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nghiªn cøu thµnh phÇn hãa häc  c©y kydia glabrescens 
§Õn Tßa so¹n 6-5-2003 

NguyÔn QuyÕt ChiÕn, NguyÔn V¨n Hïng, TrÇn v¨n Sung 
ViÖn Hãa häc, ViÖn Khoa häc vµ C«ng nghÖ ViÖt Nam 

summary 

Taraxerol (1), scopoletin (2) and (-)-epicatechin (3) were isolated from Kydia 
glabrescens along with β-sitosterol and β-sitosterol glucoside. The identification of the 
isolates were made by spectroscopic techniques. In addition, the 13C-NMR assignments  of 
taraxerol were revised,  based on 2D NMR data. 

 
i - më ®Çu 

C©y Kydia glabrescens Masters in Hook lµ
c©y ®¹i méc thuéc hä B«ng (Malvaceae) [1].  
Trong viÖc thùc hiÖn dù ¸n “§iÒu tra c¬ b¶n tµi
nguyªn thùc vËt tØnh Hßa B×nh” [2] chóng t«i ®8
thu ®−îc c¸c mÉu cña c©y nµy mäc tù nhiªn t¹i 
huyÖn Mai Ch©u, tØnh Hßa B×nh. Dùa trªn kÕt 
qu¶ sµng läc hãa häc s¬ bé, ®ång thêi ®−îc biÕt 
c©y V«ng qu¶ c¸nh (Kydia calycina) cïng chi lµ
mét c©y thuèc d©n gian cña ta vµ còng ®−îc 
dïng lµm thuèc ë Trung Quèc vµ Ên §é [3], 
chóng t«i ®8 chän c©y Kydia glabrescens lµm
®èi t−îng nghiªn cøu s©u h¬n. Tõ l¸ cña c©y, bªn 
c¹nh β-sitosterol chóng t«i ®8 ph©n lËp vµ x¸c 
®Þnh ®−îc cÊu tróc hãa häc cña hîp chÊt 
tritecpen taraxerol (1). Tõ vá cña c©y, bªn c¹nh 

β-sitosterol glucosit chóng t«i ®8 ph©n lËp vµ x¸c 
®Þnh ®−îc cÊu tróc hãa häc cña c¸c hîp chÊt 
scopoletin (2) vµ (-)-epicatechin (3). C¸c chÊt 
t¸ch ra ®−îc x¸c ®Þnh cÊu tróc b»ng sù kÕt hîp 
c¸c ph−¬ng ph¸p quang phæ hång ngo¹i (FTIR), 
quang phæ tö ngo¹i (UV), phæ khèi l−îng (MS), 
phæ céng h−ëng tõ proton vµ cacbon (1H- vµ 13C-
NMR) vµ c¸c phæ céng h−ëng tõ h¹t nh©n hai 
chiÒu COSY, HMQC, HMBC, NOESY. §©y lµ
c«ng tr×nh nghiªn cøu ®Çu tiªn ®−îc biÕt vÒ 
thµnh phÇn hãa häc cña c©y Kydia glabrescens.

II - kÕt qu¶ vµ th¶o luËn 

Cao chiÕt metanol cña l¸ vµ vá c©y Kydia 
glabrescens ®−îc ph©n bè lÇn l−ît trong c¸c dung 
m«i n-hexan, diclometan, etylaxetat vµ n-butanol.
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Dung m«i ®−îc cÊt lo¹i d−íi ch©n kh«ng cho c¸c 
cao chiÕt t−¬ng øng. Tõ c¸c cao chiÕt n-hexan 
vµ diclometan cña l¸ ®8 ph©n lËp vµ x¸c ®Þnh 
®−îc cÊu tróc cña taraxerol (1) (0,005% so víi 
nguyªn liÖu kh«) vµ β-sitosterol. Taraxerol 
còng cßn ®−îc ph¸t hiÖn thÊy trong cao chiÕt 
etyl axetat. Tõ cao chiÕt etyl axetat cña vá ®8
ph©n lËp vµ x¸c ®Þnh ®−îc cÊu tróc cña scopoletin 
(2), (-)-epicatechin (3) vµ β-sitosterol glucosit. 

