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河朔荛花枝叶中激活潜伏 HIV 的活性成分研究3 
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摘  要：目的  研究河朔荛花 Wikstroamia chamaedaphne 枝叶中具有激活潜伏人类免疫缺陷病毒（human immunodeficiency 

virus，HIV）的活性成分。方法  运用硅胶柱色谱、Sephadex LH-20 凝胶柱色谱和制备型 HPLC 等方法进行分离纯化；通过

高分辨质谱、核磁、圆二色谱等光谱技术进行化合物结构鉴定；采用萤火虫荧光素酶报告基因试剂盒评价化合物对人宫颈癌

HeLa-NH2 细胞激活潜伏 HIV-1 病毒的活性。结果  从河朔荛花枝叶甲醇提取部位分离鉴定出 13 个化合物，包括 2 个甾类

化合物：2,20-dihydroxyspregna-1,4-diene-3-one（1）、2-hydroxypregna-1,4-diene-3,20-dione（2）；7 个木脂素类化合物：松脂素

（3）、连翘脂素（4）、acutissimalignan B（5）、罗汉松脂素（6）、3,4-二香草基四氢呋喃（7）、2,6,2′,6′-tetramethoxy-4,4′-bis (2,3-

epoxy-1-hydroxypropyl) biphenyl（8）、薄荷醇（9）和 4 个其他类型化合物：邻苯二甲酸二辛酯（10）、1-linolenoylglycerol（11）、

2-linolenoylglycerol（12）、4′-carbomethoxy-2′-hydroxyphenyl ferulate（13）。对 HeLa-NH2 细胞激活潜伏 HIV-1 病毒的活性结

果表明，化合物 6、10～12 在 10.0 μmol/L 的激活倍数为 28.2～38.9 倍，阳性对照药 prostratin 激活倍数为 40.0 倍。结论  化

合物 1 为新化合物，命名为河朔荛花孕甾酮 A，化合物 2 为新天然产物，化合物 4、5、7～13 首次从荛花属中分离得到。13

个化合物均为首次从河朔荛花中分离得到。化合物 6、10～12 表现出较好的激活潜伏 HIV 活性。 
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Abstract: Objective  To study the active ingredients in the branches and leaves of Heshuoraohua (Wikstroemia chamaedaphne) that 

have activated latent human immunodeficiency virus (HIV). Methods  A combination of silica gel column chromatography, Sephadex 

LH-20 column chromatography and preparative HPLC were used for the separation and purification; The compounds were structurally 

characterized by high-resolution mass spectrometry, nuclear magnetic and circular dichroism spectroscopy; And a firefly luciferase 

reporter gene kit was used to evaluate the activity of the compounds in activating latent HIV-1 virus in human cervical cancer HeLa-

NH2 cells. Results  A total of 13 compounds were isolated and identified, including two steroids, seven lignans and four other 

compounds and were identified as: 2,20-dihydroxyspregna-1,4-diene-3-one (1), 2-hydroxypregna-1,4-diene-3-dione (2), ( ＋ )-

pinoresinol (3), phillygenin (4), acutissimalignan B (5), (−)-matairesinol (6), 3,4-divanillyltetrahydrofuran (7), 2,6,2′,6′-tetramethoxy-

4,4′-bis (2,3-epoxy-1-hydroxypropyl) biphenyl (8), (＋)-piperitol (9), bis (2-ethylhexyl) phthalate (10), 1-linolenoylglycerol (11), 2-

linolenoylglycerol (12), 4′-carbomethoxy-2′-hydroxyphenyl ferulate (13). Compared with the control group, the fold change of these 
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compounds in activating latent HIV at 10.0 μmol/L concentration was 28.2—38.9, and the fold change of positive control prostratin 

was 40.0. Conclusion  Compound 1 is a new compound and compound 2 is a new natural product. Compounds 4, 5, 7—13 are 

obtained from the genus Wikstroemia for the first time. All compounds are isolated for the first time from W. chamaedaphne. In addition, 

all compounds were tested to activate latent HIV in HeLa-NH2 cell model. The results showed that compounds 6, 10—12 showed 

significant activation of latent HIV. 

Key words: Wikstroemia chamaedaphne Meissn.; human immunodeficiency virus; latency reactivation agent; progesterone A; 

phillygenin; (−)-matairesinol; bis (2-ethylhexyl) phthalate; 1-linolenoylglycerol; 2-linolenoylglycerol 

 

艾滋病是由于人类免疫缺陷病毒（ human 

immunodeficiency virus，HIV）引起的感染性疾病，

是历史上最严重的传染性疾病之一，目前主要治疗

手段是高效抗逆转录病毒疗法（ highly active 

antiretroviral therapy，HAART）。然而，HAART 疗法

不能根除 HIV-1 病毒，临床中也表现出明显的不良

反应和耐药毒株[1]。一旦停止治疗，病毒载量会迅速

反弹，这主要是由于一部分 HIV-1 感染机体后会稳

定持续地存在于一些静息型的 CD4
＋ T 细胞内，形成

潜伏病毒储存库[2-5]。随着对 HIV-1 潜伏感染的建立

及维持机制的深入研究，有学者提出“shock and kill”

