
(C-27),180.9(C-28),33.0(C-29),24.1(C-30)。以

上光谱数据与齐墩果酸的光谱数据[ 6] 一致 ,故鉴定

为齐墩果酸。

化合物 Ⅵ :无色针晶 , mp 229 ～ 230 ℃, FeCl3

反应呈阳性 , 提示含有酚羟基。EI-MS m/z :171

([ M +1] +), 170(M + , 100%), 153([ M -OH] +),

152([ M -H 2O ]
+
), 分子式为C7 H 6O5 。

13
C-NMR

(CD3OD ,125 MHz)δ:170.4(-COOH), 146.4(C-3 ,

5), 139.6(C-4), 122.0(C-1), 110.3(C-2 , 6)。
1
H-NMR(CD 3OD , 500 MHz)δ:7.04(2H , s , H-2 ,

6)。以上光谱数据与没食子酸的数据
[ 7]
一致 ,故鉴

定为没食子酸。

化合物 Ⅶ :黄色柱状结晶 , mp 190 ～ 191 ℃,

FeCl3反应呈阳性 ,提示含有酚羟基 。EI-MS m/z:

171([ M +1] +), 170(M + , 100%), 153([ M -

OH]
+
), 152([ M -H2 O ]

+
), 分子式为C7H 6O 5 。

1 3
C-NMR(CD3OD , 125 MHz)δ:170.4(-COOH),

146.4(C-3 ,5), 139.6(C-4), 121.9(C-1),110.3(C-

2 ,6)。与没食子酸混合熔点下降。以上光谱数据与

2 ,4 , 6-三羟基苯甲酸数据[ 8] 一致 ,故鉴定为 2 ,4 ,6-

三羟基苯甲酸。

化合物 Ⅷ:乳白色粉末 , mp 148 ～ 149 ℃, FeCl3

反应呈阳性 ,提示含有酚羟基。 1H-NMR(CD 3OD ,

500 MHz)数据和13 C-NMR(CD 3OD , 125 MHz)数

据与没食子酸乙酯数据[ 9] 一致 ,故鉴定为没食子酸

乙酯。

化合物 Ⅸ :白色针晶 , mp 277 ～ 278 ℃, Lieber-

mann-Burchard 反应阳性 , 溴甲酚绿反应阳性。
1 H-NMR(C5D 5N , 500 MHz)和13 C-NMR(C5D5N ,

125 MHz)数据与熊果酸数据[ 10] 一致 ,与熊果酸对

照品共薄层色谱 , Rf值相同 ,故鉴定为熊果酸。
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摘　要:目的　研究细梗胡枝子 Lespedeza virgata 全草的化学成分。方法　采用多种色谱技术对其醋酸乙酯部分
进行分离和纯化 ,根据光谱数据和理化性质鉴定化合物结构。结果　分离鉴定了 10 个化合物 , 分别鉴定为槲皮素-

3′-甲醚(Ⅰ)、槲皮素-3-O-β-D-半乳糖苷(Ⅱ)、槲皮素-3-O-β-D-葡萄糖苷(Ⅲ)、槲皮素-3-O-α-L-鼠李糖苷(Ⅳ)、槲皮
素(Ⅴ)、山柰酚-3-O-β-D-吡喃葡萄糖苷(Ⅵ)、山柰酚-3-O-α-L-鼠李糖苷(Ⅶ )、山柰酚(Ⅷ)、正三十烷醇(Ⅸ)、正三十

四烷酸(Ⅹ)。结论　化合物Ⅰ 、Ⅱ 、Ⅸ 、Ⅹ 为首次从胡枝子属植物中分离得到 , 化合物Ⅲ为首次从该种植物中分离
得到。
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等省 ,为民间常用药材 ,药用其全草 ,具有润肺清热 、

