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SUMMARY

ISOLATION AND IDENTIFICATION OF SOME COMPOUNDS FROM
STEM Ochna integerrima (LOUR.) MERR.

From the stem of Ochna integerrima collected in Ben Tre province, three compounds have been isolated
and identified as (-)-syringaresinol (1), acid 164, 17-dihydroxy-ent-kauran-19-oic (2) and daucosterol (3).
The chemical structures of these compounds were determined by using on modern spectral analysis (1D-
NMR, 2D-NMR and HR ESI-MS) and comparison with reliable published data. Among them, compounds
(1) and (2) were isolated from this species for the first time.
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1. GIOI THIEU

Mai vang 13 mot loai cdy quen thudc véi nhiéu
ngudi dan Viét Nam mdi dip Tét don xuan vé, Mai
vang c¢6 nhiéu loai nhung mdi loai déu s¢ hiru mot
tén khoa hoc khac nhau, ¢ day chiing t6i thuc hién
nghién ctru trén loai Mai vang 5 c&nh c6 tén khoa
hoc 1a Ochna integerrima (Lour.) Merr., thudc ho
Ochnaceae (Hoang Mai). Ngoai dung dé trang tri
trong dip Tét thi tir 1au, 6ng cha ta da biét sir dung
cay Mai vang vai nhiéu cong dung chira bénh nhur
ngadm rugu vo cay dé chiét nhirng chat c6 vi dang
lam thudc bd, loi tiéu hoa, trong dong y ré c6 thé
dung lam thudc x6 (tay) nhe san l4i va 1am thudc
chira tri céc réi loan bach huyét. Tir cc nghién
ctru hoda hoc thuc vat truée day vé lodi Ochna
integerrima cho thiy loai nay tao ra cac thanh
phan héa hoc da dang vi vay cay Mai vang c6 mot
s6 hoat tinh sinh hoc dang chi y nhu c6 tac
dung chéng sét rét, chéng viém, khéang khuan,
giam dau, chéng HIV-1 va gay doc té bao manh
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[1]. Ttr d6 cho thdy Mai vang la mot loai duoc liéu
thién nhién c6 kha niang lam thudc diéu tri bénh.
Trong bai bao nay, chiing téi cong b két qua phan
lap va dinh danh mét sb hop chét tir than cay Mai
vang (Ochna integerrima (Lour.) Merr.).

2. THUC NGHIEM

2.1 Nguyén ligu

Nguyén liéu la canh non khi tia nh&nh tao dang
cho than cdy Mai vang (Ochna integerrima) duoc
thu vao thang 7 nam 2022 trén dia ban tinh Bén
Tre. Nhanh cdy sau khi loai bo phan hu va rira
sach, dugc phoi dén khéi luong khong ddi, xay
thanh bot kho dung trong nghién ctu. Tén khoa
hoc cua loai dugc dinh danh boi TS. Bang Van
Son, Vién Sinh hoc nhiét déi thuoc Vién Han 1am
Khoa hoc va Céng nghé Viét Nam.

Mau tiéu ban duoc luu tai phong thi nghiém Hoa
Hiru co 2, khoa Khoa hoc Ty Nhién, truong Dai
hoc Can Tho, mi s 1-2022-Ochnaite.



2.2 Phuong phap nghién ciu

Chiét ran-long, long-long bang cac dung mdi n-
hexane, dichloromethane, ethyl acetate, methanol
hang Chemsol (Viét Nam). Cé dic dich chiét bang
méy cd quay chan khong ap suat giam BUCHI
100 (Thuy Dién).

Sic ky 16p mong (SKLM) sir dung ban nhém
silica gel trang sin Fass (Merck). Phat hién vét
béang dén tir ngoai & hai budc séng 254 va 365 nm,
hién hinh vét bang nhling vao thudc thir vanillin-
acid H2SO, rdi ho nong trén bép dién.

Séc ky cot pha thuong (SKC) dugc ap dung trén
cao chiét ¢6 tinh phan cuc trung binh tir nguyén
lidu than cay Mai vang, st dung nhiéu loai cot voi
kich ¢& c¢ot phit hop lugng mau, chat hip phu 1a
silica gel 60 (0,04-0,063 mm; Merck, Buc). Lam
sach chit bang cach két tinh lai nhidu lan trong cac
dung méi tinh khiét khac nhau.

