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摘要# 目的!优化藏药砂生槐子总生物碱的纯化工艺& 方法!盐酸和氨水调节总生物碱水溶液 ZV值后$ VQJ-法
测定总生物碱 "氧化苦参碱’ 槐果碱’ 槐定碱’ 苦参碱# 含有量$ 考察 ’ 种大孔树脂 "K"("’ VQK)((’ V"(%’
M̂ G*+’ JGH*’.# 吸附和解吸附行为& 结果!V"(% 大孔树脂静态吸附量最大$ 最佳条件为上样 ZV值 "($ 上样量
’ .N "体积流量 "’ 4JI8#$ 水洗用量 / .N$ ,(!乙醇洗脱用量 "" .N "体积流量 $ .NI8#$ # 种生物碱平均洗脱率
分别为 /"S’#!’ //S%,!’ +(S%’!’ +#S$/!$ 平均含有量分别为 (S"’’ (S(/’ (S(+’ (S"’ 4:I:$ 比优化前分别
提高了 "S/,’ $(S#"’ +S,$’ ,S)’ 倍& 结论!V"(% 大孔树脂对砂生槐子总生物碱具有较强的吸附能力$ 富集效
果好&
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!!包虫病是人兽共患寄生虫病$ 已成为世界性公
共卫生问题)"* $ 在我国青海’ 新疆等地为高发区$
有上百万以上患者$ 已成为当地牧民 ,因病致贫’

因病返贫- 的重要原因之一& 目前世界卫生组织
"\V[# 推荐使用以苯并咪唑类为主的化疗药物
"如阿苯达唑)$* # 进行治疗$ 但这类药物不溶于水
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及多数有机溶剂$ 口服后胃肠道吸收相对较差$ 病
灶囊内药物浓度仅占血液浓度 "! e"(!$ 而且容
易使棘球绦虫产生耐药性$ 长期服用会引起脱发’
中毒性肝炎’ 骨髓抑制等不良反应$ 降低患者的顺
应性)%*#* &

砂生槐 B"D7"#. L""8#"#3&$.-. 又名刺柴’ 西藏
狼牙刺$ 为豆科槐属多年生矮灌木植物$ 分布于西
藏地区$ 具有极强的抗旱特性)’* $ 其多以种子入
药$ 味苦性凉$ 可消炎’ 解毒’ 催吐& 现代药理研
究表明))* $ 砂生槐子总生物碱在杀死棘球绦虫’
调节免疫力’ 抗炎’ 抗过敏等方面具有显著效果$
特别是利用中藏药多组分’ 多靶点的特性作用于棘
球绦虫$ 发挥多重功效$ 从多个角度 ,攻击- 寄
生虫$ 达到杀虫的目的& 前期已建立VQJ-法定量
检测氧化苦参碱的含有量$ 并定性鉴定槐定碱’ 苦
参碱’ 氧化槐果碱以评价砂生槐子总生物碱的质
量),* $ 而本研究旨在采用大孔树脂对其进行纯化$
为下一步制剂学研究打下基础&
EF仪器与试药
"S"!仪器!G:219C"$(( 高效液相色谱系统$ 包括
自动进样器’ 在线脱气机’ 四元梯度泵’ 柱温箱和
紫外检测器( JW*($ 高速中药粉碎机 "瑞安市百信
药机器械厂#( XH$(’ 电子分析天平 "瑞士L1CC21_*
0?21D?公司#( 旋转蒸发仪 "上海亚荣生化仪器
厂#( HVU*K循环水式真空泵 "河南巩义市予华仪
器厂#&
"S$!试药!氧化苦参碱’ 槐果碱’ 槐定碱’ 苦参
碱对照品 "南京奥多福尼生物科技有限公司$ 批
号 ’"+*($*/’ ")/%,*’$*/’ "#’’,$*##*,’ )#"*%+*
##& 磷酸氢二钠’ 磷酸二氢钠 "分析纯$ 天津市
永大化学试剂有限公司$ 批号 YK$("#(%(%’
YK$("#("", #( 大 孔 树 脂 " K"("’ VQK)((’
V"(%’ M̂ G*+’ JGH*’.$ 西安蓝晓科技有限公
司#& 甲醇为色谱纯( 乙醇为工业纯( 水为娃哈哈
矿泉水( 其他试剂均为分析纯& 砂生槐子购自西藏
林芝地区$ 经青海大学医学院杨仕斌副教授鉴定为
豆科槐属植物砂生槐 B"D7"#. L""8#"#3&$.-. 的干燥
种子& 砂生槐子总生物碱水提取液制备方法为将砂
生槐子粉碎后过 % 号筛$ 置于锥形瓶中$ 加入用氨
水调至 ZV"( 的 +(! 乙醇中$ 超声 " $(’ \’
’( <V7# 提取 " 8$ 减压回收溶剂$ 得总生物碱浸
膏$ 加入一定体积水溶液$ 超声以使其均匀分散为
淡黄色混悬液$ 即得&
GF方法与结果

