
V ol
.

X X 工X N0
.

1 CS I〔 NT IA S I NICA( Se r i e s B) Ja n u a r 下1 9 86

M LOE CU LA R S T RU C TU E RA NDA B S OU L E T

C O NIF GU RA T I O N O FU SEB R O G OR GI N

N:u L;w E N
( 牛立文)

,

D 、 工 J , N B工
(戴金璧 )

,

W
、 N Z H u : :

(万柱礼 )
,

1 1* N e D o N G e A :

(梁栋材 )
,

(了
, s 艺艺艺、 才e o f B玄。君h夕s苏。 s , A e a d e 。 ` a 名茗二艺口a ,

B e

承
n 夕)

W
o z H o N G D E

(巫忠德 )
,

Y ^ 0 Z H o N G N : * N
(姚仲年 ) A N D L o N G K A N e H o U

(龙康侯 )

( D
e矛a对肌 e 路才 o f C h e机 `s才: 夕 ,

另h o 九口, h a 九 U n 言: e。 公才刀
,
召2, a n口: 人。 ,。

)

R e e e i v e d .J u l y 1 2
,
1 9 8 4 ; i

·

e v i s e d J a n u a r y 1 0
,
1 9 8 5

.

A B s T R A c T

I n t h e p r e s e n t P a P e r i t 15 r e p o r t e d t l l a t t h e m
o l e e u l a r s t r u e t u r e a n d a b s o l u t e e o n f ig u r往

-

t i o n o f p o i s o n o u s s u b e r o g o r g i n a r e d e t e r m i n e d b了 u s i n g X
一 r a y d i f f r a e t i o n m e t h o d

.

hT
e e r 了s -

t a l o f s u b e r o g o r g i n b e l o n g s t o o r t h o g o n a l s y s t e m w i t h s p a o e g r o u p D璧
一
P Z

,
2
:
2
: .

T h e o r y s t a l l o
-

g r a p zl i。 p a r a m e t e r 。 a r e : 。 二 1 6
.

1 3 5人
,
石一 1 3

.

1 5 9人
, 。 二 12

.

9 0 1人
,
z = 5

.

叽
e i n i t i a l m o d e z 。 f

t l l e e r y s t a l s t r u e t u r e w a s s o lv e d b y t l l e d i r e e t m e t h o d
.

T h e r e f i n e m e n t o f t h e s t r u e t u r e P a r a m
-

e t e r s w a s e a r r i e d o u t b y u s i n g t h e l e a s t s q u a r e
m

e t h o d a丑 d l e d t o a f i n a l 丑
一
f a e t o r o f 0

.

0 56
.

I n a e o o r d a n e e w i t l l t h e
m

o l e e u l a r s t r u e t u r e o f s u b e r o g o r g i n m e n t i o n e d a b o v e ,
t h e s o l v e且 t e f

-

f e e t o f NM R h a s b e e n f u r t l i e r d i s e u s s e d a n d t h e r e l a t i o n s h i p b e t w e e n t ]z e m
o l e e u la r s t r u e t u r e

o f s u b e r o g o r g i n a n d i t s t o x i e i t y h a s a l s o b e e n P r e l im i n a r i l y i n v e s t i g a t e d
.

I n t h e i n v e s t i g a t i o n o f t h e o h e m i o a l o o n s t i t u e n t s o f C h i n e s e g o r g o n i a s b y u s i n g

e h r o m a t o g r a P h y
, s u b e r o g o r g i n

, a n o v e ] s e s q u i t e r p e n e ,

w a s i s o l a t e d f r o m t h e e r u d e

C H
3
OH e x t r a o t o f 名, `乙e r o g o r口落a s P

.

o o l l e c t e d f r o m t h e S o u t h C li ill
a S e a

.

I t w a s o n
-

l y 0
.

1 p e r e e n t o f d r y w e i g h t o f 名倪b e r o s o r口fa 、尸
.

A e e o r d i n g t o t h e s p e o t r a l d a t a

汕 d e h e班 i e a l e o n v e r s i o n *
,

t h e e l、 e n l i o a l s t r u e t u r e o f t h i 、 m a r i n e n a t u r a叉P r o d砒 t h a ,

b e e n d e t e r m i n e d [ 1〕
.

S u b e r o g o r g i n 15 1, , t o n s e l y t o x i e w i t h a 二 e d i a n d o s e o f L D S。
一 2 2

.

8 士 1
.

8 。 ,g /k g

f o r m i o e a n d 15 p r o ba b l y t h e p e r f e c t e h e m i o a l s e ] f
一

p r o t e o t i v e 坦 e a n s o f t h e g o r g o n i a s
.

S u b e r o g o r g i n p o s o e s o e s t li e n o v e l o k e l e t o n o f t r i o y e l o u n d e o a n e t e r p e n e w h i e h i 、 t h e

f i r s t e x a m p l e o f t h e ln a r i n e n a t u r a l p r o d u e t p o s s e s s i n g t h i s u n i q u e e y o l i o s y s t e m
.

