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SUMMARY

STUDY ON DETERMINATION OF f-ECDYSTERONE AND CHEMICAL
CONSTITUENTS FROM THE ROOT OF ACHYRANTHES BIDENTATA BLUME,
COLLECTED IN HUNGYEN

In this study, we have developed a quantitative method g-ecdysterone in root samples of Achyranthes
bidentata Blume colleted in Hungyen. Only a sample (NT03) had S-ecdysterone content of 0.051 + 0.001 %,
while the others were below 0.03%. Four compounds including acutoside A (1), calendoloside E (2), -
ecdysterone (3) and daucosterol (4) were isolated from NTO3 sample. Their chemical structures were
determined by MS, 1D-, 2D-NMR spectral methods, which were compared with the data reported in
previous literature.
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chéng oxi hod [5], chdng viém, chdng ung
, thu [6, 7], chong lodng xuong [8], bao vé
Nguu tat - Achyranthes bidentata Blume than kinh [9], ha cholesterol mau va ha
1a cdy di nhap tir Trung Qudc tir nhitng huyét ap [10-11]. Theo théng ké cua
nam 1960. Do cdy thich hop trong & mién nhom tac gia Chen Y. R. va cong su [12]
nui, trung du va dong béng nén hi¢n nay nam 2024, nguu tit c6 270 hop chat duge

1. MO PAU

dugc trong & nhiéu tinh nhu: Lao Cai, cong bd gdm: hon 90 terpenoid saponin
Lang Son, Quang Ninh, Bic Giang, Ha (chu yéu 1a cac olean-saponin), 50 hop
Noi, Hung Yén, Thai Binh, Hué, Lam chat phytosteroid va steroid-saponin, mot
Dong va Kién Giang [1]. Dugc dién Viét vai polysaccharid [13], 28 alkaloid, 13
Nam [2] chua c6 chuyén luén dinh luong flavonoid va hon 80 hop chét khac. Tuy
Nguu tat nhung Duge dién Dai Loan [3] nhién, céc hoat tinh ctia nguu tit chu yéu
quy dinh ham lugng cua p-ecdysteron do céac saponin va cac polysaccharide.
khong dudi 0,03 % so véi khoi luong Viéc danh gia chét lugng clia cic mau thu
dugce liéu kho tuy€t doi. Nguu tat 1a mot thap duoc tai Hung Yén giup lya chon
thao duoc quy dugc 6ng cha ta sir dung duoc mau thich hop cho nghién ciru hoa
nhu mét vi thubc hanh huyét, tan w, tiéu hoc, san xuét sau nay. Nghién ctru thanh
ung, loi thip, bd can than, manh gn cot phan hoa hoc 13 bd sung dit liéu co s hoa
[4]. Ngay nay, nhiéu hoat tinh cua nguu cho 1oai con nhiéu han ché & Viét Nam.

tAt duoc biét dén nhu: diéu hoa mién dich
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2. THU'C NGHIEM
2.1. Miu thwe vat

10 méu r& nguu tit khd (NT1-NT10) thu
vao thang 2/2025 va 4/2025, tai cac ho
trong va ché bién tai 02 xd Van Lam va
Khoai Chau Hung Yén, duoc giam dinh
tén khoa hoc tai Vién Duoc lidu.

2.2. Hoa chét dung méi

Cac dung mdi cong nghiép n-hexan (H,
Thai Lan), ethyl acetat (EtOAc,
Singapore), methanol (MeOH, Trung
Quéc), dicloromethan (DCM, Dai Loan)
dugc chung cit trude khi str dung cho sic
ky cot. Dung moi methanol, acetonitrile
(Merck — Dric) dat tiéu chuan phan tich.
Chét chuan S-ecdysteron (Chem Faces, d6
tinh sach dat 98,9%).

2.3. Thiét bi

Str dung ban méng nhom trang san silica
gel 60 Fus4S va chét hap phu silica gel co
kich thudc hat 70-230 va 230-400 mesh
(Merck-buc); den tir ngoai Camag UV
cabinet 4 voi1 2 budc song 254 va 365 nm;
Thiét bji LSMS-8045 cua Shimazu; Thiét
bi NMR Bruker 600 & 150 MHz (Thuy
Sy); hé théong may phan tich HPLC
Shimadzu, Nhat Ban;...

