；Ｒｅｖｉｓｅｄ　ｄａｔｅ：２０１１－０４－２０

Ｆｏｕｎｄａｔｉｏｎ　ｉｔｅｍ：Ｔｈｅ　ｏｐｅｎ　ｐｒｏｊｅｃｔ　ｏｆ　Ｓｔａｔｅ　Ｋｅｙ　Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ　ｏｆ　Ｐｈｙｔｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ　ａｎｄ　Ｐｌａｎｔ　Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ　ｉｎ　Ｗｅｓｔ　Ｃｈｉｎａ，

Ｋｕｎｍｉｎｇ　Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ　ｏｆ　Ｂｏｔａｎｙ，Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ａｃａｄｅｍｙ　ｏｆ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ（Ｐ２００８－ＫＦ０５）；ｔｈｅ　ｐｒｏｊｅｃｔ　ｏｆ　ｗｅｓｔｅｒｎ

ｄｏｃｔｏｒａｔｅ　ｆｏｕｎｄａｔｉｏｎ　ａｎｄ　ｔｈｅ　ｋｎｏｗｌｅｄｇｅ　ｉｎｎｏｖａｔｉｏｎ　ｐｒｏｊｅｃｔ　ｆｒｏｍ　ｔｈｅ　ｎｏｒｔｈｗｅｓｔ　ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ　ｏｆ　ｐｌａｔｅａｕ　ｂｉ－

ｏｌｏｇｙ，Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ａｃａｄｅｍｙ　ｏｆ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ．

Ｂｉｏｇｒａｐｈｙ：Ｚｈａｎｇ　Ｂｅｎ－ｙｉｎ（１９８５－），Ｐｈ．Ｄ．，ｍａｊｏｒ　ｉｎ　Ｎａｔｕｒａｌ　ｐｒｏｄｕｃｔ　ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ．　＊Ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ　ａｕｔｈｏｒ：Ｚｈａｎｇ　Ｘｉ－

ａｏ－ｆｅｎｇ，Ｔｅｌ：１３９０９７１５２６６，Ｅ－ｍａｉｌ：ａｒｙｉｎｚｈａｎｇ＠１６３．ｃｏｍ



ｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ　ｉｔｓ　ｅｔｈｙｌ　ａｃｅｔａｔｅ　ｅｘｔｒａｃｔ　ｆｒａｃｔｉｏｎ，ｆｒｏｍ　ｗｈｉｃｈ　ｗｅ　ｈａｖｅ　ｉｓｏｌａｔｅｄ　ｏｎｅ　ｋｎｏｗｎ　ｅｎｔ－
ｐｉｍａｒａｎｅ　ｄｉｔｅｒｐｅｎｅ　１（３α，１９－ｄｉｈｙｄｒｏｘｙ－ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａ－９（１１），１５－ｄｉｅｎｅ）ｆｏｒ　ｔｈｅ　ｆｉｒｓｔ　ｔｉｍｅ．
Ｉｔｓ　１　Ｈ　ＮＭＲ　ｄａｔａ　ｈａｄ　ｂｅｅｎ　ａｓｓｉｇｎｅｄ　ｐｒｅｖｉｏｕｓｌｙ［３］，ｈｏｗｅｖｅｒ，ｏｔｈｅｒ　ＮＭＲ　ｄａｔａ　ｗｅｒｅ　ｎｏｔ
ｒｅｐｏｒｔｅｄ　ｉｎ　ｌｉｔｅｒａｔｕｒｅｓ．Ｉｎ　ｔｈｉｓ　ｗｏｒｋ，ｗｅ　ｆｕｒｔｈｅｒ　ｅｌｕｃｉｄａｔｅｄ　ｔｈｅ　ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ　ｂｙ　２Ｄｓｐｅｃｔｒａ
（１　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ，ＨＭＱＣ，ＨＭＢＣ，ＲＯＳＥＹ）ａｎｄ　ｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙ　ａｓｓｉｇｎｅｄ　ｔｈｅ　ＮＭＲ　ｓｉｇｎａｌｓ．

