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Abstract The roots of Lythrum salicaria L. were extracted in

80% aqueous MeOH and the concentrated extract was fractionated

with EtOAc, n-BuOH, and H2O, successively. The repeated

silicagel and octadecyl SiO2 column chromatographies of the

EtOAc fractions led to isolation of an antioxidant compound and

two major compounds. From the results of spectral data and the

chemical characteristics including nuclear magnetic resonance,

MS, and IR, the structures of compounds were determind as

myricetin-3-O-β-D-glucopyranoside (1), oleanolic acid (2), betulinic

acid (3). This is the first reported isolation of compounds (1, 2)

from L. salicaria. Compound 1 as well as EtOAc, n-BuOH, and

H2O solvent fractions were evaluated for 2,2-dipicryl-1-phenylhydrazyl

radical scavenging activity.

Keywords 2,2-dipicryl-1-phenylhydrazyl · betulinic acid · 

Lythrum salicaria L · myricetin-3-O-β-D-glucopyranoside · 

nuclear magnetic resonance · oleanolic acid

서 론

털부처꽃(Lythrum salicaria L.)은 부처꽃과(Lythraceae)에 속하

는 습지 주변에서 높이 자라는 다년초 식물로 이명으로 털두렁

꽃이라고 하며, 그 전초는 천굴채(千屈菜)라고도 불린다(Jung과

Shin, 1990). 털부처꽃의 꽃은 7~8월에 피며 자홍색으로 상부의

엽액에서 3~5개가 윤생하듯 핀다. 줄기는 직립하고 사각형으로

가늘며 상부에서 분지하고 잔털이 있다. 잎은 길이가 4~6 cm로

긴 타원상 피침형으로 잎가에 거치가 없다. 뿌리는 근경이 있

으며 옆으로 뻗으며 번식한다(Lee, 2006a).

털부처꽃은 구황식품으로 사용된 식물로 전초는 약용으로 사

용되고, 털부처꽃의 뿌리는 설사, 만성장염, 치질, 습진, 잇몸 출

혈 등에 효과가 있다고 보고되어 있다(Kim 등, 1992; Lee,

2006b). 또한 털부처꽃의 어린잎은 식약처에 식품원재료로 등록

되어있다. 지금까지 털부처꽃으로부터 분리 보고된 성분으로는

전초에는 tannin, β-sitosterol 등이 보고되어 있고(Choi, 1999),

꽃에는 ellagic acid, malvin, vitexin, orientin 등이 함유되어

있다고 알려져 있다(Humadi와 Istudor, 2009).

최근 활성연구로는 털부처꽃 추출물의 항산화 효과(Coban

등, 2003), 항염증 및 항통증 효과(Zeynep 등, 2007), 만성알코

올 투여 흰쥐에 미치는 영향(Lee 등, 2011), 털부처꽃 에탄올

추출물의 항비만 효과(Kim 등, 2011a), 털부처꽃의 항산화 및

간장보호활성(Lee 등, 2009; Lee 등, 2009)에 다양한 생리활성

이 있는 것으로 밝혀지고 있다. 그러나 털부처꽃의 다양한 약

리 성분에 대한 연구가 이루어지지 않았으며, 화합물 수준에서
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의 활성에 관한 연구가 부족한 실정이다.

이에 본 연구에서는 털부처꽃으로부터 이차대사산물을 분리

하고 털부처꽃 뿌리가 높은 항산화 효과를 나타낸다는 연구 결

과(Lee 등, 2009)를 바탕으로 천연자원인 털부처꽃 뿌리로부터

항산화 활성 물질을 분리하여 털부처꽃의 항산화 소재로써의 가

능성을 확인하고자 하였다.