强筋益肾的功能 ,主治慢性肾炎 、肺热咳嗽 、疟疾等

病症。王彩云等
[ 1]
报道细梗胡枝子总黄酮可明显改

善微小病变性大鼠的肾功能 ,促进肾小球病理改变

的修复。关于化学成分的报道 ,陈艳等[ 2 , 3] 从细梗

胡枝子的地上部分分离得到了黄酮类和酚酸类成

分。对于细梗胡枝子全草化学成分报道较少 ,谭莉

等[ 4]从细梗胡枝子全草中分离得到 5 个黄酮化合

物。为了阐明其化学成分 ,笔者对湖北麻城产细梗

胡枝子全草进行了较系统的化学成分研究 ,从该植

物的醋酸乙酯部位分离得到 10个化合物 ,分别鉴定

为槲皮素-3′-甲醚(Ⅰ)、槲皮素-3-O-β-D-半乳糖苷

(Ⅱ)、槲皮素-3-O-β-D-葡萄糖苷(Ⅲ)、槲皮素-3-O-

α-L-鼠李糖苷(Ⅳ)、槲皮素(Ⅴ)、山柰酚-3-O-β-D-吡

喃葡萄糖苷(Ⅵ)、山柰酚-3-O-α-L-鼠李糖苷(Ⅶ )、山

柰酚(Ⅷ)、正三十烷醇(Ⅸ)、正三十四烷酸(Ⅹ)。其

中化合物 Ⅰ 、Ⅱ 、Ⅸ 、Ⅹ为首次从胡枝子属植物中分

离得到 ,化合物 Ⅲ为首次从该种植物中分离得到。

1　仪器与材料

X—4 型显微熔点测定仪 , Varian U nity—500

型核磁共振仪(TM S 为内标), (MDSSCIEX)

QSTA R(ABI , USA)ESI-TOF 质谱仪 , U —3310 紫

外检测仪 。柱色谱葡聚糖凝胶 Sephadex LH-20 为

Pharmacia公司产品 ,ODS 为默克公司产品 ,薄层色

谱及柱色谱硅胶均为青岛海洋化工厂产品 ,其他试

剂均为分析纯 ,为北京化工厂产品 。

细梗胡枝子药材于 2007年购于湖北麻城药材

公司 ,经北京大学药学院屠鹏飞教授鉴定为细梗胡

枝子 L.virgata(Thunb.)DC.的全草。

2　提取和分离

细梗胡枝子干燥全草 25 kg ,粉碎后用 70%乙

醇回流提取 3次(2 、1 、1 h),溶剂用量分别为 8 、6 、6

倍量 ,合并提取液 ,浓缩后得浸膏 10 kg 。将浸膏用

适量水分散 ,依次用石油醚 、醋酸乙酯和正丁醇萃

取。醋酸乙酯萃取液经浓缩后得浸膏365.5 g ,经硅

胶柱色谱分离 ,以石油醚-醋酸乙酯(5∶1 ,2∶1 ,1∶

1)和醋酸乙酯-甲醇(5∶1 ,1∶1)梯度洗脱 ,得到 13

个流份。将第 6 个流份 23 g 经硅胶柱色谱[石油

醚-丙酮(5∶1 , 3∶1 , 1∶1)和氯仿-丙酮(30 ∶1 ,

20∶1 , 10 ∶1)] 洗脱 、凝胶柱色谱[ Sephadex LH-

20 ,氯仿-甲醇(2∶1)]反复柱色谱分离纯化 ,得到化

合物 Ⅰ(10 mg)和Ⅴ(300 mg)。第 11流份 81 g 经

硅胶柱色谱氯仿-甲醇(30∶1 ～ 3∶1)、凝胶柱色谱

Sephadex LH-20 ,氯仿-甲醇(1∶1)分离 ,得到化合

物 Ⅱ～ Ⅳ(分别为 10 、11.5 、13.7 mg)和 Ⅵ ～ Ⅹ(分

别为 450 、30 、80 、10 、12 mg)。

3　结构鉴定

化合物 Ⅰ:黄色粉末 ,365 nm 显黄色荧光 ,Mg-

HCl反应阳性 。1 H-NMR(DMSO-d6 , 500 MHz)δ:

