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Abstract

In this study, we investigated anti-oxidative, anti-bacterial,

anti-inflammatory and whitening constituents from aerial parts of Epilobium 

angustifolium L., seeds of Chamaecyparis obusa (Siebold. et Zucc.) Endl., 

leaves and branches of Sorbus alnifolia (Sieb. et Zucc.) K. Koch.

Dried plant samples were extracted with 70% or 50% aqueous ethanol, and

crude extracts were subjected to solvent fractionation according to polarity.

The chemical structures of the isolated compounds were elucidated based on

the spectroscopic data including NMR and HR-ESI-MS spectra, as well as

comparison of the data to the literature values.

Twenty one constituents were isolated from the extract of Epilobium 

angustifolium L. aerial parts; n-dodecane (1), lauric acid (2), ethyl oleate 

(3), 1-monoolein (4), linoleic acid (5), coriolic acid (6), ethyl linolenate 

(7), α-linolenic acid (8), 1-linolenoyl glycerol (9), 15-isopimaren-3β,8β

-diol (10), α-amyrin (11), β-amyrin (12), ursolic acid (13), oleanolic acid 

(14), maslinic acid (15), corosolic acid (16), β-sitosterol (17), 

5-desmethylsinensetin (18), p-coumaric acid (19), caffeic acid (20),  
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(S)-danshensu caffeic anhydride (21). As far as we know compound 21

was identified as a novel compound found in nature.

Upon the anti-oxidative studies by DPPH and ABTS+ radicals, potent radical

scavenging activities were observed in n-butanol (BuOH) fraction and extract.

The extract, n-hexane (Hex) and ethyl acetate (EtOAc) fractions showed

anti-bacterial activities against Staphylococcus epidermidis, Streptococcus

mutans and Cutibacterium acnes. Also, in the anti-inflammatory tests using

RAW264.7 mouse macrophages, the n-Hex and EtOAc fractions inhibited the

production of nitric oxide (NO) without causing cell toxicity. In addition, the

n-Hex and EtOAc fractions reduced production of prostaglandin (PG) E2 and

pro-inflammatory cytokines (tumor necrosis factor (TNF)-α, interleukin (IL)-6

and IL-1β. In the whitening tests using B16F10 melanoma cells, the n-Hex

and EtOAc fractions concentration-dependently inhibited cellular melanogenesis

and intracellular tyrosinase activity without causing cell toxicity. Moreover,

isolated compound 21 from EtOAc fraction showed potent free radical

scavenging activities, excellent anti-inflammatory activities, and

anti-melanogenesis inhibition effects.

 Forty one constituents were isolated from the extract of Chamaecyparis 

obusa (Siebold. et Zucc.) Endl. seeds; (R)-p-menth-1-en-4,7-diol (1), 

(1R,2R,4R)-p-menthane-1,2,4-triol (2), α-eudesmol (3), γ-eudesmol (4), β

-eudesmol (5), oplodiol (6), 4-eudesmene-1β,11-diol (7), ent-4(15)-eudes

-men-1α,11-diol (8), 3-eudesmene-1β,11-diol (9), hinokiic acid (10), 1α

-hydroxy-hinokione (11), 12-methoxy-8,11,3-abietatriene-7β,11-diol-3-o

-ne (12), hinokione (13), 1,2-dehydrohinokione (14), 1α-3β-dihydroxytota

-rol (15), hinokiol (16), isohinokiol (17), sugiol (18), ferruginol (19), 

cryptojaponol (20), 7α,11-dihydroxy-12-methoxy-8,11,13-abietatriene 

(21), 7β-hydroxydeoxocryptojaponol (22), 6,7-dehydrodeoxocryptojaponol 

(23), trans-communic acid (24), chamaecydin (25), α-linolenic acid methyl 

ester (26), α-linolenic acid (27), deoxypodophyllotoxin (28), yatein (29), 
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hinokinin (30), savinin (31), haplomyrfolin (32), sesamin (33), 

aromadendrin (34), taxifolin (35), taxifolin-3-O-β-D-xylopyranoside (36), 

taxifolin-3-O-α-L-rhamnopyranoside (37), apigenin (38), scutellarein (39), 

quercetin (40), quercitrin (41). As far as we know the compound 11 was

identified as a novel compound found in nature.

Upon the anti-oxidative studies by DPPH and ABTS+ radicals, potent radical

scavenging activities were observed in extract, EtOAc, n-BuOH fractions and

isolated compound 32. The extract, n-Hex and EtOAc fractions showed

anti-bacterial activities against S. epidermidis, S. mutans and C. acnes. Also,

in the anti-inflammatory tests using RAW264.7 mouse macrophages, the

extract and n-Hex, EtOAc fractions inhibited the production of nitric oxide

(NO) without causing cell toxicity. In addition, the extract, n-Hex and EtOAc

fractions reduced production of pro-inflammatory cytokine TNF-α. In the

whitening tests using mushroom tyrosinase, the n-Hex, EtOAc fractions and

isolated compounds 18, 19, 21, 24 concentration-dependently inhibited

tyrosinase activity. On the other hand, among the isolates, compounds 3,

10-15, 19, 21, 22, 24 showed potent anti-bacterial activities against S.

epidermidis and C. acnes. Also, isolated compounds 11, 13-15, 17, 20, 22,

29, 32 showed strong anti-inflammatory activities.

Twelve phytochemicals were isolated from the extract of Sorbus alnifolia 

leaves; ursolic acid (1), oleanolic acid (2), α-amyrin (3), corosolic acid 

(4), (E)-phytol (5), α-linolenic acid (6), α-linolenic acid methyl ester (7), 

1-linolenoyl glycerol (8), afzelin (9), kaempferitrin (10), kaempferol 3-O-

β-D-xylopyranosyl-(1→2)-α-L-rhamnopyranosyl-7-O-α-L-rhamnopyranos

-ide (11), kaempferol 3-O-[deoxy-ribo-hexos-3-ulosyl-(1→2)-α-L-rham

-nopyranosyl]-7-O-α-L-rhamnopyranoside (12). As far as we know, the

compound 12 was identified as a novel compound found in nature.

On the anti-oxidative tests, the EtOAc, n-BuOH fractions and isolated

compounds 9, 10, 11, 12 showed potent free radical scavenging activities.
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Also, for the cellular protective effects on HaCaT keratinocytes damaged by

H2O2, the extract, EtOAc fraction and isolated compounds 10-12 indicated

protective effects against oxidative stress. Upon the anti-bacterial tests using

S. epidermidis and C. acnes the extract, n-Hex, EtOAc and n-BuOH

fractions showed activities. In the anti-inflammatory tests using RAW264.7

cells, the n-Hex, EtOAc fraction, isolates 11 and 12 inhibited the production

of NO without causing cell toxicity. Moreover, the compounds 11 and 12

exhibited the PGE2 and pro-inflammatory cytokines (TNF-α, IL-6) inhibition

activity.

Eight phytochemicals were isolated from the extract of Sorbus alnifolia 

branches; β-amyrin (1), ursolic acid (2), 2-oxopomolic acid (3), euscaphic 

acid (4), β-sitosterol (5), daucosterol (6), epi-catechin (7), prunasin (8).

On the anti-oxidative tests, the extract, EtOAc and n-BuOH fractions

showed potent free radical scavenging activities. Also, for the cellular

protective effects on HaCaT keratinocytes damaged by H2O2, the EtOAc and

n-BuOH fractions indicated protective effects against oxidative stress. Upon

the anti-bacterial tests using S. epidermidis and C. acnes the extract, n-Hex,

EtOAc and n-BuOH fractions and isolated compounds 3, 4 showed

anti-bacterial activities. In the anti-inflammatory tests using RAW264.7 cells,

the extract, n-Hex and EtOAc fractions, as well as isolates 3 and 4 inhibited

the production of NO without causing cell toxicity. Moreover, the compound 3

exhibited PGE2 and pro-inflammatory cytokines (TNF-α, IL-6) inhibition

activity and compound 4 only decreased production of (TNF-α, IL-6).

Based on these results, it was suggested that the extract and isolated

compounds from aerial parts of Epilobium angustifolium L., Chamaecyparis 

obusa seeds, Sorbus alnifolia leaves and branches could be potentially

applicable as natural source for pharmaceutical and/or cosmetic ingredients.
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Ⅰ. 서론

 최근 화장품 산업에서 피부 미백에 도움을 주는 제품이나 주름개선에 도움을 

주는 제품 또는 여드름 완화에 도움을 주는 등 특정 기능이 강조된 기능성 화장

품 산업이 크게 성장하고 있다.1 이에 따라 식물 등 천연물로부터 얻어지는 기능

성 물질들을 원료로 이용하려는 연구가 활발히 진행되고 있다.2 기능성 화장품은 

화장품과 의약품의 중간적인 성격을 갖는 제품이라 볼 수 있으며 이들을 일컫는 

표현으로 화장품(cosmetics)과 의약 (pharmaceuticals)의 합성어에 해당하는 코

스메슈티컬(cosmeceuticals)이란 용어가 사용되고 있다. 일반 화장품이 안전성을 

강조한 제품임에 비해 기능성 화장품은 안전성 외에 특히 효능 · 효과를 강조한 

제품이다. 최근에는 천연 유래 원료를 사용한 보습과 피부 안전성 위주의 단순한 

기능의 천연 화장품에 만족하지 않고 주름개선, 미백 등의 기능을 갖춘 기능성 

천연 화장품을 원하는 소비자들이 늘어나는 추세이다.3 

1. 천연물

 최근 천연물을 중심으로 한 학문이 발전하면서 천연물이 가지는 2차 대사산물

인 생리활성 물질에 대한 관심이 증대되고 있다. 생리활성 물질은 매우 적은 양

으로 현저한 활성을 나타내는 고부가가치의 물질로서 수많은 종류가 인류에게 

유용하게 이용되고 있으며, 새로운 물질들에 대한 연구개발이 지속적으로 이루어

지고 있다.4 이러한 식물유래 유효성분에는 플라보노이드, 폴리페놀, 알칼로이드, 

터페노이드 등 다양한 성분들이 존재하며 이들 성분은 인체 내로 흡수되어 항산

화, 항염, 항암, 피부진정 등의 효능을 나타낸다. 천연물 유래 소재의 경우 화학 

공정이 배제되고 피부친화력이 강하기 때문에 안전하고 자연 친화적인 제품으로 

인식되어 화장품 개발에 새로운 트렌드가 되고 있다.5

 기능성 화장품은 넓은 의미에서 주로 피부의 노화 억제, 미백, 자외선 차단 등

의 효과를 갖는 제품을 의미하며, 정상인의 건강한 피부 상태를 유지시켜 피부의 

이상 및 노화를 지연시키는 데 도움을 주는 화장품을 말한다.6 
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2. 항산화

 피부 노화는 내인성과 외인성 노화의 두 가지 유형으로 나눌 수 있다. 내인성 

노화는 인간의 지속적인 성장과 연령의 점진적인 증가에 따른 자연적 및 유전적 

요인에 의한 노화를 말하며, 외인성 노화는 자외선 및 외부 자극 환경의 지속적

인 노출로 인해 유발되며, 이러한 외부요인에 의한 노화는 피부 노화에 큰 영향

을 미친다.3 외인성 노화의 요인인 각종 스트레스, 자외선 조사, 환경오염 물질, 

체내 대사작용 등은 인체 내 프리 라디칼 생성을 촉진시키지만 체내 방어 시스

템인 항산화 물질과 항산화 효소에 의해 제거된다. 그러나 체내 보호막이 파괴되

면서 잔류한 프리 라디칼은 노화를 촉진할 뿐만 아니라 생체 조직에 손상을 줄 

수 있다.7 Nitric oxide, superoxide radical, nitrogen dioxide, hydrogen 

peroxide, hydroxyl radical, alkoxyl radical 등과 같은 활성산소종들은 인간의 

대사과정에서 발생하는 물질이지만 인체 내 세포에 손상을 유발하여 노화와 관

련된 질병의 주요 인자로 작용하고 있다.8 체내 활성산소는 catalase, 

superoxide dismutase 등과 같은 항산화제에 의해 억제되어 활성산소로 인한 

질병을 예방할 수 있다. 프리 라디칼을 억제할 수 있는 외부 천연 항산화제로는 

ascorbic acid，α-tocopherol 등이 있다.9 또한 대표적으로 많이 쓰이는 합성 

항산화제인 butylated hydroxyanisole (BHA), butylated hydroxytoluene 

(BHT)은 경제적이고 효과가 우수하다는 장점이 있지만, 안전성에 대한 논란이 

있어 현재는 사용량이 감소하는 추세이며, 이로 인해 천연물 유래 항산화제에 대

한 연구가 지속적으로 진행되고 있는 실정이다.10

Figure 1. Chemical structures of anti-oxidants.
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3. 항염

 염증반응은 생체 내에 외부 유해 물질이 유입되었을 때 발생하는 조직 손상을 

국소화하여 몸을 보호하려는 방어기전이다. 관련 세포로는 대식세포가 있으며, 

대식세포는 항상성, 면역 조절, 염증성 질환과 관련된 주요 면역 세포이다.11 대

식세포막에 존재하는 toll-like receptor 4 (TLR4)는 그람 음성 세균의 외막의 

내독소 성분인 LPS를 인식하여 extracellular signal-regulated kinase (ERK), 

c-Jun N-terminal kinase (JNK), p38를 포함하는 mitogen-activated protein 

kinases (MAPKs) 신호 전달 경로를 유발한다.12 MAPKs는 세포의 증식, 분화, 

염증, 세포 사멸 등 다양한 세포 내 생물학적 반응을 조절한다.13 MEK/ERK 신

호 전달 경로 중 ERK kinase는 MAPKs를 활성화하고, ERK는 핵으로 전위되어 

전사 인자를 인산화하여 활성을 조절한다.14 활성화된 대식세포는 

cyclooxygenase-2 (COX-2), inducible nitric oxide synthase (iNOS) 와 같은 

염증 매개 물질을 생성하여 염증반응을 촉진시킨다.15

 그람-음성균(gram-negative bacteria)의 세포 외막에 존재하는 

lipopolysaccharide (LPS)는 내독소로 잘 알려져 있으며, 박테리아가 죽으면서 

세포 외막으로부터 방출되어 패혈증과 패혈증성 쇼크를 일으킨다. LPS는 

RAW264.7과 같은 단핵 식세포(macrophage 또는 monocyte)로부터 다양한 염

증 반응 인자로 알려진 tumor necrosis factor-α (TNF-α), interleukin-6 

(IL-6), IL-1β와 같은 염증 전구 사이토카인(pro-inflammatory cytokines)을 

증가시키는 것으로 알려져 있다.16,17 특히 TNF-α, IL-1β는 iNOS의 발현을 유

도한다. iNOS는 평소에는 세포 내에 존재하지 않으나 일단 유도되면 장시간 동

안 다량의 산화질소 (nitric oxide, NO)를 생성한다.18 일반적인 NO 형성은 박테

리아를 죽이거나 종양을 제거시키는 중요한 역할을 하지만, 과도한 NO 형성은 

염증을 유발시키게 되며 조직의 손상, 유전자 변이 및 신경 손상 등을 유발한

다.19

 COX는 arachidonic acid를 prostaglandins (PGs)로 전환시키는 효소로써 

COX-1과 COX-2로 분류된다.20 COX-1은 체내에서 혈소판의 형성, 위벽보호, 

신장기능의 유지, 혈소판의 형성에 필요한 PGs의 합성 등 정상적인 생체기능에 
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작용하며, COX-2는 동물이나 인간의 염증 반응 부위에서 발견된다. COX-2에 

의한 PGs의 합성은 염증반응을 매개하는 것으로 여겨지고 있으며, 염증매개물질

인 PGE2를 형성시킨다. PGE2는 염증반응, 면역반응 및 혈관형성 

(angiogenesis) 촉진 등 암 발생에도 깊이 관여하고 있는 것으로 알려져 있

다.21,22

Figure 2. Inflammation mechanism in macrophage cell. 
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4. 미백

 멜라닌(melanin)은 표피에 존재하는 멜라닌세포(melanocytes) 내의 멜라노좀 

(melanosome)에서 생성된 후, 멜라닌세포의 수지상 돌기(dendrite)를 통해 각질

세포(keratinocytes)로 전달되어, 피부 각질층으로 이동하게 된다. 멜라닌은 사람

의 피부색을 결정하는 중요한 인자로, 자외선을 흡수하거나, 자외선에 의해 발생

되는 자유 라디칼(free radical)을 소거함으로써, 피부를 자외선으로부터 보호하

는 중요한 방어 시스템의 하나이다.23,24 멜라닌은 멜라노좀 내에 있는 

tyrosinase, tyrosinase-related protein 1 (TRP1)과 dopachrome 

tautomerase (DCT) 등의 여러 가지 효소의 복합 작용에 의해 생성된다. 특히, 

tyrosinase는 멜라닌 생합성의 속도 조절 단계(rate-limiting step)인 타이로신

(tyrosine)이 도파 (3,4-dihydroxyphenylalanine, DOPA)로 hydroxylation된 

후, 다시 도파퀴논(dopaquinone)으로 산화되는 과정에 작용하는 주요 조절 효소

이다. 25-28

 그러나 외부자극에 의하여 과발현된 멜라닌은 기미, 주근깨를 형성하며 나아가 

병변으로 발달되어 흑색종으로 발달되기도 한다. 이러한 멜라닌의 과발현을 억제

하고 미백효과를 얻기 위해서는 멜라닌합성 효소의 발현을 저해시켜야 한다. 따

라서 화장품산업에서는 멜라닌 합성 관련 효소들을 저해하는 원료를 찾기 위하

여 천연물을 이용한 미백물질에 대한 연구가 활발히 이루어지고 있다.1
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 Figure 3. Melanogenesis pathway. 
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5. 여드름

 최근  환경오염,  약물  남용,  스트레스  등의  증가로  여드름이 발생하는  

연령층이  청소년부터  성인까지  다양하게  퍼져  있으며  심한  여드름은  유

전에  기인하는  경우도  많아졌다.29 여드름은 면포, 구진, 낭종, 결절, 색소 침

착 등 다양한 피부병변으로 얼굴, 등, 가슴에 호발하는 모낭 피지선의 만성 염증

질환이다. 여드름의 발생시기는 사춘기부터 성인기까지 발생 연령대가 다양해지

고 있다. 여드름의 중증도가 심해질 경우 수치심, 우울증, 대인기피증, 자신감 저

하를 유발하고, 삶의 질을 낮추는 등 생활에 미치는 영향을 간과할 수 없다.30  

   여드름의 발생 기전은 비정상적인 모낭 각화, 피지분비의 증가, 그리고 피지

선 내의 Cutibacterium acne (C. acne)의 증식 및 이에 의한 염증 반응이 대표

적인 원인으로 알려져 있다.31 C. acne는 염증성 여드름 형성의 주요 원인으로, 

과잉 생성된 피지에 colony를 형성하고, lipase를 분비하여 모낭 피지선에서 중

성지방을 지방산으로 분해하는 과정을 통해 염증 반응을 일으킨다. 동시에  

leukocyte chemotatic factors를 분비하여 leukocyte를 모낭 피지선으로 유도해 

모낭 세포 파괴 및 염증 반응을 일으킨다.32 한편, Staphylococcus epidermidis 

(S. epidermidis)와 같은 다른 세균들이 모낭주위에서 여드름과 여드름 합병증을 

일으키는데 역할을 하기도 한다.33

  여드름 치료에는 피지 생성을 억제하는 항안드로겐제를 비롯한 스테로이드제, 

항생제 및 레티노익산의 비타민 A 유도체를 이용한 방법, benzoyl peroxide, 

clindamycin, azelaic acid 및 sodium sulfacetamide 등이 사용되고 있으며 이

러한 치료제들은 과민반응 등의 부작용이 나타나는 것으로 보고되고 있다.34 여

드름은  난포벽의  파열  유무에  의해  비화농성과  화농성으로  나뉜다.  비화

농성은  가벼운  면포(comedo)인  black  head와  white  head로  나눌  수  

있으며,  화농성은  papule,  pustule, nodule, cyst로  나눌  수  있다.35  현재  

여드름  치료는  항생제를 사용하여  모공  내  과각화된  각질을  제거하거나  

피지선의  활동  및  염증  반응을  줄이는데  중점을  두고  있다.  그러나  여

드름에  사용되는  항생제는  단기간  사용  시  염증을  해결할 수 있지만  장

기간  사용  시  피부착색,  면역력  저하,  여드름균에 대한  내성이  생기는  
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등의  부작용이 발생하는  한계가  있다.36 최근에  많은  사람들이  건강에  더

욱  관심이  높아져  동서양을 막론하고  항생제를  사용하지  않는  다양한  

치료법이  각광을 받고  있으며,37  여러  식물  추출물에서  부작용은  없으면

서  항균  작용이  강한  물질을  찾아서  과학적으로  여드름의  치료효과를  

입증하기  위한  연구들이  진행되고  있다.38 

 

Figure 4. The formation mechanism of acne vulgaris.
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 현대인들은 생활수준이 높아지고 삶이 윤택해짐에 따라 건강한 피부 유지를 위

해 천연소재를 활용한 기능성 화장품에 대한 관심과 수요가 높아지고 있다. 특히 

다양한 식물에서 추출한 유효 성분을 활용한 항산화, 항균, 항염, 항노화 등에 관

한 피부 생리활성 효능이 알려지면서 천연 추출물은 화장품 소재로 부각되고 있

다.39

 따라서 본 연구에서는 분홍바늘꽃 (Epilobium angustifolium L.) 지상부, 편백 

(Chamaecyparis obusa (Siebold & Zucc.) Endl.) 종자, 팥배나무 (Sorbus 

alnifolia (Sieb. et Zucc.) K. Koch) 잎 및 가지의 추출물과 용매 분획물의 피부 

관련 생리 활성을 탐색하고 크로마토그래피 및 NMR, HR-ESI-MS 등을 이용하

여 유효성분의 화학구조를 동정하였다. 또한 분리된 화합물들의 항산화, 항균, 항

염 및 미백 활성을 확인하여 천연 기능성 화장품 소재로의 활용 가능성을 알아

보고자 하였다.
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Ⅱ. 재료 및 방법

1. 시약 및 기기

 본 연구에서 시료의 추출, 용매 분획 및 단일 화합물 분리에 사용된 용매들은 

대정화금 (Siheungsi, Gyeonggi-do, Korea) 및 OCI (Seoul, Korea)의 제품을 

사용하였다. Vacuum liquid chromatography (VLC)에는 silica gel 

(0.002-0.025 mm, Sigma Co., st. Louis, MO, USA)을 사용하였다. 

Normal-phased column chromatography (CC)에는 silica gel 60 (0.04-0.063 

mm, Merck Co., Darmstadt, Germany)을 사용하였고, gel filtration 

chromatography (GFC)에는 SephadexTM LH-20 (0.1-0.025 mm, GE 

Healthcare Life Sciences, PA, USA)을 사용하였다. 분리 과정에 사용된 thin 

layer chromatography (TLC)는 precoated silica gel aluminium sheet (Silica 

gel 60 F254, 2.0 mm, Merck Co., Darmstadt, Germany)를 사용하였다. TLC 

상에서 분리된 물질들을 확인하기 위하여 UV lamp (254nm)를 사용하거나, 

visualizing agent에 침적시킨 후 heat-gun을 이용하여 건조시켰다. Visualizing 

agent로는 KMnO4 수용액 (3% KMnO4, 20% K2CO3, 0.25% NaOH) 및 1% 

anisaldehyde-5% H2SO4를 필요에 따라 사용하였다.

 분리된 화합물들의 구조 분석을 하기 위하여 사용된 NMR (nuclear magnetic 

resonance spectrometer)은 JNM-ECX 400 (FT-NMR system, 400 MHz, 

JEOL Ltd., Tokyo, Japan)를 이용하였으며, NMR 측정 용매는 CIL (Cambridge 

Isotope Laboratories, Inc., MA, USA)과 Merck사의 NMR 전용 용매로 

CD3OD, CDCl3, acetone-d6 및 pyridine-d5를 사용하였다. HR-ESI-MS (High 

Resolution-Electrospray Ionization-Mass Spectrometry)는 SYNAPT G2 

(Waters, UK)를 이용하였으며, 분자량을 측정하였다. Optical rotation은 

PerkinElmar 341 polarimeter (파장 589 nm (D), 20℃)을 이용하였으며, 선광

도를 측정하였다.



- 11 -

2. 생리 활성 평가

1) 항산화

 (1) 총 폴리페놀 함량 측정

 총 폴리페놀 함량 측정 방법은 Folin-Denis40법을 변형하여 진행하였다. 정량 

분석을 위한 표준물질로 gallic acid를 사용하였다. Gallic acid를 

DMSO:EtOH=1:1 용매를 사용하여 10 mg/mL로 stock solution을 제조한 후 

two-fold-dilution법을 이용하여 15.625–250 μg/mL가 되도록 희석하여 준비하

였다. 각 시료들은 10 mg/mL 농도로 용매에 녹여 준비하였다. 준비 한 Gallic 

acid 및 시료 100 μL를 microtube에 취하고 증류수 900 μL를 넣어 희석시켰

다. 여기에 Folin-Ciocalteu's phenol reagent 100 μL를 첨가하여 혼합하여 실

온에 3분간 반응한 후, 7%(w/v) Na2CO3 용액 200 μL를 첨가한 후 증류수를 총 

부피 (total volume)가 2 mL 되도록 가한 뒤 혼합하여 상온에서 1시간동안 반

응시킨 후, 96 well plate에 200 μL씩 반응액을 취하여 microplate reader를 

이용하여 700 nm에서 흡광도를 측정하였다. 이 때 시료의 총 폴리페놀 함량은 

gallic acid의 농도에 따른 흡광도 값을 이용하여 작성된 표준검정곡선(Standard 

calibration curve method)에 대입하여 함량을 환산하였다. 표준검정곡선의 r2 

값은 0.99 이상이었다.

(2) 총 플라보노이드 함량 측정

 총 플라보노이드 함량 측정 방법은 Park41법을 변형하여 진행하였다. 정량 분석

을 위한 표준물질로 quercetin를 사용하였다. Quercetin를 DMSO:EtOH=1:1 용

매를 사용하여 10 mg/mL로 stock solution을 제조한 후 two-fold-dilution법을 

이용하여 15.625–1000 μg/mL가 되도록 희석하여 준비하였다. 각 시료들은 10 

mg/mL 농도로 용매에 녹여 준비하였다. 준비 한 quercetin및 시료 100 μL를 

microtube에 취하고 95% EtOH 300 μL를 넣어 희석시켰다. 여기에 10% (w/v) 
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Al(NO3)3용액 20 μL를 첨가하여 잘 혼합한 후, 1M CH3COONa 용액 20 μL를 

첨가한 후 증류수를 총 부피 (total volume)가 1 mL 되도록 가한 뒤 혼합하여 

상온에서 30분 동안 반응시킨 후, 96 well plate에 200 μL씩 반응액을 취하여 

microplate reader를 이용하여 415 nm에서 흡광도를 측정하였다. 이 때 시료의 

총 플라보노이드 함량은 quercetin의 농도에 따른 흡광도 값을 이용하여 작성된 

표준검정곡선에 대입하여 함량을 환산하였다. 표준검정곡선의 r2 값은 0.99 이상

이었다.

(3) DPPH radical 소거 활성 측정

 DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylh-1-picrylhydrazyl) assay는 Blois 등 방법42

에 따라 각 연구 시료들의 수소 공여 능력이나 자유 라디칼 소거 능력을 평가하

는 실험이다. 우선 96 well plate에 농도별로 회석한 시료 용액 20 μL을 넣어준 

뒤 0.2 mM DPPH 용액 (in EtOH) 180 μL를 넣어 상온에서 30분간 반응시켰

다. 반응이 끝난 후 microplate reader를 이용하여 515 nm에서 흡광도를 측정 

하였고 대조군(positive control)으로는 BHT를 사용하였다. Radical 소거 활성 

정도를 소거율(%)로 나타내기 위해 다음과 같은 식으로 계산하였다. 또한, 라디

칼 소거율이 50%일 때의 시료 농도 (SC50)를 구하였다.

Radical scavenging activity (%) = (1-

 
）× 100

            Acontrol : 515 nm에서 DPPH 용액의 흡광도

            Asample : 515 nm에서 시료와 DPPH를 혼합한 용액의 흡광도

            Ablank   : 515 nm에서 시료 자체의 흡광도 
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(4) ABTS+ radical 소거 활성 측정

 ABTS [2,2'-azino-bis(3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonic acid)] radical 소

거 활성 실험은 Re & Pellegrin 등의 방법43을 변형하여 실시하였다. 우선 

ABTS+ radical 반응 용액을 제조하기 위하여 7.0 mM ABTS (in D.W)용액과 

2.45 mM potassium persulfate (in D.W)용액를 1:1로 혼합하여 상온 및 암소

에서 16시간 동안 반응시킨다. 이 용액을 EtOH로 희석하여 700 nm에서 흡광도

가 0.78±0.02가 되도록 한 다음 실험에 사용하였다. 96 well plate에 농도별로 

회석한 시료 용액 20 μL을 넣어준 뒤 ABTS+ 용액 180 μL을 가하여 상온에서 

20분 동안 반응시킨 후, microplate reader를 이용하여 700 nm에서 흡광도를 

측정하였다. 대조군 (positive control)으로는  BHT를 사용하였다. Radical 소거 

활성 정도를 소거율(%)로 나타내기 위해 다음과 같은 식으로 계산하였다. 또한, 

라디칼 소거율이 50%일 때의 시료 농도 (SC50)를 구하였다.

Radical scavenging activity (%) = (1-

 
）× 100

            Acontrol : 700 nm에서 ABTS 용액의 흡광도

            Asample : 700 nm에서 시료와 ABTS를 혼합한 용액의 흡광도

            Ablank  : 700 nm에서 시료 자체의 흡광도 
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(5) 세포 보호 효과 

 ① HaCaT 세포 배양 

 

 Immortalised human keratinocyte cell line인 HaCaT cell은 Korean Cell 

Line Bank (KLCB)로부터 분양 받아 실험에 사용하였으며, 100U/mL penicillin, 

100 ug/mL streptomycin 및 10% fetal bovine serum (FBS)이 함유된 

dulbecco's modified eagle's medium (DMEM, GIBCO Inc., NY, USA) 배지를 

사용하여 37℃, 5% CO2 incubator 조건에서 배양하였고, 3일 간격으로 계대 배

양하였다.

 ② 과산화수소(H2O2)로부터 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과 

 HaCaT cell을 96 well plate에 1.0 × 104 cells/well로 분주하고 37℃, 5% 

CO2 조건 하에서 24시간 전배양하였다. 전배양시킨 cell의 배지를 제거하고 세

포독성 평가로 결정된 농도의 과산화수소를 처리하여 배양하였다. 20분 후 과산

화수소를 제거하고 dulbecco's phosphate buffered saline (DPBS)로 2회 세척

하였다. FBS가 함유되지 않은 배지와 시료를 처리하고 배양조건 하에서 24시간 

배양한 후 MTT assay로 세포 생존율(%)을 계산하여 과산화수소로 유도된 세포 

손상에 대한 세포보호효과를 확인하였다. 

Cell viability (%) =  

 
 × 100

Abscontrol : 시료를 첨가하지 않은 반응용액의 흡광도

Abssample : 시료를 첨가한 반응용액의 흡광도



- 15 -

2) 항균

 (1) 균주 배양

 표피포도상구균인 Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711)

와 여드름균인 Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089)를 항

생제 내성균주 은행 (Culture Collection of Antimicrobial Resistant Microbes)

으로부터 분양 받아 사용하였으며, 충치균인 Streptococcus mutans (KCCM 

40105)는 한국 미생물보존센터 (Korean Culture Center of Microorganisms)

로부터 분양받아 사용하였다. S. epidermidis인 경우에는 배양배지를 TSB 

(tryptic soy broth)로 사용하여 37℃에서 배양하였으며, 하루에 한 번씩 계대 

배양하였다. C. acnes인 경우에는 배양배지를 GAM (Gifu Anaerobic Medium) 

으로 사용하여 37℃, 혐기성 조건에서 배양하였으며, 2일에 한 번씩 계대 배양하

였다. S. mutans는 배양 배지를 BHI (Brain Heart Infusion)로 하여 37℃, 호기

성 조건에서 하루에 한 번씩 계대 배양하였다.

 (2) Paper disc diffusion method

 시료의 항균활성을 측정하기 위하여 paper disc diffusion method로 생육 억제

환의 크기를 확인하였다.

 S. epidermidis (1.5×106 CFU/mL) 및 S. mutans (3.0×106 CFU/mL)는 0.8% 

agar를 포함하는 소프트 배지에 넣어 1.5% agar를 포함하는 하드 배지 위에 붓

는다. 배지가 굳으면 시료 용액을 포함하는 직경 8 mm paper disc를 올리고 

37℃에서 24시간 동안 배양한 후 형성된 원형 발육 저지환의 크기를 측정하였

다. 

 C. acnes (1.0×108 CFU/mL)로 균수를 조절하여, 0.8% agar를 포함하는 소프

트 배지에 넣어, 1.5% agar를 포함하는 하드 배지 위에 붓는다. 배지가 굳으면 

시료 용액을 포함하는 직경 8 mm paper disc를 올리고 37℃에서 48시간 동안 

혐기성 환경에서 배양한 후 형성된 원형 발육 저지환의 크기를 측정하였다. 대조

군으로는 erythromycin을 사용하였다.
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 (3) MIC (minimum inhibitory concentration)

 최소억제농도 (minimum inhibitory concentration, MIC)는 미생물의 성장을 막

는 항생물질의 최소농도로, 미생물에 대한 MIC값이 낮을수록 시료는 그 미생물

에 대한 민감성이 높은 것이다. MIC 측정은 액체 배지 희석법 (broth dilution 

method)을 변형하여 이용하였다.

 96 well plate에 two-fold-dilution법으로 시료의 농도를 두 배씩 묽히면서 시

료를 포함하는 배지를 100 μL 넣고, 균주 현탁액의 농도를 2×105 CFU/mL가 

되도록 조절하여 100 μL씩 넣어준다. S. epidermidis인 경우에는 37℃에서 24

시간 동안 배양하였으며, C. acnes인 경우에는 37℃에서 48시간 동안 혐기성 

환경에서 배양하였다. 배양이 끝난 후에 microplate reader를 이용하여 600 nm

에서 흡광도를 측정하였으며, 균주의 증식이 나타나지 않은 최소 농도를 확인하

였다.

 (4) MBC (minimum bactericidal concentration)

 MIC값의 농도에서 균이 모두 사멸한 것은 아니며, 시료의 영향으로 균의 자라

지 않음을 보일 수 있기 때문에 최소 사멸 농도 (minimum bactericidal 

concentration, MBC)는 MIC값이 나타난 그 이상의 농도의 시료 배양액을 하드

배지에 처리하여 colony를 형성하는지 확인하는 것이다.

 우선 하드배지 plate를 준비하고 MIC를 진행한 96 well plate에서 loop를 이용

하여 시료 배양액을 찍어내서 하드배지 plate에 streaking을 하였다. S. 

epidermidis인 경우에는 37℃에서 24시간 동안 배양하였으며, C. acnes인 경우

에는 37℃에서 48시간 동안 혐기성 환경에서 배양한 후, colony가 형성되지 않

은 최소 농도를 확인하였다.
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3) 항염 

 (1) RAW 264.7 cell 배양

 RAW 264.7 cell는 마우스 대식세포 (Murine macrophage cell line)이며 

American Type Cell Culture (ATCC, USA)로부터 분양 받았다. 세포 배양은 

10% fetal bovine serum (FBS, GIBCO Inc., NY, USA) 및 100 U/mL 

penicillin, 100 ug/mL streptomycin이 함유된 dulbecco's modified eagle's 

medium (DMEM, GIBCO Inc., NY, USA) 배지를 사용하여 37℃, 5% CO2 

incubator 조건에서 배양하였으며, 2–3일 간격으로 계대 배양하였다.

 (2) Nitric oxide (NO) 생성 억제 활성 측정

 24 well plate에 RAW 264.7 cell을  2.0 × 105 cells/well로 분주하여 37℃, 

5% CO2 조건의 incubator에서 18시간 배양하였다. 100 ng/mL의 LPS 

(lipopolysaccharide)를 포함한 배지로 교환한 후, 시료를 농도별로 각각 처리하

여 24시간 동안 배양하였다. 생성된 NO의 양을 측정하기 위하여 세포 배양 상

등액 100 μL를 96 well plate에 취하고 Griess 시약 (1% sulfanilamide, 0.1% 

naphthylethylenedi-amine in 2.5% phosphoric acid) 100 μL를 첨가하여 상온

에서 10분 동안 반응시켰다. 반응물은 microplate reader를 이용하여 540 nm에

서 흡광도를 측정하였다. 생성된 NO는 세포 배양액 중에 존재하는 NO2
-의 형태

로 측정하였으며 표준물질로는 sodium nitrite (NaNO2)를 사용했으며, 생성된 

NO의 양은 NaNO2의 농도에 따른 흡광도 값을 이용하여 작성된 표준검정곡선법

을 통하여 정량하였다. 정량한 값은 백분율로 나타내었으며, 표준검정곡선의 r2 

값은 0.99 이상이었다. 양성 대조군으로는 2-amino-4-picoline (5 μM)을 사용

하였다.
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 (3) PGE2 및 전염증성 cytokine 생성 억제 활성 측정

 24 well plate에 RAW 264.7 cell을 2.0 × 105 cells/well로 분주하고, 37℃, 

5% CO2 조건하에서 24시간 전 배양하였다. 전 배양시킨 cell을 1 µg/mL의 

LPS가 포함된 배지로 교환한 후, 각각 시료를 처리하여 24시간 배양하였다. 그 

다음, 얻어진 세포 배양 상등액에서 PGE2 및 cytokine의 생성량을 각각

enzyme-linked immunosorbent assay (ELISA) kit를 이용하여 측정하였다. 각

각의 표준물질 농도에 따른 흡광도 값을 이용하여 작성된 표준검정곡선의 r2 값

은 0.99 이상이였으며, 이를 통하여 PGE2 및 각 전염증성 cytokine을 정량하였

다.
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4) 미백

 (1) Tyrosinase 억제 활성

 0.1 M potassium phosphate buffer (pH 6.8), 2 mM L-tyrosine, 2500 unit

의 tyrosinase, 그리고 각각 농도별로 시료를 준비한다.

 96 well plate에 각 농도별로 시료 20 μL을 넣어준 되, buffer과 L-tyrosine 

용액을 혼합하여 기질로서 130 μL 첨가한 후, 13 μL tyrosinase가 포함된 

buffer 용액 50 μL를 넣고, 37℃에서 10분간 반응시킨 후, microplate reader

를 이용하여 490 nm에서 흡광도를 측정하였다. 대조군 (positive control)으로는  

arbutin을 사용하였으며, 저해율(%)을 다음과 같은 식으로 계산하였다. 또한, 

tyrosinase의 활성을 50% 저해시킬 때 시료의 농도 (SC50)를 구하였다. 

Tyrosinase inhibition activity (%) =  (1-

 
）× 100

         Acontrol :  시료를 첨가하지 않은 반응 용액의 흡광도

         Asample :  시료 반응 용액의 흡광도

         Ablank  :  시료만의 흡광도 

 (2) B16F10 melanoma 세포 배양

 Murine B16F10 melanoma cell은 American Type Cell Culture (ATCC, 

USA)로부터 분양 받았으며, 세포 배양은 10% fetal bovine serum (FBS, 

GIBCO Inc., NY, USA) 및 100 U/mL penicillin, 100 ug/mL streptomycin이 

함유된 dulbecco's modified eagle's medium (DMEM, GIBCO Inc., NY, USA) 

배지를 사용하여 37℃, 5% CO2 incubator 조건에서 3일 간격으로 계대 배양을 

시행하였다.
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 (3) Melanogenesis 억제 활성

 24 well plate에 2 × 104 cells/well로 세포를 분주하고 37℃, 5% CO2 조건하

에서 24시간 배양한 후 실험에 사용하였다. 전 배양시킨 cell의 배지를 100 nM 

α-MSH가 포함된 배지로 교환 후, 시료를 농도별로 각각 첨가하여 72시간 배양

하였다. 이후 배지를 제거하고 PBS (phosphate buffered saline)로 세척한 후, 

1 N NaOH 300 μL를 첨가하여 55℃에서 세포 내의 멜라닌을 녹여 내여 405 

nm에서 흡광도를 측정하였다. 대조군으로는 melasolv (20 μM)를 사용하였다.

 (4) Intracellular tyrosinase 저해 활성

 6 well plate에 5 × 104 cells/well로 세포를 분주하고 37℃, 5% CO2 조건하

에서 24시간 배양한 후, 전 배양시킨 cell의 배지를 100 nM α-MSH가 포함된 

배지로 교환하여, 시료를 농도별로 각각 첨가하고 72시간 배양하였다. 이후 배지

를 제거하고 PBS (phosphate buffered saline)로 세척한 후, lysis buffer 

(RIPA; 10 mM Tris-HCl [pH 7.5], 150 mM NaCl, 1% Nonidet P-40, 2 

mM EDTA, 1 mM EGTA, 1 mM NaVO3, 10 mM NaF, 1 mM dithiothreitol, 

1 mM phenylmethylsulfonyl fluoride)를 이용하여 4℃ 조건에서 overnigh하고 

lysis 하였다. 이후 단백질을 원심분리 (15,000 rpm, 4℃, 20 min)하여 단백질

의 상등액만 분리하여 실험에 사용하였다. 

 96 well plate에 67 mM sodium phosphate buffer (pH 6.8)에 녹인 8 mM 

L-DOPA 160 μL와 단백질 상층액 20 μL를 혼합하여 37℃에서 1-2시간 반응

시킨 후, 490 nm에서 흡광도를 측정하였다. 단백질의 농도는 BSA (bovine 

serum albumin)을 standard로 Bradford 시약을 사용하여 정량하여 보정하였다.
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5) 세포 독성 평가 (MTT assay)

 MTT [3-(4,5-dimethyl-thiazol-2-yl)-2,5-diphenyl tetrazolium bromide] 

assay는 RAW 264.7, B16F10 및 HaCaT cell을 well plate에 실험 조건에 맞

게 분주하여 37℃, 5% CO2 조건하에서 전배양한 후, LPS (1 μg/mL) 또는 α

-MSH (100 nM)와 시료를 농도별로 처리한 후 배양하였다. 이후 MTT를 500 

μg/mL 농도로 배지에 첨가하여 37℃ 배양 조건에서 3시간 동안 반응시킨 후, 

상등액을 제거하였다. 이후 살아있는 세포와 MTT가 반응하여 생성된 보라색 

formazan 침전물을 DMSO를 이용하여 용해시키고 이를 96 well plate에 옮긴 

후, microplate reader를 이용해 570 nm에서 흡광도를 측정하였다. 세포 생존

율(cell viability)은 다음과 같은 식에 의해 계산하였다.

Cell viability (%) =  

 
 × 100

Abscontrol :  시료를 첨가하지 않은 반응 용액의 흡광도

Abssample :  시료 반응 용액의 흡광도

3. 통계 처리

 본 연구의 모든 실험은 동일한 조건에서 3회 반복 실시하여 실험 결과를 얻었

으며, 실험 결과는 평균 ± 표준편차로 표기하였다. 통계 분석은 Excel software

를 사용하여 student's t-test를 진행하여 평가를 하였다. 대조군과 실험군 사이

의 통계적 검정 후 p 값이 0.05 이하인 경우를 통계적으로 의미가 있다고 판단

하였다. *p <0.05; **p <0.01 
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Ⅲ. 연구 1 : 분홍바늘꽃 지상부 추출물의 항산화, 항균, 항염 

및 미백 활성 성분 연구

 

1. 재료

 

 분홍바늘꽃 (Epilobium angustifolium L.)은 바늘꽃과 (Onagraceae) 식물로서 

여러해살이풀이다. 북반구의 온대와 한대 지역에서 광범위하게 서식하고 있으며, 

특히 중국의 북부지대, 한국의 강원도 황변산 지역 등에 자생하고, 야생 자원이 

풍부하다. 양지에서 자라고 높이 1.5 m 내외, 땅속줄기가 옆으로 뻗으면서 때로 

모여 나고 가지가 그리 갈라지지 않는다. 잎은 어긋나고 바소꼴로 버들잎 처럼 

생겼으며 잔 톱니가 있으나 가장자리가 뒤로 말리기 때문에 밋밋하게 보인다. 잎 

끝은 뾰족하고 밑은 좁아져서 줄기에 달리며 뒷면은 분백색이다. 꽃은 7∼8월에 

피고 분홍색이며 원줄기 끝의 총상꽃차례에 달린다. 씨방에는 짧고 꼬부라진 털

이 빽빽이 난다.44

 현재까지 분홍바늘꽃의 성분에 관한 연구로는 플라보노이드 배당체, 탄닌 및 페

놀성 성분이 보고되어있다. 또한 분홍바늘꽃 추출물의 항산화,45 항균 활성,46 

prostaglandins (PG) 발현 억제를 통해 항염 활성, normal human dermal 

fibroblasts (NHDF)에 대한 matrix metalloproteinase (MMP)-1 및 MMP-3의 

전달 억제를 통해 anti-aging 활성 및 광보호 (photo-protection) 활성이47 보고

되었으나, 분홍바늘꽃에 함유된 화합물에 대한 성분 및 효능에 대한 연구는 보고

되어 있지 않다. 따라서 본 연구에서는 분홍바늘꽃 지상부로부터 활성 성분 분리 

및 구조를 동정하고 분리된 화합물의 항산화, 미백, 항염, 항균 활성 연구를 진행

하였다.

 실험에 사용한 분홍바늘꽃 지상부(시료번호 : 496)는 2019년 10월 중국 

ANGUO시 약령시장에서 구입하였다. 건조된 분홍바늘꽃 지상부는 분쇄하여 사

용하였다.
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Figure 5. Pictures of Epilobium angustifolium L. aerial parts.
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2. 분홍바늘꽃 지상부의 추출, 분획 및 활성 성분 분리

1) 시료의 추출 및 용매 분획

 건조 및 분쇄한 분홍바늘꽃 지상부 0.5 kg을 70% (v/v) EtOH 10.0 L에 넣은 

뒤 교반기를 이용하여 상온에서 24시간 동안 추출하였다. 추출한 시료를 감압 

여과 장치와 filter paper를 이용하여 여과하였으며, 여과한 다음 남은 잔여물을 

같은 방법으로 추출 및 여과를 1회 더 반복하였다. 얻은 여과액은 37℃의 수욕 

상태에서 회전 진공 농축기(rotary vacuum evaporator)로 농축하여 70% EtOH 

추출물 128.6 g을 얻었다. 얻은 70% EtOH 추출물 109.2 g을 증류수에 현탁시

킨 뒤 분액 깔때기를 이용하여 용매의 극성이 낮은 순서부터 순차적으로 분획하

여 n-hexane (5.3 g), ethyl acetate (10.2 g), n-butanol (13.4 g) 및 water 

(73.2 g) 분획물을 얻었다. (Figure 6).

