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37，5’)，6．81(1H，d，J=2．0 Hz，H一8)，6．73(1H，S，

H一3)，6．44(1H，d，J=2．0 Hz，H一6)，5．15(1H，d，

J=7．5 Hz，H一1”)，3．93(3H，S，4’一0CH3)，3．50～

3．77(m—sugar—H)；13C—NMR(125 Hz，DMSO)艿：

56．3(OCH。)，163．2(C一2)，104．5(C一3)，182．8(C一

4)，157．7(C一5)，100．6(C一6)，163．7(C一7)，95．6(C一

8)，161．8(C一9)，106．1(C一10)，123．4(C一1’)，129．2

(C一27，67)，115．3(C一37，5 7)，164．5(C一47)，100．3(C一

1”)，73．8(C一2”)，77．1(C一3”)，70．2(C一4”)，77．9(C一

5”)，61．3(C一6”)。参考文献报道[6’73确定该化合物为

刺槐素一7—0一肛D一葡萄糖苷。

化合物Ⅳ：白色固体；mp 213℃；ESI—MS m／z

137FM一13一，161[M+Na]；1H—NMR数据参考文

献报道[83确定该化合物为对羟基苯甲酸。

化合物V：无色棱状晶体，溴甲酚绿原位薄层反

应阳性，提示该化合物为有机酸。与一枝蒿酮酸标准

品对照，薄层色谱Rf值相同，氢谱和质谱数据均相

同，故确定该化合物为一枝蒿酮酸。

化合物Ⅵ：淡黄色固体粉末；与胡萝卜苷的对照

品对照，薄层色谱Rf值相同，氢谱、碳谱和质谱数据

均相同，故确定该化合物为胡萝卜苷。
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喙荚云实中一个新二萜类化合物
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摘要：目的研究喙荚云实Caesalpinia minax的化学成分。方法采用多种色谱方法分离纯化，依据理化性质、

波谱数据分析进行结构鉴定。结果 从喙荚云实的95％乙醇溶液回流提取物中分离鉴定了一个呋喃二萜类化合物

minaxin A，并利用MTT法研究这个化合物对人肝癌细胞HepG2的生长抑制作用。结论该化合物为新化合物，药

理活性实验结果表明minaxin A对人肝癌细胞HepG2具有一定的生长抑制作用。
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A novel diterpene from Caesalpinia minax
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Abstract：Objective To study the chemical constituents of Caesalpinia minax．Methods The

chemical constituents were isolated and purified by various chromatographic methods and their structures

were elucidated by the analysis of spectral data and physicochemical properties．Results One diterpene

compound was isolated from the 95％alcohol extract of C．minax，which was named minaxin A，and the

inhibitory activities of the compound on HeDG2 cell were studied by use of MTT method．Conclusion

Minaxin A is a new compound and shows the significant inhibitory activities on HepG2 cell．
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喙荚云实为豆科云实属喙荚云实Caesalpinia

