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Isolation and Structure Determination of Bioactive 

Constituents from a Brown Alga Sargassum siliquastrum and 

a Terrestrial Vascular Plant Portulaca oleracea (Purslane) 

 

Jung Im Lee 

 

Division of Marine Environment and Bioscience, Korea Maritime University,  

 

Abstract 

The life of a human being has been extended even more than before due 

to improvement of medical technology. Nevertheless, the incidence rate of 

other new forms of diseases such as cancer, hyperlipidemia, diabetes, 

mental disorders, etc. has also increased greatly. Following extensive 

research, two common, widely available, natural plants have been found to 

have antioxidative and antiproliferative properties which may contribute 

to the prevention or treatment of some diseases or may inhibit the growth 

of some cancers. 

As a part of our search for new bioactive compounds from natural 

resources, the brown alga Sargassum siliquastrum and the terrestrial 

plant Portulaca oleracea were collected. Brown algae of the genus 



xvii 

Sargassum (Sargassaceae) are widely distributed in the temperate and 

tropical oceans of the world, and often dominate benthic algal 

communities and occur in huge floating masses. Most species have cycles 

of vegetative growth and attrition. Portulaca oleracea L. (Portulacaceae) 

is an annual herb growing in warm areas of the world and has been used as 

traditional and folk remedies for thousands of years in many countries 

throughout the world. 

Each of the collected samples was briefly dried under shade and 

extracted with a mixture solvent of acetone-CH2Cl2 (1:1) at room 

temperature for 2 days and filtered. Then, the residue was re-extracted 

with MeOH in the same way. The combined crude extracts of each sample 

were partitioned between CH2Cl2 and water. The organic layer was further 

partitioned between n-hexane and 85% aq. MeOH, and the aqueous layer was 

partitioned with n-BuOH and H2O, successively. 

Previous study has shown 85% aq. MeOH solvent fraction of S. 

siliquastrum crude extracts has antioxidizing and antiproliferative 

effects. Therefore, six meroterpenoids, including three new ones were 

obtained from the 85% aq. MeOH fraction by bioactivity-guided separation.  

In our measurement for antioxidant activities, compounds 1-3 exhibited 

the strong scavenging effect on DPPH radical and peroxynitrite in a non-

cellular system. In addition, ROS was generated in a cellular system. The 
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antiproliferative effect of these compounds was also measured against AGS, 

HT-29, HT-1080, and MCF-7 human cancer cells. In comparative analysis, 

all compounds showed high growth-inhibitory effects on all cancer cell 

lines in a dose-dependent manner. 

85% aq. MeOH solvent fraction of P. oleracea crude extracts showed a 

significant antiproliferative inhibitory effect against HT-29 colon 

cancer cells. On the basis of the above result, further purification of 

85% aq. MeOH led to the isolation of homoisoflavonoids 7-13. The chemical 

structure of these compounds was established by extensive 2D NMR 

experiments such as 1H gDQCOSY, TOCSY, NOESY, gHMQC, and gHMBC and by 

synthesis of authentic compounds.  

The antiproliferative effect of compounds 7-10, 12 and 13 was also 

evaluated in HT1080, HT-29, AGS and MCF-7 human cancer cells using the 

MTT assay method. Among them, compound 10 exhibited the strongest 

antiproliferative inhibitory effect on the growth of human cancer cells 

in a dose-dependent manner. 

The antioxidant activity of these compounds was also evaluated by 

measuring intracellular ROS level and membrane lipid peroxidation. As a 

result, compounds 7-10 moderately decreased intracellular ROS level and 

compound 10 suppressed membrane lipid peroxidation.  
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The latest report on extracts of P. oleracea suggested that it has a 

lypolitic effect through release of fatty acid and glycerol to the 

culture medium. Based on the above, the antiobesity effect of compounds 

7-10 from P. oleracea was also examined by observing Oil-Red O stained 

lipid droplets in adipocyte and by measuring glycerol release and glucose 

contents in a culture medium. In addition, expression levels of several 

genes related to adipogenesis including transcription factors were 

examined using reverse-transcription polymerase chain reaction (RT-PCR) 

As a result, compounds 7 and 10 not only decreased production of lipid 

droplets and glucose contents but also increased glycerol release.  

Further, the effect of homoisoflavonoids (7-10) on the adipogenic 

differentiation was investigated at the gene expression levels, compounds 

9 and 10 induced down-regulationion of adipogenic transcription factors 

(PPAR, C/EBP, PPAR, and SREBP1c) and adipogenic target adipocyte-specific 

genes (FABP4, FATP1, FAS, LPL, ACS1, perilipin and HSL). Moreover, 

compounds 9 and 10 down-regulated adipocytokine such as leptin and 

perilipin, and TNF-α. In short, compounds 9 and 10 have high inhibition 

effect on intracellular lipid accumulation and may be a valuable 

potential lead compound for the treatment of obesity. 

Therefore, these results suggest that S. siliquastrum and P. portulaca 

could be used as the valuable materials for developing biofunctional 
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substances that may inhibit the growth of cancers, that may protect cells 

from the damaging effects of oxidation, or that may assist the body in 

maintaining a constant level of insulin, thereby preventing obesity. 
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1. 서론 

1. 1 해양생물 유래 천연물질의 탐색 

삶의 질 향상과 의료서비스의 개선으로 수명이 연장됨에 따라 심장질환, 암, 

당뇨, 정신 질환 등 만성 또는 난치성 질환이 증가하고 있으며, 이러한 

만성질환의 치료를 위해 사용되는 의약품의 안전성에 대한 관심이 고조되면서, 

천연 유래 의약품의 개발에 대한 연구의 필요성이 증대되었다.  

인류는 오래 전부터 천연 유래의 생리활성물질을 개발하기 위하여 

육상자원으로부터 다양한 유용물질을 탐색하였으며 항암, 항말라리아, 

당뇨치료제, 통증완화제 항생제 등 다양한 물질들이 의약품 등으로 개발되어 

사용되고 있다. 하지만 수십 년간의 개발로 그 원천이 고갈됨으로서 육상 유래 

천연물의 개발이 정체되고 있는 실정이다. 이러한 이유로 해양생물자원이 

유용물질의 보고로서 주목을 받게 되었으며 1951 년 미국 플로리다 연안에서 

채집된 해면동물 Cryptotethya crypta 로부터 육상에서 발견된 적이 없는 

독특한 구조의 ara-A(vidarabine)과 ara-C(cytarabine)가 분리되면서 

해양생물자원에 대한 관심이 크게 증가되었다(Molinski et al. 2009). 

해양유래 이차대사산물은 주로 남조류, 진균류, 해조류, 해면 연산호 

연체동물들로부터 분리되었으며, 지금까지 nucleoside, peptide alkaloids, 

macrolide, dike topierazine, diterpene glycoside, polyketide, tripeptide, 

acetogenins, oxylipins, polyphenol 등 다양한 계열의 물질들이 보고되었다. 

이들은 항암, 항바이러스, 항염증, 항산화, 항돌연변이, 멜라닌 생성억제, 

항응고 등 다양한 생물학적 활성을 나타내고 있다(Scheuer 1978; Kim et al. 
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2005; Kong et al. 2008; Kang et al. 2008; Kang et al. 2005; Koo et al. 

2001; Kwak et al. 2005). 

지구상에 존재하는 3 천 500 만종의 생명체 가운데 80%가 해양에 존재하며 

지금까지 연구가 이루어진 종들은 극히 일부에 불과하므로 해양생물자원은 

새로운 생리활성물질의 보고로서 무한한 가능성을 가지고 있다. 또한 

해양생물은 해양이라고 하는 육상과 매우 다른 환경에서 서식하기 때문에 이런 

독특한 환경에 대한 적응으로 육상에서 발견하지 못한 매우 특이한 생화학적 

대사산물이 발견될 가능성이 매우 높을 예상된다.  

 

1.2. 갈조 해조류 꽈배기 모자반(S. siliquastrum)  

천연물 신약 연구개발을 위한 천연물질 탐색의 일환으로 2000 년대부터 

해조류에 대한 관심이 집중되어 왔으며, 그 중에서도 우리나라 연안에서 가장 

많이 번성하는 대형 해조류인 미역, 다시마, 김, 톳, 대황, 감태, 모자반 등에 

대한 관심히 고조되면서 이에 대한 연구가 활발히 진행되어왔다.  

다양한 종류의 해조류가 발견되고 있으며, 이들은 새롭고 다양한 

이차대사산물을 함유하고 있다. 또한 양질의 식물성 섬유인 알긴산을 많이 

함유하고 있어, 건강식품으로 알려져 있다. 그 중에서도 갈조류인 대황, 감태, 

모자반 등으로부터 다양한 이차대사산물이 보고 되고 있으며, 화학 전령자 

역할을 하는 간단한 구조를 가진 lipid 로부터 복잡한 구조를 지닌 

phlorotannin 과 terpene 계 물질이 많이 존재하는 것으로 알려져 있다. 최근  

많은 관심의 대상이 되고 있는 phlorotannin 은 감태, 곰피, 대황에서 주로 
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분리되었으며, 항산화, 향균, 항고혈압 그리고 항암 활성을 가진다고 보고되어 

졌다(Yang et al. 2010; Heo et al. 2008; Nagayama et al. 2002; Athukorala 

et al. 2005)(Figure 1).  

본 연구에 사용된 꽈배기 모자반(S. siliquastrum)은 갈조류의 모자반목 

모자반과에 속하며 한국과 일본에 주로 분포하고 조간대 하부로부터 수심이 

깊은 곳까지 서식하며 단단한 바위 기질에 붙어 자란다. 몸의 길이는 2~3 m 에 

달하며, 생육하는 환경에 따라 외형의 변화가 매우 심하고 줄기가 꼬여 있는 

형태로 되어있다. 이전에 Jang 등(2005)은 chromanol 계열의 

물질인 Sargachromanol A-P 를 분리 보고 한 바 있으며, 이들은 모두 높은 

항산화 효과를 가지는 것으로 확인되었다. 본 연구팀은 앞선 연구를 통해서 

7 개의 chromanol 계열의 화합물을 분리하였으며(Lee and Seo 2010), 분리된 

화합물들은 매우 높은 항산화 활성효과를 가지는 것으로 확인되었다. 본 

연구에서 분리된 chromanol 계열의 화합물 또한 매우 우수한 항산화 활성을 

가질 것으로 예상되며, 이들의 생리 활성을 검색하고자 한다. 
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Figure 1. Compounds isolated from Brown algae. 
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1.3. Portulaca oleracea Linne 

쇠비름(Portulaca oleracea Linne)은 전세계의 온대에서 열대지역까지 널리 

분포하는 쇠비름과의 한해살이풀로서, 높이가 30 cm 에 달하며 전체에 털이 

없고 육질이며, 뿌리는 흰색이고 줄기는 붉은 빛이 도는 갈색으로 가지가 많이 

갈라져서 옆으로 비스듬히 퍼져서 자란다. 주로 수분이 많고 질소 공급이 

원활한 곳에서 잘 자라며, 길가나 밭 근처에서도 쉽게 볼수 있으며, 5~9 월에 

걸쳐 생육한다. 쇠비름은 뿌리가 흰색, 줄기는 붉은색, 잎은 푸른색, 꽃은 

노란색, 씨앗은 검은색으로 다섯 가지 색을 가지고 있다하여 오행초라고 

부르기도 한다. 오래 먹으면 장수하고 늙어도 머리카락이 희게 변하지 

않는다고 해서 장명채라고도 하고 외에도 산산채, 장명채, 돼지풀, 도둑풀, 

말비름이라고도 불린다(Yook, 1989). 쇠비름은 맛이 좋아 예부터 동서양에서 

식용으로 사용되었으며, 서양에서는 연한부분을 샐러드로 이용하였고 

우리나라에서는 주로 나물등을 만들어 먹었다. 또한 민간요법으로 

사용되었는데,‘동의보감’,‘본초강목’,‘동의학 사전’에 따르면, 쇠비름이 

해독, 지혈, 부기완화, 장염, 혈변, 설사, 피부궤양 등의 질병치료에 

사용되었고, 고약처럼 만들어 옴, 습진, 종기 등의 피부염증이나 상처에도 

사용되었다고 한다(Lee 1999, Zhang 2009). 이 외에도 방부제, 진경제, 이뇨제, 

구충제, 피부진정제로 사용되었으며, 근육 완화 활성, 니코틴 제거, 항산화, 

항균, 항암, 항염증 등에도 효과가 있는것으로 보고 되었다(Habtemariam 1993; 

Bae 1999; Lim et al. 2000; Lim et al. 2001; Parry et al. 1993). 최근 

발표에 따르면, 쇠비름 추출물이 지방 분해를 촉진시키고 HSL(hormone 
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sensitive lipase) 유전자 발현을 증가시키며, type II 당뇨 치료에도 

효과적임이 확인되었다(Lee 2006; El-Sayed 2011). 

쇠비름의 화학 성분으로 phosphorus, calcium, iron 과 같은 미네랄과 

항산화제인 비타민류나 β-carotene, 그리고 γ-linoleic acid 와 ω-3 

지방산이 많이 존재하며(Mohamed 1994; Omara-Alwala 1961; Liu 2000), 질소원 

화합물로서는 N-trans-feruloyltyramine, dopamine, dopa, 그리고 

norepinephrine 등이 풍부한 것으로 알려져 있다(Mizutani et al. 1998; Feng 

et al. 1961). 이 밖에도 쇠비름의 이차대사산물로서 terpenes, coumarins, 

flavonoids, alkaloids 그리고 anthocyanins 등 40 여종 이상의 화합물이 

보고되었다(Awad 1994; Adachi et al. 1983; Sakai et al. 1996; Mizutani et 

al. 1998; Feng et al. 1961; Imperato 1975; Piattelli and Minale 1964; Seo 

Y. et al. 2003; Xin et al. 2008; Elkhayat 2008; Xiang et al. 2005; Liu et 

al. 2011; Rasheed et al. 2004; Xu et al. 2006)(Figure 2). Yang 등(2009)에 

따르면 alkaloids 인 oleracein A, B, D 가 positive 대조군으로 사용된 

ascorbic acid 와 α-tocopherol 보다 DPPH radical 소거활성이 더 높은 것으로 

나타났으며, Choi 등(2005)에 의해 분리된 protocatechuic acid, ferulic acid, 

gallic acid 역시 DPPH radical 소거 활성이 높은 것으로 나타났다. β-amyrin 

type 의 triterpenoids 인 P11 과 P12 는 HepG2 tumor cell 에서 cytotoxic 

activity를 보였다(Xin et al. 2008).  

쇠비름에 대한 생리활성 효과는 예로부터 잘 알려져 왔으며, 한방에서 

마치현으로 불리며 다양한 질병 치료의 한약재로 사용되고 있다. 하지만 
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그들의 추출물로부터 분리한 이차대사산물에 대한 생리활성 검색은 DPPH 

radical 소거능과 cytotoxicity 등에 불과하다. 본 연구에서는 쇠비름으로부터 

새로운 이차대사산물을 분리하고 이들의 생리활성을 확인하고자 하였으며, 그 

결과, 지금까지 쇠비름에서 분리되지 않은 homosioflavonoid 계열의 새로운 

이차대사산물 5 종과 homoisoflavonoid 의 전구체인 chalcone 계열의 화합물, 

그 밖에도 알려진 alkaloid 계열의 화합물 및 terpenoids 화합물을 

분리•정제하였고, 그들에 대한 생리활성을 검색하였다.   
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Figure 2. Compounds isolated from P. oleracea  
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Figure 2. (continued) 
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Figure 2. (continued) 
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1.4. Homoisoflavonoids  

1.4.1. Homoisoflavonoids 의 특징과 생리활성 

Homoisoflavonoid 는 flavonoids 의 한종류로서 C6-C3-C6 의 구조를 가지는 

oxygen heterocycles 이다. Flavonoids 의 A-B-C ring 구조를 가지며 B ring 과 

C ring 사이에 –CH2- group 이 추가되어 있는 형태로 기본적으로 16 개의 탄소 

골격을 가진다. 또한 homoisoflavonoid 는 chromane system 인 chromone 과 

chromanone 의 3 번 탄소에 benzyl 또는 benzylidine group 이 결합되어 있는 

형태임을 알수 있다(Shaikh et al 2011; Kirkiacharian et al 1984; Adinolfi 

et al 1986).  

chromanone chromone

O

O

A C B

O

O

O

O

homoisoflavonoids  

Homoisoflavonoids 로서 처음 분리된 화합물은 eucomin 과 eucomol 로서 

1967 년 Eucomis bicolor BAK(Liliaceae)의 구근에서 Bohler 와 Tamm (1967)에 

의해 분리되었다. 

O OCH3

OOH

HO O OCH3

OOH

HO

OH

H 42      eucomolH 41      eucomin

 

이를 시작으로 Eucomia, Muscomis, Scilla, Ophiopogon, Ledebouria 

속등에서 다양한 homoisofalvonoid 화합물들이 많이 분리되었고(Jain et al. 

1978; Adinolfi et al. 1984, 1986, 1987, 1989; Bangani et al. 1999; Crouch 



 

- 12 - 

et al. 1999), 이 이외에도 Liliaceae 과의 Chlorophytum, Disporopsis, 

Polygonatum 속에서도 보고되었다(Donnell et al. 2006; Nguyen et al. 2006; 

Li-hong et al. 2009). 

Homoisoflavonoids 의 구조는 3-benzyl-4-chromanone 의 형태가 가장 많이 

발견되었으며, 이외에도 3 번 탄소에 hydroxy group 이 치환된 형태인 3-

hydroxy-3-benzyl-4-chromanones 이 존재하며, 3 번 탄소와 C-ring 의 benzyl 

결합사이의 이중결합이 있는 3-benzylidene-4-chromanone 이 존재한다. 이들은 

이중결합의 conformation 에 따라 (Z)와 (E) 형태로 구분되며 주로 (E)형이 

많이 발견되었다. Homoisoflavononds 의 특이한 구조로서 scillascillin-type 

homoisoflavonoids 가 존재하며, 이들은 B-ring 과 C-ring 연결사이에 3-

spirocyclobutene ring system 을 가지는 것이 특징이다(Koorbanally et al, 

2006).  

O

O

O

O

O

O

O

O
OH

O

O

2

3
4

4a
5

6

7

8

1'

2'

3'

4'

5'

6'

9
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(E)-3-benzylidene-4-chromanone (Z)-3-benzylidene-4-chromanone

O

O

3-benzyl-4-chromone

 

3-Benzyl-4-chromanone 형태로서 가장 잘 알려진 화합물은 

methylophiopogonamone A, B, ophiopogonanone B, C, D, E, F disporopsin, 
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그리고 6-formyl-isoophiopogonanone A이 있다(Chang et al. 2002; Kaneda et 

al. 1980; Tada et al. 1980a; Nguyen et al. 2006) 그 외에도 

methylophiopogonones A와 B, ophiopogonones A, B 및 C, isoophiopogonone A, 

2’-hydroxy-methylophiopogonone A, scillascillin 등(Kuomo et al. 1973; 

Tada et al. 1980a Tada et al. 1980b; Watanabe et al. 1985) 무수히 많은 

화합물들이 보고되었다. 최근에는 A-ring에 terpenoid 가 결합된 새로운 

형태의 ledebourin A, B, C가 분리되었으며(Calvo 2009a) 또한 7번 탄소에 

당이 결합된 7-O-[α-rhamnopyranosyl-(1→6)-β-glucopiranosyl]-5-hydroxy-

3-(4-methoxybenzyl)-chroman-4-one과 7-O-[α-rhamnopyranosyl-(1→6)-β-

glucopiranosyl]-5-hydroxy-3-(4′-hydroxybenzyl)-chroman-4-one 

보고되었다(Calvo 2009b).   

 

Table 1. Chemical structures of 3-benzyl-4-chromanone derivatives 

No 5 6 7 8 2’ 3’ 4’ 5’ 6’ Ref. 

