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虫草素的全合成研究 

李启欢    阳如春    阮志忠    胡  韬    丁海新    肖  强* 
(江西科技师范大学  江西省有机功能分子重点实验室  南昌 330013) 

摘要  虫草素具有广谱的生物活性和药理学作用, 有着重要的开发价值. 为了大量制备高纯度虫草素, 分别以 D-葡萄

糖和 D-木糖为原料, 以 Barton-McCombie 反应脱去葡糖糖和木糖 3'-羟基合成得到 3'-脱氧核糖为关键步骤, 分别经过 8
步和 7 步化学反应以 37%和 40%的总产率完成了虫草素的全合成, 产物纯度＞98.5%.  
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Total Synthesis of Cordycepin 

Li, Qihuan    Yang, Ruchun    Ruan, Zhizhong    Hu, Tao    Ding, Haixin    Xiao, Qiang*
(Jiangxi Key Laboratory of Organic Chemistry, Jiangxi Science & Technology Normal University, Nanchang 330013) 

Abstract  Cordycepin has a large spectrum of biological and pharmaceutical activities, which is beneficial to human health in 
a number of aspects. In present paper, two total synthetic routes are developed to provide high quality product of cordycepin 
using D-glucose or D-xylose as the starting materials. The key step of the total synthesis is deoxygenation of 3-OH using Bar-
ton-McCombie reaction to afford 3-deoxyribose. Cordycepin is obtained in 8 steps and 7 steps with 37% and 40% overall
yield, respectively. Its purity is above 98.5%. 
Keywords  nucleoside; total synthesis; natural product; glycosylation; radical reactions; carbohydrate 

 
虫草素(3'-脱氧腺苷, Cordycepin, 1, 图 1)是从蛹虫

草(Cordyceps sinensis)中分离得到的天然核苷化合物[1], 
研究表明该化合物具有广谱的生物活性和药理学作用, 
包括抗癌、抗菌、消炎、抗病毒和抗肺细胞纤维化等[2]. 
特别是近年来生物学研究进一步发现, 虫草素可能具有

增强人类免疫力[3]和清除因人老龄化引起的体内自由基

增加的功效[4], 引起了科学家的广泛研究兴趣.  
目前虫草素的获取, 主要是通过从人工培育的蛹虫

草中提取分离获得, 制备成本高, 价格昂贵. 化学合成

主要是以腺苷为原料(图 1), 采用两种方法半合成得到

虫草素, 第一种方法是通过多步骤的基团保护操作, 单
独裸露出 3'位的羟基, 接着用 Barton-McCombie 自由基

还原反应去除 3'位的羟基, 然后脱去保护基团得到目标

产物[5]; 第二种方法是通过乙酰溴和腺苷反应得到 2' 
(3')溴的腺苷乙酸酯混合物, 然后加氢还原去除溴原子, 
脱去保护基团后进一步分离得到目标产物[6].  

为了获取公斤级的虫草素用于生物活性研究, 在重

复第二种方法时我们发现, 在加氢反应去除溴原子时会

有 2%～3%左右的碱基消除反应从而产生副产物腺嘌

呤, 该副产物很难从虫草素产品中除去, 严重影响了虫

草素的纯度. 进而我们考虑通过全合成的方法进行虫草

素的制备, 文献中其完整的全合成方法报道很少[7]. 本
文分别以廉价易得的 D-葡萄糖和 D-木糖为原料, 经过

分别经过 8 步反应和 7 步反应完成了虫草素的全合成, 
产品纯度大于 98.5%.  

1  结果与讨论 

从反合成分析(图 1)可以看出, 合成虫草素的关键

是糖中间体 3 的合成, 而化合物 3 可以通过 D-葡萄糖或

者 D-木糖合成得到. 首先考虑用廉价易得的 D-葡萄糖

为起始原料, 公斤级的双异亚丙基-D-葡萄糖 4 可以高

产率合成得到[8], 该化合物也可从商业以便宜的价格获

取; 双异亚丙基-D-葡萄糖 4 在 NaH 作用下和 CS2以及

CH3I 反应以 95%产率得到二硫代碳酸甲酯类糖 5[9]; 以   
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图 1  虫草素的结构及其反合成分析 
Figure 1  Structure of Cordycepin and its retrosynthetic analysis

