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Abstract

From the methanol extract of the fruits of Momordica charanna L., five compounds: charantoside VIIT (1),
momordicoside K (2), karaviloside 11 (3), karaviloside V (4), and momordicoside A (5) were isolated. Their structures
were determined by spectroscopcial methods and in comparison with published data.
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1. M3 PAU

Muép diéng 12 m6t cdy trdng kha phd bién & cac
viing nhiét d6i. Qua mudp déng cb vi dé.ng, tinh han,
khéng ddc, duge ding chita mdt s6 bénh nhu dai
thdo dudng, loét da diy, mun nhot, giai nhigt, giam
dau, ... [1]. Muép ding 6 tén khoa hoc la
Momordica  charantia  thugc  ho Biu  bi
(Cucurbitaceac) (2]. Khung Cucurbitane 13 khung
chinh ciia cc hop chat triterpenoid phan lap duge tr
cdy muép ding. Co khodng trén 50 hop chat
triterpenoid khung Cucurbitane 4 dugc phén lap tir
hat [3], qua [4-12], 14 than [13-15] va r€ [16] cay
Muép ding. Bai bao nay tiép tuc théng béo két qua
phén lap va xdc dinh cu triic nim hop chit khung
Cucurbitane ¥ dich chiét metanol ciia qua musp déng,

2. THUC NGHIEM
2.1, Miu thue vt

M3u qua muép ding (Momordica charantia L)
thu tai Théi Binh vio théng 6 nam 2011 va duge TS.
Bui Van Thanh giam dinh. MAu tiéu ban luu giir tai
Vién Héa sinh bién, Vién Han lam Khoa hoc va
Cong nghé Viét Nam.

2.2, Héa chit thiét bi

Sdc ky 16p mong (TLC): Thyc hién trén bin
méng trang sin DC-Alufolien 60 F254 (Merck
1,05715), RP18 F254s (Merck); phat hién chét blng
dén tir ngoai (254 nm va 368 nm) hoic dung thude
thir H;80, 10 %.

Sdc ky cét (CC): Puge tién hanh véi chét hip
phy la silica gel pha thudng (0,040-0,063 mm) va
silica gel pha dio ODS hoic YMC (30-50 pm,
FuJisilisa Chemical Ltd.).

Pho cong huomg tir hat nhan (NMR): Do trén
méy Bruker AM500 cua Vign Héa hoc, Vién Han
1dm Khoa hoc va Céng nghé Viét Nam.

PhG khdi lugng (ESI-MS): Po trén may LC-
MSD Agilent 1200 Series (USA) cia Vién Héa hoc
céc hop chit thién nhién, Vién Han 1am Khoa hoc vi
Céng nghé Viét Nam.

2.3. Phin lp cic chit

Qua mu6p déng duge phoi khd, nghién thinh
bt (5,0 kg), ngdm chiét véi metanol ba lan, sau dé
loai dung mdi, thu dugc 350 g can chiét metanol.
Cin nay dirge hoa tan vao 3 it nuge cAt va chiét lin
lugt bang n-hexan, clorofoc va etyl axetat, Sau khi
loai dung méi dudi dp suat thp thu duge cin hexan
(100 g), clorofoc (90 g), etyl axetat (75 g) va nuic
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(85 g). Ciin etyl axetat dugc tdm vio 150 g silica gel,
¢3 dudi dung mi cho dén khi thu duge bét toi, khé
sau d6 tién hanh phan 1p bing sic ky cot nhdi silica
ge! pha thudng, nra giai bing hé dung méi
clorofoc/metanol véi 4 phan cyc tang din (hr 20/1-
2/1, viv) thu duge 5 phan doan chinh 14 F1 (20,0 g),
F2 (12,5 g), F3 (8,5 g), F4 (12,0 g) va F5 (18,0 g).
Phén doan F3 (8,5 g) duoc tién hanh sic ky trén cot
nhdi silica gel véi hé dung méi rira gidi la
clorofoc/metanol (6/1, v/v) va cdt nhdi silica gel pha
dio vdi h¢ dung mbi nra giai 1a axeton/nuée (1/1,
viv) thu duge hgp chit 1 (15 mg). Phin doan F5
(18,0 g) duge tiép tyc phan 13p bing sic ky cbt silica
gel v6i h§ dung méi nra gidi 1
clorofoc/metanol/nude (40/10/1 v/iviv) thu duge 4
phin doan F5A (5,8 g), FSB (2,4 g), F5C (5,7 g) va
F5D (4,1 g). Phin doan F5SA (5,8 g) duge phan lap
bing cft silica gel pha dio véi hé dung méi
metanol/nude (2/1, v/v) thu duge hop chat 2 (21 mg)
vd 3 (18 mg). Phin doan F5C (5,7 g) dugc phan lap
bing cft Silica gel pha dio véi hé dung méi
axeton/nuéc (2/3, viv) thu duge hop chit 4 (20 mg)
va 5 (50 mg).