P43 -OH -CH3 -OH -OCH3 -H -H -OH -H -H Arch Pharm Res 2010 

P44 -OH -CH3 -OH -CH3 -H -H -OH -H -H Huang et al 1997 

P45 -OH -CH3 -OH -OCH3 -H -H -OCH3 -H -H Arch Pharm Res 2010 

P46 -OH -OCH3 -OH -H -H -H -OH -OCH3 -H 
 

P47 -OH -CH3 -OCH3 -OCH3 -H -OH -OH -H -H Asano et al, 1993 

P48  

methylophiopogonanone B 
-OH -CH3 -OH -CH3 -H -H -OCH3 -H -H Tada et al 1980a 

P49 -OH -CHO -OH -CH3 -H -H -OCH3 -H -H Kaneda et al, 1980 

P50 -OH -CH3 -OH -OCH3 -OH -H -OCH3 -H -H Anh et al 2003 

P51 -OH -CH3 -OH -CH3 -H -OCH3 -OH -H -H Anh et al 2003 

P52 -OH -CH3 -OH -CH3 -H -OCH3 -H -H -H Anh et al 2003 

P53 -OH -OCH3 -OCH3 -OCH3 -H -H -OH -H -H Amschler et al 1996 
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P54 -OH -OCH3 -OCH3 -OH -H -H -OH -H -H Adinolfi et al 1985 

P55        

ophiopogonanone E 
-OH -CH3 -OH -OCH3 -OH -H -OCH3 -H -H Chang et al. 2002 

P56 -OH -CH3 -OCH3 -CH3 -H -H -OCH3 -H -H Lin et al 2010 

P57 -OH -CH3 -OH -OCH3 -H -H -OCH3 -H -H Y. Qian et al. 2010 

P58 -OH -CH3 -OH -OH -H -H -OH -H -H Y. Qian et al. 2010 

P59 -OH -OCH3 -OH -CH3 -H -H -OH -H -OH Li-hong et al 2009 

P60 -OH -CH3 -OH -H -H -H -OH -H -OH Li-hong et al 2009 

P61 -OH -OCH3 -OH -CH3 -H -H -OCH3 -H -H Li-hong et al 2009 

P62 -OH -CH3 -OH -H -H -H -OH -H -H Camarda et al 1983 

P63 -OH -CH3 -OH -CH3 -H -H -OH -H -H Heuang et al 1997 

P64 -OH -CH3 -OH -OCH3 -H -H -OH -H -H Vastano et al 2002 

P65  

disporopsin 
-OH -H -OH -H -OH -H -OH -H -H Nguyen et al 

P66 -OH -H -OCH3 -H -H -H -OH -H -H Mutanyatta et al. 2003 

P67 -OH -OCH3 -OCH3 -H -H -H -OH -H -H Mutanyatta et al. 2003 

P68 -OH -H -OH -H -H -H -OH -H -H Mutanyatta et al. 2003 

P69 -OH -H -OH -H -H -H -OCH3 -H -H Mutanyatta et al. 2003 

P70 -OH -H -OCH3 -OCH3 -H -H -OH -H -H Moodley et al 2006 

P71 -OH -H -OH -OCH3 -H -H -OH -H -H Moodley et al 2006 

P72 -OH -H -OCH3 -H -H -OCH3 -OH -H -H Silayo et al 1999 

P73 -OH -H -OH -H -H -OH -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P74 -OH -OCH3 -OCH3 -H -H -OH -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P75 -OH -H -OH -OH -H -H -OH -H -H Koorbanally et al 2006 

P76 -OH -OCH3 -OH -H -H -H -OH -H -H Silayo et al 1999 

P77 -OH -H -OH -H -H -OCH3 -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P78 -OH -H -OCH3 -H -H -H -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P79 -OH -H -OCH3 -H -H -H -OH -H -H Sidwell and Tamm, 1970 

P80 -OH -H -OCH3 -H -H -OH -OCH3 -H -H Bangania et al 1999 

P81         

ophiopogonanone F 
-OCH3 -CH3 -OH -OCH3 -OH -H -OCH3 -H -H Chang et al. 2002 

P82 -OCH3 -CH3 -OH -OCH3 -OH -H -OCH3 -H -H Anh et al 2003 

P83 -OCH3 -CH3 -OH -CHO -H -H -OCH3 -H -H Lin et al 2010 

P84 -H -H -O-CH2-O- -H -H -OCH3 -H -H O’Donnell et al 2006 

P85 -OCH3 -OCH3 -OH -H -H -H -OH -H -H Koorbanally et al 2006 

P86 -OCH3 -H -OCH3 -OCH3 -H -H -OH -H -H Mutanyatta et al. 2003 

P87 -OCH3 -H -OCH3 -H -H -H -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P88 -OCH3 -OH -OCH3 -H -H -H -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P89 -OCH3 -OCH3 -OCH3 -H -H -H -OH -H -H Silayo et al 1999 
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P90 -OCH3 -H -OCH3 -OH -H -H -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P91 -OH -H -H -H -H -OH -OCH3 -H -H Crouch et al 1999 

P92 -OCH3 -H -OCH3 -H -H -H -OCH3 -H -H Bangania et al 1999 

P93 

methylophiopogonamone A 
-OH -CH3 -OH -CH3 -H -O-CH2-O- -H -H Tada et al 1980a 

P94 -OH -CH3 -OH -H -H -O-CH2-O- -H -H Tada et al 1980b 

P95 

6-formyl-isoophiopogonanone A 
-OH -CHO -OH -CH3 -H -O-CH2-O- -H -H Kaneda et al, 1980 

P96 

ophiopogonanone C 
-OH -CH3 -OH -CHO -H -O-CH2-O- -H -H Chang et al. 2002 

P97 

ophiopogonanone D 
-OCH3 -CH3 -OH -CHO -H -O-CH2-O- -H -H Chang et al. 2002 

P98 -OH -CH3 -OH -OCH3 -H -O-CH2-O- -H -H Lin et al 2010 

P99 -OH -CH3 -OCH3 -CH3 -H -O-CH2-O- -H -H Lin et al 2010 

P100 -OH -CHO -OH -CH3 -H -O-CH2-O- -H -H Lin et al 2010 
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Table 2. Chemical structures of 3-benzylidene-4-chromanone derivatives 

No. 5 6 7 8 2’ 3’ 4’ 5’ 6’ Ref. 

P101 -OH -H -OH -H -H -H -OH -H -H Bangani et al 1999 

P102 -OH -OCH3 -OH -H -H -H -OH -H -H Silayo et al 1999 

P103 -OH -OCH3 -OH -H -H -H -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P104 -OH -OH -OH -H -H -H -OH -H -H Silayo et al 1999 

P105 -OH -OH -OCH3 -H -H -H -OH -H -H Silayo et al 1999 

P106 -OH -H -OH -H -H -H -OCH3 -H -H Bohler, P and Tamm 1971 

P107 -OH -H -OH -OCH3 -H -H -OCH3 -H -H Finckh and Tamm 1967 

P108 -OCH3 -H -OH -H -H -H -OCH3 -H -H Heller et al. 1976 

P109 -OH -H -OH -OCH3 -H -H -OH -H -H Finckh and Tamm 1967 

P110 -OH -OCH3 -OH -H -H -OH -OH -H -H Maš terova et al. 1991.  

P111 -OCH3 -H -OH -H -H -OH -OH -H -H Maš terova et al. 1991 

P112 -OH -H -OCH3 -H -H -OH -OH -H -H Maš terova et al. 1991 

 

Table 3 Chemical structures of scillascillin-type homoisoflavonoids 

No. 5 6 7 8 3’ 4’ 5’ Ref 

P 113 -OH -H -OH -H -OCH3 -OCH3 -H Mutanyatta et al. (2003) N (10) 

P 114 -OH -H -OCH3 -H -OCH3 -OCH3 -H Mutanyatta et al. (2003) N (11) 

P 115 

scillascillin 

-OH -H -OH -H -O-CH2-O- -H Kuomo et al 1973 

P 116 -OH -H -OH -H -OCH3 -H -H Adinolfi et al 1987 
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Table 4 Chemical structures of 3-benzyl-4-chromone 

No. 5 6 7 8 2’ 3’ 4’ 5’ 6’ Ref. 

P117 

methylophiopogonone B 
-OH -CH3 -OH -CH3 -H -H -OCH3 -H -H Tada et al 1980a 

P118 

opiopogonone B 
-OH -CH3 -OH -H -H -H -OCH3 -H -H Tada et al 1980b 

P119 

demethylisoopiopogonone B 
-OH -H -OH -CH3 -H -H -OH -H -H Tada et al 1980b 

P120 -OH -CH3 -OCH3 -H -H -OH -OH -H -H Watanabe et al 1985 

P121 -OH -CH3 -OH -H -H -H -OH -H -H Watanabe et al 1985 

P122 -OH -H -OH -H -H -H -OH -H -H Watanabe et al 1985 

P123 

6-aldehydo-isoophiopogonone B 
-OH -CHO -OH -CH3 -H -H -OCH3 -H -H Zhu et al 1987 

P124 -OH -OCH3 -OH -H -H -H -OH -H -H Silayo et al 1999) 

P125 -OH -OCH3 -OH -H -H -H -OCH3 -H -H Silayo et al 1999 

P126 -OH -H -OCH3 -H -H -H -OH -H -H Silayo et al 1999 

P127 -OH -CH3 -OH -H -OH -O-CH2-O- -H -H Asano et al, 1993 

P128 -OH -H -OH -CH3 -OH -O-CH2-O- -H -H Asano et al, 1993 

P129 

methylophiopogonone A 
-OH -CH3 -OH -CH3 -H -O-CH2-O- -H -H Tada et al 1980a, 

P130 

ophiopogonone A 
-OH -CH3 -OH -H -H -O-CH2-O- -H -H Tada et al 1980b 

P131 

isoophiopogonone A 
-OH -H -OH -CH3 -H -O-CH2-O- -H -H Tada et al 1980b 

P132 

2’-hydroxy-methylophiopogonone A 
-OH -CH3 -OH -CH3 -OH -O-CH2-O- -H -H Watanabe et al 1985 

P133 

6-aldehydo-isoophiopogonone A 
-OH -CHO -OH -CH3 -H -O-CH2-O- -H -H Zhu et al 1987 

P134 

ophiopogonone C 
-OH -CH3 -OH -CHO -H -O-CH2-O- -H -H Chang et al. 2002 
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Figure 3. A new type of homoisoflavonoids recently isolated  

Homoisoflavonoids 는 다양한 생물학적 활성을 가지며, antifungal, 

hypocholesterolemic, antimutagenic, antiviral, anti-inflammatory, 

antioxidant, platelet anti-aggregating activities 등의 활성이 보고되었다 

(Kirkiacharian et al. 1987; Wall et al. 1989; Anschler 1996; Desideri et 

al. 1997; Quaglia 1999). 최근에 천연물질보다 합성하여 얻어진 

homoisoflavonoids 유도체에 대한 활성이 보고되었는데, Siddaiah 등(2006)에 

의해 합성된 7-hydroxy-3-[(3,4,5-trihyddroxyphenyl)methylene]chromano-4- 

one 이 합성항산화제인 BHA 나 BHT 보다 높은 항산화 활성을 나타내었으며, 5-

lipoxygenase 에서도 대조군으로 사용된 nordihydroguiaretic acid 보다 높은 
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활성을 나타내었다. 7-Hydroxy-3-(4-methoxybenzylidene)chroman-4-one 

(bonducellin) 또한 항 염증 효과를 나타내었다(Rao et al. 2005). 

본 연구에서는 쇠비름에서 분리한 homoisoflavonoids 외에도 합성을 통해 

분리된 화합물의 대량 확보와 새로운 물질의 합성을 시도하여 높은 활성을 

가지는 화합물을 얻고자 한다.   

1.4.2. Homoisoflavonoids 의 합성  

Homoisoflavonoids 는 Farkas 등(1970)에 의해 eucomin 과 eucomol 의 합성을 

시작으로 활발히 연구되어 왔다. Homoisoflavonoids 는 크게 두가지 형태로 

합성될 수 있다. Homoisoflavonoids 의 구조는 chromanone 골격에 benzyl 

group 이 결합된 형태로서, chromanone 합성을 통해 benzyl aldehyde 와 

반응하여 얻을 수 있으며(i), (Farkas et al. 1970), 또한 

homoisoflavonids 의 전구체인 dihydrochalcone 형태를 합성하여 B-ring 을 

형성하는 반응(ii)을 통해 효과적으로 합성할 수 있다(Farkas et al. 1971; 

Chatterjea et al. 1979).  
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Figure 4. Synthesis of 3-benzyl-4-chromanones. 
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(ii)의 방법은 phenol 과 β-(phenyl)propionitrile 을 사용하여 쉽게 

dihydrochalcone 을 합성 할 수 있으며 생성된 화합물은 ethyl formate 와 

metal sodium 과 반응시켜 3-benzylchromon 을 생성한다. Farkas 등 (1971)의 

방법은 chromone 형태의 화합물을 합성하기에는 효과적이지만 다양한 형태의 

homoisoflavonoids 을 합성할 수 없는 한계가 있다.  

OH

N

+

O

OH

O

O

i ii

 

Figure 5. Reagents and conditions: (i) β-(phenyl)propionitrile, zinc 

chloride HCl gas, dry ether, 0℃, 16h; (ii) ethyl formate, Na, rt, 16h 

반면에 (i)의 반응은 3-benzylidene-4-chromanone 을 형성하므로서 isomer 

인 (E), (Z)형 을 합성할 수 있으며, double bond 를 hydrogenation 하므로서 

다양한 화합물을 얻을 수 있는 장점이 있다. 따라서 본 연구에서는 쇠비름에서 

분리된 homoisoflavonids 를 얻고 그 외 다양한 화합물을 얻고자 (i) 

mechanism 을 통한 합성을 시도하고자 하였다.  

Chromanone 합성  

Chromanone 합성은 일반적으로 phenolic compounds 를 초기 반응물질로 

사용하여 시작되며, 주로 3-bomnopropionic acid(Siddaiah et al 2006)와 3-

chloropropionic acid(Foroumadi et al 2007; Koch and Biggers 1994)가 
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사용되고 반응물에 따라 그 합성방법이 달라진다. 먼저, Siddaiah 등(2006)의 

방법에 의하면 NaH 를 염기로 사용하여 resorcinol(3-methoxyphenol, H140)과 

3-bromopropionic acid 를 반응시켜 합성된 3-phenyloxypropionic 

acid(H141)에 polyphosporic acid(PPA)를 첨가여 고리를 연결하였다. 두 번째 

반응은 Freidel-Crafts 아실화 반응으로 Koch 와 biggers (1994)에 따르면 

resorcinol(3-methoxyphenol, H140)과 trifluoromethanesulfonic acid(3 

equiv)를 첨가하여 Freidel-Crafts 반응 생성물인 H143 를 얻었으며, 2 M 

NaOH 와 반응시켜 고리를 연결함으로써 2-hydroxy-4-chromanone 을 효과적으로 

합성하였으며, 61%에 달하는 높은 수득률을 보였다. 

(A) Siddaiah et al (2006)

OHHO OHO
COOH

i HO O

O

ii

OHHO OHHOiii HO O

O

iv

O

Cl

(B) Foroumadi et al (2007)

H 140 H 141 H 142

H 140 H 143 H 142  

Figure 6. Reagents and conditions: (i) Bromopropionic acid, NaH, DMF, 70-

80℃, rt, 16h, 30%; (ii) PPA, 80℃, 4h, 46%; (iii) 3-chloropropionic acid, 

CF3SO3H(3 equive), 80℃, 30 min; (iv) 2.0 M NaOH, 61%.  

3-Benzyliene-4-chromanone 합성  
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3-Benzyliene-4-chromanone 의 합성은 위에서 생성된 2-hydroxy-4-

chromanone(H142)과 다양한 benzyaldehyde 를 반응시켜 얻을 수 있다. 

합성방법은 산촉매와 염기촉매 방법에 의해서 이루어질 수 있으며, 각각의 

방법은 Siddaiah 등(2006)과 Foroumadi 등(2007)에 잘 보고되고 있다. 

Siddaiah 등에 의한 방법은 염기인 piperidine 을 사용한 방법으로 용매가 

없는 상태에서 빠르고 간단하게 homoisoflavonoids 를 합성할 수 있다. 두 

번째 방법은 HCl gas 를 이용한 방법으로 2-hydroxy-4-chromanone(H142)과 

benzaldehyde, acetic acid 를 첨가하여 얼음에 의해 냉각된 상태에서 3 분간 

HCl gas 를 통과시킨 뒤, 실온에서 24 시간동안 반응시켜 homoisoflavonoid 를 

얻을 수 있다(Foroumadi et al 2007).  
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ii

H 142 H 143

 

Figure 7. Reagents and conditions: (i) Piperidine, 3-methoxybenzaldehyde, 

80℃, 2h, 43%; (ii) HCl gas, CH3COOH, 3-methoybenzaldehyde.  

본 연구에서는 Siddaiah 등(2006)의 방법을 응용하여 homoisoflavonoids 를 

합성하였다. Phloroglucinol(3,5-dihydroxyphenol)과 iodomethane 을 이용하여 

3,5-dimethoxyphenol 을 합성하였으며, 계속해서 3-bromopropionic acid 를 

이용한 반응 및 PPA 를 이용한 고리화 반응을 수행하였다. 그 후, 
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piperidine 을 사용하여 chroman-4-one 과 2-methoxybenzaldehyde 를 반응시켜 

5,7-methoxyl-3-(2-methoxybenzylidene)chroman-4-one 을 성공적으로 

합성하였다.  
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2. 재료 및 방법  

2.1. 재료 

실험에 사용된 쇠비름(P. oleracea)는 전국각지에서 구입하여 사용하였으며, 

꽈배기모자반(S. siliquastrum)은 제주도에서 직접채집하여 응달에서 건조후 -

25 ℃에서 보관하였다. 모든 시료는 실험에 사용되기전 분쇄하여 추출하였다. 

 

2.2. 시약 

2.2.1. 분리 및 합성 

Column packing materials 은 RP 18(YMC-GEL ODS-A, 12 nm, S-75 ㎛)을 

사용하였으며, TLC plate 는 Silica gel 60 F254s(0.5 ㎜. Merck)를 

사용하였으며, spray reagent 는 5% H2SO4 와 vanillin-sulfuric acid 

reagent 를 분사하여 발색되는 것을 관찰하였다. 추출 및 분획, column 

chromatography 에 사용한 모든 용매는 1 급 시약을 증류하여 사용하였다. 

HPLC 에 사용한 column 은 YMC pack ODS-A(250×10 ㎜, S 5 ㎛, 12 ㎜)을 

사용하였고, guard column(7.5×4.6 ㎜, Alltech)을 사용하였다. NMR 측정 시 

  

(a) P. oleracea (b)  S. siliquastrum 

Figure 8. Photographs of (a) P. oleracea, and (b) S. siliquastrum. 
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사용한 용매는 CDCl3 (Cambridge Isotope Laboratories, Inc., USA, deuterium 

degree 99.8%), CD3OD (Merck. deuterium degree 99.95%)를 사용하였다.  

합성에 사용된 시약은 phloroglucinol(Sigma, China), sodium 

hydride(Sigma, USA), N,N-dimethylformamide(DMF, Aldrich, USA), 

piperidine(Aldrich, USA), 2-methoxybenzaldehyde(Aldrich, USA), 3-

bromopropionic acid(TCI-GR, Japen)를 사용하였다.  

 

2.2.2 활성  

세포배양에 필요한 Dulbecco’s modified eagle medium (DMEM), RPMI 1640, 

fedal bovine serum(FBS), 0.05% Trypsin-0.02% EDTA 와 100 units/mL 

penicillin-streptomycin 은 GIBCO 사(Gibco-BRL, Gaithersburg, MD, USA)에서 

구입하였다. ROS 측정에 사용된 DCFH-DA 는 Molecular Probes Inc.(sigma, OR, 

USA)로부터 구입하였다. Metrix metalloproteinase (MMP) 발현의 측정에 

사용된 12-myristate- 13-acetate(PMA)는 Sigma 사에서 구입하였으며, MMP-2, 

9 과 GAPDH 은 R&D systems Inc.에서 구입하여 사용하였다 전기영동에 사용된 

powder 형태의 agar 는 Juse Chemical, EtBr(ethidium bromide)는 

Bioneer사에서 구입하여 사용하였다. 

 

2.2.3. 기기 

1H-NMR 과 13C-NMR, two-dimensional NMR 실험은 모두 Varian NMR 300 

spectrometer(Varian Mercury 300, USA)를 사용하였고, UV-Vis 
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spectrophotometer(Thermo Spectronic, England)와 polarimeter (Perkin Elmer 

341, U.S.A,)를 사용하여 구조 결정하였다. Victor3 multilabel plate 

reader(PerkinElmer, MA, USA)가 항산화 활성 측정에 사용되었으며 그 외에 

rotary evaporator(EYELA, JAPAN), vacuum pump, pH meter, water bath, 

pipet(JBM-pipet), 여과기 등을 사용하였다. 세포배양은 5% CO2 

incubator(Forma Scientific, Japan)를 사용하였고 유전자는 PCR(Biorad, 

USA)을 사용하여 유전자 증폭하였다. 

 

2.3. 꽈배기모자반(S. siliquastrum)의 추출 및 분리 

2.3.1. 추출  

꽈배기 모자반은 acetone 과 methylene chloride 를 1:1 비율로 섞은 

혼합용액(3L x 2)을 사용하여 24 시간 방치한 후 여과하여 추출액을 얻었으며, 

이 과정을 2 번 반복하였다. 남은 잔사에 동량의 MeOH 을 첨가하여 동일 과정을 

통해 추출액을 얻었으며, 추출액은 감압농축하여 조추출물을 획득하였다. 

조추출물은 용매 극성에 따라 순차적으로 분획하여 n-hexane, 85% aq. MeOH, 

n-BuOH, H2O 분획물을 각각 7.24 g, 8.05 g, 3.02 g, 38.94 g 얻었다 (Scheme 

1). 
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H2OCH2Cl2

n-hexane
(7.24g)

85% aq. MeOH
(8.1 g)

Crude Extract (57.3g)

n-BuOH
(3.0 g)

H2O

(38.9g)

S. siliquastrum

CH2Cl2 (3L x 2)

residueCH2Cl2 extract

MeOH (3L x 2)

MeOH extract

residue

 

Scheme 1. Preparation of crude extraction and its solvent fractions from 

Sargassum siliquastrum 
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2.3.2 모자반의 활성 성분 분리 

85% aq.MeOH 층은 C18 reversed-phase vacuum flash chromatography 를 

사용하여 7 개의 fraction(50%, 60%, 70%, 80%, 90% aq. MeOH 그리고 100% MeOH, 

100% EtOAc)으로 나누었다. 그 중에 90% aq.MeOH fraction 을 reversed-phase 

HPLC (ODS-A, 87% aq. MeOH)로 분리하여 알려진 화합물 4(139.5 mg)와 5(103.7 

mg)를 분리하였다. 그리고 HPLC 로 얻어진 subfraction 1 을 다시 reversed-

phase HPLC (ODS-A, 75% aq.CH3CN)를 사용하여 1(11.6 mg)를 분리하였다. 

