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PHĄN LӿP TRIBULOSIN, M֤T SPIROSTANOL SAPONIN 

Tֶ CAO N-BUTANOL CÂY    BӳCH TӿT Lą  

(TRIBULUS TERRESTRIS L.) 

Nguyễn Thế Chiến1, Phùng Văn Trung và Nguyễn Ngọc Hạnh2 

ABSTRACT 

From n-butanol extract of Tribulus terrestris L., one spirostanol saponin tribulosin 

(TLB5) was isolated by chromatographic methods. It’s structure was eluciated by modern 

spectrocopic methods such as: 1H-NMR, 13C-NMR, COSY, DEPT, HSQC, HMBC, MS 

and compared with published literature. 
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Title: Isolation tribulosin, a spirostanol saponin from Tribulus terrestris L 

TčM TԁT 

Từ cao n-butanol của cây Bạch tật lê đã phân lập được một spirostanol saponin là 

tribulosin (TLB5) bằng các phương pháp sắc ký.  Cấu trúc của nó được xác định bằng 

các phương pháp quang phổ hiện đại: 1H-NMR, 13C-NMR, COSY, DEPT, HSQC, 

HMBC, MS và so sánh với các tài liệu tham khảo. 

Tρ kh·a: Ph©n lͻp, Bͧch tͻt l°, spirostanol saponin, tribulosin 

1 ņԉT VӷN ņԓ  

C©y BӴch tԀt l° c· t°n khoa h֙c l¨ Tribulus 

terrestris L. (H³nh 1) thu֥c h֙ gai Ch֝ng 

(Zygophyllaceae), c¸n c· nhֻng t°n kh§c nhҼ: 

Gai sӺu, qu֕ kiԒn sӺu, gai ma vҼҺng, th²ch tԀt 

lê. C©y m֙c rӸt ph֡ biԒn tӴi ӷn ņ֥, Trung 

Qu֝c, Vi֓t Nam, v¨i v½ng tӴi Châu Âu và 

Nam Phi. 

TӴi Vi֓t Nam, c©y BӴch tԀt l° m֙c hoang dӴi ֫ 

nhֻng v½ng ĽӸt kh¹, ĽӸt c§t d֙c v½ng ven biԜn 

miԚn Trung tַ QuӶng B³nh ĽԒn B³nh ThuԀn. 

Trong nhֻng nŁm gӺn Ľ©y, t§c dֱng dҼ֯c lĨ 

v¨ th¨nh phӺn h·a h֙c cֳa c©y BӴch tԀt l° 

ĽҼ֯c nghi°n cֵu rӸt nhiԚu tr°n thԒ gi֧i, cho 

thӸy nhiԚu kԒt quӶ vԚ tŁng cҼ֩ng thԜ lֽc,       

k²ch th²ch t³nh dֱc v¨ kh§ng khuӼn (Jun-Dong-Zhang, Yong-Bin-Cao, Zheng Xu, 

2005). 

Trong bài báo này chúng tôi xin trình bày kԒt quӶ ph©n lԀp m֥t spirostanol saponin 

là tribulosin. 

                                              
1 Khoa Khoa h֙c, TrҼ֩ng ņӴi h֙c CӺn ThҺ 
2 Vi֓n C¹ng ngh֓ h·a h֙c ï Vi֓n Khoa h֙c v¨ C¹ng ngh֓ Vi֓t Nam 

Hình 1: BӴch TԀt l° 

(Tribulus terrestris) 
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2 NGUYąN LI֒U Vê PHһҹNG PHÁP 

2.1 Nguy°n li֓u  

To¨n c©y BӴch tԀt l° b֛ r֑ do Trung t©m Nghi°n cֵu v¨ SӶn xuӸt DҼ֯c li֓u MiԚn 

Trung cung cӸp. C©y ĽҼ֯c thu h§i hoang tӴi t֕nh B³nh ThuԀn v¨o th§ng 12/2007. 

