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Linh vuc k§ thuat dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén hop chit méi 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-
phenoxy]-benzaldehyt duoc tach chiét 14 cdy xa den Ehretia asperula Zoll. &
Mor.. Hop chit nay c6 tac dung thu don gbc tu do va gy doc té bao ung thu
manh. Vi vdy, hop chét ndy c6 thé duge st dung trong cac duoc phdm c6 tic
dung chdng oxi hoa, khang ung thu. Sang ché ciing dé cap dén phuong phap
tach chiét hop chét nay tir 14 ciy xa den Ehretia asperula Zoll. & Mor.. Linh vyuc
trong d6 sang ché duoc tmg dung hoic c6 lién quan bao gdm Y — Dugc hoc va
Hoa sinh hoc.

Tinh trang k¥ thuat ciia sang ché

Cay xa den c6 tén khoa hoc 1a Ehretia asperula Zoll. & Mor., 1a mot duge
liéu duoc trong tai mot sb dia phuong & Viét Nam. Theo kinh nghiém dén gian,
cdy xa den c6 cong dung mét gan, thanh nhiét, thanh loc doc tb trong co thé,
chita di tng, gidm m& mau, tri mun nhot, cin bang huyét 4p, khéng viém, khang
u. Gan ddy, cay nay duoc du ludn chi ¥ va duge st dung dé chita bénh ung thu.
Cé4c nghién ciu trude ddy dd chtimg minh ring ciy nay chtra mot sé triterpen,
nitril glucosit, flavonoit va axit phenolic [Phan Véan Kiém va cong su, Ky yéu
Hoi nghi Khoa hoc va Céng nghé Hoa hoc hitu co toan qudc 1an thi I, trang
375-379, nam 2005; Trinh Thi Thuy va cong sy, Tap chi Hoa hoc, tip 45, $6 2,
trang 228-232, nam 2007; Nguyén Huy Cuong, Luén 4n Tién si Ho4 hoc, Vién
Ho4 hoc, 2008]. GS.TSKH Lé Thé Trung (Vién Quéan y 103) d& ching minh
duogc tac dung trc ché su phat trién cua khdi u 4c tinh trén dong vat thuc nghiém
clia cdy xa den thu hai tai Hoa Binh. Nhin chung, c4c nghién ctru vé& ciy xa den
van con rat han ché va chua bao quat hét dugc cac thanh ph?m hoéa hoc va tac

dung sinh hoc cua dugc li€u nay.
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Do d6, c6 nhu cau vé viéc phan 14p va xac dinh hoat tinh cta céc hop chit
trong xa den, nho thé gitp sir dung cdy xa den duge sir dung mét cach hiéu qua

hon.
Ban chit ky thuit ciia sang ché

Muc dich ciia sang ché 1a tim hop chit méi, xac dinh hoat dinh hoat tinh
thu don gbc té bao tu do va gay doc té bao ung thu. Cu thé, muc dich cia sang
ché 1a d& xuét hop chét 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt
va phuong phap tach chiét hop chét nay tir 14 ciy xa den Ehretia asperula Zoll.
& Mor..

Hop chét 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt theo sang
ché ¢6 cong thirc cdu tao (I) c¢6 tac dung thu don gbc tu do DPPH va gy doc té

bao ung thu.

OH (I)

Hop chat néu trén thu dugc tir phuong phap tach chiét 14 cay xa den
Ehretia asperula Zoll. & Mor, phuong phép nay bao gdm céac budc:

(a) thu gom phan 14 cdy xa den, sau d6 thai nho, phoi khé dudi bong ram va

xay thanh bot;

(b) ngam chiét phan bot bang dung méi theo ty 18 trong lugng bot/thé tich
dung méi nim trong khoang tir 1/2 dén 1/4, tir 1 dén 5 lan, mdi l4n trong khoang
thoi gian tir 16 dén 20 gid & nhiét d6 phong, sau d6 gdp cac phan dich chiét
metano} thu dugc va cét loai dung méi dudi 4p suét giam dé thu dwoc dang cao
co dac I, trong d6 dung mo6i dugc chon tir nhom bao gém metanol, etanol va

nudc;