精制甲苯为溶剂, 在偶氮二异丁腈(AIBN)的引发下以

三正丁基氢化锡为还原剂经Barton-McCombie自由基还

原[10]得到 3-脱氧双异亚丙基呋喃葡萄糖 6, 经过多次反

应条件的优化, 产率可以稳定在 80%以上. 
根据文献[11]报道, 从 3-脱氧双异亚丙基-D-呋喃葡

萄糖 6 到 3-脱氧核糖 7 有两种可能的方法, 一种是先选

择性水解 5,6 的异亚丙基基团, 经过高碘酸氧化邻二醇, 
然后经 NaBH4 还原获得; 另一种是采用高碘酸原位水

解、氧化和还原一锅法制备 3-脱氧核糖 7. 为了提高反

应效率, 我们采用第二种方法. 在合成过程中我们发现, 
反应中间体醛的稳定性较差, 而且是以水合物的形式出

现, 经过反应优化, 最终我们可以以接近 80%的产率得

到化合物 7, 但是反应放量到 10 g 以上时, 反应产率迅

速下降至 40%左右. 经过多次尝试优化反应条件, 我们

仍然无法解决这个问题, 可能的原因是中间体醛基使得

核糖 4 位的氢有一定酸性, 导致异构化等副反应发生, 
进而我们转向以 D-木糖为原料进行目标分子的合成.  

在我们课题组前期的工作中[12], 1,2-O-异亚丙基- 
α-D-木糖 8 可以以 80%产率从 D-木糖一锅法合成得到, 
反应条件温和, 很容易放量到百克级. 接着以二氯甲烷

为溶剂, Et3N 为碱, 低温下选择性合成 5-O-苯甲酰基- 
1,2-O-异亚丙基-α-D-木糖 9, 产率可以稳定在 80%以  
上[13]. 单苯甲酰化产物 9 和硫代氯甲酸-O-苯酯反应很

顺利以 86%产率得到化合物 10, 然后采用与合成化合

物 6 类似的Barton-McCombie自由基还原条件很顺利地

得到 3-脱氧核糖 11. 在硫酸催化下, 以醋酸和醋酐为溶

剂(10∶1)脱去异亚丙基保护基团的同时乙酰化得到关

键中间体 3, 产率 84%. 该方法容易放大, 产率稳定, 反
应后处理相对简单.  

在 Vorbrüggen 糖基化条件下[14], 糖受体 3 和 N6-苯

甲酰基腺嘌呤可以顺利以 82%产率得到核苷 12, 由于 2
位乙酰基的邻基参与效应, 反应仅得到 β 糖苷化产物, 
HPLC 检测没有发现 α 糖苷化产物的生成. 最后在新制

备饱和氨水的甲醇溶液中, 110 ℃封管加热可以顺利脱

去所有酯基保护基团以 95%产率得到虫草素, 产物经过

水重结晶后 HPLC 分析纯度超过 98.5%.  

2  结论 

本文设计和完成了分别以 D-葡萄糖和 D-木糖为起

始原料, 以Barton-McCombie反应脱去葡糖糖和木糖 3'-
羟基合成得到 3'-脱氧核糖为关键步骤, 分别经过 8步和

7 步反应完成了虫草素的全合成 , 总收率可以达到

37%～40%, 对反应条件的进一步优化可以发展工业合

成虫草素的工艺, 这些工作正在进一步进行中.  

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

北京泰兴有限公司生产的X-4数字显示显微熔点仪 
(温度计未校正); Bruker Advance DPX 400MHz 核磁共

振仪, 以 TMS 为内标, 氘代氯仿(CDCl3)或者氘代二甲

亚砜(DMSO-d6); 电喷雾质谱(ESI-MS)为 Bruker Ama-
zon SL 离子阱质谱仪(正离子模式); 旋光测定使用美国

鲁道夫 Autopol IV-T 旋光仪; 紫外为 Agilent 8453 紫外

仪. 常规试剂从 Alfa 公司购买. 所有溶剂均为分析纯, 
乙腈、吡啶和二氯甲烷使用前用氢化钙回流干燥, 使用

前蒸出; 甲苯经金属钠回流干燥, 使用前蒸出. 薄层色

谱(TLC)使用青岛化学工业公司的薄层板(GF-254), 在
紫外 254 nm 波长或者用 10%硫酸显色进行检测. 硅胶

柱色谱使用青岛化学工业公司的硅胶(200～300 目). 
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Scheme 1 