2.2 ChiԒt xuӸt v¨ c¹ lԀp 

To¨n c©y kh¹, xay v֭ (5 kg) chiԒt v֧i c֟n lo«ng, sau khi loӴi c֟n, phӺn d֗ch chiԒt 

sau Ľ· chiԒt lӺn lҼ֯t v֧i petroleum ether (PE), CHCl3, ethyl acetate (EtOAc), n-

butanol (n-BuOH).  PhӺn d֗ch chiԒt n-BuOH sau khi ĽҼ֯c c¹ quay ch©n kh¹ng ĽԜ 

loӴi dung m¹i thu ĽҼ֯c cao n-BuOH (TLB, m = 24 g).  Cao TLB (24 g) ĽҼ֯c t§ch 

bԄng sԂc k² c֥t nhanh v֧i h֓ dung m¹i giӶi ly EtOAc : MeOH (MeOH : metanol) 

c· Ľ֥ ph©n cֽc tŁng dӺn thu ĽҼ֯c 20 ph©n ĽoӴn. TӴi ph©n ĽoӴn thֵ 5 (TLB5) xuӸt 

hi֓n chӸt kԒt tinh dӴng b֥t kh¹ng m¨u (m = 40 mg), ĽiԜm tan chӶy mp = 303-

305ÜC (MeOH) tan trong h֓ dung m¹i CHCl3 : MeOH = 1 : 1; SԂc kĨ bӶn m֛ng 

(TLC) cho m֥t ĽiԜm tr¸n c· m¨u xanh Ľen khi phun v֧i thu֝c thֹ 10% 

H2SO4/EtOH, Rf  = 0.5 trong h֓ dung m¹i giӶi ly n-BuOH : AcOH : H2O = 4 : 1 : 

2 (AcOH : acid acetic) và Rf  = 0.45 trong h֓ dung m¹i giӶi ly CHCl3 : MeOH : 

H2O = 65 : 35 : 10. 

2.3 PhҼҺng ph§p nhԀn danh cӸu tr¼c 

ņiԜm nóng chӶy ĽҼ֯c Ľo tr°n m§y Electrothemal 9100 (UK) dùng mao quӶn 

kh¹ng hi֓u ch֕nh.  Ph֡ c֥ng hҼ֫ng tַ hӴt nh©n: 1H-NMR, 13C-NMR, COSY, 

DEPT, HSQC, HMBC  ĽҼ֯c ghi tr°n m§y Bruker Avance 500 MHz Ľ֥ d֗ch 

chuyԜn h·a h֙c ĽҼ֯c t²nh theo d (ppm), hԄng s֝ gh®p cԊp (J) t²nh bԄng Hz. Ph֡ 

kh֝i lҼ֯ng ĽҼ֯c Ľo tr°n m§y 1100 series LC/MS Trap Agilent. SԂc kĨ l֧p m֛ng 

sֹ dֱng bӶn nh¹m silica gel Merck 60F254 tr§ng sԈn d¨y 0.2 mm. SԂc kĨ c֥t d½ng 

silica gel 60, 0.04-0.06 mm Scharlau  GE 0048. 

3 KԑT QUӵ Vê THӵO LUӿN  

TLB5 thu ĽҼ֯c dҼ֧i dӴng b֥t kh¹ng m¨u, kh¹ng tan trong EtOAc, CHCl3, tan ít 

trong MeOH, tan nhiԚu trong h֣n h֯p CHCl3-MeOH (1 : 1), ĽiԜm tan chӶy  mp = 

303-305ºC (MeOH). 

Ph֡ kh֝i lҼ֯ng cho pic m/z cֳa [MH+Na]+ là 1174 và [M+2H2O] l¨ 1186 ֵng 

v֧i c¹ng thֵc nguy°n l¨ C55H90O25. 

Ph֡ 1H-NMR trong DMSO d ppm (BӶng 1) cho thӸy trong ph©n tֹ TLB5 c· nŁm 

nh·m metyl, trong Ľ· c· b֝n nh·m ֫ d ppm: 0.7 (3H, s, H-18); 0.75 (3H, H-19) và 

0.92 (3H, d, J = 6.5 Hz, H-21) và 1.00 (3H, d, J = 7 Hz, H-27) tҼҺng ֵng v֧i 

khung spirostanol steroid là tigogenin. 

