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Summary

Machilus odoratissima Nees is a timber tree which is distributed mainly in the central and central
highlands of Vietnam. It has been used in folk medicine for anti-inflammatory, treating snake bite,
and hemostasis agent. Irrespective to its potential health benefits, research on isolation and
identification of bioactive compounds from the tree is still limited. The present research, thus, aims to
extract and determine bioactive compounds from the bark of Machilus odoratissima Nees results are
three lignans which are galbelgin (BL1), ent-isolariciresinol-9-p-D-xylopyranoside (BL4) and
pinoresinol (BLS) and two sterols including f-sitosterol (BL2) and p-sitosterol-D-glucoside (BL3),
were identified. To our knowledge, this is the first time these compounds are reported from Machilus

odoratissima Nees.
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Dit van dé

Cay boi i dé céd tén khoa hoc la Machilus
odoratissima Nees la loai thwc vat thuéc chi
Machilus, ho Long n&o (Lauraceae). Chung
phan bd rong & Viét Nam, tap trung chd yéu &
mot sb tinh mién Trung va Tay Nguyén va con
dwoc goi véi cac tén khac nhw khao nham, khao
thom, ré vang, boi 16i dec . Cay boi 1oi do
dwoc s dung trong y dwoc cb truyén dé chiva
bdng, chdng viém, giam dau, cdm mau . Cho
dén nay, cac nha khoa hoc da nghién ctu, phan
lap va xac dinh dwoc khodng 140 hoat chét tiy
chi Machilus bao gém cac lignan, butanolid,
flavonoid, proanthocyanidin, alkaloid,
sesquiterpen, diterpen, steroid B. 4 Cac hoat
chéat t chi Machilus da dwoc chirng minh co
nhiéu tac dung nhw kha ndng khang khuan,
chéng oxy héa, khang ung thw, bdo vé gan va
hé than kinh ],
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Mé&c du d& c6 nhiéu nghién clu vé thanh
phan hoéa hoc va tac dung sinh hoc clia cac hop
chat tr cac loai thudc chi Machilus; tuy nhién,
cho dén nay, cac nghién ctru vé cay boi 161 d6
van con rat han ché . Phan Minh Giang va CS.
da nghién ctu va phan lap moét sb lignan,
neolignan, butanolid tir cay b&i 1001 dé & Viét
Nam 2 7. Cac hoat chét trong cay boi loi do
cling da dwgc chirng minh kha nang chéng oxy
héa va diét khudn. V&i nhikng tiém nidng vé gia
tri y dwoc cua cay boi 101 dé Viét Nam, ching toi
tién hanh nghién clru tach chiét va xac dinh mot
s6 hoat chét trong vé cay boi |6 d6 thu thap tir
mién Trung Viét Nam.

P6i twong va
nghién clru

Déi twong

V6 cay boi 160 d6 (Machilus odoratissima
Nees) dwoc thu hai trén cac mau cay cé tudi tho
5,5 tubi & cac tinh Quang Tri, Quang Nam va
Thtra Thién Hué. Cac mau nghién clru duoc so
sanh va tham dinh tén khoa hoc b&i PGS. TS.
bang Théai Duong - Trwong Pai hoc Néng Lam,
Dai hoc Hué. Két qua thAm dinh tén khoa hoc
cta loai dwoc 1y mau la Machilus odoratissima
Nees.

phwong phap
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Phwong phap nghién ctru