3.2  实验方法 

3.1.2  5,6- 二 -O- 异亚丙基 -3-O-( 二硫代碳酸甲

酯)-α-D-呋喃葡萄糖(5)的合成  

将化合物 4 (50 g, 0.19 mol)和 50 mg 咪唑溶于 800 
mL 无水 THF 中, 缓慢加入 NaH (50 g, 0.19 mol), 氮气

保护下搅拌 20 min 后,一次性加入 CS2 (43.88 g, 0.57 
mol), 继续搅拌 30 min 后, 缓慢滴加 MeI (49.08 g, 0.35 
mol), 3 h后滴加完毕, 加完后继续反应15 min后加入10 
mL 醋酸中和之前未反应完的 NaH, 过滤, 滤液浓缩后

溶于 500 mL乙醚中, 分别用饱和NaHCO3 (200 mL×3), 
饱和食盐水 (200 mL×2)洗涤 , 收集有机相用无水

Na2SO4干燥 3 h 后蒸干, 残余物通过硅胶层析柱分离得

浅橙黄色粘稠状液体 5[9] (64 g, 95%); Rf 0.6 (石油醚/乙
酸乙酯, V∶V＝5∶1); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 
5.91～5.89 (m, 2H, H-1,3), 4.66 (d, J＝4.6 Hz, 1H, H-2), 
4.33～4.04 (m, 4H, H-5,6a,4,6b), 2.57 (s, 3H, SMe), 1.52, 
1.40, 1.31, 1.30 (4s, 12H, CMe); 13C NMR (100 MHz, 
CDCl3) δ: 214.7 (C＝S), 112.4, 109.3 (2C, 2-异亚丙基碳), 
105.0 (C-1), 84.2 (C-2), 82.8 (C-4), 79.8 (C-5), 72.4 (C-3), 
66.9 (C-6), 26.8, 26.6, 26.2, 25.2 (4C, 4Me), 19.3 (SMe); 
ESI-MS m/z: 373.0 [M＋Na]＋. 
3.2.2  3-脱氧-1,2:5,6-二-O-异亚丙基-α-D-呋喃葡萄

糖(6)的合成  

将化合物 5 (20 g, 57.0 mmol)和 AIBN (2.81 g, 17.1 
mmol)溶解于 250 mL 无水甲苯中, 常温搅拌 10 min, 通

氮气, 之后加入三正丁基氢化锡(21.6 g, 74.2 mmol)并将

体系转移到 110 ℃油浴中, 回流反应 2 h, 反应结束后, 
将体系冷却到室温, 另外加入 200 mL 乙酸乙酯, 分别

用 10%的 KF 水溶液(200 mL×3), 饱和食盐水(200 
mL×2)洗涤, 有机相用无水 Na2SO4干燥 3 h 后蒸干, 残
余物通过硅胶柱层析分离得无色粘稠状液体 6[9] (11.2 g, 
80%). Rf 0.5 (石油醚/乙酸乙酯, V∶V＝4∶1); 1H NMR 
(400 MHz, CDCl3) δ: 5.75 (s, 1H, H-1), 4.69 (d, J＝4 Hz, 
1H, H-2), 4.15～4.01 (m, 3H, H-5,6a,4), 3.76～3.74 (m, 
1H, H-6b), 2.12～2.09 (m, 1H, H-3a), 1.73～1.71 (m, 1H, 
H-3b), 1.44, 1.35, 1.28, 1.25 (4s, 12H, 4CMe); 13C NMR 
(100 MHz, CDCl3) δ: 111.2, 109.5 (2C, 2 个异亚丙基季

碳), 105.5 (C-1), 80.3 (C-2), 78.5 (C-4), 76.7 (C-5), 67.1 
(C-6), 35.1 (C-3), 26.7, 26.4, 26.1, 25.1 (4C, 4Me); 
ESI-MS m/z: 267.0 [M＋Na]＋. 
3.2.3  3-脱氧-1,2-O-异亚丙基-α-D-核糖(7)的合成 

将化合物6 (8.5 g, 34.8 mmol)溶解于400 mL无水乙

酸乙酯中 , 常温搅拌均匀 , 加入高碘酸 (9.5 g, 41.7 
mmol), 继续搅拌, 体系颜色逐渐由无色变为橙黄色并

伴随有大量白色沉淀, 原料反应完后立刻过滤, 滤液蒸

干 , 溶解于 500 mL 乙醇中 , 激烈搅拌下缓慢加入

NaBH4 (1.9 g, 52.1 mmol), 体系由浅黄色变为深棕色最

后变为乳白色半透明状, 1 h 后停止反应, 直接蒸干, 残
余物溶解于 300 mL 乙酸乙酯中, 分别用饱和 NaHCO3 
(100 mL×3), 饱和食盐水(100 mL×2)洗涤, 收集有机
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相用无水 Na2SO4干燥 3 h后蒸干, 残余物通过硅胶层析

