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峰为 Se-O-C 特征吸收峰。由此可知：是由于多糖

分子中的-OH 与 H2SeO3 分子中的-OH 脱去 1 个水

分子后形成亚硒酸酯(C-O-SeO2
)的结果。 

3  讨论 

3.1  硒化工艺中影响含硒量的因素 

在考察温度对硒多糖含量的影响时发现，因

为温度的升高使分子的热运动增加，溶剂和玉米

须多糖粒子间的传递速度加快，使其充分反应。

但温度过高时，部分玉米须硒多糖会发生分解，

导致玉米须硒多糖的硒含量又缓慢下降，因此硒

化反应最佳温度是 70 ℃。 

在对硝酸体积进行考察时发现，由于玉米须

多糖是中性多糖，易溶于较低浓度的硝酸溶液，

当硝酸浓度较低时多糖才能与亚硒酸钠反应较完

全；但当硝酸浓度过低时，发现硒与多糖反应不

够完全；当硝酸浓度增加时，由于硝酸的氧化性

会使多糖的某些化学键断裂而发生降解作用，降

解后的低聚寡糖在透析时被除去，硒含量较低。

因此，硒化反应最佳硝酸体积分数为 0.3%。 

在对反应时间进行考察时发现，正交实验的

结果和单因素考察结果不一致，这是因为在单因

素考察时，先是由估计的方法初步固定 4 因素中

的 3 个因素进行的，虽硒含量 12 h 最高，但收率

最低。综合收率和硒含量两因素，按正交实验结

果，最终选定反应时间为 8 h。 

3.2  硒多糖的含量测定 

选用硒-硫氰酸钾-甲基紫法测玉米须硒多糖

的含量，因为该方法灵敏度、准确度高，操作简

便。适于玉米须硒多糖中硒含量的测定，该法在

0~1.8 µg·mL1范围内呈良好的线性关系：r=0.999 13。

其硒多糖的含量可达到 3.17 mg·g1。 

3.3  玉米须硒多糖的水溶性 

实验发现，玉米须多糖在水中的溶解度较小，

而硒化后的玉米须多糖在水中的溶解性可增加 4

倍以上，易被制备成水溶液，也有利于人体的吸

收，是一个具有一定研究价值的硒多糖。 
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摘要：目的  研究用阳离子交换树脂提取拐枣七中总生物碱的工艺条件。方法  以总生物碱的吸附量、解吸率和其中盐

酸小檗碱的含量为考察指标，对 5 种不同型号的阳离子交换树脂进行评价，并考察最佳工艺参数。结果  最佳提取工艺

是：拐枣七药材粉碎成粗粉，加入 10 倍量的 70%乙醇，浸泡 2 h，加热回流提取 3 次，每次 1 h。C008 型阳离子交换树

脂为最佳吸附树脂，其最大吸附量为 0.65 g·g1，4% 氨水乙醇为洗脱溶剂，洗脱率为 13.81%。结论  C008 型阳离子交

换树脂可用于提取拐枣七中总生物碱，该方法简便可行。 
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Study on Extraction Technology of Alkaloids from Hylomecon Japonica by Cation Exchange Resins 
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University, Xi’an 710061, China) 
 

ABSTRACT: OBJECTIVE  To obtain the optimal conditions for separating the alkaloids from the extract of Hylomecon 
japonica by selecting appropriate cation exchange resins. METHODS  Five types of cation exchange resins were evaluated in 
separating efficiency with measuring the adsorption ratio and eluting ratio of total alkaloids as indices, and the content of 
berberine hydrochloride from Hylomecon japonica was determined as an index by HPLC to choose the optimal technological 
parameters. RESULTS  The optimal result of extraction was obtained as Hylomecon japonica shattered into thick powder, 
extracted with ten times 70% alcohol at room temperature for 2 hours and refluxing and extracting for 1 h (totally extracting for 3 
times). C008 cation exchange resin had the good ability of absorbing the total alkaloid from Hylomecon japonica, and each gram 
of C008 cation exchange resin could absorb 0.65 g of the total alkaloids, and the desorption ratio was 13.81%. CONCLUSION  
The C008 cation exchange resin can be used for extracting total alkaloids from Hylomecon japonica and the established 
procedure is simple and feasible. 
KEY WORDS: Hylomecon japonica; total Altaloids; cation exchange resin; technological study 

