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摘要： 目的　 优化大孔吸附树脂纯化刺梨多酚工艺。 方法　 以吸附率、 解吸率为评价指标， 考察 ４ 种大孔吸附树脂

（ＡＤＳ⁃１７、 ＨＰＤ⁃６００、 ＡＢ⁃８、 ＮＫＡ⁃９） 的吸附、 解吸性能。 然后， 响应面法优化上样液质量浓度、 ｐＨ、 体积流量， 以

及解吸液 （乙醇） 体积分数、 ｐＨ、 体积流量。 结果 　 ＡＢ⁃８ 型大孔吸附树脂的吸附、 解吸性能最佳， 最大静态吸附

量、 解吸率分别达 ８􀆰 １１ ｍｇ ／ ｇ、 ９４􀆰 ３９％ 。 最佳吸附条件为上样液质量浓度 ０􀆰 ７ ｍｇ ／ ｍＬ， ｐＨ ５􀆰 ９， 体积流量２􀆰 ６ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
最佳解吸条件为解吸液体积分数 ６９％ ， ｐＨ ６􀆰 ３， 体积流量 ２􀆰 ７ ｍＬ ／ ｍｉｎ， 多酚回收率 ２０􀆰 ３７％ ， 含有量 ３６􀆰 ３３％ ， 是纯化

前的 ４􀆰 ９ 倍。 结论　 该方法稳定可靠， 可用于大孔吸附树脂纯化刺梨多酚工艺， 也能为该类成分后续开发利用提供技

术保证。
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　 　 多酚是一类含有羟基和苯环的极性化合物， 包

括类黄酮、 酚酸、 单宁 （水解和缩合）、 二苯乙

烯、 木质素等， 主要分布在植物的叶、 花、 果实

中， 对人体健康和营养平衡具有重要作用［１］， 在

抗炎、 抗肿瘤、 护肝、 抗氧化、 清除自由基、 抑菌

等方面具有良好的作用， 显示了广泛的应用前

景［２⁃４］。 此外， 该成分还能有效抑制活性氧及自由

基所造成的机体损伤［５］， 吸收日光中大部分 ２００ ～
３００ ｎｍ 强紫外线辐射， 起到 “紫外线过滤器” 作

用［６］。 因此， 在日本有人将植物多酚称为继第六

营养素膳食纤维之后的 “第七类营养素” ［７］。
刺梨为蔷薇科植物单瓣缫丝花 Ｒｏｓａ ｒｏｘｂｕｒｇｈｉｉ

Ｔｒａｔｔ．、 缫 丝 花 Ｒｏｓａ ｒｏｘｂｕｒｇｈｉｉ Ｔｒａｔｔ． ｆ． ｎｏｒｍａｌｉｓ
Ｒｅｈｄ． ｅｔ Ｗｉｌｓ． 的果实， 又名茨梨、 木梨子、 文先

果， 为贵州省少数民族用药［８］， 其果实营养丰富，

具有预防癌症、 抗衰老、 抗动脉粥样硬化、 抗心血

管疾病等作用［９⁃１１］， 含有多酚、 黄酮、 多糖、 三萜

等成分， 其中对黄酮、 多糖的研究相对较多［１２⁃１３］，
而对多酚的研究尚处于起步阶段， 研究表明该成分

具有较强的清除自由基等药理作用［１４⁃１５］。 为了更

好地开发利用刺梨多酚， 本实验考察 ４ 种大孔吸附

树脂对该成分的吸附和解吸性能， 以期优化纯化工

艺， 为后续相关研究奠定基础， 也有利于刺梨资

源和相关产品的深入开发利用， 提高当地经济

水平。
１　 材料

１􀆰 １　 试药　 刺梨购自香如故食品销售有限公司，
经浙江中医药大学中药资源研究所陈孔荣副教授鉴

定为单瓣缫丝花 Ｒｏｓａ ｒｏｘｂｕｒｇｈｉｉ Ｔｒａｔｔ． 的干燥果实。
乙醇 （ 国 药 集 团 化 学 试 剂 有 限 公 司， 批 号
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２０１７０３１７）； 无水碳酸钠 （宁波市化学试剂有限公