Chiét xuat va phan lap cdc chat tie vé cay
boi loi d6

V4 cay boi 1oi d6 kho (0,8 kg) dwoc nghién
nhd rdi ngdm va&i con (EtOH) 70% & nhiét do
phong (3 1an, méi l4n 2 ngay). Sau d6 cac phan
dich chiét dwoc gop lai va cat loai cdn va nudc
dwsi ap suét giam thu dwoc can chiét téng
(99,55 g; d6 &m 9,7%). Hoa tan cén téng trong
hén hop con:nwéc voi ty 18 1:1 rdi chiét bang
ethyl acetat, tién hanh lam khan dich chiét bang
Na,SO, va loai dung mdi dwéi ap suét gidam thu
dwoc can chiét ethyl acetat (40,3 g; do am
3,1%). Can chiét ethyl acetat (25,15 g) dwoc
phan tach bang sac ky cot thuwong trén silica gel
(Hang Merck, 0,063 - 0,2 mm) v&i dung mdi rira
gidi 1a dichlomethan : methanol v&i gradient thé
tich 1a 100:1, 20:1, 15:1, 10:1, 4:1, va 2:1. Cac
phan doan cé dac diém gibng nhau trén sic ky
ban méng sé duoc gdp lai va cét loai dung moi
dwéi ap suét giam. Két qua thu dwoc 2 nhém
phan doan. Nhém phan doan E1 (3,86 g) duoc
rira bang aceton cho tinh thé hinh kim mau
trdng, ky hiéu BL1 (100 mg). Nhém phan doan
E2 (1,24 g) duoc rira béng aceton cho tinh thé
hinh kim mau tréng, ky hiéu BL2 (50 mg). Nném
phan doan E3 (1,23 g) dwoc rira bang aceton
cho chét ran mau tréng, ky hiéu BL3 (50 mg).
Nhém phan doan E4 (3,50 g) dwoc tiép tuc phan
tach bang sac ky cot thwong véi dung méi riva
gidi 1a dichlomethan:methanol véi gradient thé
tich 1a 10:1 va 4:1 thu dwoc BL4 (12 mg), va
BL5 (5 mg).

Phwong phdp xdc dinh cau tric héa hoc
cla cdc hop chat

Phé "C-NMR (125 MHz) va 'H-NMR
(500 MHz) dwoc do bang may cong hudng tir
hat nhan (NMR) Bruker Avance AM 500 FT-
NMR (Bruker, Germany). Tin hiéu khéi phd (HR-
ESI-MS) duwoc do badng may sac ky quang phd
AGILENT 1100 LC-MSD vé¢i dau doc khéi phd
G1946D (AGILENT, Germany). Séc ky I6p
méng dwoc thwc hién bang ban méng trang
silica gel pha thwong DC-Alufolien 60 GFoss
(Hang Merck). C4c thi nghiém xac dinh cAu tric
héa hoc (NMR, HR-ESI-MS) dwoc thyc hién tai
phong thi nghiém Khoa Héa Thwc vat, Vién
Dworc liéu.

Két qua nghién clru va ban luan

Xac dinh cau tric cua hop chat BL1

BL1 c6 dang tinh thé hinh kim mau trang.
Phd "H-NMR ctia BL1 (bang 1) cho c&c tin hiéu
clia proton methin clia nhan thom & &y 6,99 (1H,
d, J=2,0 Hz, H-2), 6,86 (1H, d, J = 3,0 Hz, H-3),
6,97 (1H, dd, J = 1,5; 8,0 Hz, H-6), tin hiéu cula
mot proton methin khac lién két véi nhém chire
chtva di t& (& day la nhém hydroxyl) & &y 4,52
(1H, d, J = 6,5 Hz, H-7). Tin hiéu & 84 2,34 (1H,
m, H-8) thudc vé mot nhém methin bac 3, va
du 1,04 (6H, d, J = 6,5 Hz, H-9, 9') la hai nhém
methyl ddu mach. Ngoai ra tin hiéu cda hai
nhém methoxy lién két véi nhan thom & &y 3,87
(3H, s) va 3y 3,88 (3H, s).

Phd "C-NMR clia BL1 (bang 1) xuét hién tin
hiéu ctia 11 C, trong d6 6 carbon nhan thom lan
lwot la d¢ 134,9 (C-1), 109,9 (C-2), 149,1 (C-3),
148,6 (C-4), 111,1 (C-5), 118,6 (C-6). Tin hiéu
carbon hydroxymethin xuét hién & ¢ 87,3 (C-7),
moét carbon methin khac & 6c 44,4 (C-8).
Hai nhém methyl ddu mach & ¢ 12,9 (C-9, 9'),
hai nhém methoxy c6 do chuyén dich 55,8
(4-OMe), 55,9 (5-OMe).

