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CÁC HỢP CHẤT ECDYSTEROID VÀ TRITERPENOID  

TỪ LÁ LOÀI MẠN KINH 

Nguyễn Thị Kim Thoa1*, Vũ Kim Thư1, Ninh Khắc Bản2,  

Đỗ Thị Trang2, Phan Văn Kiệm2 

Tóm tắt: Bằng các phương pháp sắc ký kết hợp, một hợp chất ecdysteroid, 

rubrosterone (1) và hai hợp chất triterpenoid, euscaphic acid (2) và tormentic acid 

(3) đã được phân lập từ dịch chiết methanol của lá loài mạn kinh (Vitex trifolia L.). 

Cấu trúc của các hợp chất này được xác định bằng phương pháp phổ cộng hưởng 

từ hạt nhân NMR cũng như kết hợp so sánh với các hợp chất tham khảo. Hợp chất 1 

lần đầu tiên được tìm thấy ở chi Vitex. 

Từ khóa: Vitex trifolia; Ecdysteroid; Triterpenoid; Ursane. 

1. MỞ ĐẦU 

Lá loài mạn kinh Vitex trifolia L., thuộc họ Cỏ roi ngựa (Verbanesceae), là một loài 

cây bụi nhiệt đợi, phân bố chủ yếu ở các quốc gia thuộc khu vực Châu Á-Thái Bình 

Dương, như Ấn Độ, Srilanka, Trung Quốc, Philippines, Indonesia,… [1]. Trong dân gian, 

lá loài Vitex trifolia được sử dụng để chữa đau khớp, viêm phổi, giảm đau, chống co giật,... 

[2]. Các nghiên cứu về thành phần hóa học của loài Vitex trifolia cho biết sự có mặt của 

các nhóm chất như 20-hydroxyecdysone, ecdysteroid, flavonoid, lignan, triterpenoid, 

iridoid,… [2]. Bài báo này thông báo kết quả phân lập và xác định cấu trúc của hai hợp 

chất triterpenoid và một hợp chất ecdysteroid từ dịch chiết methanol của loài V. trifolia.  

2. THỰC NGHIỆM VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU  

2.1. Mẫu thực vật 

Mẫu lá loài mạn kinh Vitex trifolia L. được thu hái tại Vườn quốc gia Bạch Mã, Thừa 

Thiên Huê, Việt Nam vào tháng 9/2015. Tên khoa học được PGS. TS. Ninh Khắc Bản 

giám định. Mẫu tiêu bản được lưu tại viện Phòng Tài nguyên sinh vật, Viện Hóa sinh biển, 

Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam. 

2.2. Hóa chất thiết bị 

Sắc ký lớp mỏng (TLC): Thực hiện trên bản mỏng tráng sẵn DC-Alufolien 60 F254 

(0.25 mm, Merck), RP-18 F254s (0,25 mm, Merck); phát hiện chất bằng đèn tử ngoại ở hai 

bước sóng 254 nm và 365 nm hoặc dùng thuốc thử là dung dịch H2SO4 10% được phun 

đều lên bản mỏng, sấy khô rồi hơ nóng từ từ đến khi hiện màu. 

Sắc ký cột (CC): Được tiến hành với chất hấp phụ là Silica gel có cỡ hạt là 0,040 - 

0,063 mm (230 - 400 mesh), pha đảo pha đảo RP-18 (30 - 50 m, Fuji Silysia Chemical 

Ltd.).  

Phổ cộng hưởng từ hạt nhân (NMR): Đo trên máy Bruker DRX 500 (1H-NMR, 500 

MHz; 13C-NMR, 125 MHz) của Viện Hóa học, Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ 

Việt Nam. 

2.3. Phân lập các hợp chất 

Lá loài V. trifolia sau khi phơi khô, nghiền thành bột mịn (2,2kg), được ngâm chiết với 

methanol (3 lần x 4L) bằng thiết bị siêu âm (ở 50oC, mỗi lần 1 giờ). Các dịch chiết được 

gom lại, lọc qua giấy lọc và cất thu hồi dung môi dưới áp suất giảm thu được 350g cặn 

chiết methanol. Cặn chiết này được hòa vào 2 lít nước cất và tiến hành chiết phân bố lần 

lượt với CH2Cl2 và EtOAc thu được cặn CH2Cl2 (VIT1, 51,0g), cặn EtOAc (VIT2, 27,0g), 

và cặn nước (VIT3, 52,0g) sau khi cất thu hồi dung môi dưới áp suất giảm. 
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Phân đoạn VIT2 được phân bố đều trong methanol, tẩm với silica gel, quay khô loại 

bỏ dung môi, nghiền mịn đưa lên cột sắc ký silica gel với hệ dung môi rửa giải gradient n-

hexane:acetone (100:0 → 0:1, v/v) thu được bốn phân đoạn chính, VIT2A-VIT2D. Phân 

đoạn VIT2B tiếp tục được phân tách trên sắc ký cột RP-18 với hệ dung môi rửa giải 

acetone:nước (1,5:1, v/v) thu được hai phân đoạn, VIT2B1 và VIT2B2. VIT2B2 được tinh 

chế bằng sắc ký cột silica gel với hệ dung môi rửa giải n-hexane:EtOAc (1,1:1, v/v) thu 

được hợp chất 2 (12,0 mg) và 3 (10,0 mg). 

