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摘要： 目的　 研究缬草 Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓ Ｌ． 的化学成分。 方法　 缬草 ８０％ 乙醇提取物采用硅胶、 Ｓｅｐｈａｄｅｘ ＬＨ⁃２０、 半

制备 ＨＰＬＣ 进行分离纯化， 根据理化性质、 波谱数据及单晶 Ｘ 射线衍射鉴定所得化合物的结构。 结果　 从中分离得到
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（７）、 豆甾醇 （８）、 月桂酸 （９）、 ｂｉｓ （４⁃ｈｙｄｒｏｘｙｐｈｅｎｙｌ） ｍｅｔｈａｎｏｌ （１０）。 结论　 化合物 ２～４ 为首次从缬草属中分离得

到， 化合物 １、 ６、 ９ 为首次从该植物中分离得到， 首次得到化合物 １ 的单晶 Ｘ 射线衍射晶体结构数据。
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　 　 缬草为败酱科植物缬草属植物缬草 Ｖａｌｅｒｉａｎａ
ｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓ Ｌ． 的干燥根［１］。 主要集中于我国陕西秦

岭一带， 广泛分布于陕西长安、 宁陕、 蓝田、 黄龙

等地区， 全国均有栽培。 其性寒， 味辛、 苦， 归

心、 肝经。 临床多用于治疗失眠、 焦虑、 不安等神

经官能症［２］。 该草药首载于 《科学的民间草药》，
习称大救驾、 小救驾、 抓地虎、 七里香等。 缬草的

生物活性主要集中在对神经系统的作用， 其中包括

镇静、 解痉、 抗抑郁、 抗焦虑、 抗癫痫等［３⁃５］。 近

年来研究发现其在抗菌、 抗病毒及保肝护肾方面也

有疗效［６⁃７］。
本实验进一步研究缬草化学成分， 从中分离得

到 １０ 个化合物， 其中， 化合物 ２～ ４ 为首次从缬草

属中分离得到， 化合物 １、 ６、 ９ 为首次从该植物中

分离得到， 首次得到化合物 １ 的单晶 Ｘ 射线衍射

晶体结构数据。
１　 材料

ＡＶＡＮＣＥ 型核磁共振波谱仪 （德国 Ｂｕｒｋｅｒ 公

司）； ＹＭＣ⁃Ｐａｃｋ Ｐｒｏ Ｃ１８半制备色谱柱、 ＬＣ⁃６ＡＤ 型

半制备液相色谱仪 （日本岛津公司）； ＸｔａＬＡＢ Ｓｙｎ⁃
ｅｒｇｙ 衍射仪、 Ｓｅｐｈａｄｅｘ ＬＨ⁃２０ （瑞典 ＧＥ Ｈｅａｌｔｈｃａｒｅ
Ｂｉｏ⁃Ｓｃｉｅｎｃｅｓ ＡＢ 公司）； ＤＬＳＢ ｓｅｒｉｅｓ 型低温冷凝循

环泵 （郑州长城科工贸公司）； 柱色谱硅胶 （１００ ～
２００、 ２００ ～ ３００ 目， 青岛海洋化工厂）； 薄层硅胶

板 （烟台江友硅胶发展有限公司）。 其他试剂均为

分析纯； 水为超纯水。
缬草购自陕西秦岭太白， 经陕西中医药大学药

学院王继涛高级实验师鉴定为败酱科植物缬草属植

物缬草 Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓ Ｌ． 的干燥根。
２　 提取与分离

缬草药材干燥根 １０ ０ ｋｇ， 粉碎后于 ８０％ 乙醇

回流提取 ３ 次， 每次 １ ５ ｈ。 合并提取液， 减压浓

缩至无醇味， 分散于水， 分别用石油醚、 水饱和正

丁醇萃取 ３ 次， 得石油醚部位 １４ ０ ｇ、 正丁醇部位

２８９ ０ ｇ。
取正丁醇部位等量于硅胶干法拌样后， ７ 倍样

品量硅胶上柱， 硅胶柱色谱分离， 以二氯甲烷⁃甲
醇 （８０ ∶ １、 ６０ ∶ １、 ４０ ∶ １、 ２０ ∶ １、 １０ ∶ １、 ５ ∶
１） 梯度洗脱收集馏分， 得到 ８ 个组分 Ｆｒ １～８。 将

Ｆｒ ２ 上硅胶柱分离， 以石油醚⁃乙酸乙酯 （４０ ∶ １、
３０ ∶ １、 ２０ ∶ １、 １０ ∶ １、 ５ ∶ １） 梯度洗脱收集馏分，
得到 ４ 个组分 Ｆｒ ２ １ ～ ２ ４。 将 Ｆｒ ２ １ 用凝胶柱色