的治疗策略，即通过潜伏感染激活剂（ latency 

reactivation agent，LRA）激活潜伏的 HIV 使之发生

转录，然后与 HAART 联合使用，并结合细胞的自身

免疫监视系统，从而实现清除 HIV-1 病毒潜伏库[6-8]。 

河朔荛花 Wikstroemia chamaedaphne Meissn.是

瑞香科荛花属植物，北方主要分布于山西及周围省

份，南方主要分布于湖南附近[9]。河朔荛花的花蕾，

俗称黄芫花，最早在宋代《图经本草》中记载[10]，《本

草纲目》中描述为“荛者，饶也，其花繁饶也”，其

花、叶、籽、根和皮都可药用[11]。其花蕾作为传统中

药主要用于泻下逐水和通便，还可用于治疗急慢性

传染性肝炎、精神分裂症[12]、癫痫及抗早孕[13]等。 

课题组前期从河朔荛花花蕾中分离得到具有显

著激活潜伏 HIV 病毒活性的二萜类成分，且这类成

分显示出多种激活机制[14-15]。为了深入和系统研究

河朔荛花中激活潜伏 HIV 活性成分，本研究以河朔

荛花枝叶作为研究对象，对其成分和激活潜伏 HIV

活性进行了研究。从河朔荛花枝叶中共分离并鉴定

了 13 个化合物，其中包括 2 个甾类化合物：2,20-

dihydroxyspregna-1,4-diene-3-one （ 1 ） 、 2- 

hydroxypregna-1,4-diene-3,20-dione（2）；7 个木脂素

类化合物：松脂素 [(＋)-pinoresinol，3]、连翘脂素

（phillygenin，4）、acutissimalignan B（5）、罗汉松脂

素 [(−)-matairesinol，6]、3,4-二香草基四氢呋喃（3,4-

divanillyltetrahydrofuran，7）、2,6,2′,6′- tetramethoxy-

4,4′-bis (2,3-epoxy-1-hydroxypropyl) biphenyl（8）、薄

荷醇 [(＋)-piperitol，9] 和 4 个其他类型化合物：邻

苯二甲酸二辛酯 [bis (2-ethylhexyl) phthalate，10]、

1-linolenoylglycerol（11）、2-linolenoylglycerol（12）、

4′-carbomethoxy-2′- hydroxyphenyl ferulate（13）。其

中化合物 1 为新化合物，命名为河朔荛花孕甾酮 A，

化合物 2 为新天然产物，化合物 4、5、7～13 为首

次从荛花属中分离得到，这 13 个化合物均为首次

从该植物中分离得到。此外，以人宫颈癌 HeLa-NH2

细胞测试 13 个化合物激活潜伏 HIV 的作用，结果

显示浓度为 10.0 μmol/L 时，化合物 6、10～12 的激

活倍数为 28.2～38.9 倍，阳性对照药 prostratin 激活

倍数为 40.0 倍。 

1  仪器与材料 

Bruker-600 超导核磁共振光谱仪（Bruker 公

司）；Thermo Scientific Q Exactive 液质联用仪（美

国 Thermo 公司）；C18色谱柱（250 mm×4.6 mm，

5 μm；250 mm×10.0 mm，5 μm）、安捷伦 1200 型

高效液相色谱仪、安捷伦 1260 型高效液相色谱仪

（美国 Agilent 公司）；YRDLSB-20/10 型低温冷却循

环泵（巩义市予华仪器公司）；薄层硅胶 GF254、柱

色谱硅胶（青岛海洋化工厂）；ODS-AM（YMC 公

司）；Sephadex LH-20 凝胶柱色谱（GE 公司）；IKA 

HB10 型恒温水浴锅、IKA HB10 型旋转蒸发仪（德

国 IKA 公司）；Advantage A10 Milli-Q 型纯水仪

（Millipore 公司）；Nikon TS100 型倒置和荧光显微镜

（上海尼康公司）；LDZX-30KBS 型高压灭菌锅（上

海申安公司）；HF clean 1300 型超净工作台（上海力

康公司）；奥豪斯 B710801129 型分析天平（美国奥

豪斯公司）。 

色谱纯甲醇、乙腈购自 Thermo 公司；纯净水

购自杭州娃哈哈集团；萤火虫荧光素酶报告基因检

测试剂盒（批号 RG005）购自上海碧云天生物技术

有限公司；CCK-8 试剂盒（批号 MA0218-2- AUG-

14H）购自日本 DOJINDO 公司；FBS 胎牛血清（批

号 22090701）、DMEM 培养基（批号 8122500）购
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自以色列 BI 公司；青霉素-链霉素（批号 MA0110- 

