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���
��������������@A!"��B ���"�7�'
�����������5���+"� protolimonoid /���5,�" 3 /��� �D� 

protoxylocarpin F-H (XG-4, XG-14 3�$ XG-10) �"���
�
����������������������������"����� 

10 /��� 3�$ catechin ���	���
6��
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�������������+"� phragmalin /���5,�"��� 3 /����D� 

moluccensin H-J (XM-1, XM-2 3�$ XM-3) 	������1�
"��
�
�,���3�?��3�#����)�����%�
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+�?�L #2���1������
�	������
�'��)��
���,�"���67�'	�����������$,�

)'�������
������
���A!"��B 3�$
���
6�,�����3��7�'N���1�����$����O�?�L�����������!"�
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Abstract 
 

Three new protolimonoids, protoxylocarpins F-H (XG-4, XG-14 and XG-10), along with 

ten known limonoids and catechin, were isolated from the kernel seeds of Xylocarpus 

granatum. In addition, three new phragmalin limonoids, moluccensins H-J (XM-1, XM-2 and 
XM-3), were isolated from the seed kernels of the cedar mangrove, Xylocarpus moluccensis 

(Lamk.) Roem. Their structures were elucidated on the basis of extensive spectroscopic 

data analysis. All compounds isolated were evaluated for cytotoxic activity against five 

human tumor cell lines: breast (BT474), lung (CHAGO), gastric (KATO-3), colon (SW-620) 

and liver (Hep-G2) cancer cell lines. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Executive Summary 
 

�������    
���������������������������!"��#����$��%�	�� Xylocarpus sp. 
&�'��	
�-�
�  &�'("��)�
!��	���� ��.*���+� �,�-�� 

 

	������1�
"��
�
�,�����?��3�#����)�����%�!$���)�����1����3���'�����������

���
��������������@A!"��B 7�'3�" �����
����
�������������@A �������
���
�������������@A 

���"�7�'
�����������5���+"� protolimonoid /���5,�" 3 /��� �D� protoxylocarpin F-H (XG-4, 
XG-14 3�$ XG-10) �"���
�
����������������������������"����� 10 /��� 3�$ catechin 

���	���
6���D���1�
"��
�
�,���3�?��3�#����)�����%�!$����1����1����3��5,'���
+�?�L �
���


�������������+"� phragmalin /���5,�"��� 3 /����D� moluccensin H-J (XM-1, XM-2 3�$ XM-

3) #2���1������
�	������
�'��)��
���,�"���67�'	�����������$,�)'�������
������
���A!"��B �/"� 

1D 3�$ 2D NMR, mass spectrometry, IR spectrophotometry ����!'� 3�$
���
6�,�����3��7�'

N���1�����$����O�?�L�����������!"��#����$��%� 5 /��� �D��$��%��!'��� (BT474), �$��%���� 

(CHAGO), �$��%��1�7
' (KATO-3), �$��%���$���$��,�� (SW-620) 3�$�$��%�!
� (Hep-G2) #2��

���"���
������� 4 /������3
�������������!"��#����$��%������
�� �
���6 

XG-5 3
���������������"���"��!"��#����$��%���$���$��,�� (KATO-3) 3�$�#���  

        �$��%���� (CHAGO) 

XG-11 3
���������������"���"��!"��#����$��%�!
� (Hep-G2) ��"��
6�  

XG-12 3
������������������������$!"��#����$��%���� (CHAGO) ��"��
6�  

XG-13 3
������������������������$!"��#����$��%�!
� (Hep-G2) ��"��
6� 

 

Output ���6�'	��������� 
 ����"�	$7�'�
����!������5����
�� Journal of Natural Products ��"���'�� 2 ��
� #2��

7�'�1���� submit 7�������'��3�'� 

 

 

 

 

 

 

 

 

 




���������������������������!"��#����$��%�	�� Xylocarpus sp. 
���7� 
 �D/5�
�+� Xylocarpus �����D/�q�/��������	
����"5���(� Meliaceae #2��5���$��(7����

����� 3 /��� �D�!$���)�� (Xylocarpus granatum), !$����1� (Xylocarpus moloccensis) 3�$

!$�
� (Xylocarpus rumphii) 	�������������	
����&"���� ���"�
�����3��7�'	��
"��!"��B 

�������$	��&�)��!$���)������
��������������������
�'��,���,���3�$O�?�L���/��-�����

�"�
�5	 !
���"���/"�  

 �A �.(. 2005-2007 Jun Wu 3�$��$
1
 �1����3��
��	�����%�3�$���D��!'�)��!$���

)�� ��
�����������/���5,�",���/���3�$(2���O�?�L!'������
����3���)��
���,�"���6 �
�

3
��)'���"�� 

          (�.(. 2005)                                                (�.(. 2007) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 �A �.(. 2007 Wenhan Lin 3�$��$
2
 �1����3��
��	��
"�����D��&�)��!$���)�� ��


�����������/���5,�" 10 /��� 3�$���"�
�����������5���+"� phragmalin orthoester (10) 

3
��O�?�L!'������
����3��� Mythimna separate ����� 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



�A �.(. 2006 Jian-Min Yue 3�$��$
3
 �1����3��
��	�����%�)��!$���)�� ��
������

�����/���5�"���������
�'�����7�"?�����3�� 9,10-seco 4 /���   3�$
���,�"���63
�������������

�������!"��#����$��%� P-388 �
�3
��)'���"�� 
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���������+"� phragmalin /���5,�" 7 /��� �
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 ��D��
�
�3��
��������������3
�������������!"��#����$��%�/���!"��B 

 

�������� 
���9��9�$
�
�
�����
,�:�; 
1. ���%�!$���)�� 

 �1����%�!$���)��!��3,'���$��� 2 ������
� ����5,'�$����� 3�$�1���3/"5�!
��1�

�$�����?���� 5 ��!� (3 �
� x 3) �1�
"��
�
���?�������7�'���$�,�!
��1��$������	��,�D�

��$��� 1/3 3�'��1���������/
��$,�"���61�3�$��?��3�#����5��
!��
"�� 1:1 (3 ��
6�) 	$7�'
"��


�
���?��3�#���� ��D���$�,�!
��1��$������	$7�'
"��
�
�,�����?��3�#������$��� 50 ��
� 

)
6�!�����
�
�7�'3
��7�'5�3&�-����� 1 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
9&�<����� 1 3
��)
6�!�����
�
�
"��
�
�,�����?��3�#����	�����%�!$���)�� 

 

 �1�
"��
�
�,�����?��3�#�������7�' (50 ��
�) ���1����3��5,'7�'
�����
+�?�L�����(
�

�������������������@A!"��B 7�'3�" �����
�-���
��������������@A, �������
-���
������

�������@A, ���������@ ?��3�������������@A ����!'� #2��7�'
�����
+�?�L�
6�,�� 14 /��� #2������


��5,�" 3 /��� �D� XG-4, XG-10 3�$ XG-14 3�$
�������������������"�� 11 /��� )
6�!��

���3��7�'3
��7�'5�3&�-����� 23�$ 3 !���1��
� 3�$������)��
�����3��7�' 3
��7�'5�

!����)'���"�� 

dried, ground kernel seeds of
Xylocarpus granatum (2 kg)

-soaked in MeOH (5L)
3 days x3
-f iltered
-evaporated

MeOH crude extract

-partitioned between EtOAc and H2O
-evaporated

EtOAc crude extract
(~50 g)




����$��� ������ (��
�) 
����$��� ������  
XG-1 2.245 XG-8 0.014 

XG-2 0.514 XG-9 0.015 

XG-3 0.362 XG-10 0.166 

XG-4 0.171 XG-11 0.022 

XG-5 0.020 XG-12 0.025 

XG-6 0.005 XG-13 0.033 

XG-7 0.007 XG-14 0.086 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
9&�<����� 2 3
�����3��
�����
+�?�L	��
"��
�
�,�����?��3�#����)�����%�!$���)�� 

 

crude EtOAc
(50 g)

acetone-hexane
CC, SiO2

I II III IV V VI VII VIII IX

recryst.
f rom EtOAc

XG-1

recryst.
f rom MeOH

XG-2
CC, SiO2
MeOH-DCM
1:19

III-a III-b III-c III-d III-e III-f III-g III-h III-i III-j

CC, SiO2
acetone-hexane
1:3

XG-3 XG-4

C-18
MeOH-H2O
8:2

III-f .1 III-f .2 III-f .3 III-f .4 III-f .5 III-f .6 III-f .7 III-f .8 III-f .9

CC, SiO2
acetone-benzene
1:9 to 1:8

XG-5

CC, SiO2
EtOAc-hexane
1:3 to 1:1

prep TLC
EtOAc-benzene
1:8

XG-6



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

9&�<����� 3 3
�����3��
�����
+�?�L	��
"��
�
�,�����?��3�#����)�����%�!$���)�� (!"�) 

 

2. ���%�!$����1� 

 �1����%�!$���)��!��3,'���$��� 1 ������
� ����5,'�$����� 3�$�1����
�
�3�$3��


���/"�������
����%�!$���)�� #2��
����N3��
�����
+�?�L/���5,�"7�'�
6�,�� 3 /��� �D� XM-1, 

XM-2, 3�$ XM-3 (
1�,�
� XM-4 ���"�$,�"�������
�	������
�'��) )
6�!�����
�
�3�$���3��
��

���
+�?�L7�'3
��7�'5�3&�-����� 4 3�$ 5 3�$������)��
�����3��7�' 3
��7�'5�!����)'���"�� 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

