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摘 要
:

运用超声波辅助提取技术
,

通 过 L ( 3)
布
正交试验考察了乙醇浓 度 ( A )

、

液 固比 (B )和超声 时间 :(( :)3

个 因素对博落回生物碱提取的影响
,

同时还研究 了D 1 01 大孔树脂对粗提液中生物碱的吸附和分离效果
。

结果

表 明最佳提取工艺为A
3 B IC 。 ,

即用 9 倍量的 90 % 的乙醇超声提取 45 m in
。

D 101 大孔树脂能从博落回的 p H Z~

3 的盐酸提取液中以游离碱形式全部 吸附其生物碱
,

分别采 用 50 % 乙醇 和丙酮洗脱能有效地将极性和弱极性

生物碱分离 开来
。
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博落 回 八了口 c l e a 夕a 。 o r d a t a ( w i l ld
.

) R
.

B r 为婴

粟科多年生草本植物
,

其全草可作药用
。

临床上主

要 用于 治疗指 疗
、

脓肿 以 及一 些恶 疮及 皮肤病

等
〔 ’】。

博落回的全草中富含 10 余种节基异哇琳类

生 物 碱
,

如血 根 碱 ( S a n g u i n a i n e )
、

白屈 菜 红 碱

( C h e l e r y t h r i n e )
、

原阿片碱 ( P r o t o p i n e )
、

别隐品碱

( A l l o c r y p t o p i n e )等 [2一 5 〕
。

博落 回总碱具有杀菌
、

杀虫
、

抗肿瘤 等多种 药理作用阮
7 , ,

其硫酸盐已被

开发成兽用注射液并应用于临床
。

根据各生物碱

的溶解性不 同
,

博落回 生物碱可分 为极性生物碱

和弱极性生物碱两类
。

将两类生物碱有效地提取

出来并分离开已成为博落 回生物碱研究和开发的

重要 内容之一
。

超声波辅助提取技术因其具有显

著的高效性而越来越受到天然产物化学工作者的

重视和青睐
,

大孔吸附树脂则因其具有适用面广
,

使用方便和可重复使用的优点而在天然产物的分

离方面受到人们 的偏爱
,

目前关于博落回生物碱

的超声提取及大孔树脂分离的研究 尚少见报道
。
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博落 回中生物碱的超声提取 和分离

本文主要研究了超声波辅助提取博落回总生物碱

的工艺及大孔树脂对总生物碱 的分离效果
,

以期

为博落 回生物碱的规模化提取和分离提供一定的

理论基础
。

1 材料与方法

1
.

1 材料
、

仪器和试剂

博落回全草干粉
,

2 0 0 4 年 6 月采 自陕西杨凌

渭河滩
,

自然通风晾干后粉碎
。

西北农林科技大学

苗芳博 士 鉴定 为 八了反c l e卿
a c o r

d a t a ( w i l ld
.

) R
.

B r 。

隆达 H F
一

l o o B 型超声循环提取机 (北京弘祥

隆生物技术开发有限公 司 )
,

R E
一

52 A A 型旋转蒸

发仪 (上海亚 荣生化仪器厂 )
,

S H B
一

H l 型循环水

式多用真空泵 (郑州长城科工贸有 限公司 )
,

玻璃

层 析 柱
: 小 2 只 45 c m

,

T L C 板 为 自制 板 ( 硅 胶

G F Z: 门 ,

0
.

5% C M C 为粘合剂
,

9 e m x 9 c m 玻璃板
,

自然晾干 )
。

蒸馏水
,

无水乙 醇
,

丙酮
,

氯仿
,

甲醇
,

石油醚

和乙酸乙醋等均为分析纯
,

D 1 01 型大孔树脂 (南

开大学 )
。

1
.

2 试验方法

1
.

2
.

1 超 声波辅助 提取总生物碱的 正交试验

因素及水平设置根据博落回中生物碱的种类和溶

解性的特点
,

选择 乙醇浓度
、

液固比
、

超声时间为

考察因素
,

提取温度均为 30 C
,

以总生物碱提取率

为评价指标
,

三因素的水平设置见表 1
。

正交提取试验
:

依据 L 。
( 3 )

`

正交试验表进行

正交提取试验 (取正交表前三列 )
。

在所有超声试

验中均采用 间歇式超声方式进行
,

每次超声时间

为 2 5 ,

两次超声之间的时间间隔 0
.

5 5 ,

超声功率

1 6 0 0 w
,

提取温度为 3 o C
。

称取博落回粉 27 份
,

每份 40 9
。

按照表 1 进行

试验
,

每份样品提取 1 次
,

每个处理重复 3 次
。

提取

结束后
,

抽滤
,

残渣用少量提取液洗涤
,

合并滤液

和洗涤液并进行减压浓缩
,

所得浸膏供 总生物碱

分离使用
。

1
.