Ph6 'H-NMR (600 MHz) va 3C-NMR (150
MHz) va céc twong quan hai chiéu dugc ghi lai
bang may cong hudng tir hat nhan Bruker Avance
600 MHz. Phé khéi lugng véi d6 phan giai cao
(HR ESI-MS) dugc ghi bang may SCIEX X500
QTOF. Céc thiét bi phan tich phd dwoc thyuc hién
tai Vién Hoda hoc, Vién Han 1am Khoa hoc va
Cong nghé Viét Nam.

2.3 Chiét xuat va phan lap cac hep chit

B4t nguyén liéu than cady Mai vang (9,0 kg) duoc
ngam dam véi methanol, loc bo ba, sau do6 cét loai
dung méi thu dugc 740 g cao alcohol téng. Cao
alcohol dugc hoa tan trong nude thanh dung dich
MeOH/H,0 va chiét 1ong-long lan lugt véi cac
dung méi n-hexane (Hex), dichloromethane (DC),
ethyl acetate (EA). C6 quay cac dich chiét, thu
dugc cac loai cao: Hex (22,9 g), DC (10,8 g), EA
(20,0 g) va phan con lai 1a cao MeOH/H,0.

Phan cao chiét DC (8,3 g) tién hanh SKC véi hé
dung moi Hex/EA ty ¢ thay doi theo huéng ting
dan d6 phan cuc tiép theo 1a EA:MeOH (9:1) cudi
cling xa cot bing MeOH. Sau qué trinh séc ky, thu
duogc bay phan doan (DC1-7). Sic ky cot ho silica
gel 60 1an thir hai ddi v6i phan doan DC2 (da duoc
giai ly bai hé dung méi Hex:EA 7:3 cua cot dau
tién): giai ly voi hé dung méi tang dan tinh phéan
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cuc tir CHCl3 100% dén MeOH 100% da phan 14p
duogc hai hop chit & ha CHCI; 100% Ia 1 (14,9
mg) va 2 (13,6 mg). Tai phan doan DC4 thu dugc
chat két tinh mau trang duc, két tinh lai thu dugc
hop chat 3 (27 mg) c6 dang tinh thé hinh bdng
tuyét.

3. KET QUA VA THAO LUAN

Hop chat (1) dwoc phan lap duéi dang dau mau
vang, vét sic ky hap thu birc xa UV 254 nm, hién
hinh vét mau hong trong thudc thir vanillin-acid
H,SO4. P9 quay cuc riéng [a]3>: -42,7° (C 0,5;
Acetone).

Phé 'H-NMR (600 MHz, CDCls, 54 ppm, J Hz)
cho thay rd sy hién dién cua 1 tin hiéu proton
olefin tai 84 6,59 (2H, s) day la 2 proton cta vong
thom; 1 tin hiéu tai én 4,73 (1H, d, 4,2 Hz) thudc
mot vong khéc. Trong ving tir truong trung binh
con ¢6 1 tin hiéu tai 84 5,51 (1H, s) cua proton
nhom hydroxy cuia phenol. Co6 1 tin hiéu proton
thugc nhom methyl & 843,90 (6H, m) lién két véi
nguyén tir c6 d6 am dién manh nhu oxy (-OCHg).
Ngoai ra, cd céc tin hiéu proton vung tir truong
trung binh tai 64 3,09; 3,90 va 4,27 ppm.

Phé 13C-NMR (150 MHz, CDCls, 8¢ ppm) két hop
v6i ki thuat DEPT cho thay (1) c6 11 carbon bao
gom 2 carbon nhém methoxy tuong duong tai
56,4 ppm; 1 carbon nhdm oxymethylene tai 6¢c
71,8 ppm; 1 cip carbon thom tam cdp twong
duong tai 8¢ 102,8; 3 carbon thom tur Cép co lién
két truc tiép véi oxy tai dc 147,2 va 134,4 (1 cip
carbon thom tir cép twong dwong) va 1 carbon
thom t cip khong lién két véi oxy tai 8¢ 132,1
ppm; 2 nhom methin cua 2 vong tetrahydrofuran
d6i xing tai 3¢ 86,1 ppm.