１　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ
１．１　Ａｐｐａｒａｔｕｓ

１　Ｈ－ＮＭＲ，１　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ，ＨＭＢＣ，ＨＭＱＣ（５００．０３ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）ａｎｄ　１３Ｃ　ＮＭＲ
（１２５．７５ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）ｓｐｅｃｔｒａ　ｗｅｒｅ　ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ　ｏｎ　ａ　Ｂｒｕｋｅｒ　ＤＲＸ－５００，ａｎｄ　ＲＯＥＳＹ　ｅｘ－
ｐｅｒｉｍｅｎｔ（６００．１３ＭＨｚ）ｗａｓ　ｏｎ　ＡＶ－６００ｗｉｔｈ　ＣＤＣｌ３ａｓ　ｓｏｌｖｅｎｔ　ａｎｄ　ＴＭＳ　ａｓ　ｉｎｔｅｒｎａｌ
ｓｔａｎｄａｒｄ．Ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｗｉｄｔｈ　ｏｆ　ｔｈｅ　１　Ｈ　ＮＭＲ　ａｎｄ　１３Ｃ　ＮＭＲ　ｓｐｅｃｔｒａ　ｗｅｒｅ　７　００２．８０Ｈｚ　ａｎｄ　２３
５８４．９１Ｈｚ．Ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｗｉｄｔｈ　ｓａｍｐｌｅｄ　ｏｆ　１　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ，ＨＭＢＣ，ＨＭＱＣ　ｗｅｒｅ　４　００６．４１×
４　０００．２０，４　００６．４１×２５　１４１．４２ａｎｄ　４　００６．４１×２０　１２０．７２Ｈｚ，ａｓ　ｗｅｌｌ　ａｓ　ｓａｍｐｌｉｎｇ　ｄａｔａ
ｍａｔｒｉｃｅｓ　ｗｅｒｅ　１　０２４×１　０２４，１　０２４×５１２ａｎｄ　１　０２４×１　０２４，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｗｉｄｔｈ
ａｎｄ　ｓａｍｐｌｉｎｇ　ｄａｔａ　ｍａｔｒｉｘ　ｏｆ　ＲＯＥＳＹ　ｗｅｒｅ　７　２１１．５４×７　２０１．５９Ｈｚ　ａｎｄ　１　０２４×１　０２４，ｒｅ－
ｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．

ＥＳＩＭＳ　ａｎｄ　ＥＩＭＳ　ｗｅｒｅ　ｃａｒｒｉｅｄ　ｏｕｔ　ｏｎ　ＡＰＩ　ＱＳＴＡＲ　Ｐｕｌｓａｒ　Ｉ　ａｎｄ　ＶＧ　Ａｕｔｏｓｐｅｃ－３０００
ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒｓ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｓｉｌｉｃａ　ｇｅｌ（１００～２００ａｎｄ　２００～３００ｍｅｓｈ），ｓｉｌｉｃａ　ｇｅｌ
Ｈ （Ｑｉｎｇｄａｏ　Ｍａｒｉｎｅ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｌｔｄ．，Ｃｈｉｎａ），ＲＰ－１８ｓｉｌｉｃａ　ｇｅｌ（４０μｍ～６０μｍ，Ａｍｅｒ－
ｓｈａｍ　Ｂｉｏｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｓｗｅｄｅｎ）ａｎｄ　Ｓｅｐｈａｄｅｘ　ＬＨ－２０ （Ａｍｅｒｓｈａｍ　Ｂｉｏｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｓｗｅｄｅｎ）

ｗｅｒｅ　ｕｓｅｄ　ｆｏｒ　ｃｏｌｕｍｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＣＣ）．ＭｅＯＨ－ＣＨＣｌ３（１∶１）ｗａｓ　ｕｓｅｄ　ｆｏｒ　Ｓｅｐｈａ－
ｄｅｘ　ＬＨ－２０．
１．２　Ｐｌａｎｔ　ｍａｔｅｒｉａｌ