Céc twong tdc HMBC duoc quan sat thay
(bang 1) cho ta biét vj tri lién két clia cac C-H
trong cAu tric cta BL1. T cac phan tich phd
néu trén, két hop tham khao tai liéu co thé két
luan mét phan cong thirc ciia hop chat BL1 1a
mét phenylpropanoid 1-(3,4-dimethoxyphenyl)-
2-methylpropan-1-ol (1) ©. Tiép tuc phan tich
phd HR-ESI-MS cho pic ion gid phan t& m/z
371,1860 [M-H], M = 372, (rng v&i cong thirc
phan tr la CxH205 , trong khi céng thire (1) chi
c6 M = 210. Nhw vay sb lwong carbon phai gap
déi s6 lwong carbon trén phd "C-NMR.
Diéu nay cé nghia la phan t& ctia BL1 phai c6
truc déi xirng bac 2, do do gia thiét dwoc cong
thirc cAu tao clia BL1 dwoc tao thanh do su
doéng vong cla hai don vi tiéu phan (1). T day
suy ra cong thirc clu tao cia BL1 1a mot
neolignan: tetrahydro-2,5-bis(3,4-dimethoxyphenyl)
-3,4-dimethylfuran (hinh 1). Béi chiéu di liéu
phd *C-NMR va "H-NMR cta BL1 v&i dir liéu
da cong bd c6 thé két luan BL1 [a mot neolignan
co tén la galbelgin (hinh 1) ©. Galbelgin da
dwoc phan lap & chi Machilus va ho Lauraceae;
tuy nhién day la l1an dau tién, galbelgin dwoc
cong bd chiét tir cay boi 1 d6 B 4.
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Bang 1. Di¥ kién phé NMR cta hop chéat BL1

Vitri C C-NMR 125 MHz, DEPT "H-NMR HMBC (H—C)
(6 ppm) 500 MHz, (6 ppm, J (Hz)
1,1 134,9 C
2,2 109,9 CH 6,99 (1H, d, J = 2,0 Hz) C-7,C-1,C-6,C-3
33 1491 C
4,4 148,6 C
5,5 111,1 CH 6,86 (1H, d, J = 3,0 Hz) C-1,C-4,C-3
6, 6' 118,6 CH 6,97 (1H, dd, J=1,5; 8,0 Hz) C-7
7,7 87,3 CH 4,52 (1H, d, J = 6,5 Hz) C-1
8,8 44,4 CH 2,34 (1H, m) c-7
9,9 12,9 CH, 1,04 (3H, d, J = 6,5 Hz) C-7
5-OMe 55,9 CH, 3,88 (3H, s)
4-OMe 55,8 CH, 3,87 (3H, s)
Dung moéi CDCl,

CAu truc cia hop chat BL2

Hop chat BL2 thu dwoc dwdi dang tinh thé
hinh kim khéng mau. Trén sac ky I&p mdng, voi
thudc thtr H,SO4 10% trong EtOH, hop chét nay
cho mau hdng twoi réi xanh tim dan dan ching
té day la mét steroid.

Trén phd '"H-NMR (bang 2) clia BL2 xuét
hién tin hiéu dac trwng cho hydroxy methin 3y 3,52
(1H, m, H-3), thém vao dé sw c6 mat cia nhém
methin olefinic thé hién qua tin hiéu & &4 5,35
(1H, dd, J =5,5; 2,5 Hz, H-6). Ngoai ra 6 tin hiéu
cia nhém methyl con lai & dd chuyén dich
dy 0,68 (3H, s, H-18), 0,80 (3H, s, H-27), 0,82
(3H, d, J = 4,0 Hz, H-26), 0,85 (3H, t, J= 7,5 Hz,

BLA1

H_o
HO
HO

H-29), 0,92 (3H, d, J = 6,5 Hz, H-21), 1,00 (3H,
s, H-19) cho ta céac gia thuyét vé& mot phan cau
truc dac trwng cho terpen khung stigmastan.

Phé ¢ (bang 2) cho thdy BL2 co 29 C, tin
hiéu d&c trwng cla lién két olefinic c6 do chuyén
dich 8¢ 121,7 (C-6) va 140,8 (C-5), D6 chuyén
dich 8¢ 71,8 (C-3) dac trwng cho nhém methin
gan v&i nhém hydroxyl. Thém vao dé 1a tin hiéu
cta 6 nhom methyl tai 6¢c 11,8 (C-18), 11,9
(C-29), 18,8 (C-21), 19,0 (C-27), 19,4 (C-19),
19,8 (C-26). Tl viéc phan tich phd va dwa vao
céc tai liéu da cong bb cé thé khang dinh BL2 1a
stigmast-5-en-3-0l hay con goi la p-sitosterol
(hinh 1) 1,

