
中草药  Chinese Traditional and Herbal Drugs  第 42 卷 第 11 期 2011 年 11 月 

   

·2240· 

聚酰胺树脂纯化油菜花粉黄酮部位工艺研究 

杨必成 1，刘  海 2，杨义芳 1*，黄春跃 1，金丽丽 1，刘征宇 3，蒋贝妮 Δ 
1. 上海医药工业研究院，上海  200240 
2. 赣南医学院药学院，江西 赣州  341000 
3. 南昌大学医学院，江西 南昌 330000 

摘  要：目的  研究聚酰胺树脂精制纯化油菜花粉抗前列腺增生黄酮部位工艺及参数。方法  以总黄酮质量分数为考察指标，

通过不同条件下聚酰胺树脂对油菜花粉黄酮静态和动态吸附与解吸特性的研究，确定聚酰胺树脂对油菜花粉抗前列腺增生黄

酮部位的 佳精制工艺；采用优选的 佳精制工艺对油菜花粉黄酮粗提物进行多次精制，得到高质量分数的油菜花粉抗前列

腺增生的黄酮部位。结果  在室温和 pH 值为 10.0，油菜花粉黄酮粗提物质量浓度为 8 mg/mL 时，以 80%乙醇 1.5 mL/min
体积流量洗脱效果 佳。结论  油菜花粉黄酮粗提物经过聚酰胺树脂精制纯化后黄酮的质量分数由粗品的 24.65%提高到

74.90%，提高了 2.03 倍，说明聚酰胺树脂精制纯化油菜花粉抗前列腺增生黄酮部位是可行的。 
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油菜花粉是十字花科植物油菜 Brassica 
campestris L.的雄性配子体，不仅含有丰富的营养

成分，而且还含有许多与生命科学有关的药效成分。

国内外临床实践均证明花粉具有良好的治疗前列腺

疾病的作用[1-2]。以油菜花粉为原料的普乐安片（前

列康）是由天然植物油菜花粉直接入药，是未经任

何提取纯化的粗制剂，疗效确切[3]，无明显不良反

应报道，但其具有剂量大、疗程长、见效慢的缺点。

为开发出高效低毒的抗前列腺增生的油菜花粉制

剂，本课题组以炎症和丙酸睾丸素诱导的大鼠前列

腺增生为药理筛选模型，以阿司匹林、舍尼通和前

列康为阳性对照，以小鼠耳肿胀、大鼠足跖肿胀、

前列腺脏器指数和前列腺增生组织学变化（间质水

肿、间质充血、炎细胞浸润、纤维组织增生）对油

菜花粉进行筛选，确定了油菜花粉黄酮部位为油菜

花粉抗前列腺增生活性部位，油菜花粉中的黄酮类

化合物具有明显抑制前列腺特异性抗原（prostate- 
specific antigen，PSA）的分泌和抑制 5α-还原酶活

性等作用，为油菜花粉抗前列腺增生的有效成分和

药效物质基础[4]。 
聚酰胺树脂是由酰胺聚合而成的一类高分子物

质，它对黄酮类化合物具有较强的吸附性能，主要

通过氢键和范德华力吸附[5]。本实验采用聚酰胺树

脂精制纯化油菜花粉黄酮粗提物，通过不同条件下

聚酰胺树脂对油菜花粉黄酮静态和动态吸附与解吸

特性的研究，确定聚酰胺树脂对油菜花粉抗前列腺

增生黄酮部位的 佳精制工艺，为开发抗前列腺增

生的油菜花粉制剂提供理论参考。 
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1  仪器与材料 
UV—2500（PC）S 可见紫外分光光度计（日本

岛津公司）；电子分析天平（1/100 000）为 Sartorius
公司产品；Waters 515 HPLC 泵；Waters 2487 紫外

检测器；HS 色谱数据工作站 V4.0＋；R502B 旋转

蒸发器（上海申生科技有限公司）；ZHWY—3112B
恒温摇瓶机（上海乔跃电子有限公司）；BT01—100
恒流泵（保定兰格恒流泵有限公司）；BS—100A 自

动部分收集器（上海沪西分析仪器厂）；PHB—1 便

携式 pH 计（上海三信仪表厂）。芦丁对照品（批号

100080-200306，中国药品生物制品检定所）；油菜

花粉由安徽省宣城市百康蜂业提供，经江苏省中国

科学院植物研究所舒濮研究员利用电子显微鉴定为

油菜花粉；聚酰胺吸附树脂（80～100 目）浙江台

州市路桥四甲生化塑料厂；其他试剂为分析纯。 
2  方法与结果 
2.1  UV 法测定油菜花粉总黄酮[6] 