9&�<����� 4 3
��)
6�!�����
�
�
"��
�
�,�����?��3�#����	�����%�!$����1� 

crude EtOAc
(50 g)

acetone-hexane
CC, SiO2

V IV

XG-7
CC, SiO2
MeOH-CHCl3
1:19

XG-8

CC, SiO2
MeOH-DCM
2:98, 3:97, 5:95

V-a V-b V-c V-d V-e V-f V-g V-h
CC, SiO2
EtOAc-hexane
1:2

XG-9

XG-1 XG-10

C-18
MeOH-H2O
7:3

CC, SiO2
EtOAc-hexane
1:2 to 1:1

IV-a IV-b IV-c IV-d IV-e IV-f IV-g

XG-11 XG-12

CC, SiO2
EtOAc-benzene
1:6

CC, SiO2
MeOH-DCM
2:98

XG-13 XG-14

dried, ground kernel seeds of
Xylocarpus moloccensis (1 kg)

-soaked in MeOH (3L)
3 days x3
-f iltered
-evaporated

MeOH crude extract

-partitioned between EtOAc and H2O
-evaporated

EtOAc crude extract
(~30 g)



3�$������)��
�����3��7�' 3
��7�'5�!����)'���"�� 

 


����$��� ������ (��
�) 
XM-1 0.061 

XM-2 0.128 

XM-3 0.156 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
9&�<����� 5 3
�����3��
�����
+�?�L	��
"��
�
�,�����?��3�#����)�����%�!$����1� 

 

 

 

crude EtOAc
(30 g)

acetone-hexane
CC, SiO2

I II III IV V VI VII

CC, SiO2
acetone-benzene
1:9 to 1:0

IV-a IV-b IV-c IV-d IV-e IV-f IV-g IV-h IV-i IV-j IV-k IV-l IV-m IV-n IV-o

CC, SiO2
acetone-benzene
1:2

prep TLC
MeOH-DCM
5:95

XM-4

IV-h.1 IV-h.2 IV-h.3 IV-h.4 IV-h.5 IV-h.6 IV-h.7 IV-h.8 IV-h.9

CC, SiO2
acetone-hexane
1:2

XM-1

XM-2 XM-3

CC, SiO2
MeOH-DMC
3:97



�����
�������������!"��#����$��%� (Cytotoxic Assays) 
 5/'��?� MTT 5������
�������������!"��#����$��%� #2���#����$��%����5/'5������
����

�
6�,�� 5 �#���7��� 7�'3�" 

 BT-474  �#����$��%��!'��� 

 SW-620 �#����$��%��1�7
' 

 Hep-G2 �#����$��%�!
� 

 KATO-3 �#����$��%���$���$��,�� 

 CHAGO �#����$��%���� 

 

����!�����#��� 

1. ���$�#���5� tissue culture flask �'����,�����$���6��#2����$����'�� RPMI 1640 3�$ 

fetal craft serum 5% 3�'��1����"���� 37 
o
C 5%CO2 �������� 3 �
� 	�7�'�����)'�)'�

)���#�����$��� 2-4 x 10
6
 �#���!"�)�� 	���
6��1����}~��,�������D��5,'�#���!�!$��� 

3�'����
"��5
��6� 

2. �!�� 0.05% trypsin 3�$ EDTA 2 �������!� ��6�7�'��$��� 2-5 ���� ��� trypsin ��6� �!��

��,�����$���6��5,�" 3�'����$5,'�#���,�+� �	D�	���#���5,'�������)'�)'� 25,000 �#���!"�

�������!� #2���1�����
����5/' counting chamber 

3. �!���#������7�'��5� microtiter plate 3�� 96 ,�+�B �$ 200 7������!� 

 

����!����
��!
���"����
�� 

 �!����
��!
���"����
��5,'�������)'�)'�
��
+� 1 �������
�!"��������!� 5� DMSO 

 

�����
�� 

1. �1��#�������!����7�'	������!�����#���5�)'� 3 ���!��
���$���)��
��!
���"����
�� 

2 7������!� �"�7�'��� 37 
o
C 5%CO2 �������� 3 �
� 

2. �!��
���$��� MTT 10 7������!�!"�,�+� 3�$�1����"���� 37 
o
C 5%CO2 ��� 4 /
����� 

3. �!�� DMSO 150 7������!�!"�,�+� 3�$�1����)�"��� plate mixer ��� 5 ���� 

4. �!�� 0.1 M glycine (pH 10.5) 25 7������!�!"�,�+� �)�"���� 5 ���� 

5. �
��"���������D�3
���� 540 ������!� 

����1���� 

 % cell survival (PS) = ODtest x100 

                                        ODcontrol 

 ODtest �D��"���������D�3
�)���#��� + 
����
�� 

 ODcontrol �D��"���������D�3
�)�� DMSO control 



���,��"� IC50 

 ��D��
����
��5,'�"� % cell survival <50% 	$��	�����"�
���
6�3
�������������!"�

�#����$��%��
6�B #2��
���
6�	$�1����1���������#61�����"������)'�!"��B ��D��,������)'�)'�!�1�
+�

����1�5,'�#���!�� 50% #2���D��"� IC50 

 