유사하게 HPLC 로 얻어진 subtraction 2 를 다시 reversed-phase HPLC (ODS-A, 

78% aq.CH3CN)로 분리하여 2(3.3 mg)와 3(3.5 mg)을 순수하게 얻었다. 80% 

aq.MeOH fraction 을 reversed-phase HPLC (ODS-A, 77% aq. MeOH)로 분리하여  

알려진 화합물 6을 단리하였다.  
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RP 18 column with gradient mixtures

85% aq. MeOH of S. siliquastrum

8.07g

50% aq.MeOH 70% aq.MeOH 80% aq.MeOH 90% aq.MeOH

1.54 g
100% MeOH 100% EtOAc60% aq.MeOH

1

(5.5 mg)

subfraction 2

HPLC (C18, 

78%aq.CH3CN)

HPLC (C18, 73%aq.MeOH)

subfraction 1

HPLC (C18, 

75%aq.CH3CN)

2

(3.3 mg)

3

(3.5 mg)

4

 139.5 mg

5

 103.7 mg
6

11.0 m g

 

 

Scheme 2. Isolation of the compounds 1-6 from S. siliquastrum. 
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2.4. 쇠비름(P. oleracea)의 추출 및 분리 

2.4.1. 추출  

Powder 형태의 쇠비름은 methylenle chloride(CH2Cl2)(3 L x 2)를 첨가하여 

실온에서 24 시간 추출한 뒤에 여과하여 감압농축(EYELA, N-N series, 

Japan)하였으며, 남은 잔사에 methanol(MeOH)(3 L x 2)을 첨가하여 위와 

동일한 방법으로 추출하여 농축하였다. 얻어진 두 추출물은 혼합하여 CH2Cl2 

와 water 를 이용하여 분획하였으며, CH2Cl2 층은 n-hexane 과 85% aqous 

methanol(85%aq.MeOH)로 다시 분획하였고, water 층 또한 n-butanol(BuOH)과 

H2O 으로 분획하여 4 개의 용매 분획층인 n-hexane(30.0 g), 85% aq.MeOH(28.14 

g), n-BuOH(15.8 g)과 H2O(72.4 g) 층을 확득하였다(Scheme 3).  
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H2OCH2Cl2

n-hexane
(30.8g)

85% aq. MeOH
(28.14g)

Crude Extract (148.1g)

n-BuOH
(15.8g)

H2O

(72.4g)

P. oleracea

CH2Cl2 (3L x 2)

residueCH2Cl2 extract

MeOH (3L x 2)

MeOH extract

residue

 

 

Scheme 3. Procedure of extraction and various fractions from P. oleracea 
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2.4.2. 화합물의 분리 

85% aq.MeOH(28.4 g) 층은 C18 reversed-phase vacuum flash 

chromatography 를 사용하여 7 개의 fraction[50%, 60%, 70%, 80%, 90% aq. 

MeOH 그리고 100% MeOH, 100% ethyl acetate 으로 나누었다. 그 중 70% aq.MeOH 

fraction 을 silica normal-phase column chromatography 를 사용하여 11 개의 

subfraction(100% CHCl3, 5%, 10%, 15%, 20%, 30%, 40%, 50%, 70% MeOH in 

CHCl3, 100% MeOH, 10% aq.MeOH)을 획득하였다. 5% MeOH in CHCl3 

subfraction(556.3 mg)은 reversed-phase HPLC (ODS-A, 70% aq. MeOH)을 

사용하여 7(62.4 mg)과 8(18.4 mg)을 분리하였으며, 얻어진 mixtures 으로부터 

reversed-phase HPLC[ODS-A, 57% / 53% / 54% aq.acetonitrile(CH3CN)]하여 

9(31.2 mg), 10(6.8 mg), 11(2.7 mg)를 분리하였다(Scheme 4). 80% aq.MeOH 

fraction 을 silica normal-phase column chromatography 를 사용하여 위와 

동일하게 11 개의 subfraction(100% CHCl3, 5%, 10%, 15%, 20%, 30%, 40%, 50%, 

70% MeOH in CHCl3, 100% MeOH, 10% aq.MeOH)으로 나뉘었으며, 그 중 5% MeOH 

in CHCl3 subfraction(524.2 mg)을 preparative TLC[silica, n-hexane : 

CHCl3 : CH3CN (10 : 88 : 2)]하였다. 얻어진 mixture 1(239.0 mg)를 

reversed-phase HPLC(ODS-A, 73% aq. MeOH)하여 12(14.7 mg)과 13(10.7 mg)을 

얻었다.   
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RP 18 column with gradient mixtures
(A portion of 85% aq. MeOH fraction; 7.0g)

85% aq. MeOH of P. oleracea

28.14 g

50% aq.MeOH
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80% aq.MeOH
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 556.3 mg
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 in CHCl3

100%MeOH 90%aq.MeOH

1
(62.4 mg)

2
(62.4 mg)

HPLC (C18, 

57%aq.CH3CN)

Mix 1 Mix 2 Mix 3

3
(31.2 mg)

HPLC (C18,  

53%aq.CH3CN)

HPLC (C18, 70%aq.MeOH)

4
(6.8 mg)
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(2.7mg)

HPLC (C18,  

54%aq.CH3CN)

100%CHCl35%MeOH  in CHCl3
524.2 mg

10~70%MeOH 

 in CHCl3

100%MeOH 90%aq.MeOH

HPLC (C18, 
73%aq.MeOH)

Prep-TLC (silica, n-hexane : CHCl3 : CH3CN (10 : 88 : 2)

Mix 1

6
(14.7 mg)

7
(10.7 mg)

silica column with gradient mixtures
(A portion of 80% aq. MeOH  fraction, 2.8 g)

 

Scheme 4. Isolation procedure of compounds 7-13 from P. oleracea 
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2.5. Homoisoflavonoids 합성  

2.5.1. 3,5-dimehoxyphenol 합성 및 분리  

5 g 의 3,5-dihydroxyphenol(phloroglucinol, 36.9 mmol)을 10 mL 의 DMF 에 

녹인후, 30 mL DMF 에 녹인 sodium hydride(NaH, 3.4 g, 50%, 79.2 mmol)를 

첨가하여 30 분동안 실온에서 교반하고, 과량의 CH3I 를 첨가하여 실온에서 

수시간 교반하였다. 반응이 종결되면 MeOH 을 첨가하고, EtOAc(50 mL x 2)로 

추출한 뒤, 증류수(10 mL x 2)와 brine(10 mL)으로 씻어준다. 다음 Na2SO4 로 

탈수시켜 여과한 후에 농축하였다. 얻어진 반응물은 silica column 

chromatography 법을 이용하여 10 % EtOAc in Hexane 층에서 화합물을 

획득하였으며, 순수한 화합물을 얻기 위해 normal-phase HPLC(ODS-silica, 10% 

EtOAc in hexane)를 실시하여 순수한 화합물 3,5-dimehoxyphenol, 550 

mg(11%)을 획득하였다.  

  

2.5.2. 3-(3,5-dimethoxyphenoxy)propanoic acid 합성 및 분리  

2.24 g 의 3,5-dimehoxyphenol(14.5 mmol, 5 mL DMF)와 2 g 의 NaH(41 mmol, 

20 mL DMF)를 혼합하여 ice-water 에서 30 분간 교반하였다. 30 분후, 3.37 g 의 

3-bromoproionic acid(21.3 mmol, 5 mL DMF)를 첨가하여 실온에서 16 시간 

동안 교반하였다. 반응이 종결되면 소량의 MeOH 를 첨가하고 10% HCl 를 

사용하여 acidify 시킨뒤, EtOAc(30 mL x 2)로 추출하였다. 추축액은 

증류수(20 mL)와 brine(20 mL)를 첨가하여 씻은 후에 Na2SO4 로 탈수 시킨뒤 

여과하여 농축하였다. 3-(3,5-dimethoxyphenoxy)propanoic acid 은 silica 
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column chromatography 를 통해 30 % EtOAc in Petroleum ether 층에서 순수한 

화합물 1.04 g(46%)을 분리하였다.  

 

2.5.3. 5,7-dimethoxychroman-4-one 합성 및 분리 

1.04 g 의 3-(3,5-dimethoxyphenoxy)propanoic acid 에 5 g 의 

polyphosphoric acid(PPA)를 첨가하여 70~75℃에서 2 시간 동안 교반한 후에 

실온에서 2 시간동안 반응시켰다. 반응 종결 후, ice-cold 증류수를 희석하고 

ether(30 mL x 2)로 추출하였다. 추출액은 10% sodium carbonate(20 mL), 

증류수(20 mL)와 brine(20 mL)으로 순차적으로 씻어 주었다. 마지막으로 

Na2SO4로 탈수 시킨 뒤 농축하여 480 mg(47%)의 5,7-dimethoxychroman-4-one 를 

획득하였다.  

 

2.5.4. (E)-5,7-dimethoxy-3-(2-methoxybenzylidene)chroman-4-one 합성 및 분리 

480 mg 의 5,7-dimethoxychroman-4-one(2.3 mmol)와 476.5 mg 의 2-

methoxybenzaldehyde (3.5 mmol)를 혼합한 후에 10 방울 정도의 piperidine 을 

첨가하여 110℃에서 2~5 시간 반응시켰다. 반응이 종결되면 식힌 후, 증류수를 

첨가하여 희석한 뒤, 10% HCl 로 acidify 하였다. EtOAc(30 mL x 2)로 

추출하고 증류수, brine 으로 씻은 후 Na2SO4 로 탈수하여 농축하였다. n-

Hexane:EtOAc:CH3CN(6:3:1)를 이동상으로 prep-TLC(Silica)하여 (E)-5,7-

dimethoxy-3-(2-methoxybenzylidene)chroman-4-one(130 mg, 32%)을 분리하였다. 
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2.5.5. 5,7-dimethoxy-3-(2-methoxybenzyl)chroman-4-one 합성 및 분리 

130 mg 의 (E)-5,7-dimethoxy-3-(2-methoxybenzylidene)chroman-4-one(0.400 

mmol)와 33 mg 의 [PbCl2(dppf)](0.06mmol)를 혼합하여 질소 하에 0℃에서 

교반한다. 추가적으로 6 mL 의 THF 를 첨가하여 1 시간 동안 교반하고 0.5 M 9-

BBN/THF (3.9 mL/2 mmol)을 첨가하여 4 시간동안 ice 에서 반응 시킨 뒤에 

실온에서 수시반 반응시킨다. 1 mL 의 MeOH 을 첨가하고 감암하여 용매를 

제거한다. 농축된 플라스크에 15 mL 의 hexane 과 120 μL 의 2-

aminomethanol 을 첨가하여 흰색침전물이 생성되면 glass filter 로 제거한뒤 

수차례 benzene 으로 washing 하여 농축하였다 n-Hexane 과 EtOAc 을 gradient 

하여 silica column chromatography 하여 순수하게 5,7-dimethoxy-3-(2-

methoxybenzyl)chroman-4-one (30.1 mg, 23%)을 분리하였다. 

 

2.6. 항산화 활성 실험 

2.6.1.DPPH radical 소거 활성 측정 

DPPH(1,1-diphenyl-2-picrylhydrazyl radical, Sigma, MO, USA) 시약 2 mg

을 정확히 칭량하여 15 mL ethanol에 녹인 DPPH 원액 1.2 mL와 3 mL ethanol 

그리고 0.5 mL DMSO를 동일 비율로 혼합하여 DPPH radical solution을 준비한

다. 900 μL의 DPPH radical solution과 준비된 100 μL 시료를 혼합하여 상온

에서 10분간 반응시킨 후 Victor3 multilabel plate reader(PerkinElmer, MA, 

USA)를 사용하여 518 nm 에서 흡광도를 측정하였다(Blois 1958). 시료를 첨가
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하지 않은 대조군과 비교하여 유리 라디칼 소거활성을 백분율로 나타내었으며, 

대조군의 UV-Vis 흡광도는 0.94 ~0.97이 되도록 조정하였다.  

 

2.6.2. Peroxynitrite 소거 활성 측정 

ONOO-소거 활성은 dihydrorhodamine 123(DHR 123)의 산화되는 정도를 측정

함으로써 검색하였다(Kooy et al 1994). Dimethylformamide로 녹인 DHR 123(5 

mM) stock 용액은 질소로 purge하여 -80 ℃에 보관하였고, 50 mM sodium 

phosphate, 90 mM sodium chloride, 5 mM potassium chloride를 혼합한 

buffer(pH 7.4)와 100μM DTPA(diethylentriaminepenta acetic acid)를 혼합한 

용액으로 DHR 123을 5 μM로 희석하여 실험에 사용하였다. DHR123 buffer 용액

에 시료와 peroxynitrite를 첨가하고 실온에서 5분간 방치한 뒤, Victor3 

multilabel plate reader를 사용하여 excitation 485 nm, emission 530 nm에서 

측정하였다. Authentic peroxynitrite 대신에 SIN-1을 첨가하는 경우는 실온에

서 1시간 동안 방치한 후 측정하였다. SIN-1은 NO∙와 O2∙
-를 동시에 발생시켜 

ONOO-를 생성시키는 화합물로서 authentic peroxynitrite의 급속한 DHR 123의 

산화와는 달리 점진적으로 산화가 일어나게 한다. 실험은 triplicate로 행하였

으며, 결과는 blank를 차감한 값을 평균하여 대조군에 대한 백분율로 계산하였

다. 

 

2.6.3. 세포배양 

인간 유래 암세포인 AGS (human gastric cancer), HT-29 (human colon cancer), 
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HT-1080 (human fibrosarcoma), MCF-7 (human breast cancer)와 Raw 264.7 

macrophage 세포는 한국 세포주 은행으로부터 구입하여 사용하였으며, 10% FBS

와 100 μg/mL penicillin-streptomycin 이 포함된 RPMI 1740과 DMEF 배지를 사용

하여 5% CO2 and 37 ℃ incubtor에서 배양하였다. 배양된 세포는 일주일에 2-3회 

배지를 교환하고 6-7일 만에 PBS로 세척한 후 HT-1080과 AGS는 0.05% Trypsin-

0.02 % EDTA로 부착된 세포를 분리하여 계대배양 하였고, Raw 264.7은 cell 

scraper로 분리하여 계대배양 하였다. 

 

2.6.4. 세포내 활성 산소종(ROS, reactive oxygen speices) 

세포의 free radical의 생성은 DCFH-DA assay로 측정하였다 (Okimotoa., 

2000). HT-1080 세포를 96 well plate 2×104 cells/well이 되도록 분주하고 

37℃, 5% CO2배양기에서 24시간 배양하였다. PBS 완충액으로 씻은 후 20 μM 

DCFH-DA을 각 well에 주입하여 37℃ 5% CO2 incubator에서 20분간 pre-

incubation하였다. 각 well에 농도별로 시료를 처리하여 37℃ 5% CO2 

incubator에서 1시간 incubation한 후, DCFH-DA을 없애고 cell은 다시 PBS 완

충액으로 씻은 후 500 μM H2O2 처리하여 시간별로 DCF fluorescence를 ex. 

485 nm, em. 530 nm에서 Victor3 multilabel plate reader(PerkinElmer, MA, USA)

로 측정하였다  

 

2.6.5. TBARS법을 이용한 lipid peroxidation 측정  

Lipid peroxidation의 생성정도는 thiobarbituric acid-reactive 
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substances (TBARS) 방법으로 측정하였다(Heath and Packer 1968). 200 μL의 

PBS-suspended Raw 264.7 세포를 일정한 농도의 시료로 각각 처리한 후 37℃, 

5% CO2 배양기에서 10분간 배양하였다. 세포내 산화를 유도하기 위하여 2 mM 

H2O2와 0.1 M FeSO4로 처리한 후 37℃ 에서 10분간 반응시켰다. 반응 후, 

trichloroacetic acid (TCA, 10% w/v)를 처리하여 산화를 중지시키고, 동량의 

TBA (1% w/v)를 첨가하여 90℃에서 30분 동안 반응시켰다. 실온에서 냉각시킨 

혼합액을 원심분리 후 상등액의 흡광도를 528 nm에서 측정하였다.  

 

2.6.6. GSH contents 측정  

세포내에 축적된 GSH 함량은 thiol-staining reagent인 mBBr 

(monobromobiman)을 이용하여 측정하였다. 세포는 fluorescence microtiter 

96-well plates에 well 당 1×107 cells/㎖가 되도록 분주하여 24시간 배양한 

후, 각 well에 농도별로 시료를 처리하여 다시 37℃ 5% CO2 incubator에서 30

분간 배양하였다. 다시 각 well은 PBS 완충액으로 씻은 후 40 M 

mBBr(monobromobiman)를 처리하여 37℃ 5% CO2 incubator에서 30분간 반응시킨 

후 시료처리에 의한 GSH 함량의 변화를 시간별로 ex. 360 nm, em. 465 nm에서 

형광 분석기로 측정하였다.  

 

2.7. 암세포 증식억제 실험 

실험에 사용된 시료에 대한 암세포 증식억제효과를 확인하기 위하여 MTT [3-

(4,5-dimethylthiazol-2-yl)- 2,5-diphenyl tetrazolium bromide)] 시약을 이용하여 
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측정하였다. 배양된 세포는 2×104 cells/well이 되도록 96 well plate에 분주하여 

37℃, 5% CO2배양기에서 24시간 배양하였다. 시료를 처리한 후에 24시간 동안 37℃, 

5% CO2 배양기에서 배양된 세포에 1 mg/mL의 MTT 시약을 처리하여 4시간 동안 배양

하였다. Formazan이 형성되면 MTT 시약처리 배지를 제거하고 형성된 formazan 결정

을 DMSO 녹여서 Victor3 multilabel plate reader(PerkinElmer, MA, USA)를 이용하

여 540 nm에서 흡광도를 측정하여 세포생존율(%)을 구하였다.  

Cytotoxicity (%) ＝ 
대조구의 흡광도 - 시료처리구의 흡광도 

×100 

대조구의 흡광도 

 

2.8. 항비만 활성 실험 

2.8.1. 3T3-L1 세포의 배양 및 지방세포로의 분화 유도 

3T3-L1 preadipocytes는 ATCC에서 분양받아 10% FBS, 100 units/mL 

penicillin-streptomycin이 포함된 DMEM 배양액으로 75 T-flask를 사용하여 

humid, 37℃의 5% CO2 incubator에서 배양하였다. 배양된 세포는 3.3 × 103 

cells/well이 되도록 6 well plate에 분주하여 배양하였으며, 세포가 

confluent되고 이틀 뒤, 10% FBS, 5 μg/mL의 insulin, 0.25 μM 

dexamethazone, 0.5 mM IBMX가 첨가된 배지에서 48시간 동안 배양하여 분화를 

유도하였다. 48시간 후 10% FBS와 5 μg/mL의 insulin만 포함된 배지와 시료를 

2일 간격으로 교체하며서 6일 동안 분화를 유도하였으며, pellet과 배양액을 

각각 모아 실험에 사용하였다. 
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2.8.2. 3T3-L1전구 지방세포에서의 세포 분화능 측정 

3T3-L1의 분화능은 Oil Red O로 염색하여 측정하였다. 분화유도된 세포는 

배양액을 제거하고 PBS로 세척, 10% formalin으로 10분간 고정시킨 후 Oil Red 

O를 처리하여 30분간 염색하였다. 염색 후에 증류수로 세척하고 세포내 지방 

축적 정도를 관찰하였다. 관찰 후, 증류수를 제거하고 isopropyl alcohol로 용

해하여 500 nm에서 흡광도를 측정하였다. 

 

2.8.3. Glycerol 분비 측정 

분화유도된 세포의 배양액을 모아 free glycerol 함량을 측정하였다. 

Glycerol 정량은 효소 반응법을 이용하여 free glycerol reagent(Sigma, USA)

를 반응시켜 측정하였다. 37℃로 pre-warmed된 free glycerol reagent 1 mL에 

배양액 10 μL를 넣어 37℃에서 15분간 incubation 시킨후, 540 nm에서 흡광도

를 측정하였다.  

 

2.8.4. Glucose 소비 측정 

Glucose의 농도는 oxidase법을 이용한 glucose kit(GLzyme사)를 이용하여 

분석하였다(Choi and Kim, 2010). 

 

2.8.5. Leptin 측정 

지방세포에서 분비하는 호르몬인 leptin의 양은 배양액을 이용한 ELISA 

(enzyme Linked Immunosolvent Assay, R&D systems) 방법으로 측정하였다. 
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Leptin 항체가 coating된 96 well plate에 시료 100 μL을 넣어 1시간 동안 배

양하였다. PBS-T로 3차례 세척한 후 biotinylated goat anti-mouse leptin IgG 

200 μg/mL을 넣고 1시간 동안 상온에서 incubation한 후 다시 PBS-T로 3번 세

척하였다. Avidine-HRP(horse-radish peroxidase)를 첨가하여 상온에서 1시간 

30분 동안 배양한 후 3번 세척하였다. 각 well에 100 μL의 

TMB(tetramethylbenzidine dihydrochloride substrate)를 넣고 30분 동안 반응

시켜 발색시킨 후, 50 μL의 2 M H2SO4 를 첨가하여 반응을 종결하고 450 nm 에

서 흡광도를 측정하였다.  