Charantoside VIIX (1): chit bot v djnh hinh
mau tring, D¢ quay cyc [a]”p: +12,4 (MeOH, c:
0,2). ESI-MS m/z 685 [M+Na]" va 661 [M-H]’, cong
thirc phén tir Cy33Hg05, M = 662.

'H-NMR (500 MHz, CD;0D) va *C-NMR (125
MHz, CDyOD), xem bang 1.

Momordicoside K (2): tinh thé mau tring. Do
quay cyc [0)p: +63,3 (MeOH, c: 0,1). ESI-MS m/z
671 [M+Na]', 649 [M+H]' vA 647 [M-HJ, céng
thirc phén tir C37HeOs, M = 648.

'H-NMR (500 MHz, CD;0D) va C-NMR (125
MHz, CDyOD), xem béng 1. .

Karaviloside IT (3): bot vo dinh hinh mau trang.
D9 quay cye [0 =39,3 (MeOH, c: 1,0). ESI-MS
m/z 671 [M+Na]’, 649 [M+H]* va 647 [M-H]’, cong
thirc phan tir C3pHeOg, M = 648.

'"H-NMR (500 MHz, CD;OD) va "C-NMR (125
MHz, CD,0D), xem béng 1. )

Karaviloside V (4): bjt mau trang. D quay cyc
(@)% +18,3 (MeOH, c: 1,0). ESI-MS m/z 835
[M+Na)', 813[(M+H)’ va 811 [M-H], céng thirc
phin tir CyH» 014, M = 812,

'"H-NMR (500 MHz, CD,0D): 3,49 (1H, brs, H-
3), 5,75 (1H, br d, J = 5,0 Hz, H-6), 3,49 (1H, br s,
H-7), 2,34 (1H, dd, J = 11,5, 6,0 Hz), 1,40 (2H, , J
= 13,0 Hz), 1,84 (IH, H-17), 0,97 (3H, s, H-18),
0,97 (3H, 5, H-19), 1,84 (1H, H-20), 0,99 (3H,d, J =
6.0 Hz, H-21), 3,67 (1H, dd, J = 5,0, 2,0 Hz, H-22),
4,31 (1H, dd, J = 10,0, 2,0 Hz, H-23), 5,23 (1H, br d,
J = 10,0 Hz, H-24), 1,74 (3H, s, H-26), 1,80 (3H, s,
H-27), 1,05 (3H, s, H-28), 1,27 (3H, s, H-29), 0,71

Phan Van Kiém va céng sw

(3H, s, H-30), 3,36 (3H, s, 7-OMe), 4,66 (1H, d, J =
7,5 Hz, H-17), 4,07 (JH, dd, J = 7,5, 3,0, H-2"), 4,05
(1H, dd, J=3,0, 3,0 Hz, H-3"), 3,50 (1H, dd, J = 3,0,
9,0 Hz, H-4"), 3,62 (1H, m, H-5"), 3,84 (1H, dd, J =
12,0, 5,5, H,-6"), 3,65 (1H, dd, J = 12,0, 2,5 Hz, Hy-
6", 4,74 (1H, d, J = 8,0 Hz, H-1"), 3,34 (1H, dd, J =
8,0, 3,0, H-2"), 4,07 (1H, dd, J = 3,0, 3,0 Hz, H-3"),
3,50 (1H, dd, J=3,0, 9,0 Hz, H-4"), 3,62 (1H, m, H-
57), 3,78 (1H, dd, J = 12,0, 5,5 Hz, H,-6") va 3,65
(1H, dd, J= 12,0, 2,5 Hz, Hy-6").

BC.NMR (125 MHz, CD,0D): 23,1 (C-1), 29,1
(C-2), 87,8 (C-3), 42,7 (C-4), 150,1 (C-5), 119,7 (C-
6), 79,0 (C-7), 48,9 (C-8), 35,5 (C-9), 40,1 (C-10),
33,8 (C-11), 31,4 (C-12), 47,5 (C-13), 48,0 (C-14),
36,0 (C-15), 28,5 (C-16), 47,4 (C-17), 14,7 (C-18),
29,4 (C-19), 42,1 (C-20), 15,3 (C-21), 77,2 (C-22),
81,4 (C-23), 124,6 (C-24), 137,2 (C-25), 26,5 (C-
26), 18,8 (C-27), 28,6 (C-28), 26,0 (C-29), 18,9 (C-
30), 56,6 (7-OMe), 104,0 (C-1), 72,7 (C-27, 72,9
(C-3"), 68,7 (C-4'), 75,5 (C-5"), 63,3 (C-6'), 102,4
(C-1"), 72,9 (C-2"), 73,1 (C-3"), 69,1 (C-4"), 75,1
(C-5") va 63,0 (C-6").