谱进行分离， 再经半制备 ＨＰＬＣ 纯化 （甲醇⁃水
６５ ∶ ３５） 得化合物 ６ （ ２４ ｍｇ）、 ７ （ ２１ ｍｇ）、 ８

（１５ ｍｇ）、 ９ （１７ ｍｇ）。 将馏分 Ｆｒ ２ ２ 用 Ｓｅｐｈａｄｅｘ
ＬＨ⁃２０ 反复纯化和结晶得到无色长方形晶体， 于丙

酮⁃石油醚中培养单晶， 得白色菱晶 １ （１ ３ ｇ）。 馏

分 Ｆｒ ２ ３ 用半制备 ＨＰＬＣ 纯化 （甲醇⁃水 ４２ ∶ ５８）
得化合物 ２ （１９ ｍｇ）、 ４ （２５ ｍｇ）。 馏分 Ｆｒ ２ ４ 经

凝胶柱色谱 （二氯甲烷⁃甲醇 １ ∶ １） 反复纯化得化

合物 ３ （２２ ｍｇ）、 ５ （１９ ｍｇ）、 １０ （２４ ｍｇ）。
３　 结构鉴定

化合物 １： 无色晶体， ｍｐ ８５～８６ ℃， ＨＲ⁃ＥＳＩ⁃
ＭＳ ｍ ／ ｚ： ２８２ １３４ ８ ［ Ｍ ＋ Ｎａ ］ ＋， 分 子 式

Ｃ１７Ｈ２８Ｏ３。１Ｈ⁃ＮＭＲ （ ４００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３ ） δ： ０ ８０
（３Ｈ， ｄ， Ｊ ＝ ６ ７ Ｈｚ）， ０ ８９， １ ０９， １ １５， ２ ０１
（ｅａｃｈ ３Ｈ， ｅａｃｈ ｓ）， ４ ７８ （１Ｈ， ｄｄｄ， Ｊ ＝ １ ６， ９ ０，
９ ０ Ｈｚ， Ｈ⁃８）；１３Ｃ⁃ＮＭＲ （１００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３） δ： ７５ ２
（Ｃ⁃１）， ３２ ７ （ Ｃ⁃２）， ２８ ６ （ Ｃ⁃３）， ２７ ４ （ Ｃ⁃４），
４２ ５ （Ｃ⁃５）， ２３ ７ （Ｃ⁃６）， ４３ ５ （Ｃ⁃７）， ７４ ８ （Ｃ⁃
８）， ３９ ２ （Ｃ⁃９）， ３９ ２ （Ｃ⁃１０）， ４０ ２ （Ｃ⁃１１）， ２５ ３
（Ｃ⁃１２）， ２７ ７ （ Ｃ⁃１３）， ２０ ４ （ Ｃ⁃１４）， １８ ７ （ Ｃ⁃
１５）， ２１ ６ （⁃ＯＣＯＯＣＨ３）， １７１ ０ （⁃ＯＣＯＯＣＨ３）。 以

上数据与文献 ［８］ 一致， 初步暂定为 ８⁃ａｃｅｔｏｘｙｌ⁃
ｐａｔｈｃｈｏｕｌｉ ａｌｃｏｈｏｌ。 为进一步确定研究其结构， 于

丙酮⁃石油醚中培养单晶， 得白色菱晶， 经单晶 Ｘ
射线 衍 射 确 定 其 结 构， 见 图 １， 故 鉴 定 为 ８⁃
ａｃｅｔｏｘｙｌ⁃ｐａｔｈｃｈｏｕｌｉ ａｌｃｏｈｏｌ， 并得到其晶体结构数

据， 见表 １～２。

图 １　 化合物 １ 单晶 Ｘ 射线衍射分析的分子立体结构

Ｆｉｇ １ 　 Ｍｏｌｅｃｕｌａｒ ｔｈｒｅｅ ｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ
ｃｏｍｐｏｕｎｄ １ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ ｂｙ ｓｉｎｇｌｅ ｃｒｙｓｔａｌ Ｘ⁃ｒａｙ
ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ａｎａｌｙｓｉｓ

化合物 １ 单晶 Ｘ 射线衍射的晶体结构数据为

分子式 Ｃ１７Ｈ２８Ｏ３， ａ ＝ ８ ３９５ ６（２） Å， ｂ ＝ １２ ３０３ ７
（３） Å， ｃ＝ １５ ５６７ ４ （１） Å， α＝ ９０°， β＝ ９０°， γ＝
９０°， Ｖ＝ １ ６０８ ０６ （７） Å３， Ｔ＝ ２９３ Ｋ， 波长为斜方

晶结构， １ ５４１ ８４ Å， 晶系空间群 Ｐ２１２１２１， 单包

密度 １ １５８ ｇ ／ ｍｍ３， Ｚ ＝ ４， 吸收系数 ０ ６１２ ｍｍ－１，
１３９２
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单包 电 子 数 目 ６１６ ０， 晶 体 大 小 ０ ２ × ０ ２ ×
０ ２ ｍｍ３， 数据收集范围 ５ ７５１， ９ １６２° ≤ ２θ ≤
１５１ １８°， 衍射指表范围－５ ≤ｈ≤１０， －１４≤ｋ≤１４，
－１９≤ｌ≤１３， 反射收集 ５ ７５１， 独立衍射点 ２ ９７７
［Ｒｉｎｔ ＝ ０ ０２３ ３， Ｒｓｉｇｍａ ＝ ０ ０２６ ０］， 数据限制性参数