Ｅｕｐｈｏｒｂｉａ　ｙｉｎｓｈａｎｉｃａ　Ｓ．Ｑ　ｗａｓ　ｃｏｌｌｅｃｔｅｄ　ｉｎ　Ｘｕｎｈｕａ，Ｑｉｎｇｈａｉ，２００８，ａｎｄ　ｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄ
ｂｙ　ｐｒｏｆ．ＬＩＵ　Ｓｈａｎｇ－ｗｕ（ｔｈｅ　ｎｏｒｔｈｗｅｓｔ　ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ　ｏｆ　ｐｌａｔｅａｕ　ｂｉｏｌｏｇｙ，Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ａｃａｄｅｍｙ　ｏｆ
Ｓｃｉｅｎｃｅｓ），ａｎｄ　ａ　ｖｏｕｃｈｅｒ　ｓｐｅｃｉｍｅｎ　ｗａｓ　ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ　ａｔ　ｔｈｅ　ｎｏｒｔｈｗｅｓｔ　ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ　ｏｆ　ｐｌａｔｅａｕ
ｂｉｏｌｏｇｙ，Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ａｃａｄｅｍｙ　ｏｆ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ．
１．３　Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ　ａｎｄ　ｉｓｏｌａｔｉｏｎ

Ｔｈｅ　ａｉｒ－ｄｒｉｅｄ　ｒｏｏｔｓ　ｏｆ　Ｅ．ｙｉｎｓｈａｎｉｃａ（８ｋｇ）ｗｅｒｅ　ｅｘｔｒａｃｔｅｄ　ｗｉｔｈ　８５％ＥｔＯＨ（２５Ｌ）

ａｔ　ｒｏｏｍ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｆｏｒ　４ｔｉｍｅｓ　ｅａｃｈ　５ｄａｙｓ　ａｎｄ　ｔｈｅ　ｅｘｔｒａｔ　ｗａｓ　ｅｖａｐｏｒａｔｅｄ　ｉｎ　ｖａｃｕｏ．
Ｔｈｅ　ｒｅｓｉｄｕｅ　ｗａｓ　ｓｕｓｐｅｎｄｅｄ　ｉｎ　ｗａｔｅｒ　ａｎｄ　ｗａｓ　ｅｘｔｒａｃｔｅｄ　ｗｉｔｈ　ｅｔｈｙｌ　ａｃｅｔａｔｅ．Ｔｈｅ　ｅｔｈｙｌ　ａｃ－
ｅｔａｔｅ　ｅｘｔｒａｃｔ（６０ｇ）ｗａｓ　ｓｉｌｉｃａ　ｇｅｌ　ｃｏｌｕｍｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（Ｓｉ－ｇｅｌ　ＣＣ）ｅｌｕｔｉｎｇ　ｗｉｔｈ
Ｃｈｌｏｒｏｆｏｒｍ（ＣＨＣｌ３），ＣＨＣｌ３－ａｃｅｔｏｎｅ（４０∶１ｔｏ　１∶１）ａｎｄ　Ｍｅｔｈａｎｏｌ（ＭｅＯＨ）．Ｅｉｇｈｔ－
ｅｅｎ　ｆｒａｃｔｉｏｎｓ　ｗｅｒｅ　ｏｂｔａｉｎｅｄ　ａｃｃｏｒｄｉｎｇ　ｔｏ　ｔｈｅ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅ　ｉｎ　ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｍｏｎｉｔｏｒｅｄ　ｂｙ　ＴＬＣ
（ＧＦ２５４），ｆｒａｃｔｉｏｎ　７（１．１ｇ）ｗａｓ　ｓｕｂｊｅｃｔｅｄ　ｔｏ　ｓｉｌｉｃａ　ｇｅｌ　ＣＣ　ａｎｄ　ｅｌｕｔｅｄ　ｗｉｔｈ　ＣＨＣｌ３－ａｃ－
ｔｏｎｅ（１０∶１），ｆｒａｃｔｉｏｎ　７Ｂｗａｓ　ｏｎ　ｔｈｅ　ｒｅｖｅｒｓｅ－Ｓｉ－ｇｅｌ（ＲＰ－１８）ＣＣ　ｅｌｕｔｉｎｇ　ｗｉｔｈ　ＭｅＯＨ－
Ｈ２Ｏ（５０％～１００％）ｔｏ　ｄｉｖｉｄｅ　ｉｎｔｏ　ｆｏｕｒ　ｓｕｂｆｒａｃｔｉｏｎｓ．Ｔｈｅ　ｓｕｂｆｒａｃｔｉｏｎ　７Ｂ－Ｃ　ｅｌｕｔｅｄ　ｗｉｔｈ
８５％ ＭｅＯＨ　ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ　ｔｏ　ｂｅ　ｏｎ　Ｓｉ－ｇｅｌ　ＣＣ　ｅｌｕｔｅｄ　ｗｉｔｈ　ＣＨＣｌ３－ａｃｔｏｎｅ（２５∶１），ｔｈｅｎ