司， 批号 ２００７０７２８）； 福林酚试剂 （北京索莱宝科

技有限公司， 批号 ８１８Ｈ０１７）； 没食子酸对照品

（北 京 普 天 同 创 生 物 科 技 有 限 公 司， 批 号

１７０２２８０１）。 ＡＤＳ⁃１７、 ＨＰＤ⁃６００、 ＡＢ⁃８、 ＮＫＡ⁃９ 型

大孔吸附树脂购自沧州宝恩吸附材料科技有限公

司， 具体物理参数见表 １。

表 １　 大孔吸附树脂物理参数

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｐｈｙｓｉｃａｌ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｆｏｒ ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒｅｓｉｎｓ
型号 外观 极性 粒径 ／ ｍｍ 比表面积 ／ （ｍ２·ｇ－１） 平均孔径 ／ ｎｍ

ＡＤＳ⁃１７ 白色不透明球状 氢键 ０􀆰 ３～１􀆰 ２５ ９０～１５０ ２􀆰 ５～３􀆰 ０
ＨＰＤ⁃６００ 白色不透明球状 极性 ０􀆰 ３～１􀆰 ２ ５５０～６００ ８􀆰 ０
ＡＢ⁃８ 白色不透明球状 弱极性 ０􀆰 ３～１􀆰 ２５ ４８０～５２０ １３􀆰 ０～１４􀆰 ０
ＮＫＡ⁃９ 微黄色不透明球状 极性 ０􀆰 ３１５～１􀆰 ２５ ２５０～２９０ １５􀆰 ５～１６􀆰 ５

１􀆰 ２　 仪器　 电子天平 （常州市幸运电子设备有限

公司）； ＵＶ⁃１８００ 型紫外可见分光光度计 （日本岛

津公司）； 恒温水浴锅 （上海宜昌仪器纱筛厂）；
超声波清洗机 （宁波新艺超声设备有限公司）； 层

析柱 （１􀆰 ０ ｃｍ×１５􀆰 ０ ｃｍ）。
２　 方法及结果

２􀆰 １　 多酚提取　 干燥果实粉碎， 过 ５０ 目筛， 称取

适量粉末， 加入 １００ 倍量 ７０％ 乙醇， ２５０ Ｗ、 ３０ ℃
下超声提取 ４０ ｍｉｎ。 过滤， 浓缩， 得粗多酚浸膏。
２􀆰 ２　 多酚含有量测定

２􀆰 ２􀆰 １　 供试品溶液制备 　 取适量粗多酚转移至

１００ ｍＬ 量瓶中， 蒸馏水定容， 摇匀， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取没食子酸对照

品 １０􀆰 ０ ｍｇ， 置于 ５ ｍＬ 棕色量瓶中， 蒸馏水定容，
摇 匀， 得 ２ ｍｇ ／ ｍＬ 母 液， 蒸 馏 水 稀 释 至

０􀆰 １ ｍｇ ／ ｍＬ， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 检测波长选择 　 采用 Ｆｏｌｉｎ⁃Ｃｉｏｃａｌｔｅａｎ 法测

定多酚含有量［１６］。 吸取对照品溶液 １２０ μＬ， 置于

锡箔纸包裹不透光的 ５ ｍＬ 离心管中， 加入蒸馏水

至 ５００ μＬ 后， 再加入 ０􀆰 ５ ｍＬ 福林酚试剂， 混匀，
避光反应 ２ ｍｉｎ， 接着加入 ２ ｍＬ １０％ Ｎａ２ＣＯ３ 溶液，
最后加入 １ ｍＬ 蒸馏水， 摇匀， 置于 ４０ ℃恒温水浴