Aug-10H）、胰蛋白酶（批号 17B12B65）、PBS 缓冲

液粉末购自北京索莱宝科技有限公司；prostratin（批

号 sc-203422）购自北京安诺伦生物科技有限公司；

白色细胞培养板购自美国 Corning 公司；透明细胞

培养板购自无锡 NEST 公司。 

河朔荛花于 2018 年 10 月采自山西省绛县，经

山西大学黄土高原研究所张峰教授鉴定为瑞香科植

物河朔荛花 W. chamaedaphne Meissn.的枝叶，标本

（SXJX-201810）存放于山西大学分子科学研究所。 

2  提取与分离 

取河朔荛花枝叶 10.0 kg，阴干后粉碎，用 8 倍

量的甲醇回流提取 2 次，提取液减压浓缩至 5 L，

加入等体积氯仿溶解来调节极性，离心 3 次，每次

15 min，取上清液减压浓缩得浸膏 1.8 kg。浸膏经硅

胶柱色谱分离，以石油醚-醋酸乙酯（1∶1）、醋酸

乙酯、氯仿-甲醇（1∶1）、甲醇依次洗脱，得到 4 个

流分 Fr. 1～4。Fr. 1（293.7 g）经硅胶柱色谱分离，

以石油醚-醋酸乙酯（4∶1～0∶5）进行梯度洗脱，

得到 5 个亚流分（A～E）。C（12.4 g）经硅胶柱色

谱进行分离，以甲醇-水为洗脱剂进行梯度洗脱得

到（C1～7），C2 经 Sephadex LH-20 凝胶柱色谱（氯

仿-甲醇 1∶1）纯化后得到 C2.1～C2.4，C2.2 再经

半制备 HPLC（DAD 检测器，检测波长为 230 nm，

70%甲醇，2 mL/min）制备得到化合物 1（5.0 mg，

tR＝18 min）、2（8.4 mg，tR＝33 min）；C2.3 经半

制备 HPLC（DAD 检测器，检测波长为 210 nm，

43%甲醇，2 mL/min）制备得到化合物 3（5.0 mg，

tR＝13 min）、4（5.0 mg，tR＝25 min），C2.4 再经半

制备 HPLC（DAD 检测器，检测波长为 210 nm，

55%甲醇，2 mL/min）制备得到化合物 5（5.0 mg，

tR＝12 min）、6（5.0 mg，tR＝20 min）、7（5.0 mg，

tR＝29 min）。C3 经 Sephadex LH-20 凝胶柱色谱

（甲醇-水 9∶1）纯化后得到化合物 8（10.5 mg），

其余部分再经半制备 HPLC（DAD 检测器，检测

波长为 210、230 nm，67%甲醇，2 mL/min）制备

得到化合物 9（11.0 mg，tR＝17 min）、13（25.7 mg，

tR＝31 min），C6 经 Sephadex LH-20 凝胶柱色谱

（甲醇-水 9∶1）纯化后再经半制备 HPLC（DAD

检测器，检测波长为 210、230、254、280 nm，85%

甲醇，2 mL/min）制备得到化合物 10（5.0 mg，tR＝

9 min）、11（5.0 mg，tR＝15 min）、12（6.2 mg，

tR＝24 min）。 

3  结构鉴定 

化合物 1：无色油状物，[α]
23 

D −16.71 (c 0.09, 

CH3OH)，
KBr

maxIR ν  (cm−1): 3407, 2926, 2854, 1640, 

1456, 1260, 1101, 884 。根据  HR-ESI-MS m/z: 

353.208 8 [M＋Na]+（计算值为 353.450 9），得到分

子式为 C21H30O3，不饱和度为 7。在 1H-NMR 图谱

中，高场区明显存在 2 个甲基单峰信号 δH 0.82 (3H, 

s), 1.24 (3H, s)，1 个甲基双峰信号 δH 1.14 (3H, d,   

J = 6.0 Hz)；在低场区有 2 个烯烃氢信号 δH 6.17 (1H, 

s), 6.33 (1H, s)；此外，在 δH 1.00～2.50 存在 1 个连

续的重叠峰，推测其是由于次甲基和亚甲基质子信

号相互重叠造成的。13C-NMR 图谱显示共有 21 个

碳信号，结合 HSQC 图谱推断结构中包含 1 个羰基

信号峰 δC 181.7；2 组双键信号峰 δC 173.3, 146.1, 

124.6, 121.0；3 个甲基峰 δC 23.8, 19.7, 12.5；1 个连

氧的 sp3 杂化次甲基信号峰 δC 70.4；6 个 sp3 亚甲基

信号峰 δC 39.6, 34.1, 33.0, 25.6, 24.7, 23.2；4 个 sp3

杂化次甲基信号峰 δC 58.3, 55.0, 53.7, 35.3；以及 2

个 sp3杂化季碳信号峰 δC 44.2, 42.8。化合物 1 的不

饱和度扣除 1 个羰基和 2 组双键所占据的 3 个不饱

和度后还剩下 4 个不饱和度，表明结构中还有 4 个

环存在，推测化合物 1 可能是 1 个 C21 甾体化合物。

进一步通过 2D-NMR（图 1）波谱数据分析，确认

化合物 1 为 C21 甾体化合物，且 A 环存在 2 组 α、

β-不饱和酮结构。同时通过 H-1 和 H-4 与 C-2 的

HMBC 相关，可以确认 C-2 存在 1 个羟基取代。此

外，H3-21 和 H-17 与 δH 3.72 不仅存在 H-H 相关，

还存在相应的碳氢相关，同时 δH 3.72 与 C-13 和 C-

16 也存在 HMBC 相关，因此 C-21 应该存在 1 个羟

基取代。在 ROESY 谱，可观察到 H-8 与 H3-19 和

H3-18，H3-18 与 H3-21 的相关，表明 H-8、H3-19 和

H3-18 在同侧，定为 β 构型；而 H-14 与 H-9 和 H-

17 的相关，则表明 H-14、H-9 和 H-17 在平面的另

一侧，定为 α 构型。由于 C17-C20 键可自由旋转，无

法通过 ROESY 信号确定 C-20 位 OH 的相对构型，

同时由于获得该化合物的量较少导致无法获得其晶

体，因此本研究只确定了 C-20 位 OH 的平面结构。

化合物 1 的 1H-NMR 和 13C-NMR 数据见表 1。将化

合物 1 鉴定为 2,20-dihydroxyspregna-1,4-diene-3-

one，经检索为新化合物，命名为河朔荛花孕甾酮 A。 

化合物 2：无色油状物，根据 HR-ESI-MS m/z: 

