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蒸除甲醇 加入 水 用 乙酸乙酯提取 提

取液用盐酸洗 干燥后 蒸除溶剂得黄色油状物 ∀ 加入四氢
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冷 加入异丙醚 提取水层∀水层用 盐酸调至 ∗
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1−去氧−∆ −核糖的合成

赵桂森3  刘永久 徐玉文 济南 山东大学药学院药化教研室

摘要 目的 化学合成 2去氧2⁄2核糖并进行工艺改进∀方法 以 ⁄2核糖为原料 经甲基化!硅烷基化!还原裂解!水解反应制得

2去氧2⁄2核糖∀结果 化学结构经 ! ≤ 和 ⁄∞°× ≤ 确证 总收率 ∀结论 该方法适合于合成 2去氧

2⁄2核糖∀
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  2去氧2⁄2核糖 2 ¬ 2⁄2 化学名为 2 2

羟甲基 四氢呋喃2 2 2 ≥ 二醇 是合成抗人类免疫缺

陷病毒 ∂ 药物的重要中间体≈ ∀ 我们参考由甲基葡萄

糖苷制备 2去氧葡萄糖的方法 并对其反应条件进行了改

进 以 ⁄2核糖 为原料 首先在酸性条件下和甲醇反应形

成甲基 ⁄2核糖苷 然后与氯代三甲基硅烷 × ≥≤ 和六

甲基二硅烷 ⁄≥ 进行硅烷基化反应得化合物 再在

三乙基硅烷 × ∞≥ 和三甲基硅基三氟甲磺酸酯 × ≥ ×

的作用下还原裂解!水解制得 总收率达 ∀ 其化学

结构经 ! ≤ 和 ⁄∞°× ≤ 确证∀ 其合成路

线如下

实验部分

熔点用电热熔点仪测定 温度未经校正∀ 2 和 ≤ 2

用 ∏ ≤ 2 核磁共振仪测定 × ≥ 内标 化学

位 移用 °° ∆ 表示 峰信号用 单峰 双峰 三重

峰 四重峰 多重峰 宽峰 表示∀ 薄层层析采用

° 硅胶板 展开后在磷钼酸 乙醇溶液中浸泡后加热

观察斑点∀ 快速柱层析用 ∗ 目硅胶填充的玻璃柱进

行∀

将对甲基苯磺酸 投入含有 ⁄2核糖

的甲醇溶液液 中 室温搅拌 然后

搅拌下加入吡啶 减压蒸除溶剂 残留物用快速柱层

析 ≅ 氯仿 甲醇 Β 分离纯化 得无色粘稠物

∀× ≤ 氯仿 甲醇 Β 将化合物

和氯代三甲基硅烷 置于

六甲基二硅烷 中回流 减压蒸除未反

应的六甲基二硅烷 得淡黄色油状物 ∀将

!三乙基硅烷 和三甲基硅

基三氟甲磺酸酯 置于干燥乙腈中 在氮气

保护下室温搅拌 搅拌下加入 水除去未反应的三甲

基硅基三氟甲磺酸酯∀ 向反应混和物中加入离子交换树脂

⁄ ¬ 搅拌反应至中性∀ 减压蒸除溶剂 将残留物

置于硅胶柱 ≅ 上端 用 ∗ 甲醇 氯仿溶液梯

度洗脱 得白色晶体 ∀ × ≤

≤ ≤ ε 异丙醇 ⁄ ≥ 2 ∆
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