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白花败酱石油醚部位化学成分研究

吴　娟１，王国凯１，邬家成２，韩　婧１，刘劲松１

（１．安徽中医药大学药学院　现代中药安徽省重点实验室，安徽 合肥　２３００１２；

２．安徽中医药大学医药信息工程学院，安徽 合肥　２３００１２）

［摘要］目的　对白花败酱石油醚部位化学成分进行研究。方法　采用硅胶柱色谱、Ｓｅｐｈａｄｅｘ２０柱色谱及

高效液相色谱等进行分离纯化，运用波谱学方法进行结构鉴定。结果　从白花败酱石油醚分离得到８个化

合物，分别鉴定为熊果酸（化合物１），豆甾醇（化合物２），松脂素（化合物３），犲狀狋ｅｕｄｅｓｍ４（１５）ｅｎｅ１β，６αｄｉ

ｏｌ（化合物４），波甾醇（化合物５），阿魏酸（化合物６），５，３′，４′三羟基３，７二甲氧基黄酮（化合物７），乌苏酸

内酯（化合物８）。结论　化合物３、化合物４、化合物５、化合物７、化合物８为首次从白花败酱中分离得到。

［关键词］白花败酱；化学成分；分离鉴定

［中图分类号］Ｒ２８４．１　［ＤＯＩ］１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．２０９５７２４６．２０１９．０６．０１９

　　 白花败酱为败酱科败酱属植物白花败酱

犘犪狋狉犻狀犻犪狏犻犾犾狅狊犪（Ｔｈｕｎｂ．）Ｊｕｓｓ的全草，又名苦荠

公、苦益菜等，资源丰富［１］。其始载于《神农本草

经》，具有清热解毒、利湿排脓、活血化瘀、镇心安神

的功效［２］，民间常用于治疗阑尾炎、肺脓痈、结核瘰

疬、痈肿疮毒、肠炎、痢疾等［３］。化学成分表明，白花

败酱主要含有环烯醚萜、黄酮、三萜、木脂素、甾醇

等［４６］。为了充分利用和开发白花败酱的丰富资源，

阐明其药效物质基础，本实验对其９５％乙醇提取物

石油醚萃取部位化学成分进行研究，以期寻找活性

更好的化合物。

１　仪器与试药

１．１　仪器　核磁光谱为ＢｒｕｋｅｒＡＭ４００、ＤＲＸ５００

核磁共振仪：德国布鲁克公司；分析或半制备型

ＨＰＬＣ为 Ｗａｔｅｒｓ１５２５型高效液相色谱仪：美国 Ｗａ

ｔｅｒｓ公司；ＡｕｔｏＳｐｅｃ３０００质谱仪：ＶＧ仪器公司。

１．２　试药　白花败酱药材于２０１８年９月采于安徽

基金项目：安徽省高校优秀青年人才支持计划重点项目

（ｇｘｙｑＺＤ２０１９０３５）；安徽中医药大学校级探索性科研项

目（２０１７ＨＸＴＳ１９）；安徽中医药大学自然科学研究重点

项目（２０１９ｚｒｚｄ１２）
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金寨，经安徽中医药大学杨青山老师鉴定为败酱科白

