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Abstract

The phytochemical study of the seeds of Cassia tora L. (Caesalpiniaceae) of Vietnam resulted in the isolation of
five main anthraquinones, chrysophanol, physcion, chryso-obtusin, aurantio-obtusin, obtusin together with B-sitosterol
and torachrysone 8-O-B-gentibioside. Their chemical structures were determined by spectroscopic analyses.
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1.MO DAU

Cac hop chat anthraquinon (9,10-
dioxoanthraxen) thién nhién thu hat dugc sy quan
tam do chung thé hién nhiéu hoat tinh quan trong
nhu hoat tinh khang cac chuang vi khuan
Staphylococcus aureus khang methicilin, chéng ung
thu, chéng di can, diéu chinh hé mién dich, bao vé
gan va chdng bénh tiéu duong trong nhiéu thir
nghiém sinh hoc va la thanh phan cé nhiéu trong cac
cay thubc chi Cassia (ho Caesalpiniaceae) [1, 2].
Nghién ciru qui trinh phan 1ap va xdc dinh cau trac
cac hop chat thanh phan chinh tu chi Cassia cua
Viét Nam s& gop phan vao viéc bd sung cac kién
thirc hoa hoc vé cac hop chat anthraquinon dugc
sinh tong hop trong cac cay thudce nay va kha nang
sir dung cac hop chat nay trong cac nghién ciru y
sinh hoc. Trén co s& d6, Thao quyét minh (Cassia
tora L., Caesalpiniaceae), mét cay thubc dugc sir
dung pho bién trong y hoc ¢ truyén Viét Nam [3, 4]
da duoc lya chon lam dbi tugng nghién ciru hoa hoc
thuc vat; cac anthraquinon cia hat Thao quyét minh
cling v&i mot s hop chat khac da dugc théng bao
trong bai bao nay.

2. THUC NGHIEM
2.1. Phuong phap va Thiét bi

Phé khoi luong va cham dién tir (EI-MS) dugc
ghi trén thiét bi Waters Auto Spec Premier Mass
spectrometer. Phé khéi luo’ng phun bui dién tir (ESI-
MS) dugc ghi trén thiét bi LC-MS- -Obbitrap-XL
(Thermo Scientific). Phd cong hudng tir hat nhan
proton ('"H-NMR) (500 MHz) va cacbon 13 (C-
NMR) (125 MHz) v6i chuong trinh DEPT dugc ghi
trén thi€t bi Brucker AVS500 spectrometer. Do

chuyén dich héa hoc (8) dugc do theo ppm.
Tetrametylsilan (TMS) 1a chat chuén ndi zero (8 =
0,00) ppm. Sic ki cot thudng (CC), sic ki cot nhanh
(FC) va sac ki cot tinh ché (Mini-C) duoc thuc hién
trén silica gel (Merck, Darmstadt, CHLB Dirc) vai
cac c hat 63 200 um, 63 - 100 um, 40 - 63 pm va
15 40 pm va polyme Diaion HP-20 (Mitsubishi
Chemicals, Nhit Ban). Sac ki Iép mong (TLC) duge
thuc hién trén ban mong trang san silica gel chiéu
day 0,2 mm trén nén nhém Merck Alufolien 60 Fas.
Thudc thir hién mau 14 dung dich vanilin/H,SO, dic
1%, dén tr ngoai (UV) & 254 nm va dung dich
NaOH 5% trong etanol.

2.2. Nguyén li¢u thuc vat

Hat Thao quyét minh (Cassia tora L,
Caesalpiniaceae) dugc thu mua tai Ha Noi vao thang
8 nam 2007.