12.50(1H , s , 5-OH), 10.82(1H , brs , 7-OH), 9.75

(1H , br s , 4′-OH), 9.45(1H , brs , 3-OH), 7.75

(1H , d , J =2.0 Hz , H-2′), 7.68(1H , dd , J =8.5 ,

2.0 Hz , H-6′), 6.94(1H , d , J =8.5 Hz , H-5′),

6.48(1H , d , J =2.0 Hz , H-8), 6.20(1H , d , J =

2.0 Hz , H-6), 3.84(3H , s , 3′-OCH3)。
13
C-NMR

(DMSO-d6 ,125 MHz)δ:175.8(C-4), 163.9(C-7),

160.6(C-5), 156.1(C-9), 148.8(C-3′), 147.3(C-

4′), 146.4(C-2), 135.8(C-3), 121.9(C-1′), 121.7

(C-6′), 115.5(C-5′), 111.6(C-2′), 103.0(C-10),

98.2(C-6), 93.6(C-8), 55.7(OM e)。以上数据与

文献报道
[ 5]
一致 ,故鉴定为槲皮素-3′-甲醚。

化合物 Ⅱ:黄色粉末 , Mg-HCl反应阳性 。ESI-

MS m/z:465.1[ M +H] +。 1 H-NMR(DMSO-d6 ,

500 MHz)δ:12.62(1H , s , 5-OH),10.83(1H , brs ,

7-OH),9.68(1H , s , 4′-OH), 9.19(1H , s , 3′-OH),

7.65(1H ,dd , J =8.5 , 2.0 Hz , H-6′), 7.57(1H , d ,

J =2.0 Hz , H-2′),6.83(1H , d , J =8.5 Hz , H-5′),

6.39(1H , d , J =2.0 Hz , H-8), 6.19(1H , d , J =

2.0 Hz , H-6), 5.37(1H , d , J =7.5 Hz , H-1″);
13C-NMR(DMSO-d6 , 125 MHz)δ:176.9(C-4),

163.6(C-7), 160.7(C-5),155.7(C-9), 155.6(C-2),

147.9(C-4′), 144.2(C-3′), 132.9(C-3), 121.4(C-

6′),120.6(C-1′), 115.4(C-2′),114.6(C-5′),103.3

(C-10), 98.1(C-6), 92.9(C-8), 101.3(C-1″), 70.6

(C-2″),72.6(C-3″), 67.4(C-4″), 75.3(C-5″), 59.6

(C-6″)。以上数据与文献报道
[ 6]
基本一致 ,故鉴定

为槲皮素-3-O-β-D-半乳糖苷 ,即金丝桃苷。

化合物 Ⅲ:淡黄色粉末 , Mg-HCl 反应阳性。

ESI-MS m/z :465.1[ M +H ]
+
。

1
H-NMR(DMSO-

d6 , 500 MHz)δ:12.60(1H , s , 5-OH), 10.78(1H ,

brs , 7-OH), 9.60(1H , s , 4′-OH), 9.20(1H , s , 3′-

OH), 7.65(1H , dd , J =8.5 , 2.0 Hz , H-6′), 7.57

(1H , d , J =2.0 Hz , H-2′), 6.81(1H , d , J =8.5

Hz , H-5′), 6.38(1H , d , J =2.0 Hz , H-8), 6.20

(1H ,d , J =2.0 Hz ,H-6), 5.45(1H , d , J =7.5 Hz ,

H-1″)。
13
C-NMR(DMSO-d6 , 125 MHz)δ:176.9

(C-4),163.6(C-7),160.7(C-5),155.7(C-9),155.6

(C-2), 147.9(C-4′), 144.2(C-3′), 132.9(C-3),
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121.4(C-6′), 120.6(C-1′), 115.4(C-2′), 114.6(C-

5′),103.3(C-10),98.1(C-6),92.9(C-8), 100.3(C-

1″),77.0(C-5″), 75.9(C-3″), 73.5(C-2″), 69.4(C-

4″),60.4(C-6″)。以上数据与文献报道
[ 7]
一致 , 故

鉴定为槲皮素-3-O-β-D-葡萄糖苷。

化合物Ⅳ:黄色粉末 ,Mg-HC l反应阳性。ESI-

MS m/z:449[ M +H ]
+
。

1
H-NMR(DMSO-d6 ,500

MHz)δ:12.50(1H , s , 5-OH), 10.80(1H , br.s , 7-

OH),9.50(1H , s , 4′-OH), 9.25(1H , s , 3′-OH),

7.29(1H , d , J =2.0 Hz , H-2′), 7.24(1H , dd , J =

8.0 , 2.0 Hz , H-6′), 6.85(1H , d , J =8.0 Hz , H-

5′),6.37(1H , d , J =2.0 Hz , H-8), 6.19(1H , d ,

J =2.0 Hz , H-6), 5.24(1H , d , J =1.5 Hz , H-1″)。
1 3
C-NMR(DMSO-d6 , 125 MHz)δ:177.2(C-4),