 

2.8.6. 비만 관련 유전자 발현 측정  

활성성분에 의한 비만관련 유전자의 mRNA 발현 정도는 RT-PCR을 이용하여 

확인 하였으며 housekeeping 유전자인 GAPDH 를 internal control로 사용하였

다. RNA는 시료 처리된 3T3-L1 세포로부터 TrizolⓇ reagent(sigma)을 사용하여 

total RNA을 추출, 정량하였다. 분리된 RNA내에서 유전자 발현을 분석하기 위

해 표준화방법에 따라 역전사 반응을 실시하여 cDNA를 합성하였다. 각 유전자

는 94℃에서 5분간 denaturation 반응을 시킨 후, 94℃에서 1분, 60℃에서 1분, 

72℃에서 1분 동안 35 cycles을 반응시켰다. 다시 72℃에서 5분 동안 유지시킨 

후에 4℃에서 종결하였다. PCR 산물은 1% agarose 겔에서 전기영동을 실행하여 

밴드를 확인하였다. 
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Table 5. Sequences of primer used for RT-PCR 

Gene name 
 

Sequence 

PPARγ 
Sence 5'-TTTTCAAGGGTGCCAGTTTC-3' 

Antisence 5'-AATCCTTGGCCCTCTGAGAT-3' 

C/EBPα 
Sence 5'-TTACAACAGGCCAGGTTTCC-3' 

Antisence 5'-GGCTGGCGACATACAGTACA-3' 

SREBP1c 
Sence 5'-TGTTGGCATCCTGCTATCTG-3' 

Antisence 5'-AGGGAAAGCTTTGGGGTCTA-3' 

FABP-4 
Sence 5'-AGACGGCCCTGATCTTCGA-3' 

Antisence 5'-TGGACCTCACAG
TGGCTGA-3' 

FATP1 
Sence 5'-TGCCTCTGCCTTGATCTTTT-3' 

Antisence 5'-GGAACCGTGGATGAACCTAA-3' 

FAS 
Sence 5'-TTGCTGGCACTACAGAATGC-3' 

Antisence 5'-AACAGCCTCAGAGCGACAAT-3' 

LPL 
Sence 5'-TCCAAGGAAGCCTTTGAGAA-3' 

Antisence 5'-CCATCCTCAGTCCCAGAAAA-3' 

ACS1 
Sence 5'-CAACCCAGAACCATGGAAGT-3' 

Antisence 5'-CTGACTGCATGGAGAGGTCA-3' 

Leptin 
Sence 5'-GGATCAGGTTTTGTGGTGCT-3' 

Antisence 5'-AAGGATCCTGCACCTCACAC-3' 

TNFα 
Sence 5'-AGGCCTTGTGTTGTGTTTCCA-3' 

Antisence 5'-TGGGGGACAGCTTCCTTCTT-3' 

HSL 
Sence 5'-GAGGGACACACACACACCTG-3' 

Antisence 5'-CCCTTTCGCAGCAACTTTAG-3' 

Perilipin 
Sence 5'-AAGGATCCTGCACCTCACAC-3' 

Antisence 5'-CCTCTGCTGAAGGGTTATGG-3' 

GAPDH 
Sence 5'-CGGAGTCAACGGATTTGGDCGTAT-3' 

Antisence 5'-AGCCTTCTCCATGGTGGTGAAGAC-3' 
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2.7. 통계분석 

대조군과 각 시료로부터 얻은 실험 결과들의 유의성을 검정하기 위하여 분산

분석(ANOVA)을 행한 후 p < 0.05 수준에서 Duncan's multiple range test를 실

시하였으며, 그 결과는 평균(Mean) ± 표준편차(Standard deviation, SD)로 표

시하였다. 모든 통계 분석은 Statistic Analysis System v9.1(SAS Institute 

Inc., NC, USA) 통계프로그램을 이용하여 처리하였다. 
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3. 결과 및 고찰 

3.1. 이차대사산물 분리 및 구조 결정  

3.1.1. 꽈배기 모자반으로부터 활성 성분의 구조 결정(1-3) 

꽈배기 모자반으로부터 3 개의 새로운 chromane 화합물을 분리하였으며 

다음과 같은 방법으로 그들의 구조를 결정하였다. Compound 1 은 무색의 gum 

형태로 분리되었으며, 분자식 C27H38O5 은 질량분석[HREIMS([M]+ m/z 424.2609)] 

과 13C NMR 자료에 의해서 결정되었다. IR spectrum 측정 결과 Vmax= 1683 cm
-

1 에서 강한 흡수 띠를 보여 주어 carbonyl 작용기가 존재함을 알 수 있었으며, 

13C NMR 스펙트럼의 δ 200.4 (C-10') 에서 나타난 신호도 이 사실을 지지 

하였다. δ 155 ― 110 부근에서 aromatic/olefinic carbon 들로 예상되는 

12 개의 신호가 나타났으며, 1H NMR 스펙트럼에서도 δ 6.31 (1H, d, J=2.6 

Hz)과 δ 6,39 (1H, d,  J=2.6 Hz)에서 방향족 화합물에서 기인한 신호가 

나타났다. 이들은 짝지음 상수 값 2.6 Hz 를 가지는 doublet 의 proton 

신호로써 일반적인 aromatic proton 신호보다 chemincal shift 가 고자장으로 

이동한 것으로 보아 hydroquinone-type 의 부분 구조가 존재한다는 것을 

추정할 수 있었다. 방향족 탄소를 제외한 나머지 6 개의 탄소 신호는 3 개의 

이중결합의 존재를 보여주며, 이들 중 δ 134.6, 153.0/ δ 122.0, 162.8 의 

탄소 신호와 δ 6.52/ δ 6.17 의 수소 신호는 이미 앞에서 언급한 

carbonyl 기의 탄소 신호를 고려할 때 전형적인 α, β-unsaturated ketone 의 

존재를 나타내었다. 이들을 제외한 나머지 구조는 분자식을 이용한 불포화도 

계산을 통해 하나의 고리를 포함하고 있는 것으로 추정되었다.  
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Compound 1 의 전체적인 구조는 1H COSY, TOCSY, NOESY, gHMQC, gHMBC 와 

같은 2D NMR 실험을 이용하여 결정하였다. 정확한 hydroquinone 의 부분구조는 

aromatic proton 인 δ 6.31 과 δ 6.39 신호와 연관된 gHMBC 실험 데이터를 

분석하여 확인되었다. 즉 gHMBC 실험에서 δ 6.31 과 δ 6.39 의 aromatic 

protons 는 고자장에서 나타난 δ 2.07 (3H, s)의 methyl proton, 그리고 δ 

2.68 (2H, t, J=6.7 Hz)의 methylene proton 과의 long-range correlation 을 

통해서 3-alkyl-5-methylhydroquinone 부분구조가 존재함이 증명되었다. 1H 

COSY 실험에서도 δ 2.68 의 benzylic methylene protons 가 δ 1.74 (2H, m)의 

methylene protons 와 직접적인 coupling 을 하는 것을 관찰함으로써 두 

methylene proton 들이 바로 인접해 있음을 알 수 있었다. 그리고 gHMBC 

스펙트럼 상에서 δ 1.75 의 methylene protons 을 가지고 있는 탄소(δ 32.8) 

신호와 주변 protons 와의 사이에서 long-range coupling 이 관찰되고, 또 δ 

1.24(3H, s)의 methyl protons 가 δ 76.1, δ 32.8, δ 40.8 의 탄소 신호와 

long-range coupling 을 보이는 것으로 보아 chromanol moiety 가 존재함을 알 

수 있었다. 유사하게 δ 1.59(H-15'), 1.78(H-16'), 1.96(H-14'), 2.15(H-

13')의 vinyl methyl proton 들이 이웃하는 탄소들 사이에서 관찰되는 long-

range correlation, 또 1H COSY 실험에서 olefinic proton 이 고자장 수소들 

사이에서 나타내는 correlation 을 분석함으로써 linear prenyl 부분구조가 

존재하는 것을 추정할 수 있었다. 그리고 δ 1.78(H-14')의 수소 신호가 δ 

200.43 의 ketone 과 long-range correlation 을 보임으로서, =CH(8')-CO(9')-

CH(C10')=으로 연결됨을 확인하였다.  
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또한 compound 1 에 존재하는 C-3', C-7', C-10' 위치의 double bonds 의 

배열은 고자장으로 이동한 δ 15.7 (C-15'), δ 10.4 (C-14'), δ 21.7(C-12'), 

δ 28.3(C-13') 의 vinyl methyl 의 탄소 신호와 NOESY 스펙트럼을 종합하여 E 

형태로 결정하였다. 이와 같이 compound 1 의 구조는 12-(3,4-dihydro-6-

hydroxy-2,8-dimethyl-2H-1-benzopyran-2-yl)-2,5,9-trimethyl-dodeca-

(5E,9E)-2,5,9-trien-4-one 으로 결정되었으며 지금까지 보고되지 않은 신규 

화합물이다.  

Compound 2 무색의 gum 형태로 분리 되었으며, 분자식은 질량 분석 

[HREIMS([M]+ m/z 428.2915)]과 13C NMR 에 의해서 C27H40O4 로 확인되었다. NMR 

스펙트럼 분석 결과 compound 1 과 매우 유사한 tetraprenyl chromanol 

화합물임을 알 수 있었다. IR spectrum 에서 나타난 1621 cm-1 부근의 강한 

흡수띠와 13C NMR 스펙트럼의 δ 203.3 (C-10') 의 신호를 통해 carbonyl 의 

존재를 확인할 수 있었으며, 이는 δ 118.7 과 δ159.6 의 탄소 신호와 δ 

6.12 의 수소 신호와 함께 전형적인 α, β-unsaturated ketone 의 존재를 

나타내었다.  

NMR 스펙트럼 분석 결과, compound 2 는 동종의 시료에서 분리된 

Sargachromanol K 와 매우 유사한 데이터를 보여주었으며 (Kang et al 

2005;Lee and Seo 2011), 이를 table 7 에 나타내었다. 두 화합물은 

tetraprenyl chromanol 화합물로서 oxymethine(C-9', δ 80.5; H-9', δ 

4.04)과 α, β-unsaturated ketone 이 연결되어 있는 동일한 형태의 말단 

isoprene 단위를 보여주었다. 두 화합물의 뚜렷한 차이점은 두번째 isoprene 
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단위의 olefinic carbon 신호가 사라지고 sp3 결합을 가지는 methine(C-8, δ 

37.3; H-8', δ 1.90)과 methylene(C-7', δ153.0, H-7', δ 1.96) 신호가 

나타남으로서 7'위치의 이중결합이 환원되었음을 알 수 있었다. 이와 

같이 compound 2 의 구조는 13-(3,4-dihydro-6-hydroxy-2,8-dimethyl-2H-1-

benzopyran-2-yl)-5-hydroxy-2,6,10-trimethyl-trideca-(10E)-2,10-dien-4-

one 으로 결정되었으며 이 물질 또한 S. siliquastrum 에서 처음으로 분리된 

신규 화합물임이 확인되었다.  

Compound 3 역시 무색의 gum 형태로 분리 되었으며, 분자식은 

HREIMS([M]+ m/z 430.3080) 와 13C NMR 에 의해서 C27H42O4 임을 알 수 있었다. 

NMR 스펙트럼 분석 결과, 앞서 분리된 chromanol 계열의 화합물임이 

확인되었다. 13C NMR 스펙트럼의 δ 218.5 (C-10') 과 IR spectrum 에서 

보여지는 1711 cm-1 부근의 강한 흡수띠는 carbonyl 기가 존재함을 보여 주어 

compound 2 와 매우 유사한 형태의 화합물임을 암시하였다. Compound 3 의 가장 

큰 특징은 isoprene 단위에서 확인되는 olefinic carbon 신호가 δ 

125.8(3')과 135.6(4')의 두 곳에서만 관찰되었다는 것이다. 이는 compound 

2 와 동일하게 Sargachromanol K 에 존재하였던 두번째 isoprene 단위의 

이중결합이 사라지고 단일결합 신호인 δ 26.7(C-6'), 42.3(C-7'), 34.5(C-

8')로 바뀌었음을 나타낸다. 또한 3 번째 말단 isoprene 단위의 olefinic 

carbon (C-11' -12') 신호도 사라지고 δ 43.4 와 δ 28.4 에 각각 methine (C-

12') 및 methylene(C-11')의 신호가 나타났다. 이러한 변화는 이 물질이 

Sargachromanol K 의 prenyl part 에 존재했던 2 개의 이중결합들이 환원된 7', 
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8', 11', 12'-tetrahydro 유도체임을 보여주었다. 이와 같이 compound 3 의 

구조는 13-(3,4-dihydro-6-hydroxy-2,8-dimethyl-2H-1-benzopyran-2-yl)-5-

hydroxy-2,6,10-trimethyl-trideca-10E-en-4-one 으로 결정되었으며 처음으로 

분리된 신규 화합물이다. 

 Compound 4, 5 그리고 6 은 이전 연구에서 분리되어 Lee 와 Seo(2011)의 

논문으로 발표하였으며, 이들은 각각 sargachromanol D(4), E(5), K(6)이다.  
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Table 6. 
1
H NMR and 

13
C NMR spectral data for compound 1 

No. 
1
H 

13
C 

2 
 

76.14 s 

3 1.75 (2H, m) 32.83 t 

4 2.68 (2H, t, J=6.7 Hz) 23.48 t 

4a 
 

122.20 s 

5 6.31 (1H, d, J=2.6 Hz) 113.52 d 

6 
 

150.23 s 

7 6.39 (1H, d, J=2.6 Hz) 116.51 d 

8 
 

127.63 s 

8a 
 

146.16 s 

1' 1.56 (2H, m) 40.38 t 

2' 2.13 (2H, m) 23.30 t 

3' 5.15 (1H, t, J=7.3 Hz) 127.07 d 

4' 
 

134.43 s 

5' 2.10 (2H, m) 38.84 t 

6' 2.43 (2H, q, J=7.2 Hz) 28.63 t 

7' 6.52 (1H, tq, J=7.2, 1.4 Hz) 152.97 d 

8' 
 

134.61 s 

9' 
 

200.43 s 

10' 6.17 (1H, m) 121.98 d 

11' 
 

162.82 s 

12' 1.96 (3H, d, J=1.5 Hz) 28.30 q 

13' 2.15 (3H, d, J=1.0 Hz) 21.73 q 

14' 1.78 (3H, d, J=1.0 Hz) 10.48 q 

15' 1.59 (3H, s) 15.74 q 

16‘ 1.24 (3H, s) 24.53 q 

17' 2.07 (3H, s) 16.42 q 

18' 2.12 (3H, s) 16.16 s 

Measured in CDCl3 at 300 and 75 MHz, respectively. Assignments were aided by 
1H gDQCOSY, TOCSY, 

DEPT, gHMQC, and gHMBC experiments. 
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Table 7. 
1
H NMR spectral data for compounds 2, 3, and sagachromanol K(6) 

No. 2
a
 3

a
 sargachromanol K

b
 

2 
   

3 1.74(2H, m) 1.74(2H, m) 
1.79 (1H, dt, J=13.7, 6.8 Hz) 

1.73 (1H, dt, J=13.7, 6.8 Hz) 

4 2.67(2H, t, J=6.7 Hz) 2.67(2H, t, J=6.9 Hz) 2.69 (2H, t, J=6.8 Hz) 

4a 
   

5 6.30(1H, d, J=2.2 Hz) 6.31(1H, d, J=2.0 Hz) 6.36 (1H, d, J=3.0 Hz) 

6 
   

7 6.39(1H, d, J=2.2 Hz) 6.38(1H, d, J=2.0 Hz) 6.46 (1H, d, J=3.0 Hz) 

8 
   

8a 
   

1' 1.98(2H, m) 1.98(2H, m) 
1.64 (1H, dt, J=15.1, 7.1 Hz) 

1.54 (1H, dt, J=15.1, 8.3 Hz) 

2' 2.12(2H, m) 2.14(2H, m) 2.13 (2H, m) 

3' 5.15(2H, td, J=7.15, 1.1 Hz) 5.13(2H, q, J=6.4 Hz) 5.15 (1H, t, J=6.5 Hz) 

4' 
   

5' 1.59(2H, m) 1.61(2H, m) 2.05 (2H, t, J=7.3 Hz) 

6' 1.31(1H, m), 1.45(1H, m) 1.31(2H, m), 1.46(1H, m) 2.18 (2H, m) 

7' 1.89(2H, m) 1.59(2H, m) 5.59 (1H, t, J=6.9 Hz) 

8' 1.45(1H, m) 1.61(1H, m) 
 

9' 4.04(1H, d, J=3.0 Hz) 4.18(1H, dd, J=10.2, 3.6 Hz) 4.41 (1H, d, J=4.1 Hz) 

10' 
   

11' 6.25(1H, br, J=1.2 Hz) 1.36(2H, m) 6.12 (1H, br s) 

12' 
 

1.51(1H, m) 
 

13' 1.94(3H, d, J=1.2 Hz) 0.94(3H, d, J=3.58 Hz) 1.91 (3H, s) 

14' 2.16(3H, d, J=1.1 Hz) 0.97(3H, d, J=3.57 Hz) 2.21 (3H, s) 

15' 0.70(3H, d, J=6.8 Hz) 1.04(3H, d, J=6.88 Hz) 1.41 (3H, s) 

16' 1.58(3H, s) 1.57(3H, s) 1.61 (3H, s) 

17' 1.23(3H, s) 1.24(3H, s) 1.26 (3H, s) 

18' 2.07(3H, s) 2.07(3H, s) 2.12 (3H, s) 

Measured in (a) CD3OD and (b)CDCl3 at 300 MHz, respectively.  

Assignments were aided by 
1
H gDQCOSY, TOCSY, DEPT., gHMQC, and gHMBC experiments. 
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Table 8. 
13
C NMR spectral data for compounds 2, 3,and sagachromanol K(6) 

No. 2
a
 3

a
 K

b
 

2 76.2 s 76.2 s 75.2 s 

3 32.8 t 33.3 t 31.5 t 

4 23.5 t 23.3 t 22.6 t 

4a 122.2 s 122.2 s 121.1 s 

5 113.5 d 113.5 d 112.5 d 

6 152.2 s 150.2 s 147.6 s 

7 116.5 d 116.5 d 115.6 d 

8 127.6 s 127.6 s 127.2 s 

8a 150.2 s 146.2 s 145.8 s 

1' 40.0 t 40.6 t 39.7 t 

2' 23.3 t 23.5 t 22.3 t 

3' 125.6 d 125.8 d 124.7 d 

4' 135.9 s 135.6 s 134.5 s 

5' 40.6 t 40.6 t 39.0 t 

6' 26.6 t 26.7 t 26.7 t 

7' 37.3 t 42.3 t 132.5 d 

8' 34.5 d 32.8 d 132.6 s 

9' 80.5 d 75.4 d 83.4 d 

10' 203.3 s 218.5 s 199.01 s 

11' 120.9 d 28.4 d 118.7 d 

12' 159.3 s 43.4 s 159.6 s 

13' 28.0 q 21.7 q 28.1 q 

14' 21.3 q 24.0 q 21.4 q 

15' 13.7 q 17.8 q 10.9 q 

16' 15.8 q 15.8 q 15.9 q 

17' 24.5 q 24.5 q 24.0 q 

18' 16.4 s 16.4 s 16.2 s 

Measured in (a) CD3OD and (b)CDCl3 at 75 MHz, respectively. Assignments were aided by 
1H gDQCOSY, TOCSY, DEPT, 

gHMQC, and gHMBC experiments. 
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Compound 1 : colorless gum; [α]D
20 : ＋12.67˚ (c 0.12, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400 - 3300, 2932, 1682, 1620, 1470, cm
-1; UV (MeOH) λmax (logε) 237 

(3.77) nm; 1H and 13C NMR, see Table 6 ; HRFABMS m/z 410.2821 [M]+ (calcd 

for C27H38O3, 410.2821) 

Compound 2 : colorless gum; [α]D
25 : ＋42.86˚ (c 0.73, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400 - 3300, 2855, 1621, cm
-1; UV (MeOH) λmax(logε) 224 (3.86) nm; 

1H and 13C NMR, see Table 7 and 8; HREIMS m/z 428.2915 [M]+ (calcd for 

C27H40O4, 428.2927) 

Compound 3 : colorless gum; [α]D
25 : ＋27.27˚ (c 0.13, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400 - 3300, 2933, 1711, 1472, 1378, cm
-1; 1H and 13C NMR, see Table 7 

and 8, respectively; HREIMS m/z 430.3080 [M]+ (calcd for C27H42O4, 430.3083) 

Compound 4 : colorless gum; [α]D
25 : ＋9.52˚ (c 0.21, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400 - 3300, 2975, 2930, 1645, 1470, 1375, 1220 cm
-1; LRFABMS m/z 451 

[M+Na]+ H NMR (300 MHz, CDCl3) δ 6.51 (1H, d, 2.5 Hz, H-7), 6.41 (1H, d, 

J=2.5 Hz, H-5), 5.50 (1H, t, J=6.9 Hz, H-7'), 5.17 (1H, t, J=6.5 Hz, H-

3'), 5.17 (1H, t , J=8.9 Hz, H-11'), 4.33 (1H, dd, J=8.9, 6.6 Hz, H-10'), 

3.91 (1H, d, J=6.6 Hz, H-9'), 2.73 (2H, t, J=6.7 Hz, H-4), 2.17(2H, m, H-

6'), 2.12 (3H, s H-18'), 2.09 (2H, m, H-2'), 2.01 (2H, t, J=7.4 Hz, H-5'), 

1.79 (1H, m, Ha-3), (1H, m, Hb-1.71), 1.77 (3H, s, H-13'), 1.73 (3H, s, 

H-14'), 1.65 (3H, s, H-15'), 1.60 (2H, m, H-1'), 1.58 (3H, s, H-16'), 

1.30 (3H, s, H-17'); 13C NMR (75 MHz, CDCl3) δ 147.7(C-6), 145.8(C-8a), 
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139.1(C-12'), 134.5(C-4'), 133.5(C-8'), 129.5(C-7'), 127.2(C-8), 124.7(C-

3'), 123.3(C-11'), 121.1(C-4a), 115.6(C-7), 112.5(C-5), 80.2(C-9'), 75.3 

(C-2), 69.2(C-10'), 39.6(C-1'), 39.18(C-5'), 31.4(C-3), 26.1(C-6'), 

26.1(C-13'), 24.1(C-17'), 22.5(C-4), 22.2(C-2'), 18.7(C-14'), 16.4(C-18'), 

15.8(C-16'), 11.9(C-15'). 