２ ９７７、 ０、 １８７， 精修后残余电子密度的峰、 谷值

为 ０ ２１ 和 －０ ３９， Ｒ１ ０ ０４９ ７（ Ｉ ＞２σ （ Ｉ）） 和 Ｒ２

０ １２２ ０。 其晶体数据已上传于剑桥晶体数据中心，
编号为 ＣＣＤＣ １９９８４２８。

表 １　 化合物 １ 键长

Ｔａｂ １　 Ｂｏｎｄ ｌｅｎｇｔｈｓ ｏｆ ｃｏｍｐｏｕｎｄ １

原子 原子 键长 ／ Å 原子 原子 键长 ／ Å
Ｏ１ Ｃ１ １ ４３５（２） Ｃ５ Ｃ６ １ ５５３（３）
Ｏ２ Ｃ８ １ ４５９（２） Ｃ５ Ｃ１０ １ ５４８（２）
Ｏ２ Ｃ１６ １ ３２６（３） Ｃ６ Ｃ７ １ ５３３（３）
Ｏ３ Ｃ１６ １ ２００（３） Ｃ７ Ｃ８ １ ５３１（３）
Ｃ１ Ｃ２ １ ５４８（３） Ｃ７ Ｃ１１ １ ５５３（３）
Ｃ１ Ｃ１０ １ ５４８（２） Ｃ８ Ｃ９ １ ５１６（２）
Ｃ１ Ｃ１１ １ ５９９（３） Ｃ９ Ｃ１０ １ ５３８（３）
Ｃ２ Ｃ３ １ ５３６（４） Ｃ１０ Ｃ１４ １ ５３６（２）
Ｃ３ Ｃ４ １ ５２８（３） Ｃ１１ Ｃ１２ １ ５３９（３）
Ｃ４ Ｃ５ １ ５３８（３） Ｃ１１ Ｃ１３ １ ５３７（３）
Ｃ４ Ｃ１５ １ ５２７（３） Ｃ１６ Ｃ１７ １ ４９４（４）

表 ２　 化合物 １ 键角

Ｔａｂ ２　 Ｂｏｎｄ ａｎｇｌｅｓ ｏｆ ｃｏｍｐｏｕｎｄ １

原子 原子 原子 键角 ／ ° 原子 原子 原子 键角 ／ °
Ｃ１６ Ｏ２ Ｃ８ １１７ ９５（１７） Ｏ２ Ｃ８ Ｃ７ １１４ ９３（１７）
Ｏ１ Ｃ１ Ｃ２ １０６ ４１（１７） Ｏ２ Ｃ８ Ｃ９ １０７ ３６（１５）
Ｏ１ Ｃ１ Ｃ１０ １０５ ２１（１４） Ｃ９ Ｃ８ Ｃ７ １０８ ５１（１５）
Ｏ１ Ｃ１ Ｃ１１ １１１ ３７（１７） Ｃ８ Ｃ９ Ｃ１０ １１０ ７９（１５）
Ｃ２ Ｃ１ Ｃ１１ １１５ ７４（１７） Ｃ５ Ｃ１０ Ｃ１ １０６ ９７（１３）
Ｃ１０ Ｃ１ Ｃ２ １０９ ０５（１６） Ｃ９ Ｃ１０ Ｃ１ １０９ ８８（１５）
Ｃ１０ Ｃ１ Ｃ１１ １０８ ５２（１４） Ｃ９ Ｃ１０ Ｃ５ １０９ ０６（１４）
Ｃ３ Ｃ２ Ｃ１ １１７ ４２（１８） Ｃ１４ Ｃ１０ Ｃ１ １１２ ３０（１６）
Ｃ４ Ｃ３ Ｃ２ １１２ ７４（１８） Ｃ１４ Ｃ１０ Ｃ５ １１２ １４（１７）
Ｃ３ Ｃ４ Ｃ５ １１０ ００（１７） Ｃ１４ Ｃ１０ Ｃ９ １０６ ４７（１５）
Ｃ１５ Ｃ４ Ｃ３ １１１ １（２） Ｃ７ Ｃ１１ Ｃ１ １０８ １７（１４）
Ｃ１５ Ｃ４ Ｃ５ １１２ ５９（１９） Ｃ１２ Ｃ１１ Ｃ１ １１１ １０（１７）
Ｃ４ Ｃ５ Ｃ６ １１２ ４７（１６） Ｃ１２ Ｃ１１ Ｃ７ １０９ ９１（１９）
Ｃ４ Ｃ５ Ｃ１０ １１１ ４４（１５） Ｃ１３ Ｃ１１ Ｃ１ １１４ ０（２）
Ｃ１０ Ｃ５ Ｃ６ １０９ １０（１５） Ｃ１３ Ｃ１１ Ｃ７ １０８ ７７（１８）
Ｃ７ Ｃ６ Ｃ５ １１０ ２６（１５） Ｃ１３ Ｃ１１ Ｃ１２ １０４ ８０（１８）
Ｃ６ Ｃ７ Ｃ１１ １１０ ２６（１７） Ｏ２ Ｃ１６ Ｃ１７ １１１ ６（２）
Ｃ８ Ｃ７ Ｃ６ １０３ ４９（１５） Ｏ３ Ｃ１６ Ｏ２ １２３ ３（２）
Ｃ８ Ｃ７ Ｃ１１ １１３ ７１（１５） Ｏ３ Ｃ１６ Ｃ１７ １２５ １（２）

　 　 化合物 ２： 无定型粉末， ＥＳＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ： ３９０ ２
［Ｍ＋Ｈ］ ＋， 分子式 Ｃ２６ Ｈ４７ Ｏ２。１Ｈ⁃ＮＭＲ （４００ ＭＨｚ，
ＣＤＣｌ３） δ： ５ ２８ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃５）， ５ １７ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃
６）， ５ ２７ （ １Ｈ， ｍ， Ｈ⁃８）， ５ ２５ （ １Ｈ， ｍ， Ｈ⁃９），