Figure 6. Extraction and solvent fractionation of E. angustifolium L. aerial 

parts
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2) n-Hexane 분흭물의 활성 성분 분리

 n-Hexane fraction 4.5 g을 극성에 따라 분획하기 위하여 silica gel로 충진된 

VLC를 진행하였다. 용매의 극성은 3-5%씩 n-Hex:EtOAc (0-50%), 100% 

EtOAc가 될 때 까지 놓은 후 100% MeOH를 각각 300 mL씩 용출하여 총 15

개의 fraction을 얻었다(Fr. V1-15).  

 Fr. V2 ( 160.2 mg)는 단일 화합물 compound 1으로 확인되었다.

 Fr. V4,5 (274.3 mg)를 n-Hex:EtOAc (25:1)의 용매조건으로 silica gel 

column chromatography를 수행하여 compound 3과 compound 7 혼합 상태로 

(45.2 mg) 확인하였다. 

 Fr. V7 (354.6 mg)을 CHCl3-MeOH (80:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 통하여 단일 화합물인 compound 2 (237.8 mg)와 혼합 상태인 

compound 11과 compound 12 (40.2 mg)를 얻었다. 

 Fr. V8 (475.2 mg)을 CHCl3-MeOH (80:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 통하여 compound 17 (40.4 mg)과 compound 5 (286.5 mg)를 얻었다. 

 Fr. V9 (387.3 mg)를 CHCl3-MeOH (60:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 통하여 compound 10 (4.2 mg)과 compound 8 (183.9 mg)을 얻었다. 

 Fr. V11 ( 387.3 mg)은 compound 13과 compound 14가 혼합된 형태로 분리

하였다.

 Fr. V14 (329.7 mg)를 CHCl3-MeOH (23:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 통하여 compound 18 (68.3 mg)，compound 4과 compound 9 

혼합 상태로(84.8 mg) 얻었으며, compound 6 (41.3 mg) 그리고 compound 15

와 compound 16 혼합 상태로(20.3 mg) 얻었다. 
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3) Ethyl acetate 분획물의 활성 성분 분리

 EtOAc 분획물 5.0 g을 화합물을 분리하기 위하여 순상 silica gel을 충진한 

glass column을 이용하여 극성 크기별로 나눔을 통해 vacuum liquid 

chromatography (VLC)를 진행하였다. 용매의 극성은 5%씩 n-Hex : EtOAc 

(0-100%), EtOAc : MeOH (0-50%)가 될 때까지 높였으며 그 후 100% 

MeOH를 각각 300 mL씩 용출하여 총 32개의 fraction을 얻었다 (Fr. V1-32). 

 VLC fraction 중 Fr. V9 (160.2 mg)는 compound 13과 compound 14가 혼

합된 형태로 분리하였다.

 Fr. V11~13 (350.3 mg)을 CHCl3-MeOH (20:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 column chromatography를 수행하여 compound 18 (16.9 mg)을 얻었

으며, 나머지 부분 중 Fr. V11~13-D (125.0 mg)를 CHCl3-MeOH (30:1)의 용

매조건으로 Sephadex LH-20 column chromatography를 수행하여 compound 

13 (24.6 mg)을 얻었다.

 Fr. V14~16 (240.8 mg)을 CHCl3-MeOH (10:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 통하여 compound 19 (10.1 mg)와 compound 20 (20.7 mg)을 

얻었다. 

 Fr. V18~22 (240.8 mg)를 CHCl3-MeOH (4:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 통하여 compound 21 (110.2 mg)을 얻었으며, Fr. V24 (420.2 

mg)를 CHCl3-MeOH (3:2)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 CC를 통하여 

compound 21 (30.3 mg)을 얻었다. 
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Figure 7. Isolation of compounds from n-Hex fraction of E. angustifolium 

L. aerial parts.

Figure 8. Isolation of compounds from EtOAc fraction of E. angustifolium 

L. aerial parts.
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3. 분리된 화합물의 구조 분석

1) Compound 1, 2의 구조 동정

 Compound 1은 1H-NMR spectrum에 관찰해 보면, δH 1.20~1.28과 δH 0.86

에 두 위치만 분포하는 것을 통하여 aliphatic alkane의 sp3 혼성에 관여하는 

signal으로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 6개의 sp3 혼성 카본 피크들을 

확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌48과 비교하여 compound 1은 

n-dodecane으로 동정하였다. 

 Compound 2는 1H-NMR spectrum에 관찰해 보면, δH 1.22의 signal과 δH 

0.86 (3H, t, J = 6.9 Hz), δH 2.33 (2H, t, J = 7.6 Hz) 그리고 δH 1.61 (2H, 

qui, J = 7.3 Hz)들의 signal을 통하여 saturated fatty acid의 sp3 혼성에 관여

하는 signal으로 예상하였다. 13C-NMR 데이터에 보면, δC 180.0 피크를 통해 

한 개의 carbonyl group을 가지고 있으며, δC 14.3 피크를 통해 한 개의 

methyl group을 포함하고 있는 구조를 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문

헌49과 비교하여 compound 2는 lauric acid로 동정하였다.

Compound 1

Compound 2

Figure 9. Chemical structure of compounds 1 and 2
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Table 1. 1H and 13C NMR data of compounds 1 and 2 (400 and 100 MHz, 

in CDCl3)

NO.
Compound 1 Compound 2

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 0.86 (3H, m) 14.4 180.0

2 1.20~1.28 (2H, m) 22.9 2.33 (2H, t, 7.6) 34.2

3 1.20~1.28 (2H, m) 32.2 1.61 (2H, q, 7.3) 24.9

4 1.20~1.28 (2H, m) 29.6 1.23 (2H, m) 29.3

5 1.20~1.28 (2H, m) 29.9 1.23 (2H, m) 29.5

6 1.20~1.28 (2H, m) 29.9 1.23 (2H, m) 29.6

7 1.20~1.28 (2H, m) 29.9 1.23 (2H, m) 29.9

8 1.20~1.28 (2H, m) 29.9 1.23 (2H, m) 29.8

9 1.20~1.28 (2H, m) 29.6 1.23 (2H, m) 29.6

10 1.20~1.28 (2H, m) 32.2 1.23 (2H, m) 32.1

11 1.20~1.28 (2H, m) 22.9 1.23 (2H, m) 22.9

12 0.86 (3H, m) 14.4 0.86 (3H, t, 6.9) 14.3
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2) Compound 3, 5, 7, 8의 구조 동정

 Compound 3의 1H-NMR spectrum에 관찰해 보면 δH 1.23의 signal과 δH 

0.86 (3H, m), δH 2.26 (2H, t, J = 7.6 Hz) 그리고 δH 1.56~1.61 (2H, m)들의 

signal을 통하여 fatty acid의 sp3 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, δH 

5.27~5.38의 signal은 이중결합의 sp2 혼성 프로톤으로 예상하였다. 또한, δH 

4.10 (2H, q, J = 7.3 Hz) 및 0.86 (3H, m)의 signal은 전기음성도가 큰 산소와 

연결된 ethyl를 예상하였다. 13C-NMR 데이터를 보면 δC 174.1 피크를 통해 한 

개의 ester group을 확인하였고,  δC 130.3, 128.5 피크를 통해 한 개의 이중결

합이 있는 것으로 확인하였고, δC 60.4 및 δC 14.5 피크들을 통해 한 개의 ethyl 

group을 포함하고 있는 구조를 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌50,51과 

비교하여 compound 3는 ethyl oleate로 동정하였다.

 Compound 5의 1H-NMR date를 보면 δH 0.87 (3H, m)과 δH 2.33 (2H, t, J 

= 7.6 Hz)의 signal을 통하여 fatty acid의 sp3 혼성에 관여하는 signal으로 예

상하였으며, δH 5.27~5.40의 signal은 이중결합이 있는 fatty acid의 sp2 혼성 

탄소의 proton을 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 130.4, 130.2, 128.3, 

128.1피크들을 통해 두 개의 이중결합이 있는 것으로 예상하였다. 이를 바탕으

로 문헌52,53과 비교하여 compound 5는 linoleic acid로 동정하였다.

 Compound 7의 NMR date를 보면 compound 3과 유사한 구조로 예상하였다. 

13C-NMR spectrum에서 δC 132.2, 130.4, 128.2, 128.1, 127.9, 127.3 피크들

을 통해 세 개의 이중결합이 있는 것으로 예상하였다. 이를 바탕51으로 문헌과 

비교하여 compound 7은 ethyl linolenate로 동정하였다.

 Compound 8의 NMR date를 보면 compound 5와 유사한 구조로 예상하였다. 

13C-NMR spectrum에서 δC 132.2, 130.4, 128.5, 128.4, 127.9, 127.3 피크들

을 통해 세 개의 이중결합이 있는 것으로 예상하였다. 이를 바탕으로 문헌54과 

비교하여 compound 8은 α-linolenic acid로 동정하였다.
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Compound 3

Compound 5

Compound 7

Compound 8

Figure 10. Chemical structure of compounds 3, 5，7 and 8
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Table 2. 1H and 13C NMR data of compounds 3, 5，7 and 8 (400 and 100 MHz, in CDCl3)

No.
Compound 3 Compound 5 Compound 7 Compound 8

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 174.1 180.4 174.2 180.4

2 2.26 (2H, t, 7.6) 34.6 2.33 (2H, t, 7.6) 34.3 2.26 (2H, t, 7.6) 34.6 2.33 (2H, t, 7.6) 34.3

3 1.56~1.61 (2H, m) 27.4 2.03 (2H, m) 24.9 1.56~1.61 (2H, m) 27.4 1.61 (2H, q, 7.3) 27.4

4 1.23 (2H, m) 29.4 1.23 (2H, m) 29.4 1.23 (2H, m) 29.4 1.30 (2H, m) 29.3

5 1.23 (2H, m) 29.3 1.23 (2H, m) 29.3 1.23 (2H, m) 29.3 1.30 (2H, m) 29.2

6 1.23 (2H, m) 29.6 1.23 (2H, m) 29.6 1.23 (2H, m) 29.6 1.30 (2H, m) 29.8

7 1.23 (2H, m) 29.9 1.23 (2H, m) 29.9 1.23 (2H, m) 29.9 1.30 (2H, m) 29.4

8 1.98~2.08 (2H, m) 27.4 1.98~2.08 (2H, m) 27.4 1.98~2.08 (2H, m) 25.8 1.98~2.08 (2H, m) 25.7

9 5.27~5.38 (1H, m) 130.3 5.27~5.40 (1H, m) 130.4 5.27~5.38 (1H, m) 132.2 5.27~5.38 (1H, m) 132.2

10 5.27~5.38 (1H, m) 128.5 5.27~5.40 (1H, m) 130.2 5.27~5.38 (1H, m) 127.3 5.27~5.38 (1H, m) 127.3

11 1.98~2.08 (2H, m) 25.2 2.75 (2H, t, 7.3) 25.8 2.78 (2H, t, 7.3) 24.9 2.78 (2H, t, 7.3) 24.9

12 1.23 (2H, m) 29.9 5.27~5.40 (1H, m) 128.3 5.27~5.38 (1H, m) 128.2 5.27~5.38 (1H, m) 128.5

13 1.23 (2H, m) 29.8 5.27~5.40 (1H, m) 128.1 5.27~5.38 (1H, m) 128.1 5.27~5.38 (1H, m) 128.4

14 1.23 (2H, m) 29.7 2.75 (2H, t, 7.3) 27.4 2.78 (2H, t, 7.3) 25.7 2.78 (2H, t, 7.3) 25.8

15 1.23 (2H, m) 29.6 1.61 (2H, q, 7.3) 29.8 5.27~5.38 (1H, m) 127.9 5.27~5.38 (1H, m) 127.9

16 1.23 (2H, m) 29.5 1.30 (2H, m) 31.7 5.27~5.38 (1H, m) 130.4 5.27~5.38 (1H, m) 130.4

17 1.23 (2H, m) 22.9 1.98~2.08 (2H, m) 22.8 1.98~2.08 (2H, m) 22.9 2.04 (2H, m) 20.8

18 0.86 (3H, m) 14.3 0.87 (3H, m) 14.3 0.86 (3H, m) 14.3 0.96 (3H, t, 7.6) 14.3

1` 4.10 (2H, q, 7.3) 60.4 4.10 (2H, q, 7.3) 60.4

2` 0.86 (3H, m) 14.5 0.86 (3H, m) 14.5
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3) Compound 4, 6, 9의 구조 동정

 Compound 4는 13C-NMR spectrum에서 δC 174.5 피크를 통해 ester group 

관능기를 예상하였고, δC 130.4, 130.2 피크를 보면 1H-NMR 데이터를 고려했

을 때, 한 개의 탄소-탄소 이중결합이 있음을 예상하였으며, δC 70.5, 65.4, 

63.5 세 개 피크와 δH 4.19 (1H, dd, J = 11.4, 4.6 Hz), δH 4.13 (1H, dd, J = 

11.4, 6.0 Hz), δH 3.91 (1H, m), δH 3.68 (1H, dd, J = 11.4, 4.6 Hz), δH 

3.58 (1H, dd, J = 11.4, 6.0 Hz)의 signal들을 통해 전기음성도가 큰 산소가 

붙어있는 glycerol group이 있음을 예상하였고, δC 14.3와 δH 0.86 (3H, t, J = 

6.6 Hz) 피크를 통해 한 개 메틸기를 포함하고 있는 구조로 예상하였다. 이상의 

결과를 바탕으로 문헌55과 비교하여 compound 4는 1-monoolein으로 동정하였

다. 

 Compound 6의 1H-NMR spectrum에서 δH 6.46 (1H, dd, J = 15.3, 10.8 

Hz), δH 5.95 (1H, t, J = 10.8 Hz), δH 5.66 (1H, dd, J = 15.3, 6.9 Hz), δH 

5.42 (1H, m)의 signal은 cis-olefin과 trans-olefin의 수소로 예상하였으며, δH 

4.13 (1H, dd, J = 13.7, 6.9 Hz)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, 

deshielding 된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 붙어있는 탄소의 proton을 

예상하였고, δH 0.87 (3H, t, J = 6.9 Hz)의 signal은 methyl기로 예상하였다. 

13C-NMR spectrum에서 δC 179.0 피크를 통해 carbonyl기로 예상하였고, δC 

135.9, 133.4, 128.0, 126.1 피크들을 통해 두 개의 이중결합이 있는 것으로 확

인하였으며, δC 73.1 피크를 통해 1H-NMR 데이터를 고려했을 때, 전기음성도가 

큰 산소가 붙어있는 탄소를 예상하였다. 또한 δC 14.3 피크를 통해 methyl기로 

확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌56과 비교하여 compound 6은 

13-hydroxy-9Z,11E-octadecadienoic acid (coriolic acid)로 동정하였다. 

 Compound 9의 NMR data를 보면 compound 4와 유사한 구조로 예상하였다. 

13C-NMR spectrum에서 δC 132.2, 130.4, 128.5, 128.4, 128.1, 127.3피크들을 

통해 세 개의 이중결합이 있는 것으로 예상하였다. 이를 바탕으로  문헌57과 비

교하여 compound 9는 1-linolenoyl glycerol로 동정하였다.
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Compound 4

Compound 6

Compound 9

Figure 11. Chemical structure of compounds 4, 6 and 9
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Table 3. 1H and 13C NMR data of compounds 4, 6 and 9 (400 and 100 MHz, in CDCl3)

No.
Compound 4 Compound 9 Compound 6

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 174.5 174.5 179.0
2 2.33 (2H, t, 7.6) 34.3 2.33 (2H, t, 7.6) 34.3 2.32 (2H, t, 7.6) 34.0
3 1.61 (2H, m) 25.1 1.61 (2H, m) 25.1 1.61 (2H, m) 24.8
4 1.23 (2H, m) 29.6 1.23 (2H, m) 29.3 1.23~1.36 (2H, m) 29.2
5 1.23 (2H, m) 29.6 1.23 (2H, m) 29.6 1.23~1.36 (2H, m) 29.2
6 1.23 (2H, m) 29.8 1.23 (2H, m) 29.9 1.23~1.36 (2H, m) 29.1
7 1.23 (2H, m) 29.9 1.23 (2H, m) 29.9 1.23~1.36 (2H, m) 29.5
8 1.98~2.08 (2H, m) 27.4 2.02 (2H, m) 27.4 2.15 (2H, m) 28.0
9 5.27~5.38 (1H, m) 130.4 5.27~5.38 (1H, m) 132.2 5.42 (1H, m) 133.4
10 5.27~5.38 (1H, m) 130.2 5.27~5.38 (1H, m) 127.3 5.95 (1H, t, 10.8) 128.0
11 1.98~2.08 (2H, m) 25.1 2.78 (2H, m) 25.7 6.46 (1H, dd, 15.3, 10.8) 126.1
12 1.23 (2H, m) 29.9 5.27~5.38 (1H, m) 128.5 5.66 (1H, dd, 15.3, 6.9) 135.9
13 1.23 (2H, m) 29.6 5.27~5.38 (1H, m) 128.4 4.13 (1H, dd, 13.7, 6.9) 73.1
14 1.23 (2H, m) 29.8 2.78 (2H, m) 25.8 1.52 (2H, m) 37.5
15 1.23 (2H, m) 29.4 5.27~5.38 (1H, m) 128.1 1.23~1.36 (2H, m) 25.5
16 1.23 (2H, m) 32.1 5.27~5.38 (1H, m) 130.4 1.23~1.36 (2H, m) 31.7
17 1.23 (2H, m) 22.9 2.02 (2H, m) 20.8 1.23~1.36 (2H, m) 22.8
18 0.86 (3H, t, 6.6) 14.3 0.95 (3H, t, 7.6) 14.3 0.87 (3H, t, 6.9) 14.3

1`
4.19 (1H, dd, 11.4, 4.6)

4.13 (1H, dd, 11.4, 6.0)
65.4

4.19 (1H, dd, 11.4, 4.6)

4.13 (1H, dd, 11.4, 6.0)
65.4

2` 3.91 (1H, m) 70.5 3.91 (1H, m) 70.5

3`
3.68 (1H, dd, 11.4, 4.6)

3.58 (1H, dd, 11.4, 6.0)
63.5

3.68 (1H, dd, 11.4, 4.6)

3.58 (1H, dd, 11.4, 6.0)
63.5
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4) Compound 10의 구조 동정

 Compound 10은 1H-NMR spectrum에서 δH 5.70 (1H, dd, J = 17.6, 10.3 

Hz), δH 4.84 (1H, dd, J = 17.6, 0.9 Hz) 및 δH 4.79 (1H, dd, J = 17.6, 0.9 

Hz)의 signal은 chemical shift과 coupling constant에 보면 vinyl에 관여하는 

signal으로 예상하였으며, δH 3.19 (1H, dd, J = 10.5, 5.5 Hz)의 signal은 

13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 

산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였으며, δH 1.23 

(3H, s), δH 1.20 (3H, s), δH 0.79 (3H, s), δH 0.97 (3H, s), 의 signal들은 적

분 값을 통하여 총 4개의 methyl proton을 바탕으로 pimarane-diterpene으로 

예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 151.7, δC 108.8의 signal은 vinyl 구

조를 확인하며, 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 79.2 피크를 확인

하였다. δC 72.5의 signal은 전기음성도가 큰 원자를 연결된 4차 탄소를 예상하

였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌58과 비교하여 compound 10은 

15-isopimaren-3β,8β-diol로 동정하였다. 

Figure 12. Chemical structure of compound 10
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Table 4. 1H and 13C NMR data of compound 10 (400 and 100 MHz, in 

CDCl3)

No.
Compound 10

δH (int, mult, J  Hz) δC

1 38.2

2 28.4

3 3.19 (1H, dd, 10.5, 5.5) 79.2

4 39.2

5 55.7

6 17.8

7 43.8

8 72.5

9 57.0

10 37.9

11 17.4

12 37.1

13 36.8

14 51.7

15 5.70 (1H, dd, 17.6, 10.3) 151.7

16
4.84 (1H, dd, 17.6, 0.9)

108.8
4.79 (1H, dd, 10.3, 0.9)

17 1.20 (3H, s) 27.4

18 0.97 (3H, s) 15.7

19 0.79 (3H, s) 15.9

20 1.23 (3H, s) 24.4
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5) Compound 11, 12의 구조 동정

 Compound 11은 1H-NMR spectrum에서 δH 5.10 (1H, t, J = 3.7 Hz)의 

signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal로 예상하였으며, δH 3.20 (1H, 

dd, J = 10.8, 5.0 Hz)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, 

deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 

관여하는 proton으로 예상하였으며, δH 1.23 (3H, s), δH 1.11 (3H, s), δH 1.05 

(3H, s), δH 0.98 (3H, s), δH 0.81 (3H, s), δH 0.77 (3H, s), δH 0.92 (3H, d, 

J = 7.3 Hz), δH 0.84 (3H, d, J = 7.3 Hz)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 

8개의 methyl proton을 바탕으로 ursane-triterpene으로 예상하였다. 13C-NMR 

spectrum에서 한 개의 olefin group (4차 carbon δC 139.8, 3차 carbon δC 

124.6) 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 79.3등 피크들을 확인하

였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌59과 비교하여 compound 11은 α-amyrin으

로 동정하였다. 

  Compound 12의 NMR data를 보면 compound 11과 유사한 구조로 예상하였

다. 13C-NMR spectrum에서 δC 145.4, 121.9피크들을 통해 한 개의 이중결합이 

있는 것으로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌59과 비교하여 compound 

12는 β-amyrin으로 동정하였다. 

     Compound 11                                 Compound 12

Figure 13. Chemical structure of compounds 11 and 12
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Table 5. 1H and 13C NMR data of compounds 11 and 12 (400 and 100 

MHz, in CDCl3)

No.

Compound 11 Compound 12

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 39.0 38.8 

2 27.5 27.4 

3 3.20 (1H, dd, 10.8, 5.0) 79.3 3.20 (1H, dd, 10.8, 5.0) 79.2 

4 39.0 40.0 

5 55.4 55.4

6 18.6 18.6

7 33.1 32.7 

8 40.2 41.9 

9 47.9 47.8

10 37.1 37.2 

11 23.5 23.9

12 5.10 (1H, t, 3.7) 124.6 5.16 (1H, t, 3.7) 121.9 

13 139.8 145.4 

14 41.7 42.3

15 28.2 27.1 

16 26.8 26.4

17 34.0 32.8 

18 59.3 47.4 

19 39.9 47.0

20 39.8 31.3 

21 31.5 34.9 

22 40.2 37.3

23 0.81 (3H, s) 28.3 0.85 (3H, s) 28.3

24 0.77 (3H, s) 15.9 0.78 (3H, s) 15.8

25 0.98 (3H, s) 15.8 0.99 (3H, s) 15.7 

26 1.11 (3H, s) 17.7 1.11 (3H, s) 17.0 

27 1.23 (3H, s) 23.6 1.23 (3H, s) 26.2 

28 1.05 (3H, s) 29.0 1.05 (3H, s) 28.6 

29 0.84 (3H, d, 7.3) 17.1 0.95 (3H, s) 33.6

30 0.92 (3H, d, 7.3) 21.6 0.93 (3H, s) 23.7
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6) Compound 13, 14, 15, 16의 구조 동정

 Compound 13은 13C-NMR spectrum에서 총 30개의 카본 피크를 관찰되며, 

1H-NMR spectrum에서 δH 0.91-2.67에 분포하는 것을 통하여 aliphatic의 sp3 

혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, δH 1.27 (3H, s), δH 1.25 (3H, s), δ

H 1.08 (3H, s), δH 1.05 (3H, s), δH 1.03 (3H, d, J = 6.4 Hz), δH 0.97 (3H, 

d, J = 6.4 Hz), δH 0.91 (3H, s)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 7개의 

methyl proton을 바탕으로 triterpene으로 예상하였다. 또한 δH 5.52 (1H, t, J 

= 3.2 Hz)의 signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal로 예상하였으며, δH 

3.48 (1H, dd, J = 9.3, 6.4 Hz)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, 

deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 

관여하는 proton으로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 180.4의 signal은 

carboxyl group인 carbon으로 예상하였으며, 산소가 인접한 위치의 methine 

carbon인 δC 78.6등 피크들을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌60과 비

교하여 compound 13은 ursolic acid (3β-hydroxyurs-12-en-28-oic acid)로 

동정하였다. 

 Compound 14는 compound 13과 같이 나왔다. 1H-NMR spectrum에서 δH 

1.08 (3H, s), δH 0.91 (3H, s), δH 0.80 (3H, s), δH 0.78 (3H, s), δH 0.75 

(3H, s), δH 0.61 (3H, s), δH 0.59 (3H, s)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 

7개의 methyl proton을 바탕으로 oleanane-triterpene형 구조를 예상하였다. 또

한 δH 5.09 (1H, t, J = 3.4 Hz)의 signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 

signal으로 예상하였으며, δH 3.19 (1H, dd, J = 13.5, 4.1 Hz)의 signal은 

13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 

산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였다. 13C-NMR 

spectrum에서 δC 180.8의 signal은 carboxyl group인 carbon으로 예상하였으

며, 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 77.4등 피크들을 확인하였다. 

이상의 결과를 바탕으로 문헌61과 비교하여 compound 14는 oleanolic acid로 

동정하였다. 

 Compound 15는 1H-NMR spectrum에서 δH 5.49 (1H, t, J = 3.3 Hz)의 
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signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, δH 4.12 (1H, 

td, J = 9.1, 4.1 Hz) 및 δH 3.42 (1H, d, J = 9.1 Hz) 의 signal은 13C-NMR 

데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접

해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였다. 또한 δH 1.30 (3H, s), 

δH 1.28 (3H, s), δH 1.14 (3H, s), δH 1.04 (3H, s), δH 1.02 (3H, s), δH 1.00 

(3H, s), δH 0.96 (3H, s)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 7개의 methyl 

proton으로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 180.7의 signal은 

carboxyl group인 carbon으로 예상하였으며, 한 개의 olefin group (4차 

carbon δC 145.3, 3차 carbon δC 122.9) 및 산소가 인접한 위치의 methine 

carbon인 δC 84.3, 69.0등 피크들을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌62

과 비교하여 compound 15는 maslinic acid로 동정하였다. 

 Compound 16의 NMR data를 보면 compound 15와 유사한 구조로 예상하였

다. 13C-NMR spectrum에서 δC 139.8, 126.0피크들을 통해 한 개의 이중결합이 

있는 것으로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌63과 비교하여 compound 

16은 corosolic acid로 동정하였다. 

                  Compound 13         Compound 14

                  Compound 15         Compound 16

Figure 14. Chemical structure of compounds 13, 14, 15 and 16
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Table 6. 1H and 13C NMR data of compounds 13, 14, 15 and 16 (in pyridine-d5 or CDCl3+CD3OD=2:1)

No.
Compound 13 Compound 14 Compound 15 Compound 16

δH (int, mult, J Hz) δC δH (int, mult, J Hz) δC δH (int, mult, J Hz) δC δH (int, mult, J Hz) δC

1 39.5 38.6 48.2 48.5

2 28.6 27.9 4.12 (1H, td, 9.1, 4.1) 69.0 4.12 (1H, td, 9.1, 4.1) 69.0

3 3.48 (1H, dd, 6.4, 9.3) 78.6 3.19 (1H, dd, 13.5, 4.1) 77.4 3.42 (1H, d, 9.1) 84.3 3.42 (1H, d, 9.1) 84.3

4 40.0 38.9 40.3 40.3

5 56.3 55.2 56.4 56.4

6 19.2 18.3 19.3 19.3

7 34.0 33.0 33.7 34.0

8 40.4 39.4 48.6 40.5

9 48.5 47.7 48.6 48.5

10 37.9 36.9 39.0 38.9

11 24.1 23.1 24.1 24.2

12 5.52 (1H, t, 3.2) 126.1 5.09 (1H, t, 3.4) 122.2 5.49 (1H, t, 3.3) 122.9 5.48 (1H, t, 3.3) 126.0

13 139.8 143.8 145.3 139.8

14 43.0 41.6 42.7 43.0

15 29.2 27.9 28.7 29.1

16 25.4 23.4 24.2 25.4

17 48.5 46.3 47.1 48.5

18 2.67 (1H, d, 11.4) 54.0 2.65 (1H, dd, 13.5, 3.7) 41.2 3.32 (1H, td, 13.7, 3.2) 46.9 2.65 (1H, d, 11.0) 54.0

19 39.9 45.9 42.5 39.9

20 39.9 30.6 31.4 39.9

21 31.5 33.8 34.7 34.7

22 37.7 32.7 33.7 37.9

23 1.25 (3H, s) 29.3 0.91 (3H, s) 27.9 1.30 (3H, s) 29.8 1.23 (3H, s) 29.8

24 1.05 (3H, s) 17.1 0.80 (3H, s) 16.7 1.14 (3H, s) 17.3 1.07 (3H, s) 17.4

25 0.91 (3H, s) 16.2 0.59 (3H, s) 15.2 1.02 (3H, s) 17.9 0.99 (3H, s) 18.2

26 1.08 (3H, s) 17.9 0.61 (3H, s) 16.9 1.00 (3H, s) 18.2 1.10 (3H, s) 18.0

27 1.27 (3H, s) 24.4 1.08 (3H, s) 25.7 1.28 (3H, s) 26.6 1.30 (3H, s) 24.4

28 180.4 180.8 180.7 180.4

29 1.03 (3H, d, 6.4) 18.0 0.75 (3H, s) 32.9 0.96 (3H, s) 33.7 1.00 (3H, d, 6.4) 17.9

30 0.97 (3H, d, 6.4) 21.9 0.78 (3H, s) 23.4  1.04 (3H, s) 24.2  0.95 (3H, d, 6.4) 21.9
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7) Compound 17의 구조 동정

 Compound 17은 13C-NMR spectrum에서 총 29개의 카본 피크가 관찰되며, 

1H-NMR spectrum에서 δH 0.66 (3H, s), δH 0.99 (3H, s), δH 0.90 (3H, d, J 

= 6.41 Hz), δH 0.81 (3H, d, J = 6.9Hz), δH 0.79 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 

0.82 (3H, t, J = 7.3 Hz)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 6개의 methyl 

proton을 바탕으로 sterol 계통의 화합물임을 예상하였다. 또한 δH 5.33 (1H, d, 

J = 5.0 Hz)의 signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, 

δH 3.50 (1H, m)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것

으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton

으로 예상하였다.

 13C-NMR spectrum에서 한 개의 olefin group (4차 carbon δC 141.0, 3차 

carbon δC 121.9) 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 72.0등 피크

들을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌64과 비교하여 compound 17은 β

-sitosterol로 동정하였다. 

Figure 15. Chemical structure of compound 17
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Table 7. 1H and 13C NMR data of compound 17 (400 and 100 MHz, in 

CDCl3)

No.
Compound 17

δH (int, mult, J  Hz) δC

1 37.4
2 29.9 

3 3.50 (1H，m) 72.0 

4 42.5 
5 141.0

6 5.33 (1H, d，5.0) 121.9

7 32.1 
8 31.9

9 50.3

10 36.7 
11 21.3

12 40.0

13 42.5
14 57.0

15 24.5

16 28.5
17 56.2

18 0.66 (3H, s) 12.1

19 0.99 (3H, s) 20.0
20 36.4

21 0.90 (3H, d, 6.9) 19.0

22 34.1 
23 26.2

24 46.0

25 29.3
26 0.81 (3H, d, 7.3) 19.6

27 0.79 (3H, d, 6.9) 19.2

28 23.3 
29 0.82 (3H, t, 7.3) 12.2 
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8) Compound 18의 구조 동정

 Compound 18은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 7.32 (1H, d, J = 2.3 

Hz), δH 7.51 (1H, dd, J = 8.7, 2.3 Hz), δH 6.96 (1H, d, J = 8.7 Hz)의 

signal은 coupling constant를 통해 서로 ortho, meta-coupling을 하고 있는 

aromatic ring 구조를 예상하였다. δH 3.97 (3H, s), δH 3.96 (3H, s), δH 3.95 

(3H, s)，δH 3.91 (3H, s)의 signal들은 deshielding 된 것과 적분 값을 통해 전

기음성도가 큰 산소가 인접해 있는 methoxyl proton으로 예상하였다. 13C-NMR 

spectrum에서 총 15개의 carbon peak가 관찰되었으며, 1H-NMR data를 종합

하여 flavones 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, δC 182.8의 signal은 

carbonyl group인 carbon으로 예상하며, δC 61.1, 56.6, 56.4, 56.4의 signal들

은 sp3 혼성 탄소로 methoxyl 4개 있음을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 

문헌65과 비교하여 compound 18은 5-desmethylsinensetin (5-hydroxy-6,7,

3',4'-tetramethoxyflavone)로 동정하였다. 

Figure 16. Chemical structure of compound 18
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Table 8. 1H and 13C NMR data of compound 18 (400 and 100 MHz, in 

CDCl3）

No.
Compound 18

δH (int, mult, J  Hz) δC

2 164.2

3 6.54 (1H, s) 104.7

4 182.8

5 153.4

6 132.9

7 159.0

8 6.58 (1H, s) 90.8

9 153.3

10 106.4

1’ 124.0

2’ 7.32 (1H, d, 2.3) 109.0

3’ 149.5

4’ 152.5

5’ 6.96 (1H, d, 8.7) 111.4

6’ 7.51 (1H, dd, 2.3, 8.7) 120.3

6-OCH3 3.91 (3H, s) 61.1

7-OCH3 3.97 (3H, s) 56.6

3’-OCH3 3.95 (3H, s) 56.4

4’-OCH3 3.96 (3H, s) 56.4
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9) Compound 19, 20의 구조 동정

 Compound 19는 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 7.59 (1H, d, J = 16.0 

Hz) 및 δH 6.22 (1H, d, J = 16.0 Hz)의 signal은 coupling constant를 통해 

trans-탄소-탄소 이중결합의 proton으로 예상하였으며, δH 7.45 (2H, d, J = 

8.7 Hz)와 δH 6.80 (2H, d, J = 8.7 Hz)의 signal들은 적분 값이 2이며, 

coupling constant을 통해 서로 ortho-coupling을 하고 있는 대칭구조의 

aromatic ring 구조를 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 대칭인 두 개의 

aromatic ring을 포함하여 총 9개의 carbon peak가 관찰되었으며, 1H-NMR 

data를 종합하여 phenylpropionic acids 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, 

δC 171.3의 signal은 carboxyl group인 carbon으로 확인하였다. 이상의 결과를 

바탕으로 문헌66과 비교하여 compound 19는 p-coumaric acid 

(trans-4-hydroxy-cinnamic acid)로 동정하였다. 

 Compound 20은 1H 및 13C-NMR spectrum 분석 결과, compound 19와 유사

한 구조를 예상하였으며, δH 7.03 (1H, d, J = 2.3 Hz), δH 6.93 (1H, dd, J = 

8.2, 2.3 Hz), δH 6.78 (1H, d, J = 8.2 Hz)의 signal은 coupling constant를 통

해 서로 ortho, meta-coupling을 하고 있는 aromatic ring 구조를 예상하였다. 

이상의 결과를 바탕으로 문헌67과 비교하여 compound 20은 caffeic acid로 동

정하였다. 

   

          Compound 19                        Compound 20

Figure 17. Chemical structure of compounds 19 and 20
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Table 9. 1H and 13C NMR data of compounds 19 and 20 (400 and 100 

MHz, in CD3OD）

No.
Compound 19 Compound 20

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 171.3 171.2

2 6.22 (1H, d, 16.0) 116.9 6.22 (1H, d, 16.0) 115.6

3 7.59 (1H, d, 16.0) 146.7 7.53 (1H, d, 16.0) 147.2

4 127.4 127.9

5 7.45 (1H, d, 8.7) 131.2 7.03 (1H, d, 2.3) 115.2

6 6.80 (1H, d, 8.7) 115.9 147.0

7 161.3 149.6

8 6.80 (1H, d, 8.7) 115.9 6.78 (1H, d, 8.2) 116.6

9 7.45 (1H, d, 8.7) 131.2 6.93 (1H, dd, 2.3, 8.2) 123.0
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10) Compound 21의 구조 동정

 Compound 21은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 7.55 (1H, d, J = 16.0 

Hz) 및 δH 6.27 (1H, d, J = 16.0 Hz)의 signal은 coupling constant를 통해 

trans-탄소-탄소 이중결합의 proton으로 예상하였으며, δH 7.40 (1H, d, J = 

1.8 Hz), δH 6.95 (1H, dd, J = 8.2, 1.8 Hz), δH 6.78 (1H, d, J = 8.2 Hz) 또

한 δH 6.75 (1H, d, J = 1.8 Hz), δH 6.61 (1H, dd, J = 8.0, 1.8 Hz), δH 6.70 

(1H, d, J = 8.0 Hz)의 signal들은 coupling constant를 통해 서로 ortho, 

meta-coupling을 하고 있는 2 개의 aromatic ring 구조를 예상하였다. 

 13C-NMR과 DEPT-135° spectrum을 통하여 총 18개의 carbon이 있음을 확

인하였으며, 이들은 1개 methylene carbon δC 38.1과 8개 quaternary carbon 

(δC 173.8, 168.6, 149.9, 147.0, 146.3, 145.4, 129.5, 127.8) 나머지 methine 

carbon이 9개를 나타내었다. 1H-NMR data를 종합하여 phenylpropionic acids 

dimer 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, δC 173.8과 δC 168.6의 signal들

은 carbonyl group인 carbon으로 예상하였다. 

 그리고 HMQC spectrum을 통해서 δH 5.18 (1H, dd, J = 8.5, 4.6 Hz)의 

signal은 직접 대응한 carbon signal은 δC 74.9를 확인하였고 deshielding된 것

으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 

methylidyne proton으로 예상하였다. 또한 δH 3.10 (1H, dd, J = 14.2, 4.1 Hz) 

및 δH 3.00 (1H, dd, J = 14.4, 8.7 Hz)의 signal들은 직접 대응한 carbon 

signal은 δC 38.1을 확인하였고, anisotropic effect 때문에 deshielding된 것으

로 보아 aromatic ring의 sp3 혼성에 관여하는 methylene proton으로 예상하였

다. 

 HMBC spectrum을 통하여 δC 74.9의 hydroxyl group이 carbonyl carbon인 

δC 173.8，168.6 및 methylene carbon인 δC 38.1 피크, 그리고 benzene ring 

탄소인 δC 129.5과 연결되어 있음을 확인하였다. 1H-1H COSY spectrum을 통

해 aliphatic carbon들의 배열을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 

compound 21은 (S)-danshensu caffeic anhydride로 자연계에서 처음으로 분

리된 신규화합물이다. Compound 21의 HR-ESI-MS 분석 결과 m/z [M+Na]+ 
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383.0743 (calc. 383.0743)로 예상한 화합물의 분자량과 일치를 확인하였다. 

Optical rotation 측정결과는 [α]20
D =+5.4 (c 0.16, MeOH)이다.

Figure 18. Chemical structure of compound 21

Table 10. 1H and 13C NMR data and informations of HMBC of compound 

21 (400 and 100 MHz, in CD3OD）

OH

O

O O

OH

OH
OH

1
2

3

4

5

6

7

8

9
1` 2`

3`

4`

5`
6`

7`

8`

9`

HO

No.
Compound 21

δH (int, mult, J  Hz) δC HMBC (J 2) HMBC (J 3)

1 168.6

2 6.27  (1H, d, 16.0) 114.6 168.6(C1) 127.8(C4)

3 7.55 (1H, d, 16,0) 147.8 127.8(C4) 168.6(C1),115.3(C5),123.3(9)

4 127.8

5 7.04  (1H, d, 1.8) 115.3 147.0(C6) 149.9(C7),123.3(9)

6 147.0

7 149.9

8 6.78  (1H, d, 8.2) 116.4 149.9(C7) 127.8(C4),147.0(C6)

9 6.95  (1H, dd, 8.2,1.8) 123.3 116.4(C8) 115.3(C5),149.9(C7)

1` 173.8

2` 5.18  (1H, dd, 8.7,4.1) 74.9
173.8(C1`),

38.1(C3`)
168.6(C1),129.5(C4`)

3`
3.10  (1H, dd, 14.2,4.1)

3.00  (1H, dd, 14.2,8.7)
38.1

173.8(C1`),74.9(C2`),129.5(C4`),

117.7(C5`),121.9(C9`)

4` 129.5

5` 6.75  (1H, d, 1.8) 117.7 38.1(C3`),145.4(C7`),121.9(C9`)

6` 146.3

7` 145.4

8` 6.70  (1H, d, 7.8) 116.6 129.5(C4`),146.3(C6`)

9` 6.61  (1H, dd, 8.0,1.8) 121.9 38.1(C3`),117.7(C5`),145.4(C7`)
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Figure 19. 1H-NMR spectrum of compound 21 (in CD3OD)

Figure 20. 13C-NMR spectrum of compound 21 (in CD3OD)
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Figure 21. DEPT-135° spectrum of compound 21 (in CD3OD)

Figure 22. 1H-1H COSY spectrum of compound 21 (in CD3OD)
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Figure 23. HMQC spectrum of compound 21 (in CD3OD)

Figure 24. HMBC spectrum of compound 21 (in CD3OD)
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Figure 25. HR-ESI-MS spectrum of compound 21 
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4. 추출물 및 분획물의 활성 실험 결과

 1) 항산화 

  (1) 총 폴리페놀 함량 

 

 총 폴리페놀 함량은 gallic acid 검정곡선을 이용하여 분홍바늘꽃 지상부의 추

출물 및 분획물에 함유되어 있는 총 폴리페놀 함량을 측정하였다. 측정된 값은 

각 시료 1 g 당 함유하고 있는 gallic acid의 양(GAE; gallic acid equivalent)으

로 환산해서 나타내었다. 실험 결과, 추출물 및 n-BuOH 분획물에서 각각

60.84±1.04, 65.58±0.46 mg/g GAE로 다른 분획물들에 비해 많은 폴리페놀을 

함유하고 있는 것으로 나타났다(Figure 26).

  (2) 총 플라보노이드 함량 

 총 플라보노이드는 quercetin을 표준물질로 한 표준검정곡선을 이용하여 분홍

바늘꽃 지상부의 추출물 및 분획물에 함유되어 있는 총 플라보노이드 함량을 측

정하였다. 측정된 값은 각 시료 1 g 당 함유하고 있는 quercetin의 양(QE; 

quercetin equivalent)으로 환산해서 나타내었다. 실험 결과, EtOAc 및 

n-BuOH 분획물에서 17.07±2.65, 18.41±0.81 mg/g QE로 추출물 및 다른 분

획물들에 비해 가장 많은 플라보노이드를 함유하고 있는 것으로 나타났다

(Figure 27).
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Figure 26. Total polyphenol contents of extract and solvent fractions from 

E. angustifolium L. aerial parts. The data represent the mean ± SD of 

triplicate experiments.

Figure 27. Total flavonoid contents of extract and solvent fractions from 

E. angustifolium L. aerial parts. The data represent the mean ± SD of 

triplicate experiments.
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(3) DPPH radical 소거 활성 

 분홍바늘꽃 지상부의 추출물 및 분획물에 대하여 DPPH radical 소거 활성을 

측정하였다. 각 시료들은 25–400 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 

대한 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, 추출물, n-BuOH 분획물의 SC50 값이 각각 80.6, 67.2 μg/mL로 다

른 분획물들에 비해 우수한 DPPH radical 소거 활성이 나타났다(Figure 28, 

Table 11). 

Figure 28. DPPH radical scavenging activities of extract and solvent 

layers from E. angustifolium L. aerial parts. The data are expressed as a 

percentage of control and represent the mean ± SD of triplicate 

experiments

Table 11. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for extract

and solvent fractions from E. angustifolium L. aerial parts.

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O BHT

SC50 (µg/mL) 80.6 291.6 182.6 67.2 118.4 63.8
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(4) ABTS+ radical 소거 활성 

 분홍바늘꽃 지상부의 추출물 및 분획물에 대하여 ABTS+ radical 소거 활성을 

측정하였다. 각 시료들은 6.25–400 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각

에 대한 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, 추출물, n-BuOH 분획물의 SC50 값이 각각 53.6, 37.5 μg/mL로 다

른 분획물들에 비해 우수한 ABTS+ radical 소거 활성이 나타났다(Figure 29, 

Table 12).

Figure 29. ABTS+ radical scavenging activities of extract and solvent 

layers from E. angustifolium L. aerial parts. The data are expressed as a 

percentage of control and represent the mean ± SD of triplicate 

experiments.

Table 12. SC50 values of ABTS+ radical scavenging activities for extract

and solvent fractions from E. angustifolium L. aerial parts.

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O BHT

SC50 (µg/mL) 53.6 236.5 240.2 37.5 76.8 8.4
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2) 항균

(1) Paper disc diffusion method

 분홍바늘꽃 지상부 추출물 및 분획물의 항균 활성을 확인하기 위하여 피부 상

재균(resident flora)인 Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 

3711), 여드름균인 Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089) 

및 충치균인 Streptococcus mutans (KCCM 4015)를 사용하여 paper disc 

diffusion method로 clear zone을 확인하였다. 

 그 결과, 분홍바늘꽃 지상부의 추출물이 S. epidermidis에 대한 제일 우수한 항

균 활성을 나타내었으며, n-BuOH, n-Hex 및 EtOAc 분획물의 순서로 활성이 

우수하게 나타났다.

 또한, 분홍바늘꽃 지상부의 추출물 및 분획물이 C. acnes 에 대하여 H2O 분획

물을 제외하고 우수한 항균 활성을 나타냈다.  

 마찬가지로 분홍바늘꽃 지상부의 추출물 및 분획물이 S. mutans 균주에 대해서

는 H2O 분획물을 제외하고 모두 우수한 항균 활성을 보였다.
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Figure 30. Results of paper disc diffusion method of extract and solvent 

fractions from aerial parts of E. angustifolium L. on S. epidermidis, C. 

acnes and S. mutans.



- 61 -

Table 13. Antibacterial activities of extract and solvent fractions from  E. 

angustifolium L. aerial parts 

Sample  : 6 mg

Positive control (Erythromycin ) : 60 µg

Disc size : 8 mm × 1.5 mm

N.A. : No Activity

Bacterial density

(1.5×106 CFU/mL)

Clear zone (mm)

S. epidermidis

CCARM CCARM CCARM
3709 3710 3711

Extract 9.5 10.5 12.5

n-Hex Fr. 9.0 9.0 9.0

EtOAc Fr. 8.5 8.5 8.5

n-BuOH Fr. 9.0 9.0 10.0

H2O Fr. 8.5 N.A. 8.5

Positive control 34.0 N.A. 32.0

Bacterial density

(1×108 CFU/mL)

Clear zone (mm)

C. acnes

CCARM CCARM CCARM CCARM

0081 9009 9010 9089

Extract 10.0 10.0 10.0 10.0

n-Hex Fr. 10.0 9.0 10.0 9.0

EtOAc Fr. 9.5 9.0 10.5 9.5

n-BuOH Fr. 8.5 N.A. 9.5 9.5

H2O Fr. N.A. N.A. N.A. N.A.

Positive control 61.0 N.A. N.A. 47.0

Bacterial density

(3×106 CFU/mL)

Clear zone (mm)

S. mutans

KCCM 40105

Extract 11.0

n-Hex Fr. 11.5

EtOAc Fr. 12.0

n-BuOH Fr. 9.0

H2O Fr. N.A.

