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雷氏盐特异沉淀法提取和分离海藻中的季铵化合物

韩丽君 符瑞文 孙汉章

中国科学院海洋研究所 青岛

青岛海洋大学

提要 采用了与季铵化合物有高度化学反应特异性的雷氏盐 四硫氰基二氨合铬酸氨 2

∏ ∏ 将季铵化合物从样品中沉淀出来

以达到提取和分离的目的 ∀分析结果表明 海藻中季铵化合物的含量很丰富 绿藻特别是浒苔

中的季铵化合物含量最高可达到 ∀
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海藻中的季铵化合物包括甜菜碱季铵化合物和

非甜菜碱季铵化合物 ∀目前已在海藻中发现了 种

甜菜碱季铵化合物和 种非甜菜碱季铵化合物及衍

生物 ∀最简单的甜菜碱季铵化合物是甘氨酸甜菜碱 ∀

非甜菜碱季铵化合物包括 胆碱 !乙酰胆碱 !丙烯酸胆

碱 !胆碱硫酸酯 !磷脂酰胆碱 ! 2三甲基酪胺 !

2三甲基酪胺硫酸酯 !泡叶胺 !三甲基胺和三甲基

氮氧化物 !牛磺酸 ! 2甲基牛磺酸 ! 2二甲基牛磺

酸和大麦芽碱等 ∀科学家目前已经发现海藻中的季铵

化合物有很好的药效活性 如 2氨基丁酸甜菜碱的

药物活性类似于乙酰胆碱 可以降低血压 刺激神经

节 抑制哺乳动物神经的肌肉传导等 ∀另外季铵化合

物也是一类和细胞激动素有类似生理活性的植物活

性组分 ∀ 农业肥料中含有一定量的甜菜碱季铵化合

物可以明显地促进植物的生长 ∀

本文采用了与季铵化合物有高度化学反应特异

性的雷氏盐将季铵化合物从样品溶液中沉淀出来 以

达到提取和分离的目的 ∀在得到总的季铵化合物的含

量之后将沉淀转化为可溶性的硝酸盐溶液 用标定好

的 溶液进行滴定的方法获得甜菜碱季铵化合

物的含量 ∀最后用差减法获得非甜菜碱季铵化合物的

含量≈ ∀试验表明这种提取和分离的方法是一种简单

可行的分离方法对季铵化合物的工业化利用将有很

好的潜在应用价值 ∀

材料

实验所使用的新鲜海藻于 年 ∗ 月在青

岛八大关和太平角海滨采集 ∀新鲜海带样品是

年 月在市场购买的 同时购买的新鲜海带用海水冲

洗干净后立即直接在阳光下晾干 塑料袋密封后作为

海带的干样品 表 ∀所有的新鲜海藻用干净的海

水冲洗数遍后 除去海藻表面的附生动植物及杂质

再用滤纸将海藻的表层水份吸干 在精确测定水份后

直接称取一定重量的新鲜海藻进行后续分析 ∀
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表 1  海藻的种类 !采集的时间和地点