(c) hoa tan cao c6 dic I trong nudc cét theo ty 18 trong khoang 1/10 dén

1/15 (theo trong lugng/thé tich) dé thu dugc dung dich IA, rdi chiét phan b
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bang dung mdi hitu co cb d phan cuc thép theo ty 1& thé tich dung mdi hitu
co/dung dich IA 1a 1/2 dén 1/3, tir 1 dén 5 14n, sau do tach loai phan dung moi
hitu co nim bén trén va giit lai phan dung dich nuéc nam bén dudi, trong d6
dung méi hitu co ndy dugc chon tir nhom bao gém ete dau hoa, n-hexan, xing

cong nghiép va dietyl ete;

(d) chiét phan b phin dung dich nuéc thu duge & bude (c) bing dung moi
etyl axetat theo ty 1€ thé tich dung mai hitu co/dung dich nudc la 1/2 dén 1/3, tir
1 dén 5 14n, sau d6 tach liy phan dung méi nim bén trén, cit loai dung méi dudi

ap sut giam thu dugc cao c6 dic II;

(e) tach phan doan cao ¢ déc II thu dugc & budce (d) trén cot sic ky véi
chét hip phu silicagel pha thudng theo ty 1¢ trong luong cao cb d3c/chat hip phu
13 1/10 dén 1/20, ria giai bang hé dung méi diclometan/metanol theo céc ty 1é
100/1, 50/1, 10/1, 5/1, 1/1 va 1/100; thu gom phén doan duoc rira giai tir hé
dung mdi diclometan/metanol & ty 1& 50/1 rdi cét loai dung moéi dudi ap sut

giam thu dugc cao c6 dac III;

(f) tach phan doan cao co dic III thu dugc & budc (e) trén cot sdc ky véi
chét hip phu silicagel pha thuong theo ty 1& khdi lugng cao cb diac/chat hép phu
13 1/30 dn 1/50, rtra giai bing hé dung mdi hexan/diclometan/metanol theo ty 1&
thé tich 1a 5/15/1, tiép d6 tién hanh sic ky 16p méng silica gel pha thudng véi hé
dung moi rira giai  diclometan/metanol c6 ty 1€ thé tich 1a 10/1, thu gom céc
phéan doan co vét chit & khoang Rf=0,42, cit loai dung méi dudi ap sudt giam

thu dugc cao c6 dac IV;

(g) tach phan doan cao cb dic IV thu dugc & bude (f) trén cot sic ky véi
chét hip phu silicagel pha thuong theo ty 1¢ dich c6 dac/chét hap phu 1a 1/50 dén
1/70 (theo khéi lugng), rira giai bang hé dung mdi diclometan/metanol theo ty 1¢
5/1 (theo thé tich), tién hanh sic ky 16p méng silica gel pha thuong véi hé dung
méi rira giai diclometan/metanol co ty 1€ thé tich 1a 10/1, thu gom céc phan doan
c6 vét chit & khoang Rf=0,42, c4t loai dung moi duéi 4p suat giam thu dugc cao

cO dic V; va
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(h) tinh ché cao ¢6 dic V thu duge & bude (g) trén cot sic ky véi chét hip
phu silicagel pha d4o theo ty 1& dich c6 dac/chat hap phu 1a 1/50 dén 1/70 (theo
khéi lugng), rira giai bang hé dung moéi metanol/nudce theo ty 18 thé tich 1a 1/2,
cudi cing cit loai dung méi dé thu dugc hop chit 4-hydroxy-3-[4-(2-
hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt dudi dang chét bdt mau tring.

MB& ta chi tiét sing ché
Hop chét 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt thu dwoc
tir 14 cAy xa den Ehretia asperula Zoll. & Mor. ¢ cong thiic cau tao (I):

H (0 HO

OH (I)

Hop chét (I) ¢ céc tinh chét nhu sau:
- Dang bt mau tring;

- Cong thirc phén tu: Ci5H;4O4;

- Trong lugng phan tir 258 g/mol.

Phuong phép tich chiét hop chdt 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-
phenoxy]-benzaldehyt thu dugc tir 14 cay xa den g@)m cac budc duge mo ta dudi
day.