Ph֡ 13C-NMR cho d ppm (BӶng 1) tҼҺng ֵng v֧i b֝n nh·m metyl cֳa aglycon 

là: 11.8 (CH3-19); 14.3 (CH3-21); 15.8 (CH3-18) và 16.0 (CH3-27).  M֥t nh·m 

metyl ֫ 17.6 (CH3 cֳa ĽҼ֩ng rhamnose) ph½ h֯p v֧i proton ֫ 1.07 (d, J = 5.5 

Hz). 
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Ngo¨i ra c¸n c· nŁm carbon acetal (O-C-O) ֫ 98.1; 100.2; 103.1; 103.2; 103.4 

tҼҺng ֵng v֧i nŁm carbon anomer cֳa nŁm nh·m ĽҼ֩ng ֫ v֗ tr² 1ǋ; 1ǌ; 1ǌǋ; 1ǌǌ; 

1ǌǌǋ.  KԒt h֯p v֧i ph֡ DEPT, HSQC, COSY; HMBC (BӶng 1) v¨ so s§nh v֧i t¨i 

li֓u Ľ« c¹ng b֝ (Achenbach, H., Hubner, H. and Raiter, M., 1994) TLB5 ĽҼ֯c 

Ľ֗nh danh l¨ tribulosin: 3-O-[b-D-xylopyranosyl-(1­2)-[b-D-xylopyranosyl-

(1Ÿ3)]-b-D-glucopyranosyl-(1­4)-[a-rhamnopyranosyl-(1­2)-b-D-

galactopyranosyl]-neotigogenin c· c¹ng thֵc nhҼ H³nh 2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

BӶng 1: Dֻ li֓u ph֡ 1H-NMR, 13C-NMR, COSY v¨ HMBC cֳa TLB5  

    V֗ tr² C   13C-NMR (d ppm )    1H-NMR (d ppm )  COSY (H-H)         HMBC (HŸC) 

    1    CH2      36.4                    0.97; 1.62          H1/H2; H1a/H1b  

    2    CH2      28.8           1.79   H2/H1  

    3    CH-O      75.5           3.25   

    4     CH2      33.1           1.14; 1.62   H4a/H4b; H4/H5  

    5    CH2      43.8                    0.96   H5/H4   

     6    CH2      28.2           1.20   

     7    CH2      31.1           1.12    

     8    CH      34.5           1.46   

     9     CH      53.6           0.61   

    10    Cq      35.1    

    11   CH2      20.4           1.20; 1.46   

25

27

O

O
O

OH

O

OH

O
O

OH

O

HO

OH

HO

HO

O

O O

OH

OH

OH

O

OH OH

OH

H

H

H

O

1

2

3
6

7

9

8

10

11
12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

4
5

1' (Gal)(Glc)

(Xyl)
(Rha)

(Xyl)

1''

1'''
1''''

1'''''

Hình 2: Tribulosin  
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    12   CH2      39.5           1.07; 1.63 H12a/H12b  

    13    Cq      40.0    

    14   CH      55.5           1.06   

    15   CH2      31.7           0.83; 1.14   

    16   CH-O      80.1           4.26   

    17   CH      61.6           1.65  H-17ŸC-16 

    18   CH3      15.8           0.70 (3H, s)  H-18ŸC-17, 12, 14, 13 

    19   CH3      11.8           0.75 (3H, s)  H-18ŸC-8, 10, 1, 5, 9 

    20   CH      41.4           1.66 H20/H21  

    21   CH3      14.3           0.92 (3H, d, J = 6.5) H21/H20 H-21ŸC-17, 22, 20 

    22   C (acetal)  108.7    

    23*  CH2      25.2           1.34 H23/H24  

    24*  CH2      25.4           1.87 H24/H23  

    25   CH2       26.3           1.62 H25/H27  

26   CH2-O    64.1                26a: 3.21 (d, J = 10.0)          

                                                       26b: 3.76 (d, J = 10.5)   

    27  CH3      16.0           1.00 (3H, d, J = 7) H27/H25 H-27ŸC-26, 24, 25 

B֝n nhóm CH2-O cֳa 6ǋ, 6ǌ, 5ǌǋ, 5ǌǌ l¨ 58.9; 61.2; 65.6; v¨ 65.7 cֳa b֝n nhóm 

ĽҼ֩ng xylose, glucose và galactose. 
 

4 KԑT LUӿN  

Tַ cao n-butanol chiԒt tַ c©y BӴch tԀt l° Ľ« c¹ lԀp ĽҼ֯c m֥t spirostanol saponin l¨ 

tribulosin (TLB5).  CӸu tr¼c ĽҼ֯c x§c Ľ֗nh bԄng c§c phҼҺng ph§p ph֡ c֥ng hҼ֫ng 

tַ hӴt nh©n m֥t chiԚu v¨ hai chiԚu kԒt h֯p v֧i kh֝i ph֡. 
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