Ταβ .1  Σπεχιεσ οφ σεαωεεδ ανδ χολλεχτεδ τιµε ανδ σιτε

海藻种类
采集时间

年 月
采集地点

石莼 Υλϖα λαχτυχα 太平角

浒苔 Εντεροµ ορπηα προλιφερα 太平角

鸡毛菜 Πτεροχλαδια χαπιλλαχεα 太平角

多管藻 Πολψσιπηονια υρχεολατα 太平角

海黍子 Σαργασσυ µ µιψαβει 太平角

鼠尾藻 Σ . τηυνβεργιι 太平角

海带 Λαµιναρια ϕαπονιχα 市场购买

海带 Λ . ϕαπονιχα (干) 市场购买后晒干



≥ ∂

方法

季胺化合物的提取

新鲜海藻 同种海藻另备一份准确计算出

水分 切碎后加入无水乙醇至乙醇浓度约为 用

打浆机破碎 萃取 后抽滤得萃取液 两次洗涤滤

渣后合并滤液 ∀萃取液用旋转蒸发仪除去大量的水

分 !乙醇 !色素以及大量贴壁的胶状物 ∀将残留的浑

浊液包括大量析出的盐分进行抽滤 , 得到澄清的粗

提液 ∀

季胺化合物的纯化

柱径为 的阳离子树脂首先进行前处理

处理方法略 最终备好阳离子柱的 为 ∀

上述的粗提液以 滴 的速度过阳离子树脂后

用 氨水洗脱 ∀氨水洗脱液减压浓缩至

干后再溶于水 ,得到纯化的季铵化合物溶液备用 ∀

结果和讨论

季铵化合物的定性检测

海 藻 中 的 季 铵 化 合 物 均 为 德 尔 根 多 夫

⁄ χ 阳性化合物 , 与德尔根多夫试剂反应

呈阳性显色 ,产生褐色沉淀 ∀沉淀的多少可以定性反

应海藻中季铵化合物的存在和数量的相对比较 ∀

纯化的季铵化合物样品加入几滴德尔根多夫试剂后

产生的沉淀结果如图 所示 ∀

图 不同海藻对德尔根多夫试剂阳性反应产生的沉淀

分别代表海藻的种类 :浒苔 !鸡毛菜 !海黍子和海带

ƒ ° ∏

⁄ χ

季铵化合物的分离提取

雷氏盐与季铵基团的反应具有高度的特异性

形成雷纳克酸季铵化合物沉淀 沉淀包括甜菜碱季

铵化合物和非甜菜碱季铵化合物 ∀在 为 的酸

性 用浓盐酸酸化 环境中有利于雷纳克酸季铵化合

物的形成 并可以避免葫芦巴碱 !龙虾肌碱 !蓓豆甜

菜碱 ! 脯氨酸甜菜碱和反 2 2羟基脯氨酸甜菜碱这几

种甜菜碱季铵化合物自身形成内盐 ∀为了使沉淀反

应能最大程度的进行采用了饱和的雷氏盐溶液并且

在冰水浴中进行 ∀形成的沉淀再用丙酮 2水溶液 Β

ϖ/ ϖ 将其溶解 然后减压浓缩并冷冻干燥 获得季

铵化合物的干重百分含量结果见表 ∀

甜菜碱季胺化合物的定量分析

上述形成的雷纳克酸季铵化合物沉淀用丙酮水

溶液溶解后在加入硝酸根将雷纳克酸季铵化合物转

化为可溶性的硝酸季铵化合物溶液 在 为 的条

件下用标定好的 溶液滴定 ∀虽然雷纳克酸沉淀

包括非甜菜碱季铵化合物 但由于它们没有羧基或

磺酸基 如牛磺酸甜菜碱等 加之酸性较弱 因此滴

定的结果为甜菜碱季铵化合物 ∀分析测定结果见表

∀

由于季铵化合物的多样性和获得标准物的困难

性 对计算出来的甜菜碱季铵化合物的浓度

按分布最广泛 ! 含量最高的甘氨酸甜菜碱季铵化合

物的分子量估算海藻中甜菜碱季铵化合物的最低湿

重百分含量 再根据海藻的水分计算出甜菜碱季铵

化合物的干重百分含量 ∀

分析结果可以明显地看出海藻中季铵化合物的

含量很丰富 ∀绿藻 特别是浒苔中的季铵化合物含量

表 2  海藻中的季胺化合物含量(均为干重

Ταβ .2  Τηεχοντεντσοφ θυατερναρψαµ µονιυµ χοµ πουνδσιν

σεαωεεδσ (

海藻种类
季胺化合物

含量

甜菜碱季胺化

合物含量

非甜菜碱季胺

化合物含量

石莼      

浒苔      

鸡毛菜      

多管藻      

海黍子      

鼠尾藻      

海藻      
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最高达可到 ∀这个分析结果对开发利用海藻

中的季铵化合物是非常有意义的 ∀
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渤海最大的临产光 捕获记录

ΡΕΧΟΡ ∆ ΟΦ ΤΗΕ ΛΑΡ ΓΕΣΤ ΠΑΡ2
ΤΥΡΙΕΝΤ ∆ασψατισ λαεϖιγατυσ ΧΑΥΓ ΗΤ

ΙΝ ΤΗΕ ΒΟΗΑΙ ΣΕΑ

光 ∆ασψατισλαεϖιγατυσ ≤ ∏

属软骨鱼鲷 !鲼形目 ! 科 ! 属 体

扁平 体盘大 亚斜方形 其宽为长

的 ∗ 倍 吻端尖突 眼径稍

大于喷水孔或相等 口小 平横 口

底中部具乳突 个 牙细小 铺石状

排列 腹鳍近长方形 尾长 约为头

和躯干长的 ∗ 倍 体完全光

滑 背面灰褐带黄色 腹面白色 胸

鳍和腹鳍边缘区灰褐带黄色 分布

于渤 !黄 !东海 ∀其个体大小一般为

体盘长 ∗ ∀

年 月 日 中国科学

院海洋研究所进行渤海鱼类资源调

查时 在渤海湾口 β χ β χ

∞ 水深 处用双船底层拖网捕

上 尾活的临产光 其体盘长达

体重达 是迄今为止

所见的最大个体 ∀该鱼捕获后仰卧

甲板上 作者见其腹部鼓起 便用脚

掌踏它一下 ∀于是 它的腹部使劲收

缩 不一会从泄殖孔产出一尾幼仔

形似成体 尾较短 个体小 体盘长

约 ∗ ∀腹部继续收缩 过七 !八

秒钟又产出一尾 这样一连产了

尾 ∀此时 这个母体显得精疲力尽

无力收缩腹部 停产了 ∀作者为探明

此鱼究竟怀了几尾幼仔 接着便解

剖其腹部打开泄殖腔 观察到其中

尚留存 尾 ∀继而又打开其胃囊 见

有 个约 体长的口虾蛄残

体 ∀由此可见 光 最大体盘长记录

已达 最大体重记录已达

∀光 在渤海产仔的时间是

秋末 产仔地点是渤海湾口附近 其

母体怀仔可达 尾 光 营底

栖生物食性 ∀
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