&���������9�$����<�����&��������� 
&����9��
��	��
"��
�
�-�����:��9�#����*�����%�!$���*�� 

 ��D���1�
"��
�
�,�����?��3�#����)�����%�!$���)����$��� 50 ��
� ���1����3��


�����
+�?�L�'�����������
�������������@A!"��B 7�'3�" �����
�-���
�������������@A, �������
-

���
�������������@A, ���������@ ?��3�������������@A ����!'� 7�'
�����������/���5,�" 3 

/����D� XG-4, XG-10 3�$ XG-14 #2������
��������������	
����"5���+"� protolimonoid 	2�!
6�/D��

���� protoxylocarpin F (XG-4), G (XG-14) 3�$ H (XG-10) 3�$��
�������������������"����� 

11 /��� #2�� 10 /�������
����������� �D� xyloccensin K (XG-1), O (XG-8) 3�$ P (XG-9), 

proceranolide (XG-3), 7-deacetylgenudin (XG-5), chisocheton F (XG-6), mexicanolide (XG-
7), 7-oxo-7-deacetoxygenudin (XG-11), xylogranatin C (XG-12), 3�$ methyl angolensate 

(XG-13) 3�$
��#2��7�"5/"������������,�2��/����D� catechin (XG-2) #2������
�'��)��
���,�"���6

7�'3
��7�'5������� 1 

 

 

 

 

 

 

 

 

O

O

O
O

H
MeO2C

O

OH

XG-1: xyloccensin K

O

O

O
MeO2C

XG-8: R=H, xyloccensin O
XG-9: R= OAc, xyloccensin P

R

OO
O

OAc

AcO

OH

OAc

O

O

O
O

H
MeO2C

OH
H

XG-3: proceranolide

O O

OAcO
H

XG-6: chisocheton F

OHO
H

XG-5: 7-deacetylgenudin

O

O

O
O

O

O

O
O

H
MeO2C

H

XG-7: mexicanolide
O



 

 

 

 

������ 1 3
������
�'��)��
����������������������������"�� 

 

 
1�,�
�����
�'��)��
�����������/���5,�"�
6� 3 /��� 7�'3
��7�'5������� 2 #2���1����

��
�	������
�'��7�'�����(
������� 1D 3�$ 2D NMR spectra  

 

 

 

 

 

 

������ 2 3
������
�'��)��
�����������/���5,�"���3��7�'	�����%�!$���)�� 

 

Protoxylocarpin F (XG-4): �
�5
7�"��
�;  

[�]
25

D -57.0 (c 0.1, MeOH);  

UV (MeOH) �max (log �) 235 (4.10);  

IR (KBr) �max 3453, 2937, 1733, 1668, 1458, 1381, 1250, 1058, and 732 cm
-1
;  

O O

O

O

MeO2C

OH

O

OAc

XG-12: xylogranatin C

O

O

O

O

CO2Me
O

XG-13: methyl angolensate

OO
H

XG-11: 7-oxo-7-deacetoxygenudin

O

O

O
O

O OAc

O
R

OH

O OAc

O
HO

O

1
2

3 4 5
6

7
8

9

10

11
12

13
14

15

16
17

18

19

20
21

22

23
24

25 26

27

2829

30

H

H

XG-4: R = � -OH, protoxylocarpin F
XG-14: R = � -OH, protoxylocarpin G

HH

XG-10: protoxylocarpin H

H
H

H
H



1
H 3�$ 

13
C NMR (CDCl3), ��!������� 1;  

HRESIMS m/z 531.3348 (calcd. for C32H48O6 + Na, 531.3349) 

 ����
�'��)�� protoxylocarpin F 
����N��
�	��7�'���5/' COSY 3�$ HMBC ����,�
�#2��

3
��5������� 3 3�$
�!���������
����N��
�	��7�'��� NOESY �
�3
��5������� 4 

 

 

 

 

 

������ 3 3
�� COSY 3�$ HMBC correlation          ������ 4 3
�� NOESY correlation  

 
1�,�
� absolute stereochemistry )�� OH 5�!1�3,�"���� 24 ���"����� �-OH 	����?� 

Mosher esterification �
�3
��5������� 5 

 

 

 

 

 

 

������ 5 3
���"� �� (in ppm) = �S – �R ���7�'	�� (S)- 3�$ (R)-MTPA ��
����� 1b 3�$ 1a

 