Positive control 39.0
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(2) MIC 및 MBC

 Paper disc diffusion법을 통해 분홍바늘꽃 지상부의 항균 활성을 확인하였으

며, 활성을 가지고 있는 시료에 대해 추가적으로 균주 생장 최소 억제 농도 

(minimum inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 농도 (minimum 

bactericidal concentration, MBC)를 측정하였다. 사용한 시료의 최대 농도는 

10000 μg/mL로 하였으며, 최소 농도가 9.76 μg/mL가 되도록 two-fold serial 

dilutions 방법으로 희석하여 실험하였다.

 그 결과, S. epidermidis의 경우에는 분홍바늘꽃 지상부의 추출물 및 분획물에

서 실험한 모든 균주의 MIC 값을 확인하였으며, 그 중 각각 MIC 값 이상의 시

료 배양액을 배지에 도말하여 MBC 값을 확인하였다. 그 결과, EtOAc와 H2O 분

획물에서 CCAM 3711 균주를 제외하고 나머지 시료의 MBC 값을 모두 확인할 

수 있었다(Table 14). 

 C. acnes의 경우에는 분홍바늘꽃 지상부의 n-BuOH 및 H2O 분획물을 제외하

고 MIC와 MBC 값을 모두 확인하였다(Table 15). 

 S. mutans의 경우에는 분홍바늘꽃 지상부의 추출물 및 분획물에서 실험한 모든 

시료의 MIC를 확인하였으며, H2O 분획물을 제외하고 나머지 모든 추출물 및 분

획물에서 MBC 값을 확인할 수 있었다(Table 16). 
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Table 14. MIC and MBC values of E. angustifolium L. aerial parts on S. 

epidermidis.

   Unit : μg/mL

Table 15. MIC and MBC values of E. angustifolium L. aerial parts on C. 

acnes.

Unit : μg/mL

Table 16. MIC and MBC values of E. angustifolium L. aerial parts on S. 

mutans.

Unit : μg/mL

S. epidermidis

CCARM 3709 CCARM 3710 CCARM 3711

MIC MBC MIC MBC MIC MBC

Extract 2500 5000 2500 10000 2500 5000

n-Hex Fr. 1250 10000 1250 10000 1250 10000

EtOAc Fr. 5000 10000 5000 10000 5000 >10000

n-BuOH Fr. 5000 10000 5000 10000 5000 5000

H2O Fr. 10000 10000 10000 10000 10000 >10000

C. acnes

CCARM 0081 CCARM 9009 CCARM 9010 CCARM 9089

MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC

Extract 625 2500 1250 2500 2500 5000 2500 2500

n-Hex Fr. 78.1 312.5 78.1 625 312.5 625 78.1 625

EtOAc Fr. 312.5 625 156.2 1250 625 1250 156.2 1250

n-BuOH Fr. >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000

H2O Fr. >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000

S. mutans

KCCM 40105

MIC MBC

Extract 1250 5000

n-Hex Fr. 39.1 625

EtOAc Fr. 1250 5000

n-BuOH Fr. 5000 10000

H2O Fr. 10000 >10000
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3) 항염

 (1) Nitric oxide 생성 억제 활성

 분홍바늘꽃 지상부 추출물 및 용매 분획물의 NO 생성 억제 활성과 세포 생존

율 (MTT)을 확인하기 위하여 마우스 대식세포(RAW 264.7)를 이용하였다. 우선 

추출물과 용매 분획물은 100 μg/mL 농도로 실험을 실행하였다. 그 결과, 

n-Hex 및 EtOAc 분획물에서 세포 독성 없이 우수한 NO 생성억제 활성을 나타

내었으며, 억제율은 각각 97.8%, 91.0%로 확인되었다(Figure 31).  NO 생성을 

50% 억재할 때의 농도(IC50)를 확인하기 위하여 n-Hex 및 EtOAc 분획물의 추

가 실험을 진행하였다. n-Hex은 6.25-100 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으

며, n-Hex 분획물은 농도의존적으로 NO 생성 억제 활성을 보였고, IC50 값은 

11.7 μg/mL로 확인되었다. 

Figure 31. Effects of extract and solvent fractions from aerial parts of E. 

angustifolium L. on NO production and cell viability in LPS-stimulated 

RAW264.7 cells. The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, 

or with LPS plus extract and solvent fractions from aerial parts of E. 

angustifolium L. and 2-amino-4-picoline (positive control, 5 μM) for 24 h. 

The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p 

<0.05; ＊＊p<0.01
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 마찬가지로 EtOAc 분획물도 12.5-100 μg/mL의 농도로 실험하여, 농도의존적

인 NO 생성 억제 활성을 확인하였고, IC50 값은 26.7 μg/mL로 나타났다(Figure 

32). 

Figure 32. Effects of n-Hex and EtOAc fractions from aerial parts of E. 

angustifolium L. on NO production and cell viability in LPS-stimulated 

RAW264.7 cells. The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, 

or with LPS plus n-Hex and EtOAc fractions from aerial parts of E. 

angustifolium L. and 2-amino-4-picoline (positive control, 5 μM) for 24 h. 

The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p 

<0.05; ＊＊p <0.01
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(2) PGE2 및 전염증성 cytokine 생성 억제 활성

 분홍바늘꽃 지상부 n-Hex 및 EtOAc 분획물의 항염 활성 기전을 연구하기 위

해 ELISA kit를 이용하여 PGE2 및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 

결과, 분홍바늘꽃 지상부 n-Hex 분획물은 TNF-α, IL-6, IL-1β 및 PGE2의 생

성을 저해 시키는 효과가 있는 것으로 확인하였다(Figure 33).

 또한, 분홍바늘꽃 지상부 EtOAc 분획물은 PGE2 및 TNF-α의 생성을 억제시키

는 것으로 확인되었다(Figure 34).
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Figure 33. Effects of n-Hex fractions from aerial parts of E. 

angustifolium L. on PGE2, TNF-α, IL-6, IL-1β production and cell 

viability in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The data are represent the 

mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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Figure 34. Effects of EtOAc fractions from aerial parts of E. angustifolium 

L. on PGE2 and TNF-α production and cell viability in LPS-stimulated 

RAW264.7 cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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4) 미백

 (1) Melanogenesis 억제 활성 

 

 B16F10 melanoma cell을 이용하여 분홍바늘꽃 추출물 및 용매 분획물의 멜라

닌 생성 억제 활성과 세포 독성을 확인하였다. 우선 추출물 및 각 분획물을 80 

μg/mL 농도로 실험을 진행한 결과, n-Hex 분획물 약한 독성을 나타내었으며, 

나머지 시료가 세포 독성 없이, 특히 EtOAc 분획물은 62.2% melanin 생성 억

제 활성을 나타냈다(Figure 35).

 상술한 결과를 바탕으로 n-Hex 및 EtOAc 분획물에 대한 농도를 내리고 추가

적으로 melanin 생성 억제 실험을 진행하였으며, 그 결과,  n-Hex 분획물의 경

우에는 20, 30, 40 μg/mL 농도로 처리 후 세포 독성 없이 농도 의존적으로 

melanin 생성 억제 활성을 확인하였으며, EtOAc 분획물의 경우에는 20, 40, 

60, 80 μg/mL 농도로 처리 시 세포 독성 없이 농도 의존적으로 melanin 생성 

억제 활성을 나타내었다(Figure 36).

Figure 35. Melanin contents and cell viability of extract and solvent 

fractions of aerial parts of E. angustifolium L. in α-MSH induced B16F10 

melanoma cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊＊p <0.01



- 70 -

Figure 36. Melanin contents and cell viability of n-Hex and EtOAc 

fractions of aerial parts of E. angustifolium L. in α-MSH induced B16F10 

melanoma cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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 (2) Intracellular tyrosinase 저해 활성

  Melanogenesis 억제 효과가 있는 n-Hex 및 EtOAc 분획물에 대한 미백 메커

니즘을 확인하기 위해서 세포 내의 tyrosinase 저해 활성을 측정하였다. 그 결

과, n-Hex 및 EtOAc 분획물은 농도 의존적으로 세포 내의 tyrosinase 저해 활

성을 확인하였다(Figure 37).

Figure 37. Intracellular tyrosinase inhibitory activity of n-Hex and EtOAc 

fractions of aerial parts of E. angustifolium L. in α-MSH induced B16F10 

melanoma cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊＊p <0.01
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5. 분리된 화합물의 활성 실험 결과

1) 항산화 

(1) DPPH radical 소거 활성 

 분홍바늘꽃 지상부에 분리된 compound 21에 대하여 DPPH radical 소거 활성

을 측정하였다. 시료는 12.5–400 μM의 농도로 진행하였으며, SC50 값을 계산하

였다. 

 실험 결과, compound 21에서 SC50 값이 34.6 μM로 양성대조군 BHT에 비해 

우수한 DPPH radical 소거 활성이 나타났다(Figure 38, Table 17). 

Figure 38. DPPH radical scavenging activities of compound 21 from E. 

angustifolium L. aerial parts. The data are expressed as a percentage of 

control and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 17. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for compound 

21 from E. angustifolium L. aerial parts.

Compound 21 BHT

SC50 (µM) 34.6 162.1
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(2) ABTS+ radical 소거 활성 측정

 분홍바늘꽃 지상부의 분리된 compound 21에 대하여 ABTS+ radical 소거 활

성을 측정하였다. 시료는 12.5–200 μM의 농도로 진행하였으며, SC50 값을 계산

하였다. 

 실험 결과, compound 21에서 SC50 값이 81.6 μM로 양성대조군 BHT와 유사

한 ABTS+ radical 소거 활성이 나타났다(Figure 39, Table 18). 

Figure 39. ABTS+ radical scavenging activities of compound 21 from E. 

angustifolium L. aerial parts. The data are expressed as a percentage of 

control and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 18. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for compound 

21 from E. angustifolium L. aerial parts.

Compound 21 BHT

SC50 (µM) 81.6 72.3
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2) 항염

 (1) Nitric oxide (NO) 생성 억제 활성

 

  마우스의 대식세포(RAW 264.7)를 이용하여 분홍바늘꽃 지상부로부터 분리된 

compound 21의 nitric oxide (NO) 생성 억제 활성과 세포 독성을 측정하였다. 

Compound 21은 50, 100, 200, 400 μM의 농도로 실험을 진행하였다. 그 결과,  

compound 21은 400 μM 농도 이하에서 세포 독성 없이 농도 의존적으로 NO 

생성을 억제하였으며, IC50 값은 130.3 μM로 나타났다(Figure 40). 

Figure 40. Effects of isolated compound 21 from aerial parts of E. 

angustifolium L. on NO production and cell viability in LPS-induced 

RAW264.7 cells. The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, 

or with LPS plus isolated compound 21 from aerial parts of E. 

angustifolium L. and 2-amino-4-picoline (positive control, 5 μM) for 24 h. 

The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p 

<0.05; ＊＊p <0.01
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 (2) PGE2 및 전염증성 cytokine 생성 억제 활성

 Compound 21의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 이용하여 PGE2 

및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 결과, compound 21은 PGE2, 

TNF-α 및 IL-6의 생성을 효과적으로 억제시키는 것을 확인할 수 있었다

(Figure 41).
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Figure 41. Effects of isolated compound 21 from aerial parts of E. 

angustifolium L. on PGE2, TNF-α, and IL-6 roduction and cell viability in 

LPS-stimulated RAW264.7 cells. The data are represent the mean ± SD 

of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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3) 미백

(1) Melanogenesis 억제 활성 

 

 B16F10 melanoma cell을 이용하여 분홍바늘꽃 추출물로부터 분리된 

compound 21의 멜라닌 생성 억제 활성과 세포 독성을 측정하였다. 25, 50, 

100, 200 μM의 농도로 실험을 진행한 결과, compound 21은 세포 독성 없이 

농도 의존적으로 melanin 생성 억제 활성을 나타났다(Figure 42).

Figure 42. Melanin contents and cell viability of isolated compound 21 

from aerial parts of E. angustifolium L. in α-MSH induced B16F10 

melanoma cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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 (2) Intracellular tyrosinase 저해 활성

  Melanogenesis 억제 효과가 있는 compound 21에 대한 미백 메커니즘을 확

인하기 위해서 세포 내의 tyrosinase 저해 활성을 측정하였다. 그 결과, 

compound 21은 농도 의존적으로 세포 내의 tyrosinase 저해 시키는 효과가 있

는 것으로 확인하였다(Figure 43).

Figure 43. Intracellular tyrosinase inhibitory activity of isolated compound 

21 from aerial parts of E. angustifolium L. in α-MSH induced B16F10 

melanoma cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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6. 요약 및 결론

 본 연구는 분홍바늘꽃 지상부 70% 에탄올 추출물 및 용매 분획물이 연구 대상

으로 다양한 생리 활성을 확인하고 함유된 식물화학 성분 분리를 하기 위해서 

연구를 진행하여 약품, 기능성 화장품 및 식품 등 분야에 관련된 소재로써의 이

용 가능성을 알아보고자 하였다.

 분홍바늘꽃 지상부 70% EtOH 추출물을 용매의 극성에 따라 순차적으로 분획

하여 n-Hex, EtOAc, n-BuOH 및 H2O 분획물을 얻었다. 이 중 n-Hex 및  

EtOAc 분획물은 우선 VLC를 이용할 다음에 silica gel이나 Sephadex LH-20 

column chromatography를 수행하여 단일 물질을 분리하였다. 분리된 단일 화

합물은 1D, 2D NMR 및 HR-ESI-MS를 이용하여 화합물의 구조를 확인하였으

며, 문헌과 대비하여 총 21개의 화합물을 동정하였다. 

 분리된 화합물은 n-dodecane (1), lauric acid (2), ethyl oleate (3), 

1-monoolein (4), linoleic acid (5), coriolic acid (6), ethyl linolenate (7), α

-linolenic acid (8), 1-linolenoyl glycerol (9), 15-isopimaren-3β,8β-diol 

(10), α-amyrin (11), β-amyrin (12), ursolic acid (13), oleanolic acid (14), 

maslinic acid (15), corosolic acid (16), β-sitosterol (17), 

5-desmethylsinensetin (18), p-coumaric acid (19), caffeic acid (20),  

(S)-danshensu caffeic anhydride (21)로 획인을 되었으며, compound 21은 자

연계에서 처음으로 분리된 화합물이다. 

 분홍바늘꽃 지상부의 항산화 실험 결과, n-BuOH 분획물과 추출물의 총 폴리페

놀 함량이 각각 65.6, 60.8 mg/g GAE로 나타났으며, DPPH radical 소거 활성 

실험에서 n-BuOH 분획물과 추출물은 대조군인 BHT와 유사한 라디칼 소거 활

성을 나타내었다. 분홍바늘꽃 지상부로부터 분리된 신규 화합물인 compound 21

은 DPPH radical에 대한 SC50 값이 34.6 μM로 양성대조군 BHT (162.1 μM)에 

비해 우수한 DPPH radical 소거 활성을 나타냈으며, ABTS+ radical SC50 값이 

81.6 μM로 양성대조군 BHT (72.3 μM)와 유사한 ABTS+ radical 소거 활성이 

나타났다. 이상의 결과를 바탕으로 compound 21이 항산화 능력을 갖는 주요 활

성 물질로 확인하였다. 

 항균 활성을 평가하기 위하여 여드름 질환에 관련된 피부 상재균인 
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Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711) 및 여드름균인 

Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089) 그리고 충치균인 

Streptococcus mutans (KCCM 4015)를 사용하여 한천 확산 법 (Paper disc 

diffusion method)을 통한 생육저지환 (clear zone), 최소 억제 농도 (minimum 

inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 농도 (minimum bactericidal 

concentration, MBC)를 측정하였다. 그 결과, 분홍바늘꽃 지상부의 추출물 및 

용매 분획물은 S. epidermidis의 경우 EtOAc, n-BuOH, n-Hex, 추출물, H2O 

분획물 차례로 항균 활성을 나타냈으며, MIC 값은 각각  500, 500, 1250, 

2500, 10000 μg/mL로 확인되었다. 또한, C. acnes의 경우는 n-Hex, EtOAc, 

추출물 차례로 항균 활성을 나타냈으며, MIC 값이 각각 78.1-312.5, 

156.2-625, 625-2500 μg/mL로 확인되었고 MBC 값이 각각 31.2-625, 

625-1250, 2500-5000 μg/mL로 확인되었다. 한편, S. mutans에 대한 n-Hex, 

EtOAc, 추출물, n-BuOH 분획물 차례로 항균 활성을 나타내었으며, MIC 값이 

각각 39.1, 1250, 1250, 5000, 10000 μg/mL로 확인되었다. 또한 분리된 화합

물 compound 13, 14는 문헌68을 통하여 우수한 항균 효능이 있음을 확인하였

다.

 마우스의 대식세포인 RAW 264.7 cell을 이용하여 분홍바늘꽃 지상부의 항염활

성 실험을 진행한 결과, n-Hex, EtOAc 분획물이 100 μg/mL 이하의 농도에서 

세포독성 없이 효과적인 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 각각 

11.7, 26.7 μg/mL로 확인하였다. 또한 n-Hex 및 EtOAc 분획물이 전 염증성 

사이토카인 및 PGE2의 생성 억제 실험한 결과, n-Hex 분획물은 전 염증성 사

이토카인인 TNF-α, IL-6, IL-1β 그리고 PGE2에 대한 농도 의존적으로 생성 

억제 효과를 확인하였으며, EtOAc 분획물은 전 염증성 사이토카인인 TNF-α 그

리고 PGE2에 대한 농도 의존적으로 생성 억제 효과를 확인하였다. 분홍바늘꽃 

지상부로부터 분리된 신규 화합물인 compound 21이 효과적인 NO 생성 억제 

활성을 나타내었으며, IC50 값이 각각 130.3 μM로 확인하였다. 또한 전 염증성 

사이토카인인 TNF-α, IL-6 그리고 PGE2에 대한 농도 의존적으로 생성 억제 효

과를 확인하였다.

 분홍바늘꽃 지상부의 미백 활성 측정을 위하여 B16F10 melanoma cell을 이용
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하여 melanin 생성량과 세포 독성을 측정하였다. 실험 결과, n-Hex 분획물이 

40 μg/mL 농도 이하에서 세포독성 없이 효과적인 멜라닌 생성 억제 활성을 나

타내었으며, 세포내 tyrosinase에 대한 농도 의존적으로 억제시킨 것으로 확인하

였고, EtOAc 분획물이 80 μg/mL 농도 이하에서 세포독성 없이 농도 의존적으

로 멜라닌 생성 및 세포내 tyrosinase 억제한 것을 확인하였다. 한편, 분홍바늘

꽃 지상부로부터 분리된 신규 화합물인 compound 21이 200 μM 이하의 농도에

서 세포독성 없이 농도 의존적으로 melanin 생성 억제 활성을 나타내었고, 

Intracellular tyrosinase 활성을 측정한 결과, 효과적으로 tyrosinase의 활성을 

억제시키는 것으로 확인되었다.

 이상의 연구를 바탕으로 (S)-danshensu caffeic anhydride (21)를 포함한 분

홍바늘꽃 지상부 추출물을 이용하여 항산화, 항균, 항염 및 미백 활성을 갖는 의

약품 및 기능성 화장품 관련 천연 소재로써 개발 가능할 것이라 사료된다.
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Ⅳ. 연구 2 : 편백 종자 추출물의 항산화, 항균, 항염 및 미백 

활성 성분 연구

1. 재료

 편백 (Chamaecyparis obusa (Siebold. et Zucc.) Endl.)는 측백과 

(Cupressaceae)에 속한 상록 침엽 교목으로 나무 1959년부터 원산지 일본에서 

도입 재배해 왔으며 주로 한국 남부지방에 서식하고 있다69. 편백 크기가 40 m 

지름 2 m가량까지 자라며 4월에 꽃이 피고 열매는 구과(毬果)로 둥굴고 지름 

10~12 mm이며 9~11 월에 갈색으로 익고 8~10개의 씨앗바늘로 되어 있고 중

앙부에 있는 재는 작고 뾰족하다. 씨앗바늘은 정사각형으로 종자는 씨앗바늘에 

각각 2개씩 들어가 있으며 삼각형으로 길면서 양면이 돌출되어 있다. 

 식물화학에 따라 편백나무 잎 추출물에 주로 터페노이드 (terpenoid), 리그난 

(lignan), 플라보노이드 (flavonoid), 스테로이드 (steroid), 지방산 등 성분을 함

유하고 있음이 알려져 있다. 특히 편백과 대만산 편백의 정유에 관한 주요 구성

성분은 모노터펜 (monoterpene)과 세스퀴터펜 (sesquiterpene)을 다량 함유하

기 때문에 강력한 항균, 살균 효과를 나타내다70. 대만산 편백의 심재 

(heartwood)에서 분리된 주유 성분으로 다이터펜 (diterpene)71과 리그난72화합

물들이 보고되어 있다.

 현재까지 편백에 관한 생리활성 연구로 보면 편백나무 잎 추출물은 주로 항균, 

항염, 항암, 살충 효과가 있음을 알려지었다73. 최근의 연구에 따라 편백 잎 추출

물은 RAW264.7 세포에 대하여 신호통로인 JAK/STAT axis을 억제를 통하여 

염증 반응을 예방할 수 있음을 확인하였다74. 하지만 편백 종자의 생리활성에 관

한 연구가 아직 보고된 바 없기 때문에 이것 바탕으로 본 연구에서는 제주산 편

백 종자로부터 활성 성분을 분리, 구조 동정하고 분리된 화합물의 항산화, 미백, 

항염, 항균 활성 연구를 진행하고자 하였다.

 실험에 사용한 편백 종자 (시료번호 : 497)는 2019년 12월 서귀포시 광평리에

서 채집하여 자연건조를 시킨 후에 분쇄하여 실험에 사용하였다.



- 83 -

Figure 44. Pictures of Chamaecyparis obusa (Siebold. et Zucc.) Endl. 

seeds.
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2. 편백 종자의 추출, 분획 및 활성 성분 분리

1) 시료의 추출 및 용매 분획

 건조 및 분쇄한 편백 종자 0.5 kg을 50% (v/v) EtOH 4.0 L에 넣은 뒤 교반기

를 이용하여 상온에서 24시간 동안 추출하였다. 추출한 시료를 감압 여과 장치

와 5 μm의 filter paper를 이용하여 얻은 여액은 37℃의 수욕 상태에서 회전 진

공 농축기(rotary vacuum evaporator)로 농축하여 50% EtOH 추출물 25.5 g을 

얻었다. 이 후 얻은 50% EtOH 추출물 20.7 g을 증류수에 현탁시킨 뒤 분액 깔

때기를 이용하여 용매의 극성이 낮은 순서부터 순차적으로 분획하여 n-hexane 

(6.3 g), ethyl acetate (6.9 g), n-butanol (2.8 g) 및 water (4.0 g) 분획물을 

얻었다(Figure 45).

Figure 45. Extraction and solvent fractionation of C. obusa seeds.
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2) n-Hexane 분획물의 활성 성분 분리

 n-Hexane 분획물 4.8 g을 극성 별로 나누기 위하여 순상 silica gel을 충진한 

glass column을 이용하여 vacuum liquid chromatography (VLC)를 진행하였

다. 용매의 극성은 3%, 5% 또는 10%씩 n-Hex:EtOAc (0-100%)가 될 때까지 

높였으며 그 후 100% MeOH을 각각 300 mL씩 용출하여 총 21개의 fraction을 

얻었다(Fr. V1-21). 

 VLC fraction들 중 Fr. V6 (645.4 mg)은 CHCl3-MeOH (20:1)의 용매조건으

로 silica gel column chromatography를 수행하여 compound 22 (32.2 mg), 

compound 3 (29.6 mg)과 compound 24 (17.9 mg)를 얻었다.

 Fr. V8 (750.6 mg)은 CHCl3-MeOH (40:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 수행하여 compound 33 (60.3 mg)과 compound 14 (40.4 mg)를 얻었다. 

 Fr. V9 (820.3 mg)는 CHCl3-MeOH (60:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 수행하여 compound 30 (35.1 mg), compound 13 (29.7 mg), 

compound 14 (45.2 mg)와 compound 10 (84.8 mg)을 얻었다.

 Fr. V10~11 (560.2 mg)은 CHCl3-MeOH (50:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 수행하여 compound 12 (58.3 mg), compound 27 (59.7 mg)과 

compound 17 (49.8 mg)을 얻었다.

 Fr. V12~13 (777.0 mg)은 CHCl3-MeOH (40:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 수행하여 compound 29 (195.3 mg), compound 6과 compound 

7 혼합 상태로 같이 나오며 총 (45.4 mg)을 얻었으며, 그리고 compound 16 

(45.8 mg)을 얻었다.

 Fr. V7 (240.8 mg)은 MeOH로 재결정 방법을 통하여 compound 18 (50.4 

mg)을 얻었다. Fr. V4 (226.5 mg)는 100% CHCl3의 용매조건으로 silica gel 

column chromatography를 수행하여 compound 19 (68.7 mg)와 compound 

20 (110.8 mg)을 얻었다.

 Fr. V14 (222.2 mg)는 CHCl3-MeOH (30:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 수행하여 단일 화합물 compound 28 (46.6 mg), compound 11 

(49.7 mg)을 얻었으며, 혼합된 상태의compound 8과 compound 1 (82.6 mg)을 

얻었다.
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3) Ethyl acetate 분흭물의 활성 성분 분리

 EtOAc 분획물 5.0 g을 극성 별로 나누기 위하여 순상 silica gel을 충진한 

glass column을 이용하여 vacuum liquid chromatography (VLC)를 진행하였

다. 용매 극성은 5%씩 n-Hex:EtOAc (0-100%), EtOAc:MeOH (0-50%)이 될 

때까지 높였으며 그 후 100% MeOH를 각각 300 mL씩 용출하여 총 32개의 

fraction을 얻었다(Fr. V1-32). 

 VLC fraction들 중 Fr. V4~5 (310.5 mg)는 n-Hex-EtOAc (10:1)의 용매조

건으로 silica gel column chromatography를 수행하여 compound 25 (24.2 

mg), compound 15 (9.8 mg), compound 19 (67.3 mg)와 compound 3 (12.1 

mg)을 얻었다.

 Fr. V6 (230.4 mg)은 CHCl3-MeOH (60:1)의 용매조건으로 silica gel CC를 

수행하여 compound 26 (7.1 mg), compound 1 (145.6 mg)과 compound 24 

(41.7 mg)를 얻었다. 

 Fr. V7 (458.4 mg)는 CHCl3-MeOH (60:1)의 용매조건으로 silica gel CC를 

수행하여 compound 26 (20.2 mg), compound 30 (10.9mg)과 compound 13 

(266.3 mg)을 얻었다.

 Fr. V8 (295.7 mg)은 CHCl3-MeOH (40:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 수행하여 compound 30 (190.2 mg), compound 14 (22.1 mg), 

compound 17 (110.6 mg)을 얻었다.

 Fr. V9 (285.2 mg)는 CHCl3-MeOH (40:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 수행하여 compound 31 (56.8 mg), compound 17 (32.6 mg)과 

compound 16 (7.7 mg)을 얻었다.

 Fr. V10~11 (650.4 mg)은 CHCl3-MeOH (40:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 수행하여 compound 32 (125.6 mg), compound 11 (141.6 mg)

과 compound 16 (6.8 mg)을 얻었다.

 Fr. V12~14 (226.5 mg)는 CHCl3-MeOH (30:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 수행하여 compound 2 (52.1 mg), compound 34 (56.2 mg)와 

compound 35 (10.8 mg)를 얻었다.



- 87 -

 Fr. V15~17 (295.7 mg)은 CHCl3-MeOH (15:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 통하여 4개 fraction을 받고 나서 그중 Fr. V15~17-B (100.2 

mg)은 CHCl3-MeOH (14:1)의 용매조건으로 silica gel CC를 수행하여 

compound 4, compound 5과 compound 3 혼합 상태로 같이 나오며 총 52.6 

mg을 얻으며, 그리고 compound 9 (25.1 mg)를 얻었다.

 Fr. V18~19 (330.5 mg)는 CHCl3-MeOH (15:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 CC를 수행하여 compound 15 (19.6 mg)를 얻으며, Fr. V23 (230.4 

mg)은 CHCl3-MeOH (5:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 CC를 수행하여 

compound 36 (38.2 mg)을 얻었다.

 Fr. V24 (380.6 mg)는 CHCl3-MeOH (5:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 수행하여 3개 fraction을 받고 나서 그중 Fr. V24-B (100.2 mg)는 

CHCl3-MeOH (8:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 CC를 수행하여 

compound 36, compound 37과 compound 41 혼합 상태로 같이 나오며 총 

35.6 mg을 얻고, 그리고 compound 40 (13.6 mg)을 얻었다.

Figure 46. Isolation of compounds from n-Hex fraction of C. obusa seeds.
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Figure 47. Isolation of compounds from EtOAc fraction of C. obusa seeds.
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3. 분리된 화합물의 구조 분석

1) Compound 1, 2의 구조 동정

 Compound 1은 13C-NMR spectrum에서 총 10개의 carbon peak가 관찰되며, 

1H-NMR data를 고려했을 때, monoterpene 구조를 예상하였다. δC 137.4,  δC 

120.4의 signal은 4차 carbon와 3차 carbon인 olefin group 구조로 예상하고, δ

C 72.4, δC 67.2의 signal들은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소

가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 5.60 

(1H, m)의 signal는 olefin group 중 3차 carbon이 대응한 proton으로 예상하였

고, δH 4.02 (2H, s)의 signal은 chemical shift와 적분 값을 통하여 산소에 인접

한 위치의 methylene proton임을 예상하였다. δH 1.67 (1H, sept, J = 6.9 Hz) 

의 signal은 deshielding된 것으로 보아 sp3 혼성 탄소에 결합된 isopropyl 

proton으로 예상하였다. δH 0.94 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 0.94 (3H, d, J = 6.9 

Hz)에서 적분 값을 통하여 총 2개의 methyl proton signal을 확인하였다. 이상

의 결과를 바탕으로 문헌75과 비교하여 compound 1은 (R)-p-menth-1-en-4,7

-diol임을 확인하였다.

 Compound 2는 compound 1과 비슷한 monoterpene 구조를 예상하였으며, δC 

75.6, δC 75.1, δC 71.8의 signal들은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 

큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 1H-NMR spectrum 분석 결과, 

δH 3.51 (1H, dd, J = 4.6, 3.2 Hz)의 signal는 산소에 인접한 위치의 methine 

proton임을 예상하였다. δH 1.57 (1H, sept, J = 6.9 Hz) 의 signal은 

deshielding된 것으로 보아 sp3 혼성 탄소에 결합된 isopropyl proton으로 예상

하였다. δH 0.92 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 0.90 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.31 

(3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 3개의 methyl proton signal을 확인하였다. 이

상의 결과를 바탕으로 으며 문헌76과 비교하여 compound 2는 

(1R,2R,4R)-p-menthane-1,2,4-triol임을 확인하였다.
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             Compound 1                       Compound 2

Figure 48. Chemical structure of compounds 1 and 2

Table 19. 1H and 13C NMR data of compounds 1 and 2 (400 and 100 

MHz, in CDCl3)

OH

OH

1
2

3
4

5

6

7

8

910

OH

OH

OH

1
2

3
4

5

6

7

8

910

No.
Compound 1 Compound 2

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 137.4 71.8

2 5.60 (1H, m) 120.4 3.51 (1H, dd, 4.6, 3.2) 75.1

3 1.52~1.73 (2H, m) 34.4
1.93 (1H, dd, 14.6, 4.6)

1.72 (1H, dt, 14.6, 3.2)
33.9

4 72.4 75.6

5
2.08 (1H, dd, 5.5, 2.8)

2.04 (1H, dd, 5.5, 1.8)
30.7

2.00 (1H, td, 14.0, 4.1)

1.80 (1H, td, 14.0, 4.1)
29.4

6 1.52~1.73 (2H, m) 22.8 1.43 (2H, m) 29.8

7 4.02 (2H, s) 67.2 1.31 (3H, s) 27.9

8 1.67 (1H, sept, 6.9) 37.2 1.57 (1H, sept, 6.9) 38.7

9 0.91 (3H, d, 6.9) 17.0 0.92 (3H, d, 6.9) 16.9

10 0.94 (3H, d, 6.9) 17.0 0.90 (3H, d, 6.9) 16.9
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2) Compound 3, 4, 5의 구조 동정

 Compound 3은 13C-NMR spectrum에서 총 15개의 carbon peak와 1H-NMR 

spectrum에서 4개의 methyl group을 포함한 aliphatic signal들을 바탕으로 

sesquiterpene으로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 135.4과 δC 121.2

의 signal 및 δH 5.30 (1H, br s)의 signal을 통해 sp2 혼성을 갖는 olefin 

group 구조를 확인하였다. 또한 δC 15.8-73.3에 분포하는 signal은 포화 탄화수

소의 sp3 혼성 탄소로 예상하였으며, 그 중 δC 73.3의 signal은 deshielding된 

것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 

1H-NMR spectrum에서 δH 0.75-2.02에 signal은 포화 탄화수소의 sp3 혼성 탄

소의 proton으로 예상하였으며, 그 중 δH 1.60 (3H, s), δH 1.19 (3H, s), δH 

1.18 (3H, s), δH 0.75 (3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 4개의 methyl proton 

signal을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌77과 비교하여 compound 3은 

α-eudesmol임을 확인하였다.

 Compound 4는 1H-NMR spectrum에서 δH 0.99-2.61에 분포하는 signal을 통

해 포화 탄화수소의 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였으며, δH 1.58 

(3H, s), δH 1.18 (6H, s), δH 0.99 (3H, s), 에서 적분 값을 통하여 총 4개의 

methyl proton signal을 확인하였다. 13C-NMR spectrum에 의해 δC 135.0, δC 

124.7 signal은 각각 4차 carbon인 olefin group 구조로 예상하였고, δC 73.1의 

signal들은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 

탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌78과 비교하여 compound 4는 

γ-eudesmol로 동정하였다.

 Compound 5는 1H-NMR spectrum에서 δH 4.69 (1H, d, J = 1.4 Hz), δH 

4.42 (1H, d, J = 1.4 Hz)의 signal을 통해 sp2 혼성을 갖는 vinyl group의 

proton으로 확인하였다. δH 1.18 (6H, s), δH 0.67 (3H, s)에서 적분 값을 통하

여 총 3개의 methyl proton signal을 확인하였다. 13C-NMR spectrum에 의해 

δC 151.4과 δC 105.5의 signal은 각각 4차 carbon와 2차 carbon의 olefin 

group 구조로 예상하였고, δC 73.1의 signal들은 deshielding된 것으로 보아 전

기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕
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으로 문헌78과 비교하여 compound 5는 β-eudesmol로 동정하였다.

                                Compound 3

     

         Compound 4                              Compound 5

Figure 49. Chemical structure of compounds 3, 4 and 5
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Table 20. 1H and 13C NMR data of compounds 3, 4 and 5 (400 and 100 MHz, in CDCl3)

No.
Compound 3 Compound 4 Compound 5

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 1.11~1.66 (2H, overlapped) 38.1
1.49 (1H, m)

1.19 (1H, m)
42.4

1.35 (1H, m)

1.13 (1H, m)
42.0

2
1.84 (1H, d, 12.8)

1.91~2.02 (1H, overlapped)
23.2 1.53 (2H, m) 19.3 1.52 (2H, m) 23.7

3 5.30 (1H, br s)
1.92 (1H, m)

1.83 (1H, m)
33.4

2.28 (1H, m)

1.86 (1H, m)
37.1121.2

4 135.4 124.7 151.4

5 1.91~2.02 (1H, overlapped) 46.8 135.0 1.69 (1H, m) 50.0

6 1.11~1.66 (2H, overlapped) 24.6
2.61 (1H, m)

1.58 (1H, m)
26.5

1.58 (1H, m)

1.10 (1H, m)
25.2

7 1.11~1.66 (1H, overlapped) 50.2 1.21 (1H, m) 50.7 1.31 (1H, m) 49.6

8 1.11~1.66 (2H, overlapped) 22.6
1.63 (1H, m)

1.40 (1H, m)
23.5

1.55 (1H, m)

1.22 (1H, m)
22.6

9 1.11~1.66 (2H, overlapped) 40.4
1.43 (1H, m)

1.23 (1H, m)
40.4

1.45 (1H, m)

1.10 (1H, m)
41.3

10 32.4 34.6 36.1

11 73.3 73.1 73.1

12 1.18 (3H, s) 27.0 1.18 (3H, s) 27.3 1.18 (3H, s) 27.4

13 1.19 (3H, s) 27.8 1.18 (3H, s) 27.0 1.18 (3H, s) 27.0

14 0.75 (3H, s) 15.8 1.58 (3H, s) 19.4
4.69 (1H, d, 1.4)

4.42 (1H, d, 1.4)
105.5

15 1.60 (3H, s) 21.4 0.99 (3H, s) 24.8 0.67 (3H, s) 16.5
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3) Compound 6, 7의 구조 동정

 Compound 6, 7은 13C-NMR spectrum에서 총 30개의 carbon peak를 나타내

지만 큰 carbon peak가 15개 있고, 작은 carbon peak가 15개를 나타났다. 

1H-NMR spectrum을 종합하여 2개 sesquiterpene으로 예상하였다. Compound 

6은 13C-NMR spectrum에 의해 δC 142.1과 δC 116.2의 signal은 각각 4차 

carbon와 3차 carbon의 olefin group 구조로 예상하였고, δC 80.1, δC 71.2의 

signal들은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 

탄소로 예상하였다. 1H-NMR spectrum에서 δH 5.34 (1H, br d, J = 5.5 Hz)의 

signal을 통해 sp2 혼성을 갖는 olefin group 구조를 확인하였다. δH 3.28 (1H, 

dd, J = 11.7, 4.1 Hz)의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 proton임을 예상하

였고, δH 2.18 (1H, sept, J = 6.9 Hz) 의 signal은 deshielding된 것으로 보아 

sp2 혼성 탄소에 결합된 isopropyl proton으로 예상하였다. 또한 δH 1.00 (3H, 

d, J = 6.9 Hz), δH 0.99 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.19 (3H, s), δH 0.93 (3H, 

s), 에서 적분 값을 통하여 총 4개의 methyl proton signal을 확인하였다. 이상

의 결과를 바탕으로 문헌79과 비교하여 compound 6은 oplodiol로 동정하였다.

 Compound 7은 13C-NMR spectrum에 의해 δC 133.8,  δC 124.1 signal은 각

각 4차 carbon인 olefin group 구조로 예상하였고, δC 78.6, δC 73.0의 signal들

은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 

예상하였다. 1H-NMR spectrum에서 δH 3.44 (1H, dd, J = 8.9, 6.9 Hz)의 

signal로부터 산소에 인접한 위치의 proton임을 예상하였다. 또한 δH 1.57 (3H, 

s), δH 1.15 (6H, s), δH 0.93 (3H, s), 에서 적분 값을 통하여 총 4개의 methyl 

proton signal을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌80과 비교하여 

compound 7은 4-eudesmene-1β,11-diol로 동정하였다.
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Compound 6

Compound 7

Figure 50. Chemical structure of compounds 6 and 7
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Table 21. 1H and 13C NMR data of compounds 6 and 7 (400 and 100 

MHz, in CDCl3)

No.
Compound 6 Compound 7

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 3.28 (1H, dd, 11.7, 4.1) 80.1 3.44 (1H, dd, 8.9, 6.9) 78.6

2
1.85~1.90 (1H, m)

1.84 (1H, dt, 11.7, 3.7)
26.9 1.69 (2H, m) 27.3

3 1.53~1.62 (2H, m) 39.6
2.18 (1H, ddd, 10.1, 5.0, 4.1)

1.99 (1H, ddd, 10.1, 4.1, 2.8)
32.1

4 71.2 124.1

5 1.84 (1H, dd, 11.7, 5.5) 46.4 133.8

6 2.07~2.12 (2H, m) 23.2
2.60 (1H, ddd, 13.7, 3.2, 2.3)

1.68 (1H, ddd, 13.7, 4.1, 3.2)
26.7

7 142.1 50.0

8 5.34 (1H, br d, 5.5) 116.2 23.1

9
2.07~2.12 (1H, m)

1.85~1.90 (1H, m)
40.8 39.0

10 37.8 39.6

11 2.18 (1H, sept, 6.9) 35.2 73.0

12 0.99 (3H, d, 6.9) 22.0 1.15 (3H, s) 26.9

13 1.00 (3H, d, 6.9) 21.4 1.15 (3H, s) 27.4

14 1.19 (3H, s) 30.0 0.93 (3H, s) 17.5

15 0.93 (3H, s) 11.9 1.57 (3H, s) 19.2
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4) Compound 8, 9의 구조 동정

 Compound 8, 9는 13C-NMR spectrum에서 총 30개의 carbon peak를 나타내

지만 큰 carbon peak가 15개 있고, 작은 carbon peak가 15개를 나타났다. 

1H-NMR spectrum을 종합하여 2개 sesquiterpene으로 예상하였다. Compound 

8은 13C-NMR spectrum에 의해 δC 149.1과 δC 107.1의 signal은 각각 4차 

carbon와 2차 carbon의 olefin group 구조로 예상하였고, δC 79.6, δC 73.1의 

signal들은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 

탄소로 예상하였다. 1H-NMR spectrum에서 δH 4.75 (1H, d, J = 1.4 Hz), δH 

4.50 (1H, d, J = 1.4 Hz)의 signal을 통해 sp2 혼성을 갖는 vinyl group의 

proton으로 확인하였다. δH 3.40 (1H, dd, J = 11.4, 4.6 Hz)의 signal로부터 산

소에 인접한 위치의 proton임을 예상하였고, δH 1.20 (6H, s), δH 0.66 (3H, s)

에서 적분 값을 통하여 총 3개의 methyl proton signal을 확인하였다. 이상의 

결과를 바탕으로 문헌81과 비교하여 compound 8은 ent-4(15)-eudesmen-1

α,11-diol로 동정하였다.

 Compound 9는 13C-NMR spectrum에 의해 δC 135.6,  δC 119.7의 signal은 

4차 carbon와 3차 carbon인 olefin group 구조로 예상하였고, δC 76.6, 73.2의 

signal들은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 

탄소로 예상하였다. 1H-NMR spectrum에서 δH 5.26 (1H, dd, J = 6.4, 2.3 Hz)

의 signal을 통해 sp2 혼성을 갖는 olefin group 구조를 확인하였다. δH 3.51 

(1H, dd, J = 10.1, 6.4 Hz)의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 proton임을 

예상하였다. 또한 δH 1.89 (6H, s), δH 1.59 (3H, s), δH 0.73 (3H, s), 에서 적

분 값을 통하여 총 4개의 methyl proton signal을 확인하였다. 이상의 결과를 

바탕으로 문헌82과 비교하여 compound 9는 3-eudesmene-1β,11-diol로 동정

하였다.
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Compound 8

Compound 9

Figure 51. Chemical structure of compounds 8 and 9
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Table 22. 1H and 13C NMR data of compounds 8 and 9 (400 and 100 

MHz, in CDCl3)

No.
Compound 8 Compound 9

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 3.40 (1H, dd, 11.4, 4.6) 79.6 3.51 (1H, dd, 10.1, 6.4) 76.6

2
1.82 (1H, m)

1.55 (1H, m)
31.6

2.28 (1H, dd, 6.4, 2.3)

1.85 (1H, dd, 10.1, 2.3)
32.5

3
2.29 (1H, ddd, 13.6, 5.0, 2.3)

2.11  (1H, dt, 13.6, 5.0)
34.4 5.26 (1H, dd, 6.4, 2.3) 119.7

4 149.1 135.6

5 1.71 (1H, m) 47.7 1.66 (1H, dd, 5.7, 3.2) 46.7

6
1.65~1.68 (1H, m)

1.21 (1H, m)
24.6 0.88~1.80（2H, overlapped） 24.1

7 1.32 (1H, tt, 9.2, 3.2) 49.1 0.88~1.80（1H, overlapped） 49.4

8
1.65~1.68 (1H, m)

1.23 (1H, m)
22.4 0.88~1.80（2H, overlapped） 22.2

9
1.96 (1H, m)

1.16 (1H, m)
37.1 0.88~1.80（2H, overlapped） 35.2

10 40.4 37.6

11 73.1 73.2

12 1.20 (3H, s) 27.3 1.89 (3H, s) 27.8

13 1.20 (3H, s) 27.0 1.89 (3H, s) 27.4

14 0.66 (3H, s) 10.4 0.73 (3H, s) 9.7

15
4.75 (1H, d, 1.4)

4.50 (1H, d, 1.4)
107.1 1.59 (3H, s) 21.1
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5) Compound 10의 구조 동정

 Compound 10은 13C-NMR spectrum에서 총 15개의 carbon peak와 

1H-NMR spectrum에서 3개의 methyl group을 포함하여 넓은 범위에 aliphatic 

signale들을 바탕으로 sesquiterpene 구조를 예상하였다. 1H-NMR spectrum에

서 δH 6.73~6.76 (1H, m)의 signal은 13C-NMR data를 고려했을 때, olefin 

group 의 proton으로 예상하였다. 또한 δH 1.11 (3H, s), δH 1.18 (3H, s), δH 

0.66 (3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 3개의 methyl proton signal을 확인하였

다. 13C-NMR spectrum에서는 δC 181.9의 signal은 carbonyl group으로 예상

하였고 olefin group에 해당한 4차  carbon 인 δC 131.4, 3차 carbon인 δC 

136.0의 signal을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌83과 비교하여 

compound 10은 hinokiic acid (thujopsenic acid)임을 확인하였다.

Figure 52. Chemical structure of compound 10
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Table 23. 1H and 13C NMR data of compound 10 (400 and 100 MHz, in 

CDCl3）

No.

Compound 10

δH (int, mult, J  Hz) δC

1 1.94 (2H, dd, 18.6, 2.8) 40.2

2 6.73~6.76 (1H, m) 136.0

3 131.4

4 0.81 (1H, dd, 9.2, 5.0) 11.6

5 34.2

6 34.8

7 1.38~1.49 (2H, m) 37.2

8 1.74 (2H, dd, 18.7, 7.3) 19.6

9 1.24 (2H, dd, 18.7, 3.2) 41.7

10 31.7

11 1.11 (3H, s) 28.5

12 1.18 (3H, s) 27.0

13
2.07 (1H, dd，9.2，5.0)

0.70 (1H, t, 5.0)
16.7

14 0.66 (3H, s) 29.2

15 172.0
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6) Compound 11의 구조 동정

 Compound 11은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.89 (1H, s), δH 6.64 

(1H, s)의 signal은 sp2 혼성의 proton을 예상하였고, δH 1.11-4.05에 signal은 

sp3 혼성 탄소의 proton으로 예상하였으며, 그 중 δH 4.50 (1H, dd, J = 5.0, 

3.2 Hz)의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 proton임을 예상하였다. δH 3.10 

(1H, sept, J = 6.9 Hz) 의 signal은 deshielding된 것으로 보아 sp2 혼성 탄소

에 결합된 isopropyl proton으로 예상하였다. 또한 δH 1.22 (3H, d, J = 6.9 

Hz), δH 1.21 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.24 (3H, s), δH 1.16 (3H, s), δH 1.11 

(3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 5개의 methyl proton signal을 확인하였다. 