351.193 2 [M＋Na]+（计算值为 351.434 9），得到

分子式为 C21H28O3，不饱和度为 8。化合物 2 的 
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图 1  化合物 1 和 2 的结构及重要的二维 NMR 相关图 

Fig. 1  Structure and key 2D NMR data of compounds 1 and 2 

表 1  化合物 1 和 2 的 1H-NMR 和 13C-NMR 数据 (600/150 MHz, CDCl3) 

Table 1  1H-NMR and 13C-NMR data of compounds 1 and 2 (600/150 MHz, CDCl3) 

碳位 
1 2 

δH δC δH δC 

 1 6.33 (s) 124.6 6.32 (s) 124.1 

 2  146.1  146.2 

 3  181.7  181.6 

 4 6.17 (s) 121.0 6.18 (s) 121.1 

 5  173.3  172.8 

 6 2.45 (m)  33.0 2.45 (overlapped)  32.9 

 7 1.03 (overlapped), 1.96 (m)  34.1 1.08 (m), 1.99 (m)  33.9 

 8 1.60 (overlapped)  35.3 1.61 (dd, J = 3.6, 10.8 Hz)  35.4 

 9 1.03 (overlapped)  53.7 1.05 (td, J = 4.2, 11.4, 23.4 Hz)  53.5 

10   44.2   44.1 

11 1.19 (overlapped), 1.66 (m)  25.6 1.69 (overlapped), 1.82 (m)  23.3 

12 1.19 (overlapped), 1.64 (m)  24.7 1.43 (td, J = 4.2, 13.2, 25.8 Hz), 2.08 (m)  38.6 

13   42.8   44.2 

14 1.00 (overlapped)  55.0 1.12 (m)  55.7 

15 1.22 (d, J = 4.8 Hz), 2.14 (m)  39.6 1.29 (m), 1.69 (m)  24.6 

16 1.70 (overlapped)  23.2 1.69 (m), 2.19 (m)  22.9 

17 1.32 (q, J = 9.0, 18.6 Hz)  58.3 2.52 (overlapped)  63.4 

19 1.24 (s)  19.7 1.24 (s)  19.7 

18 0.82 (s)  12.5 0.69 (s)  13.5 

20 3.72 (m)  70.4  209.1 

21 1.14 (d, J = 6.0 Hz)  23.8 2.12 (s)  31.5 

1H-NMR 和 13C-NMR 数据（表 1）与化合物 1 的数

据极其相似，除了在 13C-NMR 谱中缺少 1 个 δC 70.4

的羟基信号，多了 1 个 δC 209.1 的羰基信号，进一

步由 H3-21 和 H-17 与 C-20 的 HMBC 相关，表明化

合物 2 的结构是化合物 1 的氧化产物。通过检索，

发现化合物 2 在 1966 年已被合成过，并报道了其

结构[16-17]。故化合物 2 鉴定为 2-hydroxypregna-1,4-

diene-3,20-dione。本研究是首次从植物中发现，表明

化合物 2 为新的天然产物，并且本研究首次全面报

道其 NMR 数据。 

化合物 3：无色油状物，HR-ESI-MS m/z: 

359.140 0 [M＋H]+，分子式为 C20H22O6。1H-NMR 

(600 MHz, CD3OD) δ: 6.94 (1H, s, H-2), 6.76 (1H, d,  

J = 8.4 Hz, H-5), 6.81 (1H, d, J = 8.4 Hz, H-6), 4.70 

(1H, s, H-7), 3.14 (1H, s, H-8), 4.23 (1H, t, J = 7.2 Hz, 

H-9a), 3.78 (1H, m, H-9b), 3.85 (3H, s, 3-OMe), 6.94 
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(1H, s, H-2') , 6.76 (1H, d, J = 8.4 Hz, H-5'), 6.81 (1H, 

d, J = 8.4 Hz, H-6'), 4.70 (1H, s, H-7'), 3.14 (1H, s, H-

8'), 4.23 (1H, t, J = 7.2 Hz, H-9'a), 3.78 (1H, m, H-9'b), 

3.85 (3H, s, 3'-OMe)；13C-NMR (150 MHz, CD3OD) 

δ: 133.6 (C-1), 110.7 (C-2), 148.9 (C-3), 147.1 (C-4), 

115.9 (C-5), 119.9 (C-6), 87.3 (C-7), 55.2 (C-8), 72.4 

(C-9), 56.2 (3-OMe), 133.6 (C-1'), 110.7 (C-2'), 148.9 

(C-3'), 147.1 (C-4'), 115.9 (C-5'), 119.9 (C-6'), 87.3 (C-

7'), 55.2 (C-8'), 72.4 (C-9'), 56.2 (3'-OMe)。以上数据

与文献对照一致[18]，故鉴定化合物 3 为松脂素。 

化合物 4：白色无定形粉末，HR-ESI-MS m/z: 