花败酱犘犪狋狉犻狀犻犪狏犻犾犾狅狊犪（Ｔｈｕｎｂ．）Ｊｕｓｓ干燥地上部分。

柱层析及薄层硅胶：青岛海洋化工厂；ＭＣＩ填充材料

ＭＣＩｇｅｌＣＨＰ２０Ｐ：日本三菱公司；ＳｅｐｈａｄｅｘＬＨ２０

凝胶材料：ＧＥ公司；所用试剂均为分析纯。

２　提取分离

药材３６ｋｇ以９５％乙醇渗漉提取，减压浓缩，得

浸膏２．８ｋｇ，浸膏加水混悬，依次经过石油醚、乙酸

乙酯、正丁醇萃取，分别回收溶剂，得石油醚萃取部

分４７７ｇ。经硅胶柱层析，石油醚丙酮系统（１∶０—

０∶１，犞／犞）梯度洗脱，共得到Ｂ１—Ｂ９流分。Ｂ５经反复

硅胶柱层析石油醚丙酮（１０∶１—０∶１，犞／犞）洗脱，得

化合物２（２１ｍｇ）。Ｂ８流分经石油醚丙酮反复硅胶柱

层析及ＳｅｐｈａｄｅｘＬＨ２０（氯仿甲醇１∶１，犞／犞）纯化，

得化合物５（６ｍｇ）、化合物１（１５ｍｇ）。制备高效液相色

谱（乙腈水，５５∶４５—７０∶３０，犞／犞，２５ｍｉｎ），得化合物８

（５ｍｇ）。Ｂ９流分经 ＭＣＩ柱（甲醇水，４０∶６０—１００∶１，

犞／犞）洗脱，再经反复硅胶柱色谱二氯甲烷甲醇

（１０∶１—０∶１，犞／犞）洗脱及ＳｅｐｈａｄｅｘＬＨ２０柱色谱（甲

醇）纯化，得化合物７（２５ｍｇ）、化合物６（７ｍｇ）、化合物

４（５ｍｇ）。制备高效液相色谱（乙腈水，４５∶５５—

６０∶４０，犞／犞，２０ｍｉｎ），纯化得化合物３（５ｍｇ）。

３　结构鉴定

３．１　化合物１　白色粉末，易溶于甲醇。ＥＳＩＭＳ

ｃｅｌｌｓ．犆狅狀犮犾狌狊犻狅狀　Ｐｒｏｐｅｒｔｙｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ，ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ，ａｎｄｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃｉｄｅｎｔｉ

ｆｉｃａｔｉｏｎｃａｎｂｅｕｓｅｄｔｏｄｉｓｔｉｎｇｕｉｓｈ犆狔狀犪狀犮犺犻犪狋狉犪狋犻ＲａｄｉｘｆｒｏｍｉｔｓａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓＣｙｎａｎｃｈｕｍ犽狅犿犪狉狅狏犻犻ａｎｄ

Ｃｙｎａｎｃｈｕｍ犪犿狆犾犲狓犻犮犪狌犾犲ｖａｒ．犮犪狊狋犪狀犲狌犿．

［犓犲狔狑狅狉犱狊］犆狔狀犪狀犮犺犻犪狋狉犪狋犻Ｒａｄｉｘ；犆狔狀犪狀犮犺犻犽狅犿犪狉狅狏犻犻；Ｃｙｎａｎｃｈｕｍ犪犿狆犾犲狓犻犮犪狌犾犲ｖａｒ．犮犪狊狋犪狀犲狌犿；

Ｐｒｏｐｅｒｔｙｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ；Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ；Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ

６７

Ｗｅｂｓｉｔｅ　ｈｔｔｐ：／／ｘｕｅｂａｏ．ａｈｔｃｍ．ｅｄｕ．ｃｎ　　　　　　　　　　　　　　　　　 Ｅｍａｉｌ　ａｈｘｂｂｊｂ＠１６３．ｃｏｍ
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犿／狕４５５［ＭＨ］－；１ＨＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＣＤ３ＯＤ）δ：