Protoxylocarpin G (XG-14): �
�5
7�"��
�;  

[�]
25

D +38.0 (c 0.1, MeOH);  

UV (MeOH) �max (log �) 215 (4.08);  

O O

O
OH

OH

O

H
H

XG-4

O

CH3

H3C H

H3C CH3

OAc

H

H

CH3 H
H

H O

H

H
H

OHH

H

HO

H

12

4 5
6

7

8910

11
12

13
14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24 25

30

H

29

28 H

O OAc

O
OR

OHHH

a R = (R)-MTPA
b R = (S)-MTPA

H

H

+0.043

+0.048

-0.062

-0.071

-0.021
-0.033

-0.032

-0.011

-0.024
-0.061

-0.044



IR (KBr) �max 3460, 2950, 1728, 1460, 1437, 1381, 1255, 1170, 1026 3�$ 732 cm
-1
;  

1
H 3�$ 

13
C NMR (CDCl3), ��!������� 1;  

HRESIMS m/z 531.3345 (calcd. for C32H48O6 + Na, 531.3349) 

 	��)'���� NMR ���"� protoxylocarpin G ������
�'���,�D���
� protoxylocarpin F 3�$

���� C-24 epimer )�� protoxylocarpin F #2����7�'	���"� specific rotation ��������D���,���!���
�

)'�� 

 

Protoxylocarpin H (XG-10): �
�5
7�"��
�;  

[�]
25

D +13.0 (c 0.1, MeOH);  

UV (MeOH) �max (log �) 230 (4.09);  

IR (KBr) �max 3454, 2941, 1736, 1667, 1461, 1381, 1250, 1028 3�$ 826 cm
-1
;  

1
H 3�$ 

13
C NMR (CDCl3), ��!������� 1;  

HRESIMS m/z 549.3190 (calcd. for C32H46O6 + Na, 549.3192) 

 ����
�'��)�� protoxylocarpin H 
����N��
�	��7�'���5/' COSY 3�$ HMBC (������ 6) 

����,�
��/"��
�3�$���"�!"��	�� prtotoxylocarpin F 3�$ G ����$�"������� side chain #2���� 

acetal carbon (C-24) �����)26��� 3�$
�!����������%�,�D���
� prtotoxylocarpin F 3�$ G #2����7�'

	�� NOESY �/"��
� 

 

 

 

 

 

������ 6 3
�� COSY 3�$ HMBC correlation )�� XG-10 

O O

O
HO

O

H
H

O

XG-10



!������� 1 3
��)'���� 
1
H 3�$ 

13
C )�� XG-4, XG-10 3�$ XG-14 

 XG-4  XG-14  XG-10 
position �H (J in Hz) �C  �H (J in Hz) �C  �H (J in Hz) �C 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

7-OCOCH3 

7-OCOCH3 

7.10 d (10.0) 

5.97 d (10.0) 

- 

- 

2.10 m 

1.64 m; 1.70 m 

5.16 br s 

- 

2.13 m 

- 

1.58 m; 1.83 m 

1.60 m; 1.83 m 

- 

- 

5.23 br d (2.4) 

1.93 m; 2.21 m 

1.84 m 

0.91 s 

1.09 s 

1.84 m 

3.44 dd (2.8, 13.6);  

3.54 br d (12.4) 

1.55 m; 1.91 m 

3.74 ddd (2.4, 8.8, 10.4) 

3.36 d (8.8) 

- 

1.24 s 

1.10 s 

1.00 s 

1.00 s 

1.12 s 

1.88 s 

- 

158.5 

125.4 

204.8 

44.1 

46.2 

23.8 

74.7 

42.7 

38.5 

39.8 

16.7 

34.0 

46.3 

159.2 

119.0 

35.0 

54.2 

20.0 

19.0 

36.3 

64.2 

 

37.9 

68.0 

80.7 

76.2 

26.3 

22.4 

21.3 

27.0 

27.4 

21.2 

170.2 

 7.14 d  (10.4) 

5.80 d  (10.4) 

- 

- 

2.16 m 

1.80 m; 1.90 m 

5.20 br s 

- 

2.20 m 

- 

1.55 m; 2.00 m 

2.26 m 

- 

- 

5.30 br d (2.4) 

2.26 m 

2.00 m 

0.90 s 

1.14 s 

1.88 m 

3.42 dd (2.0, 12.0) 

3.98 br d (11.6) 

1.52 m; 2.04 m 

3.86 ddd (2.8, 8.8, 13.2) 

2.98 d (8.8) 

- 

1.30 s 

1.25 s 

1.05 s 

1.05 s 

1.18 s 

1.92 s 

- 

158.5 

125.5 

204.8 

44.2 

46.4 

24.0 

74.8 

42.8 

38.7 

39.7 

16.8 

34.9 

46.2 

159.0 

119.6 

35.0 

52.3 

20.4 

19.1 

35.8 

70.0 

 