BL2

BL3
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Hinh 1. Céng thirc céu tao cia cac hop chét tir cdy boi 1o dé

Bang 2. Di kién ph6 NMR cta hop chét BL2 va BL3

®C-NMR 125 MHz, DEPT "H-NMR
Vitri C (6 ppm) 500 MHz, (6 ppm, J (Hz)
BL 2 BL3 BL 2 BL3 BL2 BL3
1 37,3 38,3 CH, CH,
2 31,7 32,9 CH, CH,
3 71,8 79,9 CH CH 3,52 (1H, m) 3,60 (1H,m)
4 42,3 40,9 CH, CH, 2,27 (2H, m)
5 140,8 141,6 C C
6 121,7 122,7 CH CH 5,35 (1H,dd, 5,5; 2,5) 5,36 (1H, s)
7 31,9 30,8 CH, CH,
8 31,9 33,0 CH CH
9 50,2 51,4 CH CH
10 36,5 37,7 C C
11 21,1 23,9 CH, CH,
12 39,8 39,6 CH, CH,
13 42,3 43,3 C C
14 56,9 57,9 CH CH
15 24,3 25,1 CH, CH,
16 28,3 30,5 CH, CH,
17 56,1 57,2 CH CH
18 11,8 18,3 CH, CH, 0,68 (3H, s) 0,71 (3H, s)
19 19,4 19,3 CH, CH,3 1,00 (3H, s) 1,02 (3H, s)
20 36,2 37,2 CH CH
21 18,8 19,4 CH, CH,4 0,92 (3H, d, 6,5) 0,92 (3H,d, 5,0)
22 33,9 34,9 CH, CH,
23 26,1 27,0 CH, CH,
24 45,9 49,6 CH CH
25 29,2 30,2 CH CH
26 19,8 20,1 CH; CH; 0,82 (3H, d, 4,0) 0,82 (3H,s)
27 19,0 19,8 CH, CH,4 0,80 (3H, s) 0,84 (3H, d, 2,5)
28 23,0 29,2 CH, CH,
29 11,9 12,3 CH, CH, 0,85 (3H, t, 7,5) 0,83 (3H,d, 2,5)
1’ 102,2 CH 4,37 (1H, d, 8,0)
2’ 74,8 CH 3,85(1H, dd)
3 77,8 CH 3,29 (1H, s)
4’ 71,4 CH 3,23 (1H, d)
5’ 77,5 CH 3,75 (1H, ddd)
6’ 62,6 CH, 3,41 (2H, m)
Dung moéi CDCl,
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CAu tric cua hop chat BL3

Hop chéat nay dwoc phan lap duwdi dang bot
v6 dinh hinh mau trdng. Phd HR-ESI-MS thu
duwgc cho pic ion gid phan ti tai m/z 576,5462
[M]*, hoan toan phu hop véi céng thirc phan tr
Ca5He0Os. )

Phd "H-NMR (bang 2) ctia BL3 cho thay cac
tin hiéu ca mét khung sterol ndi véi mét gbc
duwdng. Cac tin hiéu cta hai nhém methyl bac
ba [64 1,02 (3H, s, 19-Me) va 0,71 (3H, s,
18-Me)], mdt nhém methyl bac hai [6y4 0,92
(3H,d, J = 5,0 Hz, 21-Me)], mét nhém methyl
bac mét [64 0,83, (3H, t, J = 2,5 Hz, 29-Me)] va
mét nhém isopropyl [64 0,82 (3H, s, 26-Me) va
0,84 (3H, d, J = 2,5 Hz, 27-Me)]; cac nhém sau
nay thudc vé mét mach nhanh 1-methyl-4-etyl-5-
methylhexyl ciia mét khung stigmastan. M6t ni
déi thé ba Ian [34 5,36 (1H, br s, H-6); 8¢ 122,7
(C-6), 141,6 (C-5)] la d4u hiéu nhan biét ctia mot
khung stigmast-5-en clia mét dan xuét cla
p-sitosterol. Sy dich chuyén vé phia trwdng thap
dwoc phat hién cho cac tin hiéu proton va
carbon 13 cho thay day cé thé 1a mot dan xuét
clia S-sitosterol & vj tri C-3. Khi so sanh tbng sé
cac tin hiéu carbon trén phd C-NMR cla BL3
(35C) v&i clia p-sitosterol (29C) chung ta sé thay
kha nang xuét hién mot hexose khéng dinh cho
cAu trac moét glycosid cta BL3. Tin hiéu cua
proton anomeric [6y 4,37 (1H, d, J = 8,0 Hz,
H-1"] va carbon anomeric 5¢ 102,2 (C-1') va cac
tin hiéu ™C-NMR khac nhau & & 62,6 (C-6"),
71,4 (C-4), 74,8 (C-2"), 77,5 (C-5') va 77,8 (C-3)
cho thdy hexose nay phai la f-glucopyranosid.
Nhém methin carbinol & C-3 c6 sy dinh hwéng g
dwa trén do chuyén dich héa hoc & ¢ 79,9 cla
C-3. C4u hinh D cla g-glucopyranosid dugc gia
thiét tr sw xuét hién chi yéu clGa né trong cac
sterol glycosid thién nhién. Trén co sé& cla cac
phan tich phé NMR, c4u tric ctia BL3 duwoc xac
dinh Ia p-sitosterol 3-O-4-D-glucopyranosid (hinh 1).

