
归处理 ,得回归方程: log Mw = - 0. 881 3tR+

10. 378 1(r= 0. 868 1)。
表 1　各标样的保留时间 ( n= 3)

Table 1　 Retention time of standard samples (n= 3)

样品名称 样品相对分子质量 保留时间 tR /min

葡萄糖 180 9. 50

T-10 10 500 7. 26

T-40 44 000 5. 83

T-70 78 000 5. 70

T-500 482 000 5. 53

T-2000 2 000 000 5. 05

　　样品 SGPS1, SGPS2的 HPLC色谱图 ,由

Ech rom 98色谱数据处理工作站的峰面积百分比计

算 , SGPS1的面积百分比为 100% ,即 SGPS1的纯

度为 100% ,其保留时间 tR为 5. 38 min; SGPS2的

面积百分比为 100% ,即 SGPS2的纯度为 100% ,其

保留时间 tR为 5. 18 min。

由样品的保留时间 ,用校正曲线计算得各多糖

的相对分子质量 ,见表 2。
表 2　 HPLC法测定罗汉果多糖的相对分子质量 (n= 3)

Table 2　 Relative polysaccharides of S. grosvenorii

by molecular weight in HPLC (n= 3)

多糖名称 保留时间 tR /min 得相对分子质量

SGPS1 5. 38 430 000

SGPS2 5. 18 650 000

3. 2　本研究首次从罗汉果中分离得到 2个多糖 ,建

立了 HPLC法测定其相对分子质量的便捷方法。测

定得到多糖 SGPS1, SGPS2的相对分子质量分别为

430 000, 650 000。有关 2个多糖 SGPS1, SGPS2的

结构测定和生物活性的测定有待进一步研究。
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延边川芎的化学成分研究

陈　赤 ,王大志* ,柏　川 ,杜蕾蕾
 

(四川大学华西药学院 ,四川 成都　 610041)

　　延边川芎 Cnidium of f icinale Makino,又名东川

芎、洋川芎 ,为地方药材品种 ,其干燥根茎入药 ,功效

与川芎相同。 延边川芎源于日本川芎 ,是本世纪初经

朝鲜传入我国东北地区的 ,此后主要在吉林省延边朝

鲜族自治州栽培 ,并在局部地区作为川芎使用
[1 ]
。日

本川芎根茎的化学成分已见于文献报道 ,主要为苯酞

类、酚类和糖类化合物 ,而延边川芎的化学成分研究

尚属空白。为了进一步了解引种至四川栽培的延边川

芎的化学成分 ,为生药的品质评价奠定基础 ,本课题

采用不同极性溶剂提取、低压柱色谱等方法对其化学

成分进行了分离和纯化 ,共获得 11个单体化合物。通

过熔点测定 , IR, M S, 1 H-NMR和 13 C-NM R鉴定出 9

个成分 (化合物Ⅰ ～ Ⅸ ) ,其中化合物Ⅰ ,Ⅴ ,Ⅶ ,Ⅷ ,

Ⅸ 为首次从该种植物中分离获得。

1　实验部分

1. 1　仪器、试剂和材料: Buchi旋转蒸发仪 (瑞士 ) ;

ZF- 1型三用紫外分析仪 (上海顾村电光仪器厂 ) ;

PERKIN - ELM ER 983型 红外光 谱仪 ; 美 国
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HP5988AGC /M S联用仪 ( EI- M S, 70 eV ) ; Bruker

