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摘　要　从中国南海海绵 I rcinia mutans w ilsion 中首次分离得到的 5 个化合物, 其结构确定为( 32S,

33R, 34R ) -Bacter iohopanetetr ol( 1) , 3-吲哚甲醛 ( 2) , 3-羟基十一酸 ( 3) , 胸腺嘧啶 ( 4) , 对羟基苯甲酸乙酯

( 5)。
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1　前言
海绵是原始多细胞海洋动物,含有多种生理活性良好及化学结构新颖化合物,是新药先导化合

物的重要来源。我们对采自中国南海湛江硇洲岛的海绵 Ircinia mutans w ilsion进行研究,本文报道

从中分离鉴定的 5个单体化合物: ( 32S, 33R, 34R) -Bacteriohopanetet rol( 1)、3-吲哚甲醛( 2)、3-羟基

十一酸( 3)、胸腺嘧啶( 4)、对羟基苯甲酸乙酯( 5)。

2　仪器与材料

INOVA 500NB 超导核磁共振仪(美国 Varian 公司) ; EQU INOX 55红外吸收光谱仪(德国

Bruker公司) ; ZAB-HS 质谱仪(英国 VG公司) ; 5-X国产显微熔点测定仪(上海精密科学仪器有限

公司) , 温度计未校正; 分离用硅胶材料(青岛海洋化工厂) ; L ichroprep RPC18反相材料 (德国

Merch 厂) ;凝胶材料 LH-20 (上海亚东核级树脂公司) ,实验所用试剂均为分析纯(广州化学试剂

厂)。海绵 I rcinia mutans w ilsion 2001年 5月采集于中国湛江硇洲岛编号为 2002-03。其种属由荷兰

阿姆斯特丹大学动物学博物院 Rob van Soest 博士鉴定。

3　提取与分离

将海绵 I rcinia mutans w ilsion(湿重 4. 0kg)均匀剪碎,用 95%的乙醇浸泡 3×10d,合并浸提液,

减压浓缩得深褐色浸提物, 等体积的乙酸乙酯-水分配 10次,合并乙酸乙酯部分并减压浓缩得粗提

物 21. 4g。粗提物用 75—150�m硅胶进行柱层析,用极性不断增加的乙酸乙酯-石油醚混合液梯度

洗脱, 65%乙酸乙酯-石油醚洗脱得到组分 A,组分 A经过反复柱层析和 LH-20凝胶柱层析分离得

到化合物 1; 36%乙酸乙酯-石油醚洗脱得到组分 B, 组分 B以甲醇-水为洗脱剂,经 RPC-18反相中



压液相柱层析分离得到化合物 2 和化合物 3; 85%乙酸乙酯-石油醚洗脱得到组分 C, 组分 C 经

RPC-18反相中压液相柱层析分离得到化合物 4; 95%乙酸乙酯-石油醚洗脱得到组分 D,组分 D经

RPC- 18反相中压液相柱层析分离得到化合物 5。

4　结构鉴定
化合物 1: 白色片状固体, m . p. 234. 2—235℃(乙酸乙酯) ; HREIM S显示分子式为 C35H62O4Na

( [ M + Na] +为 569. 4603, 计算值为 569. 4643) ,不饱和度为 5。Liebermann Burchard反应与 Molish

反应均为阳性,表明该化合物为三萜或甾醇类。13C NMR DEPT 中显示该化合物总共有35个碳,其

中 7个—CH3、14个—CH2—、9个—CH—、5个季碳。�C 65. 11( t ) , 74. 23( d) , 75. 08( d) , 76. 22( d)显
示分子中含有 4个连氧碳, 结合 EI-MS 显示 4个失水的特征碎片离子,表明该化合物含有 4个羟