柱分离得白色晶体 7[15] (5.0 g, 79%). Rf 0.2 (石油醚/乙酸

乙酯, V∶V＝4∶1); m.p. 65～66 ℃; 1H NMR (400 
MHz, CDCl3) δ: 5.82 (d, J＝3.5 Hz, 1H, H-1), 4.76～4.74 
(m, 1H, H-2), 4.41～4.27 (m, 1H, H-4), 3.90～3.87 (m, 
1H, H-5a), 3.57～3.54 (m, 1H, H-5b), 2.01～1.98 (m, 1H, 
H-3a), 1.87～1.86 (m, 1H, H-3b), 1.50, 1.31 (2s, 6H, 
2CMe); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 111.3 (异亚丙基

碳), 105.5 (C-1), 80.8 (C-2), 78.5 (C-4), 62.9 (C-5), 33.8 
(C-3), 26.8, 26.2 (2C, 2Me); ESI-MS m/z: 197.1 [M＋  
Na]＋. 
3.2.4  5-O-苯甲酰基-3-脱氧-1,2-O-异亚丙基-α-D-核
糖(11)的合成 

将化合物 7 (5.0 g, 28.7 mmol)溶解于无水二氯甲烷

(30 mL)中, 0 ℃搅拌, 充氮气 10 min, 加入无水三乙胺

(约 3 mL), 缓慢滴加苯甲酰氯(4.94 g, 4.8 mL, 31.57 
mmol), 反应 2 h 后, TLC 检测结果表明原料反应完全, 
加少量甲醇淬灭反应, 减压浓缩, 残余物通过硅胶柱层

析分离得无色油状物 11[16] (7.6 g, 95%). Rf 0.45 (石油醚/
乙酸乙酯, V∶V＝4∶1); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 
8.04～7.42 (m, 5H, Ar), 5.86 (d, J＝3.6 Hz, 1H, H-1), 
4.77～4.75 (m, 1H, H-2), 4.54～4.53 (m, 1H, H-5a), 
4.51～4.50 (m, 1H, H-4), 4.37～4.35 (m, 1H, H-5b), 
2.19～2.14 (m, 1H, H-3a), 1.78～1.74 (m, 1H, H-3b), 
1.52, 1.32 (2s, 6H, CMe2); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 
166.2 (C＝O), 133.0, 129.7, 128.3×2 (4C, Ar), 111.2 (异
亚丙基碳), 105.7 (C-1), 80.2 (C-2), 75.8 (C-4), 65.2 (C-5), 
35.4 (C-3), 26.7, 26.1 (2C, Me); ESI-MS m/z: 301.1 [M＋

Na]＋. 
3.2.5  5-O-苯甲酰基-1,2-O-异亚丙基-α-D-木糖(9)的
合成  

将化合物 8 (11 g, 57.84 mmol)溶解于无水二氯甲烷 
(70 mL)中, 0 ℃搅拌, 充氮气置换体系里的空气(10 
min), 加入无水三乙胺(约 3 mL), 缓慢滴加新蒸的苯甲

酰氯(8.54 g, 7.05 mL, 60.73 mmol), 反应 2 h 后, TLC 检

测显示原料消失, 加甲醇(1 mL)淬灭反应, 减压浓缩除

去溶剂, 残余物通过硅胶柱层析分离纯化, 得无色油状

物 9[17] (15.0 g, 88%); Rf 0.2 (石油醚/乙酸乙酯, V∶V＝
5∶1); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.05～7.44 (m, 5H, 
Ar), 5.96 (d, J＝3.6 Hz, 1H, H-1), 4.76～4.35 (m, 4H, 
H-2,4,5a,b), 4.21 (d, J＝1.6 Hz, 1H, H-3), 1.52, 1.32 (2s, 
6H, 2CMe); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 167.3 (C＝
O), 133.5, 129.8, 128.6, 128.5 (4C, Ar), 111.8 (异亚丙基

碳), 104.7 (C-1), 85.0 (C-2), 78.5 (C-4), 74.5 (C-3), 61.6 
(C-5), 26.7, 26.1 (2C, CMe); ESI-MS m/z: 317.1 [M＋ 