３１１　第１期　ＺＨＡＮＧ　Ｂｅｎ－ｙｉｎ　ｅｔ　ａｌ：２ＤＮＭＲ　Ａｓｓｉｇｎｍｅｎｔｓ　ｏｆ　ａｎ　ｅｎｔ－Ｐｉｍａｒａｎｅ　ＤｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄｆｒｏｍＥｕｐｈｏｒｂｉａ　ｙｉｎｓｈａｎｉｃａ



Ｓｅｐｈａｄｅｘ　ＬＨ－２０ｅｌｕｔｅｄ　ｗｉｔｈ　ＣＨＣｌ３∶ＭｅＯＨ（１∶１）ａｆｆｏｒｄｅｄ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　１（１５ｍｇ）．

２　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ａｎｄ　ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ
Ａ　ｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｃｏｌｕｍｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ　ｏｎ　ｓｉｌｉｃａ　ｇｅｌ，ｓｅｐｈａｄｅｘ　ＬＨ－２０ａｎｄ　ＲＰ－１８

ｓｉｌｉｃａ　ｇｅｌ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｅｔｈｅｒ　ｅｘｔｒａｃｔ　ｏｆ　Ｅ．ｙｉｎｓｈａｎｉｃａｇａｖｅ　ｏｎｅ　ｋｎｏｗｎ　ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａｎｅ　ｔｙｐｅ　ｄｉｔｅｒ－
ｐｅｎｏｉｄ．

Ｔｈｅ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　１　ｗａｓ　ｏｂｔａｉｎｅｄ　ａｓ　ｗｈｉｔｅ　ｐｏｗｄｅｒ，ｗｉｔｈ　ｔｈｅ　ｍｏｌｅｃｕｌａｒ　ｆｏｒｍｕｌａ　ｃａｌｃｕ－
ｌａｔｅｄ　ａｓ　Ｃ２０Ｈ３２Ｏ２，ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ　ｂｙ　ＥＩＭＳ　ａｔ　ｍ／ｚ３０４［Ｍ］＋ａｎｄ　ＥＳＩＭＳ　ａｔ　ｍ／ｚ３０３［Ｍ－
Ｈ］－．Ｔｈｅｒｅ　ｗｅｒｅ　ｔｈｒｅｅ　ｒｉｎｇｓ　ｄｅｄｕｃｅｄ　ｆｒｏｍ　ｆｉｖｅ　ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ　ｕｎｓａｔｕｒａｔｅｄ　ｄｅｇｒｅｅｓ．