锅中暗浴 ３０ ｍｉｎ， 在 ２００～８００ ｎｍ 波长处扫描。 最

终确定， 检测波长为 ７６０ ｎｍ。
２􀆰 ２􀆰 ４　 线性关系考察 　 精密称取对照品溶液 ３０、
４０、 ６０、 ８０、 １００、 １２０、 １４０、 １６０、 １８０ μＬ， 置于

锡箔纸包裹不透光的 ５ ｍＬ 离心管中， 按 “２􀆰 ２􀆰 ３”
项下方法处理， 测定 ７６０ ｎｍ 波长处的吸光度。 以

没食子酸质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 吸光度为纵坐

标 （Ａ） 进行回归， 得到回归方程为 Ａ ＝ １５１􀆰 ７１Ｘ＋
０􀆰 ００９ ６ （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ５）， 在 ０􀆰 ４～２１􀆰 ０ μｇ ／ ｍＬ 范围

内线性关系良好。
２􀆰 ２􀆰 ５　 精密度试验　 精密吸取对照品溶液１２０ μＬ，

按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法于 ７６０ ｎｍ 波长处测定吸光

度， 连续 ６ 次， 测得其 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８％ ， 表明仪器精

密度良好。
２􀆰 ２􀆰 ６　 重复性试验 　 取同一份供试品溶液， 按

“２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法于 ７６０ ｎｍ 波长处测定吸光度，
连续 ６ 次， 测得其 ＲＳＤ 为 １􀆰 ７％ ， 表明该方法重复

性良好。
２􀆰 ２􀆰 ７　 稳定性试验　 取供试品溶液， 在 ０、 ２、 ４、
８、 １６、 ２４ ｈ 按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法于 ７６０ ｎｍ 波长

处测定吸光度， 测得其 ＲＳＤ 为 ２􀆰 ８％ ， 表明溶液在

２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ２􀆰 ８　 加样回收率试验　 取质量浓度已知的供试

品溶液 ６０ μＬ， 加入 ６０ μＬ 对照品溶液混合， 同法

制备 ６ 份， 按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法于 ７６０ ｎｍ 波长处

测定吸光度， 测得其平均加样回收率为 ９７􀆰 ６％ ，
ＲＳＤ 为 ２􀆰 ０％ 。
２􀆰 ３　 树脂性能评价

２􀆰 ３􀆰 １　 预处理　 将干净树脂用 ２ 倍量 ９５％ 乙醇浸

泡 ２４ ｈ 以除杂， 并使其充分溶胀， 然后用 ９５％ 乙

醇淋洗至淋出液无白色浑浊， 再用蒸馏水淋洗至无

醇味， 保存于蒸馏水中备用。
２􀆰 ３􀆰 ２　 静态吸附量、 解吸率的计算　 将树脂滤干，
精密称取 １􀆰 ０ ｇ 于 ２５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中。 取粗多

酚 １ ｇ， 溶于 ２００ ｍＬ 蒸馏水中， 测得其多酚质量浓

度 （Ｃ０）， 取 ５０ ｍＬ 加到含树脂的锥形瓶中， 于

３０ ℃恒温水浴锅中水浴 ２４ ｈ， 定时摇晃， 每隔一

段时间吸取上清液测定吸光度， 测得溶液中剩余多

酚质量浓度 （Ｃ１ ）， 根据式 （１） 计算静态吸附

量［１６］ （Ｑｓ 表示吸附量， Ｖ 表示粗提液体积， Ｍ 表

示树脂质量）。

Ｑｓ ＝
（Ｃ０ － Ｃ１） × Ｖ

Ｍ
（１）

　 　 然后， 将充分吸附 ２４ ｈ 的树脂取出， 过滤，
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置于 ２５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 加入 ７０％ 乙醇 ５０ ｍＬ，
于 ３０ ℃恒温水浴锅中水浴 ２４ ｈ， 定时摇晃， 每隔