Phân đoạn VIT2D được đưa lên cột sắc ký silica gel với hệ dung môi rửa giải 

CH2Cl2:MeOH (10:1, v/v) thu được ba phân đoạn nhỏ hơn, VIT2D1-VIT2D3. VIT2D2 

được phân tách trên sắc ký cột RP-18 với hệ dung môi rửa giải MeOH:nước (1:1,5, v/v) 

thu được hai phân đoạn, VIT2D2A và VIT2D2B. Hợp chất 1 (8,0 mg) thu được sau khi 

tinh chế phân đoạn VIT2D2A bằng sắc ký cột silica gel với hệ dung môi CH2Cl2:MeOH 

(12:1, v/v). 

 

Hình 1. Cấu trúc hóa học của các hợp chất 1-3. 

Rubrosterone (1): chất bột vô định hình màu trắng; 
25][ D : +120,0 (c 0,1, MeOH); 

C19H26O5; khối lượng phân tử: 334; 1H- và 13C-NMR (CD3OD): xem bảng 1.  

Euscaphic acid (2): chất bột vô định hình, màu trắng; 
25][ D : +20,0 (c 0,1, MeOH); 

C30H48O5; khối lượng phân tử: 488; 1H- và 13C-NMR (DMSO-d6): xem bảng 1.  

Tormentic acid (3): chất bột vô định hình, màu trắng; 
25][ D : +29,0 (c 0,1, MeOH); 

C30H48O5; khối lượng phân tử: 488; 1H- và 13C-NMR (DMSO-d6): xem bảng 1.  

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

Hợp chất 1 thu được dưới dạng bột, màu trắng. Trên phổ 1H-NMR của hợp chất 1 xuất 

hiện tín hiệu của một proton olefine tại H 5,93 (br s), hai proton oxymethine tại H 3,98 

(br s), 3,85 (m) và hai nhóm methyl tại H 1,01 (s), 0,90 (s). Phổ 13C-NMR và DEPT của 1 

xuất hiện tín hiệu của 19 nguyên tử carbon, bao gồm hai carbon carbonyl tại C 220,9, 

206,3, hai carbon olefine tại C 164,9 và 122,4, ba carbon không liên kết trực tiếp với 

hydro tại C 80,5, 54,2, 39,3, bốn carbon methine tại C 68,6, 68,4, 51,9, 35,8, sáu carbon 

methylene tại C 37,2, 34,1, 32,8, 29,1, 24,9, 20,6 và hai carbon methyl tại C 24,6 và 17,6. 

So sánh số liệu phổ NMR của hợp chất 1 với số liệu phổ của rubrosterone [3] cho thấy phù 

hợp về các giá trị của C tại các vị trí tương ứng. Các tương tác HMBC giữa H-2 (H 3,85) 

và C-1 (C 37,2)/C-3 (C 68,4); giữa H-3 (H 3,98) và C-2 (C 68,6)/C-5 (C 51,9) xác định 

vị trí của hai nhóm hydroxyl tại C-2 và C-3. Các tương tác HMBC giữa H-5 (H 2,46) và 

C-4 (C 32,8)/C-6 (C 206,3)/C-7 (C 122,4); giữa H-7 (H 5,93) và C-5 (C 51,9)/C-9 (C 

35,8/C-14 (C 80,5) xác định vị trí của nhóm oxo tại C-6 và liên kết đôi tại C-7/C-8. Các 
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tương tác HMBC giữa H-18 (H 0,90) và C-12 (C 29,1)/C-13 (C 54,2)/C-14 ((C 80,5)/C-

17 (C 220,9); giữa H-15 (H 2,39 và 2,52)/H-16 (H 2,15) và C-17 (C 220,9) xác định vị 

trí nhóm hydroxyl tại C-14 và nhóm oxo tại C-17. Từ những phân tích trên, có thể khẳng 

định hợp chất 1 là rubrosterone. Hợp chất này lần đầu tiên phân lập được từ chi Vitex. 

Bảng 1. Số liệu phổ 1H- và 13C-NMR của hợp chất 1- 3 và các hợp chất tham khảo. 