 13C-NMR과 DEPT-135° spectrum을 통하여 총 20개의 carbon이 있음을 확인

하였으며, 이들은 3개 methylene carbon (δC 42.1, 30.5, 20.2)과 7개 

quaternary carbon (δC 215.8, 151.8, 140.5, 133.4, 129.9, 47.3, 43.6) 나머

지 methyl 및 methine carbon 합쳐서 모두 10개를 나타내었다. 그 중 δC 215.8

의 signal은 carbonyl group으로 예상하였고, 나머지 sp2 혼성 탄소 6개 있어 

가지고, aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 있고, δC 151.8의 signal

은 산소가 결합한 benzene ring 탄소로 예상하였다. 또한 δC 74.3의 signal은 

deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예

상하였다. 

 또한 HMBC spectrum을 통하여 δC 215.8의 carbonyl group이 aliphatic 

carbon인 carbon인 δC 42.1, 26.7, 21.4의 carbon들과 연결되어 있음을 확인하

였고, δC 74.3의 hydroxyl group이 aliphatic carbon인 carbon인 δC 42.1, 22.8

들과 연결되어 있음을 확인하였다. 그리고 1H-1H COSY spectrum을 통해 

aliphatic carbon들의 배열을 확인하였다. NOESY spectrum을 통해 chiral 

carbon의 절대 배열은 α형 -OH기를 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 

compound 11은 1α-hydroxy-hinokione으로 자연계에서 처음으로 분리된 신규

화합물이다. Compound 11의 HR-ESI-MS 분석 결과 m/z [M+Na]+ 339.1937 

(calc. 339.1936)로 예상한 화합물의 분자량과 일치하는 것을 확인하였다. 

Optical rotation 측정결과는 [α]20
D =+45.2 (c 0.2, CHCl3)이다.
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Figure 53. Chemical structure of compound 11

Table 24. 1H and 13C NMR data and informations of HMBC of compound 

11 (400 and 100 MHz, in CDCl3)

No.
Compound 11

δH (int, mult, J  Hz) δC HMBC (J 2) HMBC (J 3)

1 4.50 (1H, dd, 5.0, 3.2) 74.3

2
3.01 (1H, dd, 16.5, 5.0)

2.65 (1H, dd, 16.5, 3.2)
42.1 74.3(C1),215.8(C3) 43.6(C10)

3 215.8

4 47.3

5 2.34 (1H, dd, 11.9, 2.8) 43.5 47.3(4),20.2(C6),43.6(C10)
30.5(C7),21.4(C18),

26.7(C19),22.8(C20)

6 1.70~1.83 (2H, m) 20.2 43.6(C10)

7
2.77 (1H, ddd, 16.6, 11.9, 5.0)

2.85 (1H, ddd, 16.6, 5.0, 2.8)
30.5 20.2(C6),129.9(C8)

8 129.9

9 140.5

10 43.6

11 6.64 (1H, s) 110.8 151.8(C12)
129.9(C8),43.6(C10),

133.4(C13)

12 151.8

13 133.4

14 6.89 (1H, s) 128.2
30.5(C7),140.5(C9),151.8(C1

2)27.0(C15)

15 3.10 (1H, sept, 6.9) 27.0 133.4(C13),24.2(C17) 151.8(C12),128.2(C14)

16 1.21 (3H, d, 6.9) 22.7 27.0(C15) 133.4(C13),24.2(C17)

17 1.22 (3H, d, 6.9) 24.2 27.0(C15) 133.4(C13),22.7(C16)

18 1.11 (3H, s) 26.7 47.3(4)
43.5(C5),215.8(C3),

21.4(C19)

19 1.16 (3H, s) 21.4 47.3(4)
43.5(C5),215.8(C3),

26.7(C18)

20 1.24 (3H, s) 22.8 43.6(C10) 74.3(C1),140.5(C9)
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Figure 54. 1H-NMR spectrum of compound 11 (in CDCl3)

Figure 55. 13C-NMR spectrum of compound 11 (in CDCl3)
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Figure 56. DEPT-135° spectrum of compound 11 (in CDCl3)

Figure 57. 1H-1H COSY spectrum of compound 11 (in CDCl3)
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Figure 58. HMQC spectrum of compound 11 (in CDCl3)

Figure 59. HMBC spectrum of compound 11 (in CDCl3)
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Figure 60. NOESY spectrum of compound 11 (in CDCl3)

Figure 61. HR-ESI-MS spectrum of compound 11
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7) Compound 12의 구조 동정

 Compound 12는 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 7.05 (1H, s)의 signal은  

sp2 혼성을 갖는 aromatic ring 구조의 proton을 예상하였고, δH 6.04 (1H, s)의 

signal은 disappeared on D2O exchange때문에 phenolic hydroxyl기로 예상하

였다. δH 1.13-4.70에 signal은 sp3 혼성 탄소의 proton으로 예상하였으며, 그 

중 δH 4.70 (1H, dd, J = 11.0, 6.0 Hz)의 signal으로부터 산소에 인접한 위치의 

proton임을 예상하였다. δH 3.74 (3H, s) 의 signal은 deshielding된 것과 적분 

값을 통해 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있는 methoxyl proton으로 예상하였

고, δH 3.20 (1H, sept, J = 6.9 Hz) 의 signal은 deshielding된 것으로 보아 

sp2 혼성 탄소에 결합된 isopropyl proton으로 예상하였다. 또한 δH 1.23 (3H, 

d, J = 6.9 Hz), δH 1.21 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.15 (3H, s), δH 1.13 (3H, 

s), δH 1.31 (3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 5개의 methyl proton signal을 확

인하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 21개의 carbon peak가 관찰된 것으로 

1H-NMR data를 고려했을 때, abietane-type diterpenes 구조를 예상하였으며, 

sp2 혼성 탄소 모두 7개 있어 가지고, 그 중 δC 218.3 의 signal은 carbonyl 

group으로 예상하였고 나머지 6개의 signal은 sp2 혼성 탄소인 aromatic ring 

구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, 또한 δC 19.8-71.2에 분포하는 signal은 

포화 탄화수소의 sp3 혼성 탄소로 예상하였으며, 그 중 δC 71.2과 δC 62.1의 

signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 

탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌84과 비교하여 compound 12는 

12-methoxy-8,11,3-abietatriene-7β,11-diol-3-one임을 확인하였다.

Figure 62. Chemical structure of compound 12
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Table 25. 1H and 13C NMR data of compound 12 (400 and 100 MHz, in 

CDCl3）

No.
Compound 12

δH (int, mult, J  Hz) δC

1
1.35~1.44 (1H, m)

3.09 (1H, ddd, 14.1, 8.2, 6.0)
35.6

2
1.61 (1H, m)

2.10 (1H, ddd, 14.1, 6.0, 1.4)
34.5

3 218.3

4 47.1

5 2.03 (1H, dd, 11.0, 1.4) 49.1

6
2.63 (1H, ddd, 15.5, 11.0, 6.0)

2.47 (1H, ddd, 15.5, 11.0, 6.0)
31.4

7 4.70 (1H, dd, 11.0, 6.0) 71.2

8 136.2

9 130.3

10 38.8

11 6.04 (1H, s, -OH) 146.7

12 144.0

13 139.4

14 7.05 (1H, s) 115.3

15 3.20 (1H, sept, 6.9) 26.8

16 1.21 (3H, d, 6.9) 23.9

17 1.23 (3H, d, 6.9) 23.9

18 1.13 (3H, s) 28.3

19 1.15 (3H, s) 20.7

20 1.31 (3H, s) 19.8

-OCH3 3.74 (3H, s) 62.1
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8) Compound 13, 14의 구조 동정

 Compound 13은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.84 (1H, s)와 δH 6.62 

(1H, s)의 signal을 통해 sp2 혼성 aromatic ring 구조의 서로 para-인 proton

을 예상하였고, δH 1.11-4.68에 signal은 sp3 혼성 탄소의 proton으로 예상하였

으며, 그 중 δH 3.13 (1H, sept, J = 6.9 Hz) 의 signal은 deshielding된 것으로 

보아 sp2 혼성 탄소에 결합된 isopropyl proton으로 예상하였다. 또한 δH 1.22 

(3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.23 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.25 (3H, s), δH 1.14 

(3H, s), δH 1.11 (3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 5개의 methyl proton 

signal을 확인하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 20개의 carbon peak가 관찰

된 것으로 1H-NMR data를 고려했을 때 abietane-type diterpenes 구조를 예상

하였으며, sp2 혼성 탄소가 모두 7개 있어서, 그 중 δC 217.9 의 signal은 

carbonyl group으로 예상하였고 나머지 6개의 signal은 sp2 혼성 탄소인 

aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, 또한 δC 151.3의 signal은 

deshielding된 것으로 보아 1H-NMR data를 고려했을 때 전기음성도가 큰 산소

가 결합한 benzene ring 탄소로 예상하였다. 또는 δC 20.6-50.7에 분포하는 

signal은 포화 탄화수소의 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 

문헌85과 비교하여 compound 13은 hinokione임을 확인하였다.

 Compound 14는 1H 및 13C-NMR spectrum을 비교한 결과, compound 13과 

유사한 형태를 나타내고 있으나, 1H-NMR spectrum에서 δH 7.49 (1H, d, J = 

10.1 Hz), δH 5.99 (1H, d, J = 10.1 Hz)의 signal은 cis-olefin proton으로 예

상하였고 13C-NMR spectrum에서 δC 158.0와 δC 127.8의 signal은 대응하였다. 

또한 δC 205.3의 signal은 carbonyl group으로 예상할 수 있지만 compound 13

의 해당한 carbonyl기보다 chemical shift 약간 작은 것을 나타내면 cis-olefin

의 anisotropic effect 중 안쪽에는 -Bi 효과를 나타내며, shielding 효과를 여기

게 될 것을 생각할 수 있다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌86과 비교하여 

compound 14는 1,2-dehydrohinokione으로 동정하였다.
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Compound 13

Compound 14

Figure 63. Chemical structure of compounds 13 and 14
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Table 26. 1H and 13C NMR data of compounds 13 and 14 (400 and 100 

MHz, in CDCl3）

No.
Compound 13 Compound 14

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1
2.34 (1H, ddd, 15.8, 9.8, 4.1)

1.91~1.97 (1H, m)
37.7 7.49 (1H, d, 10.1) 158.0

2
2.66 (1H, ddd, 15.8, 9.8, 7.8)

2.35 (1H, ddd, 15.8, 7.8, 4.1)
34.8 5.99 (1H, d, 10.1) 127.8

3 217.9 205.3

4 47.6 44.9

5 1.87 (1H, dd, 11.7, 2.8) 50.7 2.12 (1H, dd, 11.9, 3.2) 48.2

6 1.69~1.83 (2H, m) 20.6 1.77~1.92 (2H, m) 19.6

7
2.87 (1H, ddd, 16.7, 6.0, 2.8)

2.35 (1H, ddd, 16.7, 11.7, 6.0)
30.3

2.92 (1H, ddd, 16.9, 6.4, 3.2)

2.83 (1H, ddd, 16.9, 11.9, 6.4)
29.7

8 127.1 127.8

9 145.9 142.3

10 37.3 40.2

11 6.62 (1H, s) 112.0 6.78 (1H, s) 111.3

12 151.3 151.2

13 132.5 133.0

14 6.84 (1H, s) 126.9 6.89 (1H, s) 126.7

15 3.13 (1H, sept, 6.9) 27.1 3.12 (1H, sept, 6.9) 27.5

16 1.21 (3H, d, 6.9) 22.7 1.21 (3H, d, 6.9) 22.7

17 1.22 (3H, d, 6.9) 22.9 1.24 (3H, d, 6.9) 22.9

18 1.14 (3H, s) 27.0 1.16 (3H, s) 27.0

19 1.25 (3H, s) 21.3 1.19 (3H, s) 21.5

20 1.11 (3H, s) 24.8 1.36 (3H, s) 28.6
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9) Compound 15의 구조 동정

 Compound 15는 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.78 (1H, s), δH 6.66 

(1H, s)의 signal을 통해 sp2 혼성을 갖는 aromatic ring 구조의 서로 

para-proton을 예상하였고, δH 4.37 (1H, t, J = 2.8 Hz)과 δH 3.75 (1H, dd, J 

= 12.1, 4.8 Hz),의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 proton임을 예상하였고, 

δH 3.17 (1H, sept, J = 6.9 Hz) 의 signal은 deshielding된 것으로 보아 sp2 혼

성 탄소에 결합된 isopropyl proton로 예상하였다. 또한 δH 1.18 (3H, d, J = 

6.9 Hz), δH 1.15 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.19 (3H, s), δH 0.87 (3H, s), δH 

1.08 (3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 5개의 methyl proton signal을 확인하였

다. 

 13C-NMR과 DEPT-135° spectrum을 통하여 총 20개의 carbon이 있음을 확인

하였으며, 이들은 3개 methylene carbon (δC 35.0, 32.0, 20.3)과 6개 

quaternary carbon (δC 153.8, 144.4, 134.0, 128.7, 44.3, 33.4) 나머지 

methyl 및 methine carbon 합쳐서 모두 11개를 나타내었다. 그 중 sp2 혼성 탄

소가 6개 있어서, aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 있고, δC 153.8

의 signal은 산소가 결합한 benzene ring 탄소로 예상하였다. 또한 δC 74.2, 

74.0의 signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 

혼성 탄소로 예상하였다. 그리고 HMQC spectrum을 통해서 δH 6.78 (1H, s)의 

signal과 직접 대응한  carbon signal은 δC 127.9을 나타내고, δH 6.66 (1H, s)

의 signal과 직접 대응한 carbon signal은 δC 112.1을 확인하였다. 또한 δH 4.37 

(1H, t, J = 2.8 Hz)과 δH 3.75 (1H, dd, J = 12.1, 4.8 Hz)의 signal은 직접 대

응한 carbon signal은 δC 74.2와 δC 74.0을 확인하였다.

 또한 HMBC spectrum을 통하여 δC 74.2의 hydroxyl group이 aliphatic 

carbon인 δC 74.0, 45.1, 35.0, 26.5와 연결되어 있음을 확인하였고, δC 74.0의 

hydroxyl group이 aliphatic carbon인 δC 74.2, 35.0, 29.0, 16.4와 연결되어 

있음을 확인하였다. 그리고 1H-1H COSY spectrum을 통해 aliphatic carbon들

의 배열을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌87과 비교하여 compound 

15는 1α-3β-dihydroxytotarol임을 확인하였다. 이 화합물은 유기 합성 과정을 
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통해 논문으로 보고 된 바는 있으나, 천연물에서는 처음으로 분리된 화합물이다.

Figure 64. Chemical structure of compound 15

Table 27. 1H and 13C NMR data of compound 15 (400 and 100 MHz, in 

CD3OD)

OH
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No.
Compound 15

δH (int, mult, J  Hz) δC HMBC (J 2) HMBC (J 3)

1 4.37 (1H, t, 2.8) 74.2 74.0(C3),45.1(C5)

2
2.04 (1H, td, 12.9, 2.8)

1.95 (1H, ddd, 12.9, 4.8, 2.8)
35.0 74.2(C1),74.0(C3) 40.2(C4),44.3(C10)

3 3.75 (1H, dd, 12.9, 4.8) 74.0 29.0(C18),16.4(C19)

4 40.2

5 2.34 (1H, t, 12.8) 45.1
40.2(4),20.3(C6),

44.3(C10)

32.0(C7),29.0(C18),

16.4(C19),26.5(C20)

6
1.86~1.91 (1H, m)

1.69~1.78 (1H, m)
20.3 44.3(C10)

7
2.78 (1H, ddd, 18.3, 6.1, 1.8)

2.74 (1H, dd, 11.3, 6.1)
32.0 20.3(C6),128.7(C8) 45.1(C5),144.4(C9)

8 128.7

9 144.4

10 44.3

11 6.66 (1H, s) 112.1 153.8(C12)
128.7(C8),44.3(C10),

134.0(C13)

12 153.8

13 134.0

14 6.78 (1H, s) 127.9
32.0(C7),144.4(C9),

153.8(C12)27.9(C15)

15 3.17 (1H, sept, 6.9) 27.9 134.0(C13),23.3(C17) 153.8(C12),127.9(C14)

16 1.18 (3H, d, 6.9) 23.2 27.9(C15) 134.0(C13),23.3(C17)

17 1.15 (3H, d, 6.9) 23.3 27.9(C15) 134.0(C13),23.2(C16)

18 1.08 (3H, s) 29.0 40.2(C4) 45.1(C5),74.0(C3),16.4(C19)

19 0.87 (3H, s) 16.4 40.2(C4) 45.1(C5),74.0(C3),29.0(C18)

20 1.19 (3H, s) 26.5 44.3(C10) 74.2(C1),144.4(C9)
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Figure 65. 1H-NMR spectrum of compound 15 (in CD3OD)

Figure 66. 13C-NMR spectrum of compound 15 (in CD3OD)
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Figure 67. DEPT-135° spectrum of compound 15 (in CD3OD)

Figure 68. 1H-1H COSY spectrum of compound 15 (in CD3OD)
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Figure 69. HMQC spectrum of compound 15 in CD3OD

Figure 70. HMBC spectrum of compound 15 in CD3OD
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13) Compound 16, 17, 18, 19의 구조 동정

 Compound 16은 13C-NMR spectrum을 통하여 총 20개의 carbon peak가 관

찰되었으며, diterpene 구조를 예상하였다. sp2 혼성 탄소가 6개 있어서, 

aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 있고, δC 153.6의 signal은 

deshielding된 것으로 보아 1H-NMR data를 고려했을 때， 전기음성도가 큰 산

소가 결합한 benzene ring 탄소로 예상하였다. 또한 δC 78.9의 signal은 

deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예

상하였다. 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.77 (1H, s), δH 6.72 (1H, s)의 

signal은 sp2 혼성의 proton을 예상하였고, δH 1.13-4.70에 signal은 sp3 혼성 

탄소의 proton으로 예상하였으며, 그 중 δH 3.22 (1H, dd, J = 3.9, 1.8 Hz)의 

signal로부터 산소에 인접한 위치의 proton임을 예상하였다. δH 3.21 (1H, sept, 

J = 6.9 Hz) 의 signal은 deshielding된 것으로 보아 sp2 혼성 탄소에 결합된 

isopropyl proton으로 예상하였다. 또한 δH 1.18 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.16 

(3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.15 (3H, s), δH 1.05 (3H, s), δH 0.86 (3H, s)에서 

적분 값을 통하여 총 5개의 methyl proton signal을 확인하였다. 이상의 결과를 

바탕으로 문헌88과 비교하여 compound 16은 hinokiol임을 확인하였다.

 Compound 17은 Compound 16과 매우 유사한 형태를 나타내고 있으나, δC 

76.0의 signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 

혼성 탄소로 예상하였으며, 1H-NMR data를 고려했을 때, δH 3.48 (1H, t, J = 

2.8 Hz)의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 proton임을 대응하였다. 이상의 

결과를 바탕으로 문헌89과 비교하여 compound 17은 isohinokiol임을 확인하였

다.

 Compound 18은 1H 및 13C-NMR spectrum을 비교한 결과, compound 16과 

유사한 형태를 나타내고 있으나, 13C-NMR spectrum에서 δC 197.7 의 signal은 

carbonyl group으로 예상하였고, 나머지 6개의 signal은 sp2 혼성 탄소인 

aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, 또한 δC 19.6-50.2에 분

포하는 signal은 포화 탄화수소의 sp3 혼성 탄소로 예상하였으며, 이상의 결과를 

바탕으로 문헌90과 비교하여 compound 18은 sugiol임을 확인하였다.
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 Compound 19는 1H 및 13C-NMR spectrum을 비교한 결과, compound 16 및  

compound 18과 유사한 구조를 나타내고 있으나, 13C-NMR spectrum에서 총 

20개의 carbon peak가 관찰되었으며, 그 중 6개의 signal은 sp2 혼성 탄소인 

aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, 또한 δC 19.4-50.5에 분

포하는 signal은 포화 탄화수소의 sp3 혼성 탄소로 예상하였으며, 이상의 결과를 

바탕으로 문헌91과 비교하여 compound 19는 ferruginol임을 확인하였다.

     

         Compound 16                        Compound 17

       

      Compound 18                       Compound 19

Figure 71. Chemical structure of compounds 16, 17, 18 and 19
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Table 28. 1H and 13C NMR data of compounds 16, 17, 18 and 19 (400 and 100 MHz, acrtone-d6 or pyridine-d5 or 

CDCl3)

No.
Compound 16 Compound 17 Compound 18 Compound 19

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 38.4 31.8
1.01 (1H, dd, 13.5, 3.2)

2.10 (1H, br d, 13.5)
38.6

1.38 (1H, dt, 12.8, 2.1)

2.15 (1H, br dd, 12.8, 3.6)
39.1

2 29.4 28.4
1.24 ~1.45 (1H, m)

1.57 (1H, m)
19.6

1.64 (1H, dd, 12.8, 6.9)

1.83 (1H, m)
19.4

3 3.22 (1H, dd, 3.9, 1.8) 78.9 3.48 (1H, t, 2.8) 76.0 1.24 ~1.45 (2H, m) 42.0
1.44 (1H, m)

1.26 (1H, d, 2.1)
41.9

4 40.2 37.9 33.7 33.6

5 51.5 43.8 1.79 (1H, dd, 13.5, 3.7) 50.2 1.29 (1H, dd, 12.4, 1.8) 50.5

6 2.74 (1H, dd, 10.8, 7.3) 20.4 22.3
2.71 (1H, dd, 17.9, 13.5)

2.81 (1H, dd, 17.9, 3.7)
36.8

1.71 (1H, td, 12.4, 3.2)

1.58 (1H, m)
19.5

7
2.72 (1H, ddd, 17.2, 10.8, 7.3)

2.82 (1H, ddd, 17.2, 7.3, 1.8)
31.3 29.8 197.7

2.78 (1H, dd, 12.4, 7.3)

2.84 (1H, dd, 16.6, 7.3)
30.0

8 126.8 126.8 124.5 127.5

9 148.9 148.4 157.0 148.9

10 38.5 37.4 38.4 37.7

11 6.72 (1H, s) 112.0 6.61 (1H, s) 111.1 7.14 (1H, s) 110.6 6.61 (1H, s) 111.2

12 153.6 150.9 162.2 150.8

13 133.2 131.7 134.5 131.5

14 6.77 (1H, s) 127.6 6.81 (1H, s) 127.3 8.42 (1H, s) 127.0 6.81 (1H, s) 126.8

15 3.21 (1H, sept, 6.9) 27.9 3.09 (1H, sept, 6.9) 26.1 3.64 (1H, sept, 6.9) 27.7 3.08 (1H, sept, 6.9) 27.0

16 1.18 (3H, d, 6.9) 23.4 1.20 (3H, d, 6.9) 22.7 1.39 (3H, d, 6.9) 23.1 1.22 (3H, d, 6.9) 23.0

17 1.16 (3H, d, 6.9) 23.5 1.21 (3H, d, 6.9) 23.0 1.37 (3H, d, 6.9) 23.3 1.20 (3H, d, 6.9) 22.8

18 0.86 (3H, s) 29.2 0.92 (3H, s) 27.0 0.83 (3H, s) 33.0 0.89 (3H, s) 33.5

19 1.05 (3H, s) 16.6 1.01 (3H, s) 19.0 0.87 (3H, s) 21.8 0.92 (3H, s) 21.8

20 1.15 (3H, s) 25.8 1.16 (3H, s) 24.8 1.16 (3H, s) 23.8 1.15 (3H, s) 25.0
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11) Compound 20, 21, 22, 23의 구조 동정

 Compound 20은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 7.59 (1H, s)의 signal은  

sp2 혼성을 갖는 aromatic ring 구조의 proton을 예상하였고, δH 6.04 (1H, s)의 

signal은 compound 12와 같이 disappeared on D2O exchange 때문에 

phenolic hydroxyl기로 예상하였다. δH 3.79 (3H, s) 의 signal은 deshielding된 

것과 적분 값을 통해 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있는 methoxyl proton으

로 예상하였고, δH 3.18 (1H, sept, J = 6.9 Hz) 의 signal은 deshielding된 것

으로 보아 sp2 혼성 탄소에 결합된 isopropyl proton으로 예상하였다. 또한 δH 

1.23 (3H, d, J = 7.8 Hz), δH 1.22 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.37 (3H, s), δH 

1.00 (3H, s), δH 0.92 (3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 5개의 methyl proton 

signal을 확인하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 21개의 carbon peak가 관찰

된 것으로 1H-NMR data를 고려했을 때, abietane-type diterpenes 구조를 예

사하였으며, sp2 혼성 탄소가 모두 7개 있어서, 그 중 δC 199.4 의 signal은 

carbonyl group으로 예상하였고, 나머지 6개의 signal은 sp2 혼성 탄소인 

aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, 또한 δC 18.2-62.1에 분

포하는 signal은 포화 탄화수소의 sp3 혼성 탄소로 예상하였으며, 그 중 δC 62.1

의 signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼

성 탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌92과 비교하여 compound 

20은 cryptojaponol임을 확인하였다.

 Compound 21은 compound 20과 유사한 구조를 예상하며, 1H-NMR 

spectrum 분석 결과, δH 4.71 (1H, br s)의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 

proton임을 예상하였다. 13C-NMR spectrum을 통하여 총 21개의 carbon이 있

음을 확인하였으며, δC 69.5의 signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도

가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌

93과 비교하여 compound 21은 7α,11-dihydroxy-12-methoxy-8,11,13-abie

-t-riene임을 확인하였다.

 Compound 22는 compound 21과 유사한 구조를 예상하며, 1H-NMR 

spectrum 분석 결과, δH 7.00 (1H, s)의 signal을 통해 sp2 혼성을 갖는 
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aromatic ring 구조의 proton을 예상하였고, δH 4.68 (1H, dd, J = 17.6, 6.9 

Hz)의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 proton임을 예상하였다. δC 72.2의 

signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 

탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌94,95과 비교하여 compound 22

는 7-hydroxydeoxocryptojaponol임을 확인하였다.

 Compound 23은 compound 20과 유사한 구조를 예상하며, 1H-NMR 

spectrum 분석 결과, δH 6.46 (1H, s)의 signal은 sp2 혼성을 갖는 aromatic 

ring 구조의 proton을 예상하였고, δH 6.40 (1H, dd, J = 10.1, 2.8 Hz), δH 

5.91 (1H, dd, J = 10.1, 2.8 Hz)의 signal은 olefin methine proton으로 예상하

였다. 13C-NMR spectrum에서 sp2 혼성 탄소 모두 8개 있어 가지고, 그 중 δC 

130.4, δC 129.4의 signal은 다 3차 carbon인 olefin 구조로 예상하였고, 나머지 

6개의 signal은 sp2 혼성 탄소인 aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 

있다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌96과 비교하여 compound 23은 

6,7-dehydrodeoxocryptojaponol임을 확인하였다.

              Compound 20                    Compound 21

             Compound 22                     Compound 23

Figure 72. Chemical structure of compounds 20, 21, 22 and 23
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Table 29. 1H and 13C NMR data of compounds 20, 21, 22 and 23 (400 and 100 MHz, in CDCl3）

No.
Compound 20 Compound 21 Compound 22 CompoCompound 23und 2

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1
1.39 (1H, dt, 13.7, 3.7)

3.22 (1H, ddd, 13.7, 3.7, 1.4)
36.4

3.15 (1H, dd, 13.0, 5.5)

1.73 (1H, dt, 14.6, 5.5)
36.3

1.30 (1H, d, 11.9)

3.11 (1H, dt, 13.3, 3.2)
36.4 36.7

2
1.58 (1H, m)

1.73 (1H, m)
19.2

1.05~1.12 (1H, m)

 1.29~1.37 (1H, m)
19.5

1.52 (1H, br d, 11.9)

1.71 (1H, td, 13.3, 3.2)
19.8 19.4

3
1.48 (1H, ddd, 13.2, 3.2, 1.4)

1.26 (1H, ddd, 13.2, 6.9, 3.2)
41.4

1.47~1.53 (1H, m)

1.20~1.32 (1H, m)
41.7

1.63 (1H, d, 8.7)

1.45 (1H, m)
41.5 41.1

4 33.7 33.4 33.6 33.2

5 1.84 (1H, dd, 14.4, 3.2) 50.5 1.67 (1H, dd, 12.8, 1.1) 45.8 2.17 (1H, s) 50.3 2.18 (1H, t, 2.8) 51.8

6
2.64 (1H, dd, 16.9, 3.2)

2.53 (1H, dd, 16.9, 14.4)
35.8

1.92 (1H, dt, 13.7, 3.9)

1.81 (1H, dd, 12.8, 3.9)
28.1

1.30 (1H, d, 11.9)

2.17 (1H, dd, 11.9, 6.9)
30.4 5.91 (1H, dd, 10.1, 2.8) 129.4

7 199.4 4.71 (1H, br s) 69.5 4.68 (1H, dd, 17.6, 6.9) 72.2 6.40 (1H, dd, 10.1, 2.8) 130.4

8 129.0 134.7 136.8 128.2

9 138.3 133.3 133.1 131.5

10 40.4 39.8 40.3 40.9

11 6.07 (1H, s, -OH) 146.7 6.01 (1H, s, -OH) 147.0 6.00 (1H, s, -OH) 146.5 5.93 (1H, s, -OH) 146.0

12 149.3 144.4 143.9 144.2

13 139.3 139.0 138.7 138.2

14 7.59 (1H, s) 117.5 6.76 (1H, s) 119.4 7.00 (1H, s) 115.8 6.46 (1H, s) 116.3

15 3.18 (1H, sept, 6.9) 26.9 3.16 (1H, sept, 6.9) 26.7 3.18 (1H, sept, 6.9) 26.8 3.16 (1H, sept, 6.9) 26.6

16 1.23 (3H, d, 6.9) 23.8 1.21 (3H, d, 6.9) 23.8 1.23 (3H, d, 6.9) 24.0 1.18 (3H, d, 6.9) 24.0

17 1.22 (3H, d, 6.9) 23.7 1.22 (3H, d, 6.9) 24.0 1.20 (3H, d, 6.9) 23.9 1.21 (3H, d, 6.9) 23.8

18 0.92 (3H, s) 33.4 0.96 (3H, s) 33.9 0.93 (3H, s) 33.8 0.94 (3H, s) 33.4

19 1.00 (3H, s) 21.7 0.92 (3H, s) 22.3 0.91 (3H, s) 22.2 1.01 (3H, s) 22.7

20 1.37 (3H, s) 18.2 1.25 (3H, s) 18.6 1.35 (3H, s) 19.4 1.10 (3H, s) 18.3

-OCH3 3.79 (3H, s) 62.1 3.74 (3H, s) 62.0 3.74 (3H, s) 62.0 3.74 (3H, s) 62.0
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12) Compound 24의 구조 동정

Compound 24는 13C-NMR spectrum에서 총 20개의 carbon peak와 1H-NMR 

spectrum에서 3개의 methyl group을 포함하여 넓은 범위에 aliphatic signal들

을 바탕으로 diterpene으로 예상하였다. 1H-NMR spectrum에서 δH 6.31 (1H, 

dd, J = 17.4, 10.5 Hz), δH 5.02 (1H, d, J = 17.4 Hz)，δH 4.86 (1H, d, J = 

10.5 Hz)의 signal은 coupling constant를 통해 말단-olefin 구조를 예상하였고 

δH 4.82 (1H, s), δH 4.44 (1H, s)의 signal은 13C-NMR data를 고려했을 때, 

olefin의 geminal proton으로 예상하였고, δH 5.39 (1H, t, J = 6.6 Hz)의 

signal은 13C-NMR data를 고려했을 때, olefin group의 proton으로 예상하였다. 

또한 δH 1.71 (3H, s), δH 1.23 (3H, s), δH 0.63 (3H, s)에서 적분 값을 통하여 

총 3개의 methyl proton signal을 확인하였다. 13C-NMR spectrum에서는 1개

의 carbonyl group (δC 181.9)과 3개의 olefin group 한 쌍은 4차 carbon인 δC 

148.1, 2차 carbon인 δC 107.8, 다음 한 쌍은 4차 carbon인 δC 133.7, 3차 

carbon인 δC 134.1, 마지막 한 쌍은 3차 carbon인 δC 141.8, 2차 carbon인 δC 

109.2을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 labdane-type diterpenes 구조를 

예상하였으며 문헌97과 비교하여 compound 24는 trans-communic acid임을 확

인하였다.

Figure 73. Chemical structure of compound 24
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Table 30. 1H and 13C NMR data of compound 24 (400 and 100 MHz, in 

CDCl3）

No.
Compound 24

δH (int, mult, J  Hz) δC

1
2.37 (1H, m)

1.95 (1H, m)
38.7

2
1.85 (1H, m)

1.56 (1H, m)
20.1

3
2.15 (1H, m)

1.12 (1H, m)
38.2

4 44.3

5 1.81 (1H, m) 56.6

6
1.88 (1H, m)

1.07 (1H, m)
39.4

7
1.98 (1H, m)

1.88 (1H, m)
26.0

8 148.1

9 1.34 (1H, m) 56.4

10 40.5

11 2.37 (1H, m) 23.5

12 5.39 (1H, t, 6.6) 134.1

13 133.7

14 6.31 (1H, dd, 17.4, 11.0) 141.8

15
5.02 (1H, d, 17.4)

110.2
4.86 (1H, d, 11.0)

16 1.71 (3H, s) 12.1

17
4.82 (1H, s)

107.8
4.44 (1H, s)

18 1.23 (3H, s) 29.2

19 181.9

20 0.63 (3H, s) 13.1
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13) Compound 25의 구조 동정

 Compound 25는 13C-NMR spectrum에서 총 30개의 carbon peak가 관찰된 

것으로 1H-NMR data를 고려했을 때, triterpenes 구조를 예상하였으며, sp2 혼

성 탄소가 모두 8개 있어서, 그 중 δC 206.0, δC 182.9의 signal은 2개 

carbonyl group으로 예상하였고, 나머지 6개의 signal (δC 152.1, δC 149.7, δC 

145.4, δC 144.9, δC 136.1, δC 123.9)들은 모두 4차 탄소인 olefin group 구조

가 3개 있을 것이라 예상할 수 있으며, 또한 δC 13.5-58.2에 분포하는 signal은 

포화 탄화수소의 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 1H-NMR spectrum 분석 결과, δ

H 7.71 (1H, s)의 signal은 disappeared on D2O exchange때문에 phenolic 

hydroxyl기로 예상하였다. δH 3.18 (1H, sept, J = 6.9 Hz), δH 1.78 (1H, sept, 

J = 6.9 Hz)의 signal은 deshielding된 것으로 보아 하나는 sp2 혼성 탄소에 결

합된 isopropyl proton, 하나는 sp3 혼성 탄소에 결합된 isopropyl proton으로 

예상하였다. 또한 δH 1.29 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.27 (3H, d, J = 6.9 Hz), 

δH 0.85 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 0.79 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.15 (3H, s), 

δH 0.97 (3H, s), δH 0.95 (3H, s)에서 적분 값을 통하여 총 7개의 methyl 

proton signal을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌97과 비교하여 

compound 25는 chamaecydin임을 확인하였다.

Figure 74. Chemical structure of compound 25
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Table 31. 1H and 13C NMR data of compound 25 (400 and 100 MHz, in 

CDCl3)

No.
Compound  25

δH (int, mult, J  Hz) δC

1 36.8

2 18.9

3 41.9

4 34.1

5 51.1

6 19.7

7 136.1

8 145.4

9 144.9

10 38.9

11 7.71 (1H, s, -OH) 152.1

12 182.9

13 123.9

14 149.7

15 3.16 (1H, sept, 6.9) 31.9

16 1.29 (3H, d, 6.9) 20.3

17 1.27 (3H, d, 6.9) 20.7

18 0.95 (3H, s) 31.2

19 0.97 (3H, s) 22.3

20 1.15 (3H, s) 19.4

21 206.0

22 58.2

23 33.7

24 13.5

25 35.0

26 30.1

27 31.0

28 1.78 (1H, sept, 6.9) 29.0

29 0.85 (3H, d, 6.9) 20.0

30 0.79 (3H, d, 6.9) 20.5
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14) Compound 26, 27의 구조 동정

 Compound 26은 1H-NMR spectrum에서 δH 5.33 (6H, m, overlap)의  signal

은 6개의 olefin methine proton으로 예상하였고, δH 2.78 (2H, m), δH 2.74 

(2H, t, J = 6.6 Hz), δH 2.02 (2H, m), δH 1.98 (2H, m)의 signal은 aliphatic 

proton에 비해 desheiding된 것으로 보며, allyic methyl group으로 예상하였고, 

δH 3.64 (3H, s) 의 signal은 deshielding된 것과 적분 값을 통해 전기음성도가 

큰 산소가 인접해 있는 methoxyl proton으로 예상하였고, δH 0.85 (3H, t, J = 

6.9 Hz)의 signal은 적분 값을 통해 methyl group으로 예상하였다. 13C-NMR 

spectrum에서 총 19개의 carbon peak가 관찰된 것으로 1H-NMR data를 고려

했을 때, fatty acid 유도체 구조를 예상하였으며, sp2 혼성 탄소가 모두 7개 있

어서, 그 중 δC 174.6 과 δC 51.7의 signal들은 ester group으로 예상하였고, 나

머지 6개 δC 130.4, 130.2, 130.2, 130.0, 128.1, 128.2의 signal들은 sp2 혼성 

탄소인 3개 이중결합 구조가 있을 것이라 예상할 수 있다. 이상의 결과를 바탕

으로 문헌98과 비교하여 compound 26은 α-linolenic acid methyl ester임을 확

인하였다.

 Compound 27은 compound 26과 유사한 구조를 예상하며, 13C-NMR 

spectrum에서 총 18개의 carbon peak가 관찰된 것으로 1H-NMR data를 고려

했을 때, fatty acid 구조를 예상하였으며, sp2 혼성 탄소는 모두 7개로, 그 중 δ

C 179.1의 signal은 carboxyl group으로 예상하였고, 나머지 6개 δC 132.2, 

130.5, 128.5, 128.4, 127.9, 127.3의 signal들은 sp2 혼성 탄소인 3개 이중결

합 구조가 있을 것이라 예상할 수 있다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌54과 비교

하여 compound 27은 α-linolenic acid임을 확인하였다.

Compound 26

Compound 27

Figure 75. Chemical structure of compounds 26 and 27
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Table 32. 1H and 13C NMR data of compounds 26 and 27 (400 and 100 

MHz, in CDCl3)

No.
Compound 26 Compound 27

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 174.6 179.1

2 2.28 (2H, t, 7.6) 34.3 2.32 (2H, t, 7.6) 34.1

3 1.60 (2H, m) 25.2 1.60 (2H, m) 27.4

4 1.28 (2H, m) 29.4 1.29 (2H, m) 29.3

5 1.28 (2H, m) 29.3 1.29 (2H, m) 29.2

6 1.28 (2H, m) 29.9 1.29 (2H, m) 29.8

7 1.28 (2H, m) 29.5 1.29 (2H, m) 29.4

8 1.98 (2H, m) 29.3 2.02 (2H, m) 25.8

9 5.33 (1H, m) 130.4 5.34 (1H, m) 132.2

10 5.33 (1H, m) 128.1 5.34 (1H, m) 127.3

11 2.74 (2H, t, 6.6) 22.9 2.78 (2H, t, 6.0) 24.9

12 5.33 (1H, m) 130.2 5.34 (1H, m) 128.5

13 5.33 (1H, m) 130.0 5.34 (1H, m) 128.4

14 2.78 (2H, m) 25.8 2.78 (2H, t, 6.0) 25.7

15 5.33 (1H, m) 128.2 5.34 (1H, m) 127.9

16 5.33 (1H, m) 130.2 5.34 (1H, m) 130.5

17 2.02 (2H, m) 27.4 2.04 (2H, m) 20.8

18 0.85 (3H, t, 6.9) 14.3 0.95 (3H, t, 7.6) 14.5

19 3.64 (3H, s) 51.7
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15) Compound 28，29의 구조 동정

 Compound 28은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.65 (1H, s)，δH 6.50 

(1H, s)의 signal을 통해 서로 aromatic ring 구조에 있는 para-위치의 proton

으로 예상하였고, δH 6.32 (2H, s)의 signal은 적분 값을 통해 화학적 환경이 같

은 대칭구조를 가지고 있는 aromatic ring을 예상하였고, δH 5.93 (1H, d, J = 

1.4 Hz), δH 5.91 (1H, d, J = 1.4 Hz)의 signal은 deshielding된 것으로 보아 

전기음성도가 큰 산소가 결합한 methylene proton으로 예상하였다. 또한 δH 

3.73 (6H, s),  δH 3.78 (3H, s)의 signal들은 deshielding된 것과 적분 값을 통

해 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있는 methoxyl proton으로 예상하였고, δH 

4.44 (1H, dd, J = 8.7, 6.0 Hz), δH 3.90 (1H, td, J = 10.1, 2.3 Hz)의 signal

로부터 산소에 인접한 위치의 methylene proton임을 예상하였고, δH 4.58 (1H, 

d, J = 3.2 Hz) 의 signal는 deshielding된 것으로 보아 sp2 혼성 탄소에 연결된 

methine proton으로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 21개의 carbon 

peak가 관찰되었으며, 1H-NMR data를 고려했을 때, sp2 혼성 탄소 11개 있어 

가지고 2개 aromatic ring 구조가 있고 그 중 한 개는 대칭 구조를 것이라 예상

할 수 있으며, δC 175.2의 signal은 lactone group인 carbon으로 예상하였다. δ

C 101.4의 signal은 deshielding된 것으로 보아 1H-NMR data를 고려했을 때, 

전기음성도가 큰 산소가 결합한 methylene carbon (-OCH2O-)으로 예상하였다. 

또한 δC 70.0, δC 72.3과 2개의 δC 56.4의 signal들은 deshielding된 것으로 보

아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 

바탕으로 arylnaphthalenes-type lignans 구조를 예상하였으며 문헌99과 비교하

여 compound 28은 deoxypodophyllotoxin (Anthricin)임을 확인하였다.

 Compound 29는 compound 28과 유사한 구조를 나타내며, 1H-NMR 

spectrum 에서 δH 6.43 (1H, d, J = 1.8 Hz), δH 6.65 (1H, dd, J = 7.3, 1.8 

Hz), δH 6.71 (1H, d, J = 7.3 Hz)의 signal는 coupling constant를 통해 서로 

ortho-, meta-coupling을 하고 있는 aromatic ring 구조를 예상하였고, δH 6.43 

(2H, s)의 signal은 적분 값을 통해 화학적 환경이 같은 대칭구조를 가지고 있는 

aromatic ring를 예상하였다. 또한 δH 3.80 (6H, s), δH 3.80 (3H, s)의 signal



- 131 -

들은 deshielding된 것과 적분 값을 통해 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있는 

methoxyl proton으로 예상하였고, δH 4.15 (1H, dd, J = 9.4, 7.3 Hz), δH 3.85 

(1H, dd, J = 9.2, 7.3 Hz)의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 methylene 

proton임을 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 19개의 carbon peak가 관

철되었으며, δC 178.7의 signal은 lactone group인 carbon으로 예상하였다. 또

한 δC 71.4과 δC 62.0, 2개의 δC 56.3의 signal들은 deshielding된 것으로 보아 

전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바

탕으로 dibenzyltyrolactones-type lignans 구조를 예상하였으며 문헌100과 비교

하여 compound 29는 yatein임을 확인하였다.

          Compound 28                               Compound 29

Figure 76. Chemical structure of compounds 28 and 29
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Table 33. 1H and 13C NMR data of compounds 28 and 29 (400 and 100 

MHz, in CDCl3）

No.
Compound 28 Compound 29

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 128.5 131.7

2 6.65 (1H, s) 108.7 6.43 (1H, d, 1.8) 108.9

3 147.2 148.1

4 146.9 146.6

5 6.50 (1H, s) 110.7 6.65 (1H, d, 7.3) 108.5

6 130.8 6.44 (1H, dd, 7.3, 1.8) 121.7

7
2.74 (1H, m)

3.06 (1H, br d, 10.1)
33.3 2.43~2.62 (2H, m) 35.4

8 2.74 (1H, m) 32.9 2.43~2.62 (1H, m) 46.6

9
3.90 (1H, td, 10.1, 2.3)

4.44 (1H, dd, 8.7, 6.0)
72.3

3.85 (1H, dd, 9.2, 7.3)

4.15 (1H, dd, 9.4, 7.3)
71.4

1` 136.5 133.5

2` 6.32 (1H, s) 108.4 6.33 (1H, s) 106.3

3` 152.7 153.4

4` 137.2 137.0

5` 152.7 153.4

6` 6.32 (1H, s) 108.4 6.33 (1H, s) 106.3

7` 4.58 (1H, d, 3.2) 43.9 2.86~2.89 (2H, m) 38.5

8` 2.74 (1H, m) 47.7 2.43~2.62 (1H, m) 41.2

9` 175.2 178.7

-OCH2O-
5.93 (1H, d, 1.4)

5.91 (1H, d, 1.4)
101.4

5.90 (1H, d, 1.4)

5.91 (1H, d, 1.4)
101.3

1``,3`` 3.73 (6H, s) 56.4 3.80 (6H, s) 56.3

2`` 3.78 (3H, s) 61.0 3.80 (3H, s) 61.0
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16) Compound 30, 31, 32의 구조 동정

 Compound 30은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.44 (1H, d, J = 1.8 H

z)， δH 6.58 (1H, dd, J = 7.8, 1.8 Hz), δH 6.71 (1H, d, J = 7.8 Hz)의 

signal과 δH 6.61 (1H, d, J = 1.4 Hz)， δH 6.44 (1H, dd, J = 8.7, 1.4 Hz), δ

H 6.68 (1H, d, J = 8.7 Hz)의 signal은 coupling constant를 통해 서로 ortho-, 

meta-coupling을 하고 있는 2개 aromatic ring 구조를 예상하였고, δH 5.92 

(4H, m)의 signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 

methylene proton 2개로 예상하였다. 또한 δH 4.10 (1H, dd, J = 9.4, 7.3 Hz), 

δH 3.84 (1H, dd, J = 9.2, 7.3 Hz)의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 

methylene proton임을 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 19개의 carbon 

peak가 관찰되었으며, sp2 혼성 탄소가 13개 있어서 2개 aromatic ring 구조가 

있을 것이라 예상할 수 있으며, δC 178.6의 signal은 lactone group인 carbon으

로 예상하였다. δC 101.2의 signal은 deshielding된 것으로 보아 1H-NMR data

를 고려했을 때 전기음성도가 큰 산소 2개가 결합한 methylene carbon 

(-OCH2O-)으로 예상하였다. 또한 δC 71.9의 signal은 deshielding된 것으로 보

아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 

바탕으로 dibenzyltyrolactones-type lignans 구조를 예상하였으며 문헌101과 비

교하여 compound 30은 hinokinin임을 확인하였다.

 Compound 31은 compound 30과 유사한 구조를 나타내며, 1H-NMR 

spectrum  δH 7.48 (1H, d, J = 1.8 Hz)의 signal는 olefin methine proton으로 

예상하였다. 또한 δH 4.23 (2H, m)의 signal는 산소에 인접한 위치의 methylene 

proton임을 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 20개의 carbon peak가 관

철되었으며, δC 172.8의 signal은 lactone group인 carbon으로 예상하였다. 또

한 δC 69.7의 signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합

한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 dibenzyltyrolactones-

type lignans 구조를 예사하였으며 문헌102과 비교하여 compound 31은 savinin

임을 확인하였다.