36.2 

64.4 

86.5 

74.3 

28.6 

23.8 

21.3 

27.0 

27.3 

21.2 

170.2 

 7.14 d (10.0) 

5.83 d (10.0) 

- 

- 

2.14 m 

1.76 m 

5.19 br s 

- 

2.16 m 

- 

1.49 m, 1.73 m 

1.92 m, 2.16 m 

- 

- 

5.25 br s 

2.14 m 

1.40 m 

1.04 s 

1.13 s 

1.76 m 

3.60 m, 3.79 m 

 

1.69 m 

3.85 m 

- 

- 

1.39 s 

1.25 s 

1.04 s 

1.04 s 

1.13 s 

1.92 s 

- 

158.3 

125.4 

204.8 

44.1 

46.1 

23.8 

74.6 

42.6 

38.4 

39.8 

16.7 

33.9 

46.5 

158.7 

119.2 

29.8 

57.1 

20.4 

19.0 

34.5 

65.3 

 

32.8 

67.5 

95.5 

76.3 

24.3 

23.1 

21.2 

27.0 

27.3 

21.1 

170.2 

 

 

 

 



&����9��
��	��
"��
�
�-�����:��9�#����*�����%�!$����7� 

��D���1�
"��
�
�,�����?��3�#����)�����%�!$����1���$��� 30 ��
� ���1����3��
��

���
+�?�L�'�����������
�������������@A!"��B �/"�������
����%�!$���)�� 7�'
�����������/���

5,�" 3 /����D� XM-1, XM-2, 3�$ XM-3 #2������
��������������	
����"5���+"� phragmalin #2��!
6�/D��

���� moluccensin H (XM-1), I (XM-2), 3�$ J (XM-3) #2������
�'��)��
���,�"���67�'3
��7�'5�

������ 7 

 

 

 

 

 

 

������ 7 3
������
�'��)��
�����3��7�'	�����%�!$����1� 

 ����
�'��)��
�����������/���5,�"�
6� 3 /�����6 ��
�	��7�'�����(
���������� 1D 3�$ 

2D NMR �"���
� mass spectrometry �'�� 

 

Moloccensin H (XM-1): �
�5
7�"��
�;  

[�]
20

D +140 (c 0.10, CH3OH);  

UV (CH3OH) �max (log �) 265 (4.16) nm;  

IR (KBr) �max 3452, 2957, 1737, 1682, 1636, 1376, 1227, 1029 3�$ 875 cm
-1
;  

1
H NMR 3�$ 

13
C NMR data, ��!������� 2;  

HRESIMS m/z 563.1888 [M+Na]
+
 (calcd. C29H32O10Na, 563.1893) 

����
�'��)�� moluccensin H 
����N��
�	��7�'���5/' COSY 3�$ HMBC ����,�
�#2��

3
��5������� 8 3�$
�!���������
����N��
�	��7�'��� NOESY �
�3
��5������� 9 

O

OAc
OH

O

O

O

MeO
OH

O

O

OAc
R

O

O

O

MeO OH
O

XM-1: moluccensin H

1

234

5
6

7 8

9
10

11
12

13

14
15

16

17

18

19

20
2122

23

28

29 30

XM-2: R= OMe, moluccensin I
XM-3: R= H, moluccensin J



 

 

 

 

 

������ 8 3
�� COSY 3�$ HMBC correlation )�� XM-1     ������ 9 3
�� NOESY correlation )�� XM-1 

 

Moloccensin I (XM-2): �
�
��,�D���"��;  

[�]
20

D -12 (c 0.10, CH3OH);  

UV (CH3OH) �max (log �) 215 (4.12) nm;  

IR (KBr) �max 3458, 2944, 1743, 1504, 1460, 1373, 1228, 1163, 1111, 1024, 913, 875 3�$ 

731 cm
-1
;  

1
H NMR 3�$ 

13
C NMR data, ��!������� 2;  

HRESIMS m/z 579.2201 [M+Na]
+
 (calcd. C29H32O10Na, 579.2206) 

����
�'��)�� moluccensin I 
����N��
�	��7�'���5/' COSY 3�$ HMBC ����,�
�

�/"�������
� moluccensin H #2��3
��5������� 10 3�$
�!���������
����N��
�	��7�'��� NOESY 

�
�3
��5������� 11 

  

 

 

 

 

������ 10 3
�� COSY 3�$ HMBC correlation )�� XM-2     ������ 11 3
�� NOESY correlation )�� XM-2 