Taraxerol (1): Phæ khèi va ch¹m electron 
(EIMS) cho pic ph©n tö m/z 426 (32) [M]+, øng 
víi c«ng thøc ph©n tö C30H50O. Pic c¬ b¶n m/z 
204 (100) vµ pic m/z 302 (53) thÓ hiÖn sù ph©n 
m¶nh ®Æc tr−ng cña c¸c hîp chÊt tritecpen thuéc 

nhãm taraxeran cã nèi ®«i gi÷a C-14 vµ C-15 
[4]. Ph©n tÝch c¸c phæ NMR vµ so s¸nh c¸c tÝnh 
chÊt hãa lý kh¸c  cho thÊy 1 lµ hîp chÊt ®8 biÕt 
taraxerol. So  s¸nh phæ 13C-NMR cña 1 víi phæ 
cña taraxerol ghi trong cïng mét dung m«i ®8
c«ng bè trong t− liÖu [5] cho thÊy c¸c sè liÖu 
khíp nhau c¬ b¶n vÒ gi¸ trÞ, nh−ng kh¸c nhau 
vÒ kÕt qu¶ g¸n c¸c gi¸ trÞ ®ã. §ã lµ mét viÖc 
th−êng gÆp ph¶i, do lóc ®ã ch−a cã c¸c ph−¬ng
ph¸p NMR hai chiÒu nh− ngµy nay. Ph©n tÝch 
c¸c kÕt nèi thÓ hiÖn trªn c¸c phæ NMR hai 
chiÒu (COSY, HMQC, HMBC vµ NOESY) cña 
1 cho phÐp chóng t«i ®−a ra kÕt qu¶ g¸n gi¸ trÞ 
míi thÓ hiÖn trªn b¶ng 1. 

B¶ng 1: KÕt qu¶ g¸n gi¸ trÞ phæ 1H-NMR vµ 13C-NMR cña 1 so s¸nh víi t− liÖu [5] 

 Sè liÖu ®o T− liÖu 

C δH (J = Hz) 
(CDCl3, 300 MHz) 

δC

(CDCl3, 100 MHz) 
HMBC δC

(CDCl3, 25 MHz) 

1
1,3 m
1,1 m 37,77 t  38,1 

2 1,6 m 27,18 t  27,3 

3 3,19 dd (10,3; 4,9) 79,08 d C-23, 24 79,2 

4 38,78 s 39,1

5 0,8 m 55,57 d 55,7

6 1,6 m 18,82 t  19,0 

7
2,03 m 
1,3 m

41,36 t C-5, 6, 8 35,3 

8 39,0 s 38,9

9 1,45 m 49,31 d 48,9

10  37,59 s  37,9 

11 1,45 m 17,52 t  17,7 

12 1,60 m 33,73 t  35,9 

13  38,03 s  37,9 

14  158,12 s  158,1 

15 5,53 dd 116,89 d C-8, 13, 16, 17 117,0 

16 1,90 m 
1,70 m 37,77 t C-14, 15, 17, 18 36,9 

17  35,8 s  38,1 

18 0,95 m 48,8 d  49,4 

19 1,60 m 36,7 t  41,4 

20  28,81 s  29,0 
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21 1,30 m 33,12 t  33,9 

22 1,40 m 35,15 t  33,2 

23 0,97 s 28,01 q C-3, 5, 24 28,1 

24 0,80 s 15,43 q C-3, 5, 23 15,6 

25 0,92 s 15,46 q C-1, 5, 9, 10 15,6 

26 1,09 s 25,92 q C-7, 8, 9, 14 30,1 

27 0,91 s 21,33 q C-12, 13, 14, 18 26,0 

28 0,82 s 29,85 q C-16, 17, 18, 22 30,1 

29 0,91 s 33,36 q C-19, 20, 21, 30 33,5 

30 0,95 s 29,93 q C-19, 20, 21, 29 21,5 

Scopoletin (2): thu ®−îc tõ cao etylaxetat 
cña vá c©y. Trong khi ph©n lËp b»ng s¾c ký cét 
trªn silicagel, 2 ®−îc röa gi¶i ra cïng víi mét chÊt 
kh¸c vµ ®ång kÕt tinh víi nã d−íi d¹ng tinh thÓ 
h×nh kim trong n-hexan/axeton. Ph©n tÝch b»ng 
s¾c ký b¶n máng chØ thÊy mét vÕt ë Rf = 0,54 
(CH2Cl2 / MeOH 95 : 5) ph¸t huúnh quang xanh 
d−íi UV354. Tinh chÕ tiÕp b»ng s¾c ký láng cao ¸p 
®iÒu chÕ trªn cét ng−îc pha Grom-Suphir 110 
C18 víi hÖ dung mèi MeCN / H2O (6 : 4)  cho 2
s¹ch. Phæ khèi ph©n gi¶i cao ion hãa bôi electron, 
thøc d−¬ng (HRESIMS) cho pic m/z 193,0555 
[M+H]+, suy ra c«ng thøc ph©n tö  C10H8O4. Ph©n 
tÝch c¸c phæ NMR vµ so s¸nh c¸c tÝnh chÊt hãa lý 
kh¸c cho thÊy 2 lµ hîp chÊt ®8 biÕt scopoletin 
thuéc nhãm c¸c hîp chÊt cumarin. KÕt qu¶ ph©n 
tÝch c¸c phæ NMR cña 2 phï hîp víi c¸c sè liÖu 
®8 ®−îc c«ng bè [6]. 