Phén 14 cdy xa den Ehretia asperula Zoll. & Mor. dugc thu gom, so ché
loai tap chét, phoi kho trong béng rdm va xay thanh bdt. Viéc xay thanh bét
nhim tao thuan loi cho qua trinh ngdm chiét, vi vy, né khéng bj han ché bai

kich thude bét, mién sao qua trinh ngdm chiét dién ra thuén lgi va hi¢u qua.

Tién hanh ngam chiét phin bot nay bing dung méi theo ty 1& tir 1/2 dén 1/6
(theo trong luong bot/thé tich dung méi) tir 1 dén 5 lan, mbi lan trong khoang
thoi gian tu 16 dén 20 gid' & nhiét d6 phong. Dung moéi thudng duge sir dung 1a
metanol, etanol hodc nuée. Sau dé, gdp céc phan dich chiét thu dugc va cét loai

dung méi duédi &p suat giam dé thu duogc dang cao cb dic 1.
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Cao c6 dac I dugc hoa trong nudc cét theo ty 1€ trong khoang 1/10 dén
1/15 (theo trong lugng/thé tich) dé thu dugc dung dich IA, rdi chiét phan bé
bing dung méi hitu co c¢6 d6 phan cuc thdp, khong tan hodc it tan trong nudc
theo ty 1& thé tich dung méi hiru co/thé tich dung dich IA 13 1/2 dn 1/3 tir 1 dén
5 lan. Dung mdi thuong duoc st dung 1 ete diu hoa, n-hexan, xang cong
nghiép va dietyl ete. Sau d6, tach bo phan dung méi ndm phia bén trén va gitr lai

phan dung dich nuwéc nim phia bén dudi.

Tién hanh chiét phan bd phan dung dich nuéc thu duoc & budc trén bing
dung mdi etyl axetat theo ty 1¢ thé tich dung méi hitu co/thé tich dich nuéc 1a
1/2 @n 1/3 tir 1 dén 5 1an, tach phz‘?tn dung moéi nam bén trén, cht loai dung moi

dudi ap sudt giam thu dugc cao c6 dic II.

Tién hanh tach phan doan cao ¢ dic II thu dugc trén cot séc ky véi chét
hép phu silicagel pha thuong ¢ hat nim trong khoang 40-63 pum, theo ty 1€ dich
co dic/chat hap phu 1a 1/10 dén 1/20 (theo khéi Iugng). Cot nhdi ¢6 duong kinh
trong 13 10 cm. Tién hanh rira giai bang hé dung méi diclometan/metanol theo
cac ty 18 100/1, 50/1, 10/1, 5/1 va 1/1 va 1/100 (theo thé tich), sau dé thu gom
phan doan duoc rira giai tir hé dung mdi diclometan/metanol ty 1& 50/1, roi cét

loai dung méi dudi ap suét giam dé thu duoc cao ¢ dic 111

Cao co dac III thu dugc 6 trén tiép tuc dugc tach phan doan trén cdt sic ky
v6i chét hap phu silicagel pha thuong véi ¢& hat nam trong khoang 40-63 pum,
theo ty 18 dich c6 dic/chat hap phu 1a 1/30 dén 1/50 (theo khéi luong). Cot nhdi
c6 dudong kinh trong 1a 2,0 cm, ra giai bing hé dung moi
hexan/diclometan/metanol theo ty 18 5/15/1 (theo thé tich). Dua trén séc ky 16p
mong silica gel pha thuong véi hé dung moi diclometan-metanol 10/1 (theo thé
tich), thu gom cac phan doan c6 vét chit & khoang Rf=0,42, cét loai dung méi

dudi ap suét giam thu dugc cao co dic IV.

Cao ¢b dic IV thu dugc & trén tiép tuc dugc tach phan doan trén cot sic ky
v6i chit hip phu silicagel pha thudngvdi ¢& hat ndm trong khoang 40-63 pm,
theo ty 18 cao cb dic/chit hap phu 141/50 dén 1/70 (theo khéi lugng). Cot nhdi
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c6 dudng kinh trong 13 1,5 cm, rira giai bang hé dung méi diclometan/metanol
theo ty 18 5/1 (theo thé tich). Str dung séc ky 16p mong silica gel pha thudong véi
hé dung méi diclometan-metanol 10/1 (theo thé tich), thu gom cac phan doan c6
vét chét & khoang Rf=0,42, ct loai dung mdi duédi ap sut giam thu dugc cao co

dac V.