O

O

O

O

MeO

O

O
OH

OH
H

H

H

H

O

O

O

H

O

H

H

HO HO O

OAcMeO2C
15

17

29

14

13

1

28
4

12

3

8

30

910
2

H

5

H H

19

18

H

O

O

O

O

MeO

O

O
OMe

OH
H

H

H

O

O

O

H

O

H

H
HOMeO O

OAcMeO2C
15

17

29

14

13

1

28
4

12

3

8
30

910
2

H

5

H H

19

18

H

H



Moloccensin J (XM-3): �
�
��,�D���"��;  

[�]
20

D -4 (c 0.10, CH3OH);  

UV (CH3OH) �max (log �) 290 (3.13) nm;  

IR (KBr) �max 3452, 2944, 1741, 1505, 1461, 1437, 1372, 1236, 1164, 1025, 912, 875 3�$ 

731 cm
-1
;  

1
H NMR 3�$ 

13
C NMR data, ��!������� 2;  

HRESIMS m/z 549.2100 [M+Na]
+
 (calcd. C29H34O9Na, 549.2101) 

����
�'��)�� moluccensin J 
����N��
�	��7�'���5/' COSY 3�$ HMBC ����,�
�

�/"�������
� moluccensin I 3�$���"� moluccensin J ������+�
�?� methoxy )�� moluccensin I 

�
�3
��5������� 7 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



!������� 2 3
��)'���� 
1
H 3�$ 

13
C )�� XM-1, 2 3�$ 3 

XM-1  XM-2  XM-3  

position �H (J in Hz) �C  �H (J in Hz) �C  �H (J in Hz) �C 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

 

7 

8 

9 

10 

11 

 

12 

 

13 

14 

15 

 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

28 

29 

 

30 

7-OCH3 

3-OAc 

 

2-OCH3 

2-OH 

1-OH 

 

 

4.90 (s) 

 

2.79 (m) 

2.40 (m) 

2.52 (dd, 5.6, 17.2) 

 

 

 

 

2.43 (m) 

 

1.49 (m) 

1.67 (br m) 

 

 

7.00 (s) 

 

 

5.02 (s) 

0.99 (s, 3H) 

1.22 (s, 3H) 

 

7.49 (s) 

6.45 (s) 

7.44 (s) 

0.97 (s, 3H) 

1.87 (dd, 2.0, 11.2) 

1.94 (d, 11.2) 

 

3.70 (s, 3H) 

 

1.96 (s, 3H) 

 

4.95 (s) 

2.88 (br s) 

86.6 

80.6 

87.6 

45.1 

43.5 

33.1 

 

173.4 

121.8 

168.9 

48.4 

25.2 

 

30.5 

 

36.4 

152.3 

115.2 

 

165.5 

80.4 

15.7 

16.1 

119.9 

141.3 

110.0 

143.1 

16.7 

41.7 

 

194.6 

52.2 

169.5 

20.6 

  

 

4.92 (s) 

 

2.37 (t, 10.0) 

2.25 (d, 12.0) 

2.43 (m) 

 

 

2.46 (m) 

 

1.43 (m) 

1.74 (m) 

1.41 (m) 

1.49 (m) 

 

 

3.75 (m) 

 

 

5.17 (s) 

1.00 (s, 3H) 

1.03 (s, 3H) 

 

7.45 (s) 

6.40 (s) 

7.40 (s) 

0.96 (s, 3H) 

1.72 (m) 

2.20 (d, 13.2) 

 

3.65 (s, 3H) 

 

2.15 (s, 3H) 

3.40 (s) 

 

2.93 (br s) 

84.7 

92.2 

82.8 

40.1 

39.6 

34.2 

 

172.9 

133.9 

46.9 

55.4 

18.7 

 

31.4 

 

40.8 

139.2 

33.0 

 

169.9 

80.2 

17.1 

15.1 

120.4 

141.2 

110.0 

143.0 

19.7 

43.7 

 

203.5 

51.8 

170.1 

20.5 

55.1 

  

3.44 (s) 

4.95 (s) 

 

2.13 (m) 

2.22 (dd, 2.8, 15.6) 

2.38 (dd, 4.4, 15.6) 

 

 

2.43 (br m) 

 

1.40 (m) 

1.73 (m) 

1.38 (m) 

1.52 (m) 

 

 

3.37 (d, 19.2) 

3.89 (d, 19.2) 

 

5.17 (s) 

0.97 (s, 3H) 

0.96 (s, 3H) 

 

7.43 (s) 

6.39 (s) 

7.38 (s) 

0.94 (s, 3H) 

1.94 (d, 

2.12 (br s) 

 

3.63 (s, 3H) 

 

2.10 (s, 3H) 

84.4 

63.6 

83.7 

40.6 

40.5 

34.2 

 

172.9 

135.2 

48.1 

56.4 

19.5 

 

31.9 

 

40.4 

132.1 

35.3 

 

171.0 

80.9 

17.0 

14.7 

120.4 

141.2 

110.1 

142.9 

19.1 

44.1 

 