Phan tich dir liéu phé mot chiéu cua (1) cho thiy
hop chat nay c6 hai vong phenyl d6i ximng lién két
qua cau ndi bis-tetrahydrofuran. Quan sat pho HR
ESI-MS negative (-MS) cho thay mét dinh ion gia
phén tir [M-H]" 6 m/z = 417,1516; chung t6 cong
thac phén tir cua (1) la CoH2605 (M = 418,1628).
Quan sat phé HSQC va HMBC cho thay su twong
quan gitta cap proton tuong duong H-2, H-6 (o
6,59) V6i C-1 (8¢ 132,1), C-6 (5¢ 102,8), C-3 (5c
147,2), C-4 (8¢ 134,4), C-7 (5¢ 86,09), tuy nhién



H-6 khong tuwong quan vai C-3 ma chi twong quan
véi C-5. Hai nhém methoxy tai 8y 3,90 (6H, m)
tuong quan lan luot véi C-3, C-5 chung to 2 nhom
nay gan vao vi tri C-3, C-5 trén vong thom. Do
day 1a hop chat ddi xtmg nén ciing c6 2 nhom
methoxy gan vao hai vi tri tai C-3°,C-5" cua 1
vong thom khéc. Tin hiéu proton tai 64 4,73 (1H,
d, 42 Hz) (H-7, H-7) caa hai vong

tetrahydrofuran ddi xung twong quan vdi CAc
carbon C-8, C-8’ (8¢ 54,37); C-9, C-9’ (5¢ 71,82),
C-2, C-6, C-2°, C-6’ (3¢ 102.8) va C-1, C-1’ (¢
132,1), nhu vdy C-7, C-7° cta 2 vong
tetrahydrofuran d6i xang s& lién két truc tiép voi
2 vong thom qua C-1, C-1°. Nhém hydroxyl (-
OH) s& gén vao vi tri C-4, C-4’ (8¢ 134,4 ppm).

Bang 1. So sanh diz ligu phé 1D-NMR (5, ppm) giiza (1) va (+)-Syringaresinol

Hop chét 1 (600 MHz, CDCls)

(+)-Syringaresinol (500 MHz, CDCls)

Vitri 3 (3, H2) 3¢ o (3, H2) dc
11 i 1321 i 1321
2,2 6,59 (2H, 5) 102,8 6,58 (2H, 5) 102,7
3,3 : 147,2 i 1471
48 : 1344 i 1343
5,5 : 147,2 i 1471
6,6 6,59 (2H, 5) 102,8 6,58 (2H, 5) 102,7
7 473 (1H, d, 4,2) 86,1 473 (1H, d, 4,5) 86,1
8 8 3,09 (1H, m) 54,4 3,09 (1H, m) 54,3
T, et

-OCH; 3,90 (6H, m) 56,4 3,91 (6H, 5) 56,4
-OH 5,51 (1H, 5) : 5,52 (1H, 5) i

Tir cac dic diém trén cho phép du doan hop chét
(1) 1a mét lignan. Khi so sénh sé liéu cac phd cua
hop chat (1) voi (+)-syringaresinol [2,3] cac tin
hiéu phd hoan toan trung khép (Bang 1).

Tuy nhién, hop chét (1) c6 géc quay cuc am, nén
d& nghi hop chat nay 1a (-)-syringaresinol, c6 c6ng
there cAu tao nhu Hinh 1.

Hop chat (2) c6 dang bot mau tring, sic ky ban
mong cho vét khéng hap thu UV & budc séng 254
nm, hién hinh vét mau tim trong thubc thir
vanillin-acid H2SO4 5%.

Phé 'H-NMR (600 MHz, DMSO, 8y ppm, J Hz)
cua (2) & ving tir truong thap c6 tin higu tai &y
11,89 (1H, s) la tin hiéu dac trung ctia nhom acid
carboxylic, tai 4 1,09 (1H, s) va o1 0,89 (1H, s)
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la tin hiéu ctia 2 nhom methyl, tin hiéu caa proton
oxymethylene tai 64 3,13 (1H, dd, J:=3,6;
J,=10,8) va 3,23 (1H, dd, J:=3,6; J>=10,8). 2 tin
hiéu tai 64 3,89 (1H, s) va 4,50 (1H, s) cua 2 nhém
hydroxyl.