CAu trac cua hop chat BL4

Hop chat BL4 thu dwoc dudi dang chat bot
khdng mau. Phé HR-ESI-MS cho pic ion gia
phan t&r & 493,2054 [M+H]" twong (rng vé&i khdi
lwong phan t& M = 492, phu hop véi cdng thive
phén tor CQ5H32010.

Phé 'H-NMR (bang 3) cla BL4 xuét hién
vung cac tin hiéu cda cac proton vong thom va
mot vung tin hiéu cdng huédng & trwdng cao hon
dac trwng cho phan tr dwong va cac proton cla
carbon no. & ving trwong thap, hai tin hiéu
singlet &y 6,67 (1H, s, H-2), 6,20 (1H, s, H-5)
cla hai proton & vi tri para cia mét vong thom,

ba tin hiéu céng hwdng tai 54 6,66 (1H, dd,
J = 1,5; 8,0, H-6"), 6,79 (1H, d, J = 2,0, H-2),
6,76 (1H, d, J = 8,0, H-5") twong tac v&i nhau
kiéu hé ABX dac trung cho mot vong thom thé
para. Tin hiéu singlet cia hai nhém methoxy tai
34 3,82 (6H), ngoai mot phan t&r dwong xuét
hién tai 8y 4,09 (1H, d, J = 7,0, H-1"), 3,24 (1H,
m, H-2"), 3,33 (1H, m, H-3"), 3,48 (1H, m, H-4"),
3,13 (1H, m, H-5a"), 3,87 (1H, m, H-5b"); con cé
cac tin hiéu khac cia hai nhdom oxymethylen tai
oy 3,72 (2H, m, H-9), 3,26 (1H, m, H-9a'), 3,97
(1H, m, H-9b"); tin hiéu cla ba nhém methin tai
dy 4,07 (1H, m, H-7"), 1,88 (1H, m, H-8'), 2,09
(1H, m, H-8), va mdt nhém methylen tai éy 2,82
(2H, m).

Phd ™C-NMR (bang 3) xuét hién tin hiéu cta
25 nguyén t&r carbon, trong d6 hai vong thom
dwoc khéng dinh bang céc tin hiéu tai 8¢ 112,5
(C-2), 114,3 (C-2'), 116,1 (C-5"), 117,9 (C-5),
123,6 (C-6), 129,2 (C-1), 134,3 (C-1"), 138,6
(C-6), 145,2 (C-4'), 145,9 (C-4), 147,2 (C-3"),
148,9 (C-3); phan t&r dwong xylose dac trung
bang cac tin hiéu tai 8¢ 1059 (C-1"), 74,9
(c-2m, 77,9 (C-3", 71,3 (C-4"), 66,8 (C-5").
Ngoai ra, hai carbon CH, khac néi v&i nguyén ti
oxi tai 8¢ 65,2 (C-9), 69,5 (C-9'), ba carbon CH
no tai 6¢ 39,7 (C-8), 45,9 (C-8'), 48,5 (C-7'), mot
carbon CH; tai d¢ 33,8 (C-7), va hai nhom
methoxy tai éc 56,4; 56,5. Ngoai trir hai tin hiéu
cla hai nhédm methoxy va 5 tin hiéu cia mét
phan t&r dwong, thi 18 tin hiéu con lai rat dién
hinh cho cac hop chét lignan c6 khung
3',4,4'5,9,9'-hexahydroxy-2,7'-cyclolignan.  Gia
tri 6¢ 69,5 (C-9"), cao hon C-9 (65,2) goi y sw tao
thanh lién két este véi phan t& duwong tai C-9'.

