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Mở đầu

Chi Adinandra, họ Ngũ liệt (Pentaphylacaceae) gồm một 
số cây bụi hay cây thường xanh với khoảng hơn 100 loài 
phân bố ở các nước như Trung Quốc, Ấn Độ, Bangladesh, 
Nhật Bản, vùng nhiệt đới châu Phi và các nước Đông Nam 
Á, trong đó ở Việt Nam có hơn 10 loài [1]. Theo tác giả Võ 
Văn Chi, một số loài thuộc chi Adinandra ở Việt Nam như 
A. hainanensis, A. integerrima hay A. milletti đã được sử 
dụng để điều trị ung thư vòm họng, chữa đau dạ dày, rắn cắn 
[2]. Ở Trung Quốc, loài A. nitida được sử dụng làm trà uống 
với nhiều công dụng như chống oxy hóa, chống ung thư, 
hạ huyết áp. Các nghiên cứu khoa học cho thấy A. nitida 
có triterpen saponin, flavonoid với thành phần chủ yếu là 
camellianin A [3-5]. 

Nhóm tác giả đã tiến hành nghiên cứu thân cành và 
lá loài A. hainanensis [6, 7] và phát hiện thành phần hóa 
học loài này khá khác biệt so với loài A. nitida với nhiều 
hợp chất triterpene. Hiện nay, chưa có các nghiên cứu về 
thành phần hóa học của loài A. poilanei ở Việt Nam cũng 
như trên thế giới. Tiếp tục nghiên cứu các loài thuộc chi 
Adinandra ở Việt Nam, trong bài báo này, nhóm nghiên cứu 
báo cáo việc phân lập và xác định cấu trúc của 5 hợp chất 
lupeol (1), acid 2β-hydroxypomolic (2), 2,6-dimethoxy-1,4-
benzoquinone (3), scopoletin (4) và tyrosol (5) từ thân cành 
loài A. poilanei.  Cấu trúc hóa học của các hợp chất được 
xác định dựa trên phổ khối, phổ cộng hưởng từ hạt nhân và 
so sánh với tài liệu tham khảo.

Nguyên liệu và phương pháp nghiên cứu

Nguyên liệu

Mẫu thực vật được thu tại Vườn quốc gia Bidoup Núi 
Bà, tỉnh Lâm Đồng vào tháng 5/2018 và được TS Lương 
Văn Dũng (Khoa Sinh, Trường Đại học Đà Lạt) và TS Bùi 
Thu Hà (Khoa Sinh, Trường Đại học Sư phạm Hà Nội) 
giám định tên khoa học là Adinandra poilanei, họ Ngũ liệt 
(Pentaphylacaceae). Mẫu tiêu bản (AP-01) được lưu giữ tại 
Viện Hóa sinh biển, Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ 
Việt Nam.

Hóa chất, dung môi, máy móc, trang thiết bị

Dung môi, hóa chất dùng để chiết xuất và phân lập được 
mua từ các đơn vị cung cấp đạt tiêu chuẩn thí nghiệm. Sắc 
ký cột (CC) được tiến hành với chất hấp phụ silica gel pha 
thường (240-430 mesh, Merck) hoặc Sephadex LH-20 
(Sigma). Sắc ký lớp mỏng được thực hiện trên bản mỏng 
tráng sẵn (Merck 60 F254), hiện màu bằng đèn tử ngoại bước 
sóng 254 nm hay phun thuốc thử acid sulfuric 10%. Phổ 
cộng hưởng từ hạt nhân (NMR) được ghi trên máy Bruker 
AM500 FT-NMR Spectrometer, Viện Hóa học. Phổ khối 
lượng (ESI-MS) được đo trên máy Agilent 1260 LC/MS, 
Viện Hóa sinh biển. 