$S"!含有量测定!采用本课题组前期建立的
VQJ-法)/*进行测定& 分析采用 K654?9B62-"/"$#色
谱柱 " #S) 44 m$’( 44$ % #4#( 流 动 相
(S($ 4?2IJ磷酸缓冲盐 " ZVc/# s甲醇 "’’ s
#’#( 体积流量 "S( 4JI469( 检测波长 $$( 94( 柱
温 %’ f& 结果$ 氧化苦参碱’ 槐果碱’ 槐定碱’
苦参碱分别在 (S#) e’+S((’ (S#( e’"S)(’ (S’’ e
,(S((’ (S’+ e,’S(( #:I4J范围内线性关系良好$
相关系数分别为 (S+++ +’ (S+++ +’ (S+++ +’
(S+++ /$ 加样回收率分别为 ++S+/!’ "((S%(!’
++S)+!’ "((S$(!$ # 种生物碱的含有量分别为
’+S%,’ (S++’ (S$)’ "’S%) #:I:&
$S$!砂生槐总生物碱的纯化工艺"+*"%#

$S$S"!树脂的预处理!用 (S’ 倍于树脂体积的丙
酮或甲醇浸泡 $# 8& $ .N丙酮或甲醇以 $ .NI8体
积流量通过树脂层$ 并浸泡 / e"( 8$ 再以 $ .NI8
体积流量通过树脂层至流出液加水后不浑浊$ 用水
洗净丙酮或甲醇& $.N’!盐酸溶液以# e) .NI8
体积流量通过树脂层$ 并浸泡 $ e# 8$ 再用水以同
样体积流量洗涤至出水 ZV呈中性& 树脂连续运行
时不必进行预处理$ 停运前要充分解吸$ 以水洗
净$ 并用 "(!M5-2浸泡$ 以免细菌在树脂中繁殖&
$S$S$!大孔树脂型号的筛选
$S$S$S"!静态吸附量的测定!取已处理好的大孔
树脂 "K"("’ VQK)((’ V"(%’ M̂ G*+’ JGH*’.#
装柱$ 加入砂生槐子总生物碱水溶液 "氧化苦参
碱’ 槐果碱’ 槐定碱’ 苦参碱的含有量分别为
/(S"(’ %S+$’ +S$)’ "+S)( #:I:$ 下同#$ $’ f
下振荡水浴 $# 8$ 测定吸附平衡后药液中生物碱的
含有量$ 计算静态吸附量 C$ 公式为 Cc "%( i
%&# \IL "%(为总生物碱初始质量浓度$ %&为总生
物碱&时刻质量浓度$ \为药液体积$ L为大孔树
脂质量#& 结果见表 "&

表 EF静态吸附量 %不同大孔树脂& *NH’

7%PQEF 6(%(#*%!1"&’(#".*%’%*#(#)1",!#,,)&).(R%*&"V

’"&"31&)1#.1%*NH’

成分
静态吸附量I"4:+:i"#

K"(" VQK)(( V"(% M̂ G*+ JGH*’.