2.4. Phwong phap dinh lugng f-
ecdysteron

Xdy dung phwong phap dinh luong [5-
ecdysteron

D6 am cua mau nghién cru duge xac dinh
theo phuong phéap tai phu luc 9.6 cua
Dugc dién Viét Nam V [2].

Phuong phap dinh luong p-ecdysteron
trong nguu tat dugc tham khao tai liéu [3]
két hop voi hi€u chinh theo trang thiét bi
thue te.

Chudn bi mau

Dung dich chucfn;' Dung dich chuan gbc
dugc chuan bi bang cach hoa tan hoan
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toan  p-ecdysteron vao dung moi
methanol, néng d6 1 mg/ml. Cac dung
dich chuén dugc chuan bj bang cich pha
lodng dung dich chuin gbc véi methanol
dén cac nong d6 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60
pg/ml.

Dung dich thir: Dugc liéu: Can chinh xac
khoang 1,0 g mau thtr da xay nho (di xac
dinh d6 4m) vao binh tam giac dung tich
50 ml, thém khoang 20 ml dung dich
methanol (TT), si€u am trong 30 phut &
nhiét do 40 °C, loc dich chiét qua giéy
loc, ldp lai qua trinh chiét thém 2 1an nita.
Gop cac dich chiét rdi chuyén sang binh
cat quay, cd dic dung dich, sau d6 chuyén
sang binh dinh muc 10 mL, thém
methanol vira di dén vach, tron déu, dich
loc dugc loc qua mang loc 0,45 pm trudce
khi cho vao hé théng sic ky HPLC. Mbi
mau thtr duge thue hién lip lai 3 1an.

- Piéu kién sdc ky:

Cot C-18 Cosmosil-AR-I1 (250 x 4,6 mm,
5 um)

Pha dong: Nudc/Acetonitrile (85/15, v/v)
Téc do dong: 1,0 ml/phut

Nhiét do 16 cot: 40°C

Thé tich tiém mau: 10 pl

Budc song phat hién 248 nm

Xay dwng dwong chuan p-ecdysteron

Ham luong S-ecdysteron trong dung dich
thir dugc x4c dinh dya trén cong thic:

S-b H
=0

A 100

C =

Xac dinh ham lwong p-ecdysteron trong
cdc mau ré nguu tat

Xac dinh ham lugng p-ecdysteron trong
cdc mau re nguu tat dugc xac dinh dua
trén cong thuec:
CxV x 100
m x 1000000

100
100-x

X (%) =
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Trong do:

C: ndng do p-ecdysteron trong dung dich
thtr (ug/ml)

S: dién tich pic g-ecdysteron trong sic ky
do mau thtr (mAu.s)

a, b: cac hé s6 cua phuong trinh duong
chuan

H: d6 tinh khiét cua S-ecdysteron (%).

X: ham luong chit can phén tich trong duoc
liéu (%)

C: nong do chat can phan tich trong dung
dich thtr (ng/ml)

V: thé tich dung dich thir (ml)
m: khéi luong dugc lidu (g)
x: d6 am dugc liéu (%)

X ly 56 liéu thuc nghiém

Phuong phap phén tich va xir 1y két qua
chét chuan S-ecdysteron va mau duoc liéu
theo huéng dan cua ICH [14] va tham
chiéu theo cac quy dinh ctia AOAC [15].

Xu 1y s0 liéu thyc nghiém bang phan
mém Empower 3 va Microsoft Excel
2020.

2.5. Chiét xuit va phan lap cac hop chit

Tién hanh 3 1an chiét 10 kg nguu tat kho
théi kich thuée 1-1,5 cm véi con 80%, tai
nhi¢t d§ 70 °C, vai ti 1€ dung mdi/duge
liu 10/1, 8/1 va 6/1 (lit/kg). Loai bo dung
moi du:orl ap suét giam thu dugc cao téng
(1,2 kg TNT, d6 am 7%, hiéu suat 12%).
Phan b6 1,2 kg cao tong vao 5 lit nudc roi
chiét lan luot v6i cac dung moi co do
phan cyc ting dan dicloromethan va
butanol. Loai bo dung méi dudi ap suit
giam thu dugc cac cao tuong Urng: cao
dicloromethan (DNT, 27,1 g), cao butanol
(BNT, 375 g) va cao nudc (WNT, 797 g).