Na]＋. 
3.2.6  5-O-苯甲酰基-3-O-硫代苯甲酰基-1,2-O-异亚

丙基-α-D-木糖(10)的合成 

将化合物 9 (10.0 g, 33.9 mmol)溶于无水二氯甲烷

(200 mL)中, 加入 DMAP (10.4 g, 84.9 mmol)和硫代氯

甲酸-O-苯酯(7.1 g, 40.8 mmol), 在氮气保护下, 常温搅

拌 2 h,然后分别用 0.5 mol/L 的盐酸(80 mL×2), 0.5 
mol/L 氢氧化钠(80 mL×2), 水(80 mL×2), 饱和食盐水

(80 mL×2)洗涤, 有机相用无水硫酸钠干燥 3 h, 减压浓

缩, 残余物通过硅胶柱层析分离, 得浅黄色油状化合物

10[18] (12.6 g, 86%). Rf 0.6 (石油醚/乙酸乙酯, V∶V＝5∶
1); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.19～7.99 (m, 10H, 
Ar), 6.10 (d, J＝3.6 Hz, 1H, H-1), 5.86 (d, J＝2.8 Hz, 1H, 
H-3), 4.85～4.79 (m, 1H, H-2), 4.79～4.77 (m, 1H, H-4), 
4.74～4.55 (m, 2H, H-5a,b), 1.52, 1.32 (2s, 6H, CMe2); 
13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 192.9 (C＝S), 165.1 (C＝
O), 132.2～120.6 (8C, 2Ar), 111.5 (异亚丙基碳), 104.0 
(C-1), 84.1 (C-2), 82.1 (C-4), 75.8 (C-3), 60.5 (C-5), 25.7, 
25.2 (2Me); ESI-MS m/z: 491.1 [M＋Na]＋. 
3.2.7  5-O-苯甲酰基-3-脱氧-1,2-O-异亚丙基-α-D-核
糖(11)的合成 

将化合物 10 (10.0 g, 23.23 mmol)溶于无水甲苯(300 
mL)中, 加入新重结晶的 AIBN (0.77 g, 4.7 mmol), 常温

下充氮气 20 min, 然后加入三正丁基氢化锡(9.2 g, 31.4 
mmol), 之后移入事先预热好的 110 ℃油浴中回流 2 h, 
冷却到室温, 经过 KF 和硅藻土的混合物过滤, 滤液减

压浓缩 , 残余物硅胶柱层析分离纯化的油状纯净物

11[16] (5.3 g, 82%). Rf 0.45 (石油醚/乙酸乙酯, V∶V＝4∶
1); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.04～7.42 (m, 5H, Ar), 
5.86 (d, J＝3.6 Hz, 1H, H-1), 4.77～4.75 (m, 1H, H-2), 
4.56～4.53 (m, 1H, H-5a), 4.51～4.50 (m, 1H, H-4), 
4.37～4.33 (m, 1H, H-5b), 2.19～2.14 (m, 1H, H-3a), 
1.78～1.74 (m, 1H, H-3b), 1.52, 1.32 (2s, 6H, CMe2); 13C 
NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 166.2 (C＝O), 133.0, 129.7, 
128.3×2 (4C, Ar), 111.2 (异亚丙基碳), 105.7 (C-1), 80.2 
(C-2), 75.8 (C-4), 65.2 (C-5), 35.4 (C-3), 26.7, 26.1 (2C, 
Me); ESI-MS m/z: 301.1 [M＋Na]＋. 
3.2.8  1,2-二-O-乙酰基-5-O-苯甲酰基-3-脱氧-D-核
糖(3)的合成 

将化合物 11 (4.0 g, 14.4 mmol)冰水浴冷却下加入

到含有硫酸(2.0 mL)、醋酸(80.0 mL)、醋酐(8.0 mL)的混

合液中, 常温搅拌约 6 h, TLC 检测反应结束, 加 100.0 
mL 冰水稀释, 用二氯甲烷(200 mL)萃取, 分别用饱和

碳酸氢钠(80 mL×3), 饱和食盐水(80 mL×2)洗涤, 有
机相用无水硫酸钠干燥 3 h, 减压浓缩, 残余物硅胶柱
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层析分离纯化得无色油状物 3[16] (3.9 g, 84%, β∶α＝
8∶1); Rf 0.3 (石油醚/乙酸乙酯, V∶V＝5∶1); β异构体