C   1   2   3 

 δC
£ δC

a,c δH
a,d (J = Hz) δC

 δC
b,c δH

b,d (J = Hz) δC
$ δC

b,c δH
b,d (J = Hz) 

1 37,8 37,2 1,47 (t, 13,5) 

1,82 (dd, 4,0, 

13,5) 

42,6 41,6 1,15 (m) 

1,39 (m) 

47,9 46,9 0,78 (br s) 

1,78 (dd, 4,0, 

12,5) 

2 68,0 68,6 3,85 (m) 66,2 64,7 3,77 (br d,11,0) 68,7 67,2 3,42 (m) 

3 68,0 68,4 3,98 (br s) 79,3 77,9 3,15 (d, 1,0) 83,9 82,3 2,75 (dd, 4,0, 9,5) 

4 32,5 32,8 1,77 (m) 38,9 38,0 - 39,8 39,0  - 

5 51,6 51,9 2,46 (dd, 5,5, 

12,0) 

48,8 47,6 1,15 (dd, 4,0, 

13,5) 

56,0 54,8 0,77 (m) 

6 203,3 206,3 - 18,8 17,7 1,28 (m)/1,35 (m) 19,0 18,1 1,33 (m)/1,47 (m) 

7 122,0 122,4 5,93 (br s) 33,7 32,6 1,21 (m)/1,43 (m) 33,5 32,6 1,23 (m)/1,45 (m) 

8 163,0 164,9 - 40,8 39,5 - 40,4 39,2 - 

9 35,1 35,8 3,20 (t, 8,0) 47,8 46,5 1,66 (m) 47,8 46,7 1,62 (m) 

10 38,8 39,3 - 38,8 37,8 - 38,5 37,6 - 

11 20,1 20,6 1,68 (dd, 5,0, 8,0) 

1,92 (m) 

24,3 23,1 1,89 (m) 24,1 23,2 1,90 (m) 

12 29,0 29,1 2,05 (m)/2,31 (m) 128,7 126,8 5,17 (br s) 127,9 126,7 5,17 (br s) 

13 53,3 54,2 - 139,6 138,6 - 139,9 138,6 - 

14 79,5 80,5 - 42,3 41,2 - 42,1 41,1 - 

15 33,6 34,1 2,40 (m)/2,52 (m) 29,1 28,0 0,89 (m)/1,69 (m) 29,3 28,0 0,89 (m)/1,68 (m) 

16 24,5 24,9 1,60(m)/2,15 (m) 26,3 25,2 1,39 (m)/2,49 (m) 26,4 25,2 1,38 (m)/2,49 (m) 

17 217,2 220,9 - 48,3 46,9 - 48,3 47,0 - 

18 17,2 17,6 0,90 (s) 54,4 53,2 2,37 (s) 54,6 53,2 2,37 (s) 

19 24,7 24,6 1,01 (s) 73,2 71,6 - 72,7 71,6 - 

20    42,5 41,4 1,13 (m) 42,4 41,4 1,24 (m) 

21    27,0 25,9 1,12 (m)/1,61 (m) 26,9 25,9 1,13 (m)/1,62 (m) 

22    38,4 37,3 1,50 (m)/1,59 (m) 38,5 37,2 1,50 (m)/1,60 (m) 

23    29,5 28,9 0,88 (s) 29,3 28,8 0,93 (s) 

24    22,3 21,8 0,78 (s) 17,6 17,1 0,71(s) 

25    16,7 16,1 0,88 (s) 16,8 16,3 0,91 (s) 

26    17,4 16,6 0,68 (s) 17,2 16,6 0,69 (s) 

27    24,7 24,1 1,29 (s) 24,7 24,0 1,29 (s) 

28    179,4 179,0 - 180,6 178,9 - 

29    27,2 26,4 1,08 (s) 27,1 26,4 1,08 (s) 

30    16,6 16,3 0,84 (d, 6,5) 16,3 16,3 0,84 (d, 6,5) 

aĐo trong CD3OD, bDMSO-d6, c125MHz, d500MHz, £δC của rubrosterone [3], #C của 

euscaphic acid [4], $δC
 của tormentic acid [5]. 

Hợp chất 2 thu được dưới dạng bột vô định hình, màu trắng. Trên phổ 1H-NMR của 2 

xuất hiện tín hiệu của một proton olefine tại H 5,17 (br s), bảy nhóm methyl tại H 0,68 

(s), 0,78 (s), 0,84 (d, J = 6,5 Hz), 0,88 (s)  2, 1,08 (s) và 1,29 (s), hai nhóm oximethine tại 

H 3,15 (d, J = 1,0 Hz) và 3,77 (br d, J = 11,0 Hz). Phổ 13C-NMR và DEPT của 2 xuất hiện 
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tín hiệu của 30 nguyên tử carbon, bao gồm bảy carbon methyl, tám carbon methylene, bảy 

carbon methine, tám carbon không liên kết với hydro, trong đó có hai carbon olefine tại C 