Compound 5 : colorless gum; [α]D
25 : ＋8.57˚ (c 0.23, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400 - 3300, 2975, 2930, 1470, 1375, 1220 cm-1;LRFABMS m/z 451 

[M+Na]+; 1H NMR (300 MHz, CDCl3) δ6.40 (1H, d, J=2.8  Hz, H-5), 6.32 (1H, 

d, J=2.8 Hz, H-7), 5.36 (1H, t, J=6.3 Hz, H-7'), 5.15 (1H, t, J=6.7 Hz, 

H-3'), 5.04 (1H, br d, J=9.3 Hz, H-11'), 4.25 (1H, d, J=9.3, 8.1 Hz, H-

10'), 3.72 (1H, d, J=8.1 Hz, H-9'), 2.68 (2H, t, J=6.6 Hz, H-4a), 2.08 

(2H, m, H-6'), 2.13 (2H, m, H-2'), 2.07 (3H, s, H-18'), 1.98 (2H, t, 

J=6.6 Hz, H-5'), 1.74 (2H, m, H-3), 1.69 (3H, d, J=1.0 Hz, H-14'), 1.67 

(3H, d, J=1.0 Hz, H-13'), 1.61 (1H, m, Ha-1'), 1.58 (3H, s, H-16'), 1.56 

(3H, s, H-15'), 1.52 (1H, m, Hb-1'), 1.27 (3H, s, H-17');
 13C NMR (75 MHz, 

CDCl3) δ150.2(C-6), 146.2(C-8a), 136.7(C-12'), 135.6(C-4'), 135.5(C-8'), 

129.3(C-7'), 127.6(C-8), 125.7(C-3'), 125.6(C-11'), 122.1(C-4a), 116.5(C-

7), 113.5(C-5), 82.6(C-9'), 76.1(C-2), 71.3(C-10'), 40.6(C-1'), 40.3(C-

5'), 32.8(C-3), 27.2(C-6'), 26.2(C-13'), 24.5(C-17'), 23.5(C-4), 23.3(C-

2'), 18.6(C-14'), 16.4(C-18'), 16.0(C-16'), 12.4(C-15') 

Compound 6 : colorless gum; [α]D
20 : ＋16.67˚ (c 0.12, MeOH); IR (NaCl) : 
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υmax=3400 - 3300, 2930, 1680, 1620, 1470, 1220 cm
-1; UV (MeOH) λmax (logε) 

237 (3.77) nm; 1H and 13C NMR, see Table 7 and 8;LREIMS m/z 426 [M]+1  



 

- 56 - 

O

HO

1'
2'

3'

4'

5'

6'

16'

2

3

4
4a

5

6

7

8

18'

8a

17'

12'O

Compound 1

9'
10'

11'

7'
8'

13'

14'
O

OH

Compound 2

9'
10'

11'
12'

13'

14'

7'
8'

O

OH

Compound 3

9'
10'

11'
12'

13'

14'

7'
8'

7'

8'

Compound 4
Sargachromanol D

OH

OH

9'
10'

11'
12'

13'

14'15'

9'
10'

11'
12'

13'

14'

OH

OH
15'

7'

8'

Compound 5
Sargachromanol E

O

OH

Compound 6
Sargachromanol K

9'
10'

11' 13'

14'

7'
8'

12'

15'

15' 15'

3'

16'

4'

5'

6'

 

Figure 9. Chemical structure of compounds 1-6 from S. siliquastrum 
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3.1.2. 쇠비름으로부터 활성 성분의 구조 결정(7-13)  

쇠비름의 85% aq.MeOH 층으로부터 6 개의 새로운 형태의 homoisoflavonoids 

(7-12)를 분리하였으며, homoisoflavonids 의 전구체인 chalcone(13) 형태의 

화합물을 분리하였다.  

Compound 7 은 무색의 needle 형태로 분리되었으며, 13C NMR 스펙트럼과 

HRFAB-MS([M+H]+ m/z 301.1076) 질량 분석을 통하여 분자식 C17H16O5 을 

결정하였다. IR spectrum 분석 결과, OH group 과 α,β-unsaturated C=O 

group 의 흡수스펙트럼이 각각 3382 과 1657 cm-1 에서 나타났으며, 1600 ~1500 

cm-1 사이의 흡수 신호를 통해 aromatic ring 의 흡수스펙트럼을 확인하였다. 

13C NMR 스펙트럼에서 한 개의 δ 198.9 의 ketone 신호와 aromatic carbon 

들로 예상되는 δ 170 ― 90 부근의 12 개의 신호 그리고 aliphatic 신호인 δ 

67.0(C-2), 46.0(C-3), 26.7(C-9)의 신호를 관찰할 수 있었다. 그리고 1H NMR 

스펙트럼에서는 방향족 화합물에서 기인한 6 개의 수소 신호와 두개의 

methylene, 한 개의 methine 신호를 관찰할 수 있었다. δ 4.45(1H, dd, J= 

11.3, 4.8 Hz, H-2a)와 δ 4.17(1H, dd, J=11.3, 9.8 Hz, H-2b)의 

methylene 신호, δ 3.14 (1H, m, H-3)의 methine 신호 그리고 δ 3.08(1H, dd,  

J=15.9, 3.2 Hz, H-9a)와 2.86(1H, dd, J=15.9, 7.9 Hz, H-9b)의 

methylene 신호는 전형적인 3-benzyl-4-chromanone 구조(Adinolfi et al 

1989)를 나타내고 있으며 13C NMR 스펙트럼 분석 결과도 이러한 분석을 

지지하였다. 그리고 homoisoflavonoids 를 나타내는 수소 신호 뿐만 아니라, 

aromatic ring 에 결합된 1 개의 methoxy group[δ 3.79(3H, s)] 및 carbonyl 
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group 에 분자내 수소결합으로 연결된 hydroxyl group[δ 11.8[1H, s, C(5)-

OH)]의 수소 신호도 확인되었다.  

Compound 7 의 세부적인 구조는 1D 와 2D NMR 실험을 이용하여 결정하였다. 

1H NMR 스펙트럼에서 나타나는 δ 6.03(1H, d,  J=2.2 Hz, H-6)과 δ 5.95(1H, 

d, J=2.2 Hz, H-8)의 aromatic proton 신호는 일반적인 aromatic proton 

신호보다 chemical shift 값이 고자장으로 이동한 것으로 보아 hydroquinone 

type 이며, 두 수소 신호 사이의 짝지음 상수값 2.2 Hz 를 통해 서로 meta 

위치에 존재하는 것을 알 수 있었다. gHMBC 실험에서 δ 3.79(3H, s, C(7)-

OCH3)의 methoxyl 신호가 δ 168.2 (C-7)와 correlation 을 나타내었으며, 

carbonyl group 의 산소와 분자내 수소결합되어 되어 나타난 δ 11.8[1H, s, 

C(5)-OH]의 -OH 신호는 δ 164.2(C-5), 102.7(C-4a), 95.0(C-6)과의 연결을 

보여줌으로써 탄소 5 번과 7 번에 hydroxyl group 과 methoxy group 이 치환된 

A-ring system 을 확인하였다. 그리고 B-ring system 은 나머지 4 개의 

aromatic proton 신호를 통해 이들의 결합양식이 확인되었다. 먼저 δ 7.13(1H, 

dt, J=8.3, 1.7 Hz, H-4')의 수소신호는 δ 6.86(1H, dd, J=8.3, 1.1 Hz, H-

3')의 수소신호에 의해 짝지음 상수 J=8.3 Hz 를 보임으로써 서로 ortho-위치에 

존재함을 알 수 있으며, 또한 δ 6.81(1H, dd, J=8.3, 1.7, H-6')의 

수소신호에 의해 짝지움 상수 J=1.7 Hz 를 보임으로써 서로 meta-위치에 

존재하는 것으로 확인되었다. 그리고 δ 6.86(H-3')의 수소신호는 

짝지음상수(J=1.1 Hz)에 의해 δ 7.05(1H, dt, J=8.3, 1.1 Hz, H-5')와 서로 

meta-위치에 존재하며, 다시 δ 7.05(H-5')는 유사하게 짝지음상수에 의해 δ 
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6.81(H-6')과 서로 ortho-위치에 존재함이 확인되었다.  따라서, 4 개의 

aromatic 수소 신호는 일렬로 연결된 구조로 되어 있으며, –OH group 이 

치환된 δ 154.2(C-2') 탄소와 H-3', 4', 9 사이의 long-ranged correlation 을 

확인하므로써 C-2' 자리에 hydroxy group 이 연결된 B-ring system 임을 

확인하였다. B-ring system 에서 C-2'탄소에 –OR group 이 치환된 형태는 C-4' 

탄소에 methoxy 가 함께 결합한 형태로 Chang 등(2002)에 의해서 처음 

분리되었지만 B-ring system 에서 C-2'에 단독으로 hydroxy group 이 치환된 

형태는 쇠비름에서 처음 발견되었다. 이와 같이 compound 7 의 구조는 5-

hydroxy-7-methoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-4-chromanone 로 결정되었으며 

이전에 보고되지 않은 신규화합물임이 확인되었다.  

Compound 8 은 무색의 needle 형태로 분리되었고, 이 물질의 분자식은 13C 

NMR 데이터와 HRFAB-MS 질량 분석을 통하여 분자식 C18H18O5 로 결정되었다. IR 

스펙트럼 분석결과, compound 7 과 유사한 흡수 스펙트럼을 나타내었으며, 

1H 와 13C NMR 데이터 결과에서도 compound 7 과 유사한 스펙트럼 양상을 확인할 

수 있었다. 1H NMR 스펙트럼에서 나타난 -(2)CH2-(3)CH-(9)CH2-의 부분구조의 

존재를 δ 4.48 (1H, dd, J=11.0, 5.0 Hz, H-2a)와 4.15(1H, t,  J=11.3 Hz, 

H-2b)의 methylene 신호, δ 3.03 (1H, m, H-3)의 methine 신호 그리고 δ 

3.05(1H, dd, J=13.9, 3.8 Hz, H-9a)와 2.86(1H, dd, J=13.9, 7.2 Hz, H-9b)의 

methylene 신호로부터 확인할 수 있어, compound 8 또한 전형적인 3-benzyl-4-

chromanone 구조임이 확인되었다. B-ring system 을 이루는 4 개의 aromatic 

ring 의 수소 신호[δ 7.10(1H, td, J=8.0, 1.7 Hz, H-4'), δ 7.02(1H, dd, 
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J=7.5, 1.7 Hz, H-6'), 6.81(1H, dt, J=8.0, 1.1 Hz, H-6'), 6.81(1H, dt, 

J=7.5, 1.0 Hz, H-3')]는 compound 7 에서 보여주는 수소 신호와 같은 양상을 

나타냄으로서, 2' 탄소에 hydroxy group 이 연결된 2'-hydroxybenzyl 형태의 

aromatic ring 임을 확인하였다. 1H NMR 스펙트럼 분석 결과, compound 7 의 A-

ring system 에서 나타나는 hydroxyl group 의 수소 신호가 사라지고 δ 

3.80(1H, s)의 methoxy group 수소 신호가 생성된 것을 확인할 수 있었다. 

따라서 새로이 추가된 methoxy group 의 위치는 5 번 탄소일 것으로 

예상되었으며, 이는 gHMBC 실험에서 나타난 methoxy group 과 δ 165.2(C-5), 

105.2(C-4a), 93.2(C-6) 사이의 long ranged coupling 에 의해서 확인되었다. 

따라서 compound 8 는 compound 7 의 5 번 탄소에 methoxy group 이 치환된 

형태의 화합물이며 그 구조는 5,7-dimethoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-4-

chromanone 으로 결정되었다.  

Compound 9 은 무색의 needle 형태로 분리되었으며 분자식은 13C NMR 

데이터와 HRFAB-MS 질량 분석을 통하여 C18H18O6 로 결정하였다. Compound 9 

또한 1H NMR 스펙트럼에서 -(2)CH2-(3)CH-(9)CH2-의 패턴을 확인하므로서 

compound 7 과 유사한 형태의 homoisoflavonoids 라고 사료되었다. 1H NMR 

스펙트럼 분석 결과, B-ring system 을 연결하는 aromatic 수소 신호는 

compound 7 과 동일한 패턴임을 확인할 수 있었으며, A-ring system 의 수소 

신호에 기인하는 δ 6.00(1H, s, H-8)의 aromatic 수소 신호와 hydroxyl 

group 의 수소 신호(δ 11.7), 2 개의 methoxy group 을 나타내는 신호[δ 

3.80(3H, s, C(6)-OCH3), 3.86(3H, s, C(7)-OCH3)]를 확인할 수 있었다. δ 
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6.00(1H, s, H-8)의 singlet 신호를 통하여 compound 7 의 meta 위치에 

존재했던 aromatic 수소가 사라졌음을 확인하였으며, 13C NMR 스펙트럼에서도 

산소가 치환되지 않은 방향족 탄소 신호가 사라지고 산소가 치환된 형태의 

탄소신호가 나타남으로써 6 번과 8 번 탄소에 methxy group 이 치환되었음을 

추측 할 수 있었다. 이는 gHMBC 실험을 통해서 δ 3.80(3H, s, C(6)-OCH3)의 

신호와 6 번 탄소(δ 131.0) 신호 사이에 correlation 이 확인됨으로써 6 번 

탄소에 methoxy group 이 치환된 것이 확인되었다. 이와 같은 A-ring system 은 

Mutanyatta 등(2003)에 의해 발표된 논문에서도 비슷한 패턴의 신호가 

확인되었으며 그 데이터와도 잘 일치하였다. 따라서 compound 9 은 5-hydroxy-

6,7-dimethoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-4-chromanone 로 결정되었으며 지금까지 

보고되지 않은 신규의 화합물임을 확인하였다.  

Compound 10 은 무색의 needle 형태로 분리되었으며 HRFAB-MS 와 13C NMR 

스펙트럼 분석을 통해 C19H20O6 의 분자식을 구하였다. compound 10 역시 위에서 

분리된 화합물과 유사한 구조로서 compound 9 과 매우 유사한 NMR 스펙트럼을 

가지는 것으로 나타났다. 1H NMR 스펙트럼분석 결과, 3-benzyl-4-chromanone 의 

전형적인 형태를 나타내는 aliphatic 수소 신호와 B-ring system 을 나타내는 

4 개의 방향족 수소 신호를 관찰 할 수 있었다. 그리고 3 개의 methoxy 

group 과 1 개의 방향족 수소 신호를 확인하였다. Compound 9 의 1H 과 13C NMR 

스펙트럼과 비교 분석 결과, 13C NMR 에서 산소가 치환된 방향족 탄소 신호의 

수는 변함이 없었으며, 1H NMR 스펙트럼에서 hydroxy group 에 기인한 수소 

신호가 사라지고 δ 3.90(3H, s)의 methxoy group 의 수소 신호가 생성됨을 
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확인하였다. 그 결과, 5 번 탄소에 결합된 hydroxy group 이 methoxy 

group 으로 치환된 것을 예상할 수 있었으며, gHMBC 실험에서도 δ 3.90 수소 

신호와 5 번 탄소간의 correlation 이 확인되어 이 사실을 지지하였다. 이와 

같은 ring system 은 Silayo 등(1999)에 의해 보고된 바 있으며 문헌치와 잘 

일치하였다. 이와 같이 Compound 10 의 구조는 5,6,7-trimethoxy-3-(2'-

hydroxybenzyl)-4-chromanone 으로 결정되었으며 새로운 화합물임이 

확인되었다. 

Compound 11 는 무색의 needle 형태로 분리되었으며 HRFAB-MS 와 13C NMR 

스펙트럼 분석을 통해 분자식 C18H18O6 을 결정하였다. 
1H 과 13C NMR 스펙트럼 

분석 결과, compound 7 과 매우 유사한 A 와 B 방향족 고리 형태를 확인하였다. 

A-ring system 을 이루는 δ 5.95(1H, d, J=2.3, H-8)과 6.40(1H, d, J=2.3, 

H-6)의 방향족 수소 신호와 7 번 탄소에 연결된 methoxy group(δ 3.80, 3H, s) 

그리고 carbonyl group 과 수소결합으로 연결된 hydroxy group 의 수소 신호(δ 

11.84, 1H, s)로부터 compound 7 과 동일한 A-ring system 을 이루는 것을 

확인하였다. 그리고 4 개의 방향족 수소가 연속적으로 연결된 2-hydroxybenzyl 

형태의 B-ring system[δ 7.20(1H, td, J=7.4, 1,7 Hz, H-4'), 7.00(1H, dd, 

J=8.0, 1,7 Hz, H-6'), 6.98(1H, dd, J=8.0, 1,4 Hz, H-3'), 6.88(1H, dd, 

J=7.4, 1,4 Hz, H-3')]을 확인하였다. compound 7 과 가장 큰 차이점은 

aliphatic moiety 에서 볼수 있었던 -(2)CH2-(3)CH-(9)CH2- 패턴이 -(2)CH2-

(3)CH-(9)CH-로 바뀌었다는 것이었다. 기존의 δ 2.8-3.1 부근에서 보이던 

methylene 수소 신호가 사라지고 δ 5.82(t, J=3.9 Hz, H-9)의 methine 신호가 
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생성되므로서 C-9 에 hydroxy group 이 치환되었음을 예상하였으며, 13C NMR 

스펜트럼에서도 δ ~26 부근에서 볼수 있었던 탄소신호가 사라지고, δ 

71.0 에서 hydroxy group 이 치환된 oxymethine 의 신호를 보여 주었다. 이는 

Lopez 등(2006)이 마디풀(Polygonum ferrugineum)에서 분리한 5,7-dihydroxy-

6-methoxy-3-(9-hydroxy-phenylmethyl)-chroman-4-one 과 유사한 형태의 -

(2)CH2-(3)CH-(9)CH- 패턴이었으며 보고된 문헌값과도 잘 일치하였다. 이와 

같이 compound 11 의 구조는 5,9-dihydroxy-7-methoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-

4-chromanone 으로 결정되었으며, 새로운 신규 화합물임이 확인되었다. 

Compound 12 는 무색의 needle 형태로 분리되었으며 HRFAB-MS 와 13C NMR 

스펙트럼 분석을 통해 분자식 C17H14O5 을 결정하였다. 이 화합물 또한 1H 과 13C 

NMR 스펙트럼 분석결과, 지금까지 분리된 화합물과 유사한 형태의 

homoisoflavonoid 임이 확인되었다. A-ring system 을 이루는 δ 5.98(1H, d, 

J=2.3 Hz, H-8)과 6.05(1H, d, J=2.3 Hz, H-6)의 방향족 수소 신호와 7 번 

탄소에 연결된 methoxy group(δ 3.83, 3H, s) 그리고 4 개의 방향족 수소가 

연속적으로 연결된 2-hydroxybenzyl 형태의 B-ring system[[δ 7.11, 7.05, 

6.83, 6.83] 이 확인되어 compound 12 또한 compound 7 과 동일한 방향족 고리 

형태를 가지는 것으로 여겨졌다. Compound 7 과 비교하였을 때 가장 큰 

차이점은 1H NMR 스펙트럼에서 전형적인 3-benzyl-4-chromanone 의 aliphatic 

part[-(2)CH2-(3)CH-(9)CH2-]를 이루던 H-3 과 H-9 의 sp3 형태의 수소 신호가 

사라지고, sp2 의 수소 신호인 1 개의 olefinic 수소 δ 7.94(1H, brs, H-9)가 

나타났으며, 13C NMR 스펙트럼에서도 δ 130.1(C-3), 134.7(C-9)의 olefinic 
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탄소 신호가 확인되어 3 번 탄소와 9 번 탄소 사이에 이중 결합이 형성되어 

있는 3-benzylidene-4-chromanone 의 구조를 가지는 것으로 예측되었다. 

Silayo 등(1997)에 따르면 3-benzylidene-4-chromanone 의 전형적인 E-

geometry 의 proton chemical shift 는 δ 7.6-7.9 의 값을 가지며, Z-

geometry 일 경우에는 δ 5.5 (Heller & Thamm, 1981) 정도의 값을 나타내는 

것으로 보고되었다. Compound 6 의 H-9 신호는 δ 7.84 에 나타나 E-geometry 의 

화합물임이 확인되었다. 따라서 compound 6 의 구조는 (E)-5-hydroxy-7-

methoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-4-chromanone 로 결정되었으며 이전에 보고되지 

않은 새로운 화합물로 밝혀졌다.  