Ｔｈｅ　１３Ｃ　ＮＭＲ　ａｎｄ　ＤＥＰＴ　ｓｐｅｃｔｒａ　ｅｘｈｉｂｉｔｅｄ　２０ｃａｒｂｏｎ　ｓｉｇｎａｌｓ，ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ　ｔｈｒｅｅ　ｍｅｔｈ－
ｙｌｓ，ｅｉｇｈｔ　ｍｅｔｈｙｌｅｎｅｓ（ｏｎｅ　ｈｙｄｒｏｘｙｍｅｔｈｙｌ），ｆｉｖｅ　ｍｅｔｈｉｎｅｓ（ｏｎｅ　ｏｘｙｇｅｎａｔｅｄ），ａｎｄ　ｆｏｕｒ
ｑｕａｔｅｒｎａｒｙ　ｃａｒｂｏｎｓ．Ｔｈｅ　１　Ｈ　ＮＭＲ　ｓｉｇｎａｌｓ　ａｔδ０．９７（３Ｈ，ｓ），１．２４（３Ｈ，ｓ）ａｎｄ　１．０３
（３Ｈ，ｓ），ａｓ　ｗｅｌｌ　ａｓ　ｔｈｏｓｅ　ａｔδ４．８８（１Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝１０．５，１．２Ｈｚ）ａｎｄ　４．９４（１Ｈ，ｄｄ，Ｊ
＝１７．５，１．２Ｈｚ），ｗｅｒｅ　ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ　ｏｆ　ａ　ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａｎｅ　ｔｙｐｅ　ｄｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄ　ａｎｄ　ｗｅｒｅ　ａｓ－
ｓｉｇｎｅｄ　ｔｏ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｙｌ　ｇｒｏｕｐｓ　ａｔ　Ｃ－１７，Ｃ－１８ａｎｄ　Ｃ－２０ａｎｄ　ｔｏ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｙｌｅｎｅ　ｇｒｏｕｐ　ａｔ　Ｃ－１６，

ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅ　１３Ｃ　ＮＭＲ　ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｄａｔａ，ｅｘｈｉｂｉｔｉｎｇ　ｓｉｇｎａｌｓ　ｆｏｒ　ｔｈｒｅｅ　ｍｅｔｈｙｌ　ｇｒｏｕｐｓ　ａｔδ
２２．４，２６．０ａｎｄ　２２．０；ａ　ｍｅｔｈｉｎｅ　ｃａｒｂｏｎ　ａｔδ１５０．１；ａｎｄ　ａ　ｍｅｔｈｙｌｅｎｅ　ａｔδ１０９．１，ａｌｓｏ
ｐｒｏｖｉｄｅｄ　ｅｖｉｄｅｎｃｅ　ｆｏｒ　１　ｂｅｉｎｇ　ａｅｎｔ－ｐｉｍａｒａｎｅ　ｔｙｐｅ　ｄｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄ．Ｔｈｅ　ｄａｔａ　ｏｆ　１　Ｈ　ＮＭＲ
ｗｅｒｅ　ｉｎ　ａｃｃｏｒｄａｎｃｅ　ｔｏ　ｔｈｏｓｅ　ｏｆ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　３α，１９－ｄｉｈｙｄｒｏｘｙｌ－ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａ－９（１１），１５－ｄｉｅｎｅ
ｗｈｉｃｈ　ｈａｓ　ｂｅｅｎ　ｒｅｐｏｒｔｅｄ　ｉｎ　ｌｉｍｉｔｅｄ　ｅｌｕｃｉｄａｔｉｏｎ　ｍｅｔｈｏｄｓ　ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ　１　Ｈ　ＮＭＲ　ａｎｄ　ＭＳ　ｂｙ
Ｊａｋｕｐｏｖｉｃａ　Ｊ［３］．