371.410 0 [M－H]−，分子式为 C21H24O6。1H-NMR 

(600 MHz, CDCl3) δ: 6.91 (1H, m, H-2), 6.87 (1H, m, 

H-5), 6.88 (1H, m, H-6), 4.43 (1H, d, J = 6.6 Hz, H-7), 

2.91 (1H, m, H-8), 4.13 (2H, d, J = 9.0 Hz, H-9), 6.91 

(1H, m, H-2'), 6.87 (1H, m, H-5'), 6.88 (1H, m, H-6'), 

4.87 (1H, d, J = 5.4 Hz, H-7'), 3.35 (1H, m, H-8'), 3.83 

(2H, m, H-9'), 3.89 (3H, s, 3-OMe), 3.90 (3H, s, 3'-

OMe), 3.91 (3H, s, 4'-OMe)；13C-NMR (150 MHz, 

CDCl3) δ: 133.0 (C-1), 108.9 (C-2), 148.0 (C-3), 145.4 

(C-4), 114.3 (C-5), 119.3 (C-6), 87.8 (C-7), 54.6 (C-8), 

71.0 (C-9), 131.0 (C-1'), 108.6 (C-2'), 148.9 (C-3'), 

148.0 (C-4'), 111.0 (C-5'), 117.7 (C-6'), 82.1 (C-7'), 50.2 

(C-8'), 69.8 (C-9'), 56.0 (3-OMe), 56.0 (3'-OMe), 56.0 

(4'-OMe)。以上数据与文献对照一致[19]，故鉴定化合

物 4 为连翘脂素。 

化合物 5 ：白色粉末， HR-ESI-MS m/z: 

357.301 5 [M－H]−，分子式为 C20H20O6。1H-NMR 

(600 MHz, CDCl3) δ: 3.81 (1H, m, H-3), 4.27 (2H, d,  

J = 3.6 Hz, H-4), 3.06 (1H, dd, J = 14.4, 3.6 Hz, H-5a), 

2.62 (1H, dd, J = 13.8, 10.2 Hz, H-5b), 7.52 (1H, s, H-

6), 7.03 (1H, s, H-2'), 6.99 (1H, d, J = 8.4 Hz, H-5'), 

7.21 (1H, d, J = 8.4 Hz, H-6'), 6.64 (1H, s, H-2''), 6.86 

(1H, d, J = 7.8 Hz, H-5''), 6.71 (1H, d, J = 7.8 Hz, H-

6''), 3.91 (3H, s, 3′-OMe), 3.86 (3H, s, 3′-OMe)；13C-

NMR (150 MHz, CDCl3) δ: 172.9 (C-1), 125.6 (C-2), 

39.8 (C-3), 69.8 (C-4), 37.4 (C-5), 137.5 (C-6), 126.6 (C-

1'), 112.7 (C-2'), 147.7 (C-3'), 146.8 (C-4'), 115.0 (C-5'), 

124.0 (C-6'), 129.8 (C-1''), 111.6 (C-2''), 146.8 (C-3''), 

144.7 (C-4''), 114.7 (C-5''), 121.3 (C-6''), 56.0 (3′-

OMe), 55.9 (3′-OMe)。以上数据与文献对照一致[20]，

故鉴定化合物 5 为 acutissimalignan B。 

化合物 6 ：白色粉末， HR-ESI-MS m/z: 

359.301 5 [M＋H]+，分子式为 C20H22O6。1H-NMR 

(600 MHz, CD3OD) δ: 2.65 (1H, m, H-2), 2.47 (1H, m, 

H-3), 3.92 (1H, t, J = 8.4 Hz, H-4a), 4.15 (1H, t, J = 8.4 

Hz, H-4b), 2.51 (2H, m, H-5), 2.81 (1H, m, H-6a), 2.87 

(1H, m, H-6b), 6.57 (1H, d, J = 8.4 Hz, H-2'), 6.69 (1H, 

d, J = 3.6 Hz, H-5'), 6.50 (1H, d, J = 7.8 Hz, H-6'), 6.66 

(1H, d, J = 3.6 Hz, H-2''), 6.70 (1H, s, H-5''), 6.57 (1H, 

m, H-6''), 3.77 (3H, s, 3′-OMe), 3.78 (3H, s, 3′′-OMe)；
13C-NMR (150 MHz, CD3OD) δ: 181.5 (C-1), 47.5 (C-

2), 42.3 (C-3), 72.7 (C-4), 38.7 (C-5), 35.1 (C-6), 131.3 

(C-1'), 113.0 (C-2'), 148.8 (C-3'), 146.1 (C-4'), 115.9 

(C-5'), 122.0 (C-6'), 130.6 (C-1''), 113.6 (C-2''), 148.8 

(C-3''), 146.2 (C-4''), 115.9 (C-5''), 122.8 (C-6''), 56.1 

(3′-OMe), 56.1 (3′′-OMe)。以上数据与文献对照一

致[21]，故鉴定化合物 6 为罗汉松脂素。 

化合物 7 ：白色粉末， HR-ESI-MS m/z: 