氧化苦参碱 ")S,# "/S/+ $#S"+ "’S$+ "%S(+

槐果碱 (S%, (S#$ (S#" (S%’ (S%(

槐定碱 (S(/ (S(, (S(, (S(# (S(+

苦参碱 )S’% )S%/ )S+% #S+% ’S"%

总和 $%S,$ $’S,) %"S)( $(S)" "/S)"

$S$S$S$!静态吸附动力学!取已处理好的大孔树
/’"$
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脂装柱$ 加入砂生槐子总生物碱水溶液$ $’ f下
振荡水浴 $# 8$ 在规定时间点取样$ 测定生物碱的
含有量$ 计算静态吸附量 C& 以吸附时间 "&# 为
横坐标$ 静态吸附量 "C# 为纵坐标绘制静态吸附
曲线& 结果见图 "&

图 EF静态吸附曲线
L#SQEF6(%(#*%!1"&’(#".*3&+)1

由图可知$ V"(% 型大孔树脂对氧化苦参碱’
槐果碱’ 苦参碱的静态吸附量较大$ 而且对 # 种生
物碱静态吸附量的总和远大于其他 # 种$ 故其可作
为富集砂生槐子总生物碱的树脂&
$S$S%!上样液 ZV值!取已处理好的V"(% 型大孔
树脂$ 加入不同 ZV的砂生槐子总生物碱水溶液
"分别用盐酸和氨水调至所需 ZV值#$ $’ f下振
荡水浴 $# 8$ 测定药液中生物碱的含有量$ 计算
V"(% 型大孔树脂对其静态吸附量$ 结果见表 $&

表 GF静态吸附量 %不同’<值& *NH’

7%PQGF6(%(#*%!1"&’(#".*%’%*#(#)1%(!#,,)&).(’< +%/3)1

%*NH’

成分
静态吸附量I"4:+:i"#

%S( ’S( ,S( +S( "(S( ""S(
氧化苦参碱 #S#’ "(S%+ ")S%% "+S%( $$S$) "/S$%
槐果碱 (S(, (S", (S$, (S%$ (S%, (S$$
槐定碱 (S($ (S(’ (S(, (S(/ (S"( (S(,
苦参碱 "S"’ $S)+ #S$$ #S++ ’S,) #S$%
总和 ’S)+ "%S%( $(S/+ $#S)+ $/S#+ "+S$%

!!由表可知$ 随着 ZV值升高$ V"(% 型大孔树
脂对总生物碱的吸附量增加$ 但当 ZV大于 "(S(
时反而降低$ 可能是由于 ZV值过高导致生物碱溶
解度的下降& 因此$ 选择 ZV"(S( 作为最佳上样液
ZV值&
$S$S#!泄露曲线!取已处理好的 V"(% 型大孔树
脂装柱$ 加入 ZV"(S( 的砂生槐子总生物碱水溶
液$ 以 "’ 4JI8体积流量进行动态吸附$ 收集过柱
液$ 测定生物碱含有量$ 结果见图 $& 由图可知$
上样液体积为 # .N时$ 氧化苦参碱和槐定碱达到
饱和$ 而苦参碱和槐果碱在 ’ .N时达到饱和$ 故
确定最佳上样量为 ’ .N&
$S$S’!水洗用量!取已处理好的 V"(% 型大孔树

+’"$
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注! 图中氧化苦参碱含有量为原含有量的 "I"(($ 苦

参碱含有量为原含有量的 "I"(

图 GF泄露曲线
L#SQGF@)%U%S)*3&+)1

脂装柱$ 加入 ZV"(S(的砂生槐子总生物碱水溶液$
以 "’ 4JI8体积流量和 ’ .N上样量进行吸附& 待充
分吸附后$ 先以去离子水洗脱$ 再用 $( .N,(!乙
醇洗脱$ 收集洗脱液$ 浓缩$ 干燥$ 称定质量$ 测
定出膏量& 同时$ 对生物碱含有量进行检测$ 计算
损失率$ 结果见表 %&