５ ２１ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃１１）， ５ ２３ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃１２）， ２ ７７
（１Ｈ， ｄ， Ｊ ＝ ６ ５４ Ｈｚ， Ｈ２⁃２ａ）， ２ ７５ （１Ｈ， ｄ， Ｊ ＝
６ ８ Ｈｚ， Ｈ２⁃２ｂ）， ２ ３２ （ ２Ｈ， ｍ， Ｈ２ ～ ７）， ２ ３３
（２Ｈ， ｍ， Ｈ２ ～ １０）， ２ ０９ （２Ｈ， ｍ， Ｈ２ ～ ４）， ２ ０１
（２Ｈ， ｍ， Ｈ２ ～ １３）， １ ６２ （４Ｈ， ｍ， ２×ＣＨ２）， １ ２７
（６Ｈ， ｍ， ３×ＣＨ２）， １ ２８ （６Ｈ， ｍ， ３×ＣＨ２）， １ ２０
（１２ Ｈ， ｂｒｓ， ６ ×ＣＨ２）， ０ ８５ （３Ｈ， ｔ， Ｊ ＝ ６ ６ Ｈｚ，
ＣＨ３⁃２６）；１３Ｃ⁃ＮＭＲ （１００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３） δ： １８０ １ （Ｃ⁃
１）， １３０ ５ （Ｃ⁃５）， １３０ ４ （Ｃ⁃６， ８）， １３０ １ （Ｃ⁃９），
１２８ ５ （Ｃ⁃１１）， １２７ ９ （Ｃ⁃１２）， ３４ ３ （⁃ＣＨ２）， ３２ ２
（⁃ＣＨ２ ）， ３２ ０ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ ８ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ ７
（ ⁃ＣＨ２ ）， ２９ ６ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ ５ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ ４
（ ⁃ＣＨ２ ）， ２９ ３ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ ３ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ ２
（ ⁃ＣＨ２ ）， ２９ １ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ ０ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ ０
（ ⁃ＣＨ２ ）， ２７ ４ （⁃ＣＨ２ ）， ２９ １ （⁃ＣＨ２ ）， ２５ ２
（ ⁃ＣＨ２ ）， ２４ ９ （⁃ＣＨ２ ）， ２２ ９ （⁃ＣＨ２ ）， ２０ ７
（⁃ＣＨ２）， １４ ５ （ ⁃ＣＨ３⁃２６）。 以上数据与文献 ［９］
一致， 故鉴定为 ｎ⁃ｈｅｘａｃｏｓ⁃５， ８， １１⁃ｔｒｉｅｎｏｉｃ ａｃｉｄ。

化合 物 ３： 无 色 液 体， ＥＳＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ： ２７５ ４
［Ｍ＋Ｈ］ ＋， 分子式 Ｃ１７ Ｈ２４ Ｏ３。１Ｈ⁃ＮＭＲ （４００ ＭＨｚ，
ＣＤＣｌ３） δ： ０ ６５， ０ ７８ （２Ｈ， ｄ， Ｊ ＝ ６ ３ Ｈｚ， Ｈ⁃８′），
０ ９１ （３Ｈ， ｔ， Ｊ ＝ ７ ０ Ｈｚ， ⁃ＣＨ３ＣＨ２ ）， １ ４０ （２Ｈ，
ｍ， Ｈ⁃５′）， １ ７７ （２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃４′， ８′）， ２ ２３ （２Ｈ，
ｍ， Ｈ⁃６′）， ３ ３９， ２ ５３ （ ２Ｈ， ｄ， Ｊ ＝ １５ ５ Ｈｚ， Ｈ⁃
Ｃ３′）， ３ ６２， ３ ２９ （ ２Ｈ， ｄｄ， Ｊ ＝ ９ ９， ７ ０ Ｈｚ，
⁃ＣＨ３ＣＨ２）， ４ ０６ （２Ｈ， ｂｒｓ， Ｈ⁃７′）， ５ ２４ （１Ｈ， ｍ，
Ｈ⁃４）， ６ ５８ （１Ｈ， ｂｒｓ， Ｈ⁃２′）， ６ ５９ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃
２ ）；１３ Ｃ⁃ＮＭＲ （ １００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３ ） δ： １４ ３ （⁃
ＣＨ３ＣＨ２）， １７ １， ２２ ６ （Ｃ⁃９′， ｌ０′）， ２２ ９ （Ｃ⁃５′），
２５ ９ （Ｃ⁃６′）， ２９ ９ （Ｃ⁃８′）， ３２ １ （Ｃ⁃３′）， ４３ ３ （Ｃ⁃
４′）， ６０ ４ （⁃ＣＨ３ＣＨ２ ）， １００ １ （ Ｃ⁃４）， １０９ ９ （ Ｃ⁃
７′）， １３０ ５ （Ｃ⁃２′）， １４２ ２ （Ｃ⁃３′， ２）。 以上数据与

文献 ［１０］ 一致， 故鉴定为 ４⁃ｅｐｉｐｅｎｌａｎｂｕｔｅｎｏｌｉｄｅ。
化 合 物 ４： 无 色 胶 体， ＨＲ⁃ＥＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ：