재료 및 방법

실험재료. 본 실험에 사용된 털부처꽃(Lythrum salicaria L.) 뿌

리는 농촌진흥청 국립원예특작과학원 약용 작물시험포장에서

2010년 10월에 수확 한 후 45oC에서 열풍건조하고 분쇄하여,

저온에 저장하였다가 대량시료추출에 사용하였다. 표본시료

(MPS000980)는 농촌진흥청 국립원예특작과학원 인삼특작부에

보관되어 있다.

시약 및 기기. Column chromatography (c.c.)용 silica gel

(SiO2)은 Kiesel gel 60 (Merck, Germany), 그리고 octadecyl

SiO2 (ODS) gel은 LiChroprep RP-18 (Merck)을 사용하였다.

Thin layer chromatography (TLC)분석에는 silica gel 60 F254

와 RP-18 F254S를 사용하였고 detection reagent로는 10%

H2SO4를 사용하였다. 추출 및 column chromatography에는 이

용한 용매는 대정화학(주)(한국)에서 생산하는 일반 유기용매를

사용하였다. Nuclear magnetic resonance (NMR) spectrum은

Varian Inova AS 400 (Varian, USA)으로 측정하였고, infrared

(IR) spectrum은 Perkin model 599B (Waltham, USA)로 측정

하였다. Electrospary ionization (EI) mass spectrum과 fast atom

bombardment (FAB) mass spectrum은 JMSAX 700 (JEOL,

Japan)을 사용하여 측정하였다. UV lamp는 spectroline

(Spectronics Corporation, USA)을 사용하였으며, polarimeter P-

1020 (JASCO, Japan)을 사용하여 비선광도를 측정하였고,

Fisher-John’s Melting Point Apparatus (Fisher Scientific, USA)

를 사용하여 융점을 측정하였으며, 미보정 하였다. 항산화 활성에

사용된 2,2-dipicryl-1-phenylhydrazyl (DPPH)는 Sigma-Aldrich

Co. (USA) 제품을 사용하였고, 활성 분석 용매는 GR급

(guaranteed reagent) 사용하였다.

추출 및 분획. 45oC에서 열풍 건조하여 분쇄한 털부처꽃 뿌리

(22 kg)를 80% MeOH 수용액으로 추출한 후 여과지로 여과를

하였다. 얻어진 여액을 45oC에서 감압 농축기를 사용하여 농축

하였다. 얻어진 MeOH 추출물을(2580 g) H2O(7.74 L)에 현탁

시킨 후, EtOAc (7.74 L ×3)로 분배 추출하였다. H2O 분획은

다시 n-BuOH (8.5 L ×3)로 분배추출 한 결과, EtOAc 분획물

(LSRE, 103 g), n-BuOH 분획물 및 H2O 분획물을 얻었다.

EtOAc 분획으로부터 화합물의 분리. EtOAc 분획(100 g)에 대

하여 silica gel column chromatography [φ 11×13 cm, n-hexane:

EtOAc =5:1→1:1→CH2Cl2:MeOH =10:1→7:1→5:1→3:1]를 실

시하여 180 mL씩 분취하였고, 이분획을 TLC로 확인하여 비슷

한 성분 패턴끼리 모아 농축하여 18개의 분획물(LSRE1−

LSRE18)을 얻었었으며, 그 중 결정체 350 mg (화합물 3) 얻었

다. 소분획물 LSRE18 (6.3 g) 분획에 대하여 silica gel c.c. [φ

6×16 cm, CH2Cl2:MeOH:H2O =9:3:1→7:3:1→65:35:10→6:4:1]

를 실시하여 20개의 분획(LSRE18-1−LSRE18-20)을 얻었다. 이

중에서 LSRE18-17+18 (600 mg)분획에 대해서 silica gel c.c.