Budc cudi cung la tinh ché cao ¢6 dic V thu dugce trén cOt séc ky véi chét
hép phu silicagel pha dao. Tét hon néu bude tinh ché nay duoc thuc hién trén
cot sic ky C18 v6i ¢& hat nim trong khoang 40-63 pm, dudong kinh trong 13
1,5cm, c6 ban san trén thi trudong, theo ty 18 cao c6 dic/chat hip phu 1a 1/50 dén
1/70 (theo khdi luong). Tién hanh rira giai bing hé dung méi metanol/nuée theo
ty 16 1/2 (theo thé tich), cét loai dung mdi dudi ap suét giam dé thu duoc hop
chét sach 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt dudi dang chét

bot mau tring.

Thiét bi duoc dung dé cit loai dung méi dudi ap suat giam 13 thiét bi cét
quay thong thuong da biét trong linh vuc k¥ thuat nay. Cac phuong phap sic ky
cot va sic ky 10p mong str dung cac vt liéu hdp phu silicagel pha thuong va pha
dao C18, cac dung méi hiru co phd bién déu da biét dbi v6i ngudi ¢ hiu biét
trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay.

Phuong phdp tach chiét hop chat 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-
phenoxy]-benzaldehyt theo sang ché tir 14 cay xa den Ehretia asperula Zoll. &
Mor. cho phép tach chiét dugc hop chét ndy mét cach tinh khiét tir hén hop
nhiéu hop chét c6 trong mau 14 cdy xa den. Hoat chit da duogc thi nghiém va

cho théy tac dung thu don gdc tur do va giy ddc té bao ung thu manh.
Vi du thwc hién sang ché

Séang ché duogc giai thich tiép bang céac vi du va phuong 4n minh hoa sau.
Tuy nhién cac vi du nay khong nham lam gidi han pham vi cla sang ché. Cac
cai bién s& d& dang thuc hién boi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vue k¥
thuét nay va ching s& nim trong pham vi y tudng clia sang ché va cia céc diém

yéu cau bao ho kém theo.
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Vi du 1: Tdch chiét hop chdt 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-
benzaldehyt

Phén 14 cly xa den Ehretia asperula Zoll. & Mor duoc so ché loai tap chét,
phoi kho dudi bong ram va xay thanh bdt. Ngam chiét 5 kg bt nay bang 20 lit
dung moi metanol thuc hién ldp lai 3 14n, mbi 1an trong khoang thoi gian tir 20
gi® & nhiét d6 phong, sau khi gdp cac phan dich chiét metanol, ct loai dung méi

dudi ap suét gidm dé thu dugc 320 g dang cao c0 dac I;

Hoa tan cao ¢d dic I trong 3,5 lit nudc cat, rdi chiét phan bd bang 1,5 lit
dung moi n-hexan 3 14n, sau d6 tach loai phan dung méi hexan nam bén trén va
giit lai phan dung dich nuéc nim bén dudi va tiép tuc chiét phan bb bang dung
mdi etyl axetat 3 14n, mdi lan chiét véi 1,5 lit. Sau khi tach 16p dung mdi etyl
axetat nim bén trén, gdp chung lai va cét loai dung moi duédi ap suét giam dé thu

duoc 34,4 g cao c6 dac II;

Téch phén doan cao cd déc II thu dugc trén cot sdc ky véi 500g chat hip
phu silicagel pha thuong c& hat khoang 40 pm,cot nhdi c¢6 duong kinh trong 10
cm. Tién hanh rta giai biang hé dung mdi diclometan/metanol theo cac ty 18
100/1, 50/1, 10/1, 5/1 va 1/1 va 1/100 (theo thé tich), sau d6 thu gom phan doan
dugc ria giai tir hé dung moi diclometan/metanol & ty 1€ 50/1, cét loai dung moi

dudi ap suét giam dé thu duoc 1,6 g cao cb dic I1I;