Phan tich cac twong tac trén phé HSQC va
HMBC cuta BL4 cho thay hai proton H-2 va H-5
duwoc xac dinh bdi twong tac HMBC gitra H-2
v@i C-7 va gilra H-5 v&i C-7'. Trén vong thom
tht hai, twong tac ctia H-7' véi C-2' va C-6' (déu
la cac CH), dong thoi gia tri hdng sb twong tac
Jusme = 8,0 Hz, cho thdy hai nhém thé chiém
cac vj tri C-3' va C-4'. Nhom methoxy dwgc xac
dinh 1a ndi vao C-3' béi twong tac HMBC giira
nhém metoxi véi C-3' va khéng xuét hién twong
tac gitra H-6' voi C-3'. Phan t&r dwdng dwoc
chirng minh 1a néi véi C-9' béi ngoai sy dich
chuyén vé& phia trwong thap hon cla tin hiéu
C-9' ma con co twong tac HMBC gitra H-1" voi
C-9'. Két hop v6i cac dir kién phé trong tai liéu
da cong bd cho phép khéng dinh hop chét BL4
phan lap dwoc la ent-isolariciresinol-9’-p-D-
xylopyranoside (hinh 1) ['%.
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Bang 3. Di¥ kién phé NMR cta hop chét BL4

L, “C-NMR "H-NMR
vitic 125 MHz, (5 ppm) DEPT 500 MHz, (5 ppm, J (Hz) HMBC (H~C)
1 129,2 C
2 112,5 CH 6,67 (1H, ) c7
3 148,9 C
4 1459 C
5 17,4 CH 6,20 (1, ) cr
6 138,6 C
7 338 CH, 2,82 (2H, m) c8,c8
8 39,7 CH 2,09 (1H, m)
9 65,2 CH, 3,72 (2H, m) C3,C8,C8
T 134,3 c
2 114,32 CH 6,79 (1H, d, 2,0) cT
3 147 2 C
7 145,2 C
5 116,1 CH 6,76 (1, d, 8,0)
& 123,6 CH 6,66 (1H, dd, 1,5, 8,0) cr
7 48,5 CH 4,07 (1H, m)
g 45,9 CH 1,88 (1H, m)
, 3,26 (1H, m o
9 69,5 CH, g E1 o mg C-7'C-8',C-8
3-OCH, 56,4 3,82 (3H.s) c3
3-OCH, 56,5 3,82 (3H, ) c3
Xylose
1" 105,9 CH 4,09 (1H, d, 7.0) C9,C2,C3
2" 74,9 CH 3,24 (1H, m) C1",C-3", C4"
3" 77,9 CH 3,33 (1H, m) CA",C5"
7 71,3 CH 3,48 (1H, m) C2', C5"
; 3,13 (1H, m) c1", Cc3"
5 66,9 CH, 3.87 (1H. m) C-1". C-3"

CAu tric cua hop chat BL5

BL5 la mot chat vo dinh hinh mau vang. Phd
"H-NMR cla BL5 (bang 4) xuat hién 3 tin hiéu
clia cac proton vong thom tai 6y 6,97 (1H, d,
J = 1,5 Hz), 6,83 (1H, dd, J = 8,0; 1,5 Hz) va
6,78 (1H, d, J = 8,0 Hz), goi y rang vong thom
da bj thé 3 vi tri. Proton cta carbon oxymethin
tai &y 4,73 xuét hién dwdi dang doublet va nhém
CH,0- dwoc xac dinh béi tin hiéu tai 5y 4,25 va
3,85 (déu la cac doublet ctia doublet). Proton
methin dwgc xac dinh tai &y 3,16 (multiplet) va
nhém methoxy tai 8y 3,904 (singlet).