５．２５（１Ｈ，ｔ，犑＝８．０Ｈｚ，Ｈ１２），３．１８（１Ｈ，ｄｄ，犑＝

４．４，１０．８ Ｈｚ，Ｈ１８），１．１４（３Ｈ，ｓ，Ｈ２６），１．００

（３Ｈ，ｂｒｓ，Ｈ３０），０．９９（３Ｈ，ｂｒｓ，Ｈ２３），０．９８（３Ｈ，

ｂｒｓ，Ｈ２７），０．９１（３Ｈ，ｄ，犑＝４．０Ｈｚ，Ｈ２９），０．８７

（３Ｈ，ｓ，Ｈ２５），０．８０（３Ｈ，ｓ，Ｈ２４）；１３ＣＮＭＲ（１２５

ＭＨｚ，ＣＤ３ＯＤ）δ：１８１．７（Ｃ２８），１３９．６（Ｃ１３），１２６．９

（Ｃ１２），７９．７（Ｃ３），５６．７（Ｃ５），５４．４（Ｃ１８），３４．３

（Ｃ７），３１．８（Ｃ２１），２９．２（Ｃ１５），２８．８（Ｃ２３），２７．９

（Ｃ２），２５．３（Ｃ１６），２４．３（Ｃ２９），２４．０（Ｃ２７），２１．６

（Ｃ３０），１９．５（Ｃ６），１７．６（Ｃ１１），１７．７（Ｃ２６）。以上

数据与文献［７］报道一致，鉴定该化合物为熊果酸。

３．２　化合物２　无色针状结晶，易溶于氯仿。
１Ｈ

ＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）δ：５．３５（１Ｈ，ｍ，Ｈ６），３．５２

（１Ｈ，ｍ，Ｈ３），１．００（３Ｈ，ｓ，Ｈ１９），０．９１（３Ｈ，ｄ，犑＝

６．４Ｈｚ，Ｈ２１），０．８６（３Ｈ，ｔ，犑＝６．４Ｈｚ，Ｈ２９），

０．８４（３Ｈ，ｄ，犑＝６．６Ｈｚ，Ｈ２６），０．８２（３Ｈ，ｄ，犑＝

６．６Ｈｚ，Ｈ２７），０．６６（３Ｈ，ｓ，Ｈ１８）。与豆甾醇对照

品共薄层，在３种溶剂系统下展开行为一致，鉴定该

化合物为豆甾醇。

３．３　化合物３　无色结晶，易溶于氯仿、甲醇。

ＥＳＩＭＳ犿／狕４４３［Ｍ＋Ｎａ］＋；１ＨＮＭＲ（４００ＭＨｚ，

ＣＤＣｌ３）δ：６．９０（２Ｈ，ｄ，犑＝２．０Ｈｚ，Ｈ５，５′），６．８８

（２Ｈ，ｓ，Ｈ１，１′），６．８３（２Ｈ，ｄｄ，犑＝１．６，８．２Ｈｚ，Ｈ

２，２′），４．７４（２Ｈ，ｄ，犑＝３．６Ｈｚ，Ｈ７，７′），４．２５（２Ｈ，

ｍ，Ｈ９α，９α′），３．９８（６Ｈ，ｍ，４，４′ＯＣＨ３），３．９１

（６Ｈ，ｓ，Ｈ９β，９β′），３．１０（２Ｈ，ｍ，Ｈ８，８′）；
１３ＣＮＭＲ

（１２５ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）δ：１４６．７（Ｃ４，４′），１４５．２（Ｃ３，

３′），１３２．９（Ｃ６，６′），１１９．０（Ｃ１，１′），１１４．３（Ｃ２），

１０８．６（Ｃ５，５′），８５．９（Ｃ７，７′），７１．７（Ｃ９，９′），５６．０

（４，４′ＯＣＨ３），５４．２（Ｃ８，８′）。以上数据与文献［８

９］报道一致，鉴定该化合物为松脂素。

３．４　化合物４　白色固体，易溶于氯仿。ＥＳＩＭＳ

犿／狕２６１［Ｍ＋Ｎａ］＋；１Ｈ ＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）

δ：５．０２（１Ｈ，ｓ，Ｈ１５），４．７４（１Ｈ，ｓ，Ｈ１５），３．７１

（１Ｈ，ｔ，犑＝９．６Ｈｚ，Ｈ６），３．４２（１Ｈ，ｄｄ，犑＝４．７，

１１．５Ｈｚ，Ｈ１），２．３３（１Ｈ，ｍ，Ｈ３ａ），２．２４（１Ｈ，ｍ，

Ｈ１１），２．０６（１Ｈ，ｍ，Ｈ３ｂ），１．９１（１Ｈ，ｍ，Ｈ９ａ），

１．８６（１Ｈ，ｍ，Ｈ２ｂ），１．７４（１Ｈ，ｄ，犑＝９．９Ｈｚ，Ｈ

５），１．５５（１Ｈ，ｍ，Ｈ２ａ），１．５２（１Ｈ，ｍ，Ｈ８ｂ），１．３０

（１Ｈ，ｍ，Ｈ７），１．２７（１Ｈ，ｍ，Ｈ８ａ），１．２１（１Ｈ，ｍ，Ｈ

９ｂ），０．９５（３Ｈ，ｄ，犑＝７．０Ｈｚ，Ｈ１２），０．８６（３Ｈ，ｄ，

犑＝７．０Ｈｚ，Ｈ１３），０．７０（３Ｈ，ｓ，Ｈ１４）；１３ＣＮＭＲ

（１２５ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）δ：１４６．２（Ｃ４），１０７．８（Ｃ１５），