2.3. Chiét va Phan lap cac hop chit

Hat Thao quyét minh (2 kg) dugc sdy & nhiét do
40 - 45°C trong 2 ngay, sau d6 nghlen thanh b6t min
(1,75 kg). Bot hat duoc ngam chiét trong MeOH ¢&
nhiét 4o phong (7 1an, mdi lan trong 4 ngdy). Cac
dich chiét MeOH duqc loc loai ba va cét loai kiét
MeOH dudi ap suit giam cho mot phan chiét MeOH.
Hoa phan chiét nay trong mdt lugng nudc cat tbi
thiéu va chiét 1an lugt voi cac dung mdi c6 do phan
cuc ting dan, n- hexan, CH,Cl, va EtOAc dé thu
dugc cac dich chiét twong img. Cac dich chlet nay
dugc lam khan bang NaZSO4 sau d6 dugc cét loal
dung moi dudi ap sudt giam cho cac phan chiét n-
hexan (hiéu suét chiét 2 ,08% so vai lugng nguyén
ligu kho), CH,Cl, (0,11%) va EtOAc (0,18%). chh
nudc con lai duge ¢6 kiét dung méi dudi ap suat
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giam cho phan chiét nudc. Phan chiét n-hexan (10 g)
dugc phéan tach bing CC trén silica gel (63 200
um), rua giai voi gradient n-hexan-EtOAc 49:1, 20:1,
12:1, 5:1, 4:1 va 2:1, thu 20 ml/phan doan, cho 8
nhém phan doan. Nhéom phan doan 3 (1,85 g) va 4
(2,87 g) duoc rira véi n-hexan va CH,Cl,, sau dé két
tinh lai trong CH,Cl, cho tuong (ng chrysophanol
(1) va B-sitosterol (2) va physcion (3). Nhom phan
doan 7 (50 mg) dugc rua béng n-hexan, CH,Cl, va
MeOH, sau d6 két tinh trong axeton cho hdn hop
chryso-obtusin (4) va aurantio-obtusin (5). Phan
chiét CH,Cl, (1,9 g) duoc phan tach bing CC trén
silica gel (63 200 um) voi gradient CH,Cl, va
CH,Cly-axeton 25:1, 15:1 va 10:1, thu 20 ml/phén
doan, cho 14 nhom phan doan. Rira nhom phan doan
6 (0,38 g) v&i hé dung mébi n-hexan-CH,Cl;, va
CH,Cl,, sau d6 két tinh lai trong axeton cho obtusin
(6). Nhém phan doan 7 (0,4 g) dugc rira bang
CH,Cl,, MeOH va két tinh lai trong axeton cho
chryso-obtusin (4). Phan chiét EtOAc (2,8 g) dugc
phan tach bang CC trén silica gel (63 - 200 um) véi
gradient CH,Cl, va CH,CIl,-MeOH 19:1, 9:1 va 6:1,
thu 20 ml/phan doan, cho 7 nhém phan doan. Nhém
phan doan 5 (40 mg tir 0,36 g) dugc tinh ché bang
Mini-C trén silica gel (63 100 um) véi gradient -
hexan va n-hexan-axeton 9:1, 6:1, 5:1, 3:1 va 2:1,
sau d6 két tinh lai trong axeton cho aurantio-obtusin
(5). Phan chiét nude duge hoa tan trong MeOH, loc
hat chan khdng bang phéu loc Biichner va dua truc
tiép 1én cdt phan tach CC pha dao trén chat hip phu
polime Diaion HP-20, rira giai bang H,O va gradient
MeOH-H,O 20%, 40% va 60%, va MeOH. Cac
phan doan duogc raa giai vai cung hé dung méi duge
gop lai, sau do duogc cht loai kiét dung moéi duédi ap
suat giam cho S nhém phan doan H,0, 20% MeOH
(0,2 g), 40% MeOH (4 g), 60% MeOH (5,5 g) va
MeOH (2,1 g). Nhém phan doan 60% MeOH dugc
dugc phén tach sic ki cot CC trén silica gel (63
100 um) vé&i cac hé dung mdéi raa giai EtOAc,
EtOAc-MeOH 20:1 va 10:1, EtOAc-MeOH-H,0O
10:2:1 va MeOH-H,0 3:2, thu 20 ml/phan doan, cho
15 nhém phan doan. Nhom phan doan 1 (0,1 g) dugc
chay sic ki cot CC trén silica gel (40 63 um) véi
cac hé dung moi rira gidi n-hexan va n-hexan-axeton
3:1 va 1:1, thu 5 ml/phan doan, sau do két tinh lai
trong axeton cho aurantio-obtusin (5). Nhém phan
doan 2 (0,1 g ) duoc chay s&c ki cot CC trén silica
gel (40 - 63 pm) vdi cac h¢ dung mdi n-hexan va n-
hexan-axeton 15:1, 9:1, 3:1 va 1:1, thu 5 ml/phan
doan, sau d6 két tinh lai trong axeton cho
chrysophanol (1). Nhém phan doan 10 (0,3 g) dugc
phén tich bang CC trén silica gel (40 63 um) véi
EtOAc va EtOAc-MeOH 10:1 va 3:1, thu 10
ml/phan doan, sau dé két tinh lai trong MeOH cho
torachryson 8-O-B-gentibiosid (7).
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Chrysophanol (1): Bot v6 dinh hinh mau vang,
R, 0,4 (TLC, silica gel, n-hexan-EtOAc 20:1, v/v).
'H-NMR (CDCl,): 6 12,1 (1H, s, 8-OH), 11,9 (1H, s,
1-OH), 7,8 (1H, dd, J = 8,5 Hz, 1,0 Hz, H-5), 7,66
(IH, t, J = 8,5 Hz, H-6), 7,63 (IH, d, J = 1,0 Hz,
H-4), 7,28 (1H, dd, J = 8,5 Hz, 1,0 Hz, H-7), 7,08
(IH, br s, H-2), 2,46 (3H, s, 3-CH,). "C-NMR
(CDCl3): 6 192,5 (C-9), 181,9 (C-10), 162,7 (C-1),
162,4 (C-8), 149,3 (C-3), 136,9 (C-6), 133,7 (C-11),
133,3 (C-14), 124,6 (C-7), 124,4 (C-2), 121,4 (C-4),
119,9 (C-5), 115,9 (C-12), 113,8 (C-13), 22,3 (C-15).

