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头花蓼提取物中具抗淋球菌作用的有效部位研究 
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摘  要：目的  分析头花蓼提取物中具有抗淋球菌活性有效部位的成分。方法  采用药敏纸片法检测头花蓼提取物的不同部

位对淋球菌的抑菌活性。并采用 UPLC-TOF-MS 对头花蓼提取物中具有抗淋球菌作用的有效部位进行鉴别。结果  头花蓼醇

提取物经特定的大孔树脂洗脱所获得的洗脱物中，35%甲醇洗脱物（部位 F3）中含有可水解鞣质（三没食子酰葡萄糖），该

部位具有良好的抗淋球菌作用。F2、F4～6 有微弱的抑菌作用，而其他部位无抑菌作用。结论  头花蓼提取物的 35%甲醇洗

脱物具有良好的抗淋球菌作用，其主要成分为三没食子酰葡萄糖，可能为头花蓼抗淋球菌物质基础。 
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Abstract: Objective  To analyze the components of active anti-gonococcal fractions in the extracts of Polygonum capitatum. 

Methods  Drug sensitive paper method and Neisseria gonorrhoeae culture method were used to detect the antibacterial activity of 

different parts of the flower bud extract against Neisseria gonorrhoeae. UPLC-TOF-MS was used to identify the effective parts of 

the flower bud extract with anti-gonococcal effect. Results  As a result, in the eluate obtained by extracting with a specific 

macroporous resin, the hydrolysable tannin was contained in the methanol (35%) eluate (fraction F3), such as trigallocyl glucose. 

This fraction had a good anti-gonococcal effect. The fractions of F2 and F4—6 had a weak antibacterial effect, while other fractions 

have no antibacterial effect. Conclusion  This study provides a basis for the use of trigalactosyl glucose in the preparation of 

anti-gonococcal drugs, and lays a foundation for the development of a clinical drug of P. capitatum extracts against Neisseria 

gonorrhoeae. 

Key words: Polygonum capitatum Buch.-Ham. ex D. Don Prodr; extracts; effective fractions; Neisseria gonorrhoeae; ultra  

performance liquid chromatography-time-of-flight mass spectrometry 

 

头花蓼为蓼科植物头花蓼Polygonum capitatum 

Buch. -Ham. ex D. Don Prodr 的干燥全草或地上部

分，具有清热利湿、解毒止痛、活血散瘀以及利尿

通淋之功效，主治泌尿系统感染、血尿、湿疹、肾 
                                         

收稿日期：2018-07-12 

基金项目：国家自然科学基金资助项目（81260640）；国家“重大新药创制”科技重大专项（2014ZX09301307-017）；贵州省国内一流建设学

科（中药学）（GNYL[2017]008 号） 

作者简介：张丽艳，教授，硕士生导师，从事中药质量控制与新药研究。Tel: 13984870641  E-mail: zly1964@163.com 

*通信作者  刘昌孝，中国工程院院士，研究方向药动学及质量标志物。E-mail: liuchangxiao@163.com 



中草药  Chinese Traditional and Herbal Drugs  第 50 卷 第 2 期 2019 年 1 月 

    