７９．０（Ｃ１），６７．０（Ｃ６），５５．９（Ｃ５），４９．３（Ｃ７），４１．７

（Ｃ１０），３６．３（Ｃ９），３５．１（Ｃ３），３１．９（Ｃ２），２６．０（Ｃ

１１），２１．１（Ｃ１２），１８．１（Ｃ８），１６．２（Ｃ１３），１１．６（Ｃ

１４）。以上数据与文献［１０］报道一致，鉴定该化合物

为犲狀狋ｅｕｄｅｓｍ４（１５）ｅｎｅ１β，６αｄｉｏｌ。

３．５　化合物５　无色针状结晶，易溶于氯仿。ＥＳＩ

ＭＳ犿／狕４１３［Ｍ＋Ｎａ］＋；１Ｈ ＮＭＲ（４００ ＭＨｚ，

ＣＤＣｌ３）δ：５．１６（２Ｈ，ｍ，Ｈ７，２２），５．０２（１Ｈ，ｄｄ，犑＝

８．６，１５．２Ｈｚ，Ｈ２３），３．６０（１Ｈ，ｍ，Ｈ３），１．０３（３Ｈ，

ｄ，犑＝７．４Ｈｚ，Ｈ２１）；１３ＣＮＭＲ（１２５ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）

δ：１３９．６（Ｃ８），１３８．２（Ｃ２２），１２９．４（Ｃ２３），１１７．５

（Ｃ７），７１．１（Ｃ３），５５．９（Ｃ１７），５５．１（Ｃ１４），５１．３

（Ｃ２４），４９．５（Ｃ９），４３．３（Ｃ１３），４０．９（Ｃ２０），４０．３

（Ｃ５），３９．５（Ｃ１２），３８．０（Ｃ４），３７．２（Ｃ１），３４．２（Ｃ

１０），３１．９（Ｃ２５），３１．５（Ｃ２），２９．６（Ｃ６），２８．５（Ｃ

１６），２５．４（Ｃ２８），２３．０（Ｃ１５），２１．６（Ｃ１１），２１．４（Ｃ

２１），２１．１（Ｃ２７），１９．０（Ｃ２６），１３．１（Ｃ１９），１２．３（Ｃ

２９），１２．１（Ｃ１８）。以上数据与文献［１１］报道一致，

确定该化合物为波甾醇。

３．６　化合物６　无色针状结晶，易溶于甲醇。ＥＳＩ

ＭＳ 犿／狕 １９３［ＭＨ］－；１Ｈ ＮＭＲ （４００ ＭＨｚ，

ＣＤ３ＯＤ）δ：７．５８（１Ｈ，ｄ，犑＝１６．２Ｈｚ，βＨ），７．１２

（１Ｈ，Ｈ２），７．０３（１Ｈ，Ｈ６），６．８１（１Ｈ，ｄ，犑＝８．０

Ｈｚ，Ｈ５），６．３０（１Ｈ，ｄ，犑＝１５．７Ｈｚ，αＨ），３．８６

（３Ｈ，ｓ，３ＯＣＨ３）；
１３ＣＮＭＲ（１２５ＭＨｚ，ＣＤ３ＯＤ）δ：

１７１．３（Ｃ＝Ｏ），１５０．３（Ｃ４），１４７．０（Ｃα），１４９．３（Ｃ

３），１２７．８（Ｃ１），１２４．０（Ｃ６），１１．７（Ｃβ），１１６．５（Ｃ

５），１１６．０（Ｃ２），５６．５（ＯＣＨ３）。以上数据与文献

［１２］报道一致，鉴定该化合物为阿魏酸。

３．７　化合物７　淡黄色粉末，易溶于甲醇。ＥＳＩＭＳ

犿／狕３３１［Ｍ＋Ｈ］＋；１ＨＮＭＲ（５００ＭＨｚ，ＣＤ３ＯＤ）δ：８．２２

（１Ｈ，ｄ，犑＝２．２Ｈｚ，Ｈ２′），７．７８（１Ｈ，ｄｄ，犑＝２．２，８．４

Ｈｚ，Ｈ６′），７．３２（１Ｈ，ｄ，犑＝８．４Ｈｚ，Ｈ５′），６．８３（１Ｈ，ｄ，

犑＝２．１Ｈｚ，Ｈ８），６．６８（１Ｈ，ｄ，犑＝２．１Ｈｚ，Ｈ６），３．９１

（３Ｈ，ｓ，７ＯＣＨ３），３．８１（３Ｈ，ｓ，３ＯＣＨ３）；
１３ＣＮＭＲ（１２５