Momordicoside A (5): tinh thé mau tring. D§
quay cuc [0]p: +1,05 (CHC1,/MeOH, ¢: 1,0). ESI-
MS m/z 839 (M+Na)", 817[M+H]" va 815 [M-HJ,
06n$ thirc phan hr C,;H»,Oy5, M = 816.

H-NMR (600 MHz, CD;0D): 3,38 (1H, br s, H-
3), 5,44 (1H, d, J = 5,5 Hz, H-6), 2,23 (1H, H,-7),
2,30 (1H, Hy-7), 1,67 (1H, H-8), 2,28 (1H, dd, J =
5,0, 11,0 Hz, H-10), 1,65 (2H, H-11), 1,69 (2H, H-
12), 0,83 (3H, s, H-18), 0,81 (3H, s, H-19), 0,91
(3H, d, J = 6,0 Hz, H-21), 3,28 (IH, H-23), 3,13
(1H, d, J = 7,0 Hz, H-24), 1,15 (3H, s, H-26), 1,14
(3H, 5, H-27), 1,12 (3H, 5, H-28), 0,94 (3H, 5, H-29),
0,77 (3H, s, H-30), 4,21 (1H, d, J = 8,3 Hz, H-1"),
3,27 (1H, dd, J = 8,3, 9,0, H-2'), 3,28 (IH, dd, J =
9,0, 9,0 Hz, H-3'), 3,50 (1H, dd, J = 9,0, 9,0 Hz, H-
4", 3,62 (1H, m, H-5"), 3,77 (1H, dd, J = 12,0, 5,5
Hz, H,-6"), 4,00 (1H, dd, J = 12,0, 2,5 Hz, Hy-6"),
4,34 (1H, d, J= 8,3 Hz, H-1"), 3,25 (1H, dd, J = 8,3,
9,0, H-2"), 3,31 (1H, dd, J= 9,0, 9,0 Hz, H-3"), 3,53
(1H, dd, J = 9,0, 9,0 Hz, H-4"), 3,62 (1H, m, H-5"),
3,64 (1H, dd, J = 12,0, 5,5 Hz, H,-6") va 3,84 (1H,
dd, J= 12,0, 2,5 Hz, Hy-6").

YC-NMR (150 MHz, CD,0OD): 23,1 (C-1), 29,6
(C-2), 88,1 (C-3), 42,3 (C-4), 144,2 (C-5), 119,9 (C-
6), 25,3 (C-7), 45,1 (C-8), 35,6 (C-9), 39,4 (C-10),
33,4(C-11), 31,6 (C-12), 47,7 (C-13), 50,0 (C-14),
36,0 (C-15), 28,3 (C-16), 49,8 (C-17), 15,8 (C-18),
28,5 (C-19), 43,3 (C-20), 14,6 (C-21), 72,0 (C-22),
72,2 (C-23), 75,0 (C-24), 75,0 (C-25), 23,5 (C-26),
28,1 (C-27), 25,9 (C-28), 28,7 (C-29), 18,6 (C-30),
106,4 (C-17), 75,5 (C-2, 78,0 (C-3), 71,5 (C4"),
77,0 (C-5", 69,8 (C-6"), 104,7 (C-1"), 75,0 (C-2"),
77,8 (C-3"), 71,5 (C-4"), 77,8 (C-5") va 62,6 (C-6").
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3. KET QUA VA THAO LUAN