Compound 13 은 yellow needles 로 분리되었으며, HRFAB-MS 와 13C NMR 

스펙트럼 데이터를 통하여 분자식 C17H16O5 을 결정하였다. compound 13 은 

Compound 7 에서 관찰되는 두개의 방향족 고리 system 은 

관찰되었지만 aliphatic part[-(2)CH2-(3)CH-(9)CH2]-는 관찰되지 않았고, 

분자식을 이용한 불포화도 계산에서도 1 개가 부족한 것으로 나타나, 

chromanone 고리가 절단된 형태의 화합물인 것으로 예상되었다. 1H NMR 

스펙트럼에서 A-ring system 을 이루는 δ 5.94(1H, d, J=2.3 Hz, H-5')과 δ 

6.01(1H, d, J=2.3 HZ, H-3')의 방향족 수소 신호와 4'번 탄소에 연결된 

methoxy group(δ 3.83, 3H, s)이 관찰되었다. 그리고 4 개의 방향족 수소가 

연속적으로 연결된 2-hydroxybenzyl 형태의 B-ring system[7.53 (1H, d, J=7.7 

Hz, H-6'), 7.22 (1H, t, J=6.3 Hz, H-4'), 6.93(1H, t, J=7.5 Hz, H-5'), 

6.04(1H, d, J=8.0 Hz, H-3')]의 존재를 확인하였다. 새롭게 나타난 δ 
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7.93(1H, d, J=15.9 Hz, H-α)과 8.05(1H, d, J=15.9 Hz, H-β)의 수소 신호는 

chalcone moiety 에 존재하는 전형적인 trans-olefinic bond 의 존재를 

의미하였으며, 이는 Kishore 등(2003)이 보고한 값과 잘 일치하였다. 두개의 

olefinic 수소는 gHMBC 데이터 분석을 통해 H-α 의 수소 신호가 C-4 와 

correlation 되며, 그리고 H-β 의 수소 신호는 C-2 및 C-6 과 long-ranged 

correlatione 됨을 관측함으로써 B-ring 의 hydroxy group 이 치환된 탄소 옆에 

olefinic carbon 이 존재함을 확인할 수 있었다. 이 화합물의 구조는  

homoisoflavonoid 의 전구체인 2,2'-dihydroxy-4',6'-dimethoxychalcone 으로  

확인되었으며, 알려진 화합물로서 문헌치와 잘 일치하였다(Kishore et al 

2003).   
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Table 9. 
13
C NMR spectral data for compounds 7-12 isolated from P. oleracea 

Position 7 8 9 10 11 12 

2 70.2 t 70.0 t 70.0 t 70.4 t 66.6 t 69.0 t 

3 47.4 d 45.7 d 45.5 d 47.6 d 51.6 d 130.1 s 

4 193.6 s 198.9 s 199.3 s 193.9 s 196.1 s 186.9 s 

4a 105.1 s 102.7 s 102.6 s 108.5 s 103.5 s 104.3 s 

5 165.2 s 164.2 s 154.1 s 154.3 s 164.1 s 166.0 s 

6 93.2 d 95.0 d 131.0 s 137.4 s 95.0 d 95.9 d 

7 166.3 s 168.2 s 158.9 s 159.9 s 168.2 s 169.3 s 

8 92.9 d 94.1 d 91.3 d 95.9 d 94.1 d 94.7 d 

8a 162.4 s 163.0 s 160.9 s 160.0 s 163.1 s 163.9 s 

9 26.9 t 26.7 t 27.1 t 26.8 t 71.1 t 134.7 t 

1' 124.8 s 124.2 s 124.0 s 124.7 s 123.3 s 122.6 s 

2' 154.7 s 154.2 s 154.9 s 154.7 s 155.3 s 157.8 s 

3' 117.2 d 116.9 d 116.4 d 117.5 d 117.4 d 116.6 d 

4' 128.2 d 128.5 d 128.3 d 128.4 d 126.8 d 132.4 d 

5' 120.0 d 120.5 d 120.4 d 120.2 d 120.3 d 120.3 d 

6' 130.8 d 131.1 d 130.2 d 130.9 d 129.3 d 131.5 d 

-OCH3 56.1 q 55.8 q 60.9 q 56.2 q 55.8 q 56.3 q 

-OCH3 55.6 q 
 

56.2 q 61.7 q 
  

-OCH3 
   

61.3 q 
  

Measured in CDCl3 at 75 MHz, respectively 
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Table 10. 
1
H NMR spectral data for compounds 7-9 isolated from P. oleracea 

No 7 8 9 

2 4.48 dd, J=11.0, 5.0 Hz 4.45 dd, J=11.3, 4.8 Hz 4.41 dd, J=11.3, 4.4 Hz 

 
4.15 t, J=11.3 Hz 4.17 dd, J=11.3, 9.9 Hz 4.16 dd, J=11.3, 9.4 Hz 

3 3.03 m 3.14 m 3.13 m 

4 
   

4a 
   

5 
   

6 6.02 s 6.03 d, J=2.2 Hz 
 

7 
   

8 6.02 s 5.95 d, J=2.2 Hz 6.00 s 

8a 
   

9 3.05 m 3.08 m 3.13 m 

 
2.76 m 2.86 m 2.82 dd, J=6.6, 13.0 Hz 

1' 
   

2' 
   

3' 6.79 td, J=7.4, 1.10 Hz 6.86 dd, J=8.5, 1.1 Hz 6.83 t, J=7.7 Hz -overlap 

4' 7.10 td, J=8.0, 1.7 Hz 7.13 td, J=8.5, 1.7 Hz 7.11 t, J=6.9 Hz 

5' 6.81 dd, J=8.0, 1.1 Hz 6.81 dd, J=7.4, 1.1 Hz 6.83 t, J=7.7 Hz -overlap 

6' 7.02 dd, J=7.4, 1.7 Hz 7.05 dd, J=7.4, 1.7 Hz 7.05 dd, J=7.7, 1.7 Hz 

-OCH3 3.85 s 3.79 s 3.8 s 

-OCH3 3.80 s 11.79 s 3.86 s 

Measured in CDCl3 at 300 MHz, respectively 
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Table 11. 
1
H NMR spectral data for compounds 10-12 isolated from P. oleracea 

No 10 11 12 

2 
4.50 dd, J=11.3, 3.7, 5.0 

Hz 
4.61 t, J=11.3 Hz 5.18 d, J=1.9 Hz 

 4.16 t, J=11.3 Hz dd, J=11.3, 5.0 Hz 
 

3 3.05 m 
3.19 ddd, J=8.9, 5.0, 3.9 

Hz  

4 
   

4a 
   

5 
   

6 
 

6.4 d, J=2.3 Hz 6.05 d, J=2.3 Hz 

7 
   

8 6.22 s 5.95 d, J=2.3 Hz 5.98 d, J=2.3 Hz 

8a 
   

9 3.04 m 5.82 t, J=4.0 Hz 7.94 brs 

 2.82 dd J=6.6, 11.4 Hz 
  

1' 
  

 

2' 
 

  

3' 6.89 d, J=7.70 Hz 6.90 dd, overlap 6.89 m 

4' 7.11 td, J=7.4, 7.7, 1.4 Hz 7.00 dd, J=8.0, 1.7 7.26 t, J=8.3 Hz 

5' 6.81 t, J=7.4 Hz 
6.88 dd, J=8.0, 1.4-

overlap 
6.87 m 

6' 7.02 dd, J=7.7, 1.4 Hz 7.20 td, J=7.4, 1.7 Hz 7.06 d,  J=7.8 Hz 

(5)-

OCH3 
3.87 s 3.80 s  

(7)-

OCH3 
3.90 s 11.84 s 3.81 s 

(6)-

OCH3 
3.78 s 

  

Measured in CDCl3 at 300 MHz, respectively 
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Compound 7 : yellow gum; [α]D
20 : 11.3˚ (c 0.53, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=  3400-3300, 2940, 2931, 1611, 1574, 1022 cm-1; UV (MeOH) λmax  204, 

214, 282 nm; HRFAB-MS( [M+H]+ m/z 301.1074, C17H16O5)  

Compound 8 : yellow gum; [α]D
20 : -4.9˚ (c 0.82, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400-3300, 2832, 1611, 1573, 1021 cm
-1; UV (MeOH) λmax  204, 214, 283 

nm;HRFAB-MS( [M+H]+ m/z 315.1234, C18H18O5)  

Compound 9 : yellow gum; [α]D
20 : ＋13.0˚ (c 0.38, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400-3300, 2942, 2830, 1573, 1453, 1022 cm
-1; UV (MeOH) λmax  205, 

217, 282 nm; HRFAB-MS( [M+H]+ m/z 331.1179, C18H18O6) 

Compound 10 : yellow gum; [α]D
20 : ＋5.8˚ (c 0.52, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400-3300, 2942, 2831, 1603, 1454, 1021 cm
-1; UV (MeOH) λmax  201, 

214, 280  nm; HRFAB-MS( [M+H]+ m/z 345.1334, C19H18O6) 

Compound 11 : yellow gum; [α]D
20 : ＋16.7˚ (c 0.30, MeOH); IR (NaCl) : 

υmax=3400-3300, 2941, 2861, 1613, 1453, 1022 cm
-1; UV (MeOH) λmax  203, 

216, 282  nm; HRFAB-MS( [M+H]+ m/z 317.1023, C17H16O6) 

Compound 12 : yellow gum; IR (NaCl) : υmax=3400-3300, 2945, 2861, 1582, 

1453, 1021 cm-1; UV (MeOH) λmax  204, 215, 281 nm; LREIMS m/z 300.0998 

[M]+1  

2,2'-dihydroxy-4',6'-dimethoxychalcone(13) yellow gum; IR (NaCl) : υmax= 

3400-3300, 2945, 1861, 1582, 1453, 1021 cm-1; UV (MeOH) λmax  202, 213, 

283 nm; LREIMS m/z 300.31 [M]+1 ;1H NMR (300 MHz, CDCl3) δ8.05 (1H, d, 
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J=15.9 Hz, H-9), 7.93 (1H, d, J=15.9 Hz, H-3),7.53 (1H, d, J=7.7 Hz, H-

6'), 7.22 (1H, t, J=6.3 Hz, H-4'), 6.93(1H, t, J=7.5 Hz, H-5'), 6.04(1H, 

d, J=8.0 Hz, H-3'), 6.01(1H, d, J=2.3 Hz, H-6), 5.94(1H, d, J=2.3 Hz, H-

8), 3.89(3H, s, (4')-OCH3), 3.83(3H, s, -(6')OCH3): 
13C NMR (75 MHz, CDCl3) 

δ: 192.8(4), 168.1(7), 166.0(5), 162.4(8a), 155.2(2'), 137.5(9), 

131.1(4'), 128.9(6'), 128.2(3), 122.7(1'), 120.8(5'), 116.4(3'), 

103.3(4a), 93.7(6), 91.3(8), 55.9(2), 55.6(OCH3)  



 

- 71 - 

OR1

R2

R3 O OH

Compound 7

R1 R2 R3

OCH3       H               OH

Compound 8 OCH3       H               OCH3

Compound 9 OCH3       OCH3        OH

Compound 10 OCH3       OCH3        OCH3

O

OOH

H3CO

OHOH

Compound 11

O

OOH

H3CO

OH

Compound 12

OCH3

OOH

H3CO

OH

Compound 13

1
2

3

4

5

6

1'

2'

3'

4'

5'

6'

1'
2'

3'

4'

5'

6'

9

3

2

4a
5

6

7

8
8a

β

α

 

Figure 10.  Chemical structure of compounds 7-13 from P. oleracea
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3.1.3. Homoisoflavonoids 합성 

본 연구에서는 Siddaiah 등(2006)의 방법을 응용하여 figure 11 과 같은 

방법으로 homoisoflavonoids 를 합성하였다. 초기 반응물로 phloroglucinol 

(3,5-dihydroxyphenol)을 사용하였으며, phloroglucinol 1 mole 당 2 mole 의 

iodomethane 을 첨가하여 3,5-dimethoxyphenol 을 합성하였다. NaH 를 염기로 

사용하였으며, 실온에서 24 시간 반응하였다. 합성되어 진 3,5-

dimethoxyphenol 은 1H NMR 실험을 통해 δ 3.71(6H,s)의 두개의 methoxy 

group 과 aromatic ring 을 구성하는 서로 meta 형태의 δ 5.84(1H, t, J=2.2 

Hz)와 5.80(2H, d, J=2.2 Hz) 수소 신호를 확인하였다. 3,5-

Dimethoxyphenol 은 3-bromopropionic acid 와 반응시켜 3-(3,5-

dimethoxyphenoxy)propanoic acid 를 합성하였으며(Siddaiah et al 2006), 

용매와 염기로서 각각 DMF 와 NaH 를 사용하여 실온에서 16 시간 반응하였다. 

그 결과, aromatic ring 의 수소 신호δ 6.07(3H, s)와 두 methoxyl 수소 신호 

3.75(6H,s)를 관찰할 수 있었으며, propionic acid 에서 기인한 두개의 

methylene 신호가 각각 δ 4.20(2H, t, J=6.2 Hz) 과 δ 2.83(2H, t, J=6.2 

Hz)에서 확인되었다. 3-(3,5-Dimethoxyphenoxy)propanoic acid 는 

polyphosphoric acid 를 이용한 고리화 반응을 통해서 5,7-dimethoxychroman-

4-one 을 합성하였으며, 70~80℃에서 2 시간, 실온에서 2 시간 반응시켰다. 13C 

NMR 스펙트럼 분석 결과, carboxyl group 의 탄소 신호인 δ 176.3 이 고리화 

반응을 통해 downfield 인 δ189.0 으로 chemical shift 가 이동한 것으로 보아 

ketone 의 carbonyl 신호로 전환되었음을 확인할 수 있었으며, 1H NMR 
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스펙트럼에서도 두 methylene group 이 각각 4.43(2H, t, J=6.4 Hz) 과 δ 

2.69(2H, t, J=6.4 Hz)로 이동되었음을 확인하였다. 이렇게 합성되어 진 

chroman-4-one 화합물은 2-methoxybenzaldehyde 와의 반응을 통해 3-

benzylidene-4-chromanone 형태의 화합물이 합성되었다. 반응은 용매가 없는 

반응으로 염기인 piperidine 을 소량(7 drops)을 첨가하여 2~4 시간동안 

120℃에서 반응시켰다. Chromanone ring 의 A-ring system 에서 볼수 있는 

meta-coupling 이 두 aromatic 수소 신호인 δ 6.09(1H, d, J=2.2 Hz)와 

6.03(1H, d, J=2.2 Hz) 사이에서 관찰되었으며, δ 7.33 - 6.98 부근에 나타난 

aromatic 수소 신호는 δ3.90 의 methoxy group 의 수소 신호와 함께 2-

methoxybenzyl 형태의 B-ring system 임을 보여주었다. 그리고 δ 7.90(1H, 

brs)의 olefinic 수소 신호와 δ 5.08 (2H, d, J=1.7 Hz)의 methylene 신호는 

전형적인 3-benzylidene-4-chromanone 의 수소 신호임를 나타내었다. 따라서 

이 물질의 구조는 5,7-dimethoxy-3-(2-methoxybenzylidene)chroman-4-one 으로 

확인되었으며, 이중결합의 배열은 olefinic 수소의 chemical shift 값(δ 

7.90)을 통해 (E)형의 배열을 가짐을 확인하였다(Heller & Thamm, 1981).  

5,7-methoxyl-3-(2-methoxybenzylidene)chroman-4-one 의 환원은 

[PbCl2(dppf)]과 9-BBN/THF 를 사용한 Hoshino 등(1998)의 방법을 이용하여 

5,7-dimethoxy-3-(2-methoxybenzyl)chroman-4-one 을 획득하였다. 5,7-

methoxyl-3-(2-methoxybenzylidene)chroman-4-one 에서 3 번과 9 번 탄소사이의 

이중결합을 나타내는 δ 7.90(1H, brs)의 olefinic 수소 신호와 δ 5.08 (2H, 

d, J=1.7 Hz)의 methylene 수소 신호가 사라지고 δ 4.26 (1H, dd, J=11.3, 
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4.7 Hz, Hb-2)와 δ 4.09 (1H, dd, J=11.3, 9.8 Hz, Ha-2)의 methylene 신호, 

δ 2.95 (1H, m, H-3)의 methine 신호 그리고 δ 3.37 (1H, dd, J=13.8, 4.4 

Hz, Hb-9)와 2.61 (1H, dd, J=13.5, 10.2 Hz, Ha-9)의 methylene 신호가 

나타남으로써 전형적인 3-benzyl-4-chromanone 형태의 5,7-dimethoxy-3-(2-

methoxybenzyl)chroman-4-one 임을 확인하였다. 이 물질은 현재까지 보고되지 

않은 신규의 homoisoflavonid 유도체이다.   

따라서 A 및 B-ring 의 치환형태를 다르게 함으로써 다양한 

homoisoflavonoids 를 합성할 수 있을 것으로 사료된다. 

 

HO

OH

OH H3CO
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Figure 11. Reagent and condition for homoisoflavonoids synthesis. (i) NaH, 

Iodomethane, DMF, rt, 24h, (ii) NaH, 3-bromopropionic acid, DMF, rt, 24h, 

(iii) polyphosphoric acid, 70-75 ℃, 2h, (iv) 2-methoxybenzaldehyde, 

piperidine, 120 ℃, 2-4h, (v)9-BBN/Pb-Catalyst, 0-25 ℃ 
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3-(3,5-Dimethoxyphenoxy)propanoic acid :1H-NMR (300 MHz, CDCl3): 2.83 (2H, 

t, J=6.3 Hz, H-2), 3.76 (6H, s, Ar–OMe-6,8), 4.20(2H, t, J=6.3 Hz, H-3) 

and 6.07 (3H, s, H-5, H-7, H-9).13C-NMR (75 MHz, CDCl3) : 34.3(C-2), 55.4 

(6-OMe and 8-OMe), 63.1 (C-3), 93.4 (C-7), 93.4 (C-5 and C-9), 160.1(C-4), 

161.3 (C-8) and 176.8 (C-1) 

 

5,7-Dimethoxychroman-4-one :1H-NMR (300 MHz, CDCl3) : 2.71 (2H, t, J=6.4 

Hz, H-3), 3.81 (3H, s, Ar–OMe-7), 3.87 (3H, s, Ar–OMe-5), 4.43 (2H, t, 

J=6.4 Hz, H-2) and 6.03 (2H, s, H-6 & H-8).13C-NMR (75 MHz, CDCl3) : 38.8 

(C-3), 55.6 (C-7-OMe), 56.1 (C-5-OMe), 66.8 (C-2), 92.8 (C-8), 93.3 (C-6), 

106.3 (C-4a), 162.2 (C-5), 165.1 (C-8a), 165.6 (C-7) and 188.9 (C-4).  

 

5,7-methoxyl-3-(2-methoxybenzylidene)chroman-4-one :1H-NMR (300 MHz, 

CDCl3) : 3.80 (3H, s, Ar–OMe-2'), 3.82 (3H, s, Ar–OMe-5), 3.90 (3H, s, 

Ar–OMe-7), 5.10 (2H, d, J=1.7 Hz, H-2), 6.04 (1H, d, J=2.2 Hz, H-8), 6.10 

(1H, d, J=2.2 Hz, H-6), 6.89 (1H, m, H-3'), 6.98 (1H, m, H-5') 7.00 (1H, 

m, 6'), 7.33 (1H, brt, J= 8.5 Hz, H-4') 13C-NMR (75 MHz, CDCl3) : 55.5 (C-

7-OMe), 55.6 (C-5-OMe), 56.2 (C-2'-OMe), 67.9 (C-2), 93.5 (C-6), 93.6 (C-

8), 107.3 (C-4a), 110.8 (C-3'), 120.1 (C-5'), 123.9 (C-1'), 131.7 (C-3), 

132.2 (C-4'), 157.8 (C-2'), 162.8 (C-8a), 164.7 (C-5), 165.5 (C-7), 179.6 

(C-4) 

 

5,7-dimethoxyl-3-(2-methoxybenzyl)chroman-4-one :1H-NMR (300 MHz, CDCl3) : 

2.95 (1H, m, H-3), 2.61 (1H, dd, J=13.5, 10.2 Hz, Ha-9), 3.37 (1H, dd, 

J=13.8, 4.4 Hz, Hb-9), 3.80 (3H, s, Ar–OMe-2'), 3.81 (3H, s, Ar–OMe-5), 

3.88 (3H, s, Ar–OMe-7), 4.09 (1H, dd, J=11.3, 9.8 Hz, Ha-2), 4.26 (1H, dd, 
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J=11.3, 4.7 Hz, Hb-2), 6.02 (1H, d, J=2.2 Hz, H-8), 6.05 (1H, d, J=2.2 Hz, 

H-6), 6.84 (1H, d, J=8.0 Hz, H-3'), 6.88 (1H, td, J=7.4, 1.1 Hz, H-5'), 

7.17 (1H, td, J=7.2, 1.4 Hz, H-6'), 7.22 (1H, dd, J=7.3, 8.0 Hz, H-4'), 

13C-NMR (75 MHz, CDCl3) : 27.4(C-9), 46.5(C-3), 55.2(C-7-OMe), 55.5(C-5-

OMe), 56.1(C-2'-OMe), 69.7(C-2), 92.7(C-6), 93.0(C-8), 105.5(C-4a), 

110.2(C-3'), 120.3(C-5'), 127.1(C-1'), 127.7(C-3), 131.0(C-4'), 157.5(C-

2'), 162.2(C-8a), 164.8(C-5), 165.3(C-7), 191.5(C-4) 
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3.2. S. siliquastrum 으로부터 분리된 이차대사산물의 생리활성  

3.2.1. S. siliquastrum 으로부터 분리한 compounds 1-3 의 인체유래의 

암세포 증식억제효과  

꽈배기모자반(S. siliquastrum)으로부터 분리된 3 개의 chromanol 화합물을 

이용하여 HT1080 인체 섬유육종 세포 (HT1080 human fibrosarcoma cells), HT-

29 인체 결장암세포 (HT-29 colon adenocarcinoma cells), AGS 인체 위암세포 

(AGS human gastric carcinoma cells), MCF-7 인체 유방암 세포 (MCF-7 human 

breast cancer)의 세포 성장에 미치는 영향을 관찰하였으며, 결과는 시료를 

처리하지 않은 대조군을 기준으로 하여 백분율(%)로 나타내었다.  

Figure 12 에 나타난 결과와 같이 compound 1 과 3 이 4 가지 암세포의 

증식을  

뛰어나게 억제하는 효과를 나타내었다. 특히, 50 μg/mL 의 농도에서 

compound 1 은 HT1080, HT-29, AGS, MCF-7 세포의 증식을 각각 93, 84, 95, 57% 

저해하는 것으로 나타났으며, 10 μg/mL 의 농도에서도 모든 세포의 증식을 50% 

가량 억제하는 것으로 나타났다. HT-29 세포의 경우, 1 μg/mL 의 농도에서도 

40% 이상 억제하는 우수한 효과를 보였다. Compound 3 의 경우, 50 μg/mL 의 

농도에서는 사용된 모든 세포의 성장을 각각 90(HT1080), 80(AGS), 92(HT-29), 

93(MCF-7)% 억제하였지만 10 μg/mL 의 농도에서 급격히 그 효과가 줄어들었다. 
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Compoun 2 의 경우, MCF-7 세포증식을 억제하는 효과는 없었지만 50 

μg/mL 의 농도에서 HT1080, HT-29 세포의 성장을 다소 감소시키는 것으로 

나타났으며, AGS 세포의 경우는, 65% 가량 증식을 억제하는 것으로 나타났다.  