精密称取芦丁对照品 20.4 mg，置 100 mL 量瓶

中，加 95%乙醇置水浴上微热使溶解，放冷，加 95%
乙醇稀释至刻度，摇匀。即得 0.204 mg/mL 芦丁对

照品溶液。精密吸取芦丁对照品溶液 0.0、1.0、2.0、
3.0、4.0、5.0、6.0 mL，分别置 25 mL 量瓶中，加

入 30%乙醇 10 mL，5%亚硝酸钠 0.7 mL，5 min 后

加入 10%硝酸铝 0.7 mL，6 min 后加入 10%氢氧化

钠 5 mL，用 30%乙醇定容至 25 mL，摇匀，静置

20 min。以水作参比，在 510 nm 波长处测定吸光度

（A）值。以 A 值（Y）为纵坐标，质量浓度（X）为

横坐标进行线性回归，得回归方程 Y＝0.011 X＋
0.038 6，r＝0.999 0；表明芦丁在 8.16～48.96 μg/mL
线性关系良好。 
2.2  聚酰胺树脂的活化处理[7] 

称取一定量的聚酰胺树脂，过 60 目筛。将树脂

充分淋洗，用蒸馏水浸泡 24 h。将聚酰胺树脂滤过，

并用蒸馏水反复冲洗。将泡好的聚酰胺树脂装入长

度约为 50 cm、直径约为 4.2 cm 清洗干净的玻璃色

谱柱中。装好后加入 2 mol/L 氢氧化钠溶液 100 mL，
浸泡 4 h，并用蒸馏水洗至中性；然后用 4 mol/L 盐

酸 300 mL 浸泡 8 h，并用蒸馏水洗至中性； 后用

80%乙醇 400 mL 浸泡 10 h，并用蒸馏水洗至无醇味

为止，备用。 
2.3  不同条件下聚酰胺树脂静态吸附与解吸特性

研究 
2.3.1  温度对聚酰胺树脂静态吸附性能的影响  称

取 12 份活化的聚酰胺树脂各 0.5 g，精密称定，分

别加入具塞三角瓶中。再加入 348.64 μg/mL 油菜花

粉黄酮粗提物溶液 6.5 mL，然后分别在 25、28、30、
37 ℃下恒温振荡（180 r/min，每组 3 个重复）12 h
后收集 3 mL 上清液，取上清液 1.0 mL 按标准曲线

的制备方法测定 A 值。根据回归方程计算上清液中

的总黄酮质量浓度，计算吸附量和吸附率，并对同

组处理取平均值。结果见表 1，温度对聚酰胺树脂

的静态吸附性能有一定影响，但不同温度下的溶液

的 A 值差别不大，所以采用室温作为聚酰胺树脂吸

附时的环境温度。 
Q＝（C0－Cr）V/W 

D＝（C0－Cr）/C0 
Q 吸附量（mg/g），C0 初始质量浓度（mg/mL），Cr 剩余质

量浓度（mg/mL），V 溶液体积（mL），W 树脂质量（g），D

吸附率（%） 
 

表 1  温度对聚酰胺树脂静态吸附性能的影响 (n＝3) 
Table 1  Effect of different temperatures on static 

adsorption of polyamide resin (n = 3) 

温度/℃ 吸附量/(mg·g−1) 吸附率/% 

25 2.58 73.10 

28 2.33 72.42 

30 2.50 73.34 

37 2.61 73.10 
 
2.3.2  pH 对聚酰胺树脂静态吸附性能的影响  称
取 6 份活化的聚酰胺树脂各 0.5 g，精密称定，分别

置具塞三角瓶中，加入 348.64 μg/mL 不同 pH 值的

油菜花粉黄酮粗提物溶液 6.5 mL，25 ℃下，180 
r/min 振荡 12 h 后收集 3 mL 上清液，取上清液 1.0 
mL 按标准曲线的制备方法测定 A 值，根据回归方