 Compound 32는 NMR spectrum에 보면 compound 30과 유사한 것을 나타내
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며, 총 20개의 carbon peak가 관찰되었으며, δC 178.9의 signal은 lactone 

group인 carbon으로 예상하였다. 또한 δC 71.4의 signal은 deshielding된 것으

로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예상하였다. δH 3.64 

(3H, s)의 signal은 deshielding된 것과 적분 값을 통해 전기음성도가 큰 산소가 

인접해 있는 methoxyl proton으로 예상하며 13C-NMR data를 고려했을 때, δC 

56.0의 signal에 대응한다. 이상의 결과를 바탕으로 dibenzyltyrolactones-type 

lignans 구조를 예상하며 문헌102과 비교하여 compound 32는 haplomyrfolin임

을 확인하였다.     

Compound 30                           Compound 31

       Compound 32 

Figure 77. Chemical structure of compounds 30, 31 and 32
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Table 34. 1H and 13C NMR data of compounds 30, 31 and 32 (400 and 100 MHz, in CDCl3）

No.
Compound 30 Compound  31 Compound  32

δH  (int, mult, J  Hz) δC δH  (int, mult, J  Hz) δC δH  (int, mult, J  Hz) δC

1 131.8 128.4 131.8

2 6.44 (1H, d, 1.8) 108.5 7.02 (1H, d, 1.8) 108.8 6.44 (1H, d, 1.4) 109.0

3 148.1 148.2 148.0

4 146.6 149.4 146.5

5 6.71 (1H, d, 7.8) 108.6 6.86 (1H, d, 8.2) 108.7 6.81 (1H, d, 8.2) 108.5

6 6.58 (1H, dd, 7.8, 1.8) 121.8 6.62 (1H, dd, 8.2, 1.8) 126.3 6.64 (1H, dd, 8.2, 1.4) 122.2

7
2.96 (1H, dd, 14.2, 5.0)

2.82 (1H, dd, 14.2, 7.3)
35.0 7.48 (1H, d, 1.8) 137.5 2.42~2.66 (2H, m) 34.8

8 2.40~2.54 (1H, m) 46.7 126.0 2.42~2.66 (1H, m) 46.8

9 178.6 172.8 178.9

1` 131.5 131.7 129.6

2` 6.61 (1H, d, 1.4) 109.6 6.64 (1H, d, 1.8) 109.4 6.64 (1H, d, 2.3) 111.7

3` 148.1 148.1 146.9

4` 146.7 146.8 144.7

5` 6.68 (1H, d, 8.7) 109.0 6.72 (1H, d, 7.8) 109.0 6.66 (1H, d, 7.3) 114.4

6` 6.44 (1H, dd, 8.7, 1.4) 122.4 7.06 (1H, dd, 7.8, 1.8) 122.3 6.60 (1H, dd, 7.3, 2.3) 121.7

7`
2.55~2.60 (1H, m)

2.40~2.54 (1H, m)
38.6

2.97 (1H, dd, 14.2, 4.6)

2.57 (1H, dd, 14.2, 10.1)
37.7

2.93 (1H, dd, 14.2, 5.0)

2.86 (1H, dd, 14.2, 7.1)
38.4

8` 2.40~2.54 (1H, m) 41.5 3.72 (1H, m) 40.1 2.42~2.66 (1H, m) 41.2

9`
4.10 (1H, dd, 9.4, 7.3)

3.84 (1H, dd, 9.2, 7.3)
71.4 4.23 (2H, m) 69.7

4.09 (1H, dd, 9.2, 7.1)

3.84 (1H, dd, 7.1, 1.8)
71.4

-OCH3 3.82 (3H, s) 56.0

-OCH2O- 5.92 (4H, m)
101.2

101.2

5.92 (2H, d, 1.4)

5.91 (2H, d, 1.4)

101.9

101.3

5.91 (1H, d, 1.4)

5.89 (1H, d, 1.4)
101.2
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17) Compound 33의 구조 동정

 Compound 33은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.72~6.82 (6H, m)의 

signal을 통해 sp2 혼성을 갖는 2개 aromatic ring 구조의 proton을 예상하였고, 

δH 5.93 (4H, s)의 signal은 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 

결합한 methylene proton으로 예상하였다. 또한 δH 4.67 (2H, d, J = 4.6 Hz)

의 signal로부터 산소에 인접한 위치의 methine proton임을 예상하였고 δH 4.21 

(2H, dd, J = 9.2, 6.9 Hz), δH 3.84 (2H, dd, J = 9.2, 4.6 Hz)의 signal로부터 

산소에 인접한 위치의 methylene proton로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에

서 총 10개의 carbon peak가 관찰되었으며, sp2 혼성 탄소가 6개 있어서 

aromatic ring 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, δC 101.2의 signal은 

deshielding된 것으로 보아 1H-NMR data를 고려했을 때 전기음성도가 큰 산소 

2개가 결합한 methylene carbon (-OCH2O-)으로 예상하고, 완전 대칭구조를 가

지고 있는 화학 구조를 예상하였다. 또한 δC 86.0과 δC 71.9의 signal은 

deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예

상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 furofurans-type lignans 구조를 예상하였으

며 문헌103과 비교하여 compound 33은 sesamin임을 확인하였다.

Figure 78. Chemical structure of compound 33
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Table 35. 1H and 13C NMR data of compound 33 (400 and 100 MHz, in 

CDCl3）

No.
Compound 33

δH (int, mult, J  Hz) δC

1 135.2

2 6.76~6.82 (1H, m) 106.7

3 148.2

4 147.3

5 6.76~6.82 (1H, m) 108.4

6 6.76~6.82 (1H, m) 119.6

7 4.67 (1H, d, 4.6) 86.0

8 3.02 (1H, m) 54.5

9
4.21 (1H, dd, 9.2, 6.9)

3.84 (1H, dd, 9.2, 4.6)
71.9

1` 135.2

2` 6.76~6.82 (1H, m) 106.7

3` 148.2

4` 147.3

5` 6.76~6.82 (1H, m) 108.4

6` 6.76~6.82 (1H, m) 119.6

7` 4.67 (1H, d, 4.6) 86.0

8` 3.02 (1H, m) 54.5

9`
4.21 (1H, dd, 9.2, 6.9)

3.84 (1H, dd, 9.2, 4.6)
71.9

2 × - OCH2O- 5.93 (4H,s) 101.3
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18) Compound 34, 35, 36, 37의 구조 동정

 Compound 34는 1H-NMR spectrum에서 δH 5.92 (1H, d, J = 1.8 Hz), δH 

5.88 (1H, d, J = 1.8 Hz)의 signal은 coupling constant를 통해 서로 

meta-coupling을 하고 있는 aromatic ring 구조를 예상하였고, δH 7.35 (2H, d, 

J = 8.2 Hz), δH 6.83 (2H, d, J = 8.2 Hz)의 signal은 적분 값과 coupling 

constant를 통해 서로 ortho-coupling을 가지고 있는 aromatic ring 또는 화학

적 환경이 같은 대칭구조로 예상하였다. δH 4.98 (1H, d, J = 11.4 Hz), δH 

4.54 (1H, d, J = 11.4 Hz)의 signal들은 deshielding된 것으로 보아 전기음성

도가 큰 산소가 결합한 2개 methine proton으로 예상하였다. 13C-NMR 

spectrum에서 총 15개의 carbon peak가 관찰되었으며, 1H-NMR data를 종합

하여 flavanonol 구조가 있을 것이라 예상할 수 있으며, δC 198.6의 signal은 

carbonyl group인 carbon으로 예상하였다. δC 85.1, δC 73.8의 signal들은 

deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 결합한 sp3 혼성 탄소로 예

상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌104과 비교하여 compound 34는 

aromadendrin임을 확인하였다.

 Compound 35는 13C-NMR spectrum에 보면 compound 34와 유사한 것을 나

타내지만 compound 34의 1H-NMR spectrum 분석 결과에 대비하여 

flavanonol 구조의 B ring만 차이가 있을 것으로 관찰되며, δH 6.96 (1H, d, J = 

1.8 Hz), δH 6.85 (1H, dd, J = 8.2, 1.8 Hz), δH 6.80 (1H, d, J = 8.2 Hz)의 

signal는 coupling constant를 통해 서로 ortho, meta-coupling을 하고 있는 

aromatic ring 구조를 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌105과 비교하여 

compound 35는 taxifolin임을 확인하였다.

 Compound 36은 compound 35의 1H 와 13C-NMR spectrum에 비교하여 동일

한 aglycone 구조인 taxifolin으로 예상하였으며, 1H-NMR spectrum에서 δH 

5.52 (1H, d, J = 10.1 Hz), δH 4.74 (1H, d, J = 10.1 Hz), δH 3.87 (1H, d, J 

= 10.1 Hz), δH 3.94 (1H, dd, J = 11.7, 4.6 Hz), δH 3.06 (1H, dd, J = 11.7, 

8.2 Hz)의 signal들은 deshielding된 것으로 보아 당의 proton으로 예상하였다. 

13C-NMR spectrum에서 δC 102.6, 75.9, 73.6, 70.9, 66.1의 signal들은 치환된 
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당의 carbon으로 예상하며, anomeric proton의 coupling constant 값을 통하여 

문헌과 비교하여 β-D-xylopyranoside임을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 

문헌106과 비교하여 compound 36은 taxifolin-3-O-β-D-xylopyranoside로 동

정하였다. 

 Compound 37은 compound 35의 1H-NMR와 13C-NMR spectrum에 비교하여 

동일한 aglycone 구조인 taxifolin으로 예상하였으며, 13C-NMR spectrum에서 δ

C 102.2, 73.9, 72.2, 71.9, 70.6, 18.0의 signal들은 치환된 당의 carbon으로 

예상하였으며, anomeric proton의 coupling constant 값을 통하여 문헌과 비교

하여 α-L-rhamnopyranoside임을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌107

과 비교하여 compound 37은 taxifolin-3-O-α-L-rhamnopyranoside로 동정하

였다. 

Compound 34                           Compound 35      

Compound 36                          Compound 37

Figure 79. Chemical structure of compounds 34, 35, 36 and 37
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Table 36. 1H and 13C NMR data of compounds 34, 35, 36 and 37 (400 and 100 MHz, in CD3OD)

No.
Compound  34 Compound  35 Compound  36 Compound  37

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

2 4.98 (1H, d, 11.4) 85.1 4.91 (1H, d, 11.4) 85.3 5.52 (1H, d, 10.1) 83.7 5.07 (1H, d, 10.5) 84.1

3 4.54 (1H, d, 11.4) 73.8 4.50 (1H, d, 11.4) 73.8 4.74 (1H, d, 10.1) 77.6 4.58 (1H, d, 10.5) 78.7

4 198.6 198.5 195.8 196.1

5 169.0 169.1 165.6 165.7

6 5.92 (1H, d, 1.8) 97.5 5.92 (1H, d, 1.8) 97.5 5.90 (1H, d, 1.8) 96.4 5.93 (1H, d, 1.8) 97.5

7 165.5 165.5 169.1 169.0

8 5.88 (1H, d, 1.8) 96.4 5.88 (1H, d, 1.8) 96.5 5.91 (1H, d, 1.8) 97.4 5.90 (1H, d, 1.8) 96.4

9 164.7 164.6 164.2 164.2

10 102.0 101.9 103.2 102.6

1` 129.4 130.0 129.1 129.3

2` 7.35 (1H, d, 8.2) 130.5 6.96 (1H, d, 1.8) 116.0 6.95 (1H, d, 1.4) 115.8 6.96 (1H, d, 1.4) 115.6

3` 6.83 (1H, d, 8.2) 116.3 147.3 146.6 146.6

4` 159.4 146.5 147.5 147.5

5` 6.83 (1H, d, 8.2) 116.3 6.80 (1H, d, 8.2) 116.2 6.78 (1H, d, 8.2) 116.4 6.81 (1H, d, 8.2) 116.3

6` 7.35 (1H, d, 8.2) 130.5 6.85 (1H, dd, 8.2, 1.8) 121.0 6.83 (1H, dd, 8.2, 1.4) 121.0 6.84 (1H, dd, 8.2, 1.4) 120.6

1`` 3.87 (1H, d, 10.1) 102.6 4.04  (1H, d, 1.4) 102.2

2`` 3.23 (1H, m) 73.6 under the MeOH 71.9

3`` 3.23 (1H, m) 75.9 3.54 (1H, dd, 2.3, 1.7) 72.2

4`` 3.49 (1H, m) 70.9 3.67 (1H, dd, 8.5, 2.3) 73.9

5``
3.94 (1H, dd, 11.7, 4.6)

3.06 (1H, dd, 11.7, 8.2)
66.1 4.25 (1H, m) 70.6

6`` 1.18 (3H, d, 6.0) 18.0
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19) Compound 38, 39의 구조 동정

 Compound 38, 39은 13C-NMR spectrum에서 총 26개의 carbon peak가 관찰

되었으며, 1H-NMR data를 고려했을 때, flavonoids 계열 화합물을 예상하였다. 

Compound 38은 δH 6.26 (1H, d, J = 2.3 Hz), δH 6.54 (1H, d, J = 2.3 Hz)의 

signal은 coupling constant를 통해 서로 meta-coupling을 하고 있는 aromatic 

ring 구조를 예상하였고, δH 8.00 (2H, d, J = 9.2 Hz), δH 7.05 (2H, d, J = 

9.2 Hz)의 signal은 적분 값과 coupling constant를 통해 서로 ortho-coupling

을 가지고 있는 aromatic ring 또는 화학적 환경이 같은 대칭구조로 예상하였고, 

또한 δH 6.70 (1H, s)의 signal은 olefin methine proton으로 예상하였다. 

13C-NMR spectrum에서 δC 183.2의 signal은 carbonyl group인 carbon으로 

예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌108과 비교하여 compound 38은 

apigenin임을 확인하였다.

 Compound 39는 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.82 (1H, s)의 signal은 

benzene ring 하나 밖에 없는 sp2 혼성 탄소의 proton으로 예상하였다. δH 8.03 

(2H, d, J = 9.2 Hz), δH 7.12 (2H, d, J = 9.2 Hz)의 signal은 적분 값과 

coupling constant를 통해 서로 ortho-coupling을 가지고 있는 aromatic ring 

또는 화학적 환경이 같은 대칭구조로 예상하였고, 또한 δH 6.72 (1H, s)의 

signal는 olefin methine proton으로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 

183.6의 signal은 carbonyl group인 carbon으로 예상하였다. 이상의 결과를 바

탕으로 문헌109과 비교하여 compound 39는 scutellarein임을 확인하였다.

        Compound 38                     Compound 39

Figure 80. Chemical structure of compounds 38 and 39
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Table 37. 1H and 13C NMR data of compounds 38 and 39 (400 and 100 

MHz, in acetone-d6)

No.
Compound  38 Compound  39

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

2 165.7 164.6

3 6.70 (1H, s) 130.8 6.72 (1H, s) 105.5

4 183.2 183.6

5 163.5 163.5

6 6.26 (1H, d, 2.3) 99.8 162.2

7 165.7 155.4

8 6.54 (1H, d, 2.3) 94.9 6.82 (1H, s) 95.6

9 158.9 154.8

10 105.1 105.9

1` 123.2 125.9

2` 8.00 (1H, d, 9.2) 129.5 8.03 (1H, d, 9.2) 129.1

3` 7.05 (1H, d, 9.2) 117.0 7.12 (1H, d, 9.2) 116.6

4` 162.0 161.9

5` 7.05 (1H, d, 9.2) 117.0 7.12 (1H, d, 9.2) 116.6

6` 8.00 (1H, d, 9.2) 129.5 8.03 (1H, d, 9.2) 129.1
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20) Compound 40, 41의 구조 동정

 Compound 40은 1H-NMR spectrum에서 δH 6.39 (1H, d, J = 2.3 Hz), δH 

6.18 (1H, d, J = 2.3 Hz)의 signal은 coupling constant를 통해 서로 

meta-coupling을 하고 있는 aromatic ring 구조를 예상하였고, δH 7.33 (1H, d, 

J = 1.8 Hz), δH 7.31 (1H, dd, J = 8.7, 1.8 Hz), δH 6.85 (1H, d, J = 8.7 

Hz)의 signal은 coupling constant를 통해 서로 ortho, meta-coupling을 하고 

있는 aromatic ring 구조를 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 15개의 

carbon peak가 관찰되었으며, 1H-NMR data를 종합하여 flavonols 구조가 있을 

것이라 예상할 수 있으며,  δC 177.5의 signal은 carbonyl group인 carbon으로 

예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌104과 비교하여 compound 40은 

quercetin으로 동정하였다. 

 Compound 41은 compound 40의 1H 와 13C-NMR spectrum에 비교하여 동일

한 aglycone 구조인 quercetin으로 가지는 것을 예상하였으며, 13C-NMR 

spectrum에서 δC 103.7, 73.4, 72.2, 72.2, 72.0, 17.8의 signal들은 치환된 당

의 carbon으로 예상하며, anomeric proton의 coupling constant 값을 통하여 

문헌과 비교하여 α-L-rhamnopyranoside임을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕

으로 문헌106과 비교하여 compound 41은 quercitrin (quercetin-3-O-α

-L-rhamnopyranoside)으로 동정하였다. 

            Compound 40                                  Compound 41

Figure 81. Chemical structure of compounds 40 and 41
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Table 38. 1H and 13C NMR data of compounds 40 and 41 (400 and 100 

MHz, in CD3OD)

No.

Compound  40 Compound  41

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

2 148.1 159.4

3 137.4 136.4

4 177.5 179.8

5 158.4 163.4

6 6.18 (1H, d, 2.3) 99.4 6.21 (1H, d, 2.3) 99.9

7 165.7 166.0

8 6.39 (1H, d, 2.3) 94.5 6.37 (1H, d, 2.3) 94.8

9 162.6 158.6

10 104.6 106.0

1` 124.3 123.1

2` 7.73 (1H, d, 1.8) 116.1 7.34 (1H, d, 1.8) 116.5

3` 146.4 146.4

4` 148.9 149.9

5` 6.88 (1H, d, 8.7) 116.4 6.85 (1H, d, 8.2) 116.4

6` 7.63 (1H, dd, 8.7, 1.8) 121.8 7.31 (1H, dd, 8.2, 1.8) 123.0

1`` 5.35 (1H, d, 1.4) 103.7

2`` 4.22 (1H, br d, 3.2) 72.2

3`` 3.75 (1H, dd, 8.7, 1.4) 72.2

4`` 3.35 (1H, m) 73.4

5`` 3.44 (1H, m) 72.0

6`` 0.94 (3H, d, 6.0) 17.8
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4. 추출물 및 분획물의 활성 실험 결과

1) 항산화 

(1) 총 폴리페놀 함량 측정

 

 총 폴리페놀 함량은 gallic acid 검정곡선을 이용하여 편백 종자의 추출물 및 

분획물에 함유되어있는 총 폴리페놀 함량을 측정하였다. 측정된 값은 각 시료 1 

g 당 함유하고 있는 gallic acid의 양(GAE; gallic acid equivalent)으로 환산해

서 나타내었다. 실험 결과, n-BuOH 및  EtOAc 분획물에서 121.9±1.43, 

87.0±1.04 mg/g GAE로 다른 추출물과 분획물들에 비해 많은 폴리페놀을 함유

하고 있는 것으로 나타났다. 이는 다른 항산화 활성 실험 결과와 연관이 있을 것

으로 예상하였다(Figure 82).

(2) 총 플라보노이드 함량 측정

 총 플라보노이드는 quercetin을 표준물질로 한 표준검정곡선을 이용하여 편백 

종자의 추출물 및 분획물에 함유되어 있는 총 플라보노이드 함량을 측정하였다. 

측정된 값은 각 시료 1 g 당 함유하고 있는 quercetin의 양(QE; quercetin 

equivalent)으로 환산해서 나타내었다. 실험 결과, EtOAc 및 n-BuOH 분획물에

서 12.73±0.31, 13.34±0.75 mg/g QE로 추출물 및 다른 분획물들에 비해 가장 

많은 플라보노이드를 함유하고 있는 것으로 나타났다(Figure 83).
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Figure 82. Total phenolic contents of extract and solvent fractions from 

C. obusa seeds. The data represent the mean ± SD of triplicate 

experiments.

Figure 83. Total flavonoid contents of extract and solvent fractions from 

C. obusa seeds. The data represent the mean ± SD of triplicate 

experiments.
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(3) DPPH radical 소거 활성 측정

 편백 종자의 추출물 및 분획물에 대하여 DPPH radical 소거 활성을 측정하였

다. 각 시료들은 25–400 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 대한

SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, n-BuOH 분획물의 SC50 값이 42.0 μg/mL로 양성 대조군 BHT 및 

다른 분획물들에 비해 우수한 DPPH radical 소거 활성이 나타났다(Figure 84, 

Table 39). 

Figure 84. DPPH radical scavenging activities of extract and solvent

layers from C. obusa seeds. The data are expressed as a percentage of 

control and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 39. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for extract

and solvent fractions from C. obusa seeds.

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O BHT

SC50 (µg/mL) 171.6 >400 164.2 42.0 175.4 97.1
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(4) ABTS+ radical 소거 활성 측정

 편백 종자의 추출물 및 분획물에 대하여 ABTS+ radical 소거 활성을 측정하였

다. 각 시료들은 6.25–200 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 대한 

SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, n-BuOH, 추출물, EtOAc 분획물의 SC50 값이 각각 20.3, 31.7, 

35.5 μg/mL로 다른 분획물들에 비해 우수한 ABTS+ radical 소거 활성이 나타

났다(Figure 85, Table 40).

Figure 85. ABTS+ radical scavenging activities of extract and solvent

layers from C. obusa seeds. The data are expressed as a percentage of 

control and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 40. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for extract 

and solvent fractions from C. obusa seeds.

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O BHT

SC50 (µg/mL) 31.7 47.0 35.5 20.3 71.5 9.6
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3) 항균

(1) Paper disc diffusion method

 편백 종자 추출물 및 분획물의 항균 활성을 확인하기 위하여 피부 상재균

(resident flora)인 Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711), 

여드름균인 Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089) 및 충치

균인 Streptococcus mutans (KCCM 4015)를 사용하여 paper disc diffusion 

method로 clear zone을 확인하였다. 

 그 결과, 편백 종자의 추출물 및 분획물이 S. epidermidis에 대하여 H2O 분획

물을 제외하고 모두 우수한 항균 활성을 나타내었다.

 편백 종자의 추출물 및 분획물이 C. acnes에 대하여 n-BuOH, H2O 분획물을 

제외하고 모두 우수한 항균 활성을 보였다. 

 마찬가지로 편백 종자의 추출물 및 분획물이 S. mutans균주에 대해서는 

n-BuOH, H2O 분획물을 제외하고 모두 우수한 항균 활성을 나타내었다.



- 150 -

Figure 86. Results of paper disc diffusion method of extract and solvent 

fractions from branches of C. obusa seeds on S. epidermidis, C. acnes 

and S. mutans.
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Table 41. Antibacterial activities of extract and solvent fractions from 

branches of C. obusa seeds. 

Sample  : 4 mg

Positive control (Erythromycin) : 40 µg

Disc size : 8 mm × 0.9 mm

N.A. : No Activity

Bacterial density

(1.5×106 

CFU/mL)

Clear zone (mm)

S. epidermidis

CCARM CCARM CCARM
3709 3710 3711

Extract 11.0 10.0 11.5

n-Hex Fr. 9.5 9.5 9.5

EtOAc Fr. 12.5 11.0 10.5

n-BuOH Fr. 10.5 10.0 11.5

H2O Fr. N.A. N.A. N.A.

Positive control 33.5 N.A. 32.0

Bacterial density

(1×108 CFU/mL)

Clear zone (mm)

C. acnes

CCARM CCARM CCARM CCARM

0081 9009 9010 9089

Extract 15.0 14.5 13.0 13.0

n-Hex Fr. 14.5 13.5 12.5 13.0

EtOAc Fr. 13.5 12.5 12.5 13.5

n-BuOH Fr. N.A. N.A. N.A. N.A.

H2O Fr. N.A. N.A. N.A. N.A.

Positive control 61.0 N.A. N.A. 47.0

Bacterial density

(3×106 CFU/mL)

Clear zone (mm)

S. mutans

KCCM 40105

Extract 12.0

n-Hex Fr. 12.0

EtOAc Fr. 10.5

n-BuOH Fr. N.A.

H2O Fr. N.A.

Positive control 39.0
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(2) MIC 및 MBC

 Paper disc diffusion법을 통해 편백 종자의 항균 활성을 확인하였으며, 활성을 

가지고 있는 시료에 대해 추가적으로 균주 생장 최소 억제 농도 (minimum 

inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 농도 (minimum bactericidal 

concentration, MBC)를 측정하였다. 사용한 시료의 최대 농도는 10,000 μg/mL 

(C. acnes의 경우는 최대 농도로 4,000 μg/mL)로 실행하여 최소 농도가 9.76  

μg/mL (C. acnes의 경우는 최소 농도가 3.91 μg/mL)가 되도록 two-fold 

serial dilutions 방법으로 희석하여 실험하였다.

 그 결과, S. epidermidis의 경우에는 편백 종자의 추출물 및 각종 분획물에서 

H2O 분획물을 제외하고 실험한 모든 균주의 MIC 값을 확인하였으며, 그 중 각

각 MIC 값 이상의 시료 배양액을 배지에 도말하여 MBC 값을 확인하였다. 그 

결과, n-Hex 분획물이 제일 우수한 항균 활성을 확인하였다(Table 42). 

 C. acnes의 경우에는 편백 종자의 H2O 과 n-BuOH 분획물에서 CCARM 9089 

균주를 제외하고 실험한 모든 균주의 MIC 값을 확인하였으며, 그 중 각각 MIC 

값 이상의 시료 배양액을 배지에 도말하여 MBC 값을 확인하였다. 그 결과, 추

출물이 제일 우수한 항균 활성을 확인하였으며, MBC 값은 125 μg/mL로 나타내

었다(Table 43). 

 S. mutans의 경우에는 편백 종자의 추출물 및 각종 분획물에서 H2O 과 

n-BuOH 분획물을 제외하고 실험한 모든 시료의 MIC와 MBC 값을 모두 확인하

였다(Table 44). 
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Table 42. MIC and MBC values of C. obusa seeds on S. epidermidis

Unit : μg/mL

Table 43. MIC and MBC values of C. obusa seeds on C. acnes

Unit : μg/mL

Table 44. MIC and MBC values of C. obusa seeds on S. mutans

Unit : μg/mL

S. epidermidis

CCARM 3709 CCARM 3710 CCARM 3711

MIC MBC MIC MBC MIC MBC

Extract 156.2 10000 312.5 10000 625 5000

n-Hex Fr. 156.2 10000 156.2 10000 312.5 10000

EtOAc Fr. 1250 10000 2500 10000 2500 5000

n-BuOH Fr. 1250 10000 2500 10000 1250 5000

H2O Fr. >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000

C. acnes

CCARM 0081 CCARM 9009 CCARM 9010 CCARM 9089

MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC

Extract 31.2 62.5 31.2 62.5 62.5 125 15.6 125

n-Hex Fr. 31.2 125 62.5 125 62.5 250 15.6 2000

EtOAc Fr. 31.2 125 62.5 2000 62.5 2000 31.2 2000

n-BuOH Fr. 1000 >4000 1000 4000 2000 >4000 >4000 >4000

H2O Fr. >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000

S. mutans

KCCM 40105

MIC MBC

Extract 39.1 78.1

n-Hex Fr. 39.1 78.1

EtOAc Fr. 156.2 625

n-BuOH Fr. >10000 >10000

H2O Fr. >10000 >10000
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3) 항염

 (1) Nitric oxide 생성 억제 활성

 편백 종자 추출물 및 용매 분획물의 NO 생성 억제 활성과 세포 생존율 (MTT)

을 확인하기 위하여 마우스 대식세포(RAW 264.7)를 이용하였다. 우선 추출물과 

용매 분획물은 5 μg/mL 농도로 실험을 실행하였다. 그 결과, 추출물, n-Hex 및  

EtOAc 분획물에서 세포 독성 없이 우수한 NO 생성억제 활성을 나타내었으며, 

억제율을 각각 63.7%, 61.7%, 64.9%로 확인하였다(Figure 87). 

  

Figure 87. Effects of extract and solvent fractions from C. obusa seeds 

on NO production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 cells. 

The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, or with LPS plus 

extract and solvent fractions from C. obusa seeds and 2-amino-4-picoline 

(positive control, 5 μM) for 24 h. The data are represent the mean ± SD 

of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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 추출물에서 NO 생성 억제율이 50%일 때의 농도(IC50)를 확인하기 위하여 추가

적으로 추출물은 0.2-0.8 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 추출물은 농도 

의존적으로 NO 생성 억제 활성을 보였고, IC50 값은 0.27 μg/mL로 확인되었다.

 마찬가지로 n-Hex과 EtOAc 분획물도 각 0.1-0.8 μg/mL의 농도를 실험을 하

여, 모두 농도의존적인 NO 생성 억제 활성을 확인하였고, IC50 값은 각각 0.17 

μg/mL, 0.19 μg/mL로 나타났다(Figure 88).
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Figure 88. Effects of Extract, n-Hex and EtOAc fractions from C. obusa 

seeds on NO production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 

cells. The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, or with 

LPS plus n-Hex and EtOAc fractions from C. obusa seeds and 

2-amino-4-picoline (positive control, 5 μM) for 24 h. The data are 

represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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(2) PGE2 및 전염증성 cytokine (TNF-α) 생성 억제 활성

 편백 종자 추출물의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 이용하여 

PGE2 및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 결과, 편백 종자 추출물은 

TNF-α의 생성을 농도 의존적으로 저해 시키는 효과가 있는 것으로 확인하였다

(Figure 89).

Figure 89. Effects of Extract from C. obusa seeds on PGE2 and TNF-α 

production in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The data are represent the 

mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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 편백 종자 n-Hex 분획물의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 이용

하여 PGE2 및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 결과, 편백 종자 

n-Hex 분획물은 TNF-α의 생성을 농도 의존적으로 억제시키는 것을 확인할 수 

있었다(Figure 90).

Figure 90. Effects of n-Hex fraction from C. obusa seeds on PGE2 and 

TNF-α production in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The data are 

represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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 또한, 편백 종자 EtOAc 분획물은 TNF-α의 생성을 농도 의존적으로 저해 시키

는 효과가 있는 것으로 확인하였다(Figure 91).

Figure 91. Effects of EtOAc fraction from C. obusa seeds on PGE2 and 

TNF-α production in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The data are 

represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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4) 미백

(1) Tyrosinase 억제 활성 측정 

 편백 종자 추출물 및 분획물에 대한 미백 활성을 측정하기 위해 tyrosinase 억

제 활성을 측정하였다. 실험은 50, 100, 200 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였

다. 그 결과, n-Hex 및 EtOAc 분획물의 IC50 값이 각각 139.0, 183.0 μg/mL로 

tyrosinase 억제 활성이 있음을 확인할 수 있었다. 특히 n-Hex 분획물은 양성 

대조군인 Arbutin의 IC50 값과 유사한 것으로 확인하였다(Figure 92, Table 

45).

Figure 92. Tyrosinase inhibition activities of extract and solvent layers 

from C. obusa seeds. The data are expressed as a percentage of control 

and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 45. IC50 values of tyrosinase inhibition activities for extract and 

solvent fractions from C. obusa seeds.

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O Arbutin

SC50 (µg/mL) >200 139.0 183.0 >200 >200 131.4
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5. 분리된 화합물의 활성 실험 결과

1) 항산화

(1) DPPH radical 소거 활성 측정

 편백 종자로부터 분리된 리그난 화합물 compounds 28-33의 DPPH radical 

소거 활성을 측정하였다. 시료는 12.5–400 μM의 농도로 실험을 진행하였으며, 

각각에 대한 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, compound 32에서 SC50 값이 384.80 μM로 우수한 DPPH radical 

소거 활성이 나타났다(Figure 93, Table 46). 

Figure 93. DPPH radical scavenging activities of compounds 28-33 from 

C. obusa seeds. The data are expressed as a percentage of control and 

represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 46. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for 

compounds 28-33 from C. obusa seeds.

Compound 
28

Compound 
29

Compound 
30

Compound 
31

Compound 
32

Compound 
33 BHT

SC50(µM) >400 >400 >400 >400 384.8 >400 149.0
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(2) ABTS+ radical 소거 활성 측정

 편백 종자로부터 분리된 리그난 화합물 compounds 28-33의 ABTS+ radical 

소거 활성을 측정하였다. 시료는 12.5–200 μM의 농도로 실험을 진행하였으며, 

각각에 대한 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, compound 32에서 SC50 값이 56.39 μM로 양성 대조군 BHT보다  

우수한 ABTS+ radical 소거 활성이 나타났다(Figure 94, Table 47). 

Figure 94. ABTS+ radical scavenging activities of compounds 28-33 from 

C. obusa seeds. The data are expressed as a percentage of control and 

represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 47. SC50 values of ABTS+ radical scavenging activities for 

compounds 28-33 from C. obusa seeds.

Compound 
28

Compound 
29

Compound 
30

Compound 
31

Compound 
32

Compound 
33 BHT

SC50(µM) >400 >400 >400 >400 56.4 >400 62.0
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2) 항균 

 (1) MIC 및 MBC

 편백 종자 추출물로부터 분리된 화합물 3, 10, 11-24들에 대하여 항균 활성을 

확인하기 위해 피부 상재균(resident flora)인 Staphylococcus epidermidis 

(CCARM 3709, 3710, 3711), 여드름균인 Cutibacterium acnes (CCARM 

0081, 9009, 9010, 9089) 균주 생장 최소 억제 농도 (minimum inhibitory 

concentration, MIC) 및 최소 사멸 농도 (minimum bactericidal concentration, 

MBC)를 측정하였다. 사용한 시료의 최대 농도는 4000 μM로 하였으며, 최소 농

도가 3.91 μM가 되도록 two-fold serial dilutions 방법으로 희석하여 실험하였

다.

 그 결과, S. epidermidis의 경우에는 compound 16, 18, 21 및 12에서 3709과 

3711 균주, compound 20에서 3711 균주 및 compound 17에서 3710과 3711

균주를 제외하고 실험한 모든 균주의 MIC 값을 확인하였으며, 특히 compounds 

19, 14, 13, 11들은 S. epidermidis에 대한 우수한 항균 활성을 확인할 수 있었

다. 그 중 각각 MIC 값 이상의 시료 배양액을 배지에 도말하여 MBC 값을 확인

하였다. 그 결과, compound 14와 compound 11에서 우수한 살균 활성을 확인

하였다(Table 48). 

 C. acnes의 경우에는 편백 종자로부터 분리된 14개 diterpenoids 화합물에서 

compound 16을 제외하고 실험한 모든 균주의 MIC 값을 확인하였으며, 그 중 

각각 MIC 값 이상의 시료 배양액을 배지에 도말하여 MBC 값을 확인하였다. 그 

결과, compounds 19, 14, 24, 11, 13에서 우수한 항균 활성을 확인하였다

(Table 48).
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Table 48. MIC and MBC values of compounds 3, 10, 11-24 from C. obusa seeds. on S. epidermidis and C. acnes

Unit:: µM

S. epidermidis C.acnes
CCARM 3709 CCARM 3710 CCARM 3711 CCARM 0081 CCARM 9009 CCARM 9010 CCARM 9089
MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC

compound 3 1000 >4000 1000 >4000 1000 >4000 62.5 125 125 >4000 125 2000 125 4000
compound 10 2000 4000 1000 >4000 2000 4000 250 500 250 2000 250 2000 250 500
compound 11 250 1000 250 2000 250 4000 15.62 31.25 62.5 250 62.5 250 31.25 62.5
compound 12 >4000 >4000 4000 >4000 >4000 >4000 250 500 250 >4000 250 >4000 250 >4000
compound 13 125 >4000 125 >4000 250 >4000 15.62 31.25 62.5 125 62.5 500 62.5 500
compound 14 62.5 1000 62.5 500 62.5 1000 15.62 31.25 15.62 125 31.25 125 15.62 125
compound 15 1000 4000 1000 4000 1000 4000 125 250 250 1000 250 1000 250 1000
compound 16 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000
compound 17 4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 250 >4000 500 >4000 1000 >4000 500 >4000
compound 18 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 1000 2000 1000 4000 1000 4000 1000 4000
compound 19 15.62 4000 15.62 >4000 31.25 >4000 7.81 7.81 7.81 31.25 7.81 31.25 15.62 15.62
compound 20 4000 >4000 4000 >4000 >4000 >4000 125 250 1000 >4000 500 >4000 500 >4000
compound 21 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 >4000 31.25 62.5 62.5 2000 125 >4000 125 >4000
compound 22 1000 >4000 1000 >4000 1000 >4000 15.62 125 31.25 >4000 31.25 >4000 31.25 >4000
compound 23 4000 >4000 4000 >4000 4000 >4000 31.25 62.5 31.25 >4000 500 >4000 250 >4000
compound 24 500 >4000 1000 >4000 2000 >4000 31.25 62.5 31.25 125 31.25 125 31.25 250
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3) 항염

 (1) Nitric oxide (NO) 생성 억제 활성

 

  마우스 대식세포(RAW 264.7)를 이용하여 편백 종자로부터 분리된 17개 

compounds 2-3, 10-23, 25의 nitric oxide (NO) 생성 억제 활성과 세포 독성

을 측정하였다. 우선 분리된 각각의 화합물들은 20 μM의 농도로 실험을 진행하

였다. 그 결과, 모든 화합물에서 세포 독성 없이 NO 생성 억제 활성을 나타내었

으며(Figure 95), 이 중 compounds 11, 13-17, 20, 22는 20 μM 농도로 처리

했을 때 30% 이상의 NO 억제율을 나타내기 때문에 우수한 항염 활성을 확인할 

수 있었으며, compound 16 (hinokiol)은 문헌110에 의해 이미 항염 활성이 보고

되어 있었다. 따라서 compounds 11, 13-15, 17, 20, 22의 추가적인 실험을 진

행하였다. 그 결과, compound 14, 11, 17, 22, 13, 20, 15의 순서로 농도 의존

적으로 NO 생성 억제 활성을 보였고, IC50 값은 각각 2.4, 8.0, 23.2, 23.7, 

47.7, 55.9, 62.6로 확인되었다(Figure 96, Table 49).

Figure 95. Effects of isolated compounds 2-3, 10-23, 25 from C. obusa 

seeds on NO production and cell viability in LPS-induced RAW264.7 cells. 

The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p 

<0.05; ＊＊p <0.01
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Figure 96. Effects of isolated compounds 11, 13-15, 17, 20, 22 from C. 

obusa seeds on NO production and cell viability in LPS-induced 

RAW264.7 cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01

Table 49. IC50 values of NO production inhibitory activity of isolated 

compounds 11, 13-15, 17, 20, 22 from C. obusa seeds.

 상술한 결과에서 compound 11과 14는 NO 생성 억제에 대한 IC50 값은 10    

μM 이하로 내타내기 때문에 추가적으로 compound 11, 14에 대한 NO 생성 억

제 활성 및 세포 독성을 측정하였다. 그 결과, Compound 14는 1.25-20 μM의 

농도로 실험을 진행하였고, Compound 11는 2.5-20 μM의 농도로 실험을 진행

한 결과, compound 11과 14는 20 μM 농도 이하에서 모두 세포 독성 없이 농

도 의존적인 NO 생성 억제 활성을 확인하였다(Figure 97).

Compound 
11

Compound 
13

Compound 
14

Compound 
15

Compound 
17

Compound 
20

Compound 
22

IC50 
(μM) 8.0 47.7 2.4 62.6 23.2 55.9 23.7
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Figure 97. Effects of isolated compounds 11, 14 from C. obusa seeds on 

NO production and cell viability in LPS-induced RAW264.7 cells. The 

cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, or with LPS plus 

isolated compound 11 or 14 from C. obusa and 2-amino-4-picoline 

(positive control, 5 μM) for 24 h. The data are represent the mean ± SD 

of triplicate experiments. ＊＊p <0.01
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   한편, 편백 종자로부터 분리된 6개 lignan형 compounds 28-33의 nitric 

oxide (NO) 생성 억제 활성과 세포 독성을 확인하기 위하여 마우스 대식세포

(RAW 264.7)를 이용하였다. 우선 분리된 각각의 화합물들은 20 μM의 농도로 

실험을 진행하였다. 그 결과, 모든 화합물에서 세포 독성 없이 NO 생성 억제 활

성을 나타내었다(Figure 98). 이 중 compounds 28, 29, 31-33들은 20 μM 농

도로 처리했을 때 40% 이상의 NO 억제율을 나타내어 우수한 항염 활성을 확인

할 수 있었으며, compound 28111, 31112, 33113의 항염 활성은 문헌에 보고되어 

있었다. 따라서 효능 보고가 이루어지지 않은 compounds 29, 32의 추가 실험을 

진행하였다. 그 결과, compounds 29, 32는 농도 의존적으로 NO 생성 억제 활

성을 보였고, IC50 값은 각각 0.04, 1.62 μM로 확인되었다(Figure 99).

Figure 98. Effects of isolated compounds 28-33 from C. obusa seeds on 

NO production and cell viability in LPS-induced RAW264.7 cells. The data 

are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊＊p <0.01
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Figure 99. Effects of isolated compounds 29, 32 from C. obusa seeds on 

NO production and cell viability in LPS-induced RAW264.7 cells. The 

cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, or with LPS plus 

isolated compound 29 or 32 from C. obusa seeds and 2-amino-4-picoline 

(positive control, 5 μM) for 24 h. The data are represent the mean ± SD 

of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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(2) PGE2 및 전염증성 cytokine 생성 억제 활성

 NO 생성 억제 활성이 우수한 abietane-diterpenoid compounds 11, 14에 대

하여 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 이용하여 전염증성 cytokine 

및 PGE2 생성량을 측정하였다. 그 결과, compound 11은 TNF-α, IL-6, IL-1β

의 생성을 저해 시키는 것을 확인하였다(Figure 100).

 또한, compound 14는 TNF-α, IL-6, IL-1β 및 PGE2의 생성을 농도 의존적으

로 억제 시키는 것을 확인할 수 있었다(Figure 101).

Figure 100. Effects of isolated compound 11 from C. obusa seeds on 

PGE2, TNF-α, IL-6, IL-1β production in LPS-induced RAW264.7 cells. 

The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p 

<0.05; ＊＊p <0.01
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Figure 101. Effects of isolated compound 14 from C. obusa seeds on 

PGE2 and TNF-α, IL-6, IL-1β production in LPS-induced RAW264.7 cells. 

The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p 

<0.05; ＊＊p <0.01

 한편, NO 생성 억제 활성이 우수한 lignan형 compounds 29, 32에 대하여 항

염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 이용하여 전염증성 cytokine 및 

PGE2 생성량을 측정하였다. 그 결과, compound 29, 32은 TNF-α, IL-6 및 

PGE2의 생성을 모두 농도 의존적으로 저해 시키는 것을 확인하였다(Figure 

102, 103).
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Figure 102. Effects of isolated compound 29 from C. obusa seeds on 

PGE2, TNF-α, IL-6 production in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The 

data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊

p <0.01
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Figure 103. Effects of isolated compound 32 from C. obusa seeds on 

PGE2, TNF-α, IL-6 production in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The 

data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊

p <0.01
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4) 미백 

(1) Tyrosinase 억제 활성 측정

 편백 종자로부터 분리된 compounds 11-25의 미백 활성을 측정하였다. 시료는 

50–400 μM의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 대한 IC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, compounds 24, 18, 19, 21에서 IC50 값이 각각 160.86 μM, 191.5 

μM, 376.8 μM, 380.4 μM로 양성 대조군 arbutin보다 우수한 tyrosinase 억제 

활성이 나타내었다(Figure 104, Table 50). 

Figure 104. Tyrosinase inhibition activities of compounds 11-25 from C. 

obusa seeds. The data are expressed as a percentage of control and 

represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 50. IC50 values of tyrosinase inhibition activities for compounds 

11-25 from C. obusa seeds.
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6. 요약 및 결론

 본 연구는 편백 종자 50% 에탄올 추출물 및 용매 분획물에 대하여 약품 및 기

능성 화장품 분야에 관련된 소재로써의 이용 가능성을 알아보고자, 다양한 생리 

활성을 확인하고 함유된 식물화학 성분 분리 및 구조 동정을 하기 위해서 연구

를 진행하여 하였다.

 편백 종자 50% EtOH 추출물을 용매의 극성에 따라 순차적으로 분획하여 

n-Hex, EtOAc, n-BuOH 및 H2O 분획물을 얻었다. 이 중 n-Hex 및  EtOAc 

분획물은 VLC를 이용하여 극성별로 세분화한 후 silica gel 또는 Sephadex 

LH-20 column chromatography를 수행하여 단일 물질을 분리하였다. 분리된 

화합물은 1D, 2D NMR 및 HR-ESI-MS를 이용하여 화합물의 구조를 확인하였

으며, 문헌과 비교하여 총 41개의 화합물을 동정하였다. 

 분리된 화합물은 (R)-p-menth-1-en-4,7-diol (1), (1R,2R,4R)-p-menthane-  

1,2,4-triol (2), α-eudesmol (3), γ-eudesmol (4), β-eudesmol (5), oplodiol 

(6), 4-eudesmene-1β,11-diol (7), ent-4(15)-eudesmen-1α,11-diol (8), 

3-eudesmene-1β,11-diol (9), hinokiic acid (10), 1α-hydroxy-hinokione 

(11), 12-methoxy-8,11,3-abietatriene-7β,11-diol-3-one (12), hinokione 

(13), 1,2-dehydrohinokione (14), 1α-3β-dihydroxytotarol (15), hinokiol 

(16), isohinokiol (17), sugiol (18), ferruginol (19), cryptojaponol (20), 7

α,11-dihydroxy-12-methoxy-8,11,13-abietatriene (21), 7β-hydroxydeoxoc

-ryptojaponol (22), 6,7-dehydrodeoxocryptojaponol (23), trans-communic 

acid (24), chamaecydin (25), α-linolenic acid methyl ester (26), α-linolenic 

acid (27), deoxypodophyllotoxin (28), yatein (29),  hinokinin (30), savinin 

(31), haplomyrfolin (32), sesamin (33), aromadendrin (34), taxifolin (35), 

taxifolin-3-O-β-D-xylopyranoside (36), taxifolin-3-O-α-L-rhamnopyranos 

-ide (37), apigenin (38), scutellarein (39), quercetin (40), quercitrin (41)로 

획인되었으며, compound 11은 자연계에서 처음으로 분리된 화합물이다. 

 편백 종자의 항산화 실험 결과, n-BuOH, EtOAc 분획물의 총 폴리페놀 함량이 

각각 121.9, 87.0 mg/g GAE로 나타났으며, DPPH radical 소거 활성 실험에서 
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n-BuOH 분획물은 SC50 값이 42.0 μg/mL로 양성대조군 BHT (97.1 μg/mL)에 

비해 우수한 DPPH radical 소거 활성이 나타났다. 한편, 편백 종자로부터 분리

된 리그난 구조인 compound 32는 DPPH radical에 대한 SC50 값이 149.0 μM

로 확인하였고, ABTS+ radical SC50 값이 56.4로 양성대조군 BHT (62.0 μM)

에 비해 우수한 ABTS+ radical 소거 활성이 나타났다. 또한, 편백 종자로 분리

된 8 개 플라보노이드 화합물인 compounds 34-41은 문헌114,115,116,117,118을 통

해 항산화 효능이 있음을 확인하였다.