B-Sitosterol (2): Tinh thé hinh kim khong mau,
R, 0,44 (TLC, silica gel, n-hexan-EtOAc 4:1, v/v).

Phys'cion (3): Bot vo dinh hinh mau vang, R,
0,38 (TLC, silica gel, n-hexan-EtOAc 20:1, v/v). El-
MS: m/= 284 (M", CyH,05). 'H-NMR (CDCl;):
6123 (1H, s, 1-OH), 12,1 (1H, s, 8-OH), 7,61 (1H,
m, H-5), 7,35 (1H, d, J= 2,0 Hz, H-4), 7,07 (1H, m,
H-7), 6,68 (1H, d, J = 2,0 Hz, H-2), 3,94 (3H, s,
6-OCH3), 2,45 (3H, s, 3-CH;). *C-NMR (CDCl;):
6 190,8 (C-9), 182,0 (C-10), 166,6 (C-6), 165,2
(C-8), 162,5 (C-1), 148,5 (C-3), 135,3 (C-11), 133,2
(C-14), 124,5 (C-2), 121,3 (C-4), 113,7 (C-13),
110,3 (C-12), 1082 (C-5), 106,8 (C-7), 56,1
(6-OCHs), 22,2 (C-15).

Chryso-obtusin (4): B4t vo dinh hinh mau vang
nhat, R, 0,5 (TLC, silica gel, CH,Cl,-axeton 25:1,
v/v). EI-MS: m/z 358 (M™, CoH;30,). 'H-NMR
(CD;OD): 6 7,62 (1H, s, H-5), 7,8 (1H, s, H-4),
4,03 (3H, s, 6-OCH,), 3,98 (3H, s, 8-OCHj;), 3,95
(3H, s, 7-OCH3), 3,91 (3H, s, 1-OCH3), 2,34 (3H, s,
3-CH;). >C-NMR (CD;OD): & 183,7 (C-9), 183
(C-10), 158,7 (C-6), 155,4 (C-2), 149,4 (C-8), 147.9
(C-1), 142,6 (C-7), 132,5 (C-11), 131,7 (C-3), 128
(C-4), 127,3 (C-14), 126,6 (C-13), 126 (C-12), 106,8
(C-5), 62,3 (8-OCHj), 62,1 (7-OCH;), 61,6
(1-OCH3), 56,8 (6-OCH3), 16,6 (C-15).