Hop chét 1 thu duqc dudi dang chét byt vé dinh
hinh mau tréng. Phé khéi lugng xuét hién pic ion gia
phan tir tai m/z 685 [M-+Na]" va 661 [M-H], két hop
véi phd NMR c6 the dyr doan cong thirc phén tir ctia
1 1a C3HeOs. Phd 'H-NMR ciia 1 xudit hién cic tin
hiéu singlet ciia 6 nhom metyl bac ba tai 8 0,98 (3H,
H-18), 1,26 (3H, H-26), 1,27 (3H, H-27), 1,11 (3H,
H-28), 1,34 (3H, H-29) va 0,84 (3H, H-30), ! tin
hiéu doublet cha nhém mety! bac 2 tai § 0,99 (3H, J
= 6,0 Hz, H-21) dic mmg cho khung Cucurbitane
[17). Hai nh6m thé metoxi tai § 3,29 (3H, s, 7-OMe)
va 3,16 (3H, s, 25-OMe); hai lién két ddi tai § 5,93
(IH, d, J = 5,5 Hz); 5,63 (1H, ddd, J = 16,0 Hz, 8,5
Hz va 5,5 Hz), 5,41 (1H, d, J = 16,0 Hz) trong 46
mot ndi déi c6 cdu hinh trans (J= 16,0 Hz). Tip hiéu
mdt nhom metin cé Sy bi chuyén dich manh vé phia
trudmg thép tai 6 9,75 (1H, s) rat dic tnmg cho H-19
cia khung Cucurbitane. Tin hi¢u proton oximetin H-
3 (8 3,56) c6 dang singlet ti chimg té H-J] chiém vi
tri equatorial. Ngoai ra, trén phd con xuit hién tin
hiéu ciia mét phan tir duomg tai & 4,31 (1H, d, J =
7,5 Hz, H-1", 3,18 (1H, dd, J = 7,5, 9,0 Hz, H-2"),
3,37 (1H, dd, J = 9,0, 9,0 Hz, H-3"), 3,29 (1H, dd, J
=9,0,9,0 Hz, H-4", 3,25 (1H, ddd, /= 9,0, 5,5, 2,5
Hz, H-5), 3,85 (1H, dd, J = 12,0, 5,5 Hz, H,-6'),
3,66 (18, dd, J = 12,0, 2,5 Hz, Hy-6"). Gi trj Jy.)p=
7,5 Hz chimg to H-1' va H-2’ déu chiém vj trf axial.
Phé "C-NMR va cic phd DEPT ciia chét 1 xut hién
tin hiéu coa 38 nguyén tir cacbon trong d6 c6 30
nguyén tir cacbon ciia khung Cucurbitane (bang 1); 2
nhém thé metoxi tai & 56,4 va 50,5; 6 nguyén tir
cacbon cia mét don vi dudmg glucopyranoside tai &
106,5 (C-1%), 75,6 (C-27, 78,0 (C-3"), 71,8 (C-4),
77,7 (C-5) va 62,9 (C-6'). Phan tich chi tiét cac
tuong tac trén phé_HSQC va HMBC (‘b:'mg 1, hinh 2)
mot lan nira khang dinh 1 c¢6 cau tric khung
Cucurbita-5,23-dien. Cac tuong tac trén phd HMBC
giita proton H-6 (8 5,93) véi C-4/C-10, giira H-7 (&
3,55) véi C-5/C-6/C-8/C-9 chimg 16 c6 mét lién két
d6i thé 3 1an tai C-5/C-6; lién két d6i thir hai dwoc
xac dinh tai vi tri C-23/C-24 dya vao tuong téc giva
proton H-23 (8 5,63) v6i C-22/C-25 va giira H-24 (§
5,41) v6i C-22/C-23/C-25/C-26/C-27; tuong tic
gitra proton metoxi (8 3,29) v6i C-7 va giira H-7 (8
3,55) voi cacbon‘metoxi tai 8 56,4 (OCH,) chimg t6
c6 mdt nhém thé metoxi tai C-7; nhoém thé metoxi
thir 2 duge xac dinh tai vj tri C-25 dua vao twong tac
gitta proton ciia nhém metoxi (8 3,16) véi C-25 (8
76,5). Tuong téc giira proton H-3 (8 3,56) véi C-
1/C-1" va gitta H-1' (8 4,31) v&i C-3 khing dinh
duomg ndi vio C-3. Tir nhimg phén tich néu trén
ciing véi viée so sanh céc dir kién phé va do quay

Cdc hgp chdt tritecpen glycosit...

cyc ciia 1 v6i cde dy liéu phé tuong img da cdng bb
[17], hgp cht 1 dugc xic dinh la (23E)-3p-
Hydsoxy-78,25-dimethoxycucurbita-5,23-dien-19-al
3-0-f-D-glucopyranoside  hay con  goi i
charantoside VIII.