(-)-Epicatechin (3): thu ®−îc tõ cao etyl 
axetat cña vá c©y. Phæ khèi ph©n gi¶i cao ion 
hãa bôi electron, thøc ©m (HRESIMS) cho pic 
m/z 289,073 [M-H]-, suy ra c«ng thøc ph©n tö  
C15H14O6. Hîp chÊt 3 cho c¸c phæ UV vµ IR ®Æc 
tr−ng cho c¸c hîp chÊt flavan. Ph©n tÝch c¸c phæ 
NMR vµ so s¸nh c¸c tÝnh chÊt hãa lý kh¸c  cho 
thÊy 3 lµ hîp chÊt ®8 biÕt (-)-epicatechin. KÕt 
qu¶ ph©n tÝch c¸c phæ NMR phï hîp víi c¸c sè 
liÖu ®8 ®−îc c«ng bè [7]. Kh¸c víi (+)-catechin, 
d¹ng (2R-trans), cã gãc quay cùc d−¬ng, 
(-)-epicatechin (3), d¹ng (2R-cis)  cã [α]D - 50,40

(c 0,25; EtOH) (t− liÖu [8] -680, trong EtOH). 

Theo t− liÖu [8], taraxerol cã ho¹t tÝnh kh¸ng 
vi sinh vËt, chèng viªm vµ chèng khèi u; 
scopoletin cã ho¹t tÝnh chèng co th¾t c¬ tr¬n;

(-)-epicatechin cã ho¹t tÝnh chèng viªm tÊy. 

iii - thùc nghiÖm 

§iÓm nãng ch¶y ®−îc ®o trªn m¸y Boetius. 
Gãc quay cùc ®o trªn m¸y tù ®éng Perkin-Elmer 
model 241 polarimeter.  Phæ UV ghi trªn m¸y 
UV 1201. Phæ hång ngo¹i ghi d−íi d¹ng viªn 
nÐn KBr trªn m¸y FTIR Impact-410.  Phæ khèi 
EIMS ghi trªn m¸y HP 5989B MS. Phæ khèi 
ph©n gi¶i cao ion hãa bôi ®iÖn tö thøc d−¬ng vµ
©m  (HRESIMS) ®−îc ghi trªn m¸y Q-ToF-2. 
Phæ NMR ®−îc ghi trªn m¸y Brucker Avance 
DPX-300 MHz víi TMS lµ chÊt chuÈn néi.  

S¾c ký b¶n máng ®−îc tiÕn hµnh trªn b¶n 
máng tr¸ng s½n silicagel Merck 60 F254, hiÖn 
h×nh b»ng thuèc  thö CeSO4. S¾c ký cét ®−îc tiÕn 
hµnh víi silicagel (230-400 mesh, Whatman). 
S¾c ký láng cao ¸p ®−îc thùc hiÖn trªn hÖ thiÕt 
bÞ gåm b¬m cao ¸p Waters 600E vµ PDA 
detect¬ cña Waters 996, cét ng−îc pha Grom-
Suphir 110 C18, 12 µm, 300 × 40 mm. 

L¸ vµ vá cña c©y Kydia glabrescens ®−îc 
thu h¸i vµo th¸ng 6 n¨m 1999 t¹i x8 Pµ Cß, 
huyÖn Mai Ch©u, tØnh Hßa B×nh. Tªn c©y do TS 
Vò Xu©n Ph−¬ng x¸c ®Þnh; tiªu b¶n (sè 2308) 
®−îc l−u gi÷ t¹i Viªn Sinh th¸i vµ Tµi nguyªn 
sinh vËt, ViÖn Khoa häc vµ C«ng nghÖ ViÖt Nam.  