Kết quả và thảo luận

Thực nghiệm 

Thân cành A. poilanei phơi khô, xay nhỏ (2,5 kg) được 
ngâm chiết với MeOH ở nhiệt độ phòng (10 lít/lần/24h×3 
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lần). Dịch chiết được cất loại dưới áp suất giảm thu được 
cặn MeOH. Hòa cặn MeOH với 1 lít nước cất và chiết phân 
bố với dung môi ethyl acetate. Cất loại dung môi hữu cơ 
để thu được 34 g cặn ethyl acetate. Cặn ethyl acetate (34 g) 
được đưa lên cột silica gel pha thường, rửa giải với hệ dung 
môi n-hexane/ethyl acetate (0-100% ethyl acetate) để thu 
được 11 phân đoạn (E1-E11).

Phân đoạn E5 (2,3 g) được phân tách trên cột silica gel 
với hệ dung môi n-hexane/ethyl acetate (9/1) thu được 4 
phân đoạn (E5.1-E5.4). Phân đoạn E5.3 (210 mg) được 
tinh chế qua sắc ký silica gel với hệ dung môi n-hexane/
dichloromethane (9/1) thu được hợp chất 1 (12 mg). Phân 
đoạn E10 (2 g) được đưa lên cột Sephadex LH-20, rửa 
giải với hệ dung môi MeOH/dichloromethane (9/1) thu 
được 3 phân đoạn E10.1-E10.3. Phân đoạn E10.2 (859 
mg) được phân tách qua cột silica gel với hệ dung môi 
dichloromethane/acetone (9/1) thu được 8 phân đoạn 
E10.2.1-E10.2.9. Hợp chất 3 (4,1 mg) thu được bằng kết 
tinh từ phân đoạn E10.2.1. Phân đoạn E11 (3 g) được 
phân tách qua cột Sephadex LH-20, rửa giải với hệ dung 
môi MeOH/dichloromethane (9/1) thu được 3 phân đoạn 
E11.1-E11.3. Phân đoạn E11.2 (1,5 g) được phân tách qua 
cột silica gel với hệ dung môi dichloromethane/acetone 
(19/1) thu được 9 phân đoạn E11.2.1-E11.2.9. Hợp chất 2 
(15 mg) thu được bằng kết tinh từ phân đoạn E11.2.7. Phân 
đoạn E11.2.4 được tinh chế qua cột Sephadex LH-20, rửa 
giải với MeOH thu được hợp chất 5. Phân đoạn E11.3 (347 
mg) được tinh chế qua cột Sephadex LH-20 và silica gel với 
hệ dung môi dichloromethane/acetone (19/1) thu được hợp 
chất 4 (8 mg). 

Lupeol (1): chất rắn màu trắng. ESI-MS m/z [M+H]+ 
427. 1H-NMR (500 MHz, CDCl3) δ (ppm): 4,68 (1H, d, 
J=2,0 Hz, Hb-29); 4,56 (1H, d, J=2,0 Hz, Ha-29); 3,18 (1H, 
dd, J=11,0 Hz, 5 Hz, H-3); 1,68 (3H, s, Me-30); 1,03; 0,97; 
0,95; 0,83; 0,79; 0,76 (Me-26, Me-23, Me-27, Me-25, Me-
28, Me-24). 13C-NMR (125 MHz, CDCl3) δ (ppm): 150,9 
(C-20); 109,5 (C-29); 79,0 (C-3); 55,3 (C-5); 50,4 (C-9); 
48,3 (C-19); 48,0 (C-18); 43,0 (C-17); 42,8 (C-14); 40,8 (C-
8); 40,0 (C-22); 38,8 (C-4); 38,7 (C-1); 38,0 (C-13); 37,1 
(C-10); 35,6 (C-16); 34,2 (C-7); 29,8 (C-21); 28,0 (C-23); 
27,4 (C-15); 27,4 (C-2); 25,1 (C-12); 20,9 (C-11); 19,3 (C-
30); 18,3 (C-6); 18,0 (C-28); 16,1 (C-26); 15,9 (C-25); 15,3 
(C-24); 14,5 (C-27).