(a)   (b)  

 

(c)   (d)  

 

Figure 12. Antiproliferative effects of compounds 1-3 isolated from S. 

siliquastrum in AGS (a), HT-29 (b), HT-1080 (c), and MCF-7 (d) cells. a-d 

Means with the different letters are significantly different (p < 0.05) 

by Duncan’s multiple range test. Values are means ± SD (n=3). 
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3.2.2. S. siliquastrum 으로부터 분리한 compounds 1-3의 항산화 효과 

3.2.2.1. DPPH radical 소거 효과  

분리된 3 개의 chromanol 화합물이 가지는 DPPH radical 소거 활성을 

검색하였다. 대조군으로 L-ascrobic acid 와 BHA 을 사용하였으며, 50, 25, 10 

μg/mL 의 농도에서 측정하였다.   

DPPH radial 소거능 검색 결과(Figure 13), 대조군인 L-ascorbic acid 는 50, 

25, 10 μg/mL 의 농도에서 각각 78, 67, 55%의 소거 효과를 나타냈으며, 

합성항산화제인 BHA 도 65, 49, 32%의 소거율을 보여주었다. 분리된 3 개의 

화합물 모두 농도 의존적으로 DPPH radical 을 소거하는 것으로 나타났으며, 

이는 합성 항산화제인 BHA 와 견줄만한 효과를 보여주었다. 특히, compound 

1 의 경우, 각 농도에서 68, 51, 34%의 DPPH radical 소거율을 보임으로서 

합성 항산화제인 BHA보다 다소 높은 효과를 나타내었다.  

 

3.2.2.2. Peroxynitrite 소거 효과 

Authentic ONOO-와 SIN-1에 대한 3종 화합물의 소거 효과는 Kooy 등(Kooy 

et al. 1994)의 방법을 이용하여 검색하였으며, ONOO- 소거율은 시료를 첨가하

지 않은 대조군과 비교하여 백분율(%)로 나타내었다. 대조군으로 L-ascrobic 

acid와 penicillamine를 사용하였으며, 50, 25, 10 μg/mL의 농도에서 검색하

였다.   

SIN-1 을 처리한 결과 대조군 L-ascorbic acid 와 penicillamine 모두 100% 

에 해당하는 소거 활성 효과를 보였다. 분리된 compounds 1—3 은 모두 농도 
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의존적인 peroxynitrite 소거 활성을 보여주었다. Figure 14 에서 보듯이 

compound 3 이 가장 효과적으로 소거하는 것을 보여주었는데, SIN-1 분해에 

의해 생성된 peroxynitirite 의 경우에 50 μg/mL 의 농도에서 를 96% 가량 

소거하였으며, 25 μg/mL 에서도 90% 가량을 소거하는 우수한 활성을 보였다. 

Compound 1 또한 50 μg/mL 의 농도에서 76%의 소거율을 보였으며 25, 10 

μg/mL 의 농도에서 각각 72, 58%의 소거율을 나타냈다. Authentic 

peroxynitrite 에 대한 소거 활성은 농도 의존적으로 compound 1 이 77, 61, 

43%의 가장 높은 소거효과를 나타냈으며, Compounds 2 와 3 은 50 μg/mL 의 

농도에서 각각 40, 38% 정도의 소거율을 나타내었다(Figure 14).  

요약하면, SIN-1 과 authentic peroxynitrite 에 대한 소거능 측정 결과, 

compoun 1 이 가장 효과적으로 두 peroxynitrite 를 소거하는 것으로 

나타났으며, compound 3 은 SIN-1 분해에 의해 생성된 peroxynitrite 만을 

효과적으로 소거하는 것을 확인하였다. 
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Figure 13. Scavenging effects of compounds 1-3 from Sagassum siliquastrum 

on DPPH radical.  

  

0

20

40

60

80

100

120

1 2 3 L-AA BHA

D
P

P
H

 r
a

d
ic

a
l 
sc

a
v
e
n

g
in

g
 a

c
ti

v
it

y
(%

) 

50 μg/mL 25 μg/mL 10 μg/mL 



 

- 82 - 

    

(a) 

  

(b) 

Figure 14. Scavenging effect of compounds 1-3 from Sargassum siliquastrum 

on ONOO- from SIN-1(a) and authentic ONOO- (b). a-d Means with the 

different letters are significantly different (p < 0.05) by Duncan’s 

multiple range test. Values are means ± SD (n=3). 
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3.2.2.3. 세포 독성 효과  

3 개의 chromanol 화합물에 대한 세포 수준의 항산화 효과를 검색하기전에 

화합물이 세포의 생존에 영향을 미치지 않은 농도 범위를 찾기위하여 MTT 

assay 를 이용한 세포독성을 검색하였다. 그 결과, figure 15 에서 볼수 있듯이 

10 μg/mL 의 농도에서 세포 생존에 영향을 미치지 않은 것으로 나타났으며, 

이를 바탕으로 HT1080 세포를 이용하여 항산화 활성(ROS, GSH, 지질과산화) 

검색을 실시하였다.  

 

 

Figure 15. Effect of compounds 1-3 from S. siliquastrum on viability of 

HT1080 cells.  
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 3.2.2.4. 활성 산호종(ROS) 소거 효과 

Compounds 1-3 의 세포내 활성 산호종 소거 효과는 형광염료인 DCF-DA 를 

이용하여 측정하였다(Figure 16). DCF-DA 는 세포내 esterase 효소에 의해 

DCFH 로 환원되고, 이는 세포내에 생성된 유리 라디칼과 반응하여 형광물질인 

DCF 로 산화됨으로서 형광을 발생시킨다. 이때 생성된 형광정도를 측정하여 

시료의 유리라디칼 소거능을 확인할 수 있다(Curtin et al 2002; Gomes et al 

2005). 세포내 자유라디칼의 생성은 H2O2 를 이용하여 유도하였으며, 시료와 

H2O2 모두 첨가하지 않은 것을 blank, 시료를 첨가하지 않고 H2O2 만을 첨가한 

것을 control로 하여 백분율(%)로 나타내었다. 

Figure 16 에 따르면 사용된 모든 화합물은 농도의존적으로 세포내 생성된 

활성산호종을 효과적으로 감소시키는 것으로 나타났다. 10 μg/mL 의 농도에서 

3 종의 화합물 모두 80% 가량 ROS 를 감소시켰으며, 2(88%)>3(84%)>1(78%)의 

순서로 효과를 보였다. 5 μg/mL 의 농도에서도 2(82)>3(82%)>1(56%)로 

효과적으로 활성 산소종을 제거하는 것으로 나타났다. compound 2 의 경우, 1 

μg/mL 의 농도에 76%의 활성 산소종 소거효과를 나타냄으로서 3 종의 화합물 

중 가장 높은 효과를 보였다.  
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Figure 16. Effects of compounds 1-3 isolated from S. siliquastrum on 

intracellular ROS levels induced by hydrogen peroxide in HT-1080 cells. 

The cells were incubated with different concentrations (10, 5, and 1 

μg/mL) of the compounds 1-3 for 120 min. DCF fluorescence was measured 

at λexcitation=485 nm and λemission=528 nm.
 a-dMeans with the different letters 

are significantly different (p < 0.05) by Duncan’s multiple range test. 

Values are means ± SD (n=3). 
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3.2.2.5. 지질과산화 억제 효과 

세포내 지질과산화의 정도는 TBARS 법을 이용하여 측정하였다(Heath and 

Packer 1968). 유지의 산화로 생성된 malonedialdehyde 는 두 분자의 TBA 

(thiobarbituric acid)와 반응하여 적자색의 복합체를 형성한다. 이 때, 538 

nm 에서 산화생성물의 흡광도를 측정함으로써, 지질과산화 정도를 측정할 수 

있다. 세포내 산화는 2 mM H2O2 와 0.1 M FeSO4 을 이용하여 유도하였으며, 

시료를 첨가하지 않고 H2O2 만 첨가한 대조군과 비교하여 산화 억제효과를 

백분율(%)로 나타내었다. 대조군과 비교시, 3 종의 화합물 모두 지질산화를 30% 

가량 억제하는 것으로 나타났으며, 화합물간의 큰 억제능 차이는 보이지 

않았다(Figure 17).  

 

3.2.2.6.  세포내 GSH(glutathion) 함량  

세포내에 축적된 GSH(glutathion) 함량은 thiol-staining reagent 인 mBBr 

(monobromobiman)을 이용하여 측정하였다. GSH 는 세 개의 아미노산으로 

이루어진 tripeptide(cystein, glutamic acid, glycine)로써, sulfhydryl 

radical 을 가지고 있어, 세포내 산화생성물을 제거 하는 역할을 한다(Sies, 

1999; Curtin et al 2002; Watson and Jones 2003). 따라서 비형광성 물질인 

mBBr 과 이들이 세포내에서 결합하여 형광을 나타내므로, 그 정도를 측정하여 

세포내 GSH 함량을 나타내었다. 시료를 첨가하지 않은 control 과 비교하여 

백분율(%)로 나타내었다. Figure 17 에서 볼수 있듯이 compound 1 과 3 에서는 
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GSH 함량이 증가되지 않았으며, compound 2 의 경우, GSH 가 27% 가량 

증가하였다.  

 

  

(a)                              (b) 

Figure 17. Effect of compounds 1-3 isolated from S. siliquastrum on (a) 

membrane lipid peroxidation at 5 μg/mL. Membrane lipid peroxidation 

determined by TBARS method. HT-1080 cells were exposed to ·OH generated 

via Fenton’ reaction and oxidation products of membrane lipids which can 

react with TBA were determined spectroscopically at 528 nm and (b) 

regulation of GSH levels in HT-1080 cells. The cells were incubated with 

5 μg/mL concentrations of the compounds 1-3 for 120 min. Cellular GSH 

levels were determined using mBBr as a thiol-staining reagent according 

to the method described in the text measuring mBBr-GSH fluorescence 

intensity at λexcitation=360 nm and λemission =465 nm. a-c Means with 

the different letters are significantly different (p < 0.05) by Duncan’s 

multiple range test. Values are means ± SD (n=3). 
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3.3. P. oleracea 의 추출물 및 분획물의 암세포 증식억제효과  

쇠비름의 항암 생리활성 물질탐색을 위한 기초 연구로서 쇠비름 추출물 및 

용매 분획층을 이용하여 HT1080, HT-29, AGS, MCF-7 세포성장에 미치는 영향을 

관찰하였다(Figure 18).  

HT1080 인체 섬유육종 세포에 쇠비름의 용매별 분획물을 농도별로 첨가하여 

암세포 증식 억제 정도를 보았다. 쇠비름의 조추출물에서 100, 50 10 

μg/mL 의 농도에서 52, 36, 19%로 HT1080 세포의 증식을 억제하였다. 그리고 

조추출물을 극성에 따라 분획한 용매분획층 중 85%aq. MeOH 층만이 세포증식을 

억제하는 효과를 보여주었다. HT-29 세포에 대한 세포 증식 억제효과 결과 

역시 HT1080 과 유사하게 85%aq. MeOH 층에서 세포증식억제 효과가 

관찰되었으며, 이와 함께 n-hexane 층에서도 세포 증식억제효과를 나타내었다. 

200 μg/mL 의 농도에서는 85%aq. MeOH 층과 n-hexane 층에서 95%이상 

억제하였으며, 100 μg/mL 에서는 각각 34와 54%의 억제율을 나타냈다. 

AGS 세포의 경우, 200 μg/mL 의 농도에서 모든 시료가 암세포 증식 효과를 

나타냈으며, 85%aq. MeOH 층과 n-hexane 층의 경우, 100 와 50 μg/mL 

농도에서도 두드러진 억제 효과를 보였다. 85%aq. MeOH 층의 경우, 200 

μg/mL 의 농도에서 81% 가량의 세포 성장을 억제하였으며, 농도 의존적으로 

50 μg/mL 의 농도까지 76%, 49%의 효과를 나타냈다. n-Hexane 층의 경우, 200 

μg/mL 의 농도에서는 79%에 가까운 세포 증식억제 효과를 나타냈으며, 100 

μg/mL 농도에서도 71%, 50 μg/mL 에서는 68%까지 세포 증식을 억제하였다. 
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하지만 10 μg/mL 의 농도에서 그들의 활성이 급격히 감소함을 확인할 수 

있었다.  

MCF-7 의 세포의 경우, AGS 세포와 유사하게 200 μg/mL 농도에서는 모든 

시료가 활성을 나타냈으며, 85%aq. MeOH 과 n-hexane 의 경우, 농도의존적으로 

암세포 증식을 억제하는 것으로 나타났다. 200 μg/mL 의 농도에서 각각의 

분획층은 82%, 90%의 높은 활성을 나타냈으며, 100 μg/mL 의 농도에서도 58%, 

75%의 활성을 확인할 수 있었다.  n-Hexane 층의 경우, 50 μg/mL 농도에서도 

50%가량 세포 성장을 억제하는 것을 관찰할 수 있었다.   

85% aq.MeOH 층의 경우, 모든 세포에서 우수한 세포 증식억제 효과를 

보였으며, n-hexane 또한 HT-1080 세포를 제외한 모든 세포에서 그들의 증식을 

억제하는 것으로 나타났다.  
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Figure 18. Effect of crude extract and its solvent fractions from P. 

oleracea on viability of HT-1080 cells.  
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Figure 19. Effect of crude extract and its solvent fractions from P. 

oleracea on viability of HT-29 cells. 
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Figure 20. Effect of crude extract and its solvent fractions from P. 

oleracea on viability of AGS cells. 
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Figure 21. Effect of crude extract and its solvent fractions from P. 

oleracea on viability of MCF-7 cells. 
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3.4. P. oleracea 로부터 분리된 이차대사산물의 생리활성  

3.4.1. P. oleracea로부터 분리된 compounds 7-10, 12-13의 암세포 증식억제효과  

쇠비름(P. oleracea)로부터 분리한 homoisoflavonoids 화합물 7-10, 12-

13 을 이용하여 HT1080, HT-29, AGS, MCF-7 세포에 대한 세포 증식억제효과를 

관찰하였으며, 결과는 시료를 처리하지 않은 대조군을 기준으로 백분율(%)로 

나타내었다.  

HT1080 세포 증식억제 효과를 관찰한 결과(a), 대부분의 화합물에서 

세포증식억제 효과가 나타나지 않았지만 compound 10 의 경우, 100 μM 에서 

62% 가량 HT1080 세포의 증식을 억제하는 것으로 나타났다. HT-29 

세포에서도(b) compound 10 만 세포 성장을 저해하는 것으로 나타났으며, 10 

μM 에서도 28% 정도 세포 증식억제 효과를 확인하였다. AGS 세포의 경우(c), 

다른 세포와 다르게 compound 10 와 함께 12, 13 화합물 또한 AGS 세포를 

성장을 억제하는 것으로 나타났다. 100μM 의 농도에서 12 번과 13 번 화합물은 

69%의 억제율을 보였으며, compound 13 의 경우, 50 μM 에서도 61% 가량 세포 

증식을 억제하는 것으로 나타났다. MCF-7 의 유방암세포의 경우(d), 

HT1080 세포와 HT-29 세포와 유사하게 compound 10 만이 100 μM 의 농도에서 

50% 가량의 억제율을 확인하였으며, 50 과 10 μM 에서도 각각 28%, 26%의 

억제율을 확인하였다.  
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(a)  

(b)  

(c)  

(d)  

Figure 22. Antiproliferative effects of compounds 7-10, and 12-13 

isolated from P. oleracea in HT-1080 (a), HT-29 (b), AGS (c), and MCF-7 

(d) cells. a-d Means with the different letters are significantly 

different (p < 0.05) by Duncan’s multiple range test. Values are means 

± SD (n=3). 
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3.4.2. P. oleracea 로부터 분리된 compounds 7-10 및 12-13 의 활성 산소종(ROS) 

소거 효과  

 Compounds 7-10 및 12-13 에 대한 세포내 활성 산호종 소거 효과 결과, 

사용된 모든 화합물은 세포내 생성된 활성산호종을 소거하는 것으로 나타났다. 

100 μM 의 농도에서 compound 7 이 59% 정도의 세포내 ROS 를 제거하는 것으로 

나타났으며, 차순으로 compound 9(56%)>8(52%)>10(44%)>12(22%)>13(18%)의 

소거율을 보여주었다. compound 7 의 경우, 1 μM 농도에서도 41% 정도의 ROS 

소거율을 보여주었으며, 동일 농도에서 compound 9 과 10 또한 각각 30%와 

33%로 세포내 생성된 ROS 를 효과적으로 제거하는 것으로 나타났다. 

   



 

- 97 - 

 

 
 

Figure 23. Effects of compounds 7-10, and 12-13 isolated from P. oleracea 

on intracellular ROS levels induced by hydrogen peroxide in HT-1080 cells. 

The cells were incubated with different concentrations (100, 50, 10, and 

1 μg/mL) of the compounds 7-10, 12-13 for 120 min. DCF fluorescence was 

measured at λexcitation=485 nm and λemission=528 nm. a-d Means with the 

different letters are significantly different (p < 0.05) by Duncan’s 

multiple range test. Values are means ± SD (n=3). 
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3.4.3. P. oleracea 으로부터 분리한 compounds 7-10 의 항비만 효과 

3.4.3.1. 3T3-L1전구 지방세포에서의 세포 분화능 측정 

분화된 3T3-L1 지방세포에서 P. oleracea로부터 분리한 4종의 화합물이 생

성된 지방구에 미치는 영향을 확인하기 위하여 Oil Red O 시약을 사용해서 형

성된 지방구를 관찰하였다. Sample의 농도는 10, 1 μM씩 각각 처리하였으며 

smaple을 처리하지 않은 대조군(CON)을 기준으로 지방의 축적 정도를 백분율로 

나타내었다.  

Figure 24 은 세포내에 형성된 지방구를 관찰한 것으로 대조군에 비해 분리

된 화합물을 처리한 경우, 세포내 지방구가 감소한 것을 볼 수 있었다. Figure 

25 는 지방구에 염색된 Oil Red O 시약을 isopropyl alcohol에 녹여 흡광도를 

측정한 결과로서, 10 μM 농도에서 8(33%) > 10(27%) > 7(25%) > 9(21%) 로 대

조군에 비해 세포내 지방구의 축적이 감소됨을 확인하였다.  
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       CON           7             8            9             10 

1μM 

 

10μM  

 

 

Figure 24. Observation of lipid droplets stained with Oil Red O staining 

in 3T3-L1 adipocyte. CON: fully differentiated control adipocytes (0.5 mM 

methylisobutylxanthine, 0.25 μM dexamethasone, and 5 μg/ml insulin) 

 

 

Figure 25. Effect of compounds 7-10 from Portulaca oleracea on lipid 

accumulation in 3T3-L1 adipocytes by Oil-Red O staining. CON: fully 

differentiated control adipocytes (0.5 mM methylisobutylxanthine, 0.25 

μM dexamethasone, and 5 μg/ml insulin) a–eMeans with the different 

letters are significantly different (p<0.05) by Duncan's multiple-range 

test. 
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3.4.3.2. Glucose 소비 측정 

Glucose는 glucose transporter 4(Glut-4)에 의해 지방세포로 흡수되어 

glycerol로 전환되고 지방산과 합쳐져 TG로 합성되어 지방구를 형성하거나 에

너지 합성에 쓰이게 된다. Glucose를 수송하는 Glut-4는 인슐린에 의해서 촉진

되어 세포로의 glucose 유입을 증가시키는데 (Shepherd PR et al. 1999) 지방

세포가 비만세포로 전환되면 인슐린 저항성이 증가되어 Glut-4의 활성이 억제

됨으로서 세포내 glucose의 유입이 감소된다.  

지방세포내에 화합물에 의한 glucose 유입을 확인하기 위하여 100, 10, 1 

μM의 농도로 화합물을 처리하여 시료를 처리하지 않은 대조군과 비교하여 나

타냈다(Figure 26) 처리한 모든 시료는 대조군에 비해서 유의적 차이를 보였으

며, 100 μM 농도에서 9(31%) > 10(28%) > 7(24%) = 8(24%)의 순서로 glucose 

함량이 감소하였고, 10 μM 에서는 10(29%) > 9(26%) > 7(22%) = 8(22%) 순으

로 나타났다. 1 μM에서는 10(25%) > 9(18%) > 8(15%) > 7(10%)으로 순으로 나

타냈으며 10의 경우, 1 μM농도에서도 20%이상의 감소효과를 보였다.  
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Figure 26. Effects of compounds 7-10 from Portulaca oleracea on glucose 

consumption. a–dMeans with the different letters are significantly 

different (p<0.05) by Duncan's multiple-range test. CON: fully 

differentiated control adipocytes (0.5 mM methylisobutylxanthine, 0.25 

μM dexamethasone, and 5 μg/ml insulin) 
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3.4.3.3. Glycerol 분비 측정  

쇠비름으로 분리된 4종의 화합물이 TG의 분해에 미치는 영향을 알아보기 위

해 free glycerol함량을 측정하였다. 시료의 농도는 100, 10, 1 μM로 처리하

였으며 시료를 처리하지 않은 대조군과 비교하여 나타내었다.  

그 결과(Figure 27), 모든 시료에서 유의적으로 glycerol 분비량이 증가하

는 것을 확인하였다. 100 μM에서는 10번 화합물이 대조군에 비해 84% 이상으

로 화합물중에 glycerol의 분비가 가장 높았으며, 9번의 경우, 64%, 2번은 41%, 

1번은 16% 이상으로 높게 나타났다. 10 μM에서는 10번 화합물이 61%로 가장 

높게 나타났으며, 9(51%), 8(29%), 7(21%)의 순소로 glycerol 분비가 증가하였

고, 1 μM 농도에서 10(32%), 9(14%), 8(13%), 7(12%) 순으로 나타났다. 분리

된 화합물 모두 대조군에 비해 glycerol의 분비가 증가됨으로써 세포내 축적된 

TG를 분해하는 것을 확인하였다.  
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Figure.27. Effects of compounds 7-10 from Portulaca oleracea cava on 

glycerol secretion. a–cMeans with the different letters are significantly 

different (p<0.05) by Duncan's multiple-range test. CON: fully 

differentiated control adipocytes (0.5 mM methylisobutylxanthine, 0.25 

μM dexamethasone, and 5 μg/mL insulin) 
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3.4.3.4. Leptin 측정  

지방세포에서 분비되는 leptin 은 시상하부에 작용하여 식욕 억제 및 에너지 

소비를 증가시키고, 체내 지방분해를 촉진하는 효과를 나타내어 체지방의 

항성성을 유지하는 역할을 하는 adipocytokine 이다(Campfield LA et al., 

1995). Leptin 의 분비량은 비만인의 체지방량에 비례하여 혈중 leptin 의 

농도가 증가함으로서 지방축적의 정도를 나타내는 주요한 지표가 된다.  