[φ 3×16 cm, CH2Cl2:MeOH:H2O =65:35:10]를 실시하여 7개의

분획(LSRE18-17+18-1−LSRE18-17+18-7)을 얻었다. 다시 LSRE18-

17+18-4+5 (100 mg)에 대하여 ODS c.c. [φ 3×6. cm, MeOH-

H2O =1:2]를 실시하여 12개의 분획(LSRE18-17+18-4+5-1−

LSRE18-17+18-4+5-12)을 얻었고, 화합물 1 [LSRE18-17+18-

4+5-10, 40 mg, TLC (RP-18 F254S), Rf=0.4, MeOH:H2O =1:1]

을 분리하였다. 소분획 LSRE3 (8.2 g)에 대하여 ODS c.c. [φ

5×7 cm, MeOH:H2O =12:1→15:1]를 실시하여 19개의 분획

(LSRE3-1−LSRE3-19)을 얻었었으며 그 중 화합물 2 [LSRE3-

17, 100 mg, TLC (RP-18 F254S), Rf=0.2, MeOH:H2O =70:1]

를 분리하였다.

화합물 1 (Yellow powder): m.p. 198-200; IR (KBr, νmax)

3350, 1658, 1620, 1480 cm−1; Positive FAB/MS m/z 481

[M+H]+. 1H-NMR (400MHz, methanol-d4, δH): 7.28 (2H, s,

H-2', 6'), 6.39 (1H, s, H-6), 6.19 (1H, s, H-8), 5.22 (1H,

d, J =8.0, H-1"). 13C-NMR (100MHz, methanol-d4, δc):

177.4 (C-4), 164.1 (C-7), 161.1 (C-5), 156.3 (C-9, 2), 145.3

(C-5', 3'), 136.6 (C-4'), 133.9 (C-3), 120.2 (C-1'), 108.8 (C-

2', 6'), 104.0 (C-10), 100.9 (C-1"), 98.6 (C-6), 93.3 (C-8),

77.4 (C-5"), 76.5 (C-3"), 74.5 (C-2"), 70.6 (C-4"), 61.9 (C-

6").

화합물 2 (White powder): m.p. 310-312; IR (KBr, νmax)

3500, 2950, 2850, 1715 cm−1; EI/MS m/z 456 [M]+; 1H-

NMR (400MHz, pyridine-d5, δH): 5.28 (1H, br.s, H-12),

3.23 (1H, dd, J =10.4, 4.0 Hz, H-3), 3.89 (3H, s, CH3-23),

2.87 (1H, m, H-18), 1.12 (3H, s, CH3-27), 0.96 (3H, s,

CH3-30), 0.91 (3H, s, CH3-25), 0.87 (3H, s, CH3-24, 29),

0.75 (3H, s, CH3-26). 
13C-NMR (100 MHz, pyridine-d5, δc):

178.6 (C-28), 143.7 (C-13), 121.5 (C-12), 76.9 (C-3), 54.9

(C-5), 47.1 (C-9), 45.5 (C-8, 17), 41.3 (C-14), 38.4 (C-4),

38.1 (C-1), 36.6 (C-10), 33.4 (C-7), 32.9 (C-29), 32.4 (C-

21), 30.4 (C-20), 28.2 (C-23), 27.2 (C-2), 26.9 (C-15), 26.0

(C-27), 23.4 (C-30), 22.9 (C-11), 22.6 (C-16), 18.0 (C-6),

16.8 (C-26), 15.9 (C-24), 15.1 (C-25).

화합물 3 (White powder): m.p. 260-263; IR (KBr, νmax)