Pho 3C-NMR (150 MHz, DMSO) két hop k¥
thuat DEPT cho thdy hop chét (2) ¢6 2 nhém
methyl ¢ 8¢ 15,2 va 28,5 ppm; 10 nhdm methylene
tai 8¢ 18,5; 18,8; 21,5; 26,5; 40,3; 41,6; 52,2.
Trong do, ¢6 1 tin hiéu cho cudong do gap doi tai
dc 37,6 chung t6 ¢ day c6 2 nhom methylene
tuong duong va 1 tin hiéu cua nhém methylene bi
kéo vé viing truong thap tai 5¢c 69,1 ppm cho thay
co lién két truc tiép véi nhom rat dién tir nhu
hydroxy (-CH2OH). Hop chit c6 ba nhém
methine ¢ 8¢ 40,3; 55,8; 56 ppm va 5 carbon tir



Pho HR ESI-MS cho mili ion phan tir tai m/z [M*]
= 336,2438 va cac manh khac phu hop véi cong
thuc phén ti CxH3204 (M = 336,2301). D6 léch
khéi nho, chi 1,37%

cap gdm tin hiéu tai 39,9 (bi 1an vao dung moi);
42,8; 43,0; 178,5 (tin hiéu cua nhom chirc acid) va
1 carbon oxymethine tai 8¢ 78,6. Céc dit liéu pho
trén goi y day 1a mot diterpenoid khung kaurane
¢6 2 nhom hydroxyl.

Bang 2. So sanh diz ligu phé 1D-NMR (5, ppm) giiza (2) va Acid 16, 17-dihydroxy-ent-kauran-19-oic

Hop chat 2 Acid 16, 17-dihydroxy-ent-kauran-19-oic
Vi
trf, (600 MHz, DMSO) (600 MHz, CsDsN)
o1 (J,Hz) dc o1 (J,Hz) oc
0,77 (1H, m) 0,85 (1H, m)
1 40,3 41,2
1,80 (1H, m) 2,05 (1H, d, 13.2)
1,33 (1H, m) 1,70 (1H, m)
2 18,8 19,9
1,80 (1H, m) 2,41 (1H, d, 4,0)
0,99 (1H, m 1,20 (1H, d, 4,0
3 ( ) 376 ( ) 38,8
1,99 (1H, m) 2,50 (1H, m)
4 - 43,0 - 4410
0,99 (1H, m) 56,0 1,20 (1H, m) 57,1
2,18 (1H, m)
6 1,69 (2H, m) 21,5 225
2,28 (1H, m)
1,52 (1H, m)
7 1,34 (2H, m) 41,6 42,5
1,70 (1H, m)
- 42,8 - 44,0
0,99 (1H, m) 55,8 1,07 (1H, m) 56,8
10 - 39,9 - 40,1
1,45 (1H, dd, 6,0; 15,0) 1,52 (1H, m)
11 18,5 19,5
1,99 (1H, m) 1,81 (1H, dd, 13,8: 2,4)
1,34 (1H, m) 1,48 (1H, m)
12 26,5 27,7
1,69 (1H, m) 2,05 (1H, m)
13 1,92 (1H, d) 40,3 2,47 (1H, d, 13,8) 41,7
0,93 (1H,m) 1,07 (1H, m)
14 37,6 38,6
1,80 (1H, m) 2,18 (1H, m)
1,25 (1H, dd, 2,4; 13,8) 1,45 (1H, m)
15 52,2 53,5
1,34 (1H, m) 1,92 (1H, d, 13.2)
16 - 78,6 - 79,8
3,13 (1H, dd, 3,6; 10,8) 3,77 (1H, d, 10,8)
17 69,1 70,5
3,23 (1H, dd, 3,6; 10,8) 3,84 (1H, d, 11,4)
18 1,09 (3H, s) 28,5 1,35 (3H, 5) 20,4
19 - 178,5 - 180,2
20 0,89 (3H, ) 15,2 1,22 (3H, s) 16,0
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Dua vao phd HSQC xéc lap do dich chuyén héa
hoc cua céc proton cua tirng carbon (Bang 2). Tu
phd HMBC quan sat dwoC C4c twong quan giita
proton methyl H-20 (84 0,89) v&i cac carbon tai
dc 40,3 (C-1); 56,0 (C-5); 55,8 (C-9) va 39,9 (C-
10) gitip khing dinh nhém methyl nay nam tai vi
tri C-10. Proton methyl H-18 (84 1,09) twong quan
Véi cac carbon ¢ 8¢ 37,6 (C-3); 43,0 (C-4) va 56,0
(C-5). Bén canh d6, H-18 ciing thé hién mdi twong
quan vai carbon cia nhém chiuc acid tai 8¢ 178,5
(C-19), chirng td nhém methyl nay nim gan véi
nhém chirc acid va ca 2 cling gin vao vi tri carbon
C-4 (8¢ 43,0).