Tién hanh sic ky cot pha thuong silica gel
370 g phan doan butanol (BNT) v6i hé
dung mdi gradient DCM/MeOH (20/1-
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1/1, v/v) va rira giai baing MeOH 100%
thu dugc 6 phan doan, ky hi¢u la A-F.
Hop chét 4 (7 mg) thu duoc tir sic ky cot
silica gel phan doan B (867 mg) véi hé
dung moéi DCM/MeOH (10/1, v/v). Séc
ky cot pha thuong silica gel phan doan C
(C, 1,35 g) v6i h¢ dung moi gradient
DCM/MeOH (10/1-5/1, v/v) thu dugc 3
phan doan ky hiéu C1-C3. Hop chat 3 (7
mg) thu dugc tir vi¢e tinh sach phan doan
C2 (72 mg) véi sic ky cot YCM sir dung
hé dung moéi methanol/nudc (5/1, v/v).
Tiép tuc sic ky cot pha thuong silica gel
phan doan D (9,1 g) v6i hé dung moéi
gradient DCM/MeOH (7/1-1/1, viv) thu
dugc 4 phan doan ky hi¢u la D1-D4. Lua
chon phan doan D2 (923 mg) sic ky cot
sephadex v&i dung moi rira gidi MeOH
100% thu dugc 5 phan doan nho ky hi¢u
la D2.1 — D2.5. Hop chat 1 (27 mg) thu
dugc tr viéc tinh sach phan doan D2.1
(120 mg) véi sic ky cot YCM str dung hé
dung moi methanol/nudc (5/1, v/v). Hop
chat 2 (8 mg) thu duoc tir viée tinh sach
phan doan D2.3 (72 mg) véi sic ky cot
YCM st dung hé dung moéi
methanol/nudc (3/1, v/v).

3. KET QUA VA THAO LUAN

3.1. Pinh lwgng f- ecdysteron trong cac
mau ré nguu tat

Luwa chon diéu ki¢n sic ky

Tham khao tai liéu [3] vé phuong phap
dinh luong f-ecdysteron trong ré nguu tat,
tién hanh sic ky theo diéu kién sau: pha
tinh cot C-18 Cosmosil-AR-11 (250 x 4,6
mm, 5 pum); pha dong: Nudc/Acetonitrile
(85/15, v/v); toc @6 dong: 1,0 ml/phit; thé
tich tiém mau 10pl; nhiét do 16 cot: 40 °C;
budc song phat hién 248 nm. Két qua thu
dugc (hinh 1) cho thdy pic cta chat can
phan tich da tach hoan toan khoi céac pic
khac trén sic ky d6 mau thir, v6i thoi gian
luu (tg = 16,5 phat) phi hop. Do d6, dé tai
da lua chon diéu kién trén cho séic ky dd
mau thir.
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Hinh 1. Sdc ky do HPLC dinh luong f-
ecdysteron trong mau thir ré ngueu tdt

1: MAu tring (dung moi), 2: Mau chqan p-
ecdysteron, 3: Mau thir ré nguu tat

Xay dung dwong chudn f-ecdysteron

Tién hanh do dung dich chuan c6 noéng do
thay doi tir 5 - 60 pg/ml va ap dung cong

thirc tinh nhu trinh bay & phan 2.4 véi
chat chuan p-ecdysteron. Két qua dudng
chuin cua f-ecdysteron 1a: y = 14151x —
4858.8 v6i hé sd twong quan R? = 0,9997
dat yéu cau AOAC [15].

Dinh lwong méu thir

Ap dung phuong phap di xay dung va
cong thirc tinh nhu trinh bay ¢ phan 2.4,
d6 lap lai cia mdi mau thir 13 3 1an. Két
qua dinh luvgng ham lugng S-ecdysteron
cic mau thu thap tai Hung Yén dé lya
chon nguyén liéu cho nghién ctru hoa hoc
va san xuat duoc trinh bay & bang 1.