 

拐枣七为罂粟科(Papaveraceae)荷青花属荷青

花 Hylomecon japonica (Thunb.) Prantl et Kundig 的

多年生草本植物的地下部分[1]，别名为荷青花根、

刀豆三七、水菖三七、大叶老鼠七、乌筋七等[2]；

根内含有隐品碱，别隐品碱、原阿片碱、黄连碱、

盐酸小檗碱、血根碱、白屈菜红碱、白屈菜玉红

碱、白屈菜黄碱、白屈菜碱、人血草碱、四氢小

檗碱等[3]；味苦，平；以根入药，具有祛风湿，舒

筋活络，散瘀消肿、止血、止痛的功效；主治风

湿性关节炎、跌打损伤等，在临床上有一定的应

用价值[4]。拐枣七中所含的生物碱具有一定的活

性[5]，鉴于这些活性成分的药用价值，对拐枣七药

材进行了提取精制，在充分保留原药材中所含生

物碱成分的基础上，尽可能的除去其他非生物碱

成分。本课题以盐酸小檗碱为参考指标，考察醇

提后，阳离子交换树脂法富集纯化拐枣七中总生

物碱的工艺条件。 

1  仪器与试药 

Spectra Systrm P2000 高效液相色谱仪(美国

Thermo 公司)；色谱柱为 Kromsil C18 键合硅胶柱

(150 mm×4.6 mm，5 μm)；KQ 3200B 超声波清洗

器(昆山市超声仪器有限公司)；AE240 型电子分析

天平(梅特勒-托利多仪器有限公司)；N-1100 型旋

转蒸发仪(上海爱朗仪器有限公司)。 

乙腈(色谱纯，天津市科密欧化学试剂有限公

司)；乙醇(分析纯，天津市富宇精细化工有限公

司)；磷酸(分析纯，天津市化学试剂六厂)；水为

超纯水；001×7、C004、C008、LS-12、LSD001

型阳离子交换树脂(西安蓝晓科技有限公司)均为

市售；对照品：盐酸小檗碱(中国药品生物制品检

定所，批号：0713-0609，供含量测定用)；拐枣七

药材采自太白山，经西安交通大学药学系生药教

研室郭增军教授鉴定为罂粟科荷青花属荷青花

Hylomecon japonica (Thunb.) Prantl et Kundig 的地

下部分。 

2  方法和结果 

2.1  盐酸小檗碱的含量测定 

2.1.1  色谱条件  色谱柱 Kromsil C18柱(150 mm×

4.6 mm，5 μm)；流动相为乙腈-1％的磷酸溶液

(25∶75)；流速 0.8 mL·min1；检测波长 265 nm；

柱温 25 ℃。 

2.1.2  盐酸小檗碱的含量测定  以盐酸小檗碱为

对照品，采用 HPLC 测定拐枣七中盐酸小檗碱的

含量。 

2.2  拐枣七醇提的正交试验 

根据预试验结果，固定提取溶剂为 10 倍量，

以乙醇浓度、浸泡时间、提取时间、提取次数为

考察因素，设计 4 因素 3 水平[6]的正交设计方案，

考察拐枣七提取工艺条件。根据表 1 的因素水平

对该药材进行提取，并按“2.1”项下方法分别测

定拐枣七提取物中盐酸小檗碱的含量，结果见表 2。 

2.3  正交试验结果分析 

正交试验结果的分析见表 2。由结果得知最佳

工艺为 A3B2C3D3，即 50%乙醇，浸泡 2 h，提取 3

次，每次 3 h，溶剂用量为 10 倍量。与其它因素

相比，提取时间因素的影响不大，所以综合考虑

各因素，选择的最佳工艺为 70%乙醇、浸泡 2 h、

提取 3 次、每次 1 h、溶剂用量为 10 倍量。 
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2.4  上样液的制备 