基。将该化合物1
H NMR与

13
C NMR数据与文献比较确定该化合物的母核结构

[ 1]。EI-MS 显示分

子离子峰失去侧链碎片峰 m/ Z 369( M
+ —C8H17O4 ) , 母核 B 环和 D环很少裂解, 主要裂解是 C 环

两种裂解方式, 其方式一: C8—C14, C9—C11键裂解, 得到含 A, B环的离子,产生失去一个氢原子

特征碎片离子峰 m/ Z 191;其方式二: C8—C14键, C12—13键的裂解, 得到含 D, E 环的特征碎片

离子峰 m/ Z 149,经与文献比较
[ 2]
, 该化合物的母核与何帕烷型五环三萜类的母核类似, 进一步确

定其母核结构。除去母核碳氢外,支链C8H17O4的结构可由
1
H-

1
HCOSY 和文献比较确定,从而得出

化合物 1为( 32S, 33R, 34R) -Bacteriohopanetetrol。

化合物 1的部分光谱数据为:
1
H NMR( Py r/ TM S) �H 4. 54( 1H, q, J = 4. 9) , 4. 35( 1H, m ) ,

4. 32( 1H, dd, J = 10. 0, 5. 4 Hz) , 4. 19( 1H, t , J = 6. 1Hz) , 4. 13( 1H , dd, J = 10. 0, 3. 9Hz) , 1. 88

( 3H) , 1. 73—1. 80( 2H ) , 1. 68( 1H ) , 1. 64 ( 2H ) , 1. 55—1. 58( 2H ) , 1. 48—1. 53( 4H ) , 1. 4—1. 45

( 2H ) , 1. 35—1. 40( 3H) , 1. 31—1. 35( 2H) , 1. 30( 1H) , 1. 26( 2H ) , 1. 20—1. 23( 3H) , 1. 13( 1H ) ,

1. 05 ( 3H) , 0. 95( 3H) , 0. 94( 3H) , 0. 82( 3H) , 0. 81( 3H) , 0. 71—0. 79( 3H) , 0. 69( 3H) ; 13C NMR

( Py r/ TM S) �C 76. 2( d) , 75. 1( d) , 74. 2( d) , 65. 1( t ) , 56. 3( d) , 54. 6( d) , 50. 6( d) , 49. 5( d) , 46. 7

( d) , 44. 5( s) , 42. 2( t) , 41. 9( t ) , 41. 8( s) , 41. 8( s) , 40. 4( t) , 37. 5( s) , 37. 2( d) , 33. 9( t ) , 33. 5( q) ,

33. 4( t ) , 33. 3( s) , 32. 4( t ) , 30. 3( t ) , 27. 9( t ) , 24. 2( t ) , 23. 1( t ) , 21. 7( q) , 21. 1( t ) , 20. 5( q) , 18. 9

( t ) , 18. 9( t ) , 16. 7( q) , 16. 6( q) , 16. 1( q) , 16. 0( q) ; EI-MS m / Z: 546, 369, 191, 189, 149。

化合物 2:针状透明晶体, m . p. 198—199℃(乙酸乙酯) , ESI-M S给出特征碎片离子峰 m/ Z 145

( M
+ )、144 ( M

+—H, 100% )、116( M
+—CHO) ; 1

H NMR 10. 86( 1H, s)为吲哚氮上的质子, 9. 61

( 1H, s)为醛上质子;芳香质子信号 7. 76( 1H ) , 7. 48( 1H) , 7. 17( 2H, m)表明分子中有邻二取代苯

环; IR显示3445有较强的宽带,表明氨基的存在, 1635强吸收表明分子中有羰基存在,将波谱数据

与文献对照确定化合物 2的结构 3-吲哚甲醛[ 3]。

化合物 2的部分光谱数据为: 1H NMR( Pyr/ TM S) �H 10. 86( 1H , s) , 9. 61( 1H , s) , 7. 76( 1H) ,

7. 48( 1H) , 7. 31( 1H) , 7. 17( 2H, m) ;
13
C NMR ( Pyr / TMS) : 187. 9( s) , 136. 6( s) , 128. 3( s) , 124. 2

( d) , 122. 4( d) , 121. 2( d) , 120. 4( d) , 113. 1( d) , 102. 8( s) ; E I-M S(m/ Z) : 145( M
+
)、144( M