minax Hance植物的种子，生于低海拔的旷野草丛

或缓坡林缘，分布于广西、云南等地。喙荚云实据古

医药书籍记载有活血散瘀、止痛、清热、除湿的功效，

民间用于治疗哕逆、痢疾、淋浊、尿血、跌打损伤等

症[1]。鉴于喙荚云实具有上述诸多药理活性，研究其

中发挥药理活性的物质基础将具有深远意义，故本

课题组对喙荚云实的化学成分进行了系统研究，前

文已报道从该植物中分离得到了一系列已知化合

物，本实验继续报道对喙荚云实的95％乙醇回流提

取物的化学成分研究。通过硅胶柱色谱、凝胶柱色谱

和重结晶等方法从中分离得到了1个化合物，根据

其波谱数据并结合文献[2]，确定了这个化合物的结

构，为一个新的呋喃二萜类化合物，命名为喙荚云实

星A(minaxin A)，并采用MTT法研究该化合物对

人肝癌细胞HepG2的生长抑制作用，结果表明

minaxin A对HepG2细胞的生长表现出一定的生长

抑制作用，且其作用呈明显剂量依赖性，其半数有效

抑制浓度(IC50)为(56．8±1．2)tlmol／L。

1仪器与材料

Bruker ARX一300型核磁共振波谱仪(瑞士)；

紫外灯(上海顾村电光仪器厂)。薄层色谱用硅胶G、

H、GF一254和柱色谱用硅胶(青岛海洋化工有限公

司)；常规试剂均为分析纯(沈阳试剂厂)；氘代试剂

为中国科学院武汉波谱公司生产。RPMI一1640培养

基、MTT均购于Sigma公司(美国)，胎牛血清购于

北京元亨圣马生物试剂公司。

喙荚云实药材购自广西，由沈阳药科大学中药

鉴定教研室孙启时教授鉴定为喙荚云实Caesalpinia

minax Hance。

2提取和分离

喙荚云实5 kg用95％乙醇回流提取，得提取物

1．5 kg，用水分散后，依次用石油醚、氯仿、醋酸乙

酯、正丁醇萃取，萃取掖减压浓缩，得4个萃取部分。

取氯仿层样品100 g经硅胶柱色谱分离，采用氯仿一

甲醇溶剂系统(100。1～1：1)进行梯度洗脱，所得

流分经硅胶柱色谱、凝胶柱色谱和重结晶等方法分

离纯化，得到一个新化合物minaxin A(25 mg)。

3结构鉴定

Minaxin A：白色粉末(氯仿一甲醇)，mp 177～

179℃，ESI—MS(m／z)：419．1[M一1]一，443．1

[M+Na]+，分子式：C2。H。。O。。。IR v密(cm-1)：3 412

(一0H)，1 807(C=0)，1 738(C—O)；1H—NMR(300

MHz，DMSO)艿：1．05，1．07，1．08(9H，3×CH3)，

2．07(3H，S，OAc)，3．49(1H，brs，H一3)，4．10(1H，

dt，J=10．4，5．2 Hz，H一2)，4．78(1H，dd，，=11．1，9

Hz，H一7)，5．34(1H，dd，，一9．5，0．8 Hz，H一6)，6．50

(1H，d，J=1．9 Hz，H一15)，7．54(1H，d，J=1．9 Hz，

H一16)。结合13C—NMR(75 MHz，DMSO)谱以及

DEPT谱，可知该化合物结构中有22个碳信号，其

中艿173．9为内酯羰基碳信号，艿152．1，113．7，

107．7，142．0为一呋喃环的碳信号，d 63．4，74．7，

83．0，72．7，82．3为5个烷氧羰信号。该化合物的氢、

碳谱数据与文献报道的化合物喙荚云实素A

(caesalmin A)[23的氢、碳谱数据相比较，发现除A

环外，其余位置的数据基本一致，并结合此化合物的

HMQC，HMBC，COSY谱，确定了该化合物的平面

结构，在HMBC谱中，8 1．14(1H，dd，J一4．5，13．4

Hz，H一1)，1．84(1H，t like，‘厂=13．4 Hz，H一1)的质子

分别与40．7(C—10)，63．4(C一2)，74．7(C一3)的碳有

远程相关，艿3．49(1H，brs，H一3)的质子与41．3(C-

1)，41．8(C一4)，63．4(C一2)，83．0(C一5)的碳原子有

远程相关，艿1．05(3H，S，H一18)的甲基质子与25．1

(C一19)，41．8(C一4)，74．7(C一3)的碳有远程相关，占

1．08(3H，S，H一19)的甲基质子与15．5(C一20)，41．8

(C一4)的碳有远程相关，艿1．07(3H，S，H一20)的甲基

质子与32．1(C一9)，40．7(C一10)，83．0(C一5)的碳有

远程相关，可确定A环的结构(图1)。此外，在该化合

物的NOESY中，艿1．07(H一20)的质子分别与2．14

(H一8)、4．10(H一2)以及1．08(H一19)的质子有NOE

相关，艿4．78(H一7)的质子分别与2．99(H一9)和3．63

(H一14)的质子有NOE相关，在此基础上，结合H一3

质子的峰型(宽单峰)可确定H一2、H一3的位置关系

为顺式，由此可推断化合物的相对构型。结合上述信

息，可将该化合物的结构鉴定为如图1所示的结构，

命名为minaxin A，此化合物为一新化合物，氢、碳谱

数据见表1。

O

O

图1化合物I的结构、HMBC、NOE相关谱

Fig．1 Structure，key HMBC，and NOE

correlations of compound I

4对人肝癌细胞HepG2的生长抑制作用



中草蒋 Chinese Traditional and Herbal Drugs第39卷第8期2008年8月 ·1129·

表1 Minaxin A的1H—NMR、13C—NMR、HMBC数据

(DMSO—d‘，TMS为内标)

Table 1 1H—NMR，13C—NMR，and HMBC spectral

data of minaxin A(DMSO—d‘with TMS

aS an internaI standard)

碳位 1H—NMR(‘，) 13C-NMR HMBC

4．1 细胞培养：人肝癌细胞HepG2(HB一8065，

American Type Culture Collection，Manassas，

VA，美国)。细胞单层接种在含10％胎牛血清，2

mmol／L谷氨酰胺的RPMI一1640培养液中，在饱和

湿度、37℃、5％CO：的培养箱中培养。

4．2细胞生长抑制：HepG2细胞5×10‘个／mL，接

种于96孔培养板，每孔100弘L。培养12 h，分别加入

不同浓度的minaxin A。培养24 h后，MTT法测定

细胞生长抑制率。

细胞生长抑制率一[A。(对照)一A。(化合物)]／A570

(对照)×100％

4．3 Minaxin A对人肝癌HepG2细胞的生长抑制

作用：据文献报道[3’‘]，二萜类化合物对多种肿瘤细

胞具有杀伤作用，因此检测化合物对人肝癌HepG2

细胞的生长抑制作用。不同浓度的化合物作用于细

胞24 h后，化合物对HepG2细胞的生长表现出一定

的生长抑制作用，且其作用呈明显剂量依赖性，其半

数有效抑制浓度(IC50)为(56．8±1．2)／1mol／L。
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五倍子化学成分研究
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摘要：目的研究五倍子石油醚和氯仿部位化学成分。方法利用硅胶柱色谱及薄层色谱等进行分离纯化，并通

过1H—NMR、13C—NMR、ESI—MS等波谱技术进行结构鉴定。用二倍稀释法测定了化合物I对尖孢镰刀菌的抗菌活

性。结果共分离得到10个化合物，分别为2一羟基·6一十五烷基苯甲酸(I)、白果酚(I)、棕榈酸一1，3一二甘油酯

(I)、}谷甾醇(Ⅳ)、正二十五烷(V)、4-羟基一3一甲氧基一苯甲酸(V1)、棕榈酸(Ⅶ)、月桂酸(Vt)、肉豆蔻酸(IX)及没

食子酸(x)。结论化合物I～Ⅵ为首次从五倍子中分离得到。化合物I对尖孢镰刀菌显示中等的抗菌活性。

关键词：五倍子’化学成分，抗菌活性
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