Acid 2β-Hydroxypomolic (2): chất rắn màu trắng. ESI-
MS m/z [M+H]+ 489. 1H-NMR (DMSO-d6, 500 MHz) δ 
(ppm): 5,17 (1H, br s, H-12); 3,84 (1H, brd, J=3 Hz, H-2); 
2,98 (1H, d, J=3 Hz, H-3); 1,27 (3H, s, H-27); 1,17 (3H, s, 
H-25); 1,07 (3H, s, H-29); 0,90 (6H, s, H-23, H-24); 0,84 
(3H, d, J=7.0 Hz, H-30); 0,71 (3H, s, H-26). 13C-NMR 
(DMSO-d6, 125 MHz): δ (ppm) 179,0 (C-28); 138,6 (C-13); 
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127,0 (C-12); 77,3 (C-3); 71,6 (C-19); 70,0 (C-2); 54,9 (C-
5); 53,2 (C-18); 47,0 (C-17); 46,9 (C-9); 43,9 (C-1); 41,4 
(C-14); 41,2 (C-20); 39,8 (C-8); 37,8 (C-4); 37,2 (C-22); 
36,4 (C-10); 32,7 (C-7); 29,6 (C-23); 28,0 (C-15); 26,4 (C-
29); 25,9 (C-21); 25,2 (C-16); 24,0 (C-27); 23,2 (C-11); 17,9 
(C-6); 17,5 (C-24); 16,6 (C-26); 16,3 (C-30); 15,9 (C-25).

2,6-Dimethoxy-1,4-benzoquinone (3): chất rắn màu 
vàng, ESI-MS m/z [M+H]+ 169. 1H-NMR (CDCl3, 500 
MHz) δ (ppm): 5,85 (2H, s, H-3, H-5); 3,82 (3H, s, H-7, 
H-8). 13C-NMR (CDCl3, 125 MHz) δ (ppm): 186,8 (C-4); 
176,6 (C-1); 157,3 (C-2, C-4); 107,4 (C-3, C-5); 56,4 (OMe 
x 2).

Scopoletin (4): chất rắn màu vàng. ESI-MS m/z [M+H]+ 
193. 1H-NMR (CD3OD, 500 MHz) δ (ppm):  7,88 (1H, d, 
J=9,5 Hz, H-4); 7,12 (1H, s, H-5); 6,79 (1H, s, H-8); 6,22 
(1H, d, J=9,5 Hz, H-3); 3,97 (3H, s, OCH3).

 13C-NMR 
(CD3OD, 125 MHz) δ (ppm): 164,0 (C-2); 152,9 (C-7); 
151,4 (C-4a); 147,1 (C-6); 146,1 (C-4); 112,6 (C-3); 112,5 
(C-8a); 109,9 (C-5); 104,0 (C-8); 56,8 (OMe).

Tyrosol (5): chất rắn màu vàng nhạt. ESI-MS m/z 
[M+H]+ 139. 1H-NMR (CDCl3, 500 MHz) δ (ppm): 7,09 
(2H, d, J=8,5 Hz, H-2, H-6); 6,79 (2H, d, J=8,5 Hz, H-3, 
H-5); 3,82 (2H, d, J=6,5 Hz, H-8); 2,80 (2H, d, J=6,5 Hz, 
H-8). 13C-NMR (CDCl3, 125 MHz) δ (ppm): 154,3 (C-4); 
130,4 (C-1); 130,1 (C-2, C-4); 115,5 (C-3, C-5); 63,8 (C-8); 
38,3 (C-7).
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Hình 1. Cấu trúc của các hợp chất 1-5 phân lập từ thân cây A. poilanei.