1. Xö lý vµ chiÕt t¸ch chÊt tõ l¸  

L¸ vµ vá c©y ®−îc ph¬i kh« trong bãng r©m 
ë nhiÖt ®é phßng vµ nghiÒn thµnh bét. Bét l¸ 
(2,4 kg) ®−îc chiÕt víi metanol. DÞch chiÕt sau 
khi c« trong ch©n kh«ng lo¹i phÇn lín metanol 
®−îc ph©n bè lÇn l−ît trong n-hexan, etyl axetat  
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vµ diclometan. C« kh« c¸c dung dÞch cho c¸c 
cao t−¬ng øng: hexan (18,9 g), etyl axetat (14 g) 
vµ diclometan (1 g).  

Cao hexan (18,9 g) ®−îc t¸ch s¬ bé trªn cét 
silicagel víi c¸c hÖ dung m«i lµ hexan, hexan/ 
diclometan (1 : 2) vµ (1 : 4) thµnh 3 ph©n ®o¹n 
gép. Ph©n ®o¹n 2 (2 g) kÕt tinh trong diclo-
metan/metanol cho 1 (17 mg). PhÇn cßn l¹i 
®−îc t¸ch tinh trªn cét silicagel, röa gi¶i b»ng 
hÖ dung m«i gåm n-hexan vµ l−îng t¨ng dÇn 
diclometan vµ etyl axetat, thu ®−îc thªm 1 (50 mg) 
vµ β-sitosterol (100 mg).  

Cao diclometan (1 g) ®−îc t¸ch trªn cét 
silicagel, röa gi¶i b»ng hÖ dung m«i gåm hexan 
vµ l−îng t¨ng dÇn etyl axetat cho 1 (62 mg). 
C¸c ph©n ®o¹n sau (62 mg) chøa chÊt chÝnh lµ
β-sitosterol. Tæng sè 1 thu ®−îc qua c¸c lÇn 
chiÕt t¸ch lµ 129 mg (0,005% so víi nguyªn 
liÖu kh«). KiÓm tra trªn b¶n máng (n-hexan/ 
diclometan 1 : 4) cho thÊy chÊt 1 còng cã trong 
cao etyl axetat. 

2. Xö lý vµ chiÕt t¸ch chÊt tõ vá 

Bét vá (3,6 kg) ®−îc chiÕt víi metanol. 
DÞch chiÕt sau khi c« trong ch©n kh«ng lo¹i 
phÇn lín metanol ®−îc ph©n bè lÇn l−ît trong 
n-hexan, etyl axetat  vµ butanol. C« kh« c¸c 
dung dÞch cho c¸c cao t−¬ng øng: hexan (8,1 g), 
etyl axetat (7,8 g). DÞch chiÕt butanol qua kiÓm 
tra s¬ bé cho thÊy chØ chøa c¸c chÊt mµu
polyphenol nªn kh«ng ®−îc nghiªn cøu tiÕp. 

Cao etyl axetat (7,8 g) ®−îc t¸ch s¬ bé trªn 
cét silicagel víi hÖ dung m«i gåm diclometan 
vµ c¸c l−îng metanol t¨ng dÇn (tíi 20%) thµnh
15 ph©n ®o¹n gép. Ph©n ®o¹n 2 (220 mg) kÕt 
tinh trong etyl axetat cho β-sitosterol (39 mg). 
Ph©n ®o¹n 4 (100 mg) chØ cho mét vÕt trªn b¶n 
máng (Rf = 0,54, CH2Cl2 / MeOH 95 : 5) vµ kÕt 
tinh tù nhiªn trong dung m«i ch¹y cét d−íi
d¹ng c¸c tinh thÓ h×nh kim (13 mg). KiÓm tra 
trªn HPLC cho thÊy ®©y lµ mét hçn hîp gåm 2 
chÊt cã phæ UV kh¸c nhau. Hçn hîp nµy ®−îc
t¸ch b»ng s¾c ký láng cao ¸p ®iÒu chÕ trªn cét 
ng−îc pha Grom-Suphir 110 C18, 12 µm, 300 ×
40 mm, MeCN / H2O (60 : 40), 20 ml/min cho 2
(3,1 mg) vµ mét chÊt s¹ch kh¸c cã thêi gian l−u
cao h¬n (4,5 mg). CÊu tróc cña chÊt nµy ®ang 
®−îc nghiªn cøu tiÕp. 