Téch phén doan cao c6 dac III trén cot sic ky v6i chit hdp phu silicagel pha
thuong (80 g) voi cd hat nim khoang 40 pm, cot nhdi c6 duong kinh trong 14 2
cm. Rira giai bang hé dung moi hexan/diclometan/metanol theo ty 18 thé tich 1a
5/15/1. Dua trén sic ky 16p méng silica gel pha thudng véi hé dung moi
diclometan/metanol c6 ty 18 thé tich 10/1, thu gom c4c phan doan ¢ vét chit &
khoang Rf=0,42, cét loai dung méi dudi 4p suét giam thu duge 488 mg cao co

dac IV,

Cao cd dic IV thu duge & trén tiép tuc duge tich phan doan trén cot séc ky
v6i 30 g chét hip phu silicagel pha thudng véi c& hat nim trong khoang 40 pm.

Cot nhdi c6 duong kinh trong 1a 1,5 cm. Thuc hién rtra gidi bing hé dung moi

-8



24390

diclometan/metanol theo ty 18 thé tich 14 5/1. Dya trén séc ky 16p mong silicagel
pha thudng véi hé dung méi rira giai 12 diclometan/metanol c6 ty 18 thé tich 1/1,
thu gom céc phan doan c6 vét chit & khoang Rf=0,42, cét loai dung méi dudi ap

suét giam thu dugc 98 mg cao c6 dac V;

Tinh ché cao c6 dic V trén cot sic ky véi chat hip phu silicagel pha déo
C18 (5g) v6i kich thudc hat khoang 40 um, cot nhdi cé duong kinh trong 14 1,0
cm. Tién hanh rira giai bing hé dung méi metanol/nude theo ty 16 thé tich 1a 1/2,
sau d6 cit loai dung mdi dé thu duoc 7,1 mg hop chét sach 4-hydroxy-3-[4-(2-
hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt duéi dang cht bt mau tréng.

Ciu tric hoéa hoc cua 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-
benzaldehyt (I) dugc xac dinh bang cac sd liéu phd trong luong va phd cong

huong tir hat nhan nhu sau:

- Ph trong lugng HR-ESI-MS m/z: 259,0975 [M+H]".

- Phé "H-NMR (500 MHz, CD;0D): §9,71; 7,33; 7,31; 7,15; 7,03; 6,83;
3,70; 2,73.

- Phd BC-NMR (125 MHz, CD;0D): §:193,0; 158,5; 151,7; 147,2; 133,6;
131,1; 131,0; 128,8; 119,4; 118,2; 116,1; 64,5; 39,4.

Vi duy 2: Thir nghiém tdac dung thu don go"c tw do DPPH

Tac dung thu don géc tu do dugc danh gia qua viéc thu don géc tu do dién
hinh 1,1-diphenyl-2-picrylhydrazyl (DPPH) la phuong phap da dugc cong nhén
dé x4c dinh nhanh hoat tinh chéng oxy héa. DPPH dugc pha trong etanol 96%
thanh dung dich c¢6 ndng d6 150uM. Hop chét 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-
phenoxy]-benzaldehyt dugc pha trong dung méi dimetyl sulfoxit (DMSO) thanh
day cac dung dich cé ndng d6 2000, 600, 200, 60, va 20 pg/ml. Tiép d6, 10 pl
mAu pha trong DMSO (dimetyl sulfoxit) dugc cho vao céc giéng ciia phién 96
giéng chira 190 pl dung dich DPPH. Sau 30 phut G trong bong t&i & nhiét do
phong, d6 hép thu ctia céc dung dich phan ting dugc do trén thiét bi doc phién vi

luong & bude séng 517nm. Hoat chét axit ascobic (vitamin C) dugc sir dung lam
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dbi chung duwong. Két qua hoat tinh dugc thé hién qua gia tri tic dung thu don
ban phan (SCso).