AC- E200和 Varian UN ITYINOV A- 400核磁共

振仪 ( CDCl3 , CD3COCD3为溶剂 , TM S为内标 )。薄

层色谱用硅胶 G和硅胶 HF254 (青岛海洋化工厂 ,化

学纯 , 200～ 300目 ) ;柱色谱用硅胶 H(青岛海洋化

工厂 ,化学纯 , 200～ 300目 )。 提取用试剂为化学纯

( CP) ,色谱及重结晶用试剂为分析纯 ( AR)。延边川

芎药材采于四川彭县 ,经熊荣先教授鉴定 ,其原植物

为 C . of f icinale Makino。

1. 2　提取与分离:延边川芎干燥药材 2 kg ,粉碎后

依次用石油醚、乙醚、甲醇回流提取至提取液无色。

甲醇提取物 150 g以氯仿 -甲醇 -水 ( 8∶ 4∶ 3)反复萃

取除糖 ,浓缩氯仿萃取物 ,并将其与石油醚、乙醚提

取物合并。合并取 90 g在正己烷-甲醇-水 ( 20∶ 10∶

2)中重新分配。浓缩甲醇和水层 ,得 30 g粗提物。粗

提物以不同配比的石油醚 -醋酸乙酯、氯仿-醋酸乙

酯、氯仿 -甲醇等混合溶液梯度洗脱 ,经反复硅胶柱

色谱 ;薄层色谱检查 ;重结晶纯化 ,得化合物Ⅰ ～ Ⅸ 。

2　结构鉴定

化合物Ⅰ :欧当归内酯 A( levistolide A)。 无色

柱状晶体 (醋酸乙酯重结晶 ) ,分子式: C24H28O4 , mp:

122℃～ 124℃。 氢谱、碳谱数据与文献报道值

一致
[2 ]
。

化合物Ⅱ : senkyunolide A。淡黄色油状物 ,有

芳香气味。分子式: C12H16O2。氢谱、碳谱数据与文

献 [3 ]基本相符。

化合物Ⅲ : senkyunolide G。淡黄色油状物。分

子式: C12 H16O3。氢谱、碳谱与文献
[3 ]基本相符。

化合物Ⅳ :孕烷醇酮 ( pregneno lone)。无色针晶

(石油醚∶醋酸乙酯 = 2∶ 1重结晶 ) ,分子式:

C21 H34O2 , mp: 186 ℃～ 188 ℃。 IR,
1
H-NMR,

13
C-NMR数据与文献

[3 ]基本相符。

化合物Ⅴ : β -谷甾醇 (β -si tostero l)。无色片状晶

体 (甲醇重结晶 ) ,分子式: C29 H50O, mp: 138℃～

140℃。
1
H-NMR与 EI-M S数据与文献 β -谷甾醇标

准品图谱 [4 ]一致 ,与 β-谷甾醇标准品混合测熔点不

下降。

化合物Ⅵ :阿魏酸 ( ferulic acid):无色针状晶体

(醋酸乙酯重结晶 ) ,分子式: C10H10O4 , mp: 183℃～

185℃。 1
H-NMR和 EI-M S光谱数据经解析并与文

献 [5 ]核对 ,确定为阿魏酸。

化合物Ⅶ : 棕榈酸 ( palmi tic acid): 白色颗粒状

固体 ,分子式: C16 H32O2 , mp: 60℃～ 62℃。 NM R,

M S数据和标准图谱数据一致 [6 ]。

化合物Ⅷ : α-芹子烯 (α-seliene)。 无色不同状

物 ,分子式: C15H24。
1
H-NMR ( 200 M Hz, CDCl3 ,

δppm ): 4. 70( 2H, s, = CH2 ) , 4. 43( 1H, s, = CH-)。

EI-M Sm /z (% ): 204( M
+ , 73. 1) , 189( M

+ - CH3 ,

51. 6) ,脱 - 系列 -CH2和 -CH2 CH2-, 175, 161, 147,

133, 118, 105, 91,与标准八峰质谱图
[7 ]
数据一致。

化合物Ⅸ :正二十烷 ( eico sane)。 白色蜡状物 ,

易溶于石油醚 ,氯仿等非极性溶剂。分子式: C20 H42。
1
H-NMR( 400 MHz, CDCl3 ,δ): 0. 83( 6H, t , J= 6. 4

Hz) , 1. 23( 36H, b)。 EI-M S m /z (% ): 282 ( M
+ ,

1. 4) , 211, 197, 183, 169, 155, 141, 127, 113, 99, 85,

71, 57( 100) ,为一系列 15+ 14n的质谱峰 , 57为基

峰 ,丰度随质量上升而下降 ,成曲线状 ,为长链烃的

质谱特征 ,故鉴定为正二十烷。
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