根据“2.3”项下的最佳提取工艺制备提取液，

滤过，滤液减压回收至干浸膏，加入 10 倍量的 2%

盐酸溶液使干浸膏溶解，酸水液离心，取上清液

作为上样液。 

表 1  因素水平表 

Tab 1  Level of factors 
因素 

水平 

乙醇浓度 

A/% 

浸泡时间 

B/h 

提取时间 

C/h 

提取次数 

D/次 

1 95 0 1 1 

2 70 1 2 2 

3 50 2 3 3 

表 2  正交试验设计及结果 

Tab 2  Orthogonal experiment design and results 

试验号 A /% B/h C/h D/次 
盐酸小檗碱

含量/mg·g1

1 1 1 1 1 0.001 2 

2 1 2 2 2 0.001 9 

3 1 3 3 3 0.002 1 

4 2 1 2 3 0.004 5 

5 2 2 3 1 0.004 3 

6 2 3 1 2 0.003 1 

7 3 1 3 2 0.006 4 

8 3 2 1 3 0.006 5 

9 3 3 2 1 0.004 8 

Ⅰ 0.005 2 0.012 1 0.010 8 0.010 3  

Ⅱ 0.011 9 0.012 7 0.011 2 0.011 4  

Ⅲ 0.017 7 0.010 0 0.012 8 0.013 1  

R 0.012 5 0.002 7 0.002 0 0.002 8  

2.5  树脂动态吸附量的测定   

取已经处理好的不同型号的阳离子交换树脂

各 10 mL，装入层析柱中，以 1 BV·h1 的流速上样，

至流出液碘化铋钾反应呈阳性，停止上样。再用

去离子水洗去多糖，至 Molish 反应呈阴性，停止

洗脱。采用烘干法测定 10 mL 湿树脂的干重，即

可得到每克干树脂的最大吸附量。结果见表 3。由

结果可知：C008 型阳离子交换树脂吸附性能最佳，

故选择该型号树脂做进一步考察。 

2.6  解吸附剂的选择   

将动态吸附后的C008型阳离子交换树脂进行

动态洗脱，测定动态洗脱量以选择洗脱溶剂。本

文比较了不同比例的乙醇-氨水解吸体系，考察氨

水浓度为 2%，4%，6%，8%，10%，流速为 1.5 BV·h1

时洗脱剂的洗脱率，结果洗脱率分别为 11.34%，

13.81%，11.74%，15.69%，12.05%。由结果可知，

8%氨水乙醇的洗脱率最高，但和 4%的氨水乙醇的

洗脱率接近，所以综合考虑试剂消耗等因素，选

择 4%氨水乙醇作为洗脱溶剂。 

表 3  1 g 干树脂的最大吸附量 

Tab 3  The maximum adsorption capacity of 1 g dry resin 

树脂型号 
10 mL 树脂 

的干重/g 

10 mL 树脂的 

最大吸附量/g 

1 g 干树脂最大

吸附量/g 

001×7  5.45 2.58 0.47 

C004  6.38 3.46 0.54 

C008  6.67 4.33 0.65 

LS-12 10.00 1.89 0.19 

LSD001  7.89 1.58 0.20 

2.7  不同型号树脂吸附量中盐酸小檗碱的含量   

取“2.5”项下已经吸附好的 5 种阳离子交换

树脂，按“2.6”项下所选择的洗脱剂进行洗脱，

洗脱液减压回收得浸膏。按“2.1”项下进行盐酸

小檗碱含量的测定，测定结果见表 4。结果表明：

C008 型阳离子交换树脂中吸附的盐酸小檗碱的含

量最高，进一步证明了 C008 型阳离子交换树脂为

最佳树脂。 

表 4  1 g 不同型号干树脂吸附盐酸小檗碱的含量 

Tab 4  The berberine hydrochloride adsorption in 1 g 