I n

t li e p r e s e n t p a p e r i t 15 f i r s t r e p o r t e d t h a t t l i e s k e l e t o n o f a n o v e ] s e s q u i t e r p e n 印 15

d e m o n o t r a t e d b y u s i n g X
一 r a y d i f f r a e t i o n 皿 e t h o d a n d t h e m o l e c u l a r s t r u o t u r e a n d

a b s o l u t e o o n f i g u r a t i o n o f s u b e r o g o r g i n a r e d e t e r m i n e d ( F i g
.

1 )
.

T h i s 15 v e r y 、 19
-

n i f i o a n t f o r t e r p e n e o h e m i s t r y
.

T h e d i s t i n o t s t r u o t u r e o f a n a t u r a l P r o d u o t l i k e s u b
-

e r o g o r g i n w a 、 v e r y r a r e a n d n e v e r d i s e o v e r e d u n t i l t h i s h y d r o e a r b o n o f t r i o y e l o
一

u n
-

d e o a n e s y s t e m w a s g a i n e d f r o n l t h e 0 0租 p l i o a t e d e x t r a c t o f 名落l夕h落,、 ” , s尹
.

i n 1 9 8 0 ,

w h i o h o li e m i e a l s t r u e t u r e w a s d e t e r m i n e d b y NM R z n e t l , o d 〔2」
.

1
.

E x PE R I M E N T人 L

T l l e l l l o l e o u l a r f o r ln u ]a o f s u b e r o g o r g i n i s C
, S
H

Zo
O

。 , i i z e l t i n g a t 2 0 0一 2 0 2 “
C

a l l ol 万
.

、 I一 2 4 8
.

3 2 d a lt o n s [ ` ]
.

X
一

ar y o r y s t a l l o g r a p li j o a n a l y s i s o f s u b e r o g o r g i n e r y s -



止些三
一

一
山

一— 一
SU B E RO O G G R工 X1 4

一一

———一一—一
一

一一一一
一一

O 2

O

胜
o H

H1 5 3

(卜 )

尹
门夕 f今

。

Fig
.

1 (
a

)
.

T he。 hem io als tr ue t ue r

o fs u be rog o rg i n
.

i Fg
.

1 ( b)
.

T hem o le o ul r as tre ute r u n a d

a bo s l ute e o n fig ur atio no fs u be o rg o rg i n
.

t als ws ape r fo rm e d by usi ng W
e ie s s n be rg

’ 5m e t ho d
.

T he e ry s t a ] be lo ng s to o r t hog o -

n alsy s tem wi t hL u a。 g ro upm m li l
.

T he sp ae eg ro upD ;
一 p Z, 2 、 2 , o f t h e e r y s t a l w a s

u n iq u e l y d e t e r m i n e d s i n o e t h e r e w e r e s y s t e m a t i e a b s e n o e s f o r t h e r e f l e e t i o n s
{人0 0 }

w it h h = 2。 + 1
,

{O凡0 } w it h 凡一 2 , + 1 a n d {0 0 1} w i t h l = 2。 + 1
.

T h e r e f i n
-

e d u n i t e e l l d i xn e i i s i o n s w e r e m e a 、 u r e d o n a P h i l i P s PW
一 1 1 0 0 f o u r 一。 i r e l e d i f f r a c t o m e -

t e r a s f o l ]o w 。 : 。 一 1 6
.

1 3 5入
, 乙一 1 3

.

1 5 9入
, 。 ~ 1 2

.

9 0 1入
a n d 下一 2 7 4 5 A

3
.

T l , e n u , n b e r

o f s u b e r o g o r g i n m o l e e u l e 、 p e r u n i t o e l l i , Z = 8 a n d e a e h a s y m m e t r元 u n i t e o n t a i n s

t w o m o l e o u l e s
.

C a l o u la t e d d e n s i t y o f t h e e r y s t a l i s D
。

一 1
,

2 0 9
·

c扭
一 3

.

X
一 r a y d i f f r a e t i o n i i z t e i i s i t i e s w i t h i n d i o e s 人凡2 a n d 人无1 w e r e s e q u e n t i a l l y I n e a s -

u r e d o n t h e d i f f r a o t o , n e t e r b y m e a n s 。 f c u K a
( : 一 1

.

5 4 1 5入)
r a d i a t i o n

,

2 b e i n g

s l o w e s t ln o v i n g i n d e x
.

I n t e n s i t i e o w e r e o o r r e e t e d b y L o r e n t z a n d

t o r
,

t认 l

b u t n o t b y a b s o r p t i o n a i i d r a d i a t i o n f a e t o r s
.