程计算上清液中的总黄酮质量浓度，结果见表 2。 
 

表 2  pH 值对聚酰胺树脂静态吸附性能的影响 
Table 2  Effect of different pH values on static adsorption 

of polyamide resin 

pH 值 吸附量/(mg·g−1) 吸附率/% 

8.0 3.61 91.07 

8.5 3.55 94.38 

9.0 2.98 94.28 

9.5 3.45 94.98 

10.0 3.61 95.11 

10.5 3.29 93.65 
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随着介质 pH 值的增加，吸附率逐渐增加，但当 pH
值达到 10.5 时，吸附率明显降低。因为在碱性比较

强时容易破坏黄酮化合物的母核，所以选择介质的

pH 值在 10.0 条件下吸附油菜花粉黄酮粗提物。 
2.3.3  洗脱剂对聚酰胺树脂的静态解吸效果的影响

考虑到油菜花粉黄酮粗提物作为药品原料的安全

性，选择乙醇溶液为洗脱剂。称取 6 份活化的聚酰

胺树脂各 0.5 g，精密称定，于具塞三角瓶中，加入

348.64 μg/mL 油菜花粉黄酮粗提物溶液 6.5 mL，25 
℃恒温振荡吸附 12 h 至饱和，再分别加入水及

20%、40%、60%、80%、100%乙醇溶液 30 mL，
恒温振荡解吸 3 h 后，观察洗脱液颜色和澄清度，

取洗脱液 1.0 mL 按标准曲线的制备方法测定 A 值，

根据回归方程计算洗脱液中的总黄酮质量浓度，计

算洗脱量及解吸率。结果见表 3，100%乙醇的洗脱

能力 好，其次为 80%、60%乙醇。水的洗脱能力

差。用水及 20%、40%乙醇洗脱，洗脱液有混浊，

说明洗脱时油菜花粉黄酮粗提物中所含的杂质也被

洗脱下来。所以选择 60%、80%、100%乙醇作为洗

脱剂进行后续试验。 
 

表 3  洗脱剂对聚酰胺树脂的静态解吸的影响 
Table 3  Effect of different eluent concentrations  

on static desorption of polyamide resin 

洗脱剂 现  象 
洗脱量/

(mg·g−1)

解吸率/

% 

水 洗脱液淡黄色，有混浊， 

树脂呈土黄色 

0.22 6.28 

20%乙醇 洗脱液淡黄色，有混浊， 

树脂呈土黄色但较淡 

0.36 10.29 

40%乙醇 洗脱液微黄色，有混浊， 

树脂呈淡黄色 

0.65 18.57 

60%乙醇 洗脱液淡黄白色，微混， 

树脂呈淡黄微带白色 

1.97 56.28 

80%乙醇 洗脱液淡黄白色，比较淡， 

微混，树脂呈淡黄白色 

2.68 76.57 

100%乙醇 洗脱液白色微黄，微混， 

树脂呈白色 

3.17 90.58 

 
2.4  不同条件下聚酰胺树脂动态吸附与解吸特性

研究 
2.4.1  体积流量对聚酰胺树脂动态吸附性能的影

响  称取 0.5 g 聚酰胺树脂，以湿法装入内径为 1.2 
cm 的色谱柱中，使柱高为 10 cm；室温下采用恒流

泵控制，选择不同体积流量（1.0、1.5、2.0、2.5 
mL/min）对同一质量浓度（4 mg/mL）的油菜花粉

黄酮粗提物溶液进行上柱吸附，采用部分收集器收

集流出液，每隔一定的时间（2 min）对流出液采用

黄酮类化合物特异性显色反应盐酸-镁粉反应进行

一次饱和检验，如有饱和反应则停止吸附。计算吸

附量及吸附率，结果见表 4。体积流量在 1～2.5 
mL/min 时吸附量随体积流量的增大而下降，体积流

量过大，树脂的吸附量下降，提早泄露，并且试验

中可观察到油菜花粉黄酮粗提物在树脂上的分布未

呈明显的梯度变化，即吸附过程的稳定性差；体积

流量过小，树脂的吸附量过大，吸附时间延长，生

产效率低。考虑工作效率和吸附效果，选择吸附体

积流量 1.5 mL/min 较适当。 
 

表 4  体积流量对聚酰胺树脂动态吸附性能的影响 
Table 4  Effect of flow rate on dynamic adsorption 

of polyamide resin 

体积流量/ 

(mL·min−1) 