ＭＨｚ，ＣＤ３ＯＤ）δ：１７６．１（Ｃ４），１６４．８（Ｃ７），１６２．５（Ｃ９），

１６０．２（Ｃ５），１５５．５（Ｃ２），１４９．５（Ｃ４′），１４６．４（Ｃ３′），

１４１．５（Ｃ３），１２３．０（Ｃ１′），１２２．０（Ｃ６′），１１６．４（Ｃ２′，

Ｃ５′），１０８．６（Ｃ１０），９７．１（Ｃ６），９６．１（Ｃ８），６０．２

（７ＯＣＨ３），５６．４（３ＯＣＨ３）。以上数据与文献［１３］报道

一致，鉴定该化合物为５，３′，４′三羟基３，７二甲氧基

黄酮。

３．８　化合物８　白色粉末，易溶于甲醇。ＥＳＩＭＳ

犿／狕４５３［ＭＨ］－；１Ｈ ＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＣＤ３ＯＤ）δ：

６．０７（１Ｈ，ｄ，犑＝１０．０Ｈｚ，Ｈ１１），５．６１（１Ｈ，ｄ，犑＝

８．５Ｈｚ，Ｈ１１），３．２１（１Ｈ，ｄｄ，犑＝６．５，１０．０Ｈｚ，Ｈ

７７
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３），１．２５（１Ｈ，ｓ，Ｈ２７），１．０５（３Ｈ，ｄ，犑＝７．５Ｈｚ，Ｈ

２９），１．０５（１Ｈ，ｓ，Ｈ２５），０．９８（１Ｈ，ｓ，Ｈ２６），０．９８

（３Ｈ，ｄ，犑＝６．０Ｈｚ，Ｈ３０），０．９６（３Ｈ，ｓ，Ｈ２３），

０．８０（１Ｈ，ｓ，Ｈ２４）；１３ＣＮＭＲ（１２５ＭＨｚ，ＣＤ３ＯＤ）

δ：１８２．６（Ｃ２８），１３５．０（Ｃ１２），１２９．９（Ｃ１１），９１．９

（Ｃ１３），７９．５（Ｃ３），６１．７（Ｃ１８），５６．０（Ｃ５），５４．４

（Ｃ９），４６．６（Ｃ１７），４３．１（Ｃ１９），４３．０（Ｃ１４），４１．５

（Ｃ８），４０．０（Ｃ４），３９．４（Ｃ１），３９．２（Ｃ２０），３７．５（Ｃ

１０），３２．４（Ｃ２２），３２．３（Ｃ７），３１．７（Ｃ２１），２８．３（Ｃ

２３），２７．７（Ｃ２），２６．６（Ｃ１５），２３．９（Ｃ１６），１９．５（Ｃ

３０），１９．４（Ｃ２５），１８．８（Ｃ６），１８．４（Ｃ２６），１８．３（Ｃ

２９），１５．６（Ｃ２４）。以上数据与文献［１４］报道一致，

鉴定该化合物为乌苏酸内酯。

４　讨论

本研究对白花败酱石油醚萃取部位化学成分进

行研究，从中分离并鉴定了８个化合物，分别为熊果

酸（化合物１），豆甾醇（化合物２），松脂素（化合物

３），犲狀狋ｅｕｄｅｓｍ４（１５）ｅｎｅ１β，６αｄｉｏｌ（化合物４），波

甾醇（化合物５），阿魏酸（化合物６），５，３′，４′三羟

基３，７二甲氧基黄酮（化合物７），乌苏酸内酯（化合

物８）。化学类型丰富，其中化合物３、化合物４、化

合物５、化合物７、化合物８为首次从白花败酱中分

离得到。通过上述对化学成分的进一步研究，有利

于白花败酱有效成分的寻找和进一步阐明其药理作

用机制，可以为其深入研究提供参考。
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