表 HF水洗用量 %*NH’
7%PQHFD%()&*".13R’(#".%*NH’

指标 成分
水洗用量I.N

$ # / "$
损失率I! 氧化苦参碱 (S)) (S/, "S%) $S’+

槐果碱 ( (S’’ (S,/ "S""
槐定碱 (S"$ (S’$ (S/+ "S($
苦参碱 (S)/ "S$% $S’’ %S$)

出膏量I4: !% "’/S$" "$’S+/ "($S"" )/S$%
生物碱I! 氧化苦参碱 )S") /S$" "(S$) +S$%

槐果碱 %S,, ’S(% )S$+ ’S))
槐定碱 #S+) )S)" /S$) ,S#%
苦参碱 ,S+% "(S’/ "%S$$ ""S+

!!由表可知$ 采用去离子水冲洗时$ 生物碱也有
一定程度的损失$ 水洗次数越多$ 生物碱损失量越
大$ 但水洗可以提高其纯度& 当用水量从 $ .N增
加到 "$ .N时$ # 种生物碱的损失率呈上升趋势$
而其含有量在 / .N时达到最大& 因此$ 最终定洗
脱用水量为 / .N&
$S$S)!梯度洗脱曲线的绘制!取已处理好的V"(%
型大孔树脂装柱$ 加入 ZV"(S( 的砂生槐子总生物
碱水溶液$ 以 "’ 4JI8体积流量和 ’ .N上样量进
行吸附& 待充分吸附后$ 用 / .N去离子水冲洗$
再 用 # .N 乙 醇 " "(!’ %(!’ ’(!’ ,(!’
+(!# 进行洗脱$ 收集洗脱液$ 检测 # 种生物碱
的质量浓度$ 计算洗脱量 !$ 计算公式为 !c"\
""为洗脱液中生物碱的质量浓度$ \为洗脱液用
量#& 以乙醇体积分数为横坐标$ 洗脱量为纵坐标
绘制洗脱曲线 "图 %#$ 发现除槐定碱外其他 % 种

生物碱 ,(!乙醇的洗脱量最大$ 故选择 ,(!乙醇
作为洗脱剂&

注! 图中氧化苦参碱含有量为原含有量的 "I"(($ 苦参碱含有量

为原含有量的 "I"(

图 HF不同体积分数乙醇下的洗脱曲线
L#SQHF;/3(#".*3&+)1%(!#,,)&).(*".*).(&%(#".1",)(-%."/

$S$S,!乙醇洗脱用量和洗脱终点!取已处理好的
V"(% 型大孔树脂装柱$ 加入 ZV"(S( 的砂生槐子
总生物碱水溶液$ 以 "’ 4JI8 体积流量和 ’ .N上
样量进行吸附& 待充分吸附后$ 用 / .N去离子水
冲洗$ ,(!乙醇溶液动态解吸$ "S(’ $S(’ %S(
.NI8体积流量洗脱$ 每 " .N收集 " 份$ 测定 # 种
生物碱含有量$ 计算累计洗脱率 C$ 公式为 Cc9I
Om"((! "C为累计洗脱率$ 9为生物碱洗脱量总
和$ O为生物碱总含有量#& 以解析液体积为横坐
标$ 生物碱质量浓度为纵坐标绘制动态洗脱曲线
"图 ##$ 当洗脱量占上样总量的 /’!以上时$ 定
为洗脱终点结果 "图 ’#&