一段时间吸取上清液测定吸光度， 测得溶液中剩余

多酚质量浓度 （Ｃ２ ）， 根据式 （２） 计算解吸率

（Ｄ 表示解吸率， Ｖ′表示解吸液体积， Ｑ′表示吸附

多酚量 ｇ）。

Ｄ ＝
Ｃ２ × Ｖ′

Ｑ′
（２）

　 　 由图 １ 可知， ４ 种大孔吸附树脂均可在短时间

吸附大量多酚， 并且在吸附时间 ８ ｈ 时基本达到平

衡， 其中 ＡＢ⁃８ 型吸附量最大 （８􀆰 １９ ｍｇ ／ ｇ）， 其次

是 ＨＰＤ⁃６００ 型 （ ７􀆰 ８７ ｍｇ ／ ｇ ）、 ＮＫＡ⁃９ 型

（６􀆰 ６９ ｍｇ ／ ｇ）， ＡＤＳ⁃１７ 型最小 （４􀆰 １７ ｍｇ ／ ｇ）； ４ 种

大孔吸附树脂在解吸初期均具有较大的解吸速率，
并且在 ２ ｈ 时基本达到平衡。 其中 ＡＢ⁃８ 型解吸率

最大 （９１􀆰 ４７％ ）， 其次是 ＡＤＳ⁃１７ 型 （８７􀆰 ５５％ ），
ＮＫＡ⁃９ 型、 ＨＰＤ⁃６００ 型较小 （７１􀆰 ７８％ 、 ６３􀆰 ７２％ ）。
综上所述， ＡＢ⁃８ 型大孔吸附树脂不仅能在短时间

内吸附大量多酚， 而且解吸率高， 解吸速度快， 故

选择其作进一步研究。
接着， 称取 ５ ｇ 树脂装柱， 取 ０􀆰 ８ ｍｇ ／ ｍＬ 多酚

粗提液， 以 ２ ｍＬ ／ ｍｉｎ 体积流量过树脂柱， 分段收

集流出液， 每 １０ ｍＬ 为 １ 份， 共收集 ３０ 份， 测定

各份流出液中多酚质量浓度， 以其质量浓度为上样

液质量浓度的 １０％ 作为泄露点， １００％ 作为饱和

点［１７］。 再称取 ５ ｇ 树脂充分吸附 １ ｈ， ７０％ 乙醇以

２ ｍＬ ／ ｍｉｎ 体积流量解吸， 分段收集流出液， 每

１０ ｍＬ为 １ 份， 共收集 ２０ 份， 测定各份流出液中多

酚质量浓度。
由表 ２ 可知， 随着上样液体积流量增大， 流出

液中多酚含有量符合 “ Ｓ” 型增长趋势［１８］， 流出

　 　 　

图 １　 大孔吸附树脂吸附、 解吸曲线

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ ａｎｄ ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅｓ ｆｏｒ ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓ
ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒｅｓｉｎｓ

６０ ｍＬ 时， 流出液中多酚质量浓度为 ０􀆰 ０８ ｍｇ ／ ｍＬ，
到 达 泄 露 点； ２００ ｍＬ 时， 其 质 量 浓 度 为

０􀆰 ７９ ｍｇ ／ ｍＬ， 与原溶液基本一致， 到达饱和点，
故确定上样量为 ２００ ｍＬ。 在解吸初始阶段， 吸附

在大孔树脂上的多酚即大量吸出， 解吸液体积为

２０ ｍＬ 时， 流 出 液 中 多 酚 质 量 浓 度 达 到

２􀆰 ８５ ｍｇ ／ ｍＬ； ４０ ｍＬ 时， 其质量浓度达到最大值

５􀆰 ８７ ｍｇ ／ ｍＬ； 随着体积进一步增加， 其质量浓度

开始下降， 在 １６０ ｍＬ 时仅为 ０􀆰 １０ ｍｇ ／ ｍＬ， 可认为

解吸基本完成， 故确定解吸液体积为 １６０ ｍＬ。

表 ２　 曲线泄露、 解吸液体积

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｌｅａｋａｇｅ ａｎｄ ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｖｏｌｕｍｅｓ ｏｆ ｃｕｒｖｅｓ
吸附曲线

