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石柱 黄 莲根茎中生物碱的研究

王蕙楷 撮培全 陈新民
四川医学院藕学系

提要 石柱建 户, 人 , 。 , 动 人 人。‘

痴 根茎中
,

获得小粟碱
,

, 、 ,

一种非酚性生物碱 还原产物
,

熔点 斗 一 ℃ 及一种酚性生物碱 还

原产物
,

熔点 一 ℃

前报
‘

于四 川峨眉山产野 黄 建 , ‘几萝。口 ‘ , 。 , , ‘己 , , 行 根

茎中获得小秦碱
, , ,

及未知非酚性生物碱与酚性生物碱各二

种
,

今将四川石柱县种植黄速 称石柱建
,

味速
,

稿爪建
,

南岸速 洲
, ‘左 二 。后

二 , 形厉人 根茎
,

进行生物碱部分的研究 于其酒精浸出物中未获得叔胺

生物碱 以盐酸沉淀出小桑碱盐酸盐熔点 斗一 , ℃ 分解
,

握 马 柱层析后
,

得熔

点 ℃ 分解 的黄色具光泽的斜状精晶 此物的紫外孩吸收光藉
,

与 谊 及

等 豁载的小集碱盐酸盐的紫外搔吸收光藉一致 其还原产物熔点 “ ,一 “ , ℃
,

与

四氢小秦碱混合熔点不下降
,

具甲烯二氧基
,

无酚基存在
,

元素分析值为 玩
,

敲明

郎四氢小桑碱 批于硫酸沉淀部分中
,

酒精溶出的硫酸盐
,

呈橙黄色粉末
,

熔点 。℃以

上
,

其还原产物熔点 一 抉 ℃
,

与 击。 饥 混合熔点不下降
,

元素分析值为

公担晒。卿
,

紫外拔吸收光藉及其他衍生物都与 ’ 的一致 其次
,

以碘化

钾溶液处理所得沉淀
,

于其氢氧化押溶液可溶部分的还原产物中
,

获得无色斜状桔晶
,

熔

点 一 ℃
,

与 左 的混合熔点不下降
,

紫外校吸收光藉及元素分析

值 玩 都与 以 二 的一致
,

其 一 甲基化合物熔点 斗 一 铭 ℃
,

与

叩 混合熔点不下降
,

元素分析值为 玫 氢氧化钾溶液不溶物
,

翘

还原后
,

从其酚性部分的丙酮易溶物中
,

得到少量 。 ,

于丙酮难溶物

中
,

获得另一种酚性生物碱
,

熔点 , 一 ℃ 从还原产物的非酚性部 中
,

获得

及一种未知生物碱
,

熔点 壮一 ℃

实 脸 部 分

石柱黄建根茎粉末 公斤
,

以 多 酒精温浸十几次至浸液无生物碱反应 合并浸

本文于 年 月 巧 日收到

熔点为校正值 紫外光分光光度静系 型分光光度爵 测定吸收光藉的无水酒精系按
。

等方法 「月制备
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液
,

减压浓缩
,

浓俯液放置 年时简
,

滤去沉淀 滤液用石油醚 沸点 一 ℃ 提取儿

次
,

水溶液于水浴上低温以风扇吹至糊状
,

用热水处理
,

析出少量胶状沉淀
,

过滤
,

滤液供

下列分离

, 灌碱的分离 于上述滤液中加入浓盐酸
,

析 出多量黄色精晶性沉淀 抽滤
,

以少量

含 多盐酸的水溶液及酒精溶液抽洗几次
,

再于酒精及水中重桔晶各二次
,

获得麟黄色具

光泽的斜状桔晶
,

熔点 一 ℃ 分解 本品溶于 多酒精
,

通过

层析柱
,

以同一溶剂冲洗
,

冲 出液蒸发除去部分酒精
,

析出解黄色针状桔晶
,

熔点 ℃ 分

解 此物的紫外搔吸收光藉 又黑
于

毫微米
,

阳 毫微米
,

毫微米 又轰瑟罗 究毫

微米
,

毫微米
,

与文献昆载值邵 一致
四氢小葵碱的制备 小易蒸碱盐酸盐用前报 〔‘’方法还原及处理

,

得无色透明的棱形块
状精晶

,

熔点 “ ,一 多℃
,

与四氢小桑碱 熔点 一 ℃ 混合熔点不下降
,

及 甲烯二氧基正反应
,

’ 酚基鱼反应
,

值为

分析 四氢小桑碱

爵算值
, ·

实髓值
, 夕 , ,

·
,

加 的分离 上述滤去小秦碱盐酸盐沉淀后的酸性水溶液
,

用乙醚提取 几 次

后
,

加入浓氢氧化氨溶液呈强碱性
,

再用乙醚提取几次后
,

碱性水溶液中加入硫酸溶液至

沉淀完全 滤取沉淀 克
,

先后以冷酒精及热酒精处理至无溶出物 将酒精溶液蒸发
,

析出黄棕色沉淀
,

以少量冷酒精抽洗后
,

不溶物为橙黄色粉末
,

熔点 ℃以上 此物与