Hop chit 2 thu dugc du6i dang tinh thé mau
tring. Dir kign phd khdi lugng (m/z 671 [M+Na]',
649 [M+H]" va 647 [M-H]") két hap véi phd NMR
dy dodn cdng thirc phan tir 1a C3;HgOp. Phé NMR
cba 2 kha gi‘ig 1 cling xuat hién cac tin hiéu singlet
ciia 6 nhém metyl bac ba tai § 0,71, 1,18, 1,17, 0,99,
1,18 va 0,84; tin hiéu doublet cia 1 nhém metyl bac
2 tai § 0,84 (3H, J = 6,0 Hz, H-21) cho thiy 2 ciing
¢6 khung Cucurbitane, trong d6 c¢6 | nhém metoxi
tai § 3,08 (3H, s, 25-OMe), hai lién két doi tai § 5,86
(1H, d, J = 4,0 Hz); 5,46 (1H, ddd, J = 15,5 Hz, 8,5
Hz va 5,5 Hz), 5,29 (1H, d, J = 15,5 Hz). Gié trj rdt
dic tnmg cho H-19 cia khung Cucurbitane tai §
9,75 (1H, s); tin higu & 3,56 cd dang singlet tii chimg-
td H-3 chiém vj tri equatorial. Ngoai ra cdn xut
hién tin hiéu ciia mét phén tr dudng tai 8 4,16 (1H,
d, J = 8,0 Hz, H-1"), 3,97 (1H, dd, J = 8,0, 9,0 Hz,
H-2"), 3,18 (1H, dd, J = 9,0, 9,0 Hz, H-3"), 3,29 (IH,
dd, J = 9,0, 9,0 Hz, H-4"), 3,25 (1H, ddd, J = 9,0
,5,5, 2,5 Hz, H-5'), 3,84 (1H, dd, J = 12,0, 5,5 Hz,
H,-6"), 3,63 (1H, dd, J = 12,0, 2,5 Hz, Hy-6"). Gi trj
Jirn= 8,0 Hz chimg 16 H-1' va H-2' déu chiém v
tri axial. Phé '*C-NMR va cac phd DEPT ciia 2 xuélt
hién tin hi¢u ctia 37 nguyén tir cacbon trong d6 cé
30 nguyén tir cacbon ctia khung Cucurbitane (bang
1); 1 nhém metoxi tai & 50,5 (25-OMe); 6 nguyén tir
cacbon tai 8 101,0 (C-1%), 72,8 (C-2'), 75,8 (C-3"),
69,6 (C-4"), 76,0 (C-5") va 61,2 (C-6') 8dc tnng cho
dudng glucopyranoside. So sanh gid trj 8¢ tai C-3 va
C-7 clia 2 v6i 1 ta thily khéc nhau rét I6n ching o
dudmg glucose cia 2 khdng néi véi khung tai vi trf
C-3 ma kha niing ndi tai vj tri C-7. Dé khing dinh
chinh xdc vj tri n6i cia dudng va cic nhém thé khac
phd HSQC va HMBC da dugc do. Phan tich cdc
tuong tac trén pho HSQC va HMBC (bang 1) chimg
16 2 ¢6 cdu trac khung Cucurbita-5,23-dien. Tuong
téc giita proton H-7 (8 3,11) véi C-1' (8 101,0) va
gitta H-1' (5 4,16) vé&i C-7 (5 73,1) khing dinh vi trd
ndi gitta khung véi dudmg glucose tai vi tri C-7,
tuong téc gifra proton metoxi (8 3,08) véi C-25
chimg t3 ¢6 mdt nhom thé metoxi tai C-25 (5 76,5).
Cic dir kién phd cia 2 hoan toan phu hgp véi hep
chit (23E)-7p-Hydroxy-25-methoxycucurbita-5,23-
dien-3p-0l-19-al  7-O-B-D-glucopyranoside hay 1
momordicoside K [17].

Hop chét 3 thu duge duéi dang bjt vo dinh hinh
miu tring. Cong thirc phan tir dy kién cia 3 1
CasHgiO5 dyra trén két qua phéd khi luong (m/z 671
[M+Na}", 649 [M+H]" va 647 [M-HJ") va phén tich
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Bang I: S6 li¢u phé NMR cia 1-3