吸附量/ 

(mg·g−1)
吸附率/% 

达饱和时间/ 

min 

1.0 3.67 96.57 88 

1.5 2.87 75.52 46 

2.0 1.82 47.36 22 

2.5 1.66 43.68 16 
 
2.4.2  料液质量浓度对聚酰胺树脂动态吸附性能的

影响  称取 0.5 g 聚酰胺树脂，以湿法装入内径 1.2 
cm 的色谱柱中，使柱高为 10 cm；室温条件下，以

体积流量为 1.5 mL/min 对 2、4、8、12、16 mg/mL
油菜花粉黄酮粗提物溶液进行上柱，并用部分收集

器收集流出液，每隔 2 min 对流出液采用黄酮类化

合物特异性显色反应盐酸-镁粉反应进行一次饱和

检验，如有饱和反应则停止吸附。油菜花粉黄酮粗

提物溶液的质量浓度是影响聚酰胺树脂吸附性能的

重要因素之一。吸附树脂的吸附容量一般以较低质

量浓度进行较为有利。如果原液质量浓度偏高，则

泄漏点早，处理量小，树脂使用周期短，从而树脂

再生次数增多；如果原液质量浓度偏低，工作效率

降低。结果见表 5，油菜花粉黄酮粗提物溶液的质

量浓度为 2、4、8 mg/mL 时，吸附量较适宜，还观

察到，油菜花粉黄酮粗提物溶液的质量浓度为 8 
mg/mL 时，吸附过程的稳定性好，且吸附时间也较

适宜。因此，选择质量浓度为 8 mg/mL 油菜花粉黄

酮粗提物溶液作为吸附料液。 
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表 5  料液质量浓度对聚酰胺树脂动态吸附的影响 
Table 5  Effect of different concentrations of liquid 

on dynamic adsorption of polyamide resin 

质量浓度/ 

(mg·mL−1) 

吸附量/ 

(mg·g−1) 
吸附率/% 

达饱和时间/ 

min 

2 3.34 95.42 50 

4 2.93 83.71 44 

8 2.67 76.28 40 

12 2.13 60.85 32 

16 1.87 53.42 28 
 
2.4.3  洗脱剂用量对聚酰胺树脂动态解吸效果的影

响  分别将吸附油菜花粉黄酮粗提物溶液达到饱

和的树脂湿法上柱，使柱高为 10 cm，调整恒流泵

使体积流量为 1.5 mL/min，然后用 60%、80%、100%
乙醇溶液 200 mL 分别进行洗脱，比较洗脱效果。

结果见图 1。 
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管数 

 

图 1  60%、80%、100%乙醇溶液动态洗脱曲线 
Fig. 1  Dynamic elution curves of polyamide resin 

with 60%, 80%, and 100% ethanol 
 
2.5  聚酰胺树脂法精制油菜花粉黄酮结果 

取喷雾干燥的粉末用适量热水溶解后上已预处

理好的聚酰胺柱吸附，柱饱和以后停止上柱，用蒸

馏水过柱至流出液清亮为止，再用 80%乙醇过柱解

吸，收集颜色较深部分的流出液，浓缩后抽真空干

燥。对抽真空干燥所得物重复再过 2 次聚酰胺柱。

对粗品、一次柱所得物、二次柱所得物、三次柱所

得物按芦丁比色法测总黄酮质量分数。结果见表 6。 
 

表 6  树脂法精制油菜花粉黄酮粗提物结果 
Table 6  Purification of flavone crude extract from pollen 

of B. campestris by resin method 

精制次数 黄酮/% 

粗品 24.65 

1 44.76 

2 60.22 

3 74.90 
 
3  讨论 

在室温和 pH 值为 10.0，油菜花粉黄酮粗提物

质量浓度为 8 mg/mL 时，以 80%乙醇 1.5 mL/min
体积流量洗脱效果 佳。油菜花粉黄酮粗提物经过

聚酰胺树脂精制纯化后黄酮质量分数由粗品的

24.65%提高到 74.90%，提高了 2.03 倍。说明聚酰

胺树脂精制纯化油菜花粉抗前列腺增生黄酮部位是

可行的。 
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