Aurantio-obtusin (5): B4t vo dinh hinh mau
vang, R, 0,5 (TLC, silica gel, n-hexan-axeton 2:1,
v/v). EI-MS: m/z 330 (M", C,;H,,0;). '"H-NMR
(CD;OD): 67,85 (1H, s, H-4), 7,2 (1H, s, H-5), 3,97
(3H, s, 7-OCH3;), 3,91 (3H, s, 1-OCH,), 2,35 (3H, s,
3-CH3). '"H-NMR (CD;0OD & CDCls): 67,89 (1H, s,
H-4), 7,36 (1H, s, H-5), 4,02 (3H, s, 7-OCH3), 3,93
(3H, s, 1-OCH3), 2,37 (3H, s, 3-CHj). “C-NMR
(CD;OD & CDCl;): & 187,6 (C-9), 181,7 (C-10),
156,7 (C-8), 156,0 (C-6), 154,9 (C-2), 146,8 (C-1),
139,5 (C-7), 132,1 (C-3), 129,1 (C-11), 126,7 (C-4),
125,8 (C-14), 123,6 (C-13), 111,8 (C-12), 108,1
(C-5), 61,6 (7-OCH3), 60,5 (1-OCH;), 16,1 (C-15).
'H-NMR (DMSO-dg): § 13,3 (1H, s, 8-OH), 7,76
(1H, s, H-4), 7,16 (1H, s, H-5), 3,85 (3H, s, 7-OCH3),
3,81 (3H, s, 1-OCHs), 2,29 (3H, s, 3-CH,).
C-NMR (DMSO-d¢): & 187,1 (C-9), 180,3 (C-10),
156,9 (C-8), 156,6 (C-6), 155,4 (C-2), 1472 (C-1),
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139,4 (C-7), 131,9 (C-3), 128,5 (C-11), 125,8 (C-4),
124,9 (C-14), 123,7 (C-13), 111,1 (C-12), 107,6 (C-
5), 61,2 (7-OCH3), 59,9 (1-OCHa;), 16,4 (3-CH,).

Obtusin (6): Bot vo dinh hinh mau vang, R,0,69
(TLC, silica gel, CH,Cly-axeton 25:1, v/v). EI-MS:
m/z 344 (M", C,sH50;). 'H-NMR (CDCl;): 5 13,0
(1H, s, 8-OH), 7,95 (1H, s, H-4), 7,42 (1H, s, H-5),
6,76 (1H, s, 2-OH), 4,04 (3H, s, 6-OCH,), 4,02 (3H,
s, 7-OCH;), 4,01 (3H, s, 1-OCH3), 2,4 (3H, s,
3-CH;). "C-NMR (CDCl5): &5 187,8 (C-9), 1813
(C-10), 158,1 (C-8), 156,7 (C-6), 153,9 (C-2), 146,3
(C-1), 141,5(C-7), 131,7(C-3), 128,9 (C-11), 126,9
(C-4 ), 126,3 (C-14), 123,2 (C-13), 113,0 (C-12),
103,4 (C-5), 62,3 (7-OCH3), 60,9 (1-OCHj3), 56,5
(6-OCH3), 16,3 (C-15).