Bdng 1. Két qua dinh lwong ham heong p-ecdysteron trong 10 mdu nguu tdt thu tai Hung Yén

STT | Kihiéu miu Ngudn gbe miu Do Am (%) ecg;;‘elr‘;ﬁ“(% ?%)
1 NTOL Say %ir%rélls’ijgagung 16,85 + 0,62 0,025 + 0,002
2 NTO2 Séy,\jiiﬁ‘rﬁ’sif/gag”h 17,25+ 0,65 0,034 + 0,001
3 NTO3 Say klﬁ’ g Tric | 954 0,65 0,051 + 0,001
4 NTO4 Séy{l;‘i‘*;ﬁf‘i}ioggmg 18,25 + 0,56 0,029 + 0,001
5 NTO5 Sa-‘{vﬁ‘neﬁ ﬁ%g”h 16,27 + 0,66 0,027 + 0,001
6 NTO6 Séi‘\/ﬂ?:]i“;lff‘f}gog”h 17,86 + 0,76 0,024 + 0,001
7 NTO7 Sagﬂ‘lir‘ﬁ‘\j“j};(gg”h 16,52 + 0,57 0,028+ 0,001
8 NTO8 Séy{igi“f&i“ﬁz'ogg‘mg 17,23+ 0,58 0,028 + 0,001
9 NTO Sé{\ﬂ‘}f}f‘\fg%{)g”h 18,25 + 0,56 0,023 + 0,001

10 NT10 Sé‘yﬁriééf‘\f’if/lzb;‘mg 16,25 + 0,47 0,022 + 0,001

(*): Két qua tinh trén mdu khé tuyét doi.

Két qua bang 1.1 cho thdy ham luong f—
ecdysteron tir 10 miu Nguu tat chia déu
02 xi Trung Tric — Vin Lam va Binh
Minh - Khoai Chau, tinh Hung Yén trong
khoang tir 0,022 — 0,051%, chu yéu dat
ham luong dudi 0,03%, chi c6 mdt mau
NTO03 dat 0,051 + 0,001 dat tiéu chuan
duoc dién Pai Loan. Két qua dinh luong
nay kha twong dong véi két qua dinh luong
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f-ecdysteron cua tac gia Nguyén Thi Ha
Ly va cong su [16] trong cic mau nguu tat
thu tai Viét Nam cho két qua tir 0,012 —
0,029 %. Pbi voi gia tri ham am 10 mau
nghién ctru cho thay 09 mau (NTO1-NT02
va NT04-NT10) - cac méu siy diém sinh
déu khong dat tiéu chuén duogc dién Viét
Nam quy dinh d6 am duoc liéu khong qua
15 %, chi 01 mau NTO3 dat tiéu chuan véi
gia trj do am 1a: 7,25 + 0,65 %. Mit khac,
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trong nghién ctu khic vé dinh luwong
saponin tong sd tinh theo acid oleanolic
bang phuong phap HPLC va do quang cta
10 mau nghién ctru trén, mau NTO03 cho
két qua cao. Chinh vi vy, nhom nghién
ctru lya chon mau NTO03 dé nghién ctu
thanh phan hoa hoc va cho san xut.

3.2. Bién luén ciu tric

Hop chét 1 phan lap dugc c6 dang bot
mau trang.