345.301 5 [M＋H]+，分子式为 C20H24O5。1H-NMR 

(600 MHz, CDCl3) δ: 6.49 (1H, s, H-3), 6.58 (1H, d,   

J = 7.8 Hz, H-5), 6.79 (1H, d, J = 7.8 Hz, H-6), 2.57 

(1H, dd, J = 13.2, 6.6 Hz, H-7a), 2.52 (1H, dd, J = 13.8, 

7.2 Hz, H-7b), 2.17 (1H, m, H-8), 3.92 (1H, m, H-9a), 

3.53 (1H, m, H-9b), 3.81 (3H, s, 2-OMe), 6.49 (1H, s, 

H-3′), 6.58 (1H, d, J = 7.8 Hz, H-5′), 6.79 (1H, d, J = 

7.8 Hz, H-6′), 2.57 (1H, dd, J = 13.2, 6.6 Hz, H-7′a), 

2.52 (1H, dd, J = 13.8, 7.2 Hz, H-7′b), 2.17 (1H, m, H-

8′), 3.92 (1H, m, H-9′a), 3.53 (1H, m, H-9′b), 3.81 (3H, 

s, 2′-OMe)；13C-NMR (150 MHz, CD3OD) δ: 143.9 (C-

1), 146.4 (C-2), 111.1 (C-3), 132.3 (C-4), 121.4 (C-5), 

114.1 (C-6), 39.2 (C-7), 46.5 (C-8), 73.3 (C-9), 55.8 (2-

OMe), 143.9 (C-1′), 146.4 (C-2′), 111.1 (C-3′), 132.3 

(C-4′), 121.4 (C-5′), 114.1 (C-6′), 39.2 (C-7′), 46.5 (C-

8′), 73.3 (C-9′), 55.8 (2′-OMe)。以上数据与文献对照

一致[22]，故鉴定化合物 7 为 3,4-二香草基四氢呋喃。 

化合物 8 ：白色粉末， HR-ESI-MS m/z: 

418.161 7 [M＋H]+，分子式为 C22H26O8。1H-NMR 

(600 MHz, CDCl3) δ: 6.58 (4H, s, H-3, 3′, 5, 5′), 5.52 

(2H, brs, OH-7, 7′), 4.73 (2H, d, J = 3.0 Hz, H-7, 7′), 

4.28 (2H, m, H-9b, 9b′), 3.90 (14H, overlapped, H-9a, 

9a′, 2, 2′, 6, 6′-OMe), 3.10 (2H, m, H-8, 8′)；13C-NMR 

(150 MHz, CDCl3) δ: 54.5 (C-8, 8′), 56.5 (3, 3′, 5, 5′-

OMe), 71.9 (C-9, 9′), 86.1 (C-7, 7′), 102.9 (C-3, 3′, 5, 

5′), 132.2 (C-1, 1′), 134.5 (C-4, 4′), 147.3 (C-2, 2′, 6, 

6′)。以上数据与文献对照一致[23]，故鉴定化合物
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8 为 2,6,2′,6′-tetramethoxy-4,4′-bis-(2,3-epoxy-1-

hydroxypropyl) biphenyl。 

化合物 9：白色无定形粉末，HR-ESI-MS m/z: 

356.124 7 [M＋H]+，分子式为 C20H20O6。1H-NMR 

(600 MHz, CDCl3) δ: 6.77～6.89 (6H, overlapped, H-

2, 2′, 5, 5′, 6, 6′), 4.72 (2H, m, H-2, 6), 4.24 (2H, m, H-

4b, 8b), 3.87 (2H, m, H-4a, 8a), 3.08 (2H, m, H-1, 5), 

5.95 (2H, s, -OCH2O), 5.64 (1H, s, -OH), 3.90 (3H, s, 

3′-OMe)；13C-NMR (150 MHz, CDCl3) δ: 54.2 (C-1), 

85.8 (C-2), 71.7 (C-4), 54.3 (C-5), 85.8 (C-6), 71.7 (C-

8), 132.9 (C-1′), 108.6 (C-2′), 147.1 (C-3′), 145.3 (C-

4′), 114.3 (C-5′), 119.0 (C-6′), 135.1 (C-1′′), 106.5 (C-

2′′), 146.7 (C-3′′), 148.0 (C-4′′), 108.2 (C-5′′), 119.3 (C-

6′′), 101.0 (-OCH2O-), 55.9 (3′-OMe)。以上数据与文

献对照一致[24]，故鉴定化合物 9 为薄荷醇。 

化合物 10：无色油状物，HR-ESI-MS m/z: 