Torachryson 8-O-B-gentibiosid (7): Tinh thé
hinh kim mau vang, R, 0,2 (TLC, silica gel, EtOAc-
MeOH 3:1, v/v). ESI-MS: m/z 569,18 ([M-H]~,
CH33014). 'H-NMR (CD;0D): & 7,09 (IH, d,
J=1,5Hz, H-4), 7,07 (1H, s, H-7), 6,85 (1H, d,J=
2,0 Hz, H-5), 5,14 (1H, d, J = 8,0 Hz, H-1"), 4,41
(1H, d, J= 7,5 Hz, H-1"), 4,23 (IH, d, J = 10,5 Hz,
H-6"), 3,92 (s, 6-OCHj;), 2,61 (s, 2-COCH3), 2,31
(3H, s, 3-CH;). "C-NMR (CD;OD): & 209 (2-
COCHj3), 160,3 (C-6), 156,8 (C-8), 153,5 (C-1),
139,1 (C-10), 135,4 (C-3), 124 (C-2), 120,4 (C-4),
110,3 (C-9), 104,9 (C-1"), 104,7 (C-7), 103,8 (C-1",
102,3 (C-5), 77,9 (C-5"), 77,8 (C-3"), 77,7 (C-3",

Cdc thanh phan héa hoc cua..,

77,4 (C-5), 74,9 (C-2"), 74,8 (C-2), 71,5 (C-4")
71,4 (C-4"), 70,3 (C-6'), 62,6 (C-6"), 56,1 (6-OCH;)
32,6 (2-COCH3), 20,2 (3-CH}).

3. KET QUA VA THAO LUAN

Céc anthraquinon tir hat Thao quyét minh dugc
chiét 2 pha long theo d¢ phan cyc ting dan tir mgt
phﬁn chiét MeOH vao n-hexan, CH,Cl, va EtOAc.
Phan ung Borntrdger da xac dinh so bo sy ¢6 mit
cua céac anthraqumon trong ca 3 phan chiét nhan
dugc. Cac phan chiét nay déu dugc phan tach theo
mot qui trinh chung: 1) sac ky cdt gradient trén silica
gel va 2) tinh ché cac nhém phan doan nhan dugc
bang cac phuong phap sic ky va két tinh, din dén su
phan lap cua 5 anthraquinon thanh phin chinh,
chrysophanol (1), physcion (3), chryso-obtusin (4),
aurantio-obtusin  (§) va obtusin (6) cung véi
B-sitosterol (2). Phan chiét nuwdc chia cac hop chit
tan trong nudc cua phan chiét MeOH dugc phan
tach theo mot qui trinh bao gdm: 1) sic ky cot

gradient trén pha tinh Diaion HP-20 véi céc hé dung
mdi MeOH-H,0; 2) sic ky cot gradient cac nhém
phan doan nhan dugc trén silica gel; va 3) tinh ché
cac nhém phan doan nhan dugc bang cac phuong
phap sic ky va két tinh dé cho cac hop chat 1, 5 va
torachryson 8-O-3-gentibiosid (7).

Hop chit 1 di dugc phan lap tir phan chiét
n-hexan duéi dang bt vé dinh hinh mau vang. Phd
'H.NMR (CDCl3) cua 1 xac dinh sy ¢6 mit cia mot
nhom metyl ¢ & 2,46 (3H, s), 5 proton cua vong
thom ¢ 64 7,08 (1H, br s), 7,28 (1H, dd, J = 8,5 Hz,
1,0 Hz), 7,63 (1H, d, J= 1,0 Hz), 7,66 (1H,t,J=8 5
Hz) va 7,8 (1H, dd, J = 8,5 Hz, 1,0 Hz) va cac tin
hi€u cia 2 nhém hidroxi & & 11,9 (1H, s) va 12,1
(1H, s). Cac proton cua vong thom & & 7,08 va 7,63
cho thdy su ton tai cua mot cap proton tuong tac
meta trong mot vong benzen thé 4 lan va mot nhém
3 proton trong mdt vong benzen thé 3 1an 1,2,3. Phd

C-NMR va DEPT cia 1 cho thdy sw c6 mat ciia 2
nhom cacbonyl lién hgp & & 192,5 va 181,9, 12
nguyén tir cacbon cua 2 vong benzen & & 162,7;
162,4; 149,3; 136,9; 133,7; 133,3; 124.6; 1244,
121,4; 119,9; 115,9 va 113,8 va mot nhom metyl gan
vOi vong benzen ¢ &; 22,3 cia mot clu truc
anthraquinon. Sy chuyen dich vé phia truong thap
cua 2 nhom hidroxi cho thay chung phai tao lién ket
hidro véi nhém cacbonyl cuia quinon va phai ¢ cac
vi tri peri. DY chuyén dich héa hoc cia 2 nhém
cacbonyl quinon (& 192,5 va 181,9) cho thay cac
nhém peri-hidroxi phai & vi tri C-1 va C-8 cia
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khung anthraquinon, din dén ciu tric cua 1 14 1,8-
dihidroxi-3- metylanthraqumon (chrysophanol); cac
dir kién phd nay hoan toan phu hgp véi cac dir kién
cua tai liéu tham khao [5 - 7].