·437· 

盂肾炎等症[1]，收载于《贵州省中药材、民族药材

质量标准》2003 年版，是贵州常用苗药。长期临床

应用表明，头花蓼在治疗泌尿系统感染方面具有显

著疗效。近年来对头花蓼的研究多为化学成分[2-4]、

不同采收期 [5-6]、药材品质 [7-8]等方面，据报道头

花蓼提取物可用于抗菌[9]、抗炎[10-12]、镇痛[13]、

利尿、治疗泌尿系统结石、治疗肾盂肾炎以及前

列腺炎[14]。淋球菌（淋病奈瑟菌）属于人体病原菌，

只感染人类，常因非正常接触（主要是性接触）而

引起泌尿生殖系统化脓性感染。尽管目前有诸多关

于制备头花蓼提取物的报道，然而在抗淋球菌作用

方面研究较少。该研究通过头花蓼不同部位提取物

对淋球菌的抗菌实验，为临床治疗淋球菌感染的泌

尿生殖系统化脓性感染提供依据和指导。 

本研究通过对头花蓼提取物用水及 10%～

100%甲醇进行梯度洗脱，采用药敏纸片法[15]对其有

效部位进行抗淋球菌实验，并采用超高效液相色谱-

串联四极杆飞行时间高分辨质谱法（UPLC-Q- 

TOF-MS）对头花蓼具有抗淋球菌作用的有效部位

进行分析鉴定，以探索头花蓼抑菌作用的药效物质

基础，并为开发临床有效产品提供参考。 

1  材料 

1.1  仪器 

超高效液相色谱-飞行时间质谱联用仪［美国

Waters 公司 Acquity 超高效液相色谱系统、高压二

元梯度泵、恒温自动进样器、柱温箱、二极管阵列

检测器、电喷雾接口、四极杆飞行时间质谱仪

（Q-TOF-MS，Bruker 公司）、Hystar 工作站；美国

Agilent 公司 1290 Infinity 液相色谱系统、6550 

iFunnel 四极杆飞行时间质谱仪﹑MassHunter 工作

站］；大孔树脂 MCI（日本三菱公司生产的 MCIGEL

系列）；TGL-16G 离心机（上海安亭科学仪器厂）；

100 Hz 超声处理器（北京创新德超电子研究所）。 

1.2  药材与试剂 

头花蓼药材由贵州威门药业股份有限公司贵州

施秉头花蓼 GAP 种植基地提供，由贵阳中医学院魏

升华教授鉴定为蓼科植物头花蓼 Polygonum 

capitatum Buch. -Ham. ex D. Don Prodr 的干燥全草；

甲醇、乙腈、甲酸为色谱纯（ACS 公司）；MilliQ

水由 Millipak-20 Filter Unit 处理；其他试剂均为分

析纯；药敏纸片（北京天坛生物制品所）；四环素片

（Tet，批号 150504，广东华南药业集团有限公司）；

医用生理盐水和巧克力平板均为自制。 

1.3  菌株 

淋球菌株 Neisseria gonorrhoeae 由广东省皮肤

性病防治中心性病实验室提供。 

2  方法 

2.1  头花蓼提取物及有效部位的制备 

2.1.1  头花蓼提取物的制备  将头花蓼地上部分鲜

品或干品加 5～15 倍量的 50%～90%乙醇回流提取

1～3 次，滤过，滤液浓缩、干燥，得醇浸膏，取醇

浸膏混悬于甲醇中，超声处理 0.5～5 h，离心，将上

清液加载到 MCI 大孔树脂柱上；分别用水及 10%～

100%甲醇依次进行梯度洗脱，收集各部分洗脱液，

回收溶剂，由不同溶剂洗脱获得的部位干燥，得到

的甲醇洗脱物混合物，即为头花蓼提取物。 

2.1.2  头花蓼有效部位的制备  “2.1.1”项下头花

蓼提取物用水及 10%～100%甲醇依次进行梯度洗

脱所收集各部分洗脱液，经回收溶剂处理后得到的

不同溶剂洗脱获得的部位，干燥。其中 10%～20%

甲醇洗脱物为部位 F1；30%甲醇洗脱物为部位 F2；

35%甲醇洗脱物为部位 F3；40%甲醇洗脱物为部位

F4；45%甲醇洗脱物为部位 F5；50%甲醇洗脱物为

部位 F6；55%甲醇洗脱物为部位 F7；60%～75%甲

醇洗脱物为部位 F8；80%～100%甲醇洗脱物为部位

F9。其中 F1～F5 用去离子水（DW）溶解，F6～F9

用 50%乙醇溶解，质量浓度均为 40 mg/mL。 

2.2  抗淋球菌实验 

淋球菌用生理盐水配成 0.5 麦氏浊度（A625 值

在 0.08～0.10）的菌悬液，无菌棉签浸取菌悬液均

匀涂布巧克力平板，用无菌镊子将直径约 6 mm 的

药敏纸片贴于平板表面，每个纸片上分别加入 F1～

F9 各样品、DW、50%乙醇、Tet（10 mg/mL）。第

1 次抑菌实验点样量分为 10、3、1 μL。第 2 次与第

3 次抑菌实验只重复点样量 10、3 μL，然后平皿置

37 ℃，5%～10%二氧化碳培养箱中孵育 18～24 h，

量取抑菌环直径[15]，3 次实验结果求平均值。 

2.3  头花蓼抗淋球菌有效部位 UPLC-TOF-MS 分析 

2.3.1  供试液配制  称取适量“2.1.2”项下制备的

头花蓼 F3 部位粉末，加入 70%甲醇制成 5 mg/mL 的

混悬液，超声溶解，混悬液稀释 10 倍，滤过，即得。 

2.3.2  色谱条件  色谱柱为 Acquity BEH C18 柱

（100 mm×2.1 mm，1.7 μm），以 0.1%甲酸水溶液

为流动相 A，0.1%甲酸乙腈溶液为流动相 B，梯度

洗脱：0～0.5 min，5% B；0.5～20 min，5%～18.5% 

B；20～28 min，18.5～100% B；28～30 min，100% 
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B；30～30.1 min，100%～5% B；30.1～32 min，5% 