Phé ID-NMR (*H-NMR va “*C-NMR)
ctia hop chat 1 (Xem dit lidu trén bang 2)
cho tin hi¢u dic trung cua mot olean-
saponin — hop chit pho bién tir loai nguu
tat gdm: 7 tin hiéu singlet cua cac methyl;
01 tin hiéu oxy methin tai oy 3,28 (1H, dd,
J=12,0 & 2,4 Hz, H-3), 01 tin hiéu olefin
tai o4 5,46 (1H, br s, H-12) xac dinh ciu
trdc olean-12-en; 2 proton anome tai Jy
5,26 (1H, d, J = 9,0 Hz, H-1") va 4,88
(1H, d, J = 7,8 Hz, H-1"); va 10 tin hi¢u
hydroxy methin cua cdc phan tor duong
trong khoang 3,27 - 4,49. Hang s6 tuong
tac J caa 02 proton anome lan luot 13 9,0
va 7,8 Hz, xac dinh cdu hinh beta cua 2
phan tir duong. Phdé *C-NMR cua hop
chat 1 cho tin hiéu 42 carbon gém: 30
carbon thudc khung olean va 12 carbon
ctia hai phéan tir duong gém: Gle I tai dc
105,2, 82,6, 76,8, 72,6, 77,6 va 63,8; Glc
IT tai oc 105,6, 76,6, 78,0, 72,0, 77,8 va
62,9. Phan tich ciu tric ctua duong va so
sanh tai liéu cho thdy céu tric cua 2
duong déu l1a p-D-glucopyranosid. Trén
phd HMBC cho céc twong tac H — C ciia
cac nhom methyl thuoc khung oleanolic
(xem hinh 2); tuong tac gitra H-1" (oy
4,88) vai C-3 (dc 89,6) cho xac dinh vi tri
glycosid tai C-3; va tuong tac gitta H-1"
(5H 5,26) voi C-2' (d¢c 82,6) xac dinh lién
két cdu truc duong 1a Gle(1—2)Gle.

Ph6 khdi ESI-MS cua hop chit 1 cho tin
hiéu peak ion tai m/z: 745,5 [M-CI]" goi ¥
mot cong thire phan tr CgHegO13 (M =
781,0).
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Tir két qua phan tich phd 1D-, 2D-NMR,
phd khdi ESI-MS va so sanh dit liéu phd
[17], c6 thé xac dinh hop chét 1 1a 3-O-f-
D-glucopyranosyl(1—2)-4-D-
glucopyranosyl oleanolic acid hay con goi
1a acutosid A. Hop chit nay duoc tra ctru
trén phan mém Scifinder chua dugc cong
b6 tir loai nguu tat.

Hop chat 2 phan lap duoc c6 dang bot
mau tréng. Phd 1D-NMR (*H, *C-NMR)
ctia hop chat 2 cho tin hiéu dic trung cua
mot olean-saponin tuwong ty nhu hop chat
1 chi c6 mot sb khac biét 1a: phd H-NMR
ciia hop chit 2 chi cho tin hiéu cta 01
proton anome tai oy 4,37 (1H,d, J =7,8
Hz, H-1") va 04 tin hiéu hydroxy methin
cua 01 phan tir duong trong khoang 3,18 -
3,50; trén phd BC-NMR cua hop chat 2
cho tin  hiéu 01 phan  tu

glucuronopyranosid tai Jc 106,8 (C-1'),
75,4 (C-2"), 77,8 (C-3'&C-5"), 73,6 (C-4")
va 175,0 (C-6'). Trén phd HMBC cho
tuong tac gitta H-1" (on 4,37) voi C-3 (dc
91,1) cho xéc dinh vi tri glucosid tai C-3.

Hinh 2. Tuong tac H—C trén phé HMBC
cua hop chat 1 va 2

Phé khéi ESI-MS cua hop chat 2 cho tin
hiéu peak ion tai m/z: 633,5 [M+H]", phu
hop v&i cong thic phan tir CsgHs609 (M
=632,8).

Tir két qua phan tich phd 1D-, 2D-NMR,
pho khéi ESI-MS va so sanh dir liéu phd
[18], co thé xac dinh hop chat 2 14 3-O--
D-glucuronopyranosyl oleanolic acid hay
con goi 1a calendolosid E. Hop chit nay
dugc cong bd tir Nguu tit Trung Qubc
chwra ¢6 cong b loai trong & Viét Nam.



Tap chi phan tich Hoa, Ly va Sinh hoc - Tap 31, S6 03/2025

Hop chit 3 phan 1ap duoc co dang bot
nau. Phd *H-NMR cua hop chit 3 cho cac
tin hi¢u dac trung cAu tric ctia mot sterol
gdém: 5 tin hiéu singlet ctia methyl; 3 tin
hiéu proton & trudng thap dic trung cho
lién két vai oxy tai 043,97 (1H,d,J =24
Hz, H-3), 3,84 - 3,87 (1H, m, H-2), 3,17
(1H, t, J = 16,2 Hz, H-22); tin hi¢u cua 01
olefin tai 04 5,83 (1H, d, J = 2,4 Hz, H-7).