泄露体积 ／ ｍＬ ０ ３０ ６０ ９０ １２０ １５０ １８０ ２１０ ２４０
多酚 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１） ０ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ０８ ０􀆰 １９ ０􀆰 ３４ ０􀆰 ６７ ０􀆰 ７７ ０􀆰 ７９ ０􀆰 １７

解吸曲线

解吸液体积 ／ ｍＬ ０ ２０ ４０ ６０ ８０ １００ １２０ １４０ １６０
多酚 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１） ０ ２􀆰 ８５ ５􀆰 ８７ ２􀆰 １７ １􀆰 ０８ ０􀆰 ４９ ０􀆰 １４ ０􀆰 １１ ０􀆰 １０

２􀆰 ４　 吸附单因素试验　 固定相应因素不变， 考察

上样液体积流量 （１、 ２、 ３、 ４、 ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ）、 质量

浓度 （ ０􀆰 ６、 ０􀆰 ７、 ０􀆰 ８、 ０􀆰 ９、 １􀆰 ０ ｍｇ ／ ｍＬ ）、 ｐＨ
（４、 ５、 ６、 ７、 ８） 对吸附量的影响。

由图 ２Ａ 可知， 上样液体积流量为 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ
时吸附量最大， 达到 ８􀆰 １７ ｍｇ ／ ｇ； 其体积流量逐渐

增大时， 吸附量随之减小， 在大于 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ 时更

显著。 上样液体积流量过大时， 多酚尚未被树脂吸

附即流出， 导致吸附量较小； 过小时， 会导致操作

时间过长， 增加成本， 而且在 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ 时吸附量

仍在 ７ ｍｇ ／ ｇ 以上， 故选择其作为响应面水平。
由 图 ２Ｂ 可 知， 上 样 液 质 量 浓 度 低 于

８１
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０􀆰 ８ ｍｇ ／ ｍＬ时， 吸附量随着其增大而显著提高； 大

于 ０􀆰 ８ ｍｇ ／ ｍＬ 时， 吸附量趋于平稳， 在 １ ｍｇ ／ ｍＬ
时达到最大值 ８􀆰 １６ ｍｇ ／ ｇ， 之后有下降趋势。 上样

液质量浓度过低时， 溶液中多酚尚未与树脂充分接

触即吸出， 从而造成漏液现象； 过高时， 溶液中杂

质增多， 与多酚产生竞争关系， 导致吸附量较小，
同时可能会生成沉淀， 故选择 ０􀆰 ８ ｍｇ ／ ｍＬ 作为响

应面水平。
由图 ２Ｃ 可知， 吸附量随着 ｐＨ 升高而增大，

在 ６ 时达到最大值 ８􀆰 １７ ｍｇ ／ ｇ， 之后随着 ｐＨ 进一

步升高而呈现降低趋势。 多酚以酚酸类为主， 故溶

液具有一定酸性， 而 ｐＨ 高低会引起多酚存在形式

的变化， 即在酸性条件下有利于大孔吸附树脂对该

成分的吸附。 经测定， 上样液 ｐＨ 为 ５􀆰 ９， 与最大

吸附效果下 ｐＨ ６ 相近， 故选择不作调节的上样液

作为响应面水平。

图 ２　 吸附单因素试验结果

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｉｎｇｌｅ ｆａｃｔｏｒ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ

２􀆰 ５　 解吸单因素试验　 固定相应因素不变， 考察

解吸 液 （ 乙 醇 ） 体 积 流 量 （ １、 ２、 ３、 ４、
５ ｍＬ ／ ｍｉｎ）、 体积分数 （５０％ 、 ６０％ 、 ７０％ 、 ８０％ 、

９０％ ）、 ｐＨ （４、 ５、 ６、 ７、 ８） 对解吸率的影响。
由图 ３Ａ 可知， 随着解吸液体积流量增大， 解

吸 率 逐 渐 降 低， １ ｍＬ ／ ｍｉｎ 时 为 ９２􀆰 １４％ ， 而

５ ｍＬ ／ ｍｉｎ时仅为 ８０􀆰 １５％ ， 这可能是因为解吸液体

积流量较大时， 它与大孔吸附树脂的接触时间较

短， 导致多酚无法从大孔吸附树脂中充分解吸出

来， 最终造成解吸率降低， 但体积流量过低会造成

时间、 成本大幅上升。 由于解吸液体积流量为

３ ｍＬ ／ ｍｉｎ时， 解吸率仍能达到 ８５％ 以上， 故选择

其作为响应面水平。
由图 ３Ｂ 可知， 解吸液体积分数低于 ７０％ 时，

解吸率随着其增大而提高， 在 ７０％ 时达到最大值

９２􀆰 ５１％ ， 但之后随着其体积分数进一步增大反而

减小， 在 ９０％ 时仅为 ７９􀆰 １４％ ， 故选择 ７０％ 作为响

应面水平。
由图 ３Ｃ 可知， 解吸液 ｐＨ 小于 ６ 时， 随着其

增大解吸率提高， 在 ６ 时达到最大值 ９３􀆰 １２％ ； ｐＨ
大于 ６ 时， 解吸率随着其增大反而降低， 这可能与

多酚呈酸性有关， 故选择 ６ 作为响应面水平。

图 ３　 解吸单因素试验结果

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｉｎｇｌｅ ｆａｃｔｏｒ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ

２􀆰 ６　 响应面法优化　 依据中心组合试验设计原理，
９１
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通过 Ｄｅｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ 软件， 选择上样液体积流量

（Ａ１）、 上样液质量浓度 （Ｂ１）、 上样液 ｐＨ （Ｃ１）
作为影响因素， 吸附量作为评价指标； 选择解吸液

体积流量 （Ａ２）、 解吸液体积分数 （Ｂ２）、 解吸液

ｐＨ （Ｃ２） 作为影响因素， 解吸率作为评价指标。
因素水平见表 ３。

表 ３　 因素水平

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌｓ

水平

吸附 解吸

Ａ１ 上样液体积流量 ／
（ｍＬ·ｍｉｎ－１）

Ｂ１ 上样液 ／
（ｍｇ·ｍＬ－１）

Ｃ１ 上样液 ｐＨ
Ａ２ 解吸液体积流量 ／

（ｍＬ·ｍｉｎ－１）
Ｂ２ 解吸液 ／

％
Ｃ２ 解吸液 ｐＨ

－１ １ ０􀆰 ４ ４ １ ５０ ４

０ ３ ０􀆰 ８ ６ ３ ７０ ６

１ ５ １􀆰 ２ ８ ５ ９０ ８

　 　 在单因素试验基础上， 通过 Ｄｅｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ 软件

设计 ３ 因素 ３ 水平共 １７ 个试验点， 结果见表 ４， 得

到吸附量 （Ｙ１） 回归方程为 Ｙ１ ＝ ８􀆰 １７ － ０􀆰 ０２５Ａ１ －
０􀆰 ０８６Ｂ１－０􀆰 ３４Ｃ１ －０􀆰 ０１０Ａ１Ｂ１ ＋０􀆰 １３Ａ１Ｃ１ ＋０􀆰 ０７７Ｂ１Ｃ１ －
０􀆰 １４Ａ２