１８８ １６４ ４ ［Ｍ＋Ｈ］ ＋， 分子式 Ｃ１０ Ｈ２２ ＮＯ２。１Ｈ⁃ＮＭＲ
（４００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３） δ： ０ ８０ （３Ｈ， ｄ， Ｊ＝ ６ ３ Ｈｚ， Ｈ⁃
１）， ２ ６６ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃２）， ２ ０８ （２Ｈ， ｄ， Ｊ＝ ７ ５ Ｈｚ，
Ｈ⁃３）， ５ ２８ （１Ｈ， ｂｒｓ， ⁃ＮＨ）， ３ ５３ （２Ｈ， ｄｄｄ， Ｊ ＝
１３ ８， ６ ６， ２ ７ Ｈｚ， Ｈ⁃６ａ）， ２ ６６ （２Ｈ， ｄｄｄ， Ｊ ＝
１３ ８， ８ ７， ４ ５ Ｈｚ， Ｈ⁃６ｂ）， ３ ４７ （１Ｈ， ｄｄｄ， Ｊ ＝
８ ７， ６ ３， ２ ７ Ｈｚ， Ｈ⁃７）， １ ５３ （ １Ｈ， ｍ， Ｈ⁃８），
０ ８７ （３Ｈ， ｄ， Ｊ＝ ６ ９ Ｈｚ， Ｈ⁃９）， ０ ９８ （３Ｈ， ｄ， Ｊ ＝
６ ９ Ｈｚ， Ｈ⁃１０）；１３ Ｃ⁃ＮＭＲ （ １００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３ ） δ：
２２ ６ （Ｃ⁃１）， ２５ ９ （Ｃ⁃２）， ４７ １ （Ｃ⁃３）， １７３ ３ （Ｃ⁃
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４）， ４３ ３ （Ｃ⁃６）， ７７ ２ （Ｃ⁃７）， ３０ ２ （Ｃ⁃８）， １９ １
（Ｃ⁃９）， １７ ４ （Ｃ⁃１０）。 以上数据与文献 ［１１］ 一

致， 故鉴定为 ｘｙｌａｒｉａｍｉｄｅ。
化 合 物 ５： 无 色 油 状， ＨＲ⁃ＥＳＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ：

２５９ １６７ ３ ［Ｍ＋Ｎａ］ ＋， 分子式 Ｃ１５ Ｈ２４ Ｏ２４。１Ｈ⁃ＮＭＲ
（４００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３） δ： ４ ７７， ４ ６５ （２Ｈ， ｓ， Ｈ⁃１３），
２ ３２ （２Ｈ， ｔ， Ｊ ＝ ６ ４ Ｈｚ， Ｈ⁃９）， ２ ２５， ２ ０４ （２Ｈ，
ｍ， Ｈ⁃５）， ２ ２６ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃７）， ２ ０７ （３Ｈ， ｓ， Ｈ⁃
１１）， １ ８３ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃３）， １ ８２， １ ２７ （２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃
６）， １ ６７ （２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃８）， １ ５６ （ ３Ｈ， ｓ， Ｈ⁃１４），
１ ５０ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃２）， １ ３５， １ ２５ （２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃４），
１ １２ （３Ｈ， ｄ， Ｊ ＝ ６ ４ Ｈｚ， Ｈ⁃１５）；１３ Ｃ⁃ＮＭＲ （１００
ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３ ） δ： ２２１ １ （ Ｃ⁃１）， ２０９ １ （ Ｃ⁃１０ ），
１４６ ６ （Ｃ⁃１２）， １１３ ８ （Ｃ⁃１３）， ５４ ４ （Ｃ⁃２）， ４５ １
（Ｃ⁃７）， ４１ ６ （ Ｃ⁃９）， ３８ ９ （ Ｃ⁃３）， ３７ ８ （ Ｃ⁃５），
３３ １ （Ｃ⁃６）， ３０ ３ （Ｃ⁃１１）， ２９ ６ （Ｃ⁃４）， ２７ ０ （Ｃ⁃
８）， ２０ ３ （Ｃ⁃１５）， １７ ６ （Ｃ⁃１４）。 以上数据与文献

［１２］ 一致， 故鉴定为 （２Ｒ， ３Ｓ） ⁃３⁃ｍｅｔｈｙｌ⁃２⁃ （５⁃
ｏｘｏ⁃２⁃ｉｓｏｐｒｏｐｅｎｙｌｈｅｘｙｌ） ⁃ｃｙｃｌｏｐｅｎｔａｎｏｎｅ。

化合物 ６： 亮银白色片状结晶， ｍｐ ６９～７１ ℃，
溴酚蓝反应显黄色， ＥＳＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ： ３６７ ３ ［Ｍ⁃Ｈ］ －，
分子式 Ｃ２４ Ｈ４８ Ｏ２。１Ｈ⁃ＮＭＲ （４００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３ ） δ：
２ ５２ （２Ｈ， ｔ， Ｊ ＝ ７ ５ Ｈｚ， Ｈ⁃２）， １ ８２ （２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃
３）， １ ２８～１ ３１ （４０Ｈ， ｍ， Ｈ⁃４～２３）， ０ ８８ （３Ｈ， ｔ，
Ｊ＝ ６ ５ Ｈｚ， Ｈ⁃２４）；１３Ｃ⁃ＮＭＲ （１００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３） δ：
１７６ ２ （⁃Ｃ ＝ Ｏ）， ３４ ６ （ Ｃ⁃２）， ３２ １ （ Ｃ⁃３）， ３０ ２
（Ｃ⁃４～ １８）， ２９ ３ （Ｃ⁃１９）， ２９ ６ （Ｃ⁃２０）， ９ ２ （Ｃ⁃
２１）， ２５ ５ （ Ｃ⁃２２）， ２３ ３ （ Ｃ⁃２３）， １４ ４ （ Ｃ⁃２４）。
以上数据与文献 ［１３］ 一致， 故鉴定为木蜡酸。