Phdé C-NMR cla BL5 (bang 4) chi xuét
hién 10 tin hiéu clta carbon tai éc 55,4; 87,5;
72,6; 133,8; 111,0; 149,1; 147,3; 116,1; 120,1;
56,4. Cac phd HSQC va 'H-'"H COSY da cho
phép néi tirng phan cAu tric cha BL5, va duoc
kiém tra bang phd HMBC. Trén phd 'H-'H
COSY, xuét hién cac twong tac cta proton tai
dy 3,16 (H-5) v&i proton tai 6y 4,73 (H-6)/ 8y 4,25
(Ha-4)/ &y 3,85 (Hb-6), clia proton tai 64 6,78

(H-5”) v&i proton tai 6y 6,83 (H-6”). Thém vao dé,
twong tdac HMBC cla proton & 8y 3,16 (H-5) vo&i
carbon & 3¢ 87,5 (C-6)/6c 72,6 (C-4)/5c 133,8
(C-1"), gitra proton & &4 4,73 (H-6) v&i carbon &
8¢ 133,8 (C-1")/6 ¢ 120,1 (C-6")/6¢ 111,0 (C-27).

Phd HR-ESI-MS xuét hién pic ion gia tai m/z
357,1333 [M-HJ, twong tng v&i cong thire phan
tor CQOHQZOG Nhuw vay s6 lwgng carbon phai gap
doi s6 lwong carbon trén pho C-NMR.
Diéu nay cé nghia 1a phan t&r ctia BL5 phai ¢
truc déi xirng bac 2. Do d8, cau truc cta BL5 cb
thé 1a pinoresinol (hinh 1). Céac di¥ kién phd cla
BL5 duoc so sanh v&i cac div kién phd ctia hop
chét nay da cong bd va cho sy trung khop M.
T nhitng di¥ kién néu trén, hop chét BL5
dwoc khang dinh 1a (+) 2,6-bis(4’-hydroxy-3'-
methoxy-phenyl)-3,7-dioxabicyclo [3.3.0] octane
(pinoresinol). Pinoresinol da dwgc xac dinh trén
loai Machilus robusta '?; tuy nhién day la lan
dau tién lignan nay dwoc tim thay trén cay boi
|&i d6 Viét Nam.
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Bang 4. Di¥ kién phé NMR cta hop chat BL5

L “C-NMR "H-NMR
vitriC 125 MHz, (s ppm) DEPT 500 MHz, (5 ppm, J (Hz) HMBC (H—C)
1,5 55,4 CH 3,16 (1H, m) C-2,C4, C-1
2,6 87,5 CH 4,73 (1H, d, 4,0) C-1, C-5,C-8, C-1",C-2, C-6
4,25 (1H, dd, 7,0; 9,0)
4,8 72,6 CH, 3.85 (1H, dd. 4.0; 9.5) C-1,C-2,C-1,C-2
1,17 133,8 C
2,2 111,0 CH 6,97 (1H, d, 1,5) Cc-2,C-1’,C-3,C-4, C-6
3,3 149,1 C
4, 4”7 147,3 C
5, 5”7 116,1 CH 6,78 (1H, d, 8,0) C-1’, C-3, C-4’, C6’
6, 6” 120,1 CH 6,83 (1H, dd, 1,5; 8,0) Cc-2,C-1’,C-2,C-4
3’,3"- OCHj; 56,4 CH; 3,85 (3H, s) C-3
Dung méi CDCl,
Két luan wangchiana and their biological activities",
Nghién ctru da tach chiét va xac dinh dwoc J. Nat. Prod., 72, pp. 2145-2152.
3 lingan gdm galbelgin (BL1), 6. Ma C. J,, Sung S. H., Kim Y. C. (2004),

ent-isolariciresinol-9’-B-D-xylopyranoside (BL4)
va pinoresinol (BL5) va hai steroid la p-sitosterol
(BL2) va B-sitosterol-D-glucosid (BL3). Mac du
hai hop chét trén da dwoc tim thay trong chi
Machilus nhwng day la 14n dau tién hai lignan
dwoc tim thay trén cay boi 160 d6 (Machilus
odoratissima Nees). Két qua nay sé bd sung
thém nhirng thdng tin vé thanh phan héa hoc cla
cac loai thudc chi Machilus va la tién dé dé tiép
tuc nghién ctru tim kiém cac hoat chat c6 hoat
tinh sinh hoc khac trén cay boi I&i dd Viét Nam.
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