163.6(C-7),160.7(C-5),156.7(C-9),155.9(C-2),

147.9(C-4′), 144.6(C-3′), 133.6(C-3), 120.6(C-

1′),120.2(C-6′),115.1(C-2′), 115.1(C-5′), 103.5

(C-10),98.2(C-6), 93.1(C-8), 101.3(C-1″), 70.6

(C-4″), 70.1(C-3″), 69.8(C-2″), 69.5(C-5″), 17.0

(C-6″)。以上数据与文献报道[ 2] 一致 ,故鉴定为槲

皮素-3-O-α-L-鼠李糖苷。

化合物Ⅴ:黄色粉末 ,Mg-HC l反应阳性。ESI-

MS m/z:303[ M+H] +。与槲皮素对照品共薄层色

谱 , Rf值一致 ,其1 H-NMR(DMSO-d6 , 500 MHz)数

据与文献[ 8] 中记载的槲皮素的氢谱数据相一致 ,故

鉴定为槲皮素。

化合物Ⅵ ;黄色粉末 ,Mg-HC l反应阳性。ESI-

MS m/z:449[ M +H ] +。 1H-NMR(DMSO-d6 ,500

MHz)δ:12.60(1H , s , 5-OH), 8.03(2H , d , J =

8.5 Hz , H-2′, 6′), 6.86(2H , d , J =8.5 Hz , H-3′,

5′),6.42(1H , d , J =2.0 Hz , H-8), 6.19(1H , d ,

J =2.0 Hz ,H-6), 5.45(1H , d , J =7.0 Hz , H-1″)。
1 3
C-NMR(DMSO-d6 , 125 MHz)δ:176.9(C-4),

163.6(C-7), 160.6(C-5), 159.3(C-4′), 155.8(C-

9), 155.6(C-2), 132.6(C-3), 130.3(C-2′, 6′),

120.3(C-1′), 114.5(C-3′, 5′), 103.4(C-10), 98.1

(C-6),93.1(C-8), 100.3(C-1″), 76.9(C-3″), 75.9

(C-5″),73.7(C-2″), 69.3(C-4″),60.3(C-6″)。其氢

谱 、碳谱数据与文献报道[ 4] 基本一致 ,鉴定为山柰

酚-3-O-β-D-吡喃葡萄糖苷 。

化合物 Ⅶ :黄色粉末 , Mg-HCl反应阳性 。ESI-

MS m/z :433[ M +H] +。 1 H-NMR(DMSO-d6 , 500

MHz)δ:12.58(1H , s , 5-OH), 7.73(2H , d , J =

9.0 Hz , H-2′, 6′), 6.90(2H , d , J =9.0 Hz , H-3′,

5′),6.40(1H , d , J =2.0 Hz , H-8), 6.20(1H , d ,

J =2.0 Hz , H-6), 5.27(1H , d , J =2.0 Hz , H-1″)。
13
C-NMR(DMSO-d6 , 125 MHz)δ:177.1(C-4),

163.7(C-7), 160.7(C-5), 159.4(C-4′), 156.7(C-

2), 156.0(C-9), 133.7(C-3), 130.4(C-2′, 6′),

120.0(C-1′), 114.8(C-3′, 5′), 103.6(C-10), 98.2

(C-6), 93.2(C-8), 101.2(C-1″), 70.6(C-2″), 70.1

(C-4″),69.8(C-5″),69.5(C-3″), 16.9(C-6″)。其氢

谱 、碳谱数据与文献报道[ 4] 基本一致 ,鉴定为山柰

酚-3-O-α-L-鼠李糖苷。

化合物 Ⅷ:黄色粉末 , Mg-HCl反应阳性 。ESI-

MS m/z :287[ M +H] +。其氢谱 、碳谱数据与文献

报道
[ 2]
的一致 ,故鉴定该化合物为山柰酚。

化合物 Ⅸ :无色片状结晶(丙酮)。EI-MS m/z:

420(M +-H2 O), 392 , 364 , 334 , 320 以下依次递减

14(CH 2)质量单位 。其 IR、MS 和1H-NMR数据与

文献报道[ 9] 的正三十烷醇一致。

化合物 Ⅹ :无色片状结晶(石油醚-醋酸乙酯)。

其 IR 、MS 和
1
H-NMR数据与文献报道

[ 10]
的正三十

四烷酸一致 。
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