Ｉｎ　ｏｒｄｅｒ　ｔｏ　ｃｏｎｆｉｒｍ　ｔｈｅ　ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ　ａｎｄ　ｇｉｖｅ　ｔｈｅ　ｃｏｍｐｌｅｔｅ　ＮＭＲ　ａｓｓｉｇｎｍｅｎｔｓ，１　Ｈ－１　Ｈ
ＣＯＳＹ，ＨＭＱＣ，ＨＭＢＣ　ａｎｄ　ＲＯＥＳＹ　ｓｐｅｃｔｒａ　ｏｆ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　１　ｈａｄ　ｂｅｅｎ　ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ　ｉｎ
ＣＤＣｌ３．Ｔｈｅ　１　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ　ｏｆ　１　ｃｏｎｆｉｒｍｅｄ　ｔｈｅ　ｐｒｅｓｅｎｃｅ　ｏｆ　ｆｏｕｒ　ｐａｒｔｉａｌ　ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ，（１）－
ＣＨ（ＯＨ）－ＣＨ２－ＣＨ２－，（２）－ＣＨ－ＣＨ２－ＣＨ２－，（３）－ＣＨ－ＣＨ２－ａｎｄ（４）－ＣＨ－ＣＨ２－．Ｔｈｅ　ｃｏｎ－
ｎｅｃｔｉｖｉｔｙ　ｏｆ　ｅａｃｈ　ｐａｒｔｉａｌ　ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ　ｗａｓ　ｃｌａｒｉｆｉｅｄ　ｂｙ　ｔｈｅ　ＨＭＢＣ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ（Ｆｉｇ．１ａｎｄ　Ｆｉｇ．
２）．

４１１ 波　　谱　　学　　杂　　志　　　　　　　　　第２９卷　



Ｆｉｇ．１　Ｓｅｌｅｃｔｅｄ　ＨＭＢＣ　ａｎｄ　１　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ　ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　１

Ｆｉｇ．２　ＨＭＢＣ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　１

Ｔｈｅ　ｒｅｌａｔｉｖｅ　ｓｔｅｒｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　ｗａｓ　ｆｉｎａｌｌｙ　ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ　ｂｙ　ＲＯＥＳＹ
ｓｐｅｃｔｒｕｍ （Ｆｉｇ．３）．Ｔｈｅ　ｒｅｌａｔｉｖｅ　ｃｏｎｆｉｇｕｒａｔｉｏｎ　ｏｆ　Ｈ－５ａｎｄ　Ｈ－２０ｗｅｒｅ　ａｓｓｕｍｅｄ　ｔｏ　ｂｅβａｎｄ
αａｃｃｏｒｄｉｎｇ　ｔｏ　ｔｈｅ　ｄａｔａ　ｏｆ　ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａ　ｔｙｐｅ　ｄｅｔｅｒｐｅｎｏｉｄｓ［４］．ＲＯＥＳＹ　ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｓ　ｏｂｓｅｒｖｅｄ
ｂｅｔｗｅｅｎ　Ｈ－５ｗｉｔｈ　Ｈ－３，Ｈ－７βａｎｄ　Ｈ－１８，Ｈ－２０ｗｉｔｈ　Ｈ－１９α，Ｈ－１α，Ｈ－１１，ａｎｄ　Ｈ－８，Ｈ－
１７ｗｉｔｈ　Ｈ－１２αａｎｄ　Ｈ－８，ｓｕｇｇｅｓｔｅｄ　ｔｈａｔ　ｔｈｅ　ｒｅｌａｔｉｖｅ　ｃｏｎｆｉｇｕｒａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　Ｈ－３，Ｈ－１７，Ｈ－１８
ｓｈｏｕｌｄ　ｂｅβ，βａｎｄα，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ａｃｃｏｒｄｉｎｇｌｙ，ｔｈｅ　ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ　ｏｆ　１　ｗａｓ　ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ　ｔｏ　ｂｅ
３α，１９－ｄｉｈｙｄｒｏｘｙｌ－ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａ－９（１１），１５－ｄｉｅｎｅ．１　Ｈ　ＮＭＲ　ａｎｄ　１３Ｃ　ＮＭＲ　ｄａｔａ（Ｔａｂｌｅ　１）

ｗｅｒｅ　ｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙ　ａｓｓｉｇｎｅｄ　ｂｙ　ｔｈｅ　ａｂｏｖｅ　２Ｄｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ．