3450, 2940, 1720, 1635 cm−1; EI/MS m/z 456 [M]+; 1H-

NMR (400 MHz, pyridine-d5, δH): 4.75 (1H, s, H-29b),

4.60 (1H, H-29a), 3.20 (1H, dd, J=10.4, 4.6 Hz, H-3), 2.98

(1H, dd, J =5.6, 11 Hz, H-19), 1.67 (3H, br s, CH3-30),

0.99 (3H, s, CH3-27), 0.97 (3H, s, CH3-26), 0.93 (3H, s,

CH3-23), 0.82 (3H, s, CH3-25), 0.75 (3H, s, CH3-24). 
13C-

NMR (100MHz, pyridine-d5, δc): 181.0 (C-28), 150.4 (C-

20), 109.6 (C-29), 78.9 (C-3), 55.4 (C-5), 50.4 (C-9), 48.8

(C-19), 48.0 (C-17, 18), 42.5 (C-14), 40.7 (C-8), 38.9 (C-

4), 38.7 (C-1), 38.5 (C-13), 37.2 (C-10), 34.3 (C-7), 34.0

(C-22), 30.6 (C-15), 30.0 (C-21), 29.3 (C-16), 28.0 (C-23),

27.3 (C-2), 25.6 (C-12), 20.9 (C-11), 19.4 (C-30), 18.3 (C-

6), 16.0 (C-26), 15.9 (C-25), 15.2 (C-24), 14.7 (C-27).

항산화능 측정. DPPH radical 소거능 실험은 Brand-Williams

등(1995)의 방법을 변형하여 측정하였다. 추출물, 분획물 및 컬

럼을 이용하여 활성추적 법에서 분리된 화합물을 80% 메탄올

을 사용하여 100 µM의 DPPH radical 용액을 제조 한 후,

DPPH radical 용액을 80% 메탄올을 이용하여 517 nm에서

0.650±0.020의 흡광도가 되도록 희석하였다. 각 시료 50 µL와

DPPH radical 용액 2.95 mL을 첨가하여 23oC에서 30분간 빛이
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차단된 장소에서 반응시킨 후 DPPH radical 감소량을 517 nm

에서 측정하였다.

결과 및 고찰

털부처꽃 뿌리를 80% MeOH로 추출하여 얻어진 추출물을 용

매 극성에 따라 EtOAc, n-BuOH 및 H2O로 순차 분획하고 각

분획을 감압 농축한 후 DPPH radical 소거법을 이용하여 항산

화 활성을 검정 하였다. 그 결과 농도 100 µg/mL에서 EtOAc

분획물(LSRE)이 77.04%로 항산화 활성이 가장 높게 나타났다

(Fig. 2). EtOAc 분획으로부터 활성 화합물을 찾기 위하여

silica gel, ODS column chromatography를 반복 실시하여, 3종

의 화합물을 분리하였다.

화합물 1 (Yellow powder)은 TLC 확인 시, UV (254/365

nm)에서 강한 UV 흡수를 보였으며, 10% H2SO4 발색 시, 황

색으로 발색되었다. 1H-NMR spectrum에서 aromatic proton과

당에서 기인하는 hemiacetal signal, 다수의 oxygenated methine

및 methylene signal이 관측되어, 이 화합물은 flavonoid 배당체

임을 예측할 수 있었다. Flavonoid의 B환에 겹치는 δH 7.28

(2H, s, H-2', 6'), signal로부터 myricetin 골격을 갖는 것으로

추정되었으며, A환의 δH 6.39 (1H, s, H-6), 6.19 (1H, s, H-

8) signal에서 H-8과 H-6이 meta 위치에 존재하는 것으로 확인

되었다. 1개의 anomeric proton [δH 5.22 (d, J =8.0, H-1")]

및 산소가 치환된 영역에서 복잡한 oxygenated methane 및

methylene signal들이 관측되어 당 한 분자가 결합한 배당체임

을 확인하였다. 13C-NMR에서도 flavonoid에 해당하는 signal을

확인 하였으며 부분동정 결과 1,3,4,5-4치환 B환을 구성하는

myricetin 골격을 예상하였다. 결합된 당은 chemical shift

[100.9 (C-1"), 77.4 (C-5"), 76.5 (C-3"), 74.5 (C-2"), 70.6

(C-4"), 61.9 (C-6")]로부터 D-glucopyranose로 판명되었다. 또한,

anomeric proton의 coupling constant값이 8.0 Hz인 점으로부터

D-glucopyranose가 β-결합하고 있음을 알 수 있었고, 당의 결합

위치는 2D-NMR (gHMBC)을 측정하여 연결고리를 확인하였다.