核磁数据为 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.04, 7.57～
7.40 (m, 5H, Ar), 6.18 (s, 1H, H-1β), 5.22～5.21 (m, 1H, 
H-2β), 4.71～4.68 (m, 1H, H-4), 4.53～4.31 (m, 2H, 
H-5a,b), 2.08 (s, 3H, CMe), 1.94 (s, 3H, CMe); 13C NMR 
(100 MHz, CDCl3) δ: 169.4, 168.8, 165.7 (3C, 3C＝O), 
132.7, 129.2, 128.0, 127.9 (4C, Ar), 98.9 (C-1), 78.2 (C-2), 
76.3 (C-4), 65.5 (C-5), 31.0 (C-3), 20.6, 20.4 (2C, Me); 
ESI-MS m/z: 345.3 [M＋Na]＋. 
3.2.9  3-脱氧-N6-苯甲酰基-9-(2'-O-乙酰基-5'-O-苯甲

酰基-3′-脱氧-β-D-核糖)腺苷(12)的合成 

将化合物 2 (820 mg, 3.4 mmol)加入新蒸的无水 1,2-
二氯乙烷(40 mL)中, 通氮气 10 min, 加入 BSA (2.5 g, 
12.4 mmol)搅拌直到碱基全部溶解(10 min), 分别加入

化合物 3 (1.0 g, 3.1 mmol)和TMSOTf (4.1 g, 18.6 mmol), 
常温搅拌 15 min,将体系移入 80 ℃油浴中, 反应 2 h, 减
压浓缩, 残余物硅胶柱层析分离纯化得产物 12[5] (1.4 g, 
82%). Rf 0.5 (二氯甲烷/甲醇, V∶V＝7∶1); m.p. 78～81 
℃; [α]25 

D －10 (c 0.1, CH3CN); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) 
δ: 9.55 (s, 1H, NH), 8.69 (s, 1H, H-2), 8.12 (s, 1H, H-8), 
8.03～7.82, 7.54～7.34 (m, 10H, 2Ar), 6.09 (s, 1H, H-1'), 
5.82～5.81 (m, 1H, H-2'), 4.70～4.50 (m, 3H, H-4',5'), 
2.90～2.86 (m, 1H, H-3a'), 2.32～2.29 (m, 1H, H-3b'), 
2.14 (s, 3H, CMe); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ 170.1, 
166.2, 164.6 (3C, C＝O), 152.5 (C-6), 151.1 (C-2), 149.6 
(C-4), 141.9 (C-8), 133.6～127.9 (8C, 2Ar), 123.4 (C-5), 
90.4 (C-1'), 78.9 (C-2'), 77.5 (C-4'), 64.8 (C-5'), 33.1 
(C-3'), 20.8 (CMe); ESI-MS m/z: 524.1 [M＋Na]＋. 
3.2.10  虫草素(1)的合成 

将化合物 12 (800 mg, 1.60 mmol)溶于新制备的氨

气的甲醇饱和溶液中(15 mL), 110 ℃封管反应 8 h, 冷
却至室温, 减压浓缩, 残余物硅胶柱层析分离纯化得产

物 1[5] (380 mg, 95%). Rf 0.3 (二氯甲烷/甲醇, 6∶1); m.p. 
229～232 ℃ ; [α] 20 

D －40 (c 0.05, CH3OH); UV-Vis 
(CH3OH) λmax: 213, 260 nm; 1H NMR (400 MHz, DMSO) 
δ: 8.35 (s, 1H, H-2), 8.12 (s, 1H, H-8), 7.31 (s, 2H, NH2), 
5.85 (d, J＝5.8 Hz, 1H, OH-1'), 5.67 (d, J＝5.7 Hz, 1H, 
OH-2'), 5.19～5.18 (m, 1H, OH-5'), 4.55 (s, 1H, H-2'), 
4.33 (s, 1H, H-4'), 3.69～3.66 (m, 1H, H-5a'), 3.51～3.46 
(m, 1H, H-5b'), 2.27～2.20 (m, 2H, H-3a'), 1.93～1.89 (m, 
2H, H-3b'); 13C NMR (100 MHz, DMSO-d6) δ: 156.5 
(C-6), 152.8 (C-2), 149.3 (C-4), 139.5 (C-8), 119.5 (C-5), 
91.2 (C-1'), 81.1 (C-2'), 75.0 (C-4'), 63.1 (C-5'), 34.5 

(C-3'); ESI-MS m/z: 274.1 [M＋Na]＋. 
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