Trén phd *C-NMR cua hop chét 3 cho tin
hiéu cua 27 carbon twong ung trén phd
proton gém: 5 nhom methyl; 6 tin hiéu
carbon c6 lién két truc tiép véi oxy tai dc
85,2 (C-14), 78,4 (C-22), 77,9 (C-20),
71,3 (C-25), 68,7 (C-2) va 68,5 (C-3); tin
hiéu cua 1 cdp olefin (dc 168,0/122,1); va
01 carbonyl (oc 206,5). Cac tin hi¢u
carbon khéac (xem trong bang 2) dugc xac
dinh dya trén viéc gan vi tri twong ng
ctia hop chit 20-hydroxyecdyson [19].

Pho khdi ESI-MS ctia hop chat 3 cho tin
hiéu tai m/z: 479,4 [M-H]’, phu hop véi
cong thirc phan tir Co7H4407 (M = 480,6).

Nhu vay, phan tich phd 1D-NMR, phd
khdi ESI-MS cing véi viée so sanh dir
liéu pho [18] va dinh tinh bang TLC véi
chat chuan 20-hydroxyecdyson co thé
khang dinh cau tric cua hop chat 3 1a 20-
hydroxyecdyson hay con goi la p-
ecdysteron.

Hop chat 4 phan lap duoc cd dang bot
mau trang. Trén pho 'H-NMR cua hop
chéat 4 co céc tin hiéu dic trung cua mot
sterol glucosid gdm: 6 nhém methyl (54
0,71, 1,03, 0,94, 0,83, 0,85, va 0,86; mot
nhom hydroxymethin (o4 3,60); mot
proton olefin (oy 5,37); va 01 phan tr
glucose tai oy 4,40 (1H, d, J = 7,8 Hz, H-
1", 3,38 (2H, m, H-3' , H-4" ), 3,27 (1H,
m, H-5"), 3,20 (1H, m, H-2"), 3,76 (1H,
dd, J=12,0, 5,4 Hz, H-6"a), 3,86 (1H, dd,
J = 12,0, 3,0 Hz, H-6'b). Hang so tuong
tac clia proton anome 1a 7,8 Hz goi ¥ cu
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hinh cia gbéc duong la  S-D-
glucopyranosyl. Mit khac, trén sic ky ban
mong (silica gel 60 Fj54S, Merck) véi hé
dung moi trién khai DCM/MeOH (10/1,
v/v), hop chiat 4 va chit dbi chiéu
daucosterol cho cung mot Rf = 0,5. Nhu
véy, phd 'H-NMR, so sanh tai liéu tham
khao [20] va két qua TLC véi daucosterol
nhan dang hop chat 4 12 daucosterol.

4. Két ludn

Nghién ctru thanh cong phwong phéap dinh
luong f-ecdysteron bang phuong phap sic
ky long hiéu nidng cao (HPLC) phu hop
v6i thiét bi thuce € theo tiéu chudn AOAC
cic mau ré nguu tat thu tai Hung Yén.
Ham luong S-ecdysteron mau NTO3 dat
0,051 + 0,001, cac mau khac dat dudi
0,03 % (0,022 + 0,001 - 0,029 + 0,001
%). Mau NTO03 1a mau duy nhat sdy nhiét
va dat tiéu chuan vé do am voi gia tri la:
7,25 + 0,65 %. Chinh vi vay, mau NTO03
duoc lya chon dé nghién ctru thanh phﬁn
hoa hoc va xay dung quy quy trinh chiét
Xuét tao san pham hd trg giam lipid méau
va xo vita dong mach. Bang sic ky cot
pha thuong, pha ddo, cac phuong phap
phé tir phan doan butanol ré mau NT03 da
phan 1ap va xac dinh duoc cau tric 04
hop chit gom: acutosid A (1),
calendolosid E (2). p-ecdysteron (3) va
daucosterol (4). Trong do, hop chat 1 lan
dau tién dugc cong b tir r& nguru tat.