 항균 활성을 평가하기 위하여 여드름 질환에 관련된 피부 상재균인 

Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711) 및 여드름균인 

Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089) 그리고 충치균인 

Streptococcus mutans (KCCM 4015)를 사용하여 한천 확산 법 (Paper disc 

diffusion method)을 통한 생육저지환 (clear zone), 최소 억제 농도 (minimum 

inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 농도 (minimum bactericidal 

concentration, MBC)를 측정하였다. 그 결과, 편백 종자의 추출물 및 용매 분획

물은 S. epidermidis에 경우 우수한 항균 활성을 나타냈으며, n-Hex, 추출물, 

EtOAc, n-BuOH 차례로 MIC 값이 각각 156.2-312.5, 156.2-625, 

1250-2500, 1250-2500 μg/mL로 확인하였고, MIC 효과가 있는 MBC 값이 모

두 5000-10000 μg/mL로 확인하였. 또한, C. acnes에 경우는 추출물, n-Hex, 

EtOAc 분획물 차례로 뛰어난 항균 활성을 나타냈으며, MIC 값이 각각  

15.6-62.5, 15.6-62.5, 31.25-62.5 μg/mL로 확인하였고 MBC 값이 각각 

62.5-125, 125-2000, 125-2000 μg/mL로 확인하였다. 한편, S. mutans에 대

한 추출물, n-Hex, EtOAc 분획물 차례로 항균 활성을 나타내었으며, MIC 값이 

각각 39.1, 39.1, 156.2 μg/mL로 확인하였으며, MBC 값이 각각 78.1, 78.1, 

625 μg/mL로 확인하였다. 편백 종자로부터 분리된 14 개 diterpenes인 

compounds 11-24와 2 개 sesquiterpenes인 compounds 3, 10에 대한 S. 

epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711) 및 여드름균인 C. acnes (CCARM 

0081, 9009, 9010, 9089) 균주를 항균 실험을 진행하였다. 그 결과, S. 

epidermidis에 경우에는 ferruginol (19), 1,2-dehydrohinokione (14), 

hinokione (13), 1α-hydroxy-hinokione (11)이 차례로 우수한 항균 활성을 나
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타냈고, MIC 값이 각각 15.6-31.2, 62.5, 125-250, 250 μM로 확인하였다. 한

편, C. acnes에 경우는 ferruginol (19), 1, 2-dehydrohinokione (14), 7β

-hydroxydeoxocryptojaponol (22), trans-communic acid (24), 1α

-hydroxy-hinokione (11), hinokione (13), 7α,11-dihydroxy-12-methoxy-

8,11,13-abietatriene (21), α-eudesmol (3), 1α-3β-dihydroxytotarol (15), 

hinokiic acid (10), 12-methoxy-8,11,3-abietatriene-7β,11-diol-3-one (12)

들은 차례로 우수한 항균 활성을 나타냈고, MIC 값이 각각 7.8-15.6, 

15.6-31.2, 15.6-31.2, 31.2, 15.6-62.5, 15.6-62.5, 31.2-125, 62.5-125, 

125-250, 250, 250 μM로 확인하였으며, 그 중 compound 19, 14, 24, 11, 13

에 우수한 살균 효과를 나타냈고, MBC 값이 각각 7.8-31.2, 31.2-125, 

62.5-250, 31.2-250, 31.2-500 μM로 확인하였다. 따라서 편백 종자에서 함유

한 abietane-diterpenoids 및 sesquiterpenes 성분이 주요 항균 활성 물질로써 

S. epidermidis 및 C. acnes에 대한 항균 효과를 나타낸 것으로 확인되었다. 또

는, 이번 실험을 통해서 13 개 abietane-diterpenoids가 S. epidermidis 및 C. 

acnes에 대한 항균 활성과 구조의 structure activity relationship (SAR)에 관

련된 것 이며, 구체적으로 7번의 위치에 관능기가 있으면 활성이 떨어지나 없어

지고 3번의 위치에 관능기가 있으면 활성을 유지하고 또한, carbonyl기로 연결

된 것이 히드록실기로 연결된 것보다 강한 항균 활성을 보인 것으로 확인하였다.

 마우스의 대식세포인 RAW 264.7 cell을 이용하여 편백 종자의 항염 활성 실험

을 진행한 결과, 추출물, n-Hex, EtOAc 분획물이 5 μg/mL 이하의 농도에서 세

포독성 없이 효과적인 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 각각 0.3, 

0.2, 0.2 μg/mL로 확인하였다. 또한 추출물, n-Hex 및 EtOAc 분획물이 전 염

증성 사이토카인 및 PGE2의 생성 억제 실험한 결과, 분리된 sample은 전 염증

성 사이토카인인 TNF-α에 대하여 모두 농도 의존적으로 생성 억제 효과를 확인

하였다. 편백나무 종자로부터 분리된 17 개 terpenoids인 compounds 3, 10-25

가 20 μM 농도로 처리했을 때, compounds 14, 11, 22, 13, 20, 17, 15가 효과

적인 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 각각 2.4, 8.0, 23.7, 47.7, 

55.9, 23.2, 62.6 μM로 확인하였다. 그 중, NO 생성 억제 효과가 우수한 

1,2-dehydrohinokione (14), 1α-hydroxy-hinokione (11)에 대하여 전 염증성 
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사이토카인 및 PGE2의 생성 억제 실험을 진행하였다. 그 결과, compound 14이 

전 염증성 사이토카인인 TNF-α, IL-6, IL-1β 및 PGE2에 대한 농도 의존적으

로 생성 억제 효과를 확인하였으며, compound 11이 전 염증성 사이토카인인 

TNF-α, IL-6 및 IL-1β에 대한 농도 의존적으로 생성 억제 효과를 확인하였다. 

한편, 편백 종자로부터 분리된 6 개 lignans인 compounds 28-33가 20 μM 농

도로 처리했을 때 compounds 29, 32가 효과적인 NO 생성 억제 활성을 나타내

었으며, IC50 값이 각각 0.04, 1.6 μM로 확인하였고, 다음에 전 염증성 사이토카

인 및 PGE2의 생성 억제 실험을 진행하였다. 그 결과, yatein (29), 

haplomyrfolin (32)이 전 염증성 사이토카인인 TNF-α, IL-6, PGE2에 대한 다 

농도 의존적으로 생성 억제 효과를 확인하였다. 

 편백 종자의 미맥 활성 측정을 위하여 mushroom tyrosinase을 이용하여 억제 

활성을 측정하였다. 실험 결과, n-Hex, EtOAc 분획물이 200 μg/mL 농도 이하

에서 tyrosinase에 대하여 농도 의존적으로 억제시켰으며, IC50 값이 각각 

139.0, 183.0 μg/mL로 확인하였고 특히 n-Hex 분획물이 양성 대조군 arbutin 

(IC50 131.4 μg/mL)과 유사한 억제 활성을 나타낸 것으로 확인하였다. 한편, 편

백 종자로부터 분리된 15 개 terpenoids인 compound 11-25가 400 μM 이하의 

농도에서 mushroom tyrosinase 억제 활성을 나타낸 결과, trans-communic 

acid (24), sugiol (18), ferruginol (19), 7α,11-dihydroxy-12-methoxy-8,11,

13-abietatriene (21)이 농도 의존적으로 mushroom tyrosinase 억제 활성을 

보이고 IC50 값이 각각 160.9, 191.5, 376.8, 380.4 μM로 확인하였으며, 양성 

대조군 arbutin (IC50 395.8 μM)보다 우수한 tyrosinase 억제 활성이 있음을 확

인하였다.

 이상의 연구를 바탕으로 편백 종자 추출물을 이용하여 항산화, 항균, 항염 및 

미백 활성을 갖는 의약품 및 기능성 화장품 관련 천연 소재로써 개발 가능할 것

이라 사료된다.



- 179 -

Ⅴ. 연구 3 : 팥배나무 잎 추출물의 항산화, 항균, 항염 및 미백 

활성 성분 연구

1. 재료

 팥배나무 (Sorbus alnifolia (Sieb. et Zucc.) K. Koch)는 쌍떡잎식물 장미과 

(Rosaceae)의 낙엽활엽 교목으로서 깊은 산에서 높은 산까지 100~1,300 m 고

지의 메마른 능선이나 평원지대의 음지 쪽, 너덜바위 지역, 계곡가에 주로 서식

한다. 길이 5~10 ㎝ 정도의 잎이 가지에 어긋나게 달린다. 끝이 점점 뾰족해지

는 달걀 모양이며 가장자리에 불규칙하고 날카로운 겹톱니가 있다. 좌우의 잎맥

은 8~10쌍이며, 주로 한국·중국·일본에 분포한다119.

 연구에 따라, Sorbus L. 식물은 민족의학에서는 호흡과 위장계 질환뿐만 아니

라 류머티즘, 암, 당뇨병 등에도 사용한 것으로 보고되었다120. 1960년대부터 

Sorbus L.의 화학성분을 연구하여 현재까지 38개 종에서 250여 종의 화합물이 

검출되었으며 가장 철저하게 연구된 물질은 페놀성 화합물, 예로 플라보노이드와 

페놀산등이 있으며, 다른 성분으로는 터페노이드, 스테로이드, 쿠마린 등 선분이 

있다121. 그러나 지금까지 팥배나무를 대상으로 한 추출물의 효능 및 화학성분의 

분리에 관한 연구는 보고되어 있지 않다. 따라서 본 연구에서는 팥배나무 잎으로

부터 활성 성분 분리 및 구조를 동정하고 분리된 화합물의 항산화, 항균, 항염, 

미백 활성 연구를 진행하였다. 실험에 사용한 팥배나무 잎 (시료번호 : 501)은 

서귀포시 광평리 2022년 5월에 채집하고 제주생물자원(株)로부터 구입하였다. 

건조된 팥배나무 잎은 분쇄하여 사용하였다(Figure 105).

Figure 105. Picture of Sorbus alnifolia (Sieb. et Zucc.) K. Koch leaves.
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2. 팥배나무 잎의 추출, 분획 및 활성 성분 분리 

1) 시료의 추출 및 용매 분획

 건조 및 분쇄한 팥배나무 잎 290 g을 70% (v/v) EtOH 5.8 L에 넣은 뒤 교반

기를 이용하여 상온에서 24시간 동안 추출하였다. 추출한 시료를 감압 여과 장

치와 filter paper를 이용하여 여과하였으며, 여과한 다음 남은 잔여물을 같은 방

법으로 추출 및 여과를 1회 더 반복하였다. 얻은 여액은 37 ℃의 수욕 상태에서 

회전 진공 농축기(rotary vacuum evaporator)로 농축하여 70% EtOH 추출물 

68.4 g을 얻었다. 얻은 70% EtOH 추출물 53.4 g을 증류수에 현탁시킨 뒤 분액 

깔때기를 이용하여 용매의 극성이 낮은 순서부터 순차적으로 분획하여 

n-hexane (3.9 g), ethyl acetate (9.0 g), n-butanol (11.4 g) 및 water (28.0 

g) 분획물을 얻었다(Figure 106).

Figure 106. Extraction and solvent fractionation of S. alnifolia leaves.
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2) Ethyl acetate 분획물의 활성 성분 분리

 EtOAc 분획물 5.0 g을 극성 별로 나누기 위하여 순상 silica gel을 충진한 

glass column을 이용하여 vacuum liquid chromatography (VLC)를 진행하였

다. 용매의 극성은 5%씩 n-Hex:EtOAc (0-100%), EtOAc:MeOH (0-50%)가 

될 때 까지 높였으며 그 후 100% MeOH를 각각 300 mL씩 용출하여 총 32개

의 fraction을 얻었다(Fr. V1-32). 

 VLC fraction들 중 Fr. V11 (350.3 mg)을 CHCl3-MeOH (40:1)의 용매조건으

로 Silica gel column chromatography를 수행하여 compound 1 (70.8 mg)과 

compound 3 (80.3 mg)을 얻었다.

 Fr. V10 (71.5 mg)은 compound 1과 compound 2가 혼합된 형태로 분리되었

다.

 Fr. V14~16 (214.6 mg)을 CHCl3-MeOH (25:1)의 용매조건으로 silica gel 

CC를 수행하여 compound 8 (50.4 mg)와 compound 4 (71.5 mg)를 얻었다. 

 Fr. V7 (22.1 mg)과 Fr. V17 (37.2 mg)은 TLC를 통해서 단일 점을 나타내기 

때문에 각각 compound 5와 compound 7 분리하였다.

 Fr. V8~9 (55.0 mg)를 n-Hexene:EtOAc (6:1)의 용매조건으로 silica gel CC

를 수행하여 compound 6 (34.8 mg)을 얻었다. 

 Fr. V25 (301.3 mg)를 CHCl3-MeOH (4:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 수행하여 compound 9 (19.3 mg)를 얻었으며, Fr. V29 (373.3 mg)를 

CHCl3-MeOH (3:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 CC를 통하여 compound 

11 (16.8 mg)을 얻었다. 

 Fr. V27 (580.4 mg)을 CHCl3-MeOH (7:2)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 수행하여 compound 10 (81.1 mg)을 얻은 다음에, 나머지 부분 중 Fr. 

V27-2 (164.5 mg)를 CHCl3-MeOH (13:4)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

column chromatography를 수행하여 compound 12 (16.4 mg)를 얻었다.
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Figure 107. Isolation of compounds from ethyl acetate fraction of S. 

alnifolia leaves.
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3. 분리된 화합물의 구조 분석

1) Compound 1, 2, 3, 4의 구조 동정

 Compound 1은 13C-NMR spectrum에서 총 30개의 카본 피크를 관찰되며, 

1H-NMR spectrum에서 δH 1.27 (3H, s), δH 1.25 (3H, s), δH 1.08 (3H, s), δ

H 1.05 (3H, s), δH 1.03 (3H, d, J = 6.4 Hz), δH 0.97 (3H, d, J = 6.4 Hz), δ

H 0.91 (3H, s)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 7개의 methyl proton을 바탕

으로 triterpene으로 예상하였다. 또한 δH 5.52 (1H, t, J = 3.2 Hz)의 signal은 

olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, δH 3.48 (1H, dd, J = 

7.3, 8.2 Hz)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 

보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 

예상하였다.

13C-NMR spectrum에서 δC 180.4의 signal은 carboxyl group인 carbon으로 

예상하였으며, 한 개 olefin group (4차 carbon δC 139.8, 3차 carbon δC 

126.1) 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 78.6 피크들을 확인하였

다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌51과 비교하여 compound 1은 ursolic acid (3β

-hydroxyurs-12-en-28-oic acid)로 동정하였다. 

 Compound 2는 13C-NMR spectrum에서 총 30개의 카본 피크를 관찰되며, 

1H-NMR spectrum에서 δH 1.31 (3H, s), δH 1.25 (3H, s), δH 1.05 (3H, s), δ

H 1.03 (3H, s), δH 1.02 (3H, s), δH 0.98 (3H, s), δH 0.97 (3H, s)의 signal들

을 통하여 총 7개의 methyl proton을 바탕으로 triterpene으로 예상하였다. 또

한 δH 5.51 (1H, t, J = 3.2 Hz)의 signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 

signal으로 예상하였으며, δH 3.47 (1H, dd, J = 10.1, 5.5 Hz)의 signal은 

13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 

산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였다.

 13C-NMR spectrum에서 δC 180.6의 signal은 carboxyl group인 carbon으로 

예상하였으며, 한 개 olefin group (4차 carbon δC 145.1, 3차 carbon δC 

123.0) 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 78.5 피크들을 확인하였



- 184 -

다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌52과 비교하여 compound 2는 oleanolic acid로 

동정하였다. 

 Compound 3은 1H-NMR spectrum에서 δH 5.24 (1H, t, J = 3.4 Hz)의 

signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, δH 3.20 (1H, 

dd, J = 10.8, 5.0 Hz)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, 

deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 

관여하는 proton으로 예상하였으며, δH 1.23 (3H, s), δH 1.06 (3H, s), δH 0.98 

(3H, s), δH 0.91 (3H, s), δH 0.83 (3H, s), δH 0.76 (3H, s), δH 0.92 (3H, d, 

J = 6.0 Hz), δH 0.85 (3H, d, J = 6.0 Hz)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 

8개의 methyl proton을 바탕으로 ursane-triterpene으로 예상하였다. 13C-NMR 

spectrum에서 한 개 olefin group (4차 carbon δC 138.1, 3차 carbon δC 

126.1 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 79.3등 피크들을 확인하

였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌60과 비교하여 compound 3은 α-amyrin으로 

동정하였다. 

  Compound 4는 1H-NMR spectrum에서 δH 5.48 (1H, t, J = 3.3 Hz)의 

signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, δH 4.12 (1H, 

td, J = 10.3, 4.1 Hz) 및 δH 3.42 (1H, d, J = 9.1 Hz) 의 signal은 13C-NMR 

데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접

해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였다. 또한 δH 1.30 (3H, s), 

δH 1.23 (3H, s), δH 1.10 (3H, s), δH 1.07 (3H, s), δH 0.99 (3H, s), δH 1.00 

(3H, d, J = 6.4 Hz), δH 0.95 (3H, d, J = 6.4 Hz)의 signal들은 적분 값을 통

하여 총 7개의 methyl proton으로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 

180.7의 signal은 carboxyl group인 carbon으로 예상하였으며, 한 개 olefin 

group (4차 carbon δC 139.8, 3차 carbon δC 126.0) 및 산소가 인접한 위치의 

methine carbon인 δC 84.3, 69.0등 피크들을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으

로 문헌67과 비교하여 compound 4는 corosolic acid로 동정하였다. 
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           Compound 1                         Compound 2

          Compound 3                         Compound 4

Figure 108. Chemical structure of compounds 1, 2, 3 and 4
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Table 51. 1H and 13C NMR data of compounds 1, 2, 3, 4 (400 and 100 MHz, in pyridine-d5 or CDCl3)

N0.
Compound 1 Compound 2 Compound 3 Compound 4

δH  (int, mult, J  Hz) δC δH  (int, mult, J  Hz) δC δH  (int, mult, J  Hz) δC δH  (int, mult, J  Hz) δC

1 39.6 39.4 39.0 48.4

2 28.6 28.6 27.4 4.12 (1H, td, 10.3, 4.1) 69.0

3 3.48 (1H, dd, 7.3, 8.2) 78.6 3.47 (1H, dd, 10.1, 5.5) 78.5 3.20 (1H, dd, 10.8, 5.0) 79.3 3.42 (1H, d, 10.3) 84.3

4 40.0 39.8 38.8 40.3

5 56.3 56.3 52.9 56.4

6 19.3 19.2 18.5 19.3

7 34.0 33.7 33.0 33.7

8 40.4 40.0 39.7 40.5

9 48.5 48.6 48.1 48.2

10 38.0 37.8 37.2 37.9

11 24.1 24.1 23.8 24.3

12 5.52 (1H, t, 3.2) 126.1 5.51 (1H, t, 3.2) 123.0 5.24 (1H, t, 3.4) 126.1 5.48 (1H, t, 3.3) 126.0

13 139.8 145.3 138.1 139.8

14 43.0 42.6 42.2 42.7

15 29.2 28.8 28.2 28.8

16 25.4 24.1 27.2 26.6

17 48.5 47.1 33.2 48.5

18 2.67 (1H, d, 11.4) 54.0 3.34 (1H, dd, 14.0 4.1) 42.5 55.4 2.65 (1H, d, 11.0) 54.0

19 39.9 46.9 39.2 39.9

20 39.9 31.4 39.0 42.6

21 31.6 34.7 30.8 27.6

22 37.8 33.7 39.5 39.0

23 1.25 (3H, s) 29.3 1.25 (3H, s) 29.2 0.83 (3H, s) 28.3 1.23 (3H, s) 29.9

24 1.05 (3H, s) 17.1 1.03 (3H, s) 17.0 0.76 (3H, s) 15.8 1.07 (3H, s) 21.9

25 0.91 (3H, s) 16.2 0.97 (3H, s) 16.0 0.91 (3H, s) 15.7 0.99 (3H, s) 17.4

26 1.08 (3H, s) 17.9 1.05 (3H, s) 17.9 1.06 (3H, s) 17.3 1.10 (3H, s) 17.9

27 1.27 (3H, s) 24.4 1.31 (3H, s) 26.6 1.23 (3H, s) 23.5 1.30 (3H, s) 25.4

28 180.5 180.6 0.98 (3H, s) 29.2 180.7

29 1.03 (3H, d, 6.4) 18.0 0.98 (3H, s) 34.0 0.85 (3H, d, 6.0) 17.2 1.00 (3H, d, 6.4) 27.6

30 0.97 (3H, d, 6.4) 21.9 1.02 (3H, s) 24.2 0.92 (3H, d, 6.0) 21.4  0.95 (3H, d, 6.4) 17.2
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2) Compound 5의 구조 동정

 Compound 5는 1H-NMR spectrum에서 δH 1.65 (3H, br s), δH 0.84 (6H, d, 

J = 6.4 Hz), δH 0.83 (3H, d, J = 6.4 Hz), δH 0.82 (3H, d, J = 6.4 Hz)의 

signal들은 적분 값을 통하여 총 5개의 methyl proton을 예상하였다. 또한 δH 

5.39 (1H, dt, J = 6.9, 1.4 Hz)의 signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 

signal로 예상하였으며, δH 4.13 (2H, d, J = 6.9 Hz)의 signal은 13C-NMR 데

이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 

있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였으며, δH 1.50 (1H, sept, J = 

6.4 Hz)의 signal은 isopropyl proton으로 예상하였다.

 13C-NMR spectrum에서 총 20개의 카본 피크를 관철되어 보며, 한 개 olefin 

group (4차 carbon δC 140.6, 3차 carbon δC 123.2 및 산소가 인접한 위치의 

methylene carbon인 δC 59.6등 피크들을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 

문헌122과 비교하여 compound 5는 (E)-phytol로 동정하였다. 

Figure 109. Chemical structure of compound 5
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Table 52. 1H and 13C NMR data of compound 5 (400 and 100 MHz, in  

CDCl3)

No.
Compound 5

δH (int, mult, J  Hz) δC

1 4.13 (2H, d, 6.9) 59.6

2 5.39 (1H, dt, 6.9, 1.4) 123.2

3 140.6

4 1.97 (2H, t, 7.8) 39.6

5 25.3

6 36.9

7 32.9

8 37.6

9 24.7

10 37.6

11 33.0

12 37.5

13 25.0

14 40.1

15 1.50 (1H, sept, 6.4) 28.2

16 0.84 (3H, d, 6.4) 22.8

17 1.65 (3H, br s) 22.9

18 0.83 (3H, d, 6.4) 19.9

19 0.82 (3H, d, 6.4) 20.0

20 0.84 (3H, d, 6.4) 16.4
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3) Compound 6, 7, 8의 구조 동정

 Compound 6의 1H-NMR date를 보면 δH 0.95 (3H, t, J = 8.9 Hz)와 δH 2.33 

(2H, t, J = 7.6 Hz)들의 signal을 통하여 fatty acid의 sp3 혼성에 관여하는 

signal으로 예상하였으며, δH 5.28~5.38의 signal은 이중결합이 있는 fatty acid

의 sp2 혼성 탄소의 proton을 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 180.6 

피크를 통해 한 개의 carbonyl group을 가지고 있으며, δC 132.4, 130.5, 

128.5, 128.4, 128.0, 127.3피크들을 통해 세 개의 이중결합이 있는 것으로 예

상하였다. 이를 바탕으로 문헌70과 비교하여 compound 6은 α-linolenic acid로 

동정하였다.

 Compound 7의 NMR data를 보면 compound 6과 유사한 구조로 예상하였으

며, 1H-NMR spectrum에서 δH 3.64 (3H, s) 의 signal은 deshielding된 것과 

적분 값을 통해 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있는 methoxyl proton으로 예

상하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 19개의 carbon peak가 관찰된 것으로 

1H-NMR data를 고려했을 때, fatty acid 유도체 구조를 예상하였으며, sp2 혼성 

탄소가 모두 7개 있어서, 그 중 δC 174.6 과 δC 51.7의 signal들은 ester group

으로 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌99과 비교하여 compound 7은 α

-linolenic acid methyl ester임을 확인하였다.

 Compound 8은 13C-NMR spectrum에서 δC 174.5 피크를 통해 ester group 

관능기를 예상하였고 δC 132.2, 130.4, 128.5, 128.4, 128.0, 127.3 피크를 보

면 1H-NMR 데이터를 고려했을 때, 세 개 탄소-탄소 이중결합이 있음을 예상하

였으며, δC 70.4, 65.8, 63.0 세 개 피크와 δH 4.37 (1H, dd, J = 12.1, 3.2 

Hz), δH 4.19 (1H, dd, J = 12.1, 6.4 Hz), δH 3.99 (1H, m), δH 3.89 (1H, dd, 

J = 11.0, 5.5 Hz), δH 3.70 (1H, dd, J = 11.0, 6.4 Hz)의 signal들을 통해 전

기음성도가 큰 산소가 붙어있는 glycerol group이 있음을 예상하였다. 이를 바

탕으로 문헌64과 비교하여 compound 8은 1-linolenoyl glycerol로 동정하였다.
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Compound 6

Compound 7

Compound 8

Figure 110. Chemical structure of compounds 6, 7 and 8
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Table 53. 1H and 13C NMR data of compounds 6, 7 and 8 (400 and 100 MHz, in CDCl3)

No.
Compound 6 Compound 7 Compound 8

δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC δH (int, mult, J  Hz) δC

1 180.4 174.6 173.7
2 2.33 (2H, t, 7.6) 34.3 2.28 (2H, t, 7.6) 34.3 2.30 (2H, t, 7.3) 34.5
3 1.60 (2H, q, 7.6) 27.4 1.60 (2H, m) 25.2 1.58 (2H, m) 25.1
4 1.30 (2H, m) 29.3 1.28 (2H, m) 29.9 1.23 (2H, m) 29.3
5 1.30 (2H, m) 29.2 1.28 (2H, m) 29.3 1.23 (2H, m) 29.4
6 1.30 (2H, m) 29.8 1.28 (2H, m) 29.4 1.23 (2H, m) 29.8
7 1.30 (2H, m) 29.4 1.28 (2H, m) 29.5 1.23 (2H, m) 29.9
8 1.98~2.08 (2H, m) 25.7 2.02 (2H, m) 29.3 2.02 (2H, m) 27.4
9 5.28~5.38 (1H, m) 132.2 5.27~5.38 (1H, m) 130.4 5.27~5.38 (1H, m) 132.2
10 5.28~5.38 (1H, m) 127.3 5.27~5.38 (1H, m) 128.1 5.27~5.38 (1H, m) 127.3
11 2.78 (2H, m) 24.9 2.78 (2H, t, 6.0) 27.4 2.78 (2H, m) 25.7
12 5.28~5.38 (1H, m) 128.5 5.27~5.38 (1H, m) 130.2 5.27~5.38 (1H, m) 128.5
13 5.28~5.38 (1H, m) 128.4 5.27~5.38 (1H, m) 130.0 5.27~5.38 (1H, m) 128.4
14 2.78 (2H, m) 25.8 2.78 (2H, t, 6.0) 25.8 2.78 (2H, m) 25.8
15 5.28~5.38 (1H, m) 127.9 5.27~5.38 (1H, m) 128.2 5.27~5.38 (1H, m) 128.0
16 5.28~5.38 (1H, m) 130.4 5.27~5.38 (1H, m) 130.2 5.27~5.38 (1H, m) 130.4
17 2.04 (2H, m) 20.8 2.06 (2H, m) 22.9 2.04 (2H, m) 20.8
18 0.95 (3H, t, 8.9) 14.3 0.95 (3H, t, 7.6) 14.3 0.95 (3H, t, 7.6) 14.5

1` 3.64 (3H, s) 51.7
4.37 (1H, dd, 12.1, 3.2)

4.19 (1H, dd, 12.1, 6.4)
65.8

2` 3.99 (1H, m) 70.4

3`
3.89 (1H, dd, 11.0, 5.5)

3.70 (1H, dd, 11.0, 6.4)
63.0
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4) Compound 9, 10, 11의 구조 동정

 Compound 9의 1H-과 13C-NMR data를 분석하여 보면 flavonoid의 glycoside 

구조를 예상하였다. 1H-NMR spectrum에서 δH 7.70 (2H, d, J = 8.7 Hz)와 δH 

6.96 (2H, d, J = 8.7 Hz)들의 signal을 통하여 플라보노이드 B환의 프로톤이 

서로 ortho-coupling을 가지고 있는 대칭 구조를 예상하였으며, δH 6.38 (1H, 

d, J = 1.8 Hz), δH 6.21 (1H, d, J = 1.8 Hz)의 시그널은 플라보노이드 A환의 

프로톤이 서로 meta-coupling을 하고 있는 구조를 예상하였다. 또한 δH 5.39 

(1H, d, J = 1.4 Hz)의 시그널은 한 개의 anomeric proton이 관찰되었으며, δH 

4.21~3.33의 signal들과 δH 0.92 (3H, d, J = 5.5 Hz)의 signal을 통하여 메틸

기가 있는 α-L-rhamnopyranoside를 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 δC 

179.8 피크를 통해 한 개의 carbonyl group을 가지고 있으며, δC 159.4, 136.4 

두 개의 피크들을 통해 compound 9는 aglycone이 kaempferol임을 예상하였고, 

δC 103.6, 73.3, 72.2, 72.1, 72.0, 17.8의 6개의 sugar carbon을 확인하였다. 

이를 바탕으로 문헌123과 비교하여 compound 9는 kaempferol 3-O-α

-L-rhamnopyranoside (afzelin)로 동정하였다.

 Compound 10의 1H 및 13C-NMR data를 비교하여 보면 compound 9의 

aglycone 구조를 같은 kaempferol임을 추측하였다. Compound 10의 1H-NMR 

spectrum에서 δH 5.55 (1H, br s), δH 5.39 (1H, d, J = 1.4 Hz)의 두 개의 

anomeric proton이 관찰되었으며, δH 1.26 (3H, d, J = 6.4 Hz), δH 0.93 (3H, 

d, J = 5.5 Hz)의 2개의 methyl 프로톤을 확인하였다. Compound 10의 

13C-NMR spectrum에서 δC 103.6, 100.0 2개의 anomeric carbon과 δC 

73.7-71.4 8개의 peak 그리고 δC 18.2, 17.8 두 개의 메틸기의 피크를 통하여 

2개의 α-L-rhamnopyranoside를 예상하였다. 이를 바탕으로 문헌124과 비교하여 

compound 10은 kaempferol 3,7-O-α-L-dirhamnopyranoside (kaempferitrin

)로 동정하였다.

  Compound 11의 1H 및 13C-NMR data를 비교하여 보면 compound 10의 구

조를 비슷하게 kaempferol의 glycosides임을 추측하였다. 그러나 compound 10

과 다른 것은 compound 11의 구조에는 3개 당이 연결된 것으로 보인다. 
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Compound 11의 1H-NMR spectrum에서 δH 5.56 (1H, br s), δH 5.44 (1H, d, 

J = 1.4 Hz), δH 4.29 (1H, d, J = 7.3 Hz)의 세 개의 anomeric proton이 관찰

되었으며, 그중 δH 1.00 (3H, d, J = 6.4 Hz), δH 1.26 (3H, d, J = 6.4 Hz)의 

2개의 methyl 프로톤이 확인하였다. Compound 11의 13C-NMR spectrum에서 

δC 107.6, 103.3, 100.0 3개의 anomeric carbon을 가지고 있으며, δC 18.2, 

17.8 두 개의 메틸기의 피크를 통하여 2개의 α-L-rhamnopyranoside를 예상하

였다. 또한 δC 107.6, 77.9, 75.4, 71.1, 67.2의 5개의 sugar carbon은 xylose

을 확인하였다. 이를 바탕으로 문헌125과 비교하여 compound 11는 kaempferol 

3-O-β-D-xylopyranosyl-(1→2)-α-L-rhamnopyranosy l-7-O-α

-L-rhamnopyranoside로 동정하였다.

             Compound 9                         Compound 10

Compound 11

Figure 111. Chemical structure of compounds 9, 10 and 11
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Table 54. 1H and 13C NMR data of compounds 9, 10 and 11 (400 and 100 

MHz, in CD3OD)

No.
Compound 9 Compound 10 Compound 11

δH  (int, mult, J Hz) δC δH  (int, mult, J Hz) δC δH  (int, mult, J Hz) δC

2 159.4 159.9 159.9

3 136.4 136.6 137.2

4 179.8 179.8 180.0

5 163.4 163.1 163.1

6 6.21 (1H, d, 1.8) 100.0 6.43 (1H, d, 1.8) 100.6 6.45 (1H, d, 1.8) 100.7

7 166.0 163.6 163.7

8 6.38 (1H, d, 1.8) 94.9 6.68 (1H, d, 1.8) 95.7 6.72 (1H, d, 1.8) 95.7

9 158.7 158.1 158.2

10 106.1 107.6 107.9

1` 122.8 122.5 122.4

2` 7.70 (1H, d, 8.7) 132.0 7.76 (1H, d, 8.7) 132.1 7.79 (1H, d, 8.7) 132.1

3` 6.96 (1H, d, 8.7) 116.7 6.92 (1H, d, 8.7) 116.8 6.95 (1H, d, 8.7) 116.8

4` 161.8 161.9 162.0

5` 6.96 (1H, d, 8.7) 116.7 6.96 (1H, d, 8.7) 116.7 6.95 (1H, d, 8.7) 116.8

6` 7.70 (1H, d, 8.7) 132.0 7.81 (1H, d, 8.7) 132.1 7.79 (1H, d, 8.7) 132.1

1`` 5.39 (1H, d, 1.4) 103.6 5.39 (1H, d, 1.4) 100.0 5.44 (1H, d, 1.4) 103.3

2`` 4.21 (1H, dd, 3.21, 1.4) 72.2 4.23 (1H, m) 71.4 4.21 (1H, dd, 3.2, 1.8) 82.8

3`` 3.71 (1H, m) 72.0 3.72 (1H, dd, 8.5, 2.8) 72.2 3.83 (1H, dd, 9.4, 3.2) 72.2

4`` 3.33 (1H, m) 73.3 3.35 (1H, t, 8.5) 73.7 3.33 (1H, t, 9.4) 73.7

5`` 3.49 (1H, m) 72.1 3.35 (1H, m) 71.8 3.68 (1H, m) 72.0

6`` 0.92 (3H, d, 5.5) 17.8 0.93 (3H, d, 5.5) 18.2 1.00 (3H, d, 6.4) 17.8

1``` 5.55 (1H, br s) 103.6 4.29 (1H, d, 7.3) 107.6

2``` 4.02 (1H, m) 72.0 3.19 (1H, dd, 9.2, 7.3) 75.4

3``` 3.83 (1H, dd, 9.6, 3.2) 72.2 3.30 (1H, m) 77.9

4``` 3.48 (1H, t, 9.6) 73.3 3.40 (1H,m) 71.1

5``` 3.60 (1H, m) 72.2
3.68 (1H, m)

3.07 (1H, t, 10.78)
67.2

6``` 1.26 (3H, d, 6.4) 17.8 - -

1``` 5.56（1H, br s) 100.0

2``` 4.03 (1H, br s) 71.8

3``` 3.83 (1H, dd, 9.4, 3.2) 72.0

4``` 3.48 (1H, t, 9.4) 73.7

5``` 3.61 (1H, m) 71.4

6``` 1.26 (3H, d, 6.4) 18.2
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5) Compound 12의 구조 동정

Compound 12의 1H-과 13C-NMR data를 분석하여 보면 compound 10, 11과 

비슷한 구조로 flavonoid의 glycoside 구조를 예상하였다. 1H-NMR spectrum에

서 δH 7.81 (2H, d, J = 8.7 Hz)와 δH 6.95 (2H, d, J = 8.7 Hz)들의 signal을 

통하여 플라보노이드 B환의 프로톤이 서로 ortho-coupling을 가지고 있는 대칭 

구조를 예상하였으며, δH 6.73 (1H, d, J = 1.8 Hz), δH 6.46 (1H, d, J = 1.8 

Hz)의 시그널은 플라보노이드 A환의 프로톤이 서로 meta-coupling을 하고 있는 

구조를 예상하였다. 또한 δH 5.67 (1H, d, J = 1.4 Hz), δH 5.56 (1H, d, J = 

1.4 Hz), δH 4.51 (1H, d, J = 8.2 Hz)의 세 개의 anomeric proton이 관찰되었

으며, 그리고 δH 1.33 (3H, d, J = 6.0 Hz), δH 1.26 (3H, d, J = 6.0 Hz), δH 

0.98 (3H, d, J = 6.0 Hz)의 3개의 methyl 프로톤이 확인하였다. δH 4.35~3.35

의 signal들은 당의 3차 탄소인 proton으로 또한 2개의 α-L-rhamnopyranoside

를 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 flavonoid의 aglycone 구조가 

compound 10, 11의 카본 데이터와 대비해 보면 비슷한 피크를 나타내며, 각각 

δC 179.9, 163.7, 163.1, 162.0, 159.9, 158.2, 137.1, 132.2, 122.4, 116.8, 

107.6, 100.7, 95.8에 13개의 피크를 통해 kaempferol의 3번과 7번 위치에 가

각 α-L-rhamnopyranoside로 연결되어 있음을 확인하였다. 나머지 6개 피크를 

가일층 확인하기 위하여 DEPT-135°와 2D-NMR (1H-1H COSY, HMQC, 

HMBC)를 측정하였다.

 DEPT-135° spectrum을 통하여 총 21개의 carbon이 있음을 확인하였으며, 그

중 methylene carbon이 없었으며, 18개 methine carbon과 3개 methyl carbon

이 나타났고 δC 205.8의 피크는 DEPT-135° spectrum에서 피크를 나타내지 않

기 때문에 carbonyl carbon으로 확인하였다. 다음 HMQC spectrum을 통해서 δ

H 5.67 (1H, d, J = 1.4 Hz), δH 5.56 (1H, d, J = 1.4 Hz), δH 4.51 (1H, d, J 

= 8.2 Hz)의 세 개의 anomeric proton의 signal은 직접 대응한 carbon signal

은 각각 δC 103.0, 100.0, 108.1을 확인하였고 δH 1.33 (3H, d, J = 6.0 Hz), δ

H 1.26 (3H, d, J = 6.0 Hz), δH 0.98 (3H, d, J = 6.0 Hz)의 3개의 methyl 프

로톤의 signal은 직접 대응한 carbon signal은 각각 δC 19.0, 18.2, 17.8로 확인
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하였다. 또한 δH 4.35 (1H, dd, J = 3.2, 1.4 Hz) 및 δH 4.20(1H, dd, J = 7.8, 

1.8 Hz)의 signal들은 직접 대응한 carbon signal은 δC 83.0과 78.9을 확인하였

다.

 HMBC spectrum을 통하여 δH 5.67 (1H, d, J = 1.4 Hz)의 signal은 δC 

137.1, 83.0, 72.2와 연결 관계가 나타내기 때문에 하나의 α

-L-rhamnopyranoside이 flavonoid 의 3번 위치과 연결되어 있음을 확인하였

다. δH 5.56 (1H, d, J = 1.4 Hz)의 signal은 δC 163.7, 72.1 71.8와 연결 관계

가 나타내기 때문에 하나의 α-L-rhamnopyranoside이 flavonoid 의 7번 위치에 

연결되어 있음을 확인하였다. δH 4.35 (1H, dd, J = 3.2, 1.4 Hz) signal은 δC 

108.1, 73.6와 연결 관계가 있으며, 3번에 α-L-rhamnopyranoside의 2번 위치

에 연결되어 있음을 확인하였다. 다음 δH 1.33 (3H, d, J = 6.0 Hz)의 signal은 

δC 78.9, 74.3와 연결 관계가 나타내며, 또한 HMQC spectrum을 통하여 δC 

78.9 와 δC 74.3직접 대응한 proton은 이미 알고 있으며, 두 개의 signal은 또 

δC 205.8와 연결 관계가 있음을 확인하였다. 그래서 두 개 α

-L-rhamnopyranoside에 제외하고 또 하나의 구조는 2''-Deoxy-ribo-hexos-3

-ulose로 확인하였다. 1H-1H COSY spectrum을 통해 aliphatic carbon들의 배

열을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 compound 12는 kaempferol 

3-O-[deoxy-ribo-hexos-3-ulosyl-(1→2)-α-L-rhamnopyranosyl]-7-O-α

-L-rhamnopyranoside로 자연계에서 처음으로 분리된 신규화합물이다. 

Compound 12의 HR-ESI-MS 분석 결과 m/z [M+Na]+ 745.1956 (calc. 

745.1956)로 예상한 화합물의 분자량과 일치하는 것을 확인하였다. Optical 

rotation 측정결과는 [α]20
D = -71.1 (c 0.1, MeOH)이다.

Figure 112. Chemical structure of compound 12
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Table 55. 1H and 13C NMR data and informations of HMBC of compound 

12 (400 and 100 MHz, in CD3OD)

No.
Compound 12

δH  (int, mult, J Hz) δC HMBC (J 2) HMBC (J 3)

2 159.9

3 137.1

4 179.9

5 163.1

6 6.46 (1H, d, 1.8) 100.7 163.1 (C5) 95.8 (C8), 158.2 (C10)

7 163.7

8 6.73 (1H, d, 1.8) 95.8 163.7 (C7), 107.6 (C9) 100.7 (C6), 158.2 (C10)

9 158.2

10 107.6

1` 122.4

2` 7.81 (1H, d, 8.7) 132.2 116.8 (C3`) 162.0 (C4`), 159.9 (C2)

3` 6.95 (1H, d, 8.7) 116.8 162.0 (C4`) 122.4 (C1`)

4` 162.0

5` 6.95 (1H, d, 8.7) 116.8 162.0 (C4`) 122.4 (C1`)

6` 7.81 (1H, d, 8.7) 132.2 116.8 (C5`) 162.0 (C4`), 159.9 (C2)

1`` 5.67 (1H, d, 1.4) 103.0 137.1 (C3), 83.0 (C2``) 72.2 (C3``)

2`` 4.35 (1H, dd, 3.2, 1.4) 83.0 108.1 (C1```) 73.6 (C4``)

3`` 3.82 (1H, dd, 6.9, 5.0) 72.2

4`` 3.35 (1H, t, 9.6) 73.6 72.2 (C3``) 17.8 (C6``)

5`` 3.56 (1H, dd, 12.8, 6.4) 71.9 73.6 (C4``) 72.2 (C3``)

6`` 0.98 (3H, d, 6.0) 17.8 73.6 (C4``)

1``` 4.51 (1H, d, 8.2) 108.1 83.0 (C2``), 78.7 (C2```)

2``` 3.80~3.86 (1H, m) 78.7

3``` 205.8

4``` 4.20 (1H, dd, 7.8, 1.8) 78.9 205.8 (C3```) 108.1 (C1```)

5``` 3.80~3.86 (1H, m) 74.3 19.0 (C6```) 205.8 (C3```)

6``` 1.33 (3H, d, 6.0) 19.0 74.3 (C5```) 78.9 (C4```)

1```` 5.56 (1H, d, 1.4) 100.0 163.7 (C7), 71.8 (C2````) 72.1 (C3````)

2```` 4.02 (1H, dd, 3.0, 1.4) 71.8 73.7 (C4````)

3```` 3.84 (1H, dd, 9.6, 5.0) 72.1
73.7 (C4````), 71.8 

(C2````)

4```` 3.48 (1H, t, 9.6) 73.7
72.1 (C3````), 71.4 

(C5````)
18.2 (C6````)

5```` 3.60 (1H, dd, 9.6, 6.0) 71.4
72.1 (C3````), 73.7 

(C4````)

6```` 1.26 (3H, d, 6.0) 18.2 71.4 (C5````) 73.7 (C4````)
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Figure 113. 1H-NMR spectrum of compound 12 (in CD3OD)

Figure 114. 13C-NMR spectrum of compound 12 (in CD3OD)
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Figure 115. DEPT-135° spectrum of compound 12 (in CD3OD)

Figure 116. 1H-1H COSY spectrum of compound 12 (in CD3OD)
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Figure 117. HMQC spectrum of compound 12 (in CD3OD)

Figure 118. HMBC spectrum of compound 12 (in CD3OD)
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Figure 119. HR-ESI-MS spectrum of compound 12
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4. 추출물 및 분획물의 활성 실험 결과

 1) 항산화

  (1) 총 폴리페놀 함량 

 

 총 폴리페놀 함량은 gallic acid 검정곡선을 이용하여 팥배나무 잎의 추출물 및 

분획물에 함유되어 있는 총 폴리페놀 함량을 측정하였다. 측정된 값은 시료 1 g 

당 함유하고 있는 gallic acid의 양 (GAE; gallic acid equivalent)으로 환산해서 

나타내었다. 실험 결과, n-BuOH 및 EtOAc 분획물에서 121.34±0.99, 

109.24±1.0 mg/g GAE로 다른 분획물들에 비해 많은 폴리페놀을 함유하고 있

는 것으로 나타났다(Figure 120).

  (2) 총 플라보노이드 함량 

 총 플라보노이드는 quercetin을 표준물질로 한 표준검정곡선을 이용하여 분홍

바늘꽃 지상부의 추출물 및 분획물에 함유되어 있는 총 플라보노이드 함량을 측

정하였다. 측정된 값은 시료 1 g 당 함유하고 있는 quercetin의 양 (QE; 

quercetin equivalent)으로 환산해서 나타내었다. 실험 결과, n-BuOH 및  

EtOAc 분획물에서 44.74±0.6, 35.23±2.3 mg/g QE로 추출물 및 다른 분획물

들에 비해 가장 많은 플라보노이드를 함유하고 있는 것으로 나타났다(Figure 

121).
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Figure 120. Total phenolic contents of extract and solvent fractions from 

S. alnifolia leaves. The data represent the mean ± SD of triplicate 

experiments.

Figure 121. Total flavonoid contents of extract and solvent fractions from 

S. alnifolia leaves. The data represent the mean ± SD of triplicate 

experiments.
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(3) DPPH radical 소거 활성 

 팥배나무 잎의 추출물 및 분획물에 대하여 DPPH radical 소거 활성을 측정하

였다. 각 시료들은 25–400 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 대한 

SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, EtOAc, n-BuOH 분획물의 SC50 값이 각각 66.0, 72.5 μg/mL로 다

른 분획물들에 비해 우수한 DPPH radical 소거 활성이 나타났다(Figure 122, 

Table 56). 

Figure 122. DPPH radical scavenging activities of extract and solvent

layers from S. alnifolia leaves. The data are expressed as a percentage 

of control and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 56. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for extract 

and solvent fractions from S. alnifolia leaves.

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O BHT

SC50 (µg/mL) 117.4 150.2 66.0 72.5 287.7 39.5
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(4) ABTS+ radical 소거 활성 

 팥배나무 잎의 추출물 및 분획물에 대하여 ABTS+ radical 소거 활성을 측정하

였다. 각 시료들은 6.25–200 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 대

한 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, n-BuOH, EtOAc 분획물과 추출물의 SC50 값이 각각 33.9, 64.9, 

77.2 μg/mL로 다른 분획물들에 비해 우수한 ABTS+ radical 소거 활성이 나타

났다(Figure 123, Table 57).