Hop chat 3 di dugc phan lap tir phan chiét n-
hexan dugi dang bot vo dinh hinh mau vang. Ph
EI-MS cua 3 cho pic ion phén tir & m/z 284, cho gla
thiét vé mot cong thic phan tr C,¢H;,0s. Phd 'H-
NMR (CDClI5) cua 3 cho 2 tin hiéu singlet & 6 12,1
(s) va 12,3 (s) dac trung cho 2 nhom hidroxi tao céac
lien két hidro véi nhom cacbonyl, cac tin hiéu cua 2
cap proton meta cua vong thom [6y 6,68 (1H, d, J=
2,0 Hz) va 7,35 (1H, d, J = 2,0 Hz); 7,07 (1H, m) va
7,61 (1H, m)], m¢t nhém metyl vong thom cia mot
anthraquinon [&y 2,45 (3H, s)] va mdt nhom metoxi
[613,94 BH, s)]. Phé "C-NMR va DEPT ciia 3 cho
thay su ¢6 mat ciia mot hop chat anthraquinon bao
gom 2 nhoém cacbonyl lién hgp & 6 ¢ 190,8 va 182,
12 nguyén tu cacbon cua vong thom & & 166,6,
165,2, 162,5, 148,5, 133,2, 1353, 121,3, 124,5,
113,7, 110,3, 108,2 va 106,8, mot nhom metyl gin
vai vong thom ¢ & 22,2 va mdt nhém metoxi gén
vdi vong thom & & 56,1. Trén co sd cac dir kién phd
EI-MS va NMR céu tric cia 3 dugc phan biét voi
chrysophanol bdi nhém metoxi & vi tri C-6; do do 3
da dugc xac dinh la physcion [5].

Hon hop 2 chat 4 va 5 da duoc phan lap tir phan
chiét n-hexan dudi dang bot v6 dinh hinh mau ndu
nhat. Phd EI-MS ciia hdn hop 4 va 5 cho mét pic ion
phan tr & m/z 358, cho gia thiét v& mot cong thirc
phén tir C,oH;s07. Phd 'H-NMR (CD;0D) cho théy
day 1a mot hén hop cia 4 va 5 véi ti 18 5:2. Ca 2 chat
nay déu co 2 tin hiéu riéng biét ciia 2 proton vong
thom [4: 64 7,62 (IH, s) va 7,8 (1H, s); 5: 6 4 7,2
(1H, s) va 7,85 (1H, s)] va nhém metyl vong thom

cla anthraquinon [4: &‘2,2}4 (3BH, s); 5: 64 2,35 (BH,

s)] va phan biét nhau vé s6 nhém metoxi trong phan
tr [4: & 3,91 (BH, s), 3,95 (3H, s), 3,98 (3H, s) va
4,03 (3H, s) (4 nhém metoxi); 5: &; 3,91 (3H, s) va
3,97 (3H, s) (2 nhém metoxi)]. Phé C-NMR va
DEPT cho thfiy su ¢O mit cua cac tin hiéu ciua 4 bao
gdm 2 nhém cacbonyl & & 183,7 va 183, 12 nguyén
tir cacbon cua vong thom cua mgt anthraquinon ¢ &
158,7; 155,4; 149,4; 147.,9; 142,6; 132,5; 131,7; 128;
127,3; 126,6; 126 va 106,8, 4 nhém metoxi gin voi
vong thom & & 62,3; 62,1; 61,6 va 56,8 va mdt
nhém metyl gén v&i vong thom & & 16,6. Trén co
s& cac dir kién phd EI-MS va 'H-NMR céu tric cua
cac hop chat nay da dugc xac dinh 1a chryso-obtusin
(4) va aurantio-obtusin (5) [5, 8]. Cac dir kién phd
BC_NMR cita 4 phu hop vai céc dir kién cia tai liéu
tham khao [5].