Phan Van Kiém va cong sw

C 1 2 3
» e HMBC HMBC
8¢ &y (H—)C) scmb Bye (HaaC Bc;b Bt
Aglycon
1 2,8 1,61* 20,7 23,1
2 28,7 1,44¢ 28,5 29,2
2,12dq (13,2, 2,6)
‘ 3 874 3,56 brs 1,1 75,6 3,49brs 1 87,8 3,49brs
[ 4 42,7 - 41,0 42,7 -
5 | 1492 - 146,5 - 150,1 .
6 | 12,6 593d(55 4,8,10 [1219] 586d(4,0) 4,8,10 |1197] 575d(5,0)
7 770 | 3,55d(5,5) 56,89 | 73,1 3,11brs [} 79,0 3,50 br s
8 46,3 2,085 6,10, 14,30 [ 45,7 2,00 s 6, 10, 14,30| 48,8
9 51,2 - 49,8 - 35,1 -
10 37,2 [2,62dd (12,5, 50) 1,59,19 | 356 1,50 m 40,2
il 23,4 1,46 m/2,41 m 21,9 33,9
12 30,1 1,72* 282 313
13 46,9 - 45,2 - 47,3 -
14 | 48,6° - 47,0 - 28,4* R
15 35,9 1,42* 34,3 1,25 d (9,0) 35,8
16 28,4 1,92* 26,9 28,6
17 51,1 [3,144dd (5,5, 1,0) 49,6 3,08¢ 51,2
18 15,3 0,98s 12,13,14,17( 14,7 0,71s 13,14,17 | 159 1,00 s
19 209,6 9,75s 209,6 9,75s 9,11, 19 29.5 0,98s
20 37,4 1,53 35,7 |2,454dd (13,0, 4,5 37,5
21 19,2 0,99 d (6,0) 17, 20,22 18,3 0,84 d (6,0) 17,20,22 | 19,3 0,96 d (6.5)
2 40,4 1,88¢ 39,0 1,80 40,5
2,25dd (8,5,2,0) 2,13dd (8,5, 2,0
23 129,9 | 5,63 ddd (16,0, 22,25 128,5 | 5,46ddd (15,5, | 22,24,25 |130,1| 5,62ddd (15,5,
8,5, 5,5) 8,5, 5,5) 8,5,5,5)
24 137,7 5,41 d(16,0) 22,23,25,26 | 136,0 | 529d(15,5) | 22,23,2526 | 137,6| 5,40d(15,5)
25 76,5 - 75,1 - 76,5 -
26 26,2 1,26 s 24,25,27 25,2 1,185 24,25,27 | 26,2 127s
27 26,4 1,27 s 24,25,26 | 254 117s 24,25,26 | 26,5 1,27 s
28 27,6 Lils 3,4,5,29 | 26,7 099s 3,4,5,29 | 28,7 1,06 s
29 25,9 1,34s 3,4,5,28 24,7 1,18s 3,4,5,28 | 26,0 1,31s
30 18,7 0,84s 8,13,14,15| 17,7 0,84s 8,13,14 18,7 0,77 s
7-OMe | 56,4 3,29s 7 56,6 337s
25-OMe| 50,5 3,165 25 49,7 3,085 25 50,5 3,165
3-Glucose 7-Glucose 3-Allose
1 106,5 4,31 d(7,5) 3 101,0 [ 4,16d(8,0) 7 104,0 4,66 d (8,0)
2 75,6 |3,18dd(7,5,9.0) 72,8 3,97 dd (8,0, 9,0) 72,8 |3,67 dd (8,0, 3,0)
¥ 78,0 |3,37dd (9,0,9,0) 1,2 75,8 (3,18 dd (9,0, 9,0) 1,2 73,1 | 4,05dd (3,0, 3,0
¢ | 71,8 |3.29dd(9.0,9,0) 6 69,6 |3,29 dd (9.0,9,0) 6 69,1 | 3.48 dd (3.0,9.0
5 71,7 3,25 m 76,0 325m 75.1 3.65m
.| 62,9 [3,85dd(12,0,5,5) 61,2 [3,84dd (120, 5.5 63,4 (3.84dd (120,55
s 3,66 dd (12,0, 2.5) 3,63dd (12,0, 2.5 3.674dd (120, 2.5

*do wrong CD,0D, *125 MHz, 500 MHz, *tin hiéu chép.



+hd tritecpen glycosing:

Hinh 2: Chu triic va cic tuong tac HMBC chinh cia chit 1, 3-5

phd NMR. Phé 'H-NMR ciia 3 xuit hién tin hidu cia
7 nhém metyl béc ba tai 8 1,00 (3H, s, H-18), 0,98
(3H, s, H-19), 1,27 (6H, s, H-26 va H-27), 1,06 (3H,
s, H-28), 1,31 (3H, s, H-29) va 0,77 (3H, s, H-30); 1
nhém metyl bac 2 tai § 0,96 (3H, d, J = 6,5 Hz, H-
21); hai nhém thé metoxi tai 8 3,37 (3H, s, 7-OMe)
va 3,16 (3H, s, 25-OMe). Phé 'H-NMR ctia 3 khong
thdy xuét hign tin hiéu caa proton axetonyl tai § 9,75
(1H, s) ma thay vao do la tin hi¢u cia nhém metyl &
0,98 (3H, s). Hai lién két d6i dwge xdc dinh tai 8
5,75 (14, d, J=5,0 Hz); 5,62 (1H, ddd, J = 15,5 Hz,
8,5 Hz va 6,5 Hz), 5,40 (IH, d, J = 15,5 Hz) trong
46 c6 mdt noi ddi cb cdu hinh rans (J = 15,5 Hz) va
mdt proton oximetin vi tri C-3 tai § 3,49 (1H, br s)
v6i chu hinh H-3a. Ngoai ra, con xuét hién tin hiéu
cia mét dom vj dudng tai 8 4,66 (1H, d, J = 8,0 Hz,
H-17), 3,67 (1H, dd, J = 8,0, 3,0 Hz H-2"), 4,05 (1H,
dd, J = 3,0, 3,0 Hz, H-3"), 3,48 (1H, dd, J = 3,0, 3,0
Hz, H-4%), 3,65 (IH, m, H-5"), 3,84 (1H, dd, J =
12,0, 5,5 Hz, H,-6"), 3,67 (1H, dd, J = 12,0, 2,5 Hz,
Hy-6"). Gid trj Jy.;»»»= 8,0 Hz chimg to H-1" va H-2'
déu chiém vj tri axial. Phd “C-NMR va céc phé
DEPT ciia 3 xuét hién tin hi¢u cia 38 nguyén ti
cacbon trong d6 c6 30 nguyén tir cacbon dic tmmg
cho khung Cucurbitane (bang 1); 2 nhém thé metoxi
tai 8 56,6 (7-OMe) va 50,5 (25-OMe) va 6 nguyén

tlr cacbon dic trung cho dudmg allopyranoside tai &
104,0 (C-1'), 72,8 (C-2), 73,1 (C-3"), 69,1 (C4),
75,1 (C-5') va 63,4 (C-6"). Ngoai ra, phén tich chi
tiét tuong tac spin-spin cia cac proton cia phan ti
dudmg trén phd "H-NMR cho thay H-3' chiém v trf
equatorial (Jy.pvy = Jysrs = 3,0 Hz). So sénh gid trj
3¢ tai vi tri C-3 cta 3 v&i 1 thiy hoan toan tuong
ddng chimg to dudmg allozo ciia 3 lién két tai vj trf
C-3. Tir nhiing phén tich néu trén cing véi viéc so
sanh céc dir kién phd va do quay cuc ciia 3 véi cic
dy ligu phd twong (mg d& cong bé [18], hop chét 3
dugce xac dinh 1a karaviloside I1.