각각 화합물의 leptin 분비량은 시료를 처리하지 않은 대조군과 비교하여 

백분율로 나타내었다. 그 결과, figure 28 에서 대조군과 비교시 8 번 

화합물이 31%(100 μM), 25%(10 μM), 20%(1 μM)로 농도의존적으로 leptin 의 

분비를 감소시킴을 확인하였다. 7 번 화합물은 100 μM 에서 13% 정도 

leptin 의 분비가 감소시켰다.  
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Figure 28. Effects of compounds 7-10 from Portulaca olreacea on leptin 

secretion. a–dMeans with the different letters are significantly different 

(p<0.05) by Duncan's multiple-range test. CON: fully differentiated 

control adipocytes (0.5 mM methylisobutylxanthine, 0.25 μM dexamethasone, 

and 5 μg/ml insulin) 
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3.4.3.5. 비만 관련 유전자 발현 측정 

쇠비름으로부터 분리한 화합물이 나타내는 지방축적의 감소가 지방생성 억

제 및 지방 분해로 인한 것인지에 대한 상관관계를 확인하기 위하여 mRNA 유전

자 발현 양상을 검토하였다.  

 

3.4.3.5.1. 핵심 조절 전사인자 발현 

지방전구세포에서 지방세포로의 분화는 세포가 confluence 상태가 되어 

성장정지기에 접어들면 IBMX, dexamethasone, insulin을 첨가하여 유도 한다. 

이때, 분화 초기 단계에서 C/EBPδ , β가 발현되고 이는 PPARγ의 발현을 

유도하여 분화가 계속적으로 이루어지게 한다. 또한 발현된 PPAR γ 는 

지방세포의 분화 후기단계에서 C/EBPα의 발현을 유도하게 된다. SREBP1c는 

지방세포에서 콜레스테롤과 지방산 대사와 관련된 많은 유전자를 발현하는 

전사인자(Brown, 1997)로서 분화과정의 초기단계에서 발현되어 PPARγ의 

endogenous ligand 또는 activator 생성을 촉진시킴으로서 PPARγ의 전사 

활성을 증가시킨다(Kim et al, 1999).  

지방세포로의 분화시 발현되는 핵심 전사인자인 PPARγ, SREBP1c, 

C/EBPα의 mRNA 발현양상을 검토하여 쇠비름으로부터 분리된 화합물의 

adipogenesis 억제 효과를 확인하였다. 화합물의 농도는 100, 10, 1μM로 

처리하였으며, 화합물을 처리하지 않은 대조군과 비교하여 mRNA 발현양을 

확인하였다.  
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PPARγ 유전자 발현 정도를 검토한 결과, 모든 화합물이 대조군과 비교시 

유전자의 발현이 유의적으로 감소시켰으며, 그 중 compound 9이 100과 10 μM 

농도에서 40%이상 억제시킴을 확인하였다. C/EBPα는 comound 9이 100과 10 

μM 농도에서 대조군과 비교시 30% 이상 억제하였으며, 1 μM 농도에서는 

유전자 발현을 억제하는 활성이 현저히 저하되는 것을 보였다. SREBP1c는 

발현양상에서는 PPARγ과 유사하게 대조군과 비교시 모든 화합물이 유의적으로 

유전자 발현을 감소시켰고, 특히 100 μM 농도에서 모든 화합물이 40% 이상 

발현을 억제하였으며, 그 중에서 compound 9과 10는 50%이상 발현을 

억제시켰다.  
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Figure 29. Effect of compounds 7-10 from Portulaca oleracea on adipogenic 

transcriptional factors in 3T3-L1 adipocytes. a–jMeans with the different 

letters are significantly different (p<0.05) by Duncan's multiple-range 

test. CON: fully differentiated control adipocytes (0.5 mM 

methylisobutylxanthine, 0.25 μM dexamethasone, and 5 μg/ml insulin) 
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3.4.3.5.2. 표적 유전자 발현 

지방세포로의 분화시 주요 전사인자들의 표적이 되는 5 가지 유전자 FATP1, 

FAS, FABP4, LPL, ACS1 의 발현을 검토하였으며, 시료를 처리하지 않은 

대조군과 비교하여 나타내었다.  

Figure 30 은 FATP-4, FABP-1, ACS1 유전자 발현을 나타낸 것이다. 

FAPT4 에서 처리한 모든 화합물이 대조군에 비교하여 발현을 억제시킴을 

확인하였으며, 그 중 compounds 9 과 10 는 100, 50 μM 농도에서 40%이상 

발현을 억제하는 효과를 보였다. FABP-1 의 경우, 대조군과 비교시 모든 

화합물에서 유전자의 발현을 억제하였으며, 그 중 compounds 8, 9, 

10 는 100μM 에서 60%이상 감소시키는 결과를 나타내었다. 50μM 농도에서도 

compounds 9 과 10 번은 40%이상 FABP-1 의 발현을 감소시켰다. FATP-4 와 FABP-

1 은 fatty acid 의 지방대사에서 중요한 역할을 하는 표적유전자로서 세포 

내로 혈중 fatty acid 의 유입을 촉진시키다(Salas et al 2007). Compound 9 과 

10 는 FATP-4 와 FABP-1 의 발현을 감소시킴으로서 세포내 fatty acid 의 대사를 

감소시켜 adipogenesis를 억제하는 것으로 사료된다.  

ACS1 은 세포내에서 acyl CoA 을 합성하여 fatty acid 를 합성하는 효소로서 

compound 9 에 의해서 효과적으로 발현이 억제됨을 확인하였다. 100 μM 의 

농도에서는 50% 가량 발현이 억제되었으며, 50μM 에서도 25% 감소되는 것이  

확인되었다.  

Figure 31 에 나타난 FAS 유전자는 malonyl CoA 로부터 지방산을 합성하는 

효소로서, 100 μM 에서 compounds 9 과 10 만이 20% 이상 억제하는 것으로 

나타났다.  

LPL 은 혈중에 존재하는 TG 를 지방세포로 유입되기 좋은 형태의 유리 

지방산으로 분해하여 지방세포에서 TG 축적을 도와준다(Yamaguchi et al. 

2002). Figure 31 에서 보듯이 100 μM 의 농도에서 compound 9 과 10 는 70% 
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이상 LPL 유전자 발현을 억제하는 것으로 나타났으며, 50 μM 농도에서는 20% 

이상의 효과를 나타냈다. 또한 compound 8 는 100 μ M 농도에서 30% 이상 

억제하는 것으로 나타났다(Bullo et al. 2002).  



 

- 111 - 

 

Figure 30. Effect of compounds 7-10 from Portulaca oleracea on adipogenic 

target gene expression in 3T3-L1 adipocytes. a–gMeans with the different 

letters are significantly different (p<0.05) by Duncan's multiple-range 

test. CON: fully differentiated control adipocytes (0.5 mM 

methylisobutylxanthine, 0.25 μM dexamethasone, and 5 μg/ml insulin) 
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Figure 31. Effects of compounds 7-10 from Portulaca oleracea on 

adipogenic target gene expression in 3T3-L1 adipocytes. a–gMeans with the 

different letters are significantly different (p<0.05) by Duncan's 

multiple-range test. CON: fully differentiated control adipocytes (0.5 mM 

methylisobutylxanthine, 0.25 μM dexamethasone, and 5 μg/ml insulin) 

 



 

- 113 - 

3.4.3.5.3. Adipocytokine 유전자 발현 

지방세포는 에너지 대사를 비롯한 체내 여러가지 항상성을 유지시켜주는 

기능을 수행하고 다양한 신호전달물질을 분비한다. 대표적으로 leptin, TNF-, 

resistin, adiponectin 등이 알려져 있으며, 본 연구에서는 leptin 과 TNF-에 

의한 유전자 발현을 검색하였다.  

Leptin 은 지방세포에서 주로 분비되며 식욕을 억제하고 에너지 소비를 

유도하여 에너지 항상성을 유지하는 역할을 한다. 하지만 leptin 의 혈중 

농도가 높은 것은 지방의 축적율 또한 높은 것을 의미하므로 과도한 leptin 의 

농도는 비만을 유발할 수 있으며, 지방축적 정도를 측정할 수 있다. Figure 

32 에서 볼 수 있듯이 compounds 9 과 10 는 100 μM 농도에서 70% 이상 leptin 

유전자의 발현을 억제하는 것으로 나타났으며, compound 8 의 경우, 30% 가량 

유전자 발현을 억제하였다. 10 μM 농도에서 compound 9 과 10 는 20% 이상 

감소시켰다.  

TNF-는 지방세포에서 주로분비되는 cytokine 으로 인슐린 저항성을 

유도하여 비만과 같은 질병을 유도한다. Figure 32 에서 사용된 모든 화합물이 

100 μM 에서 TNF-의 유전자 발현을 효과적으로 억제하였고, compounds 8, 9, 

10 의 경우, 100 μM 에서 60% 이상으로 발현을 억제하였다. 특히 compounds 

9 과 10은 10 μM 의 농도에서도 50% 이상 감소시켰다.  

Compounds 9 과 10 는 지방세포에서 발현되는 adipocytokine 인 leptin 과 

TNF-를 효과적으로 감소시키는 것을 확인하였다.  
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Figure 32. Effects of compounds 7-10 from Portulaca oleracea on adipokine 

gene expression in 3T3-L1 adipocytes. a–jMeans with the different letters 

are significantly different (p<0.05) by Duncan's multiple-range test. CON: 

fully differentiated control adipocytes (0.5 mM methylisobutylxanthine, 

0.25 μM dexamethasone, and 5 μg/ml insulin) 
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3.4.3.5.4. 지방분해 유전자 발현  

지방세포내 TG droplet 는 세포질에 분포하는 지방분해 효소인 HSL 로부터 

보호되기 위하여 perilipin 에 의해 덮여 있다. HSL 과 perilipin 은 PKA 에 

의해 인산화 되어 그들의 활성이 조절된다. 세포내 cAMP 의 농도가 증가하게 

되면 PKA 가 활성화되어 HSL 과 perilipin 을 각각 인산화 시킨다. 인산화 된 

perilipin 은 비활성되어 TG droplet 에서 떨어지게 되고 인산화된 HSL 은 TG 

droplet 으로 이동하여 TG 를 fatty acid 와 glycerol 로 분해한다(Kraemer et 

al, 2006). Figure 33 에서 보여진 것처럼 두 유전자의 발현을 확인한 결과, 

perilipin 은 100μM 의 농도에서 compounds 9 과 10 번이 각각 15%와 25%로 

유전자 발현을 억제하였으며, HSL 의 경우에도 compounds 9 과 10 가 유전자 

발현을 억제하는 것으로 나타났다.  
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Figure 33. Effect of compounds 7-10 from Portulaca oleracea on lipolysis 

response gene expression in 3T3-L1 adipocytes. a–fMeans with the different 

letters are significantly different (p<0.05) by Duncan's multiple-range 

test. CON: fully differentiated control adipocytes (0.5 mM 

methylisobutylxanthine, 0.25 μM dexamethasone, and 5 μg/ml insulin) 
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4. 결 론 

과학의 발달로 인하여 인간의 수명이 늘어나고 삶의 질의 향상에 대한 

욕구가 증가하게 되면서 단순히 인간의 수명연장에 의한 삶이 아닌 삶의 질 

향상을 위하여 개인의 건강관리, 다이어트나 미용등에 대한 관심이 고조되고 

있다. 이에 따라 화장품, 건강식품 등과 같은 기능성 제품들에 대한 관심이 

크게 증가하였으며, 현재 다양한 인공적인 제품들이 개발되어 판매되고 있지만 

이러한 제품들에 대한 알러지 반응 등 새로운 부작용들이 생겨나게 되면서 

친환경적 소재로부터의 기능성 제품 개발에 대한 관심히 집중되고 있다. 

이러한 일환으로 천연물로부터 기능성 화장품 및 식품, 건강 보조식품 등의 

개발이 새로운 사업으로 떠오르고 있다.  

다양한 기능성 제품 개발을 위한 일환으로 우리나라에서 접근하기 쉽고 

구입하기가 용이한 갈조류인 꽈배기 모자반과 전국일대에 자생하는 

쇠비름으로부터 생리활성 물질을 찾고자 하였다. 먼저 제주도 해역에서 채집한 

꽈배기 모자반을 CH2Cl2/acetone (1:1)와 MeOH 의 용매로 각각 추출하여 두개의 

조추출물을 얻어, 이를 혼합한 후에 극성순서에 따라 4 개의 용매분획인 n-

hexane, 85% aq.MeOH, n-BuOH 그리고 H2O fraction 을 각각 얻었으며, 85% aq, 

MeOH 층으로부터 chromanol 계열의 화합물 3 종을 분리하였으며, 이들의 

화학구조는 2D NMR 실험을 통하여 12-(3,4-dihydro-6-hydroxy-2,8-dimethyl-

2H-1-benzopyran-2-yl)-2,5,9-trimethyl-dodeca-(5E,9E)-2,5,9-trien-4-one 

(1), 13-(3,4-dihydro-6-hydroxy-2,8-dimethyl-2H-1-benzopyran-2-yl)-5-

hydroxy-2,6,10-trimethyl-trideca-(10E)-2,10-dien-4-one (2), 13-(3,4-
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dihydro-6-hydroxy-2,8-dimethyl-2H-1-benzopyran-2-yl)-5-hydroxy-2,6,10-

trimethyl-trideca-10E-en-4-one (3)으로 최종 결정하였으며, 모두 지금까지 

보고 되지않은 신규 화합물들이다. 분리한 3 개의 화합물에 대한 DPPH 

radical 과 Peroxynitrite 소거 활성을 검색한 결과, 모든 화합물이 

효과적으로 radical 을 소거하는 것으로 나타났다. 세포내 항산화 활성을 

검색한 결과, 세포 내 생성된 ROS 를 효과적으로 소거하였으며, 지질과산화를 

억제하는 것으로 나타났다. 그 중 compound 2 가 가장 높은 활성을 

나타내었으며, 이는 세포내 GSH 함량 또한 증가시키는 것으로 나타났다. 

이들에 대한 인체유래 암세포 4 종(HT1080, HT-29, AGS, MCF-7)에 대한 

세포증식 억제효과를 검색한 결과, 3 종의 화합물 모두 4 개의 암세포의 성장을 

억제하는 것으로 나타났으며, 그 중에서 compound 1 이 가장 높은 세포 증식 

억제 효과를 나타내었다.  

전국 각지에서 구입한 쇠비름은 CH2Cl2 와 MeOH 용매로 각각 추출하였으며, 

꽈배기모자반의 분획과 동일한 방법으로 4 개의 용매분획층으로 나누었다. 

용매 분획층에 대한 암세포 증식 억제효과를 검색한 결과, 85% aq.MeOH 층이 

4 종의 암세포의 성장을 효과적으로 억제하는 것으로 나타났으며, 이와 함께 

HT1080 세포를 이용한 세포침윤 억제 효과에 대한 활성을 검색한 결과 에서도 

MMP-9 의 발현을 유의적으로 억제하였다. n-Hexane 층 또한 HT-1080 세포를 

제외한 대부분의 분획층에서 세포증식 억제 효과를 보였으며, MMP-9 또한 

감소시키는 것으로 나타났다. 따라서 85% aq.MeOH 층으로부터 6 개의 

새로운 homosoflavonoids 화합물들(7-12)을 분리하였으며, 각 화합물의 구조는 
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NMR 데이터와 IR, UV, Mass 스펙트럼 분석을 통해서 5-hydroxy-7-methoxy-3-

(2'-hydroxybenzyl)-4-chromanone (7), 5,7-dimethoxy-3-(2'-hydroxybenzyl) -

4-chromanone (8), 5-hydroxy-6,7-dimethoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-4-

chromanone (9), 5,6,7-trimethoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-4-chromanone (10), 

5,9-dihydroxy-7-methoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-4-chromanone (11), (E)-5-

hydroxy-7-methoxy-3-(2'-hydroxybenzyl)-4-chromanone (12)로 결정하였다.  

이외에 homoisoflavonoid 의 전구체인 2,2'-dihydroxy-4',6'-dimethoxychalcone 

(13)가 분리되어 그 구조결정이 이루어 졌다. 분리된 6 종의 

homoisoflavonoids 화합물 모두가 세포내에 생성된 ROS 를 효과적으로 

소거하였으며, 암세포에 대한 세포 증식 억제효과는 compound 10 에 의해서만 

효과적으로 나타났다. 쇠비름으로부터 분리된 compounds 7-10 에 대한 항비만 

효과도 검토되었다. 그 결과, compounds 9 과 10 는 지방구 형성을 억제하고 

glucose 의 함량을 증가시키며 glycerol 분비량을 증가시킴으로서 지질 축적을 

억제하는 것으로 나타났다. 이와 관련하여 지방세포로의 분화를 조절하는 핵심 

전사 인자인 PPARγ, C/EBPa, SREBP1c 의 발현을 감소시켜 지방세포로의 

분화를 억제한다는 것이 관측되었으며 또한 그들의 표적 유전자인 FABP1, 

FATP4, LPL, FAS, ACS1 의 발현을 억제하고 또한 지방세포에서 생성되는 

leptin 과 TNF-a 등의 adipocytokine 의 발현을 억제함으로써 세포내 지질 

축적을 억제하는 것으로 확인되었다. 이 뿐만 아니라 지방분해와 관련된 

유전자인 perilipin 도 감소시킴으로서 분리한 화합물들이 지방 축적과 분해 

모두에 관련되어 있음이 확인되었다.  
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지금까지 분리된 homoisoflavonoid 계열의 물질들은 향균, 항염증, 항산화 

등 다양한 생리활성을 가지는 것으로 보고 되고 있다. Homoisoflavonoid 의 

화학구조는 비교적 간단하기 때문에 합성을 통하여 대량확보하는 것이 어느 

정도 가능하다고 할 수 있다. 본 연구에서도 B ring 에 2-methoxy group 이 

포함되는 3-(2-methoxybenzyl)-4-chromanone 을 효과적으로 합성하였다. 추후, 

이렇게 합성된 화합물들에 대한 다양한 생리활성 검색을 통하여 새로운 

선도물질을 창출할 수 있을 것으로 예상된다. 
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부록 

 

 

 

 

Figure 34. 1H and 13C NMR spectrum of compound 1 isolated from Sagassum 

siliquastrum  in CDCl3. 
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Figure 35. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 1 isolated from 

Sagassum siliquastrum  in CDCl3. 
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Figure 36. gHMQC and gHMBC spectrum of compound 1 isolated from Sagassum 

siliquastrum in CDCl3. 
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Figure 37. 1H and 13C NMR spectrum of compound 2 isolated from Sagassum 

siliquastrum  in CDCl3. 
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Figure 38. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 2 isolated from 

Sagassum siliquastrum  in CDCl3. 
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Figure 39. gHMQC and gHMBC spectrum of compound 2 isolated from Sagassum 

siliquastrum in CDCl3. 
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Figure 40. 1H and 13C NMR spectrum of compound 3 isolated from Sagassum 

siliquastrum  in CDCl3.  
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Figure 41. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 3 isolated from 

Sagassum siliquastrum  in CDCl3.    
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Figure 42. gHMQC and gHMBC spectrum of compound 3 isolated from Sagassum 

siliquastrum in CDCl3. 
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Figure 43. 1H and 13C NMR spectrum of compound 4 isolated from Sagassum 

siliquastrum  in CDCl3. 
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Figure 44. 1H and 13C NMR spectrum of compound 5 isolated from Sagassum 

siliquastrum  in CDCl3. 
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Figure 45. 1H and 13C NMR spectrum of compound 6 isolated from Sagassum 

siliquastrum  in CDCl3. 
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Figure 46 1H and 13C NMR spectrum of compound 7 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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Figure 47. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 7 isolated from 

Portulaca oleracea in CDCl3. 
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Figure 48 gHMQC and gHMBC spectrum of compound 7 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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Figure 49. 1H and 13C NMR spectrum of compound 8 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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Figure 50. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 8 isolated from 

Portulaca oleracea in CDCl3. 
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Figure 51. gHMQC and gHMBC spectrum of compound 8 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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Figure 52. 1H and 13C NMR spectrum of compound 9 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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Figure 53. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 9 isolated from 

Portulaca oleracea in CDCl3. 
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Figure 54. gHMQC and gHMBC spectrum of compound 9 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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Figure 55. 1H and 13C NMR spectrum of compound 10 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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Figure 56. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 10 isolated from 

Portulaca oleracea in CDCl3. 
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Figure 57. gHMQC and gHMBC spectrum of compound 10 isolated from 

Portulaca oleracea in CDCl3. 
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Figure 58. 1H and 13C NMR spectrum of compound 11 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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Figure 59. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 11 isolated from 

Portulaca oleracea in CDCl3. 
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Figure 60. gHMQC and gHMBC spectrum of compound 11 isolated from 

Portulaca oleracea in CDCl3. 
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Figure 61. 1H and 13C NMR spectrum of compound 12 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3.and CD3OD 
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Figure 62. gDQCOSY and TOCSY spectrum of compound 12 isolated from 

Portulaca oleracea in CD3OD. 
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Figure 63. gHMQC and gHMBC spectrum of compound 12 isolated from 

Portulaca oleracea in CD3OD 
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Figure 64. 1H and 13C NMR spectrum of compound 13 isolated from Portulaca 

oleracea in CDCl3. 
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