205.1 

51.7 

170.5 

20.6 

 

 



&������
�������������!"��#����$��%� 

 
��������������
+�?�L���3��7�'�+�/���N���1�����
�������������!"��#����$��%� 5 /��� 

#2��&�7�'3
��7�'5�!������� 3 #2��	$�,%�7�'�"� ��
���������������� 4 /������3
�������������!"�

�#��������
������#���7�����"��
6� �
���6  

XG-5 3
���������������"���"��!"��#����$��%���$���$��,�� (KATO-3) 3�$�$��%�

��� (CHAGO)  

XG-11 3
���������������"���"��!"��#����$��%�!
� (Hep-G2) ��"��
6� 

 XG-12 3
������������������������$!"��#����$��%���� (CHAGO) ��"��
6� 

 XG-13 3
������������������������$!"��#����$��%�!
� (Hep-G2) ��"��
6� 

!������� 3 �����������!"��#����$��%�)�� XG-1 N2� XG-14 3�$ XM-1 N2� XM-3 

IC50/cell line  

����$��� KATO-3 CHAGO SW-620 Hep-G2 BT-474 

XG-1 
XG-2 
XG-3 
XG-5 
XG-6 
XG-7 
XG-8 
XG-9 
XG-10 
XG-11 
XG-12 
XG-13 
XG-14 
XM-1 
XM-2 
XM-3 

>10 

>10 

>10 

9.99 
>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

7.05 
>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

4.97 
>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

7.09 
>10 

4.52 
>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 

>10 
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NMR spectrum *��
�����
,�:�;���9��6�' 
Figure S1. 
Figrue S2. 
Figure S3. 
Figure S4. 
Figure S5. 
Figure S6. 
Figure S7. 
Figure S8. 
Figure S9. 
Figure S10. 
Figure S11. 
Figure S12. 
Figure S13. 
Figure S14. 
Figure S15. 
Figure S16. 
Figure S17. 
Figure S18. 
Figure S19. 
Figure S20. 
Figure S21. 
Figure S22. 
Figure S23. 
Figure S24. 
Figure S25. 
Figure S26. 
Figure S27. 
Figure S28. 
Figure S29. 
Figure S30. 
Figure S31. 
Figure S32. 

1
H NMR spectrum of XG-1 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-1 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-2 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-2 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-3 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-3 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-4 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-4 in CDCl3. 

COSY spectrum of XG-4 in CDCl3. 

HSQC spectrum of XG-4 in CDCl3. 

HMBC spectrum of XG-4 in CDCl3. 

NOESY spectrum of XG-4 in CDCl3. 
1
H NMR spectrum of XG-5 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-5 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-6 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-6 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-7 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-7 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-8 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-8 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-9 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-9 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-10 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-10 in CDCl3. 

COSY spectrum of XG-10 in CDCl3. 

HSQC spectrum of XG-10 in CDCl3. 

HMBC spectrum of XG-10 in CDCl3. 

NOESY spectrum of XG-10 in CDCl3. 
1
H NMR spectrum of XG-11 in CDCl3. 

13
C NMR spectrum of XG-11 in CDCl3. 

1
H NMR spectrum of XG-12 in CDCl3. 
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Figure S1. 
1
H NMR spectrum of XG-1 in CDCl3. 
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Figure S2. 
13

C NMR spectrum of XG-1 in CDCl3. 
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Figure S3. 
1
H NMR spectrum of XG-2 in DMSO. 
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Figure S4. 
13

C NMR spectrum of XG-2 in DMSO. 
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Figure S5. 
1
H NMR spectrum of XG-3 in CDCl3. 
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Figure S6. 
13

C NMR spectrum of XG-3 in CDCl3. 
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Figure S7. 
1
H NMR spectrum of XG-4 in CDCl3. 
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Figure S8. 
13

C NMR spectrum of XG-4 in CDCl3. 
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Figure S9. COSY spectrum of XG-4 in CDCl3. 
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Figure S10. HSQC spectrum of XG-4 in CDCl3. 
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Figure S11. HMBC spectrum of XG-4 in CDCl3. 
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Figure S12. NOESY spectrum of XG-4 in CDCl3. 
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Figure S13. 
1
H NMR spectrum of XG-5 in CDCl3. 
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Figure S14. 
13

C NMR spectrum of XG-5 in CDCl3. 
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Figure S15. 
1
H NMR spectrum of XG-6 in CDCl3. 
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Figure S16. 
13

C NMR spectrum of XG-6 in CDCl3. 
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Figure S17. 
1
H NMR spectrum of XG-7 in CDCl3. 
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Figure S18. 
13

C NMR spectrum of XG-7 in CDCl3. 
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Figure S19. 
1
H NMR spectrum of XG-8 in CDCl3. 
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Figure S20 
13

C NMR spectrum of XG-8 in CDCl3. 
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