Loi cam on:

Nghién ctru ndy duoc hd tro tir ngudn
kinh phi cta nhi¢m vu Khoa hoc va Cong
nghé cap S¢ Khoa hoc va Cong nghé
Hung Yén “Nghién ctru phat trién san
pham hd tro giam lipid mau va xo vita
dong mach tr nguu tat (Achyranthes
bidentata), cuc hoa (Chrysanthemum
indicum) va nghé (Curcuma longa) trong
tai Hung Yén”
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Hinh 3. Cdu triic 04 chdt (1-4) phdn ldp tir ré ngueu tat

Bang 2. Dit liéu phé ciia cdc chat 1-3

STT 124 acutosid 2%¢ calendulosid 32° p-
APd gbf ecdysteron®®
on oc | oc[17] o oc oc [18] on oc | oc[19]
(mult, J (mult, J (mult, J
trong Hz) trong Hz) trong Hz)
1 39,0 38,7 39,8 38,2 37,4 37,5
2 26,6 26,6 26,9 25,5 3,84 -3,87 | 68,7 68,7
(m)
3 | 328(dd, | 896 | 890 | 328(dd, | 911 87.8  |397(d, 24)| 685| 685
12,082,4) 11,484.2)
4 39,6 39,5 40,2 38,7 32,9 32,8
5 56,1 55,8 57,0 55,0 51,8 51,8
6 18,7 18,5 19,3 17,8 206,5 206,4
7 33,4 33,2 34,0 32,4 5,83 (d, 2,4) |122,1 122,1
8 40,0 39,7 40,6 38,9 168,0 167,9
9 48,3 48,0 49,0 47,1 35,1 35,1
10 37,2 36,9 37,9 36,3 39,3 39,3
11 23,9 23,7 245 23,4 215 215
12 546 (brs) | 122,1| 1225 123,6 121,4 32,5 32,5
13 1451 | 1449 145,2 1440 48,7 48,7
14 42,4 42,2 42,9 41,3 85,2 85,3
15 28,2 28,3 28,3 27,2 31,8 31,8
16 23,9 23,7 24,1 22,9 215 215
17 48,3 46,7 47,6 45,8 50,5 50,5
18 42,4 42,2 42,7 40,8 0,99 (s) 18,0 18,0
19 |1,8&1,3(m)| 47,1 46,5 47,3 45,4 0,91 (s) 24,4 24,4
20 31,1 30,9 31,6 30,4 77,9 77,9
21 33,4 34,2 34,9 33,4 1,22 (s) 21,1 21,1
22 334 | 332 338 | 822 317(t, | 784 | 784
16,2)
23 | 125(s) | 282 | 282 1,06(s) | 285 27,6 27.4 27,4
24 1,06 (s) 16,8 16,8 0,85 (s) 17,0 16,4 42,4 42,4
25 0,87 () 15,5 15,5 0,95 (s) 15,9 15,1 71,3 71,3
26 | 101(s) | 17,7 | 174 | 081(s) | 17,7 16,9 121(s) | 29,0 29,1
27 | 131(5) | 262 | 262 | 116(s) | 264 255 122(s) | 29,7 29,6
28 179,9 | 180,2 181,8 Fkx
29 | 095(s) | 334 | 332 | 091(s) | 336 32,8
30 | 1,03(s) | 240 | 237 | 094(s) | 24,0 22,7
Glu 1/ GIcUA

32
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1" [4,88(d,7,8)|105,2| 1050 |4,37(d,7,8)|106,8 105,3
2" | 4,17(t,9,0) | 82,6 83,5 75,4 73,9
3 78,0 78,3 77,8 76,6
4' 72,6 71,7 73,6 72,2
5 77,6 78,1 77,8 76,6
6 63,8 62,9 175,0 173,4
Glu 2
1” |5,26(d,9,0)| 1056 | 106,0
2" 76,6 77,0
3" 77,3 77,9
4" 71,3 71,6
5" 77,6 77,9
6" 62,9 62,8

™ Tin hiéu carbon khong r; %(do may 600 & 150 MHz); °(do may 125 MHz); “(do may 62,9 MHz);
%(do trong pyridin-ds); *(do trong methanol-dy); ‘(do trong DMSO-dj).
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