이를 종합하여 화합물 1은 Myricetin-3-O-β-D-glucopyranoside

(Shen 등, 2009)으로 구조 결정하였다 (Fig. 1).

화합물 2 (White powder)는 TLC 전개 후, UV (254/365

nm)에서 흡수를 나타내지 않았으며, 10% H2SO4을 분무하고 가

열하였을 때 분홍색으로 발색되었다. 1H-NMR (400MHz,

pyridine-d5) spectrum에서 olefine methine proton signal [δH
5.28 (1H, br.s)]이 관측되었고, 산소가 치환된 영역에서
oxygenated methine proton signal [δH 3.23 (1H, dd, J =10.4,

4.0 Hz)]이 1개 관측되었다. 고자장 영역에서는 δH 2.80−1.23

부근에서 다수의 methylene과 methine proton signal이 관측되

었다. 또한, 7개의 singlet methyl proton signal [δH 3.89 (3H,

CH3-23), 1.12 (3H, CH3-27), 0.96 (3H, CH3-30), 0.91 (3H,

CH3-25), 0.87 (6H, CH3-24, 29), 0.75 (3H, CH3-26)]이 관측

되어, 분리된 화합물은 이중결합을 1쌍을 갖는 triterpenoid로 추

정하였다. 13C-NMR (100 MHz, pyridine-d5) spectrum와 DEPT

spectrum에서 탄소수가 30개이고 methyl carbon이 7개 관측된

점으로부터 oleanane 골격의 triterpenoid 화합물임을 알 수 있

었다. 저 자장 영역에서, carboxyl carbon signal (δc 178.6, C-

28)이 한 개가 관측되었고, olefine quaternary carbon (δc 143.7,

C-13) 및 olefine methine carbon signal (δc 121.5, C-12)이

각각 관측되어 한 쌍의 이중결합이 존재 하는 것을 알 수 있었

다. 또한 산소치환 영역에 oxygenated methine carbon signal

(δc 79.03, C-3)이 관측되었고, 고자장 영역에서 7개의 methyl

carbon [δc 32.9 (C-29), 28.2 (C-23), 26.0 (C-27), 23.4 (C-

30), 16.8 (C-26), 15.9 (C-24), 15.1 (C-25)]을 확인하였다. 위

의 데이터를 종합하고 문헌 값과 비교한 결과, 화합물 2를

oleanolic acid (Silvia 등, 2001)로 구조 동정하였다(Fig. 1).

화합물 3 (White powder)은 TLC 전개 후, UV (254/365

nm)에서 흡수를 나타내지 않았으며, 10% H2SO4을 분무하고 가

열하였을 때 갈색으로 발색되었다. 또한, IR spectrum으로부터

1720 cm−1에서 carbonyl group peak와 1635 cm−1에서 olefine

carbon을 가지는 구조임을 추정 할 수 있었다. 1H-, 13C-NMR

spectrum에서 화합물 2와 유사한 양상을 보였으나, δH 4.75

(1H, s, H-29b), 4.60 (1H, H-29a)에서 exo-methylene proton

signal이 관측되었으며, lupeol 골격임을 예상하였다. Oxygenated

methine proton으로 추정되는 signal [δH 3.20 (1H, dd, J =

10.4, 4.6 Hz, H-3)]이 화합물 2와 비슷하게 관측되었으며,

coupling pattern으로 미루어 β-결합을 함을 확인하였다. 13C-

Fig. 1 Chemical structures of compounds 1-3.