Figure 123. ABTS+ radical scavenging activities of extract and solvent

layers from S. alnifolia leaves. The data are expressed as a percentage 

of control and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 57. SC50 values of ABTS+ radical scavenging activities for extract 

and solvent fractions from S. alnifolia leaves.

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O BHT

SC50 (µg/mL) 77.2 97.2 64.9 33.9 150.2 14.6
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(5) 세포 보호 효과 

① 세포 독성 평가 (MTT assay)

 HaCaT 세포를 이용하여 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보

호 효과를 측정하였다. 우선, 실험에 시용될 시료의 농도를 측정하기 위해 

HaCaT 세포에 대한 추출물 및 용매 분획물의 세포 독성을 평가하였다. 그 결

과, 팥배나무 잎 추출물과 각 용매 분획물은 5, 10 μg/mL의 농도에서 세포 생존

율이 모두 90% 이상으로 나타났다(Figure 124). 따라서 본 실험에서 사용될 시

료의 농도는 세포 독성을 나타내지 않은 농도인 5, 10 μg/mL로 실행하였다. 

Figure 124. Cell viability of extract and solvent fractions from S. alnifolia 

leaves in HaCaT cells. HaCaT cells were treated with different 

concentration of samples, and then cell toxicity was determined by MTT 

assay. The data represent the mean ± SD of triplicate experiments. 
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② 과산화수소 (H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과

 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과를 확인하기 앞서, 

실험에 사용될 H2O2의 농도를 정하기 위하여 H2O2 농도에 따라 HaCaT cell의 

세포 생존율을 측정하였다. 그 결과, 6 mM의 농도 하 세포 생존율이 57.8%로 

확인하였다. 따라서 본 실험에서는 6 mM의 H2O2를 처리한 다음에 팥배나무 잎 

추출물 및 각 용매 분획물은 5, 10 μg/mL의 농도로 손상된 세포에 실험을 실행

하였다. 그 결과, 팥배나무 잎 추출물은 5, 10 μg/mL의 농도에서 각각 60.7, 

65.9%의 세포 생존율이 확인되었으며, 추출물은 H2O2로 유도된 세포 손상에 대

하여 각각 1.5, 6.7%의 세포 보호 효과를 확인하였다. 팥배나무 잎의 EtOAc 분

획물은 5, 10 μg/mL의 농도에서 각각 62.5, 71.6%의 세포 생존율이 확인되었으

며, EtOAc 분획물은 H2O2로 유도된 세포 손상에 대하여 각각 3.3, 12.4%의 세

포 보호 효과를 확인하였다. 또한 팥배나무 잎의 n-BuOH 분획물은 5, 10 μ

g/mL의 농도에서 각각 64.4, 73.5%의 세포 생존율이 확인되었으며, EtOAc 분

획물은 H2O2로 유도된 세포 손상에 대하여 각각 5.2, 14.3%의 세포 보호 효과

를 확인하였다(Figure 125). 

(A)
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(B)

Figure 125. (A) Cell viability on H2O2-inducted cell damage in HaCaT 

cells. (B) Cell protective effects of extract and solvent fractions from S. 

alnifolia leaves on HaCaT cells damaged by H2O2. HaCaT cells were 

treated with different concentration of sample for 24h after being 

exposed to oxidative stress. The data represent the mean ± SD of 

triplicate experiments. *p <0.05;**p <0.01

 한편, 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과가 있는 팥

배나무 잎의 추출물, EtOAc 및 n-BuOH 분획물은 추가적으로 농도를 10, 20, 

40 μg/mL로 하여 추가 실험을 진행하였다. 그 결과, 팥배나무 잎 추출물 40 μ

g/mL이하의 농도에서 세포 독성이 없는 것으로 확인하였으며, EtOAc 분획물은 

20 μg/mL이하의 농도에서 세포 독성이 없는 것으로 확인되었다. n-BuOH 분획

물은 20, 40 μg/mL에 처리할 때 세포 독성이 있음을 확인하였다(Figure 126). 

따라서 팥배나무 잎의 추출물은 5-40 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였고, 

EtOAc 분획물은 5-20 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였다. 
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Figure 126. Cell viability of extract and EtOAc and n-BuOH fractions 

from S. alnifolia leaves in HaCaT cells. HaCaT cells were treated with 

different concentration of samples, and then cell toxicity was determined 

by MTT assay. The data represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. 

 

 추가적으로 추출물 및 EtOAc 분획물이 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상

에 대한 세포 보호 실험 결과이다. 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 

세포 보호 효과를 확인하기 앞서, 실험에 사용될 H2O2의 농도를 정하기 위하여 

H2O2 농도에 따라 HaCaT cell의 세포 생존율을 확인하였다. 그 결과, 6 mM의 

농도 하 세포 생존율이 57.8%로 확인하였다. 따라서 본 실험에서는 6 mM의 

H2O2를 처리한 다음에 팥배나무 잎 추출물은 5, 10, 20, 40 μg/mL의 농도로 손

상된 세포에 실험을 실행하였으며, EtOAc 분획물은 5, 10, 20 μg/mL의 농도로 

손상된 세포에 실험을 실행하였다. 그 결과, 팥배나무 잎 추출물은 5, 10, 20, 

40 μg/mL의 농도에서 각각 59.8, 65.5, 68.5, 75.5%의 세포 생존율이 확인되었

으며, 추출물은 H2O2로 유도된 세포 손상에 대하여 각각 1.8, 7.5, 10.5, 17.5%

의 세포 보호 효과를 확인하였다. 또한, 팥배나무 잎의 EtOAc 분획물은 5, 10, 

20 μg/mL의 농도에서 각각 62.2, 69.5, 79.1%의 세포 생존율이 확인되었으며, 

EtOAc 분획물은 H2O2로 유도된 세포 손상에 대하여 각각 4.2, 11.5, 21.1%의 

세포 보호 효과를 확인하였다(Figure 127). 
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(A)

(B)

Figure 127. (A) Cell viability on H2O2-inducted cell damage in HaCaT 

cells. (B) Cell protective effects of extract and EtOAc fractions from S. 

alnifolia leaves on HaCaT cells damaged by H2O2. HaCaT cells were 

treated with different concentration of sample for 24h after being 

exposed to oxidative stress. The data represent the mean ± SD of 

triplicate experiments. *p <0.05;**p <0.01
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2) 항균

(1) Paper disc diffusion method

 팥배나무 잎 추출물 및 분획물의 항균 활성을 확인하기 위하여 피부 상재균

(resident flora)인 Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711), 

여드름균인 Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089)를 사용하

여 paper disc diffusion method로 clear zone을 확인하였다. 

 그 결과, 팥배나무 잎 n-Hex과 H2O 분획물을 제외하고, n-BuOH, EtOAc 분

획물 및 추출물의 순서로 활성이 우수하게 나타났다.

 또한, 팥배나무 잎의 추출물 및 분획물이 C. acnes에 대하여 H2O 분획물을 제

외하고 우수한 항균 활성을 나타내었다. 

Figure 128. Results of paper disc diffusion method of extract and solvent 

fractions from leaves of S. alnifolia on S. epidermidis and C. acnes. 
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Table 58. Antibacterial activities of extract and solvent fractions from 

leaves of S. alnifolia  

Sample  : 6 mg

Positive control (Erythromycin) : 60 µg

Disc size : 8 mm × 1.5 mm

N.A. : No Activity

Bacterial density

(1.5×106 

CFU/mL)

Clear zone (mm)

S. epidermidis

CCARM CCARM CCARM

3709 3710 3711

Extract 10.5 9.0 9.0

n-Hex Fr. N.A. N.A. N.A.

EtOAc Fr. 12.0 9.0 9.0

n-BuOH Fr. 14.0 11.0 10.0

H2O Fr. N.A. N.A. N.A.

Positive control 34.0 N.A. 33.0

Bacterial density

(1×108 CFU/mL)

Clear zone (mm)

C. acnes

CCARM CCARM CCARM CCARM

0081 9009 9010 9089

Extract 10.0 10.0 9.0 9.0

n-Hex Fr. 9.5 N.A. N.A. N.A.

EtOAc Fr. 11.0 9.0 9.5 9.0

n-BuOH Fr. 10.0 12.0 13.0 12.0

H2O Fr. N.A. N.A. N.A. N.A.

Positive control 64.0 N.A. N.A. 46.0
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(2) MIC 및 MBC

 Paper disc diffusion법을 통해 팥배나무 잎의 항균 활성을 확인하였으며, 활성

을 가지고 있는 시료에 대해 추가적으로 균주 생장 최소 억제 농도 (minimum 

inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 농도 (minimum bactericidal 

concentration, MBC)를 측정하였다. 사용한 시료의 최대 농도는 10000 μg/mL

로 하였으며, 최소 농도가 9.76 μg/mL가 되도록 two-fold serial dilutions 방법

으로 희석하여 실험하였다.

 그 결과, S. epidermidis의 경우에는 팥배나무 잎의 추출물 및 각종 분획물에서 

실험한 모든 균주의 MIC 값을 확인하였으며, 그 중 MIC 값 이상의 시료 배양액

을 배지에 도말하여 MBC 값을 확인하였다. 그 결과, EtOAc 분획물에서 S. 

epidermidis에 MIC 값을 625 μg/mL로 확인하였고 제일 우수한 항균 활성을 나

타내었고, n-BuOH 분획물에서 S. epidermidis에 MIC 값을 1250-2500 μg/mL

로 확인하였으며, 추출물에 경우에는 S. epidermidis에 MIC 값을 2500 μg/mL

로 확인하였다. MBC 값의 결과는 EtOAc 분획물에서 S. epidermidis에 MBC 

값을 10000 μg/mL로 확인하였고, 추출물이 CCARM 3709와 CCARM 3710 균

주에 MBC 값을 각각 5000 μg/mL, 10000 μg/mL로 확인하였다(Table 59). 

 C. acnes의 경우에는 팥배나무 잎의 H2O 분획물을 제외하고 모두 우수한 항균 

활성을 나타내었다. 특히 n-Hex 분획물이 C. acnes에 대한 MIC 값을 1250 μ

g/mL로 확인하였고, EtOAc 분획물이 C. acnes에 대한 MIC 값을 1250-2500 

μg/mL로 화익하였다. 하지만 팥배나무 잎의 추출물 및 용매 분획물에서 C. 

acnes의 MBC 값에 대해 활성이 없는 것으로 보였다(Table 60). 
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Table 59. MIC and MBC values of S. alnifolia leaves on S. epidermidis.

Unit : μg/mL

Table 60. MIC and MBC values of S. alnifolia leaves on C. acnes.

Unit : μg/mL

S. epidermidis

CCARM 3709 CCARM 3710 CCARM 3711

MIC MBC MIC MBC MIC MBC

Extract 2500 5000 2500 10000 2500 >10000

n-Hex Fr. >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000

EtOAc Fr. 625 10000 625 10000 625 10000

n-BuOH Fr. 1250 >10000 1250 >10000 2500 >10000

H2O Fr. 10000 >10000 10000 >10000 >10000 >10000

C. acnes

CCARM 0081 CCARM 9009 CCARM 9010 CCARM 9089

MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC

Extract 10000 >10000 10000 >10000 10000 >10000 10000 >10000

n-Hex Fr. 1250 >10000 1250 >10000 1250 >10000 1250 >10000

EtOAc Fr. 2500 >10000 1250 >10000 2500 >10000 2500 >10000

n-BuOH Fr. 5000 >10000 5000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000

H2O Fr. >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000
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3) 항염

 (1) Nitric oxide 생성 억제 활성

 팥배나무 잎 추출물 및 용매 분획물의 NO 생성 억제 활성과 세포 생존율 

(MTT)을 확인하기 위하여 마우스 대식세포(RAW 264.7)를 이용하였다. 우선 추

출물과 용매 분획물은 100 μg/mL 농도로 실험을 실행하였다. 그 결과, n-Hex 

및 EtOAc 분획물에서 세포 독성 없이 우수한 NO 생성 억제 활성을 나타내었으

며, 억제율이 각각 65.7%, 61.8%로 확인되었다(Figure 129). n-Hex과 EtOAc 

분획물에서 NO 생성 억제율이 50%일 때의 농도(IC50)를 확인하기 위하여 추가

적으로 n-Hex은 12.5-100 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, n-Hex 분획

물은 농도 의존적으로 NO 생성 억제 활성을 보였고, IC50 값은 66.0 μg/mL로 

확인되었다(Figure 129). 마찬가지로 EtOAc 분획물도 12.5-100 μg/mL의 농도

로 실험하여, 농도의존적인 NO 생성 억제 활성을 확인하였고, IC50 값은 82.3 μ

g/mL로 나타났다(Figure 130). 

Figure 129. Effects of extract and solvent fractions from S. alnifolia 

leaves on NO production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 

cells. The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, or with 

LPS plus extract and solvent fractions from S. alnifolia leaves and 

2-amino-4-picoline (positive control, 5 μM) for 24 h. The data are 

represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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Figure 130. Effects of n-Hex and EtOAc fractions from S. alnifolia leaves 

on NO production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 cells. 

The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, or with LPS plus 

n-Hex and EtOAc fractions from S. alnifolia leaves and 

2-amino-4-picoline (positive control, 5 μM) for 24 h. The data are 

represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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(2) PGE2 및 전염증성 cytokine (IL-1β) 생성 억제 활성

 팥배나무 잎 n-Hex 분획물의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 이

용하여 PGE2 및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 결과, 팥배나무 잎 

n-Hex 분획물은 PGE2의 생성을 억제한 효과가 없고 IL-1β의 생성을 농도 의

존적으로 저해 시키는 효과가 있는 것으로 확인하였다(Figure 131).

Figure 131. Effects of n-Hex fractions from S. alnifolia leaves on PGE2, 

IL-1β production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The 

data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊

p <0.01
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 마찬가지로 팥배나무 잎 EtOAc 분획물의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 

ELISA kit를 이용하여 PGE2 및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 결

과, 팥배나무 잎 EtOAc 분획물은 PGE2의 생성을 억제한 효과가 없고 IL-1β의 

생성을 농도 의존적으로 저해 시키는 효과가 있는 것으로 확인하였다(Figure 

132).

Figure 132. Effects of EtOAc fractions from S. alnifolia leaves on PGE2, 

IL-1β production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The 

data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊

p <0.01
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4) 미백

 (1) Melanogenesis 억제 활성 

 

 B16F10 melanoma cell을 이용하여 팥배나무 잎 추출물 및 용매 분획물의 멜

라닌 생성 억제 활성과 세포 독성을 확인하였다. 우선 추출물 및 각 분획물을 

100 μg/mL 농도로 실험을 진행한 결과, n-BuOH 분획물은 세포 독성 없이 

39.0% melanin 생성 억제 효과를 나타냈다(Figure 133).

 

Figure 133. Melanin contents and cell viability of extract and solvent 

fractions of S. alnifolia leaves in α-MSH induced B16F10 melanoma cells. 

The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊＊p 

<0.01
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 상술한 결과를 바탕으로 추가적인 n-BuOH 분획물에 대한 melanin 생성 억제 

실험을 진행하였으며, 그 결과, 12.5, 25, 50, 100 μg/mL 농도로 처리한 후 세

포 독성 없이 농도 의존적으로 melanin 생성 억제 활성이 확인되었다(Figure 

134).

Figure 134. Melanin contents and cell viability of n-BuOH fractions of S. 

alnifolia leaves in α-MSH induced B16F10 melanoma cells. The data are 

represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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 (2) Intracellular tyrosinase 저해 활성

  Melanogenesis 억제 효과가 있는 n-BuOH 분획물에 대한 미백 메커니즘을 

한층 확인하기 위해서 세포 내의 tyrosinase 저해 활성을 측정하였다. 그 결과, 

n-BuOH 분획물은 농도 의존적으로 세포 내의 tyrosinase 저해 활성을 확인되

었다(Figure 135).

Figure 135. Intracellular tyrosinase inhibitory activity of n-BuOH fractions 

of S. alnifolia leaves in α-MSH induced B16F10 melanoma cells. The data 

are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊＊p<0.01
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5. 분리된 화합물의 활성 실험 결과

1) 항산화 

(1) DPPH radical 소거 활성 

 팥배나무 잎으로부터 분리된 4개 flavonol 배당체 화합물인 compound 9, 10, 

11, 12에 대하여 DPPH radical 소거 활성을 측정하였다. 각 화합물들은 15.6–

500 μM의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 대해 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, compound 9, 10, 11, 12에서 SC50 값이 각각 256.4, 372.8, 

304.3, 310.7 μM로 양성 대조군 BHT (SC50 443.7 μM)에 비해 우수한 DPPH 

radical 소거 활성이 나타났다(Figure 136, Table 61). 

Figure 136. DPPH radical scavenging activities of compounds 9-12 from 

S. alnifolia leaves. The data are expressed as a percentage of control 

and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 61. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for 

compounds 9-12 from S. alnifolia leaves.

Compound 9 Compound 10 Compound 11 Compound 12 BHT

SC50 (μM) 256.4 372.8 304.3 310.7 443.7
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(2) ABTS+ radical 소거 활성 측정

 팥배나무 잎으로부터 분리된 4개 flavonol 배당체 화합물인 compound 9, 10, 

11, 12에 대하여 ABTS+ radical 소거 활성을 측정하였다. 각 화합물들은 15.6–

250 μM의 농도로 진행하였으며, 각각에 대해 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, compound 9, 10, 11, 12에서 SC50 값이 각각 96.8, 190.5, 141.0, 

109.7 μM로 좋은 ABTS+ radical 소거 활성이 나타났다(Figure 137, Table 

62). 

Figure 137. ABTS+ radical scavenging activities of compounds 9-12 from 

S. alnifolia leaves. The data are expressed as a percentage of control 

and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 62. SC50 values of ABTS+ radical scavenging activities for 

compounds 9-12 from S. alnifolia leaves.

Compound 9 Compound 10 Compound 11 Compound 12 BHT

SC50 (μM) 96.8 190.5 141.0 109.7 45.8
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(3) 세포 보호 효과 

① 세포 독성 평가 (MTT assay)

 HaCaT 세포를 이용하여 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보

호 효과를 측정하였다. 우선, 실험에 사용될 시료의 세포 독성을 측정하기 위해 

HaCaT 세포에 대한 팥배나무 잎으로부터 분리된 화합물 9, 10, 11, 12의 세포 

독성을 평가하였다. 그 결과, 화합물 9, 10, 11, 12는 25, 50, 100 μM의 농도에

서 compound 9가 세포 독성을 나타내었으나 compound 10, 11, 12는 세포 생

존율이 모두 90% 이상으로 나타났다(Figure 138). 따라서 화합물 9를 제외하고 

본 실험에서 사용될 시료의 농도는 세포 독성을 나타내지 않은 농도인 25, 50, 

100 μM로 실행하였다. 

Figure 138. Cell viability of isolated compounds 9-12 from S. alnifolia 

leaves in HaCaT cells. HaCaT cells were treated with different 

concentration of samples, and then cell toxicity was determined by MTT 

assay. The data represent the mean ± SD of triplicate experiments. 
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② 과산화수소 (H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과

 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과를 확인하기 앞서, 

실험에 사용될 H2O2의 농도를 정하기 위하여 H2O2 농도에 따라 HaCaT cell의 

세포 생존율을 확인하였다. 그 결과, 6 mM의 농도로 처리했을 때 세포 생존율

이 59.8%로 확인하였으며, 본 실험에서는 6 mM의 H2O2를 처리한 다음, 

compound 10, 11, 12는 25, 50, 100 μM의 농도로 손상된 세포에 실험을 실행

하였다. 그 결과, compound 10은 25, 50, 100 μM의 농도에서 각각 65.2, 

71.2, 84.9%의 세포 생존율이 확인되었으며, compound 10은 H2O2로 유도된 

세포 손상에 대하여 각각 5.4, 11.4, 25.1%의 세포 보호 효과를 확인하였다. 다

음 compound 11은 25, 50, 100 μM의 농도에서 각각 66.6, 80.4, 92.9%의 세

포 생존율이 확인되었으며, compound 11은 H2O2로 유도된 세포 손상에 대하여 

각각 6.8, 20.6, 33.1%의 세포 보호 효과를 확인하였다. 또한 compound 12는 

25, 50, 100 μM의 농도에서 각각 71.4, 79.6, 88.4%의 세포 생존율이 확인되었

으며, compound 12는 H2O2로 유도된 세포 손상에 대하여 각각 11.6, 19.8, 

28.6%의 세포 보호 효과를 확인하였다(Figure 139). 

(A)
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(B)

Figure 139. (A) Cell viability on H2O2-inducted cell damage in HaCaT 

cells. (B) Cell protective effects of isolated compounds 10-12 from S. 

alnifolia leaves on HaCaT cells damaged by H2O2. HaCaT cells were 

treated with different concentration of sample for 24h after being 

exposed to oxidative stress. The data represent the mean ± SD of 

triplicate experiments. *p <0.05;**p <0.01



- 227 -

2) 항염

 (1) Nitric oxide (NO) 생성 억제 활성

 

  마우스 대식세포(RAW 264.7)를 이용하여 팥배나무 잎으로부터 분리된 4개 

flavonoid glycoside compounds의 nitric oxide (NO) 생성 억제 활성과 세포 

독성을 측정하였다. 각각의 화합물은 25-200 μM의 농도로 실험을 진행하였다. 

그 결과, compound 9, 10, 11, 12는 모두 세포 독성 없이 농도 의존적으로 우

수한 NO 생성 억제 활성을 보였고, IC50 값은 각각 137.8, 117.4, 186.3, 128.3

로 확인되었다(Figure 140, Table 63). 이 중 compound 9 및 10은 문헌126에 

의해 항염 활성이 이미 보고되어 있으니 compound 11, 12를 가지고 추가적인 

항염 기전에 관한 실험을 진행하였다. 

Figure 140. Effects of isolated compound 9, 10, 11, 12 from S. alnifolia 

leaves on NO production and cell viability in LPS-induced RAW264.7 

cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊

＊p <0.01

Table 63. IC50 values of NO production inhibitory activity of isolated 

compounds 9-12.

Compound 9 Compound 10 Compound 11 Compound 12

IC50 (μM) 137.8 117.4 186.3 128.3
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(2) PGE2 및 전염증성 cytokine 생성 억제 활성

 Compound 11 및 12의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 이용하

여 전염증성 cytokine 및 PGE2 생성량을 측정하였다. 그 결과, compound 11은 

TNF-α, IL-6 및 PGE2의 생성을 저해 시키는 효과가 있는 것으로 확인하였다 

(Figure 141). 또한, compound 12는 TNF-α, IL-6, IL-1β 및 PGE2의 생성을 

억제시는 것을 확인할 수 있었다 (Figure 142).

Figure 141. Effects of isolated compound 11 from S. alnifolia leaves on 

PGE2, TNF-α, IL-6, IL-1β production and cell viability in LPS-stimulated 

RAW264.7 cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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Figure 142. Effects of isolated compound 12 from S. alnifolia leaves on 

PGE2, TNF-α, IL-6, IL-1β production and cell viability in LPS-stimulated 

RAW264.7 cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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6. 요약 및 결론

 본 연구는 팥배나무 잎 70% 에탄올 추출물 및 용매 분획물이 연구 대상으로 

다양한 생리 활성을 확인하고 함유된 식물화학 성분 분리를 하기 위해서 연구를 

진행하여 약품, 기능성 화장품 및 식품 등 분야에 관련된 소재로써의 이용 가능

성을 알아보고자 하였다.

 팥배나무 잎 70% EtOH 추출물을 용매의 극성에 따라 순차적으로 분획하여 

n-Hex, EtOAc, n-BuOH 및 H2O 분획물을 얻었다. 이 중 n-Hex 및  EtOAc 

분획물은 우선 VLC를 이용할 다음에 silica gel이나 Sephadex LH-20 column 

chromatography를 수행하여 단일 물질을 분리하였다. 분리된 단일 화합물은 

1D, 2D NMR 및 HR-ESI-MS를 이용하여 화합물의 구조를 확인하였으며, 문헌

과 대비하여 총 12개의 화합물을 동정하였다. 

 분리된 화합물은 ursolic acid (1), oleanolic acid (2), α-amyrin (3), 

corosolic acid (4), (E)-phytol (5), α-linolenic acid (6), α-linolenic acid 

methyl ester (7), 1-linolenoyl glycerol (8), afzelin (9), kaempferitrin (10), 

kaempferol 3-O-β-D-xylopyranosyl-(1→2)-α-L-rhamnopyranosyl-7-O-α

-L-rhamnopyranoside (11), kaempferol 3-O-[deoxy-ribo-hexos-3-ulosyl

-(1→2)-α-L-rhamnopyranosyl]-7-O-α-L-rhamnopyranoside (12)로 확인을 

되었으며, compound 12는 자연계에서 처음으로 분리된 화합물이다. 

 팥배나무 잎의 항산화 실험 결과, n-BuOH, EtOAc 분획물의 총 폴리페놀 함량

이 각각 121.3, 109.2 mg/g GAE로 나타났으며, 총 플라보노이드 함량이 각각 

44.7, 35.2 mg/g QE로 나타났다. 또한, DPPH radical 소거 활성 실험에서 

EtOAc, n-BuOH 분획물은 대조군인 BHT와 유사한 라디칼 소거 활성을 나타내

었다. 또한, HaCaT 세포를 이용하여 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 

대한 세포 보호 효과를 확인하였다. 그 결과, 팥배나무 잎의 추출물은 40 μg/mL

에서 세포독성 없이 17.5% 세포 보호 효과를 확인하였으며, EtOAc 분획물은 

20 μg/mL에서 세포독성 없이 21.1% 세포 보호 효과를 확인하였다. 한편, 팥배

나무 잎으로부터 분리된 4 개 플라보노이드 배당체인 화합물인 compound 9, 

10, 11, 12는 DPPH radical에 대한 SC50 값이 각각 256.4, 372.8, 304.3, 
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310.7 μM로 양성대조군 BHT (443.7 μM)보다 우수한 DPPH radical 소거 활성

이 나타났다. 또한, HaCaT 세포를 이용하여 과산화수소로 유도된 세포 손상에 

대한 세포 보호 효과를 확인한 결과, compound 10, 11, 12는 100 μM에서 세

포독성 없이 각각 25.1%, 33.1%, 28.6% 세포 보호 효과를 확인하였다. 

 항균 활성을 평가하기 위하여 여드름 질환에 관련된 피부 상재균에 속한 표피

포도상구균인 Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711) 그리

고 여드름균인 Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089)를 사

용하여 한천 확산법 (Paper disc diffusion method)을 통한 생육저지환 (clear 

zone) 최소 억제 농도 (minimum inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 

농도 (minimum bactericidal concentration, MBC)를 측정하였다. 그 결과, 팥배

나무 잎의 추출물 및 용매 분획물은 S. epidermidis에 경우 EtOAc, n-BuOH 분

획물, 추출물 차례로 항균 활성을 나타냈으며, MIC 값이 각각 625, 1250-2500, 

2500 μg/mL로 확인하였으며, EtOAc 분획물의 MBC 값이 10000 μg/mL로 확

인하였다. 또한, C. acnes에 경우는 n-Hex, EtOAc, 추출물 차례로 항균 활성을 

나타냈으며, MIC 값이 각각 1250, 1250-2500, 10000 μg/mL로 확인하였다. 

Compound 1, 2는 문헌1을 통하여 우수한 항균 효능이 있음을 알려져 있다.

 마우스의 대식세포인 RAW 264.7 cell을 이용하여 팥배나무 잎의 항염 활성 실

험을 진행한 결과, n-Hex, EtOAc 분획물이 100 μg/mL 이하의 농도에서 세포

독성 없이 효과적인 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 각각 66.0, 

82.3 μg/mL로 확인하였다. 팥배나무 잎으로부터 분리된 4 개 플라보노이드 배

당체인 화합물인 compound 9, 10, 11, 12는 200 μM 이하의 농도에서 세포독

성 없이 농도 의존적으로 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 각각 

137.8, 117.4, 186.3, 128.3 μM로 확인하였다. 이 중 compound 11에 대하여 

전 염증성 사이토카인인 TNF-α, IL-6 그리고 PGE2에 대한 농도 의존적으로 생

성 억제 효과를 확인하였으며, 신규 화합물인 compound 12에 대하여 전 염증성 

사이토카인인 TNF-α, IL-6, IL-1β 그리고 PGE2에 대한 농도 의존적으로 생성 

억제 효과를 확인하였다.

 팥배나무 잎의 미맥 활성 측정을 위하여 B16F10 melanoma cell을 이용하여 

melanin 생성량과 세포 독성을 측정하였다. 실험 결과, n-BuOH 분획물이 100 
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μg/mL 농도 이하에서 세포독성 없이 효과적인 멜라닌 생성 억제 활성을 나타내

었으며, 세포내 tyrosinase에 대한 농도 의존적으로 억제시킨 것을 확인하였다. 

한편, 팥배나무 잎으로부터 분리된 화합물인 compound 6, 7은 문헌127,128을 통

하여 melanin 생성 억제 효능이 있음이 알려져 있다.  

 이상의 연구를 바탕으로 팥배나무 잎 추출물을 이용하여 항산화, 항균, 항염 및 

미백 활성을 갖는 의약품 및 기능성 화장품 관련 천연 소재로써 개발 가능할 것

이라 사료된다.
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Ⅵ. 연구 4 : 팥배나무 가지 추출물의 항산화, 항균, 항염 및 

미백 활성 성분 연구

1. 재료

 팥배나무 (Sorbus alnifolia (Sieb. et Zucc.) K. Koch) 가지는 햇가지이면 붉

은 자줏빛 도는 갈색을 띠며 윤이 나고 묵으면 회갈색이 된다. 흰 갈색의 껍질눈

이 항상 있다. 

 실험에 사용한 팥배나무 가지 (시료번호 : 502)는 서귀포시 광평리 2022년 6월

에 채집하고 제주생물자원(株)로부터 구입하였다. 팥배나무 가지는 건조 후 분쇄

하여 사용하였다. (Figure 143).

Figure 143. Pictures of Sorbus alnifolia (Sieb. et Zucc.) K. Koch branches.
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2. 팥배나무 가지의 추출, 분획 및 활성 성분 분리 

1) 시료의 추출 및 용매 분획

 건조 및 분쇄한 팥배나무 가지 0.82 kg을 70% (v/v) EtOH 16.4 L에 넣은 뒤 

교반기를 이용하여 상온에서 24시간 동안 추출을 진행하였다. 추출한 시료를 감

압 여과 장치와 filter paper를 이용하여 여과하였으며, 여과한 다음 남은 잔여물

을 같은 방법으로 추출 및 여과를 1회 더 반복하였다. 얻은 여액은 37 ℃의 수

욕 상태에서 회전 진공 농축기(rotary vacuum evaporator)로 농축하여 70% 

EtOH 추출물 70.7 g을 얻었다. 얻은 70% EtOH 추출물 56.2 g을 증류수에 현

탁시킨 뒤 분액 깔때기를 이용하여 용매 낮은 극성 순서부터 순차적으로 분획하

여 n-hexane (4.8 g), ethyl acetate (10.7 g), n-butanol (16.2 g) 및 water 

(24.0 g) 분획물을 얻었다(Figure 144).

Figure 144. Extraction and solvent fractionation of S. alnifolia branches.
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2) Ethyl acetate 분흭물로부터 활성 성분 분리

EtOAc 분획물 5.0 g을 극성 별로 나누기 위하여 순상 silica gel을 충진한 

glass column을 이용하여 vacuum liquid chromatography (VLC)를 진행하였

다. 용매의 극성은 5%씩 n-Hex:EtOAc (0-100%), EtOAc:MeOH (0-50%)이 

될 때 까지 높였으며 그 후 100% MeOH을 각각 300 mL씩 용출하여 총 32개

의 fraction을 얻었다(Fr. V1-32). 

 VLC fraction들 중 Fr. V 6,7 (52.5 mg)을 n-Hexene:EtOAc (10:1)의 용매조

건으로 Silica gel column chromatography를 수행하여 compound 1 (12.6 

mg)을 얻었다.

 Fr. V11 (76.0 mg)은 TLC를 통해서 단일 점을 나타내기 때문에 compound 

compound 2를 얻었다.

 Fr. V12 (123.7 mg)를 CHCl3-MeOH (30:1)의 용매조건으로 silica gel CC를 

수행하여 compound 3 (18.4 mg)을 얻었다. 

 Fr. V15~16 (120.7 mg)를 CHCl3-MeOH (25:1)의 용매조건으로 silica gel 

CC를 수행하여 compound 4 (12.6 mg)를 얻었다.  

 Fr. V8 (32.7 mg)은 TLC를 통해서 단일 점을 나타내기 때문에 compound 

compound 5를 얻었다. 

 Fr. V18 (240.7 mg)를 CHCl3-MeOH (7:1)의 용매조건으로 Sephadex LH-20 

CC를 수행하여 compound 7 (45.9 mg)을 얻었으며, Fr. V20 (320.3 mg)를 

TLC에 찍어 보면 단일 점을 나타내기 때문에을 NMR를 통해서 상기 같은 구조 

compound 7으로 얻었다. 또한 Fr. V25 (520.4 mg)를 CHCl3-MeOH (5:2)의 

용매조건으로 Sephadex LH-20 CC를 수행하여 compound 7 (23.4 mg)과 

compound 8 (9.2 mg)을 분리하였다.

 Fr. V26 (307.2 mg)를 우선 MeOH로 결정하였다가 compound 6 (9.8 mg)을 

얻은 다음에, 나머진 부분은 CHCl3-MeOH (4:1)의 용매조건으로 Sephadex 

LH-20 column chromatography를 수행하여 compound 8 (15.2 mg)을 얻었

다.
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Figure 145. Isolation of compounds from ethyl acetate fraction of S. 

alnifolia branches.
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3. 분리된 화합물의 구조 분석

1) Compound 1, 2, 3, 4의 구조 동정

 Compound 1은 1H-NMR spectrum에서 δH 0.77 (3H, s), δH 0.85 (3H, s), δH 

0.92 (3H, s), δH 0.95 (3H, s), δH 1.00 (3H, s), δH 1.05 (3H, s), δH 1.11 

(3H, s), δH 1.23 (3H, s)의 signal들을 통하여 총 8개의 methyl proton을 가지

고 있으며, δH 5.16 (1H, t, J = 3.7 Hz)의 signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하

는 signal으로 예상하였으며, 이상 data를 바탕으로 triterpene으로 예상하였다. 

또한 δH 3.18 (1H, dd, J = 11.2, 5.5 Hz)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려

했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 

혼성에 관여하는 proton으로 예상하였다.

 13C-NMR spectrum에서 한 개 olefin group (4차 carbon δC 145.4, 3차 

carbon δC 121.9) 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 79.2 피크들

을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌60과 비교하여 compound 1은 β

-amyrin으로 동정하였다. 

 Compound 2는 13C-NMR spectrum에서 총 30개의 카본 피크가 관찰되고, 

1H-NMR spectrum에서 δH 1.27 (3H, s), δH 1.25 (3H, s), δH 1.08 (3H, s), δ

H 1.05 (3H, s), δH 1.04 (3H, d, J = 6.0 Hz), δH 0.98 (3H, d, J = 6.0 Hz), δ

H 0.91 (3H, s)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 7개의 methyl proton을 바탕

으로 triterpene으로 예상하였다. 또한 δH 5.52 (1H, t, J = 3.4 Hz)의 signal은 

olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal을 예상하였으며, δH 3.48 (1H, dd, J = 

15.6, 6.4 Hz)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으

로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으

로 예상하였다.

13C-NMR spectrum에서 δC 180.5의 signal은 carboxyl group인 carbon으로 

예상하였으며, 한 개 olefin group (4차 carbon δC 139.8, 3차 carbon δC 

126.2) 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 78.6등 피크들을 확인하

였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌51과 비교하여 compound 2는 ursolic acid 
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(3β-hydroxyurs-12-en-28-oic acid)로 동정하였다. 

 Compound 3은 1H-NMR spectrum에서 1.76 (3H, s), δH 1.47 (3H, s), δH 

1.34 (3H, s), δH 1.15 (3H, d, J = 6.9 Hz), δH 1.06 (3H, s), δH 0.90 (3H, 

s), δH 0.90 (3H, s)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 7개의 methyl proton을 

바탕으로 triterpene으로 예상하였다. 또한 δH 5.59 (1H, t, J = 3.2 Hz)의 

signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, δH 4.23 (1H, 

s)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기

음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였다.

13C-NMR spectrum에서 δC 211.8의 signal은 carbonyl group으로 예상하였으

며,  δC 181.3의 signal은 carboxyl group인 carbon으로 예상하였다. 다음에 한 

개 olefin group (4차 carbon δC 140.6, 3차 carbon δC 127.9) 및 산소가 인접

한 위치의 methine carbon인 δC 84.0하고 quaternary carbon인 73.2 등 피크

들을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌129과 비교하여 compound 3은 

2-oxopomolic acid로 동정하였다. 

 Compound 4는 1H- 및 13C-NMR spectrum 데이터에 대비해 보고 compound 

3과 비슷한 구조로 생각하였다. 1H-NMR spectrum에서 1.66 (3H, s), δH 1.43 

(3H, s), δH 1.28 (3H, s), δH 1.13 (3H, d, J = 6.4 Hz), δH 1.13 (3H, s), δH 

1.00 (3H, s), δH 0.92 (3H, s)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 7개의 

methyl proton을 바탕으로 triterpene으로 예상하였다. 또한 δH 5.60 (1H, 

t-like)의 signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, δH 

4.32 (1H, m)와 δH 3.78 (1H, d, J = 2.75 Hz)의 signal들은 13C-NMR 데이터

를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있

으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하였다.

13C-NMR spectrum에서 δC 181.2의 signal은 carboxyl group인 carbon으로 

예상하였다. 다음에 한 개 olefin group (4차 carbon δC 140.4, 3차 carbon δC 

128.4) 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 79.8과 δC 66.6하고 

quaternary carbon인 73,1 등 피크들을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문

헌130과 비교하여 compound 4는 euscaphic acid로 동정하였다. 
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         Compound 1                        Compound 2

         Compound 3                         Compound 4

Figure 146. Chemical structure of compounds 1, 2, 3 and 4
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Table 64. 1H and 13C NMR data of compounds 1, 2, 3 and 4 (400 and 100 MHz, in pyridine-d5 or CDCl3)

No.
Compound 1 Compound 2 Compound 3 Compound 4

δH  (int, mult, J Hz) δC δH  (int, mult, J Hz) δC δH  (int, mult, J Hz) δC δH  (int, mult, J Hz) δC

1 38.8 39.6 2.50 (1H, d, 12.4) 54.3 2.50 (1H, d, 12.4) 42.8 

2 27.4 28.6 211.8 4.32 (1H, m) 66.6 

3 3.18 (1H, dd, 11.2, 5.5) 79.2 3.48 (1H, dd, 15.6, 6.4) 78.6 4.23 (1H, s) 84.0 3.78 (1H, d, 2.8) 79.8 

4 40.0 40.0 46.4 39.3

5 55.4 56.3 55.4 49.2

6 18.6 19.3 19.7 19.1 

7 32.7 34.1 33.7 34.0 

8 41.9 40.5 41.2 41.0 

9 47.8 48.6 47.9 48.1

10 37.2 38.0 44.2 39.1

11 23.9 24.1 25.1 24.5 

12 5.16 (1H, t, 3.7) 121.9 5.52 (1H, t, 3.4) 126.2 5.59 (1H, t, 3.2) 127.9 5.60 (1H, t-like) 128.4

13 145.4 139.8 140.6 140.4 

14 42.5 43.0 42.8 43.3 

15 27.1 29.2 29.9 29.9

16 26.4 25.4 26.9 26.8 

17 32.8 48.6 48.8 48.7 

18 47.4 2.66 (1H, d, 11.4) 54.0 3.17 (1H, s) 55.1 3.06 (1H, s) 55.0

19 47.0 39.9 73.2 73.1

20 31.3 39.9 42.9 42.6 

21 34.9 31.6 27.6 27.4 

22 37.3 37.8 39.0 39.0 

23 0.85 (3H, s) 28.3 1.25 (3H, s) 29.3 1.34 (3H, s) 30.0 1.28 (3H, s) 30.5

24 0.77 (3H, s) 15.8 1.05 (3H, s) 17.1 0.90 (3H, s) 17.4 0.92 (3H, s) 22.7 

25 1.00 (3H, s) 15.7 0.91 (3H, s) 16.2 1.06 (3H, s) 16.9 1.00 (3H, s) 17.1 

26 1.11 (3H, s) 17.0 1.08 (3H, s) 18.0 0.90 (3H, s) 17.9 1.13 (3H, s) 17.7 

27 1.23 (3H, s) 26.2 1.27 (3H, s) 24.4 1.76 (3H, s) 24.4 1.66 (3H, s) 25.1 

28 1.05 (3H, s) 28.6 180.5 181.3 181.2 

29 0.95 (3H, s) 33.6 1.04 (3H, d, 6.0) 18.0 1.47 (3H, s) 27.5 1.43 (3H, s) 27.5 

30 0.92 (3H, s) 23.7 0.98 (3H, d, 6.0) 21.9 1.15 (3H, d, 6.9) 17.3 1.13 (3H, d, 6.4) 17.3
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2) Compound 5, 6의 구조 동정

Compound 5는 13C-NMR spectrum에서 총 29개의 카본 피크가 관찰되며, 

1H-NMR spectrum에서 δH 0.66 (3H, s), δH 0.98 (3H, s), δH 0.90 (3H, d, J 

= 6.9 Hz), δH 0.81 (3H, d, J = 7.3 Hz), δH 0.79 (3H, d, J = 7.3 Hz), δH 

0.82 (3H, t, J = 7.3 Hz)의 signal들은 적분 값을 통하여 총 6개의 methyl 

proton을 바탕으로 sterol 계통의 화합물임을 예상하였다. 또한 δH 5.33 (1H, d, 

J = 5.0 Hz)의 signal은 olefin의 sp2 혼성에 관여하는 signal으로 예상하였으며, 

δH 3.50 (1H, m)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것

으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton

으로 예상하였다.

 13C-NMR spectrum에서 한 개 olefin group (4차 carbon δC 141.0, 3차 

carbon δC 121.9) 및 산소가 인접한 위치의 methine carbon인 δC 72.0등 피크

들을 확인하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌61과 비교하여 compound 5는 β

-sitosterol로 동정하였다. 

 Compound 6은 1H와 13C-NMR 데이터를 종합하여 compound 5와 유사한 경

우를 나타내었으며, δH 5.09-3.62에 분포하는 signal을 통하여 당의 구조를 가

지고 있는 β-sitosterol의 배당체이라 예상하였다. 당의 종류는 13C-NMR 

spectrum에서 δC 103.0, 79.0, 78.6, 75.8, 72.2, 63.3에서 6개의 signal과 

1H-NMR spectrum에서 glycosidation shift를 생긴 δH 5.09 (1H, d, J = 7.8 

Hz)의 anomeric proton의 커플링 컨스탄트를 통하여 β-D-glucopyranoside임

을 예상하였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌131과 비교하여 compound 6은 

daucosterol (sitosterol 3-O-β-D-glucopyranoside)로 동정하였다.
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                               Compound 5  

                                 Compound 6   

Figure 147. Chemical structure of compounds 5 and 6
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Table 65. 1H and 13C NMR data of compounds 5 and 6 (400 and 100 

MHz, in CDCl3 and C5D5N)

No.
Compound 5 Compound 6

δH (int, mult, J Hz) δC δH (int, mult, J Hz) δC

1 37.4 37.4
2 31.9 30.5 

3 3.50 (1H, m) 72.0 4.01 (1H，m) 79.1

4 42.5 39.8
5 141.0 141.4
6 5.33 (1H, d, 5.0) 121.9 5.37 (1H, d, 1.8) 122.4
7 32.1 32.5 
8 32.1 30.7
9 50.3 50.8
10 36.7 36.9 
11 21.3 21.8
12 40.0 40.4
13 42.5 43.0
14 57.0 57.3
15 24.5 25.0
16 28.5 29.0
17 56.2 56.7
18 0.66 (3H, s) 12.1 0.68 (3H, s) 12.5
19 0.98 (3H, s) 20.0 0.95 (3H, s) 19.7
20 36.4 34.7
21 0.90 (3H, d, 6.9) 19.0 1.00 (3H, d, 6.4) 19.5
22 34.1 32.7 
23 26.2 26.8
24 46.0 46.5
25 29.3 29.9
26 0.81 (3H, d, 7.3) 19.6 0.92 (3H, d, 7.8) 20.5
27 0.79 (3H, d, 7.3) 19.2 0.90 (3H, d, 7.8) 19.9
28 23.3 23.9
29 0.82 (3H, t, 7.3) 12.2 0.88 (3H, t, 7.3) 12.6
1` 5.09 (1H, d. 7.8) 103.0
2` 3.92~4.63 (sugar H) 75.8
3` 3.92~4.63 (sugar H) 79.0
4` 3.92~4.63 (sugar H) 72.2
5` 3.92~4.63 (sugar H) 78.6
6` 3.92~4.63 (sugar H) 63.3
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3) Compound 7의 구조 동정

 Compound 7은 1H-NMR spectrum 분석 결과, δH 6.97 (1H, d, J = 1.8 Hz), 

δH 6.80 (1H, dd, J = 8.2, 1.8 Hz), δH 6.76 (1H, d, J = 8.2 Hz)의 signal은 

coupling constant를 통해 서로 ortho-, meta-coupling을 하고 있는 aromatic 

ring 구조를 예상하였으며, δH 5.94 (1H, d, J = 2.3 Hz), δH 5.92 (1H, d, J = 

2.3 Hz)의 signal은 coupling constant를 통해 서로meta-coupling을 하고 있는 

aromatic ring 구조를 예상하였다. δH 4.82 (1H, s)와 δH 4.18 (1H, m)의 

signal는 deshielding된 것으로 보아 전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 

혼성에 관여하는 proton으로 예상하였다. 13C-NMR spectrum에서 총 15개의 

carbon peak가 관찰되었으며, 1H-NMR data를 종합하여 flavan-3-ol 구조가 

있을 것이라 예상할 수 있다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌132과 비교하여 

compound 7은 epi-catechin으로 동정하였다. 

Figure 148. Chemical structure of compound 7
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Table 66. 1H and 13C NMR data of compound 7 (400 and 100 MHz, in 

CD3OD)

No.
Compound 7

δH (int, mult, J Hz) δC

2 4.82 (1H, s) 80.0

3 4.18 (1H, m) 67.6

4
2.86 (1H, dd, 16.5, 4.6)

2.74 (1H, dd, 16.5, 2.8)
29.4

5 158.1

6 5.94 (1H, d, 2.3) 96.5

7 157.8

8 5.92 (1H, d, 2.3) 96.0

9 157.5

10 100.2

1’ 132.4

2’ 6.97 (1H, d, 1.8) 115.4

3’ 146.1

4’ 145.9

5’ 6.76 (1H, d, 8.2) 116.0

6’ 6.80 (1H, dd, 8.2, 1.8) 119.5
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4) Compound 8의 구조 동정

 Compound 8은 δH 7.58-7.60 (2H, m), δH 7.45-7.47 (3H, m)의 signal은  

13C-NMR 데이터를 종합하여 δC 135.0, 131.2, 130.3, 129.1의 피크를 통하여 

대칭하는 aromatic ring 구조를 예상하였으며, δC 102.1, 78.5, 78.0, 74.9, 

71.6, 62.9에서 6개의 signal과 1H-NMR spectrum에서 glycosidation shift δH 

4.24 (1H, d, J = 7.3 Hz)의 anomeric proton의 커플링 컨스탄트를 통하여 β

-form의 glucopyranoside가 한 개 연결되어 있음을 예상하였다. 또한 δH 5.92 

(1H, s)의 signal은 13C-NMR 데이터를 고려했을 때, deshielding된 것으로 보아 

전기음성도가 큰 산소가 인접해 있으며 sp3 혼성에 관여하는 proton으로 예상하

였다. 이상의 결과를 바탕으로 문헌133과 비교하여 compound 8은 prunasin으로 

동정하였다. 