化合物 ７： 白色片状固体， ｍｐ ６２ ～ ６３ ℃， 香

草醛⁃浓硫酸显淡紫色， ＥＳＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ： ２５５ １ ［Ｍ＋
Ｈ］ ＋， 分 子 式 Ｃ１６ Ｈ３２ Ｏ２。１Ｈ⁃ＮＭＲ （ ４００ ＭＨｚ，
ＣＤＣｌ３） δ： ２ ３４ （２Ｈ， ｔ， Ｊ ＝ ７ ６ Ｈｚ， Ｈ⁃２）， １ ６０
（２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃３）， １ ２３ ～ １ ２７ （１６Ｈ， ｍ， Ｈ⁃４ ～ １３），
１ ２７ （２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃１４）， １ ３５ （２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃１５）， ０ ８７
（３Ｈ， ｔ， Ｊ ＝ ７ ２ Ｈｚ， Ｈ⁃１６）；１３ Ｃ⁃ＮＭＲ （１００ ＭＨｚ，
ＣＤＣｌ３） δ： １７９ ９ （Ｃ⁃１）， ３４ ２ （Ｃ⁃２）， ２４ ９ （Ｃ⁃３），
２９ ５ （ Ｃ⁃４， １３）， ２９ ６ （ Ｃ⁃５， １２）， ２９ ７ （ Ｃ⁃６ ～
１１）， ３２ ２ （ Ｃ⁃１４）， ２２ ９ （ Ｃ⁃１５）， １４ ３ （ Ｃ⁃１６）。
以上数据与文献 ［１４］ 一致， 故鉴定为棕榈酸。

化合 物 ８： 白 色 针 晶 （ ＣＨＣｌ３ ）， ｍｐ １４１ ～
１４８ ℃， ＥＳＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ： ４１２ ３ ［ Ｍ ＋ Ｈ］ ＋， 分子式

Ｃ２９Ｈ４８Ｏ。１Ｈ⁃ＮＭＲ （４００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３） δ： ５ ３３ （１Ｈ，
ｄ， Ｊ＝ ３ ６ Ｈｚ， Ｈ⁃６）， ５ １４ （１Ｈ， ｄｄ， Ｊ ＝ １５ ３， ８ ５

Ｈｚ， Ｈ⁃２２）， ５ ０３ （１Ｈ， ｄｄ， Ｊ ＝ １５ ３， ８ ６ Ｈｚ， Ｈ⁃
２３）， ３ ５４ （１Ｈ， ｍ， Ｈ⁃３）， １ ０６ （３Ｈ， ｓ， Ｈ⁃１９），
１ ０２ （３Ｈ， ｄ， Ｊ＝ ６ ６ Ｈｚ， Ｈ⁃２１）， ０ ８８ （３Ｈ， ｄ， Ｊ＝
６ ６ Ｈｚ， Ｈ⁃２９）， ０ ８１ ～ ０ ８４ （６Ｈ， ｍ， Ｈ⁃２６， ２７），
０ ７３ （３Ｈ， ｓ， Ｈ⁃１８）。 以上数据与文献 ［１５］ 一

致， 且 ＴＬＣ 展开后置紫外灯 （２５４ ｎｍ） 下荧光观察

无斑点， １０％ 硫酸⁃乙醇显紫红色， 与豆甾醇标准

品在多种展开体系作 ＴＬＣ 对照， Ｒｆ 值相同， 故鉴

定为豆甾醇

化合物 ９： 白色粉末 （ＣＨＣｌ３）， ＥＳＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ：
１９９ １ ［Ｍ⁃Ｈ］ －， 分子式 Ｃ１２ Ｈ２４ Ｏ２。１Ｈ⁃ＮＭＲ （４００
ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３） δ： ２ ３５ （２Ｈ， ｔ， Ｊ ＝ ７ ５ Ｈｚ， Ｈ⁃２），
１ ６３ （ ２Ｈ， ｍ， Ｈ⁃３）， １ ２５ （ １６Ｈ， ｍ， Ｈ⁃４⁃１１），
０ ８８ （ ３Ｈ， ｔ， Ｊ ＝ ６ ６， ７ ０ Ｈｚ， Ｈ⁃１２）；１３ Ｃ⁃ＮＭＲ
（１００ ＭＨｚ， ＣＤＣｌ３） δ： １７９ ６ （Ｃ⁃１）， ３４ １ （Ｃ⁃２），
３２ １ （Ｃ⁃３）， ２９ ９ （Ｃ⁃４）， ２９ ８ （Ｃ⁃５）， ２９ ６ （Ｃ⁃
６）， ２９ ５ （Ｃ⁃７）， ２９ ４ （Ｃ⁃８）， ２９ ２ （Ｃ⁃９）， ２４ ９
（Ｃ⁃１０）， ２２ ９ （Ｃ⁃１１）， １４ ３ （Ｃ⁃１２）。 以上数据与

文献 ［１６］ 一致， 故鉴定为月桂酸。
化合物 １０： 白色粉末 （ＣＨＣｌ３）， ＥＳＩ⁃ＭＳ ｍ ／ ｚ

２１７ ３ ［Ｍ⁃Ｈ］ －， 分子式 Ｃ１３ Ｈ１２ Ｏ３。１Ｈ⁃ＮＭＲ （４００
ＭＨｚ， ＤＭＳＯ⁃ｄ６ ） δ： ３ ７２ （ １Ｈ， ｓ， Ｈ⁃１）， ６ ６７
（４Ｈ， ｄ， Ｊ ＝ ８ ４， Ｈ⁃２， Ｈ⁃２′， Ｈ⁃６， Ｈ⁃６′）， ７ ７４
（４Ｈ， ｄ， Ｊ＝ ８ ４， Ｈ⁃３， Ｈ⁃３′， Ｈ⁃５， Ｈ⁃５′）；１３Ｃ⁃ＮＭＲ
（１００ ＭＨｚ， ＤＭＳＯ⁃ｄ６） δ： ５５ ７ （Ｃ⁃７）， １１４ ５ （Ｃ⁃
２， Ｃ⁃２′， Ｃ⁃３， Ｃ⁃３′， Ｃ⁃５， Ｃ⁃５′， Ｃ⁃６， Ｃ⁃６′）， １３１ ２
（Ｃ⁃１， Ｃ⁃１′）， １５８ ０ （Ｃ⁃４， Ｃ⁃４′）。 上数据与文献