Hop chét 4 thu duge dugi dang chét bt miu
tring. Phé khéi lugng xuét hi¢n pic ion gia phan t
tai m/z 835 [M+Na]’, 813 [M+Na]' va 811 (M-HJ{
két hop véi phé NMR dy doéin céng thirc phan tir 13
CyHnOye. Phé "H-NMR ciia chét 4 twong ty nht
chdt 3 déu xult hién tin hiéu cba 7 nhém metyl bic
ba dudi dang singlet tai § 0,97 (6H, H-18 va H-19),
1,74 (3H, H-26), 1,80 (3H, H- 27), 1,05 (3H, H-28),
1,27 (3H, H-29) va 0,71 (3H, H-30), ! nhém metyl
bdc 2 tai 8 0,99 (3H, d, J = 6,0 Hz, H-21),
diic trumg cho khung Cucurbitane. Hai lién két d6i bi
thé 3 1n x4c dinh 1ai 8 5,75 (1H, br d, J= 5,0 Hz) vi
5,23 (1H, br d, J = 10,0 Hz). Tin hi¢u mot nhém
metoxi tai 8 3,36 (3H, s), nhém hydroxy tai C-3
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chiém vi tri equatorial béi tin higu H-3 tai 63,41 ¢6
dang singlet ti. Phé ""C-NMR va cac phé DEPT ciia
chét 4 xuft hién tin hiéu ctia 43 nguyén tir cacbon
trong d6 ¢4 30 nguyén fr cacbon khung
Cucurbitane; 12 nguyén tir cacbon cia hai don vj
dudng allopyranoside [19]. Hai phan tr duong
allopyranoside con dugc khang djnh thém bang phan
tich gia tri twong tic spin-spin giifa cac proton trén
phé "H-NMR cho thay H-3' va H-3" d&u chiém vj tri
equatorial (Ju.y» = Juyw = 3,0 Hz va Jypyye =
Jis=e= 3,0 Hz). Phan tich céc twong tic twén phd
HSQC va HMBC (hinh 2) cho thdy chét 4 c6 cdu
tric khung Cucurbita-5,24-dien. Cac tuong tic thu
nhan dugc trén phd HMBC gifra proton H-6 (5 5,75)
véi C-7 va giira H-7 (8 3,49) véi C-5/C-6 chimg to
6 mdt lién két d6i ndi vong tai C-5/C-6; lién két doi
thir hai duge xdc dinh tai vj tri C-24/C-25 dua vio
tuong téc giita proton H-26 (& 1,74) véi C-24/C-
25/C-27 va gita H-27 (5 1,80) véi C-24/C-25/C-26.
Tuong thc giira proton H-3 (& 3,49) véi C-5/C-1' va
giira H-1' (B 4,66) v&i C-3 khing dinh vi trf ndi gitra
khung vé&i mt dudng allose tai C-3; phan tir duomg
allose thir hai dugc xéc dinh lién két véi khung tai
C-23 théng qua céc tuong tic giira proton H-1" (&
4,74) v6i C-23 va giira proton H-23 (4,31) véi C-
22/C-24/C-25/C-1". Tir nhimg phan tich néu trén
cling v&i vige so sénh cdc dir kién phd da cong bd
{18], hop chét 4 duoc xac dinh 1a karaviloside V.
Hop chét 5 thu dugc duéi dang tinh thé mau
tring. Phé khéi lugng xuat hién pic ion gia phan tir
tai m/z 839 [M+Na)*, 817 [M+H]" va 815 [M-H] két
hgp vai phd NMR cb thé dy doan céng thirc phan tir
12 Co;H7,0,5. Phé 'H-NMR cita 5 tuong ty nhu 4 déu
xuat hign tin higu cia 7 nhém metyl bic ba dudi
dang singlet tai & 0,83 (3H, H-18), 0,94 (3H, H-19),
1,15 (3H, H-26), 1,14 (3H, H- 27), 1,12 (3H, H-28),
0,81 (3H, H-29) va 0,77 (3H, H-30), | nhém metyl
béc 2 duéi dang tin hiéu doublet tai 8 0,91 (3H, d, J
= 6,0 Hz, H-21) djc trung cho khung Cucurbitane.
MGt lién két d6i duge thé 3 lin duge xdc dinh tai &
5,44 (1H, d, J = 5,5 Hz) diic trung cho ndi doi trong
vong tai C-5/C-6. Tin hiéu nhém oximetin vj tri C-3
xudt hign tai 8 3,42 (1H, br s) vé&i chu hinh H-3a.
Ngodi ra, tin higu proton anomeric cta hai phan tr
dudmg xuat hién tai § 4,21 (1M, d, J = 8,3 Hz, H-1")
vh 434 (IH, d, J = 83 Hz, H-1"). Hai proton
anomeric ndy cling ¢6 hing sé tuong tc spin J = 8,3
Hz chimg 16 proton H-1', H-2', H-1" va H;2” déu
chiém v tri axial. Pho "C-NMR va cic pho DEPT
cia chdt 5 xudt hién tin higu cia 42 nguyén ur
cacbon trong d6 ¢5 30 nguyén tir cacbon diic trung
cho khung Cucurbitane; 12 nguyén tir cacbon ciia

Phan Van Kiém va cgng s

hai don vi dudng dic tnmg cho dudng
glucopyranoside. Dé xac dinh chinh x4c cu tric cia
khung va vj tri lién két ciia hai phan tir dubng pho
HSQC va HMBC dugc do. Phén tich chi tiet cic
twong tic trén pho HSQC va HMBC (hinh 2) mt
14n ni¥a khing dinh 5 c6 ciu tric khung Cucurbita-5-
en. Cac tuong tac HMBC giira H-6 (8 5,44) véi C-
4/C-8/C-10 chimg t6 c6 mét lién két doi ndi vong tai
C-5/C-6; tuong tac giira H-3 (5 3,38) véi C-1/C-5/C-
1 va gitra H-1° (8 4,21) v&i C-3 khing djnh duémg
glucose ndi tai C-3 va mt phén o duémg glucose
thir hai lién két véi phan tir duémg thi nhat tai C-6’
nho tuong thic HMBC giita H-1" (8 4,34) véi C-6'.
Tu nhimg phan tich néu trén cung vdi viéc so sanh
véi cac du liéu phd twong img da cdng bb [19], hop
chat 5 dugc xac dinh 1a momordicoside A.

Lo cam on: Cong trinh duge hoan thanh véi sy tai
tro kinh phi ctia dé 1ai cdp Vién Him lam Khoa hoc
va Cong nghé Viét Nam, ma s6 VAST04.02/12-13.
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