Bàn luận

Lupeol (1)

Hợp chất 1 thu được dưới dạng chất rắn màu trắng. Phổ 
khối ESI-MS cho tín hiệu ion giả phân tử tại m/z [M+H]+ 
427, gợi ý cho công thức phân tử C30H50O. Phổ 1H-NMR 
thể hiện đặc trưng của triterpen vòng lupan với tín hiệu 2 
hydro của nhóm CH2=C tại δH 4,68 (1H, d, J=2,0 Hz, Hb-
29); 4,56 (1H, d, J=2,0 Hz, Ha-29), bên cạnh đó còn có tín 
hiệu proton của H-3 ở δH 3,18 (1H, dd, J=11,0 Hz, 5 Hz, 
H-3) và tín hiệu của 7 nhóm methyl singlet ở các vị trí δH 

1,68; 1,03; 0,97; 0,95; 0,83; 0,79 và 0,76.  Phổ 13C-NMR và 
phổ DEPT cho thấy tín hiệu của 30 carbon, trong đó có 7 tín 
hiệu CH3, 10 tín hiệu nhóm CH2 (trong đó có tín hiệu nhóm 
olefin CH2 tại δC 109,5 (C-29)), 5 tín hiệu nhóm CH (trong 
đó tín hiệu nhóm oxymethine ở vị trí 79,0 (C-3)). Các dữ 
liệu phổ NMR gợi ý cho biết công thức của hợp chất 1 là 
hợp chất lupeol. So sánh dữ liệu phổ với hợp chất đã công 
bố cho thấy sự trùng khớp [8].

Acid 2β-Hydroxypomolic (2)

Chất 2 được phân lập dưới dạng chất rắn màu trắng. 
Phổ khối ESI-MS cho pic ion giả phân tử proton hóa ở m/z 
489 [M+H]+, gợi ý cho công thức phân tử là C30H48O5. Phổ 
1H-NMR cho các tín hiệu  của hợp chất triterpen khung 
ursan với tín hiệu của 7 nhóm methyl gồm 6 singlet và 1 
doublet tại δH 1,27 (3H, s, H-27); 1,17 (3H, s, H-25); 1,07 
(3H, s, H-29); 0,90 (6H, s, H-23, H-24); 0,84 (3H, d, J=7,0 
Hz, H-30); 0,71 (3H, s, H-26); 2 tín hiệu nhóm oxymethine 
ở δH 3,84 (1H, brd, J=3,0 Hz, H-2) và 2,98 (1H, d, J=3,0 
Hz, H-3), tín hiệu 1 olefinic proton tại 5,17 (1H, br s, H-12). 
Phổ 13C-NMR và phổ DEPT cho tín hiệu cộng hưởng của 30 
cacbon, trong đó có  nhóm carboxylic tại δC 179,0 (C-28), 
2 olefinic carbon tại δC 138,6 (C-13), 127,0 (C-12), 2 nhóm 
oxymethin tại δC 77,3 (C-3), 70,0 (C-2), tín hiệu carbon 
alcohol bậc 3 tại δC 71,6 (C-19) và 7 nhóm methyl. Hằng số 
tương tác của H-3 nhỏ J=3,0 Hz gợi ý cho hai proton ở H-2 
và H-3 là cùng một phía α. Từ việc phân tích dữ kiện phổ 
NMR, MS kết hợp so sánh với tài liệu [9] đã công bố cho 
phép xác định hợp chất 2 là acid 2β-hydroxypomolic.

2,6-Dimethoxy-1,4-benzoquinone (3)