［１７］ 一致， 故鉴定为 ｂｉｓ （４⁃ｈｙｄｒｏｘｙｐｈｅｎｙｌ） ｍｅｔｈ⁃
ａｎｏｌ。
４　 讨论

本实验从缬草中分离得到 １０ 个化合物， 其中

化合物 １、 ６、 ９ 为首次从该植物中分离得到， 化合

物 ２～４ 为首次从缬草属中分离得到， 进一步为开

发缬草药材提供科学依据。 倍半萜是缬草药材中的

主要成分， 其药理活性主要集中于对神经系统的作

用。 通过对化合物 １ 的单晶培养， 进行 Ｘ 射线衍

射实验首次得到其单晶 Ｘ 射线衍射晶体结构数据。
通过数据处理及对晶体结构进行精修， 确定其所属

的晶系、 空间群及各原子空间键长、 键角。 得到三

维晶体结构模型、 晶胞中各原子的分数坐标和指标

化结果， 以期丰富晶体家族。

参考文献：

［ １ ］ 　 中国科学院 《中国植物志》 编辑委员会． 中国植物志［Ｍ］．

３３９２

２０２０ 年 １１ 月

第 ４２ 卷　 第 １１ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｎｏｖｅｍｂｅｒ ２０２０

Ｖｏｌ． ４２　 Ｎｏ． １１



北京： 科学出版社， １９８０： ３１．
［ ２ ］ 　 樊　 浩， 严淑婷， 梁小飞， 等． 缬草化学成分及生理活性研

究进 展 ［ Ｊ ］ ． 辽 宁 中 医 药 大 学 学 报， ２０１９， ２１ （ １２ ）：
１７２⁃１７５．

［ ３ ］ 　 Ｃｈｏｉ Ｈ Ｓ， Ｋｏ Ｂ Ｓ， Ｋｉｍ Ｈ Ｄ， ｅｔ ａｌ． Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｖａｌｅｒｉａｎ ／ ｈｏｐ
ｍｉｘｔｕｒｅ ｏｎ ｓｌｅｅｐ⁃ｒｅｌａｔｅｄ ｂｅｈａｖｉｏｒｓ ｉｎ ｄｒｏｓｏｐｈｉｌａ ｍｅｌａｎｏｇａｓｔｅｒ
［Ｊ］ ． Ｂｉｏｌ Ｐｈａｒｍ Ｂｕｌｌ， ２０１７， ４０（７）： １１０１⁃１１１０．

［ ４ ］ 　 Ｃｈｏｉ Ｈ， Ｈｏｎｇ Ｋ， Ｈａｎ Ｓ Ｈ， ｅｔ ａｌ． Ｖａｌｅｒｉａｎ ／ ｃａｓｃａｄｅ ｍｉｘｔｕｒｅ
ｐｒｏｍｏｔｅｓ ｓｌｅｅｐ ｂｙ ｉｎｃｒｅａｓｉｎｇ ｎｏｎ⁃ｒａｐｉｄ ｅｙｅ ｍｏｖｅｍｅｎｔ （ＮＲＥＭ）
ｉｎ ｒｏｄｅｎｔ ｍｏｄｅｌ ［ Ｊ］ ． Ｂｉｏｍｅｄ Ｐｈａｒｍａｃｏｔｈｅｒ， ２０１８， ９９ （ １）：
９１３⁃９２０．

［ ５ ］ 　 Ｆａｒａｈ Ｇ Ｊ， Ｆｅｒｒｅｉｒａ Ｇ Ｚ， Ｄａｎｉｅｌｅｔｔｏ⁃Ｚａｎｎａ Ｃ Ｆ， ｅｔ ａｌ．
Ａｓｓｅｓｓｍｅｎｔ ｏｆ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓ ｌ． （Ｖａｌｅｒｉａｎ） ｆｏｒ ｃｏｎｓｃｉｏｕｓ
ｓｅｄａｔｉｏｎ ｏｆ ｐａｔｉｅｎｔｓ ｄｕｒｉｎｇ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｏｆ ｉｍｐａｃｔｅｄ ｍａｎｄｉｂｕｌａｒ
ｔｈｉｒｄ ｍｏｌａｒｓ： ａ ｒａｎｄｏｍｉｚｅｄ， ｓｐｌｉｔ⁃ｍｏｕｔｈ， ｄｏｕｂｌｅ⁃ｂｌｉｎｄ，
ｃｒｏｓｓｏｖｅｒ ｓｔｕｄｙ ［ Ｊ ］ ． Ｊ Ｏｒａｌ Ｍａｘｉｌ Ｓｕｒｇ， ２０１９， ７７ （ ９ ）：
１７９６⁃１８０１．

［ ６ ］ 　 Ｗａｎｇ Ｊ， Ｚｈａｏ Ｊ， Ｌｉｕ Ｈ， ｅｔ ａｌ． Ｃｈｅｍｉｃａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ ａｎｄ ｂｉｏｌｏｇｉｃａｌ
ａｃｔｉｖｉｔｙ ｏｆ ｔｈｅ ｅｓｓｅｎｔｉａｌ ｏｉｌｓ ｏｆ ｔｗｏ ｖａｌｅｒｉａｎａｃｅｏｕｓ ｓｐｅｃｉｅｓ ｆｒｏｍ
Ｃｈｉｎａ： Ｎａｒｄｏｓｔａｃｈｙｓ ｃｈｉｎｅｎｓｉｓ ａｎｄ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓ ［ Ｊ ］ ．
Ｍｏｌｅｃｕｌｅｓ， ２０１０， １５（９）： ６４１１⁃６４２２．