Figure 149. Chemical structure of compound 8
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Table 67. 1H and 13C NMR data of compound 8 (400 and 100 MHz, in 

CD3OD)

No.
Compound 8

δH (int, mult, J Hz) δC

1 119.6

2 5.92 (1H, s) 68.5

3 135.0

4 7.58-7.60 (1H, overlapped) 130.3

5 7.45-7.47 (1H, overlapped) 129.1

6 7.45-7.47 (1H, overlapped) 131.2

7 7.45-7.47 (1H, overlapped) 129.1

8 7.58-7.60 (1H, overlapped) 130.3

1’ 4.24 (1H, d, 7.3) 102.1

2’ 3.20-3.35 (1H, overlapped) 74.9

3’ 3.20-3.35 (1H, overlapped) 78.0

4’ 3.20-3.35 (1H, overlapped) 71.6

5’ 3.20-3.35 (1H, overlapped) 78.5

6’
3.92 (1H, dd, 11.9, 2.3)

3.70 (1H, dd, 11.9, 6.0)
62.9
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4. 추출물 및 분획물의 활성 실험 결과

 1) 항산화

  (1) 총 폴리페놀 함량 

 

 총 폴리페놀 함량은 gallic acid 검정곡선을 이용하여 팥배나무 가지 추출물 및 

분획물에 함유되어 있는 총 폴리페놀 함량을 측정하였다. 측정된 값은 시료 1 g 

당 함유하고 있는 gallic acid의 양(GAE; gallic acid equivalent)으로 환산해서 

나타내었다. 실험 결과, n-BuOH 및  EtOAc 분획물에서 241.06±1.10, 

222.87±2.43 mg/g GAE로 다른 분획물들에 비해 많은 폴리페놀을 함유하고 있

는 것으로 나타났다(Figure 150).

  (2) 총 플라보노이드 함량 

 총 플라보노이드는 quercetin을 표준물질로 한 표준검정곡선을 이용하여 추출

물 및 분획물에 함유되어 있는 총 플라보노이드 함량을 측정하였다. 측정된 값은 

시료 1 g 당 함유하고 있는 quercetin의 양(QE; quercetin equivalent)으로 환

산해서 나타내었다. 실험 결과, EtOAc 분획물에서  75.33±2.02 mg/g QE로 추

출물 및 다른 분획물들에 비해 가장 많은 플라보노이드를 함유하고 있는 것으로 

나타났다(Figure 151).
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Figure 150. Total phenolic contents of extract and solvent fractions from 

S. alnifolia branches. The data represent the mean ± SD of triplicate 

experiments.

Figure 151. Total flavonoid contents of extract and solvent fractions from 

S. alnifolia branches. The data represent the mean ± SD of triplicate 

experiments.
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(3) DPPH radical 소거 활성 

 팥배나무 가지의 추출물 및 분획물에 대하여 DPPH radical 소거 활성을 측정

하였다. 각 시료들은 25–400 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 대

한 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, EtOAc, n-BuOH 분획물의 SC50 값이 각각 66.0, 72.5 μg/mL로 다

른 분획물들에 비해 우수한 DPPH radical 소거 활성이 나타났다(Figure 152, 

Table 68). 

Figure 152. DPPH radical scavenging activities of extract and solvent

layers from S. alnifolia branches. The data are expressed as a percentage 

of control and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 68. SC50 values of DPPH radical scavenging activities for extract 

and solvent fractions from S. alnifolia branches.

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O BHT

SC50 (µg/mL) 74.0 178.5 26.4 38.1 300.6 44.0
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(4) ABTS+ radical 소거 활성 

 팥배나무 가지의 추출물 및 분획물에 대하여 ABTS+ radical 소거 활성을 측정

하였다. 각 시료들은 6.25–200 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 각각에 

대한 SC50 값을 계산하였다. 

 실험 결과, n-BuOH, EtOAc 분획물과 추출물의 SC50 값이 각각 33.9, 64.9, 

77.2 μg/mL로 다른 분획물들에 비해 우수한 ABTS+ radical 소거 활성이 나타

났다(Figure 153, Table 69).

Figure 153. ABTS+ radical scavenging activities of extract and solvent

layers from S. alnifolia branches. The data are expressed as a percentage 

of control and represent the mean ± SD of triplicate experiments.

Table 69. SC50 values of ABTS+ radical scavenging activities for extract 

and solvent fractions from S. alnifolia branches

Extract n-Hex EtOAc n-BuOH H2O BHT

SC50 (µg/mL) 82.3 >200 34.5 40.9 >200 17.0
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(5) 세포 보호 효과 

① 세포 독성 평가 (MTT assay)

 HaCaT 세포를 이용하여 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보

호 효과를 측정하였다. 우선, 실험에 시용될 시료의 세포 독성을 측정하기 위해 

HaCaT 세포에 대한 추출물 및 용매 분획물의 세포 독성을 평가하였다. 그 결

과, 팥배나무 가지 추출물과 각 용매 분획물은 5, 10 μg/mL의 농도에서 세포 생

존율이 모두 90% 이상으로 나타났다(Figure 154). 따라서 분 실험에서 사용될 

시료의 농도는 세포 독성을 나태내지 않은 농도인 5, 10 μg/mL로 실행하였다. 

Figure 154. Cell viability of extract and solvent fractions from S. alnifolia 

branches in HaCaT cells. HaCaT cells were treated with different 

concentration of samples, and then cell toxicity was determined by MTT 

assay. The data represent the mean ± SD of triplicate experiments. 
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② 과산화수소 (H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과

 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과를 확인하기 앞서, 

실험에 사용될 H2O2의 농도를 정하기 위하여 H2O2 농도에 따라 HaCaT cell의 

세포 생존율을 측정하였다. 그 결과, 6 mM의 농도 하 세포 생존율이 57.8%로 

확인하였다. 따라서 본 실험에서는 6 mM의 H2O2를 처리한 다음 팥배나무 가지 

추출물 및 각 용매 분획물은 5, 10 μg/mL의 농도로 손상된 세포에 실험을 실행

하였다. 그 결과, 팥배나무 가지의 EtOAc 분획물은 5, 10 μg/mL의 농도에서 각

각 65.6, 77.3%의 세포 생존율이 확인되었으며, EtOAc 분획물은 H2O2로 유도

된 세포 손상에 대하여 각각 3.9, 15.6%의 세포 보호 효과를 확인하였다. 또한 

팥배나무 가지의 n-BuOH 분획물은 5, 10 μg/mL의 농도에서 각각 66.6, 76.5%

의 세포 생존율이 확인되었으며, n-BuOH 분획물은 H2O2로 유도된 세포 손상에 

대하여 각각 4.9, 14.8%의 세포 보호 효과를 확인하였다(Figure 155). 

(A)
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(B)

Figure 155. (A) Cell viability on H2O2-inducted cell damage in HaCaT 

cells. (B) Cell protective effects of extract and solvent fractions from S. 

alnifolia branches on HaCaT cells damaged by H2O2. HaCaT cells were 

treated with different concentration of sample for 24h after being 

exposed to oxidative stress. The data represent the mean ± SD of 

triplicate experiments. *p <0.05;**p <0.01
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2) 항균

(1) Paper disc diffusion method

 팥배나무 가지 추출물 및 분획물의 항균 활성을 확인하기 위하여 피부 상재균

(resident flora)인 Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711), 

여드름균인 Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089) 및 충치

균인 Streptococcus mutans (KCCM 4015)를 사용하여 paper disc diffusion 

method로 clear zone을 확인하였다. 

 그 결과, 팥배나무 가지의 추출물 및 분획물이 S. epidermidis에 대한 EtOAc 

분획물이 우수한 항균 활성을 나타내었으며,  n-BuOH, 추출물 및 n-Hex 분획

물의 순서로 활성이 우수하게 나타났다.

 또한, 팥배나무 가지의 추출물 및 이 C. acnes에 대하여 H2O 분획물을 제외하

고 우수한 항균 활성을 나타냈다. 

Figure 156. Results of paper disc diffusion method of extract and solvent 

fractions from S. alnifolia branches on S. epidermidis and C. acnes.
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Table 70. Antibacterial activities of extract and solvent fractions from S. 

alnifolia branches

Sample  : 6 mg

Positive control (Erythromycin) : 60 µg

Disc size : 8 mm × 1.5 mm

N.A. : No Activity

Bacterial density

(1.5×106 

CFU/mL)

Clear zone (mm)

S. epidermidis

CCARM CCARM CCARM

3709 3710 3711

Extract 12.0 9.0 9.5

n-Hex Fr. 9.5 9.0 9.5

EtOAc Fr. 16.0 13.5 12.0

n-BuOH Fr. 14.5 14.0 10.0

H2O Fr. 9 N.A. N.A.

Positive control 30.0 N.A. 31.0

Bacterial density

(1×108 CFU/mL)

Clear zone (mm)

C. acnes

CCARM CCARM CCARM CCARM

0081 9009 9010 9089

Extract 13.0 10.0 12.0 10.0

n-Hex Fr. 11.0 8.5 9.0 9.0

EtOAc Fr. 15.0 11.0 14.0 11.0

n-BuOH Fr. 16.0 14.0 15.0 14.0

H2O Fr. N.A. N.A. N.A. N.A.

Positive control 64.0 N.A. N.A. 46.0
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(2) MIC 및 MBC

 Paper disc diffusion법을 통해 팥배나무 가지의 항균 활성을 확인하였으며, 활

성을 가지고 있는 시료에 대해 추가적으로 균주 생장 최소 억제 농도 (minimum 

inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 농도 (minimum bactericidal 

concentration, MBC)를 측정하였다. 사용한 시료의 최대 농도는 10000 μg/mL

로 하였으며, 최소 농도가 9.76 μg/mL가 되도록 two-fold serial dilutions 방법

으로 희석하여 실험하였다.

 그 결과, S. epidermidis의 경우에는 팥배나무 가지의 추출물 및 용매 분획물에

서 실험한 모든 균주의 MIC 값을 확인하였으며, 그 중 각각 MIC 값 이상의 시

료 배양액을 배지에 도말하여 MBC 값을 확인하였다. 그 결과, EtOAc 분획물에

서 S. epidermidis에 대한 MBC 값을 2500 μg/mL로 확인하였으며, n-BuOH 

분획물에서 S. epidermidis에 대한 MBC 값을 2000-5000 μg/mL로 확인하였

고, 추출물의 경우에는 S. epidermidis에 대한 MBC 값을 5000-10000 μg/mL

로 확인되었다(Table 71). 

 C. acnes의 경우에는 팥배나무 가지의 n-Hex, EtOAc 분획물, 추출물 및 

n-BuOH 분획물은 C. acnes에 대한 차례로 항균 활성을 보였다(Table 72). 
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Table 71. MIC and MBC values of S. alnifolia branches on S. epidermidis.

Unit : μg/mL

Table 72. MIC and MBC values of S. alnifolia branches on C. acnes.

Unit : μg/mL

S. epidermidis

CCARM 3709 CCARM 3710 CCARM 3711

MIC MBC MIC MBC MIC MBC

Extract 1250 10000 1250 5000 1250 5000

n-Hex Fr. 2500 >10000 2500 >10000 2500 10000

EtOAc Fr. 625 2500 625 2500 625 2500

n-BuOH Fr. 1250 2500 1250 2500 1250 5000

H2O Fr. 5000 >10000 5000 >10000 5000 >10000

C. acnes

CCARM 0081 CCARM 9009 CCARM 9010 CCARM 9089

MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC

Extract 2500 >10000 5000 >10000 5000 >10000 2500 >10000

n-Hex Fr. 1250 >10000 1250 >10000 1250 >10000 1250 >10000

EtOAc Fr. 2500 10000 2500 10000 2500 >10000 2500 >10000

n-BuOH Fr. 5000 >10000 5000 >10000 5000 >10000 5000 >10000

H2O Fr. >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000 >10000
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3) 항염

 (1) Nitric oxide 생성 억제 활성

 팥배나무 가지 추출물 및 용매 분획물의 NO 생성 억제 활성과 세포 생존율 

(MTT)을 확인하기 위하여 마우스 대식세포(RAW 264.7)를 이용하였다. 우선 추

출물과 용매 분획물은 100 μg/mL 농도로 실험을 실행하였다. 그 결과, n-Hex 

분획물을 제외하고 다른 시료의 세포 독성 모두 없는 것으로 보였다. 또한 추출

물 및 EtOAc 분획물에서 우수한 NO 생성억제 활성을 나타내었으며, 억제율이 

각각 83.2%, 85.8%로 확인되었다.(Figure 157). 추출물에서 NO 생성 억제율이 

50%일 때의 농도(IC50)를 확인하기 위하여 추가적으로 추출물은 12.5-100 μ

g/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 팥배나무 가지 추출물은 농도 의존적으로 

NO 생성 억제 활성을 보였고, IC50 값은 48.7 μg/mL로 확인되였으며, n-Hex 

분획물은 5-40 μg/mL의 농도로 실험을 진행한 결과, n-Hex 분획물은 세포 독

성도 없이 농도 의존적으로 NO 생성 억제 활성을 확인하였으며, IC50 값은 17.5 

μg/mL로 나타냈다. 마찬가지로 EtOAc 분획물은 12.5-100 μg/mL의 농도로 실

험을 진행한 결과, EtOAc 분획물은 세포 독성도 없이 농도 의존적으로 NO 생성 

억제 활성을 보였고, IC50 값은 22.0 μg/mL로 확인되었다(Figure 158).
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Figure 157. Effects of extract and solvent fractions from S. alnifolia 

branches on NO production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 

cells. The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, or with 

LPS plus extract and solvent fractions from Sorbus alnifolia (Sieb. et 

Zucc.) K. Koch branches and 2-amino-4-picoline (positive control, 5 μM) 

for 24 h. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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Figure 158. Effects of Extract, n-Hex and EtOAc fractions from S. 

alnifolia branches on NO production and cell viability in LPS-stimulated 

RAW264.7 cells. The cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, 

or with LPS plus n-Hex and EtOAc fractions from Sorbus alnifolia (Sieb. 

et Zucc.) K. Koch branches and 2-amino-4-picoline (positive control, 5 μ

M) for 24 h. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01

(2)  PGE2 및 전염증성 cytokine 생성 억제 활성

 팥배나무 가지 추출물의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 이용하

여 PGE2 및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 결과, 팥배나무 가지 

추출물은 PGE2 및 IL-1β의 생성을 농도 의존적으로 저해 시키는 효과가 있는 

것으로 확인하였다(Figure 159).
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Figure 159. Effects of extract from S. alnifolia branches on PGE2, IL-1β 

production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The data 

are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p 

<0.01

 팥배나무 가지 n-Hex 분획물의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA kit를 

이용하여 PGE2 및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 결과, 팥배나무 

가지 n-Hex 분획물은 PGE2의 생성을 농도 의존적으로 억제시키는 것을 확인할 

수 있었다(Figure 160).
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Figure 160. Effects of n-Hex fractions from S. alnifolia branches on PGE2 

production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 cells. The data 

are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p 

<0.01

 또한, 팥배나무 가지 EtOAc 분획물의 항염 활성 기전을 연구하기 위해 ELISA 

kit를 이용하여 PGE2 및 전염증성 cytokine 생성량을 측정하였다. 그 결과, 팥배

나무 가지 EtOAc 분획물은 PGE2 및 전 염증성인자인 TNF-α, IL-1β의 생성을 

농도 의존적으로 저해 시키는 효과가 있는 것으로 확인하였다(Figure 161).
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Figure 161. Effects of EtOAc fractions from S. alnifolia branches on 

PGE2, TNF-α, IL-1β production and cell viability in LPS-stimulated 

RAW264.7 cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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4) 미백

 (1) Melanogenesis 억제 활성 

 

 B16F10 melanoma cell을 이용하여 팥배나무 가지 추출물 및 용매 분획물의 

멜라닌 생성 억제 활성과 세포 독성을 측정하였다. 우선 추출물 및 각 분획물을 

100 μg/mL 농도로 실험을 진행한 결과, n-BuOH 분획물 시료가 세포 독성 없

이 42.0%로 melanin 생성 억제 활성을 나타냈으나, 추출물, n-Hex 및 EtOAc 

분획물은 세포 독성이 있는 것으로 보였다(Figure 162).

 상술한 결과를 바탕으로 추출물에 대한 농도를 내리고 세포 독성이 없을 때까

지 20, 30, 40, 50 μg/mL의 농도로 실험을 진행하였으며, 추출물은 농도 의존

적으로 melanin 생성 억제 활성을 확인하였다. 또한, n-BuOH 분획물의 경우에

는  12.5-100 μg/mL의 농도로 실험을 진행한 결과, 세포 독성 없이 농도 의존

적으로 melanin 생성 억제 활성을 확인하였다(Figure 163).

Figure 162. Melanin contents and cell viability of extract and solvent 

fractions of S. alnifolia branches in α-MSH induced B16F10 melanoma 

cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊

p <0.05; ＊＊p <0.01
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Figure 163. Melanin contents and cell viability of Extract and n-BuOH 

fractions of S. alnifolia branches in α-MSH induced B16F10 melanoma 

cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊

p <0.05; ＊＊p <0.01
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(2) Intracellular tyrosinase 저해 활성

  Melanogenesis 억제 효과가 있는 추출물 및 n-BuOH 분획물에 대한 미백 메

커니즘을 확인하기 위해서 세포 내의 tyrosinase 저해 활성을 측정하였다. 그 결

과, 추출물 및 n-BuOH 분획물은 모두 농도 의존적으로 세포 내의 tyrosinase 

저해 시키는 효과가 있는 것으로 확인하였다(Figure 164).

Figure 164. Intracellular tyrosinase inhibitory activity of Extract and 

n-BuOH fractions of S. alnifolia branches in α-MSH induced B16F10 

melanoma cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊＊p <0.01
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5. 분리된 화합물의 활성을 실험 결과 

1) 항균 

(1) MIC 및 MBC

 팥배나무 가지 추출물로부터 분리된 2개의 triterpenoids 화합물에 대해 항균 

활성을 확인하기 위하여 피부 상재균(resident flora)인 Staphylococcus 

epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711), 여드름균인 Cutibacterium acnes 

(CCARM 0081, 9009, 9010, 9089) 균주 생장 최소 억제 농도 (minimum 

inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 농도 (minimum bactericidal 

concentration, MBC)를 측정하였다. 사용한 시료의 최대 농도는 2000 μM로 하

였으며, 최소 농도가 1.95 μM가 되도록 two-fold serial dilutions 방법으로 희

석하여 실험하였다.

 그 결과, S. epidermidis의 경우에는 팥배나무 가지로부터 분리된 2개의  

triterpenoids 화합물에서 compound 3의 MIC 값을 250-500 μM로 확인하였으

며, compound 4의 MIC 값을 1000-2000 μM로 확인하였다. 다음 compound 3 

및 4는 S. epidermidis에 각각 MBC 값을 확인하기 위하여 MIC 값 이상의 시료 

배양액을 배지에 도말하여 실험을 진행한 결과, compound 3은 3711 균주만에 

대한 활성을 나타내며 MBC 값을 1000 μM로 확인하였으나, compound 4는 모

두 균주에 대한 2000μM 하에서 MBC 값을 안 내타낸 것으로 보였다. 

 또한, C. acnes의 경우에는 팥배나무 가지로부터 분리된 2개의 triterpenoids 

화합물에서 compound 3의 MIC 값을 62.5-1000 μM로 확인하였으며, 

compound 4의 MIC 값을 125-2000 μM로 확인하였다. 다음 compound 3 및 

4는 C. acnes에 각각 MBC 값을 확인하기 위하여 MIC 값 이상의 시료 배양액

을 배지에 도말하여 실험을 진행하였으며, compound 3은 9010 균주를 제외하

고 나머지 모든 균주에 활성을 나타났고 MBC 값을 500-2000 μM로 확인하였

으며, compound 4는 0081, 9009 균주를 제외하고 나머지 균주에 대한 MBC 

값을 250-2000 μM로 확인하였다.
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Table 73. MIC and MBC values of compounds 3 and 4 from S. alnifolia 

branches on S. epidermidis and C. acnes.

Unit: µM

2) 항염 

 (1) Nitric oxide (NO) 생성 억제 활성

 

  마우스 대식세포(RAW 264.7)를 이용하여 팥배나무 가지로부터 분리된 

compound 3, 4의 nitric oxide (NO) 생성 억제 활성 및 세포 독성을 확인하였

다. 우선 compound 3에 대하여 25, 50, 100, 200 μM 농도로 실험을 진행한 

결과, 200 μM 이하의 농도에서 세포 독성 없이 농도 의존적으로 NO 생성 억제 

활성을 버였고, IC50 값은 94.4 μM로 확인되었다. 마찬가지로 compound 4에 대

하여 2.5, 5, 10, 20 μM의 농도로 실험을 진행한 결과, 20 μM 이하의 농도에서 

세포 독성 없이 농도 의존적으로 NO 생성 억제 활성을 확인하였고, IC50 값은 

13.8 μM로 나타났다(Figure 165). 

S. epidermidis C. acnes

CCARM 

3709

CCARM 

3710

CCARM 

3711

CCARM 

0081

CCARM 

9009

CCARM 

9010

CCARM 

9089

MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC MIC MBC

3 250 >2000 250 >2000 500 1000 250 500 1000 2000 250 >2000 62.5 500

4 1000 >2000 2000 >2000 2000 >2000 2000 >2000 1000 >2000 250 2000 125 250



- 270 -

Figure 165. Effects of isolated compounds 3, 4 from S. alnifolia branches 

on NO production and cell viability in LPS-induced RAW264.7 cells. The 

cells were stimulated with 100 ng/mL of LPS only, or with LPS plus 

isolated compounds 3, 4 from S. alnifolia branches and 

2-amino-4-picoline (positive control, 5 μM) for 24 h. The data are 

represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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 (2) PGE2 및 전염증성 cytokine 생성 억제 활성

 NO 생성 억제 활성이 우수한 compound 3 및 4에 대하여 항염 활성 기전을 

연구하기 위해 ELISA kit를 이용하여 전염증성 cytokine 및 PGE2 생성량을 측

정하였다. 그 결과, compound 3은 TNF-α, IL-6 및 PGE2의 생성을 저해 시키

는 효과가 있는 것으로 확인하였다(Figure 166). 또한, compound 4는 TNF-α, 

IL-6, IL-1β의 생성을 억제시키는 것을 확인할 수 있었다(Figure 167).
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Figure 166. Effects of isolated compound 3 from S. alnifolia branches on 

PGE2, TNF-α, IL-6 production and cell viability in LPS-stimulated 

RAW264.7 cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate 

experiments. ＊p <0.05; ＊＊p <0.01
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Figure 167. Effects of isolated compound 4 from S. alnifolia branches on 

TNF-α, IL-6 production and cell viability in LPS-stimulated RAW264.7 

cells. The data are represent the mean ± SD of triplicate experiments. ＊

p <0.05; ＊＊p <0.01
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6. 요약 및 결론

 본 연구는 팥배나무 가지 70% 에탄올 추출물 및 용매 분획물을 연구 대상으로 

다양한 생리 활성을 확인하고 함유된 식물화학 성분 분리를 하기 위해서 연구를 

진행하여 약품, 기능성 화장품 및 식품 등 분야에 관련된 소재로써의 이용 가능

성을 알아보고자 하였다.

 팥배나무 가지 70% EtOH 추출물을 용매의 극성에 따라 순차적으로 분획하여 

n-Hex, EtOAc, n-BuOH 및 H2O 분획물을 얻었다. 이 중 n-Hex 및  EtOAc 

분획물은 우선 VLC를 이용할 다음에 silica gel 또는 Sephadex LH-20 column 

chromatography를 수행하여 단일 물질을 분리하였다. 분리된 단일 화합물은 1H 

및 13C NMR를 이용하여 화합물의 구조를 확인하였으며, 문헌과 대비하여 총 12

개의 화합물을 동정하였다. 

 분리된 화합물은 β-amyrin (1), ursolic acid (2),  2-oxopomolic acid (3), 

euscaphic acid (4), β-sitosterol (5), daucosterol (6), epi-catechin (7), 

prunasin (8)로 획인을 되었다. 

 팥배나무 가지의 항산화 실험 결과, n-BuOH, EtOAc 분획물의 총 폴리페놀 함

량이 각각 241.1, 222.9 mg/g GAE로 나타났으며, 총 플라보노이드 함량이 각

각 75.3, 37.2 mg/g QE로 나타났다. 또한, DPPH radical 소거 활성 실험에서 

EtOAc, n-BuOH 분획물은 대도군인 BHT보다 우수한 라디칼 소거 활성을 나타

내었으며, SC50 값이 각각 26.4, 38.1 μg/mL로 확인하였다. 또한, HaCaT 세포

를 이용하여 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 손상에 대한 세포 보호 효과를 확

인하였다. 그 결과, 팥배나무 가지의 추출물 및 용매 분획물은 5, 10 μg/mL에서 

다 세포독성 없이, EtOAc 분획물은 각각 3.9, 15.6% 세포 보호 효과를 확인하

였고, n-BuOH 분획물은 각각 4.9, 14.8% 세포 보호 효과를 확인하였다. 팥배나

무 가지로 분리된 epi-catechin (7)는 문헌132,134을 통하여 우수한 항산화 및 세

포 보호 효능이 있음을 알려져 있다.

 항균 활성을 평가하기 위하여 여드름 질환에 관련된 피부 상재균에 속한 표피

포도상구균인 Staphylococcus epidermidis (CCARM 3709, 3710, 3711) 그리

고 여드름균인 Cutibacterium acnes (CCARM 0081, 9009, 9010, 9089)를 사

용하여 한천 확선 법 (Paper disc diffusion method)을 통한 생육저지황 (clear 
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zone)최소 억제 농도 (minimum inhibitory concentration, MIC) 및 최소 사멸 

농도 (minimum bactericidal concentration, MBC)를 측정하였다. 그 결과, 팥배

나무 가지의 추출물 및 용매 분획물은 S. epidermidis에 경우 EtOAc, n-BuOH, 

추출물, n-Hex, H2O 분획물 차례로 항균 활성을 나타냈으며, MIC 값이 가가 

625, 1250, 1250, 2500, 5000 μg/mL로 확인하였으며, EtOAc, n-BuOH 분획

물, 추출물의 MBC 값이 각각 2500, 2500-5000, 2500-10000 μg/mL로 확인

하였다. 또한, C. acnes에 경우는 n-Hex, EtOAc, 추출물, n-BuOH 분획물 차례

로 항균 활성을 나타냈으며, MIC 값이 가가 1250, 2500, 2500-2500, 5000 μ

g/mL로 확인하였다. 팥배나무 가지에서 분리된 compound 3, 4은 S. 

epidermidis 및 C. acnes에 항균 실험을 한 결과, compound 3는 S. 

epidermidis과 C. acnes에 MIC 값이 각각 250-500, 62.5-1000 μM로 확인하

였고, compound 4는 S. epidermidis과 C. acnes에 MIC 값이 각각 

1000-2000, 125-2000 μM로 확인하였다.

 마우스의 대식세포인 RAW 264.7 cell을 이용하여 팥배나무 가지의 항염 활성 

실험을 진행한 결과, 추출물, EtOAc 분획물이 100 μg/mL 이하의 농도에서 세

포독성 없이 효과적인 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 각각 

48.7, 22.0 μg/mL로 확인하였으며, n-Hex 분획물이 40 μg/mL 이하의 농도에

서 세포독성 없이 효과적인 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 17.5 

μg/mL로 확인하였다. 또한 추출물, n-Hex 및 EtOAc 분획물이 전 염증성 사이

토카인 및 PGE2의 생성 억제 실험한 결과, 추출물, n-Hex 및 EtOAc 분획물은 

PGE2에 대한 모두 농도 의존적으로 생성 억제 효과를 확인했다. 팥배나무 가지

로부터 분리된 2 개 tripertenoids 화합물인 compound 3, 4은 항염 활성 실험

을 한 결과, 2-oxopomolic acid (3)는 25-200 μM 범위 농도에서 세포독성 없

이 농도 의존적으로 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 99.7 μM로 

확인하였으며, 전 염증성 사이토카인인 TNF-α, IL-6 그리고 PGE2에 대한 농도 

의존적으로 생성 억제 효과를 확인하였다. 한편, euscaphic acid (4)는 2.5-20 

μM 범위 농도에서 세포독성 없이 농도 의존적으로 NO 생성 억제 활성을 나타

내었으며, IC50 값이 13.8 μM로 확인하였으며, 전 염증성 사이토카인인 TNF-α, 

IL-6에 대한 농도 의존적으로 생성 억제 효과를 확인하였다. 
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 팥배나무 가지의 미맥 활성 측정을 위하여 B16F10 melanoma cell을 이용하여 

melanin 생성량과 세포 독성을 측정하였다. 실험 결과, 추출물에 경우 50 μ

g/mL 농도 이하에서 세포독성 없이 효과적인 멜라닌 생성 억제 활성을 나타내

었으며, 세포내 tyrosinase에 대한 농도 의존적으로 억제시킨 것을 확인하였으

면, n-BuOH 분획물에 경우100 μg/mL 농도 이하에서 세포독성 없이 효과적인 

멜라닌 생성 억제 활성을 나타내었으며, 세포내 tyrosinase에 대한 농도 의존적

으로 억제시킨 것을 확인하였다. 한편, 팥배나무 가지로부터 분리된 화합물인 

compound 3, 4은 문헌135을 통하여 melanin 생성 억제 효능이 있음을 알려져 

있다.  

 이상의 연구를 바탕으로 팥배나무 가지 추출물을 이용하여 항산화, 항균, 항염 

및 미백 활성을 갖는 의약품 및 기능성 화장품 관련 천연 소재로써 개발 가능할 

것이라 사료된다.
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Ⅶ. 종합 결론 및 고찰

 본 연구는 의약품, 식품 및 화장품의 원료로 쓰이는 화학 합성 물질을 대체할 

수 있는 새로운 천연물 유래 소재를 찾기 위해여 분홍바늘꽃 (Epilobium 

angustifolium L.) 지상부, 편백 (Chamaecyparis obusa (Siebold. et Zucc.) 

Endl.) 종자,  팥배나무 (Sorbus alnifolia (Sieb. et Zucc.) K. Koch) 잎 및 가

지의 추출물과 용매 분획물에서 유효 성분을 분리하여 NMR, HR-ESI-MS 등을 

이용하여 구조를 동정하였으며, 항산화, 항균, 항염 및 미백 등 다양한 생리 활성

을 검색하였다.

 분홍바늘꽃 지상부 70% EtOH 추출물을 용매의 극성에 따라 순차적으로 분획

하여 n-Hex, EtOAc, n-BuOH 및 H2O 분획물을 얻었다. 추출물 및 용매 분획

물의 항산화 활성 실험 결과, 추출물 및 n-BuOH 분획물에서 항산화 활성이 우

수한 것을 확인하였다. 여드름 질환에 관련된 S. epidermidis 및 C. acnes 그리

고 충치 질환에 관련된 S. mutans에 대한 항균 활성 실험 결과, 추출물, n-Hex 

및 EtOAc 분획물은 모든 균주에서 우수한 항균 활성을 내타냈다. 또한, LPS로 

유도된 RAW264.7 세포를 이용한 항염 활성 실험 결과, n-Hex 및 EtOAc 분획

물이 100 μg/mL 이하 범위에서 세포독성 없이 NO의 생성을 억제하는 것으로 

확인하였다. 이를 바탕으로 추가전인 항염 메커니즘 연구를 하기 위해 ELISA 실

험을 수행하였으며, n-Hex 분획물은 PGE2 및 cytokine(TNF-α, IL-6)의 생성

을 억제시키는 것을 확인하였고, EtOAc 분획물은 PGE2 및 TNF-α의 생성을 저

해시키는 것으로 확인하였다. 또한, α-MSH로 자극된 B16F10 세포를 이용한 미

백 활성 실험 결과, n-Hex 및 EtOAc 분획물이 세포 독성이 없는 농도 범위에

서 멜라닌 생성 및 세포내 tyrosinase 활성을 억제시키는 것으로 확인하였다.

 분홍바늘꽃 지상부에서 분리 및 구조 동정된 화합물은 n-dodecane (1), lauric 

acid (2), ethyl oleate (3), 1-monoolein (4), linoleic acid (5), coriolic acid 

(6), ethyl linolenate (7), α-linolenic acid (8), 1-linolenoyl glycerol (9), 

15-isopimaren-3β,8β-diol (10), α-amyrin (11), β-amyrin (12), ursolic acid 

(13), oleanolic acid (14), maslinic acid (15), corosolic acid (16), β

-sitosterol (17), 5-desmethylsinensetin (18), p-coumaric acid (19), caffeic 
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acid (20), (S)-danshensu caffeic anhydride (21)로 확인되었으며, 그 중 

(S)-danshensu caffeic anhydride (21)는 자연계에서 처음으로 분리된 화합물

이다. 

 분홍바늘꽃 지상부로부터 자연계에서 처음으로 분리된 (S)-danshensu caffeic 

anhydride (21)는 DPPH radical에 대해 양성대조군인 BHT보다 우수한 라디칼 

소거 활성이 있는 것으로 확인하였고, 400 μM 이하 농도 범위에서 효과적인 

NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 130.3 μM로 확인되었다. 그리고 

PGE2 및 전염증성 사이토카인(TNF-α, IL-6)에 대하여 농도 의존적으로 생성 

억제 효과를 나타내었다. 또한 200 μM 이하의 농도에서 세포독성 없이 농도의

존적으로 melanin 생성 및 세포내 tyrosinase 억제 활성을 나타내었다. 항균 실

험에는 ursolic acid (13), oleanolic acid (14)은 문헌68을 통하여 우수한 항균 

효능이 있음이 알려져 있다.

 편백 종자 50% 에탄올 추출물 및 용매 분획물에 대하여 의약품 및 기능성 화

장품 분야에 관련된 소재로써의 이용 가능성을 알아보고자, 다양한 생리 활성을 

확인하고 함유된 식물화학 성분 분리 및 구조 동정을 하기 위해서 연구를 진행

하여 하였다.

 편백 종자 50% EtOH 추출물을 용매의 극성에 따라 순차적으로 분획하여 

n-Hex, EtOAc, n-BuOH 및 H2O 분획물을 얻었다. 추출물 및 용매 분획물의 

항산화 활성 실험 결과, 추출물 및 EtOAc, n-BuOH 분획물에서 항산화 활성이 

우수한 것을 확인하였다. 여드름 질환에 관련된 S. epidermidis 및 C. acnes 그

리고 충치 질환에 관련된 S. mutans에 대한 항균 효능 실험 결과, 추출물, 

n-Hex 및 EtOAc 분획물은 모든 균주에서 우수한 항균 활성을 내타냈었다. 또

한, LPS로 유도된 RAW264.7 세포를 이용한 항염 활성 실험 결과, 추출물, 

n-Hex 및 EtOAc 분획물이 세포독성 없는 농도 범위에서 NO의 생성을 억제시

키는 것으로 확인하였다. 이를 바탕으로 추가적인 항염 메커니즘 연구를 하기 위

해 ELISA 실험을 수행하였으며, 추출물, n-Hex 및 EtOAc 분획물은 TNF-α의 

생성을 억제시키는 것으로 확인하였다. Mushroom tyrosinase를 이용한 미맥 활

성 실험 결과, n-Hex 및 EtOAc 분획물이 200 μg/mL 이하에서 농도의존적으로 

효소의 활성은 억제시키는 것을 확인하였다.
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 편백 종자에서 분리된 화합물은 (R)-p-menth-1-en-4,7-diol (1), 

(1R,2R,4R)-p-menthane-1,2,4-triol (2), α-eudesmol (3), γ-eudesmol (4), β

-eudesmol (5), oplodiol (6), 4-eudesmene-1β,11-diol (7), ent-4(15)-eudes

-men-1α,11-diol (8), 3-eudesmene-1β,11-diol (9), hinokiic acid (10), 1α

-hydroxy-hinokione (11), 12-methoxy-8,11,3-abietatriene-7β,11-diol-3-o

-ne (12), hinokione (13), 1,2-dehydrohinokione (14), 1α-3β-dihydroxytota

-rol (15), hinokiol (16), isohinokiol (17), sugiol (18), ferruginol (19), 

cryptojaponol (20), 7α,11-dihydroxy-12-methoxy-8,11,13-abietatriene 

(21), 7β-hydroxydeoxocryptojaponol (22), 6,7-dehydrodeoxocryptojaponol 

(23), trans-communic acid (24),  chamaecydin (25), α-linolenic acid 

methyl ester (26), α-linolenic acid (27), deoxypodophyllotoxin (28), yatein 

(29), hinokinin (30), savinin (31), haplomyrfolin (32), sesamin (33), 

aromadendrin (34), taxifolin (35), taxifolin-3-O-β-D-xylopyranoside (36), 

taxifolin-3-O-α-L-rhamnopyranoside (37), apigenin (38), scutellarein (39), 

quercetin (40), quercitrin (41)으로 확인되었으며, 1α-hydroxy-hinokione 

(11)는 자연계에서 처음으로 분리된 화합물이다. 

 편백 종자로부터 분리된 haplomyrfolin (32)는 우수한 ABTS+ 라디칼 소거 활

성이 있음을 확인하였다. 또는, 편백 종자로부터 분리된 플라보노이드 화합물인 

aromadendrin (34), taxifolin (35), taxifolin-3-O-β-D-xylopyranoside (36), 

taxifolin-3-O-α-L-rhamnopyranopyranoside (37), apigenin (38), 

scutellarein (39), quercetin (40) quercitrin (41)은 문헌114,115,116,117,118을 통해 

항산화 효능이 있음을 확인하였다. 항균 활성에 대한 실험 결과, 편백 종자로부

터 분리된 ferruginol (19), 1,2-dehydrohinokione (14), 7β-hydroxydeoxocry

-ptojaponol (22), trans-communic acid (24), 1α-hydroxy-hinokion(11), 

hinokione (13), 7α-11-dihydroxy-12-methoxy-8,11,13-abietatriene (21), α

-eudesmol (3), 1α-3β-dihydroxytotarol (15), hinokiic acid (10), 

12-methoxy-8,11,3-abietatriene-7β,11-diol-3-one (12)들은 차례로 우수한 

항균 활성을 나태났다. 또한 항염 활성 실험 결과, 편백 종자로부터 분리된

terpenoid 화합물인 compound 14, 11, 17, 22, 13, 20, 15가 효과적인 NO 생
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성 억제 활성을 나타내었으며, IC50 값이 각각 2.4, 8.0, 23.2, 23.7, 47.7, 55.9, 

62.6 μM로 확인되었다. 특히 1,2-dehydrohinokione (14) 및 1α-hydroxy-hino

-kione (11)에 대하여 PGE2 및 전염증성 사이토카인의 생성 억제 실험을 진행

한 결과, compound 14가 PGE2 및 전 염증성 사이토카인인 TNF-α, IL-6을 농

도의존적으로 억제시키는 효과가 있음을 확인하였으며, compound 11은 TNF-α 

및 IL-6을 농도 의존적으로 저해시키는 것을 확인하였다. 한편, 편백 종자로부터 

분리된 lignan인 compound 29, 32가 효과적인 NO 생성 억제 활성을 나타내었

으며, IC50 값이 각각 0.04, 1.6 μM로 확인되었다. 추가적으로 전염증성 사이토

카인 및 PGE2의 생성 억제 활성 실험을 진행한 결과, yatein (29) 및  

haplomyrfolin (32)이 PGE2, TNF-α, IL-6을 농도 의존적으로 저해시키는 효과

가 있음을 확인하였다. 또한 편백 종자로부터 분리된 terpenoid인 compound 

18, 19, 21 및 24가 mushroom tyrosinase 억제 활성을 보였으며, IC50 값이 

각각 191.5, 376.8, 380.4, 160.9 μM로 확인되었으며, 이는 양성 대조군인 

arbutin (IC50 395.8 μM)보다 tyrosinase 억제 활성이 우수함을 확인하였다.

 팥배나무 잎 70% EtOH 추출물을 용매의 극성에 따라 순차적으로 분획하여 

n-Hex, EtOAc, n-BuOH 및 H2O 분획물을 얻었다. 추출물 및 용매 분획물의 

항산화 활성 실험 결과, EtOAc 및 n-BuOH 분획물에서 항산화 활성이 우수한 

것을 확인하였으며, HaCaT 세포를 이용하여 과산화수소(H2O2)로 유도된 세포 

손상에 대하여 추출물 및 EtOAc, n-BuOH 분획물이 세포 보호 효과가 있음을 

확인하였다.  여드름 질환에 관련된 균주인 S. epidermidis  및 C. acnes에 대

한 항균 활성 실험 결과, 추출물, n-Hex, EtOAc 및 n-BuOH 분획물이 모든 균

주에 대해 우수한 항균 활성을 내타냈다. 또한, LPS로 유도된 RAW264.7 세포

를 이용하여 항염 활성 실험 결과, n-Hex 및 EtOAc 분획물이 세포독성 없이 

NO의 생성을 억제시킴을 확인하였다. 이를 바탕으로 추가적인 항염 메커니즘 연

구를 하기 위해 ELISA 실험을 수행하였으며, n-Hex 및 EtOAc 분획물은 IL-1β

의 생성을 억제시키는 효과가 나타났다. α-MSH로 자극된 B16F10 세포를 이용

한 미백 활성 실험 결과, n-BuOH 분획물이 세포 독성이 없는 농도 범위에서 멜

라닌 생성 및 세포내 tyrosinase 활성을 억제시키는 것을 확인하였다.

 팥배나무 잎으로부터 분리된 화합물은 ursolic acid (1), oleanolic acid (2), α
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-amyrin (3), corosolic acid (4), (E)-phytol (5), α-linolenic acid (6), α

-linolenic acid methyl ester (7), 1-linolenoyl glycerol (8), afzelin (9), 

kaempferitrin (10), kaempferol 3-O-β-D-xylopyranosyl-(1→2)-α

-L-rhamnopyranosyl-7-O-α-L-rhamnopyranoside (11), kaempferol 

3-O-[deoxy-ribo-hexos-3-ulosyl-(1→2)-α-L-rhamnopyranosyl]-7-O-α

-L-rhamnopyranoside (12)로 확인되었으며, compound 12는 자연계에서 처음

으로 분리된 화합물이다. 

 팥배나무 잎으로부터 분리된 플라보노이드 배당체인 compound 10, 11, 12는 

DPPH radical에 대하여 BHT보다 우수한 소거 활성이 나타났다. 또한, HaCaT 

세포를 이용하여 과산화수소로 유도된 세포 손상에 대한 compound 10, 11, 12

는 100 μM에서 세포독성 없이 각각 25.1%, 33.1%, 28.6%의 세포 보호 효과를 

나타냈다. 항균 활성은 ursolic acid (1) 및 oleanolic acid (2)가 문헌68을 통하

여 우수한 항균 효능이 있음이 알려져 있다. 한편,  compound 9, 10, 11, 12는 

200 μM 이하의 농도에서 세포독성 없이 농도 의존적으로 NO 생성 억제 활성을 

나타내었으며, compound 11과 신규 화합물인 compound 12는 PGE2 및 전염증

성 사이토카인(TNF-α, IL-6)을 농도의존적으로 저해시키는 효과가 있음을 확인

하였다. α-linolenic acid (6) 및 α-linolenic acid methyl ester (7)는 기초 문

헌127,128에서 통하여 melanin 생성 억제 효능이 있음이 보고되어 있다.  

 팥배나무 가지 70% EtOH 추출물을 용매의 극성에 따라 순차적으로 분획하여 

n-Hex, EtOAc, n-BuOH 및 H2O 분획물을 얻었다. 추출물 및 용매 분획물의 

항산화 활성 실험 결과, 추출물, EtOAc 및 n-BuOH 분획물에서 항산화 활성이 

우수한 것을 확인하였으며, HaCaT 세포를 이용하여 과산화수소(H2O2)로 유도된 

세포 손상에 대하여 추출물,  EtOAc 및 n-BuOH 분획물이 세포 보호 효과가 있

음을 확인하였다. 여드름 질환에 관련된 균주인 S. epidermidis  및 C. acnes 

에 대한 항균 활성 실험 결과, 추출물, n-Hex, EtOAc 및 n-BuOH 분획물이 모

든 균주에 대해 우수한 항균 활성을 내타냈다. 또한, LPS로 유도된 RAW264.7 

세포를 이용한 항염 활성 실험 결과, 추출물, n-Hex 및 EtOAc 분획물이 NO의 

생성을 억제시키는 것을 확인하였다. 이를 바탕으로 추가적인 항염 메커니즘 연

구를 하기 위해 ELISA 실험을 수행하였으며, 추출물, n-Hex 및 EtOAc 분획물
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은 PGE2의 생성을 억제시키는 것을 확인하였다. α-MSH로 자극된 B16F10 세

포를 이용하여 미맥 활성 실험 결과, 추출물 및 n-BuOH 분획물이 세포 독성이 

없는 농도 범위에서 멜라닌 생성 및 세포내 tyrosinase 활성을 억제시키는 것을 

확인하였다.

 팥배나무 가지에서 분리된 화합물은 β-amyrin (1), ursolic acid (2),  

2-oxopomolic acid (3), euscaphic acid (4), β-sitosterol (5), daucosterol 

(6), epi-catechin (7), prunasin (8)로 확인되었다. 

  팥배나무 가지로 분리된 epi-catechin (7)는 문헌132,134을 통하여 우수한 항산

화 및 세포 보호 효능이 있음이 보고되어 있다. 분리된 화합물 중 

2-oxopomolic acid (3), euscaphic acid (4)는 우수한 항균 활성을 보였다. 또

한, 2-oxopomolic acid (3)는 25-200 μM 범위 농도에서 세포독성 없이 농도 

의존적으로 NO의 생성을 억제시켰으며, PGE2 및 전염증성 사이토카인(TNF-α, 

IL-6)을 농도의존적으로 저해시키는 효과가 있음을 확인하였다. 그리고

euscaphic acid (4)는 2.5-20 μM 범위 농도에서 세포독성 없이 농도 의존적으

로 NO 생성 억제 활성을 나타내었으며, TNF-α 및 IL-6을 농도의존적으로 저해

시킴을 확인하였다. 한편, 2-oxopomolic acid (3) 및 euscaphic acid (4)는 문

헌135을 통하여 melanin 생성 억제 효능이 있음이 알려져 있다.  

 이상의 연구 결과를 바탕으로 분홍바늘꽃 지상부, 편백 종자, 팥배나무 잎 및 

가지 추출물의 항산화, 항균, 항염 및 미백 효능을 활용한 천연 의약품, 기능성 

식품 및 화장품 관련 소래로써 개발 가능성을 확인하였다.
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