Chất 3 thu được dưới dạng chất rắn màu vàng. Phổ 
khối ESI-MS cho pic ion giả phân tử proton hóa ở m/z 169 
[M+H]+, gợi ý cho công thức phân tử là C8H8O4 (M=168). 
Phổ 1H-NMR cho các tín hiệu olefinic proton tại 5,85 (2H, 
s, H-3, H-5) và tín hiệu nhóm methoxy tại δH 3,82 (3H, s, 
H-7, H-8). Phổ 13C-NMR cho tín hiệu của 8 carbon, trong đó 
có 2 tín hiệu nhóm carbonyl tại δC 186,8 (C-4), 176,6 (C-1). 
Ngoài ra còn có các tín hiệu nhóm methoxy tại δC 56,4 (C-7, 
C-8) và 2 olefinic carbon tại δC 157,3 (C-2, C-4), 107,4 (C-
3, C-5) và đều là tín hiệu kép. Từ dữ liệu phổ NMR và ESI-
MS, kết hợp so sánh với dữ liệu tham khảo [10] cho phép 
xác định hợp chất 3 là 2,6-dimethoxy-1,4-benzoquinone.

Scopoletin (4)

Hợp chất 4 được phân lập từ cặn chiết ethyl acetate dưới 
dạng chất rắn màu vàng. Phổ khối ESI-MS cho pic ion giả 
phân tử ở m/z 193 [M+H]+. Trên phổ 1H-NMR cho tín hiệu 
hợp chất coumarin với tín hiệu 2 olefinic proton dạng cis tại 
δH 7,88 (1H, d, J=9,5 Hz, H-4) và 6,22 (1H, d, J=9,5 Hz, 
H-3), 2 proton vùng thơm ở δH 7,12 (1H, s, H-5), 6,79 (1H, 
s, H-8). Ngoài ra có tín hiệu nhóm methoxy tại δH 3,97 (3H, 



25

Khoa học Y - Dược

63(7) 7.2021

s, OCH3). Trên phổ 13C-NMR cho 10 tín hiệu carbon, trong 
đó có 1 nhóm carbonyl tại δC 164,0 (C-2), 8 tín hiệu olefinic 
carbon tại δC 152,9 (C-7); 151,4 (C-4a); 147,1 (C-6); 146,1 
(C-4); 112,6 (C-3); 112,5 (C-8a); 109,9 (C-5); 104,0 (C-
8) và 1 nhóm methoxy tại δC 56,8 (OMe). So sánh dữ liệu 
NMR với tài liệu đã công bố [11] cho phép xác định hợp 
chất 4 là scopoletin.

Tyrosol (5)

Hợp chất 5 thu được dưới dạng chất rắn màu vàng nhạt. 
Phổ khối ESI-MS của 5 xuất hiện pic ion giả phân tử ở 
m/z 139 [M+H]+, tương ứng với công thức phân tử C8H10O2 
(M=138). Trên phổ 1H-NMR cho tín hiệu hợp chất vòng 
thơm thế para với tín hiệu 4 proton vòng thơm tại δH 7,09 
(2H, d, J=8,5 Hz, H-2, H-6); 6,79 (2H, d, J=8,5 Hz, H-3, 
H-5). Ngoài ra có tín hiệu hai nhóm oxymethylene tại δH 
3,82 (2H, d, J=6,5 Hz, H-8) và 2,80 (2H, d, J=6,5 Hz, H-7). 
Trên phổ 13C-NMR cho 8 tín hiệu carbon, trong đó có 6 
carbon vòng thơm tại δC 154,3 (C-4); 130,4 (C-1); 130,1 (C-
2, C-4); 115,5 (C-3, C-5), 1 nhóm oxymethylene tại δC 63,8 
(C-8), 1 nhóm methylene tại δC 38,3 (C-7). Từ phân tích các 
dữ liệu phổ kết hợp so sánh  với tài liệu đã được công bố 
[12] cho phép xác định hợp chất 5 là tyrosol.

Kết luận

Từ dịch chiết ethyl acetat của thân cây A. poilanei, 5 
hợp chất đã được phân lập và xác định là lupeol (1), acid 
2β-hydroxypomolic (2), 2,6-dimethoxy-1,4-benzoquinone 
(3), scopoletin (4) và tyrosol (5). Các hợp chất 2-5 lần đầu 
được phát hiện từ chi Adinandra, còn hợp chất 1 đã được 
tìm thấy từ loài A. hainanensis.
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