５１１　第１期　ＺＨＡＮＧ　Ｂｅｎ－ｙｉｎ　ｅｔ　ａｌ：２ＤＮＭＲ　Ａｓｓｉｇｎｍｅｎｔｓ　ｏｆ　ａｎ　ｅｎｔ－Ｐｉｍａｒａｎｅ　ＤｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄｆｒｏｍＥｕｐｈｏｒｂｉａ　ｙｉｎｓｈａｎｉｃａ



Ｆｉｇ．３　ＲＯＥＳＹ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　１

Ｔａｂｌｅ　１　１ＤＮＭＲ　ａｎｄ　２ＤＮＭＲ　ｄａｔａ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　１ｉｎ　ＣＤＣｌ３

Ｐｏｓｉｔｉｏｎ δＨ（Ｊｉｎ　Ｈｚ）　　 δＣ １　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ　　 ＨＭＢＣ

１α

１β

１．９２（ｄ，Ｊ＝３．５Ｈｚ，１Ｈ）

１．３３（ｍ，１Ｈ）
３８．８（ｔ） Ｈ１β，Ｈ２α，Ｈ２β

Ｈ１α，Ｈ２α，Ｈ２β
Ｃ－２，Ｃ－３，Ｃ－５，Ｃ－１０，Ｃ－２０

２α １．８７（ｍ，１Ｈ） １８．１（ｔ） Ｈ１α，Ｈ２β，Ｈ３ Ｃ－１，Ｃ－３，Ｃ－４

２β １．５２（ｂｒｓ，１Ｈ） Ｈ１α，Ｈ１β，Ｈ２α，Ｈ３

３　 ３．４６（ｄｄ，Ｊ＝１１．５，３．６Ｈｚ，１Ｈ） ８１．０（ｄ） Ｈ２α，Ｈ２β Ｃ－４，Ｃ－５，Ｃ－１８，Ｃ－１９

４　 ４２．４（ｓ）

５　 １．５２ｏｖｅｒｌａｐｐｅｄ　 ４５．７（ｄ） Ｈ６α，Ｈ６β Ｃ－３，Ｃ－６，Ｃ－１０，Ｃ－１８，Ｃ－２０

６α １．６８（ｍ，１Ｈ） ２６．７（ｔ） Ｈ６β，Ｈ７α，Ｈ７β，Ｈ５ Ｃ－５，Ｃ－７，Ｃ－８

６β １．２０（ｍ，１Ｈ） Ｈ６α，Ｈ７α，Ｈ７β，Ｈ５

７α １．８６（ｍ，１Ｈ） ２８．６（ｔ） Ｈ６α，Ｈ７β，Ｈ８ Ｃ－５，Ｃ－６，Ｃ－８，Ｃ－１４

７β １．７５（ｍ，１Ｈ） Ｈ６α，Ｈ６β，Ｈ７α，Ｈ８

８　 ２．２７（ｂｒｓ，１Ｈ） ２９．１（ｄ） Ｈ７α，Ｈ７β，Ｈ１４α，Ｈ１４β Ｃ－７，Ｃ－９，Ｃ－１３，Ｃ－１４

９　 １５０．４（ｓ）

１０　 ３７．３（ｓ）

１１　 ５．３７（ｔ，Ｊ＝２．６Ｈｚ，１Ｈ） １１６．４（ｄ） Ｈ１２α，Ｈ１２β Ｃ－８，Ｃ－１２

１２α ２．０３（ｄ，Ｊ＝１７．４Ｈｚ，１Ｈ） ３７．６（ｔ） Ｈ１１，Ｈ１２β Ｃ－９，Ｃ－１１，Ｃ－１３，Ｃ－１７
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　　Ｃｏｎｔｉｎｕａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　Ｔａｂｌｅ　１

Ｐｏｓｉｔｉｏｎ δＨ（Ｊｉｎ　Ｈｚ）　　 δＣ １　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ　　 ＨＭＢＣ