Két qua dugc chi ra trong bang sau:

Nong d6 chat thir SCso (ng/ml)
4-Hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]- .
7
benzaldehyt
Axit ascorbic (vitamin C) 20,6

Két qua nay cho thiy hop chat 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-
benzaldehyt tach dugc tir 14 cdy xa den co tac dung chéng oxy hoa manh hon

vitamin C.
Vidu 3: Thir nghiém tdc dung gdy doc té bao ung thie

Té bao ung thu gan HepG2, ung thu phéi LU-1, ung thu vt MCF-7 va ung
thu ¢b tir cung HeLa dugce nuéi gilt trong méi truong DMEM® mua tir Wako
pure chemicals Ind., Ltd., Osaka, Japan & td 4m 37°C, 5% CO,, c6 bd sung 10%
huyét thanh bé BCS, penicillin (100 don vi/ml) va streptomyxin sulfat (100
pg/ml). Sau d6 chung dugc cdy chuyén vao phién 96 giéng véi mat d6 2 x 10° té
bao/198ul/giéng va 1 trong 4 gid. Hop chit 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-
phenoxy]-benzaldehyt dugc pha trong dung moi dimetyl sulfoxit (DMSO) thanh
day cac dung dich co ndng d6 3000, 1000, 300, 100 va 30pg/ml.

Tiép d6, 2 pul dung dich mau nay duoc cho vao céc giéng cua phién 96
giéng chira té bao ung thu da chuén bi & trén. Sau khi tiép tuc u trong 72 gio, cac
té bao dugc cb dinh bang axit tricloaxetic va nhudm véi sulforhodamin B trong
1 gio. Hat gan moi trudng nudi cy, rira t& bao bang axit axetic 5% roi thém vao
100 pl dung dich Tris base 10 mM (nhén hiéu da déng ky) va lic nhe trong 10
phut. D6 hép thu cua cac dung dich phan tng dugc do trén thiét bi doc phién vi
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lugng & bude song 515nm. Két qua hoat tinh duoc thé hién qua gia tri (rc ché

béan phén (ICs).

Két qua dugc chi ra trong bang sau:

, Giatri IC /ml
Chét thir s (ug/ml)
HepG2 LU-1 MCF-7 HelLa
4-Hydroxy-3-[4-(2-
hydroxyetyl)-phenoxy]- 1,84 2,20 1,68 2,64
benzaldehyt
Cao chiét bot 14 xa den n ,
(khong xac
trong metanol 71,36 dinth duoc) 9,98 75,28
(Cao co dac I)

Két qua nay cho thiy hop chét 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-
benzaldehyt tach dugc tir 14 cdy xa den c6 tac dung gdy doc t& bao ung thu manh
va manh hon so vdi cao chiét metanol tir 14 cdy xa den vén chtra nhiéu thanh

phin hoa hoc khac nhau.
Hiéu qua dat dwoc clia sang ché

Séng ché d d& xut thanh cong phuong phap tach chiét hop chat mdi tir 4
cidy xa den Ehretia asperula Zoll. & Mor.. Hop chit 4-hydroxy-3-[4-(2-
hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt theo sang ché c6 tac dung diét, thu don gbe
tu do manh, co thé duoc st dung dé lam chét chéng oxy hoa, tdng cudng suc
khoé, chéng 130 hod. Ngoai ra hop chét ndy con c6 tac dung gy doc té bao ung
thu manh trén céc dong té bao ung thu gan, phdi, vi va ¢d tir cung nén cb thé
duogc stir dung trong diéu tri ung thu. Sang ché nay tao co s& khoa hoc ving chic
cho céc nghién ctru tmg dung tiép theo nham tao ra cac dugc pham c6 tac dung
phong va didu tri mot sb bénh theo huéng chbng oxy hod va khéng ung thu dya
trén viéc khai thac bén viing ngudn dugc lidu quy, sén ¢6 trong nudc vao phuc

vu cudc song.
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YEU CAU BAO HO
1. Hop chét 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt dugc tach

chiét tir 14 cay xa den Ehretia asperula Zoll. & Mor. c¢é cong thirc (I):

H ;o HO:
O
OH (I)

2. Phuong phap tach chiét hop chét 4-hydroxy-3-[4-(2-hydroxyetyl)-phenoxy]-
benzaldehyt tir 14 cdy xa den Ehretia asperula Zoll. & Mor., phuong phap nay

bao gom cac budc:

(a) thu gom phin 14 cdy xa den, sau d6 thai nho, phoi khé dudi béng ram va

xay thanh bot;