B；柱温 40 ℃；体积流量 0.35 mL/min；进样量 2 μL。 

2.3.3  质谱条件  利用 Bruker Q-TOF 采集一级质

谱数据，ESI 离子源，离子源温度 180 ℃，毛细管

电压 4 500 eV；负离子检测模式；喷雾压力 250 kPa

（2.5 bar）；干燥氮气体积流量 8.0 L/min；扫描范围

m/z 100～2 000。利用 Agilent Q-TOF 采集二级质谱

数据，ESI 离子源，离子源温度 250 ℃，干燥氮气

体积流量 13 L/min，鞘气（氮气）温度 300 ℃，鞘

气体积流量 11 L/min；负离子检测模式；扫描范围

m/z 100～2 000，碰撞能量 10～40 eV。 

2.3.4  有效部位的成分确认   通过检索数据库

Dictionary of Natural Products 中头花蓼的化学成分

以及关于头花蓼化学成分研究的相关报道[16-18]，再

根据一级质谱所提供的精确相对分子质量﹑同位素

丰度和同位素间距等信息与数据库中的化学成分进

行匹配，并进一步利用二级质谱数据，根据所得的

碎片信息来对各色谱峰进行鉴定。 

3  结果 

3.1  抗淋球菌实验结果 

3.1.1  第 1 次实验结果  如图 1 所示，部位 F3 的

抑菌圈直径明显大于其他样品或空白溶剂（DW 或

50%乙醇溶液）的抑菌圈直径。第 2 次抑菌实验结

果见图 2。
 

 
点样量 10 μL                           点样量 3 μL                          点样量 1 μL 

图 1  第 1 次抑菌实验结果 

Fig. 1  Results of first bacteriostatic experiment 

 

 

10 μL                  3 μL 

图 2  第 2 次抑菌实验结果 

Fig. 2  Results of second bacteriostatic experiment 

3.1.2  抑菌圈直径结果  抑菌圈直径 6 mm 即为与

纸片直径相同，无抑菌作用；抑菌圈直径越大，抑

菌作用越强。在加样量为 10 μL 时，F3（400 μg）

有良好的抑菌作用，F2、F4～F6 有微弱的抑菌作用，

而其他部位无抑菌作用。在上样量 3 μL 时，F3（120 

μg）有一定的抑菌作用，其他部位无抑菌作用。见

表 1。 

3.2  头花蓼抗淋球菌有效部位 UPLC-TOF-MS 分

析结果 

结果显示在保留时间约 3.9 min 处和保留时间

约 5.3 min 处显示可水解鞣质（三没食子酰葡萄糖）

的色谱峰，见图 3 和表 2。 

4  讨论 

头花蓼醇提取物经大孔树脂洗脱所获得的洗脱

物中，35%甲醇洗脱物（部位 F3）具有与四环素相

当的抑菌效果。该有效部位具有良好抗淋球菌作用，

其他各部位的抑菌效果弱。甚至抑菌（淋球菌）作

用阴性，例如部位 F1、F7、F8、F9。通过进一步的

UPLC-TOF-MS 分析，可知该部位有效成分主要为

可水解鞣质（三没食子酰葡萄糖），可水解鞣质（三

没食子酰葡萄糖）是头花蓼中抗淋球菌作用的主要

活性物质。 

据报道，淋球菌的唯一宿主是人类。因为社会

的因素，淋病在人与人之间近年来的传播与流行呈

上升趋势，导致很难控制，若治疗不够彻底，就会

扩散到人的生殖系统。胎儿也会经患该病母亲的产

道感染进而造成新生儿的淋病性急性结膜炎。人类 
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表 1  不同部位 (F2～F6) 抑菌圈直径结果 

Table 1  Results of diameter of bacteriostasis circle in different parts (F2—F6) 

样品 
第 1 次实验抑菌圈直径/mm 第 2 次实验抑菌圈直径/mm 第 3 次实验抑菌圈直径/mm 

10 μL 3 μL 1 μL 10 μL 3 μL 10 μL 3 μL 

F2   9 6 6  9  6  9  6 

F3 13 9 6 13 10 13 10 

F4  10 7 6 10  7 10  7 

F5 10 7 6  9  6 10  6 

F6 10 6 6  6  6  6  6 

50%乙醇  7 6 6  6  6  6  6 

Tet 14 8 6 14  8 14  8 

 

1
4

6

 

 

图 3  F3 部位 UPLC-TOF-MS 图谱   

Fig. 3  UPLC-TOF-MS map of part F3 

相对淋球菌是没有自然免疫力的，比较容易感染，

染病后免疫力较弱，很容易再感染[19]。本研究通过

对头花蓼醇提物不同洗脱部位进行体外抗菌活性研

究，筛选出头花蓼提取物中 35%甲醇洗脱物（部位

F3）在抗淋球菌方面具有良好的效果，并通过

UPLC-TOF-MS 进行分析，可水解鞣质（三没食子

酰葡萄糖）是头花蓼中抗淋球菌作用的主要活性 

表 2  头花蓼有效部位 F3 质谱分析 

Table 2  Analysis of effective part F3 of P. capitatum by mass spectrometry 

峰号 tR/min 分子式 
m/z ([M－H]−) 

化合物 MS/MS 碎片 
实测值 理论值 

1 3.95 C27H24O18 635.087 4 635.089 0 1,3,6-三没食子酸酰葡萄糖 483.077 2, 465.066 5, 313.056 3, 169.014 5 

4 5.05 C27H24O18 635.088 2 635.089 0 1,3,6-三没食子酸酰葡萄糖 483.079 8, 313.061 4, 169.014 6, 125.025 6 

 

物质。头花蓼抑菌作用已有大量报道[20-21]，然而头

花蓼药材提取物中其他洗脱分离部位的生物活性及

其抑菌机制有待深入研究。后续将进行该有效部位

的抑菌机制研究，为头花蓼药材更好地应用于临床

治疗淋病提供研究基础。 
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