Phan tich dit liéu phd & trén cho thdy hop chat (2)
¢6 2 nhdm hydroxyl tai 6y 3,89 (1H, s) va 4,50
(1H, s), trong d6 c6 1 nhom -OH lién két véi
methylene tao thanh nhém ydroxymethylene va
proton -CH, ctia nhom nay c6 tuong quan véi C-
13; C-16 khi quan sat phé6 HMBC. Quan sét tiép
thiy proton cuia -OH tai 8 3,89 c6 tuong quan véi
cac carbon ¢ 6¢ 40,3 (C-13); 52,2 (C-15); 78,6 (C-
16) va carbon cta nhém hydroxymethyl tai 69,1.
Diéu nay chang té nhém hydroxyl tai 3,89 nim
gan -OH caia nhém hydroxymethyl, tir d6 suy ra -
OH ciia nhom hydroxymethyl c6 do dich chuyén
hoa hoc la 4,50 ppm (1H, s). Nhu vay ca 2 nhom
-OH va -CH,-OH cuing gén vao vi tri C-16.

Hinh 2. Acid 168, 17-dihydroxy-ent-kauran-19-
oic

Trong nhitng cong bd gan ddy, hop chét hitu trién

voi [a]3" = + 48,5 (0,64% methanol) la acid

16 &, 17-dihydroxy-ent-kauran-19-oic, c6 tin hiéu

tai 5¢c 81,7 dugc quy két cho C-16 [5]. Déi vai ddi

phan ta trién 1a acid 16417-dihydroxy-ent-

kauran-19-oic thi C-16 la tin hiéu tai d¢c 79,8 [6].
Do vay, sau khi xac dinh dwoc gia tri quay cuc
riéng [a]25 = - 42,9 (C 0,5; CHsCOCH) va tin
hiéu tai 8¢ 78,6 duoc quy két cho C-16, dé nghi
hop chit (2) l1a acid 16417-dihydroxy-ent-
kauran-19 oic, ¢6 cong thirc ciu tao nhu Hinh 2.
Céc sb liu phd cua chat nay hoan toan khop véi
tai liéu tham khao [6] (Bang 2).

Hop chat (3) ¢ dang tinh thé hinh bong tuyét,
mau tring, sic ky ban mong cho vét khong hap
thu UV ¢ budc séng 254 nm, hién hinh vét mau
tim trong thuéc thir vanillin-acid H2SO4 5%.

Phé 'H-NMR (500 MHz, MeOD & CDCls, &y
ppm, J Hz) cua (3) cho céc tin hi¢u dac trung cta
hop chat steroid nhu: 6 proton nhom methyl tai 8y
0,71 (3H, s); 0,84 (3H, m); 0,85 (3H, m); 0,93 (3H,
m); 0,94 (3H, m) va 1,02 (3H, m). Ngoai ra, c6 cac
tin hiéu dac trung cta phan tir duong glucose &
ciu dang S-glucopyranosyl tai 8y 3,14-3,66 ppm
véi proton anomer tai 61 4,38 ppm (1H, d, 7,5 Hz).
1 tin hiéu proton alkene tai 64 5,36 (1H, d, 5,0 Hz).