2
.

2 总生物碱的分 离及提取率的 计算 向每

个 试验所得的浸膏中分别加人 80 m l
,

蒸馏水
,

然

后分别用 3
.

7% ( V / V )盐酸调 p H 至 2一 3
,

静置过

夜
,

抽滤
,

所得滤液直接流经处理好 的 D 1 01 型大

孔树脂
,

流速控制在 1 B V h/
。

上样完毕后先用蒸

馏 水洗脱至流出液 p H 为中性
,

然后依次换用 20 0

m L 5 0 % ( V / V )乙醇和 1 00 m L 丙酮洗脱
,

流速控

制在 Z B V / h
。

分别收集乙醇洗脱液和丙酮洗脱液

并减压蒸除溶剂
,

分别得生物碱的乙醇洗脱物 ( S
-

1) 和丙酮洗脱物 ( S
一

2 )
,

二者之和为总生物碱 (S )
。

生物碱的提取率按照下式计算
:

生物碱提取率 %

一生物碱量 ( g )/ 原材料量 ( g ) x 1 00

表 l 正 交试验表及试验结果

T a b l e 1 o r t h o g o n a l t e s t d e s i g n a n d e x P e r im e n t r e s u l t s

序号
l e s t

因素 F a e t o r s

n u
m b e

A ( 乙醇浓度 / % )

A l e o h o l e o n
.

“

溉
固比 / m l 、

.

9 -

u id
一 5 0 1记

r a t i o

C (超声时间 / m in)
U l t

r a s o n i e r im
e s

S 得率写
R e e e i v e d y i e ld

o f s

S
一 1 得率 %
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l

S
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3 正交试验分析 对正交试验结果分别采

用极差分析和方差分析
。

2 结果与分析

2
.

1 极差分析

极差分析结果见表 1
。

从表 1 中的 R 值大小可

以看出
,

3 种 因素对总生物碱 ( S ) 的影响为
:
C > A

> B
。

3 种因素的K 值显示各因素不同水平的影响
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程 度为 A
:

> A
I

> A
: ,

B 3

> B 、

> B : ,

C
3

> C :

> C
, ,

即

最佳 的提取条件为
:
A

3
B

3C 3 ; 3 种因素对 S
一

1 的影

响为
:
C > B > A

,

最佳提取条件为 A
,
B

3
C

3 ; 3 种 因

素对 S
一

2 的影 响为
:
A > B > C

,

最 佳提取 条件为

A
3 B ,

C
Z 。

上述结果说明提高乙醇浓度
,

增大液 固

比和延长提取时间有助于提高总碱和生物碱 S
一

2

的 提取率
,

但高醇浓度却不利于生物碱 S
一

1 的提

取
。

其原因可能是 50 % 乙 醇洗脱物 ( S
一

l) 主要是极

性生物碱 (见 2
.

3 )
,

高浓度乙醇不利于该类成分的

溶解
,

相反
,

丙酮洗脱物 ( S
一

2 )则主要是弱极性生

物碱 (见 2
.

3 )
,

因而在高浓度乙醇中溶解度提高
。

2
.

2 方差分析结果

表 2 显示
,

超声提取 时间 ( C ) 呈极显著差异

( P < 0
.

0 1 )
,

乙 醇 浓 度 ( A ) 呈 显 著 差 异 ( 尸 <

0
.

0 5 )
,

液固比 ( B )差异不显著 ( P > 0
.

0 5 )
。

这与极

差分析的结果一致
,

说明因素 A
、

C 为影响总生物

碱提取率的的主要因素
,

尤其是提取时间
。

基于这

一 结 果
,

同 时考 虑 到 经 济 因 素
,

认 为亦 可 选 择

A
。 B I

C
3

作为合适的提取条件
。

为此
,

笔者 比较了

A
3

玖 C 3

和 A
,

:
B

.C 3

两个提取工艺 (每个工艺重复 2

次 )并对试验结果进行 t 检验
。

结果表 明 2 个工艺

对 总 生 物 碱 的 平 均 提 取 率 分 别 为 2
.

69 %和

2
.

7 1 %
,

二 者 之 间 差 异 不 显 著 (t 一 2
.

20
,

P 一

0
.

2 7 1 6 > 0
.

0 5 )
。

本着经济实用的原则确定 A
3B .