Ph©n ®o¹n 10 (200 mg) kÕt tinh trong 
metanol nãng cho β-sitosterol glucosit (51 mg). 
Ph©n ®o¹n 12 (426 mg) ®−îc kÕt tinh trong etyl 
axetat nãng cho chÊt 3 (63 mg). 

Taraxerol (1): Tinh thÓ h×nh kim mµu tr¾ng, 
®nc 281 - 282oC; TLC: Rf = 0,53 (n-hexan/ 
CH2Cl2 1 : 4); [α]25

D + 1,4o (c 1,2; CHCl3); IR 
(KBr) νmax 3489 (OH), 2939 (CH), 1474 (CH2), 
1386, 1037, 1003 cm-1; EIMS (70 eV) m/z 426 
[M]+ (32), 411 (16), 302 (53), 287 (47), 204 
(100), 189 (31); 1H-NMR (CDCl3; 300 MHz) vµ
13C-NMR (CDCl3; 75 MHz): xem b¶ng 1. 

Scopoletin (2): Tinh thÓ h×nh kim mµu
tr¾ng (trong metanol). ®nc 203 - 204oC; TLC: Rf 
= 0,54 (CH2Cl2/MeOH 95 : 5); UV (EtOH) λmax 
(logε) 227 (4,14); 255 (3,63); 259 (3,61, vai); 
298 (3,66); 345 (4,05) nm; IR (KBr) νmax  3285 
(OH), 1703 (C=O), 1561 (aromat), 1506, 1291, 
1143, 858 cm-1; HRESIMS m/z 193,0555 
[M+H]+ (tÝnh cho C10H9O4: 193,0501); 1H-NMR 
(CDCl3; 300 MHz) δ 7,85 (1H, d, J= 9,5 Hz, H-
4); 7,19 (1H, s, H-5); 6,79 (1H, s, H-8); 6,17 
(1H, d, J = 9,5 Hz, H-3); 3,90 (3H, s, 6-OMe); 
13C-NMR (CDCl3; 75 MHz) δ 161,2 (s, C-2); 
151,8 (s, C-6); 151,1 (s, C-8a); 145,9 (s, C-7); 
144,6 (d, C-4); 113,3 (d, C-5); 112,0 (s, C-4a); 
109,9 (d, C-3); 103,7 (d, C-8); 56,69 (q, 6-OMe). 

(-)-Epicatechin (3): Tinh thÓ h×nh kim mµu
tr¾ng (trong EtOAc nãng), ®nc 245oC; TLC: Rf 
= 0,12 (CHCL3/MeOH 9 : 1); [α]25

D - 50,40 (c 
0,25; EtOH); UV (EtOH) λmax (logε) 231 
(4,296); 279 (3,717) nm; IR (KBr) νmax 3455 
(OH); 1628 (aromat); 1521 (aromat); 1259, 
1144, 1091; 795 cm-1; HRESIMS m/z 289,0733 
[M-H]- (tÝnh cho C15H13O6: 289,0712); 1H-NMR 
(CDCl3; 300 MHz) δ 6,97 (1H, s réng, H-2’); 
6,80 (1H, dd, J = 8,1; 1,3 Hz, H-6’); 6,75 (1H, d, 
J = 8,5 Hz, H-5’); 5,94 (1H, d, J = 2,0 Hz, H-8); 
5,92 (1H, d, J = 2,0 Hz, H-6); 4,81 (1H, côm 
pic trïng nhau, H-2); 4,17 (1H, s réng, H-3); 
2,86 (1H, dd, J = 17,0; 2,4 Hz, H-4b); 2,73 (1H, 
dd, J = 17,0; 4,4 Hz, H-4a); 13C-NMR (CDCl3;
75 MHz) δ 158,01 (s, C-9); 157,68 (s, C-5); 
157,39 (s, C-7); 145,95 (s, C-3’); 145,79 (s, C-4’); 
138,31 (s, C-1’); 119,4 (d, C-6’); 115,9 (d, C-5’); 
115,3 (d, C-2’); 100,13 (s, C-10); 96,4 (d, C-8); 
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95,9 (d, C-6); 79,8 (d, C-2); 67,5 (d, C-3); 
29,2 (t, C-4). 

C«ng tr×nh nµy ®−îc hoµn thµnh víi sù hç 
trî tµi chÝnh cña Dù ¸n cÊp nhµ n−íc 1999 -
2000 “§iÒu tra c¬ b¶n tµi nguyªn thùc vËt tØnh 
Hßa B×nh”. 
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