Chryso -obtusin (4) ciing dd dugc phén Iap sach
tir phan chiét CH,Cl, dudi dang bt v6 dinh hinh
mau vang nhat va dugc xé4c dinh bang cac dir kién
phé 'H-NMR. Aurantio-obtusin (5) cling da dugc

Phan T 5ng Som va cong sie

phan 1ap sach tir phan chiét etyl axetat dudi dang bot
v6 dinh hinh mau vang. Cac dir kién phd EI-MS, va
'H-NMR, “C-NMR va DEPT (CDCl; & CD;OD)
clia 5 da dugc bd sung & Phan thyc nghiém. Tir phan
chiét nuée 5 cling da dugc phan lap sach dudi dang
bot vo6 dinh hinh mau vang va dugc xac dinh cAu
tric bang cac phan tich phd NMR dugc ghi trong
DMSO-ds. Phd 'H-NMR (DMSO-d¢) cia § cho thay
sy ¢6 mat cua 2 tin hiéu singlet cua 2 proton c6 1ap
cua vong thom [y 7,16 (1H, s) va 7,76 (1H, s)], 2
nhém metoxi [oy 3,85 (3H, s) va 3,81 (3H, s)] va
nhém metyl lién két vgi vong thom cia mot
anthraquinon [&; 2,29 (3H, s)]. Phé "C-NMR va
DEPT xac dinh cac tin hiéu cua 2 nhdm metoxi (&
61,2 va 599), nhom metyl (& 16,4) va vong
anthraquinon thé 6 lan (& 187,1 va 180,3 (2 nhém
cacbonyl); 156,9; 156,6; 155,4; 147,2; 139,4; 131,9;
128,5; 125,8; 124,9; 123,7; 111,1 va 107,6 (cac
nguyén tir cacbon cia vong thom)]; 2 tin hi€u & &
125,8 va 107,6 phu hop véi 2 tin hi¢u cong huong tir
proton singlet & oy 7,76 va 7,16. Su khac biét gifra
do chuyén dich hoa hoc cac tin hi¢u cong hudng tir
cacbon-13 di dugc tim thidy cho vong A cua
anthraquinon. Sy so sanh vai cac tin hiéu cacbon 13
clia chryso-obtusin (4) [9] dd cho thiy su demetyl
hoa da xay ra & vong nay. Su xuit hién cua tin hiéu
& &4 13,3 (s) cho thiay C-8 phai duogc lién két véi
mot nhém hidroxi; nhém nay tao lién két hidro véi
nhém cacbonyl & C-9. Nhém hidroxi th hai cua
vong A da dugc xac dinh l1a & C-6 trén co sd so sanh
truc tiép cac dir kién phd 'H-NMR va "C-NMR cua
5 v&i cac hop chit anthraquinon c¢é cau tric tuong tu
[5, 8], hoan toan ph hop véi cau tric cla aurantio-
obtusin (5) [5].