(b) ngadm chiét phan bot bang dung méi theo ty 18 trong luong bot/thé tich
dung méi ndm trong khoang tir 1/2 dén 1/4, tir 1 dén 5 1an, mi 1an trong khoang
thoi gian tir 16 dén 20 gid & nhiét do phong, sau dé gdp cac phan dich chiét
metanol thu dugc va cit loai dung méi dudi ap suit giam dé thu duoc dang cao
cd dic I, trong d6 dung moi duge chon tr nhém bao gém metanol, etanol va
nudc;

(c) hoa tan cao c6 déac I trong nudc cét theo ty 18 trong khoang 1/10 d&én
1/15 (theo trong luong/thé tich) dé thu dugc dung dich IA, rdi chiét phan b
béng dung moi hitu co cd d6 phan cuc thép theo ty 1€ thé tich dung moi hitu
co/dung dich IA 13 1/2 dn 1/3, tir 1 dén 5 14n, sau d6 tach loai phan dung moi
hitu co nim bén trén va giit lai phan dung dich nudc nim bén dudi, trong d6
dung moi hitu co nay dugc chon tir nhém bao gém ete dau hoa, n-hexan, xang

cbng nghiép va dietyl ete;

(d) chiét phan bb phin dung dich nuéc thu duge & bude (c) bing dung mdi
etyl axetat theo ty 1& thé tich dung moéi hiru co/dung dich nuéc 1a 1/2 dén 1/3, tur
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1 dén 5 1an, sau d6 tach lay phan dung méi nam bén trén, cat loai dung méi dudi

&p suét giam thu dugc cao c6 dic II;

(e) tach phén doan cao c¢6 dic II thu dugc & buéde (d) trén cot sic ky véi
chit hép phu silicagel pha thuong theo ty 1€ trong lugng cao c¢b ddc/chét hap phu
14 1/10 dén 1/20, rira gii bing hé dung méi diclometan/metanol theo cic t 18
100/1, 50/1, 10/1, 5/1, 1/1 va 1/100; thu gom phin doan duoc ria giai tir hé
dung mdi diclometan/metanol & ty 1& 50/1 roi cit loai dung moi dudi 4p suét

giam thu duoc cao cd dac I1I;

() tach phan doan cao c6 dic III thu duge & budc () trén cot sic ky voi
chit hép phu silicagel pha thudng theo ty 18 khdi luong cao cd dic/chét hap phu
1a 1/30 dén 1/50, rira giai bing hé dung mdi hexan/diclometan/metanol theo ty 18
thé tich 1a 5/15/1, tiép d6 tién hanh sic ky 16p mong silica gel pha thuong véi hé
dung moi rira gidi  diclometan/metanol cé ty 1€ thé tich 1a 10/ 1, thu gom céc
phan doan cé vét chit & khoang Rf=0,42, cit loai dung moi dudi ap suét giam

thu duogc cao co dac IV,

(g) tach phén doan cao cd dac IV thu dugc & bude (f) trén cot sic ky voi
chit hip phu silicagel pha thudng theo ty 1& dich ¢d dic/chat hip phu 13 1/50 d&én
1/70 (theo khdi lugng), rira giai bing hé dung méi diclometan/metanol theo ty 1€
5/1 (theo thé tich), tién hanh sic ky 16p mong silica gel pha thuong véi hé dung
mbi rira giai diclometan/metanol c6 ty 1¢ thé tich 1a 10/1, thu gom c4c phén doan
c6 vét chat & khoang Rf=0,42, cét loai dung mdi dudi ap suét giam thu duoc cao
co dac V; va

(h) tinh ché cao ¢6 dic V thu dugc & budc (g) trén cdt sic ky véi chat hip
phu silicagel pha d4o theo ty 18 dich c6 dic/chat hip phu 13 1/50 dén 1/70 (theo
khéi lugng), rira giai biang hé dung méi metanol/nudce theo ty 18 thé tich 1a 1/2,
cubi cing cit loai dung méi dé thu dugc hop chit 4-hydroxy-3-[4-(2-
hydroxyetyl)-phenoxy]-benzaldehyt dudi dang chat bt mau tréng.
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