硫酸盐熔点 。℃以上 ’〕一致 酒精处理后的不溶物
,

值接溶于冰醋酸及 外

硫酸溶液
,

加入锌粒加热 小时还原
,

反应液过滤
,

滤液加氢氧化氨呈张碱性
,

以氯仿提取

未获得精晶性物

的制备 硫酸盐用前报 〔‘ 方法还原及处理
,

得无色翎

斜状拮晶
,

熔点 一
,

与 场 二 熔点 一 混合熔点不下降
,

及 甲烯二氧基正反应
,

酚基负反应
,

马 值为
,

紫外栈吸收

光藉 久繁择 毫微米
,

毫微米 ‘ 久狱黔 毫微米 。

,

毫微米 斗

分析 ‘ ‘

舒算值
, 呱 “

实雕值
, ‘

碘甲烷化合物的制备 用前报 ‘ 〕方法与碘甲

烷作用
,

获得白色晶粉
,

熔点 ℃
,

与文一敏靛载的熔点 ℃ 〕一致
,

与 。

碘甲烷化合物 熔点 一 ℃ 的混合溶点不下降

氯甲烷化合物的制备 由 碘甲烷化合物与氯

化银作用而得
‘ ,

熔点 一 ℃
,

与文献昆载值
”一致

碘化物的制备 由 击 制得
,

熔点 ℃ 以上 分解
,

与

文献昆载值 一致
滋。 的分离 硫酸沉淀后的滤液

,

加入 多碘化钾溶液
,

析出多量沉淀 滤
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取沉淀以水洗滁至无溶出物
,

合井洗液及滤液 保存 沉淀用合 形 碘化押的氢氧化钾

溶液 , 洗溶儿次
,

分开可溶部分及不溶部分 将可溶部分加入冰酷酸成酸性
,

再

以 务 碘化钾溶液沉淀 滤取沉淀 克
,

溶于冰酷酸及 务 硫酸溶液
,

与锌粒如常法

还原 产物熔点 多一 ℃
,

为 白色簇状扁长方形拮晶
,

于甲醇一氯仿溶液中重拮晶几

次
,

熔点 一 ℃
,

与 混合熔点不下降
,

及 甲烯二

氧基食反应
, 记 酚基正反应

,

值为 突
,

紫外释吸收光谱 又轰况 毫微

米 又票昆
日 弘 毫微米

分析

箭算值
, 。

实脸值
, , 斗 , 夺

, , 斗

一甲基一 的制备 由 ,二 用前报
’方法制

得
,

产物为透明麟片状拮晶
,

熔点 一 盯 ℃
,

与 ’ 混合熔点不下降
,

紫

外搔吸收光甜 又黑沪 毫微米 久掀岔
压

毫微米

分析 吼 、 ,‘ 」。

舒算值
, , 斗

实蔽值
, , , 斗

熔点 一 及 一 生物碱与 及

磁 的分离 上述氢氧化钾溶液不溶的碘化钾沉淀
,

如前述方法以冰酷酸
、

硫酸及锌粒还原 反应液的氯仿提 出物
,

以 氢氧化钾溶液洗去酚性生物碱 碱性溶

液加盐酸呈酸性后再加氢氧化氨呈碱性
,

以氯仿提取
,

提取液挫水洗后
,

无水硫酸纳干燥
,

蒸发
,

凌渣加入少量无水酒精加热蒸发除去溶剂
,

残渣用热丙酮处理 丙酮易溶部分蒸去

溶剂后
,

以甲醇一氯仿溶液重桔晶
,

得无色簇状斜晶
,

熔点 一 招 ℃
,

与 。

颐 的混合熔点不下降
, , 值为 弘 丙酮难溶部分

,

以甲醇一氯仿溶液重拮晶
,

得无
色正方形拮晶

,

熔点 , 一
,

此物与 混合熔点 一 ℃

明显下降

以氢氧化钾洗去酚性生物碱后的氯仿溶液
,

以水洗后
,

用无水硫酸钠干燥
,

蒸发除去

溶剂 婆渣以热丙酮处理 将丙酮难溶部分溶于氯仿
,

通过 层析柱
,

以氯仿冲洗

冲 出物于甲醇一氯仿中重精晶
,

获得无色袖长斜状拮晶
,

熔点 一 ℃
,

与
。 混合熔点不下降 ,

凡 值为 “
,

丙酮易溶部分
,

蒸发除去溶剂
。

析出拮晶 滤取拮

晶溶于苯中
,

通过 层析柱
,

依次以苯及苯一丙酮冲洗
,

于苯冲 出液中获得拮晶
,

于甲

醇一氯仿溶液中重拮晶
,

得无色相斜状拮晶
,

熔点 斗 一执 ℃ 丙酮母液中获得另一种籍

晶
,

熔点 刊 ℃

熔点 一 ℃生物碱的元素分析值

实蔽值
, 夕 , , 斗 ,

概上层析 溶剂为正丁醇一酷酸一水
,

滤抵
,

温度 ℃
,

展开

时简 一 多小时
,

显色剂为 栽剂

致蒯 元素分析系四川中医中药研究所第四室沈代梁及周碧珍同志代作 紫外楼吸收光碧系中国

科学院西南有机化学研究所李文通同志代作
,

特此致黝
。
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