Pho C-NMR (125 MHz, MeOD&CDCIl3) két
hop k¥ thuat DEPT cho thay (3) c6 6 carbon nhém
methyl tai 3¢ (ppm): 11,7; 11,8; 18,6; 18,9; 19,2
va 19,6; hai carbon olefine tai 8¢ 122,1 va 140,2;
nam carbon nhém oxymethine tai 6c 70,1; 73,4;
75,6; 76,8; 100,9 va 1 carbon nhém oxymethylene
G dc 61,9. Pay la nhiing tin hiéu dac trung cua
phan tir duong glucose voi carbon anomer tai d¢
100,9 phit hop véi dit liéu phé proton.

Phan tich dit liéu cac phd 'H-NMR, 3C-NMR va
DEPT c6 thé nhan thiy riang hop chét (3) c6 cau
tric caa mot sterol glycoside gom 35 carbon véi
29 carbon aglycone va 6 carbon glycone. Két hop
s0 sanh vai tai liéu tham khao da cong bé [7], xac
dinh (3) la daucosterol (Hinh 3). Day la mét hop
chat glucoside kha phd bién trong thuc vat bac
cao va né dugc tao ra & cac ham lugng khac nhau
ty thuoc vao loai, ky thuat chiét tach va cac bo
phan cua ciy dugc st dung. Hop chit nay da
tung dugc phén 1ap trén hoa Mai vang [8].

Bang 3. So sanh di liéu phé 1D-NMR (5, ppm) giira (3) va Daucosterol
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Hop chat 3

Daucosterol

Vi tri (500 MHz, MeOD & CDCls) (500 MHz, DMSO)
o (J, Hz) dc dn (J, Hz) dc
1 - 37,1 - 37,0
2 - 29,5 - 29,3
3 3,59 (1H, m) 76,3 3,56 (m) 76,3
4 - 39,7 - 39,5
5 - 140,2 - 140,1
6 5,36 (1H, d, 5,0) 122,1 5,32 (d, 5,0) 1218
7 - 318 - 31,6
8 - 31,7 - 316
9 - 50,1 - 50,0
10 - 36,6 - 36,4
11 - 20,9 - 20,8
12 - 38,6 - 38,4
13 - 42,2 - 42,1
14 - 56,6 - 56,5
15 - 24,2 - 24,0
16 - 28,1 - 27,9
17 - 55,9 - 55,8
18 0,71 (3H, s) 11,7 - 11,6
19 1,02 (3H, m) 19,2 1,00 (3H, s) 19,1
20 - 36,0 - 35,9
21 0,85 (3H, m) 18,9 - 18,9
22 - 33,9 - 33,7
23 - 26,0 - 25,9
24 - 45,8 - 45,7
25 - 29,1 - 28,9
26 0,93 (3H, m) 18,6 - 18,6
27 0,94 (3H, m) 19,6 - 19,7
28 - 22,9 - 22,8
29 0,84 (3H, m) 11,8 - 11,7
1’ 4,38 (1H, d, 7.5) 100,9 4,43 (d, 7,5) 100,7
2 3,31 (m) 76,8 3,52 (d, 5,5) 76,8
3 3,46 (M) 73,4 3,40 (dd, 4,0; 3,0) 73,4
4 3,59 (1H, m) 70,1 3,64 (d, 5,5) 70,0
5 3,66 (1H, m) 75,6 3,73(d, 3,0) 76,7
6 3,85 (dd, 12,0; 2,0) 61,9 3,66 (m), 3,54 (M) 61,0
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HO &
4' 5
HO
HO—5 2
Hinh 3. Daucosterol
4. KET LUAN

Tur nguyén liéu than cdy Mai vang (Ochna
integerrima) thu hoach tai tinh Bén Tre d& phan
lap va dwoc 3 hop chat gom mat lignin, mot
diterpene va mot sterol glycoside. Phan tich pho
nghiém xac dinh d6 la (-)-syringaresinol; acid
164,17-dihydroxy-ent-kauran-19-oic va
daucosterol. Trong d6, hai hop chat (-)-
syringaresinol va acid 164,17-dihydroxy-ent-
kauran-19-oic lan dau tién dugc phan lap tir loai
Mai vang nay.
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