C
3

为 最佳提取工艺
,

即用样 品 9 倍量的 90 % 的乙 醇

超声提取 45 m in
。

表 2 方差分析

T a b l e 2 V a r i a n e e a n a l y s is

物碱
,

但弱极性生物碱的种类却多于极性生物碱
。

.n甘民朋U飞曰4

5 曲
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3 总生物碱的分离效果

采用方形硅胶板对博落 回 乙醇提取液
、

大孔

树脂 50 % ( V / V )乙醇洗脱物 S
一

1 和丙酮洗脱物 S
-

2 分别进行双 向薄层层析
,

它们纵 向和横 向展 开

剂均相同
,

以便于比较
。

图 l 为博落 回乙醇提取液

的薄层色谱图
,

其中 S
一

1 双向薄层层析板上 含有 3

个点
,

即图 1 上的斑点 7一 9
。

S
一

2 双向薄层层析板

上含有 6 个点
,

即图 1 上斑点 1 一 6
。

由此可 见
,

D 1 0 1 大孔吸附树脂 可以较好 的将极性生物碱和

弱极性生物碱分离开
。

结合表 1 的试验结果
,

可以

确定博落回中的极性生物碱的含量高于弱极性生

3 讨 论

3
.

1 超声波辅助提取技术 已越来越广泛地应用

于天然化学成分提取之 中
,

但是对于不同的材料

和不同的 目的物来说
,

超声提取的最佳条件常常

不同
。

影响超声提取的因素主要有超声波频率
、

超

声时间
、

超声波强度
、

提取温度
、

料液比
、

材料的细

度等
。

本研究结果 (表 1) 显示
,

博落回中存在两类

极性差异较大 的生物碱
,

提取溶剂乙醇浓度的变

化对两类生物碱的提取率的影响是相反的
,

即高

醇 有助于弱极性生物碱 S
一

2 的提 出
,

但不利于极

性较大 的生物碱 S
一

1 的提出
。

对此
,

可以采用延长

提 取时间的办法来有效补偿高醇对 S
一

1 提取的不

良影响 ( R ~ 1
.

8 8 )
。

3
.

2 博落回中的血根碱和 白屈菜红碱等季按盐

在碱性条件下不稳定易变为叔胺碱闭
,

因此一般

酸提碱沉并结合有机溶剂萃取的方法不适宜于博

落 回生物碱的提取
。

本研究首次采用将酸提液直

接上 D 101 大孔树脂 的方法可有效地解决碱化处

理对血根碱和 白屈菜红碱等季钱盐的破 坏
,

同时

还 能非常满意地将 S
一

1 和 S
一

2 两类生物碱分离开

来
。

生物碱在酸水上样液中是以离子状态存在的
,

但是本试验发现流经 D 101 柱子后则 以游离态形

式被完全吸附于树脂上
。

其根据有三
,

首先是上样

( 下转第 1 2 4 页 )
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的分布包括延伸及东南亚的亚洲大部分地区
,

远

东 秆野螟 0
.

0 ,
一

i e n t a l i、 M
u t u u r a乙M

u n r o e 及豆秆

野螟 0
.

、 c a p u l a l i、 ( W a lk e r )分布范围仅限于亚洲

的最东部
。

而关于该属其余种类在世界范围的分

布情况
,

缺乏系统资料
,

有必要对其做进一步的调

查研究
。

3
.

4 秆野螟属昆虫因外部形态及 雌雄外生殖器

特征极其相似
、

种间关 系复杂
、

地理分 布相互交

叉
、

亚种分化等原 因
,

分类研究中单从外部形态
、

内部解剖构造及生物学等方法区分该属昆虫近缘

种较为困难
,

经常难于区分甚至误鉴
。

我国对于该

属昆虫 的研究 由于认识不足和资料 有限
,

长期将

研究的重点放在与农业生产有密切关系的少数种

类上
,

对于该属其它种类 的研究和记述 只有零星

报道
,

几乎没有系统的分类研究
。

因此对于该属昆

虫在我国的种类
、

寄主
、

地理分布基础调查资料
,

尚需做进一步的研究
,

建立秆野螟属的数据库
,

丰

富世界秆野螟属昆虫区 系
,

并为防治该类钻蛀性

害虫提供准确的种类鉴定和生物学特性 资料
,

为

我国农业生产和生物多样性研究服务
。
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液 的柱流出液中经试管法和 T L C 法检测证明不

存在生物碱
。

其次醇洗液和丙酮洗液均呈现比较

明显的碱性
。

其三是 T L C 证明醇洗脱物和丙酮洗

脱物中的生物碱与中性 乙醇粗提液 中的相应生物

碱均有完全相同的R I
值

。

这种现象可能是由于所

含生物碱的碱性较弱
,

其盐酸盐为强酸弱碱盐
,

在

溶液 中存在电离平衡
,

由于大孔树脂对游离碱的

吸附力远大于对生物碱盐的吸附力
,

致使平衡不

断地 向电离方 向移动
,

直至吸附完全
。

这一结果表

明非极性大孔树脂能够从酸水 中有效地吸附弱碱

性生物碱
,

这将为弱碱性生物碱的脱盐或非碱性

条件下游离 出弱碱性生 物碱提供一种有 效的方

法
。
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