+
-H,

100%)、116( M
+
-CHO)。

化合物 3:白色粉末状固体, m . p. 58. 5—59. 0℃(氯仿) ; IR(�KBrmax
) cm

- 1
: 3428、1715显示羧酸

存在,推测该化合物为脂肪酸。13
C NMR( DEPT )显示化合物有 11个碳, 1个羰基碳 177. 6( s) , 1个

连氧碳 �C 68. 0( d) , 8个仲碳—( CH2 ) 8-　, 1个—( CH3) , 14. 1( q) ,波谱数据与文献对照确定化合物

3为 3-羟基十一酸
[ 4]
。

化合物 3的部分光谱数据为:
1
H NMR( CDCl3 / TM S) �H: 11. 01( 1H) , 4. 02( 1H , m) , 2. 56 ( 2H,
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t ) , 1. 26( 14H, m ) , 0. 88( 3H) ; 13C NMR ( CDCl3/ TMS) �C : 177. 6( s) , 68. 0( d) , 41. 2( t ) , 36. 5( t ) ,

31. 9( t ) , 29. 5( w ) , 22. 7( t ) , 14. 12( q) ; IR( �KBr
max ) cm- 1 : 3428, 2923, 2853, 1715, 1464, 1402, 1298,

871, 673。

化合物 4: EI-MS 显示出 m/ Z 126( M
+ ) , 结合1

H NMR与
13
C NMR( DEPT)谱确定分子组成为

C5H6N 2O5。IR谱显示仲酰胺基的吸收峰 3207, 3062及酰胺 �峰 1746和酰胺Ⅱ峰 1682; 13C NMR

上存在典型的尿基及不饱和酰胺中羰基 151. 46( s)、165. 02( s)和137. 71( s)、107. 88( d)双键,分子

中只有一个甲基信号 11. 86( q) ,结合其对应的
1
H NMR信号 1. 70( s)是一个单峰,可推断此甲基连

在烯键的季碳上, 波谱数据与文献对照确定化合物 4为胸腺嘧啶
[ 5]
。化合物 4的部分光谱数据为:

淡黄色阵状晶体, m. p. > 300℃; 1H NMR( CDCl3/ T MS) : �10. 92( 1H, s) , 10. 52( 1H, s) , 7. 20( 1H,

s) , 1. 70( 3H, s) ;
13
C NMR ( DCl3 / TM S) : �165. 02( s) , 151. 46( s) , 137. 71( s) , 107. 88( d) , 11. 86( q)。

化合物 5: EI-M S 显示 m/ Z: 166( M
+ ) , 138, 121, 93, 65, 39,与对羟基苯甲酸乙酯标准 EI-MS

谱图基本一致,将其它光谱数据与文献比较确定该化合物为对羟基苯甲酸乙酯。

化合物 5的部分光谱数据为: m. p. 114. 5—116℃(氯仿)。
1
H NMR( CDCl3/ T MS) : 7. 8( 2H) ,

6. 84( 2H) , 5. 0( 1H) , 4. 29( 2H) , 1. 3( 3H ) ; 13C NMR( CDCl3/ T MS) : 167. 0( s) , 161. 6( s) , 131. 1( d) ,

115. 6( d) , 59. 1( t ) , 13. 6( q) ; EI-MS(m/ Z) : 166( M + ) , 138, 121, 93, 65, 39。
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Studies on Chemical Constituents from Ircinia Mutans Wilsion

PANG Hui-Dai　LIAO Xiao-Jian　XU Shi-Hai　XIONG Sheng
( Dep artment of Chemistr y, Jinan Univ ersit y, Guangz hou 510632, P. R . China)

Abstract　Five compounds have been isolated f rom the I rcinia mutans w ilsion collected f rom

NaoZhou island of Zhan Jiang in China, and their chem ical structures have been ident if ied as( 32S,

33R, 34R) -Bacteriohopanetet ro -l ( 1 ) , 3-indolyl aldehyde ( 2) , 3-hydroxy - undecanoic acid ( 3 ) ,

5-methyl uracil ( 4) , ethyl p-hydroxybenzoate ( 5) , respectively, based on the spect ral data of M S,

1
H NMR, and

13
C NMR.
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