Hop chit 6 da duoc phan lap tir phan chiét
CH,Cl; dudi dang bt vé dinh hinh mau vang. Phd
EI-MS cuia 6 cho pic ion phan tir & m/z 344 phu hop
voi cong thirc phan tr C,gHj¢H;. Phé 'H-NMR
(CDCl5) clia 6 cho thay cac tin hiéu cdng hudng tir
proton ciia mdt nhém hidroxi lién két hidro véi
nhém cacbonyl [éy 13,0 (1H, s)], 2 proton ¢6 lap cta
vong thom cua anthraquinon [&y 7,42 (1H, s) va 7,95
(1H, s)], mdt nhom metyl gin vao vong thom [y 2,4
(3H, s)] va 3 nhém metoxi & vong thom [&y 4,01
(3H, s), 4,02 (3H, s) va 4,04 (3H, s)]. Phd °C-NMR
va DEPT cua 6 cho thiy sy c6 mat cia 2 nhém
cacbonyl & & 187,8 va 181,3, 12 nguyén tir cacbon
cia vong thom cua mot anthraquinon & & 158,1;
156,7; 153,9; 146,3; 141,5; 131,7; 128,9; 126,9;
126,3; 123,2; 113,0 va 103,4, 3 nhdm metoxi gén
vai vong thom & & 56,5; 60,9 va 62,3 va mGt nhom
metyl gan vdi vong thom & & 16, 3. Cac dir kién phb
EI-MS va NMR cho thay 6 c6 céu tric cia obtusin
khi duge so sanh véi cac dit kién phd cua chryso-
obtusin (4) (hon m¢t nhom CH,) do su demetyl
nhém 8-OCHj; ctia 4. Céc dir kién phd nay phu hgp
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vOi cac dir kién cua tai liéu tham khao [5, 8].

Hop chat 7 da dugc phan Iap tir phan chiét nudc
dudi dang tinh thé hinh kim mau vang. Pho ' H NMR
(CD;0D) cua 7 cho thay s ¢ mat cua mot cau truc
cua torachryson [27] va 2 proton anomeric cta 2 goc
duong [84 5,14 (1H, d. J = 8,0 Hz) va 4,41 (1H,d, J =
7,5 Hz), & 104,9 va 103,8]. Céu tric torachryson cua
7 da duge xac dinh qua cac tin hi¢u cong hudng tir
proton va cacbon 13 bao gém mét singlet vong thom
[&; 7,07 (IH, s)], 2 doublet vong thom tuong tac meta
véi nhau [&; 7,09 (1H. d. J = 1,5 Hz) va 6,85 (11, d,
J = 2,0 Hz)], mot nhém metoxi [&; 3.92 (311, s) va &
56.1], mot nhém axetyl [&; 2,61 (3H, s) va & 32,6]
va mot nhom metyl gén vao vong thom [&; 2,31 (1H,
s) va & 20,2]. Cac goc duorng da duoc xac djnh la 2
nhom glucopyranosyl chi yéu bang cac dir kién phd
“C-NMR va DEPT [& 103.8; 77.7: 77,4; 74.8; 71,4
va 70.3 (Gle-1) va & 104,9; 77.9; 77.8: 749; 71,5 va
62.6 (Gle-11). S chuy¢n dich v¢ phia truong thap cia
nhém 6-CH, ctia mot nhom glucopyranosyl (& 70,3)
cho thiy 2 nhom duong dugc lién két véi nhau theo
kiéu Gle(1—>6)Gle (nhom gentibiosyl). Céac cau hinh
B cua cac nhom glucopyranosyl da dugce xac dinh tur
cac hang sé tuong tac clia cac proton anomeric (J =
7,5 Hz va 8 Hz). So sanh cac dir kién pho cua 7 vai
cua cac torachryson glycosit [9, 10] da xac dinh sy
lien két ciia nhém gentibiosyl qua O vao C-8 cua
khung torachryson. Do d6, cAu tric cua 7 d3 duoc xéac
dinh la torachryson 8-O-B-gentibiosid; chat nay da
duoc phan lap cung torachryson triglycosid va
torachryson tetraglycosid tir hat Cassia tora [9, 10].
Phd ESI-MS cua 7 cho mét pic ion [M—-H]" & m/z
569,18, phu hop vdi cong thire phan tir Cy6H340)4 cuia
torachryson 8-O-3-gentibiosid.

Lién hé: Phan Tong Son
Khoa Hoéa hoc,

Cdc thanh phdn héa hoc cua..,

B-Sitosterol (2) da dugc phén lap tir phén chiét
n-hexan va dugc nhan dang bang cic phuong phap
TLC va co-TLC.

Loi cam on: Cong trinh nghién ciru nay dugc thue
hién voi sw hé trg cua Dé tai Ddc biét Dai hoc Quéc
gia Ha Noi (QG-08-05).
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