126,8 và 138,6. Phân tích số liệu phổ 1H- và 13C-NMR của hợp chất 2 cho thấy hợp chất 
này có cấu trúc khung ursan-12-ene triterpene và số liệu phổ của hợp chất này tương tự 

với số liệu phổ của euscaphic acid [4]. Các tương tác HMBC giữa H-23 (δH 0,88)/H-24 (δH 
0,78 ) và C-3 (δC 77,9)/C-4 (δC 38,0)/C-5 (δC 47,6) cho phép xác định vị trí nhóm hydroxyl 

tại C-3. Các tương tác HMBC giữa H-1 (δH 1,15 và 1,39)/H-3 (δH 3,15) và C-2 (δC 64,7) 
đã gợi ý vị trí nhóm hydroxyl tại C-2. Ngoài ra, hằng số tương tác giữa H-1 và H-2, J = 

11,0 Hz [H-2: δH 3,77 (br d, J = 11,0 Hz)], còn giá trị tương ứng của H-2 và H-3 nhỏ, J = 
1,0 Hz [H-3: δH 3,15 (br d, J = 1,0 Hz )] có thể khẳng định cấu hình của hai nhóm 

hydroxyl tại C-2 và C-3 lần lượt là equatorial và axial. Vị trí nhóm hydroxyl còn lại của 
hợp chất 2 tại C-19 được xác định dựa trên các tương tác HMBC giữa H-29 (δH 1,08) và 

C-18 (δC 53,2)/C-19 (δC 71,6)/C-20 (δC 41,4); giữa H-30 (δH 0,84) và C-19 (δC 71,6)/C-20 

(δC 41,4)/C-21 (δC 25,9). Các tương tác HMBC giữa H-27 (δH 1,29) và C-8 (δC 39,5)/C-13 
(δC 138,6)/C-14 (δC 41,2)/C-15 (δC 28,0); giữa H-12 (δH 5,17) và C-9 (δC 46,5)/C-14 (δC 

41,2)/C-18 (δC 53,2) đã chứng minh liên kết đôi tại C-12/C-13. Từ những phân tích trên, 
hợp chất 2 được xác định là euscaphic acid. Hợp chất này đã được tìm thấy ở loài V. 

altissima [6], V. negundo [7]. 

 
Hình 2. Các tương tác HMBC chính của hợp chất 1-3. 

Phân tích số liệu phổ 1H- và 13C-NMR của hợp chất 3 cho thấy thấy khá tương tự với 
hợp chất 2, gợi ý hợp chất này cũng có cấu trúc khung ursan-12-ene triterpen. Điểm khác 

biệt giữa hai hợp chất này, đó là tại C-3, tín hiệu cộng hưởng từ 13C-NMR của hợp chất 3 
(δC 82,3, C-3) khác biệt với của hợp chất 2 (δC 77,9, C-3), gợi ý sự khác biệt về cấu hình 

tại C-3. Thêm vào đó, trên phổ 1H-NMR của 3, hằng số tương tác của H-2 và H-3 lớn, J = 
9,5 Hz [H-3: δH 2,75 (dd, J = 4,0, 9,5 Hz)], khẳng định nhóm hydroxyl tại C-3 có cấu hình 

equatorial. So sánh số liệu phổ NMR của hợp chất 3 với số liệu đã công bố của tormentic 

acid [5] thấy có sự tương đồng. Do đó, có thể khẳng định hợp chất 3 là tormentic acid. 
Hợp chất này đã được phân lập từ loài V. trifolia [8]. 

4. KẾT LUẬN 

Từ lá loài mạn kinh (Vitex trifolia L.), sử dụng các phương pháp sắc ký kết hợp đã 

phân lập được một hợp chất ecdysteroid, rubrosterone (1) và hai hợp chất triterpenoid, 
euscaphic acid (2) và tormentic acid (3). Cấu trúc của các hợp chất này được xác định 

bằng phương pháp phổ cộng hưởng từ hạt nhân một chiều và hai chiều (1D-, 2D- NMR) 
kết hợp đồng thời so sánh với dữ liệu phổ của các hợp chất đã công bố trước đây. Hợp chất 

1 lần đầu tiên được thông báo phân lập từ chi Vitex. 
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 ABSTRACT 

ECDYSTEROIDS AND TRITERPENOIDS  

FROM THE LEAVES OF VITEX TRIFOLIA 

 Using combined chromatographic methods, one ecdysteroid, rubrosterone (1), 

and two triterpenoids, euscaphic acid (2) and tormentic acid (3) were isolated from 

the methanol extract of the leaves of Vitex trifolia. Their structures were elucidated 

by 1D-, 2D-NMR spectra as well as in comparison with those reported in the 

literature. Compound 1 was reported from Vitex genus for the first time. 

Keywords: Vitex trifolia; Ecdysteroid; Triterpenoid; Ursane. 
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