413.159 8 [M＋H]+，分子式为 C24H38O4。1H-NMR 

(600 MHz, CD3OD) δ: 7.71 (1H, dd, J = 4.8, 3.0 Hz, H-

2), 7.62 (1H, dd, J = 4.8, 3.0 Hz, H-3), 4.21 (1H, m, H-

6), 1.68 (1H, m, H-7), 1.34 (2H, m, H-8), 1.43 (2H, m, 

H-9), 1.37 (2H, m, H-10), 0.94 (3H, d, J = 7.2 Hz, H-

11), 1.36 (2H, m, H-12), 0.92 (3H, d, J = 7.2 Hz, H-13), 

7.71 (1H, dd, J = 4.8, 3.0 Hz, H-2′), 7.62 (1H, dd, J = 

4.8, 3.0 Hz, H-3′), 4.21 (1H, m, H-6′), 1.68 (1H, m, H-

7′), 1.34 (2H, m, H-8′), 1.43 (2H, m, H-9′), 1.37 (2H, 

m, H-10′), 0.94 (3H, d, J = 7.2 Hz, H-11′), 1.36 (2H, m, 

H-12′), 0.92 (3H, d, J = 7.2 Hz, H-13′)；13C-NMR (150 

MHz, CD3OD) δ: 133.4 (C-1), 129.7 (C-2), 132.2 (C-

3), 169.1 (C-4), 68.9 (C-6), 40.0 (C-7), 31.4 (C-8), 29.9 

(C-9), 24.7 (C-10), 14.2 (C-00), 23.9 (C-12), 11.2 (C-

13), 133.4 (C-1′), 129.7 (C-2′), 132.2 (C-3′), 169.1 (C-

4′), 68.9 (C-6′), 40.0 (C-7′), 31.4 (C-8′), 29.9 (C-9′), 

24.7 (C-10′), 14.2 (C-11′), 23.9 (C-12′), 11.2 (C-13′)。

以上数据与文献对照一致[25]，故鉴定化合物 10 为邻

苯二甲酸二辛酯。 

化合物 11：黄色油状物，HR-ESI-MS m/z: 

353.301 5 [M＋H]+，分子式为 C21H36O4。1H-NMR 

(600 MHz, CD3OD) δ: 2.34 (2H, t, J = 7.2 Hz, H-2), 

1.61 (2H, m, H-3), 1.30 (2H, m, H-4), 1.30 (2H, m, H-

5), 1.30 (2H, m, H-6), 1.30 (2H, m, H-7), 2.05 (2H, m, 

H-8), 5.34 (1H, m, H-9), 5.34 (1H, m, H-10), 2.79 (2H, 

m, H-11), 5.34 (1H, m, H-12), 5.34 (1H, m, H-13), 2.79 

(2H, m, H-14), 5.34 (1H, m, H-15), 5.34 (1H, m, H-16), 

2.05 (2H, m, H-17), 0.97 (3H, t, J = 7.8 Hz, H-18), 4.13 

(1H, dd, J = 11.4, 7.2 Hz, H-1′a), 4.05 (1H, dd, J = 11.4, 

7.2 Hz, H-1′b), 3.91 (1H, d, J = 13.2 Hz, H-2′), 3.80 

(1H, dd, J = 5.4, 3.0 Hz, H-3′a), 3.54 (1H, dd, J = 5.4, 

3.0 Hz, H-3′b)；13C-NMR (150 MHz, CD3OD) δ: 175.3 

(C-1), 34.7 (C-2), 25.8 (C-3), 30.0 (C-4), 30.0 (C-5), 

30.5 (C-6), 30.5 (C-7), 28.0 (C-8), 132.5 (C-9), 128.7 

(C-10), 26.2 (C-11), 128.9 (C-12), 129.0 (C-13), 26.3 

(C-14), 128.0 (C-15), 130.9 (C-16), 21.3 (C-17), 14.5 

(C-18), 66.3 (C-1′), 70.9 (C-2′), 63.9 (C-3′)。以上数据

与文献对照一致 [26]，故鉴定化合物 11 为 1-

linolenoylglycerol。 

化合物 12：无色油状物，HR-ESI-MS m/z: 

353.301 5 [M＋H]+，分子式为 C21H36O4。1H-NMR 

(600 MHz, CD3OD) δ: 2.36 (2H, t, J = 7.2 Hz, H-2), 

1.29 (2H, m, H-3), 2.07 (2H, m, H-4), 2.07 (2H, m, H-

5), 2.07 (2H, m, H-6), 2.07 (2H, m, H-7), 2.07 (2H, m, 

H-8), 5.29 (1H, m, H-9), 5.29 (1H, m, H-10), 2.07 (2H, 

m, H-11), 5.29 (1H, m, H-12), 5.29 (1H, m, H-13), 2.07 

(2H, m, H-14), 5.29 (1H, m, H-15), 5.29 (1H, m, H-16), 

1.68 (2H, m, H-17), 0.96 (3H, t, J = 7.6 Hz, H-18), 4.91 

(1H, q, J = 4.9 Hz, H-1′), 3.81 (1H, t, J = 4.6 Hz, H-

2′a), 2.79 (1H, t, J = 5.4 Hz, H-2′b), 3.81 (1H, t, J = 4.6 

Hz, H-3′a), 2.79 (1H, t, J = 5.4 Hz, H-3′b)；13C-NMR 

(150 MHz, CD3OD) δ: 175.1 (C-1), 34.9 (C-2), 26.3 (C-

3), 30.5 (C-4), 30.1 (C-5), 30.1 (C-6), 30.0 (C-7), 28.0 

(C-8), 132.5 (C-9), 128.0 (C-10), 26.2 (C-11), 129.0 (C-

12), 130.4 (C-13), 25.8 (C-14), 128.7 (C-15), 130.8 (C-

16), 21.3 (C-17), 14.5 (C-18), 76.3 (C-1′), 61.5 (C-2′), 

61.4 (C-3′)。以上数据与文献对照一致[27]，故鉴定化

合物 12 为 2-linolenoylglycerol。 

化合物 13：白色无定形粉末，HR-ESI-MS m/z: 