362 J Appl Biol Chem (2014) 57(4), 359−363

NMR (100 MHz, pyridine-d5) spectrum에서 탄소수가 30개이고

DEPT spectrum을 확인한 결과, δc 109.6의 signal은 methylene

임을 증명하였다. 또한, 이중결합에서 기인한 olefine quaternary

carbon (δc 150.4, C-20) signal을 확인하였고, δc 78.9에서

oxygenated methine carbon을 확인하였다. 고자장 영역에서

singlet methyl proton을 6개 관측됨에 따라 lupeol 골격의

triterpenoid임을 확인하였고 위의 데이터를 종합한 결과, 화합물

3을 betulinic acid로 추정하였고, 기존의 문헌(Lee 등, 2008)을

비교하여 구조를 동정하였다(Fig. 1).

활성 추적 분획법에 따라 분리된 화합물 1을 DPPH법을 이

용하여 항산화 활성을 측정한 결과 농도 의존적으로 강력한 활

성을 보였으며(Table 1) 특히, 25 µg/mL 농도의 값에서의 저해

율은 74.47±1.64% 정도로 positive control로 사용된 합성 항산

화제의 BHA (Butylated Hydroxy Anisole) 보다 높게 나타났지

만, 저 농도에서는 BHA가 더 높은 결과를 나타내었다. 한편,

천연물에서 주로 positive control 및 항산화제로 사용되는

quercetin의 활성농도 값(IC50 20.3 µM; Choi 등, 2011)과 비교

해 볼 때 화합물 1은 비교적 높은 항산화 활성을 가지는 것으

로 판단된다.

분리된 화합물에 대한 연구문헌을 조사해 본 결과 털부처꽃

으로부터 분리된 Myricetin-3-O-β-D-glucopyranoside (1)은

flavonoid계 화합물로, 활성 산소를 효과적으로 제거하여 항산화

활성이 뛰어 난 것으로 알려져 있으며 항암, 항바이러스 및 항

염증 활성을 가지고 있다(Heim 등, 2002; Williams 등, 2004;

Sohn 등, 2008; Tsao, 2010). Oleanolic acid (2)는 triterpeonid

계 화합물로 약용식물에서 발견되는 생리활성 물질이며(Jie,

1995), 상대적으로 독성이 없는 것으로 알려져 있으며(Kim 등,

2011), betulinic acid (3)는 항암작용을 하는 것으로 많이 알려

져 있으며 세포 독성이 적으며 항암활성 이외에도 항 바이러스

효과, 항 박테리아 효과가 있는 것으로 보고되었다(Hess 등,

1995). 앞으로 이들 화합물들에 대한 다양한 생리적 및 약리적

활성을 검토함으로써 식용으로 사용가능 한 털부처꽃 뿌리의 기

능성 식품, 화장품 또는 의약품의 소재로서 충분한 가치가 있다

고 여겨지며, 추후 이의 활용과 관련된 연구를 추진하고자 한다.

초 록

털부처꽃(Lythrum salicaria L.) 뿌리는 실온에서 80% MeOH로

추출하고 이 추출물을 EtOAc 분획, n-BuOH 분획, H2O 분획

으로 나누었다. 2,2-dipicryl-1-phenylhydrazyl (DPPH) radical

소거능을 이용한 항산화 활성을 측정하여 활성 추적 분획

(Activity guided fractionation)에 따라 항산화 활성이 높은

EtOAc 분획에 대하여 silica gel 및 octadecyl SiO2 column

chromatography를 반복하여 항산화 활성을 나타내는 화합물 1

과 major 화합물 2 및 3을 분리, 정제하였다. NMR, IR, 및

MS 등의 spectrum을 해석하여, Myricetin-3-O-β-D-glucopyranoside

(1), oleanolic acid (2) 및 betulinic acid (3)로 구조를 결정하

였다. 화합물 1은 DPPH radical 소거능을 이용한 항산화 활성

을 측정 한 결과 25 µg/mL 농도에서 74.47±1.64%의 저해 값

을 가지는 것으로 나타났다.

Keywords 2,2-dipicryl-1-phenylhydrazyl · 털부처꽃 · betulinic 

acid · Myricetin-3-O-β-D-glucopyranoside · nuclear magnetic 

resonance · oleanolic acid
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