different types dry resin 

树脂型号
进样浓度/

g.mL-1 

进样体积/ 

µL 

盐酸小檗 

碱的含量/ 

mg·g1 

1 g 树脂吸附

的盐酸小檗碱

含量/mg·g1

001×7 0.133 3 10 0.032 13 0.015 10 

C004 0.028 9 10 0.052 84 0.028 53 

C008 0.025 1 10 0.077 63 0.050 45 

LS-12 0.045 7 10 双峰 
LSD001 0.152 3 10 无 

2.8  盐酸小檗碱含量测定的方法学考察 

方法学考察结果为：盐酸小檗碱的线性回归

方程为 Y=660 986X572.24，r=0.999 6，线性范围

为 10~50 μg·mL1；精密度试验 RSD=1.70%(n=6)；

重 现 性 试 验 RSD=1.41%(n=6) ； 稳 定 性 试 验

RSD=1.17%(n=6)；加样回收率试验得平均回收率

为 123.74%，RSD=2.27%(n=6)。方法学考察结果

显示，建立的 RP-HPLC 测定盐酸小檗碱含量的方

法准确、灵敏、可靠。 

2.9  提取纯化工艺的重复性试验  

精密称取拐枣七药材粗粉 100 g，按“2.4”项

下方法制备上样液。取 C008 型阳离子交换树脂装

入层析柱中，以 1 BV·h1 的流速上样，至流出液

碘化铋钾反应呈阳性，停止上样。再用去离子水

洗去多糖，至 Molish 反应呈阴性，停止洗脱。用

4%氨水乙醇的洗脱剂洗脱，至碘化铋钾反应呈阳

性时开始收集流出液，碘化铋钾反应呈阴性时停

止收集，回收溶剂，干燥后得总生物碱浸膏为

4.17 g，得率为 4.17%，按“2.1”项测定总生物碱
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中盐酸小檗碱的含量为 0.084%。 

3  结论 

通过对 5 种阳离子交换树脂吸附率、解吸附

率的比较，确定了吸附拐枣七中总生物碱较好的

树脂为 C008 型阳离子交换树脂，并以盐酸小檗碱

的含量为参考指标，进一步确定了最合适的树脂

为 C008 型阳离子交换树脂。 

目前没有对拐枣七药材中生物碱成分的研究

报道。本实验采用盐酸小檗碱为参考指标，但是

通过实验，表明了盐酸小檗碱在拐枣七总生物碱

中的含量很低，仅占到总量 0.084%，其它生物碱

含量有待于进一步研究。 

近年来，国内研究者已广泛将阳离子交换树

脂用于生物碱的提取，取得了显著的效果[7-10]，本

实验采用阳离子交换树脂提取拐枣七中的总生物

碱，工艺较简单，成本低，将为拐枣七药材的进

一步开发研究提供了依据。 
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cis-(顺式)，trans-(反式)，o-(邻)，m-(间)，p-(对)，sec-(仲)，tert-或 t-(叔)，sym-(对称，均)，unsym-(不对称，偏)，

d-(右旋)，dl-(外消旋)，l-(左旋)、(E)-苯甲醛肟中的 E、(Z)-2-甲基-2-丁烯酸中的 Z、(R)-甘油醛中的 R、(S)-甘油-1-

甲醚中的 S 等。 

(6)化合物名称中表示与特定原子相连的符号。如 N-(与氮原子连接，大斜)，O-(与氧原子连接，大斜)，S-(与硫

原子连接，大斜)等。 

(7)化学命名中表示基团位置的-，-，-，-，稠环化合物中母体各边编号用 a，b，c 等表示。 

(8)配合物配体中的 键以及配体名称前所冠的词头 -， -均为斜体。 

(9)生物分类学中表示属名和种名的拉丁文字母。这在动物学、植物学、微生物学、中草药和病名中较为常见。 

 
 