344.066 8 [M＋H]+，分子式为 C18H16O7。1H-NMR 

(600 MHz, CDCl3) δ: 7.08 (1H, s, H-2), 6.87 (1H, d,   

J = 8.4 Hz, H-5), 6.94 (1H, d, J = 8.4 Hz, H-6), 7.55 

(1H, d, J = 8.4 Hz, H-7), 6.22 (1H, d, J = 16.2 Hz, H-

8), 7.61 (1H, s, H-3′), 7.53 (1H, d, J = 8.4 Hz, H-5′), 

6.91 (1H, d, J = 8.4 Hz, H-6′), 3.81 (3H, s, 1′′-OMe), 

3.88 (3H, s, 4-OMe)；13C-NMR (150 MHz, CDCl3) δ: 

127.1 (C-1), 114.1 (C-2), 146.9 (C-3), 149.2 (C-4), 

114.7 (C-5), 122.4 (C-6), 145.5 (C-7), 115.3 (C-8), 

167.8 (C-9), 143.6 (C-1′), 144.2 (C-2′), 116.4 (C-3′), 

122.1 (C-4′), 123.5 (C-5′), 114.7 (C-6′), 168.6 (C-1′′), 
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51.8 (1′′-OMe), 52.1 (4-OMe)。以上数据与文献对照一

致 [28]，故鉴定化合物 13 为 4′-carbomethoxy-2′-

hydroxyphenyl ferulate。 

4  细胞毒和激活潜伏 HIV 病毒活性检测 

采用萤火虫荧光素酶报告基因试剂盒测定 13

个化合物对 HeLa-NH2 细胞激活潜伏 HIV-1 病毒的

活性。 

HeLa-NH2 细胞经消化制备成 1×105 个/mL 的

细胞悬液，以 100.0 μL/孔接种于 96 孔板中，设置

不加细胞的空白组、不加样品的对照组及给药组，

每组设 3 个平行。待 12 h 细胞贴壁后，给药组加入

10 μmol/L 待测样品液（课题组前期筛选结果显示

10 μmol/L 时药效最好），继续培养 24 h 后，在避光

环境下每孔中加入 10.0 μL CCK-8 试剂，置 37 ℃

培养箱避光孵育 2 h，取出摇匀，在酶标仪上检测

450 nm 处的吸光度（A）值。按照以下公式计算其

细胞存活率。结果表明给药组细胞存活率均≥90%，

进一步使用该浓度进行激活潜伏 HIV 病毒活性检

测。结果见图 2。 

细胞存活率＝(A 给药－A 空白)/(A 对照－A 空白) 

 

图2  化合物1～13对HeLa-NH2细胞毒性测定结果 ( x s , 

n＝3) 

Fig. 2  Results of toxicity assay of compound 1－13 on HeLa-

NH2 cells ( x s , n = 3) 

HeLa-NH2 细胞经消化制备成 1×105 个/mL 的

细胞悬液，以 100.0 μL/孔接种于 96 孔板中，设置

不加样品的对照组、给药（10 μmol/L）组及阳性药

（prostratin，10 μmol/L）组，每组设 3 个平行。待 12 h

细胞贴壁后加入待测样品液（细胞活性≥90%时的

样品浓度），继续培养 12 h，采用萤火虫荧光素酶

报告基因检测试剂盒，按说明书进行操作，检测 13

个化合物对 HeLa-NH2 细胞潜伏 HIV 病毒的激活

水平，计算样品对潜伏 HIV 病毒激活倍数。结果

见图 3。 

由图 3 可见，所有化合物在 10.0 μmol/L 均未

表现出细胞毒性，并且化合物 6、10～12 在 10.0 

μmol/L 时，其激活潜伏 HIV 的活性为 28.2～38.9 倍

（P＜0.001），表现出较好的激活活性，阳性药

prostratin 显示出的激活活性为 40.0 倍（P＜0.001）。 

 

与对照组比较：***P＜0.001 

***P < 0.001 vs control group 

图 3  化合物激活潜伏 HIV 活性测定结果 ( x s , n = 3) 

Fig. 3  Results of compound-activated latent HIV activity 

assay ( x s , n = 3) 

5  讨论 

HIV 是导致人类罹患艾滋病的主要原因。虽然

HAART 法可以最大限度的抑制 HIV 复制，有效降

低血浆病毒载量，但是由于病毒潜伏库的存在导致

该疾病无法得到根治是当前面临的巨大挑战。据报

道，目前天然产物来源的 LRA 种类众多，但未见有

木脂素类的报道。该研究发现木脂素类成分具有一

定的激活潜伏 HIV 的活性，表明河朔荛花中除二萜

之外的部分木脂素类成分也是具有一定的激活潜伏

HIV 活性的，也为扩大新药源奠定了基础。本研究

仅在 HeLa-NH2 细胞进行了活性评价，后续将采用

多种细胞对其进行活性评价，并进一步研究其激活

潜伏 HIV 的作用机制，为更好地开发利用河朔荛花

提供理论依据。此外，本研究只确定了化合物 1 C-

20 位 OH 的平面结构，后续将继续富集该样品，通

过化学计算、X-Ray 等方法确定其立体构型。 

利益冲突  所有作者均声明不存在利益冲突 
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