I n t h e s t r u e t u r e

P o ] a r i z a t i o n

s o l u t i o i l a n d

t h e

f a e
-

i n i
-

r e f i n e m e n t 2 6 9 6 i n d e p e n d e n t r e f l e c t i o n s w i t h l 。 > 3 a ( I
。

)
o f i , i d i o e s 无k乙 从

尸

e r e

U S e d
.

d i e e s

I n t h e f in a l r e f i n e n l o n t 2 5 4 2 i n d e p e n d e n t r e f ) e o t i o n s w i t h 刀
。

> 3 a (尸
。

)
o f i n

h k乙 a n d 五兀2 w e r e u s e d
.

11
.

S T R u e T u R E So L u T Io N 人 N D R E F xN E M E N T

T h e i n i t i a l i n o d e l o f t h e o r y s t a l s t r u o t u r e w a s s o l v e d u s i n g d i r e o t l zz e t h o d盯



4习 S CI E NTI人 S I NI CA (S
e, i e 、 卫 ) V ol

.

X X IX

a n d F o u r i e r s y n t h e s i s w i t h R 一 0
.

2 6
.

T h e e o o r d i n a t e s o f a l l h y d r o g e n a t o , 12 5 e x -

e e p t t h e o n e , i n t h e e a r b o x y l g r o u p 、 w e r e d e t e r m i n e d b y s t e r e o e h e m i o a l c a l o u l a t i o n

a n d d e m o n s t r a t e d b y a d i f f e r e n e e F o u r i e r s y n t h e 、 i ,
.

Th e r e f i n e m e n t o f t li e s t r u o t u r e

T a b le l

Th e A t o m i o P o s l t i o n a l a n d Th e r m a l P a r a m e t e r s o f A l l N
o n 一

H y已r o g e n

A t o m
s i n A s y mm e t r i o U n i t

A t o n l

丫 1 0
一 “

!
火 1 0

-

B l l B Z习 B 3 3 B 1 2 B 1 3 B 2 3

O 1

O 2

O 3

( 11

C2

C3

e 4

C 5

C 6

C 7

C 8

C 9

C 1 0

〔
`

1 1

C 1 2

C 13

C 1 4

C 1 5

3 1 1 1

3 1 6 9

5 30 4

4 1 2 8

生生9 5

52 0 9

60 1 4

6 2 4 6

6 0 5 6

6 7 8 3

6 3生7

5 6 1 4

5 3 2 7

生生8 5

3 8 7 9

3 4 3 5

4 9 8 0

7 4 1 5

5 8 2

7 3 2

一 2 8 5 0

一 3 4 4

一 7 5 8

一 1生6 1

一 1 0 8 9

一 1 4 5

一 4 0 3

一 9 4 1

一 1 6 5 8

一 2 0 1 7

一 1 18 4

一 70 8

一 1 4 28

36 1

一 2 54 9

一 22 5

3 6 9 5

1 9 7 4

1 3 2 2

2 7 7 1

3 5 8 9

3 2 9 7

3 8 0 8

3 2 3 9

2 0 9 3

1 5 59

7 8 8

1住0 1

2 1 14

1 7 5 0

12 19

2 8 2 0

3 5 5 3

1 0 7 5

34 5

3 9 9

7 1 8

2 6 9

4 1 5

4 3 2

5 7 5

4 0 3

2 8 7

30 9

4 1 4

4 2 7

3 0 8

2 7 1

3 9 1

2 5 3

9 5 0

3 8 4

5 4 7

8 3 0

5 3 0

4 2 8

6 7 3

8 0 6

1 6 3 2

1 2 3 0

5 4 8

7 1 5

8 6 2

4 4 9

4 3 9

4 5 7

6 1 6

4 0 8

8 5 5

1 0 7 7

5 1 8

5 5 3

8 7 2

4 3 4

4 4 1

3 70

5 2 6

1 12 4

7 7 0

7 0 7

50 1

5 2 8

3 8 4

3 9 1

6 1 7

5 3 5

7 4 5

12 3 0

1 8 3

5 7 3

2 1 4

1 9 0

4 2 7

6 5 5

10 7 6

3 1 9

1 7 9

2 9 0

3 6 0

2 6 5

2 7 0

1 4 3

一 4 8

3 7

9 3 6

1 5 0

1 3 6

1 1 1

2 2 2

1 5

2 7

6 0

一 3 6 2

一 4 0 2

一 1 8 1

一 3 3

1 1 0

一 2 6

一 1 8

一 6 1

一 1 4 9

2 7

6 0 3

2 9

一 1 0 6

3 2 3

一 2 2 7

一 4 4

一 7 0

1 7 5

一 5 2 8

一 i旦3 a

一 2 0 3

1 8 9

一 1 1 5

一 4 5

一 9

一 6 2

一 2 6生

一 6

7 90

6 9 1

工。[ǹ。洲。渭
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