１２β １．７８（ｍ，１Ｈ） Ｈ１１，Ｈ１２α

１３　 ３４．８（ｓ）

１４α １．４１（ｍ，１Ｈ） ４１．４（ｔ） Ｈ８，Ｈ１４β Ｃ－８，Ｃ－１３，Ｃ－１７

１４β １．０３ｏｖｅｒｌａｐｐｅｄ　 Ｈ８，Ｈ１４α

１５　 ５．８２（ｄｄ，Ｊ＝１７．５，１０．５Ｈｚ，１Ｈ） １５０．１（ｄ） Ｈ１６α，Ｈ１６β Ｃ－１３，Ｃ－１４，Ｃ－１６

１６α ４．９４（ｄｄ，Ｊ＝１７．５，１．５Ｈｚ，１Ｈ） １０９．１（ｔ） Ｈ１５，Ｈ１６β Ｃ－１３，Ｃ－１５

１６β ４．８８（ｄｄ，Ｊ＝１０．５，１．５Ｈｚ，１Ｈ） Ｈ１５，Ｈ１６α

１７　 ０．９７（ｓ，３Ｈ） ２２．４（ｑ） Ｃ－１２，Ｃ－１３，Ｃ－１４，Ｃ－１５

１８　 １．２４（ｓ，３Ｈ） ２２．０（ｑ） Ｃ－３，Ｃ－４，Ｃ－５，Ｃ－１９

１９α ４．２７（ｄ，Ｊ＝１１．１Ｈｚ，１Ｈ） ６４．２（ｔ） Ｈ１９β Ｃ－３，Ｃ－４，Ｃ－５，Ｃ－１８

１９β ３．５３（ｄ，Ｊ＝１１．１Ｈｚ，１Ｈ） Ｈ１９α

２０　 １．０３（ｓ，３Ｈ） ２６．０（ｑ） Ｃ－１，Ｃ－５，Ｃ－９，Ｃ－１０

３　Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ
３α，１９－ｄｉｈｙｄｒｏｘｙｌ－ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａ－９（１１），１５－ｄｉｅｎｅ（１）：Ｃ２０Ｈ３２Ｏ２，ｗｈｉｔｅ　ｐｏｗｄｅｒ；１　Ｈ

ａｎｄ　１３Ｃ　ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３）ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｄａｔａ（Ｔａｂｌｅ　１）．ＥＳＩＭＳ　ｍ／ｚ３０３［Ｍ－Ｈ］－；ＥＩ／ＭＳ　ｍ／

ｚ３０４［Ｍ］＋（３６），２８６（４４），２７１（６７），２５５（５７），２３６（２８），２１３（３２），２０１（３５），１８７（５４），

１５９（５８），１４９（１００），１３３（７１），１１９（６９），１０５（９１），９５（７３），９１（７８），８１（６８），６７（５４），５５
（７８）．
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阴山大戟中一个对映海松烷型二萜２ＤＮＭＲ全归属

张本印１，３，王　环１，罗晓东２，杜芝芝２，沈建伟１，张晓峰１＊

（１．中国科学院 西北高原生物研究所，青海 西宁８１０００８；

２．中国科学院 昆明植物研究所 植物化学与西部植物资源持续利用国家重点实验室，云南 昆明６５０２０４；

３．中国科学院 研究生院，北京１０００４９）

摘　要：从阴山大戟的根部首次分到一个已知的对映－海松烷型二萜，３α，１９－ｄｉｈｙｄｒｏｘｙｌ－
ｅｎｔ－ｐｉｍａｒａ－９，１５－ｄｉｅｎｅ，通过二维波谱方法（１　Ｈ－１　Ｈ　ＣＯＳＹ，ＨＭＢＣ，ＨＭＱＣ，ＲＯＥＳＹ）
确定了其结构，并且首次此化合物的 Ｈ谱和Ｃ谱数据进行了全归属．

关键词：大戟科；阴山大戟；对映－海松烷型二萜；２ＤＮＭＲ谱
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