［ ７ ］ 　 徐沙丽， 李中明， 李哈妮， 等． 缬草提取物对胆汁酸代谢及

肝损伤影响的实验研究 ［ Ｊ］ ． 医药导报， ２０１１， ３０ （ ３）：
２９８⁃３０１．

［ ８ ］ 　 Ｎｉｓｈｉｙａ Ｋ， Ｔｓｙｊｉｙａｍａ Ｔ， Ｋｉｍｕｒａ Ｔ， ｅｔ ａｌ． Ｓｅｓｑｕｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄｓ

ｆｒｏｍ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｆａｕｒｉｅｉ ［ Ｊ］ ． Ｐｈｙｔｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ， １９９５， ３９ （ ３ ）：
７１３⁃７１４．

［ ９ ］ 　 Ｓｏｎｇ Ｈ Ｋ， Ｃｈｕｎｇ Ｉ Ｍ， Ｌｉｍ Ｊ Ｄ． Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ
ｆｒｕｉｔｓ ｏｆ Ｌｙｃｉｕｍ ｃｈｉｎｅｎｓｅ［ Ｊ］ ． Ａｓｉａｎ Ｊ Ｃｈｅｍ， ２０１３， ２５（１７）：
９８７９⁃９８８２．

［１０］ 　 Ｇｕｅｌｌａ Ｇ， Ｇｕｅｒｒｉｅｒｏ Ａ， Ｐｉｅｔｒａ Ｆ． Ｓｅｓｑｕｉｔｅｒｐｅｎｏｉｄｓ ｏｆ ｔｈｅ ｓｐｏｎｇｅ
ｄｙｓｉｄｅａ ｆｖａｇｉｌｉｓ ｏｆ ｔｈｅ Ｎｏｒｔｈ⁃Ｂｒｉｔｔａｎｙ Ｓｅａ［ Ｊ］ ． Ｈｅｌｖ Ｃｈｉｍ Ａｃｔａ，
１９８５， ６８（１）： ３９⁃４８．

［１１］ 　 Ｖａｔｃｈａｒｉｎ Ｒ， Ｓａｔｈｉｔ Ｂ， Ｓｏｕｗａｌａｋ Ｐ， ｅｔ ａｌ． Ａｍｉｄｅ， ｃｙｃｌｏｈｅｘ⁃
ｅｎｏｎｅ， ａｎｄ ｃｙｃｌｏｈｅｘｅｎｏｎｅ⁃ｓｏｒｄａｒｉｃｉｎ ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｅｎｄｏ⁃
ｐｈｙｔｉｃ ｆｕｎｇｕｓ Ｘｙｌａｒｉａ ｐｌｅｂｅｊａ ＰＳＵ⁃Ｇ３０ ［ Ｊ ］ ． Ｔｅｔｒａｈｅｄｒｏｎ，
２０１３， ６９（５０）： １０７１１⁃１０７１７．

［１２］ 　 Ｒｅｎ Ｚ， Ｑｉ Ｈ， Ｓｈｉ Ｙ． Ｐｈｙｔｏｃｈｅｍｉｃａｌ ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎ ｏｆ ａｎａｐｈａｌｉｓ
ｌａｃｔｅａ［Ｊ］ ． Ｐｌａｎｔａ Ｍｅｄｉｃａ， ２００８， ７４（８）： ８５９⁃８６３．

［１３］ 　 赵金龙， 刘 　 培， 段金廒， 等． 银杏根皮化学成分研究

（Ⅰ） ［Ｊ］ ． 中草药， ２０１３， ４４（１０）： １２４５⁃１２４７．
［１４］ 　 王青虎， 额尔敦布拉嘎， 徐艳华， 等． 柳蒿芽化学成分研究

［Ｊ］ ． 中国药学杂志， ２０１８， ５３（２０）： １７２６⁃１７２８．
［１５］ 　 黄艳萍， 宋家玲， 吴继平， 等． 凉粉草化学成分分离鉴定

［Ｊ］ ． 中国实验方剂学杂志， ２０１８， ２４（６）： ７７⁃８１．
［１６］ 　 徐　 冰， 杨盼盼， 王佩龙， 等． 藏药波棱瓜子化学成分研究

［Ｊ］ ． 中药材， ２０１２， ３５（７）： １０８０⁃１０８２．
［１７］ 　 Ｍｉｌｅｓ Ｊ Ｅ Ｃ， Ｒａｍｓｅｗａｋ Ｒ Ｓ， Ｎａｉｒ Ｍ Ｇ． Ａｎｔｉｆｅｅｄａｎｔ ａｎｄ ｍｏｓ⁃

ｑｕｉｔｏｃｉｄａｌ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｆｒｏｍｄｅｌｐｈｉｎｉｕｍ×ｃｕｌｔｏｒｕｍ ｃｖ． ｍａｇｉｃ ｆｏｕｎ⁃
ｔａｉｎｓ ｆｌｏｗｅｒｓ［Ｊ］ ． Ｊ Ａｇｒｉｃ Ｆｏｏｄ Ｃｈｅｍ， ２０００， ４８（２）： ５０３⁃５０６．

４３９２

２０２０ 年 １１ 月

第 ４２ 卷　 第 １１ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｎｏｖｅｍｂｅｒ ２０２０

Ｖｏｌ． ４２　 Ｎｏ． １１