由图可知$ # 种生物碱在 $S( .NI8 体积流量
下洗脱效果最好$ 而且当洗脱用量为 "" .N时$ 洗
脱量占上样总量的 /(!以上&

综上所述$ 最佳工艺条件为以 V"(% 大孔树脂
进行吸附$ 加入 ZV"(S( 的砂生槐总生物碱提取
液$ 以 "’ 4JI8体积流量和 ’ .N上样量进行吸附&
待充分吸附后$ 用 / .N去离子水除杂质$ ,(!乙
醇溶液进行解吸附$ 体积流量为 $S( .NI8$ 洗脱
终点为 "" .N&
$S%!验证试验!结果见表 #&
HF讨论

本研究以氧化苦参碱’ 槐果碱’ 槐定碱和苦参
碱为考察指标$ 优选砂生槐子总生物碱的最佳纯化
工艺& 结果表明$ # 种生物碱的含有量分别为
(S"’’ (S(/’ (S(+’ (S"’ 4:I:$ 比优化前分别提
高了 "S/,’ $(S#"’ +S,$’ ,S)’ 倍$ 表明 V"(% 型
大孔树脂纯化砂生槐子总生物碱是一种可行的’ 值
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图 WF不同体积流量下的洗脱曲线
L#SQWF;/3(#".*3&+)1%(!#,,)&).(+"/3R),/"2&%()1
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图 YF不同体积流量下的累积洗脱率
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表 WF验证试验结果 %*NH’

7%PQWF8)13/(1",+)&#,#*%(#".()1(1%*NH’

成分 吸附量I4: 吸附率I! 洗脱率I! 出膏量I4: 相对含有量I! 含有量I"4:+:i"# FHKI!

氧化苦参碱 ’’S%$ +%S"/ ,/S$# ,)"S+) "#S#, (S"#
’/S$% +/S(/ /$S%) /($S() "’S$% (S"’ %S)$
’+S%+ "((S(# /#S(" /"/S"( "’S’% (S")

槐果碱 (S+# +’S(( /#S/( ,)"S+) ,S/’ (S(/
(S++ "((S(( /+S$) /($S() /S$) (S(/ %S)’
"S(" "($S(( +"S(’ /"/S"( /S#% (S(/

槐定碱 (S$# +"S%# /)S,( ,)"S+) /S)’ (S(+
(S$’ +)S"’ +"S$) /($S() +S"" (S(+ %S))
(S$) +/S(, +%S(+ /"/S"( +S$+ (S(+

苦参碱 "#S’) +#S/" +(S#, ,)"S+) "#S’’ (S"’
"’S%% ++S/( +’S$% /($S() "’S%$ (S"’ %S),
"’S)# "("S/( +,S"% /"/S"( "’S)% (S")
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得推广的纯化技术&
大孔树脂的性质参数$ 特别是极性对生物碱的

吸附和解吸有直接影响& ’ 种大孔树脂中$ K"("’
V"(% 为 非 极 性 大 孔 树 脂$ M̂ G*+’ JGH*’.’
VQK)(( 为极性大孔树脂$ 由于砂生槐子总生物碱
是在弱碱性条件下提取$ 即总生物碱以分子型存
在$ 根据相似相溶原理$ 在吸附时会选择非极性大
孔树脂& 静态吸附试验表明$ V"(% 型大孔树脂对
总生物碱具有较好的吸附能力$ 富集效果好&

上样药液的 ZV值对化合物的吸附效果至关重
要$ 根据生物碱特性$ 其在碱性条件下为分子型$
极性较小$ 可吸附在非极性大孔树脂上& 实验显
示$ 当 ZV值大于 "( 时$ 吸附率反而下降$ 这可
能是与生物碱的稳定性及在较高 ZV下树脂的稳定
性有关$ 故选择 ZV"( 作为上样液的最佳 ZV值&
同理$ 洗脱液的极性对其洗脱率至关重要$ 理论上
乙醇体积分数越大$ 其溶液的极性就越小$ 实验发
现 ,(!乙醇洗脱总生物碱的效果最好$ 而 +(!乙
醇会导致总生物碱含有量下降$ 具体原因还需作进
一步研究&
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