１－０􀆰 ２５Ｂ２
１－０􀆰 ９３Ｃ２

１， 解吸率 （Ｙ２） 回归方程为

Ｙ２ ＝ ９２􀆰 ９５ － ２􀆰 ６６Ａ２ － ０􀆰 ８１Ｂ２ ＋ １􀆰 １０Ｃ２ － １􀆰 ５１Ａ２Ｂ２ －
１􀆰 １９Ａ２Ｃ２＋２􀆰 １８Ｂ２Ｃ２ －８􀆰 ９５Ａ２

２ －４􀆰 １１Ｂ２
２ －３􀆰 ８９Ｃ２

２， 方

差分析见表 ５。 由表可知， 吸附模型显著 （ Ｐ ＜

０􀆰 ０５）， 准确性和通用性良好 （ Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９３７ ９，
Ｒ２

ａｄｊ ＝ ０􀆰 ８５８ ０）， 各因素影响程度依次为上样液 ｐＨ
（Ｃ１） ＞上样液质量浓度 （Ｂ１） ＞上样液体积流量

（Ａ１）； 解吸模型显著 （Ｐ＜０􀆰 ０５）， 失拟度不显著

（Ｐ＞０􀆰 ０５）， 准确性和通用性良好 （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９５ ６，
Ｒ２

ａｄｊ ＝ ０􀆰 ９９０ ０）， 各因素影响程度依次为解吸液体

积流量 （Ａ２） ＞解吸液 ｐＨ （Ｃ２） ＞解吸液质量浓

度 （Ｂ２）。
表 ４　 试验设计及结果

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｄｅｓｉｇｎ ａｎｄ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｅｓｔｓ

试验号

吸附 解吸

Ａ１ 上样液体积分数 ／
（ｍＬ·ｍｉｎ－１）

Ｂ１ 上样液 ／
（ｍｇ·ｍＬ－１）

Ｃ１ 上样液 ｐＨ
Ｙ１吸附量 ／
（ｍｇ·ｍＬ－１）

Ａ２解吸液体积流量 ／
（ｍＬ·ｍｉｎ－１）

Ｂ２解吸液 ／
％

Ｃ２解吸

液 ｐＨ
Ｙ２解吸率 ／

％
１ １ ０􀆰 ４ ６ ７􀆰 ９１ １ ５０ ６ ８２􀆰 １４
２ ５ ０􀆰 ４ ６ ７􀆰 ８５ ５ ５０ ６ ７９􀆰 ３３
３ １ １􀆰 ２ ６ ７􀆰 ７３ １ ９０ ６ ８３􀆰 ４８
４ ５ １􀆰 ２ ６ ７􀆰 ６３ ５ ９０ ６ ７４􀆰 ６４
５ １ ０􀆰 ８ ４ ７􀆰 ５５ １ ７０ ４ ８０􀆰 ４１
６ ５ ０􀆰 ８ ４ ７􀆰 ２７ ５ ７０ ４ ７７􀆰 ９７
７ １ ０􀆰 ８ ８ ６􀆰 ６７ １ ７０ ８ ８４􀆰 ６２
８ ５ ０􀆰 ８ ８ ６􀆰 ９１ ５ ７０ ８ ７７􀆰 ４４
９ ３ ０􀆰 ４ ４ ７􀆰 ５２ ３ ５０ ４ ８６􀆰 ６５
１０ ３ １􀆰 ２ ４ ７􀆰 ２２ ３ ９０ ４ ８０􀆰 ７
１１ ３ ０􀆰 ４ ８ ６􀆰 ６１ ３ ５０ ８ ８４􀆰 ８４
１２ ３ １􀆰 ２ ８ ６􀆰 ６２ ３ ９０ ８ ８７􀆰 ６３
１３ ３ ０􀆰 ８ ６ ８􀆰 １７ ３ ７０ ６ ９２􀆰 ７５
１４ ３ ０􀆰 ８ ６ ８􀆰 １８ ３ ７０ ６ ９１􀆰 ８９
１５ ３ ０􀆰 ８ ６ ８􀆰 ２ ３ ７０ ６ ９３􀆰 ７６
１６ ３ ０􀆰 ８ ６ ８􀆰 １４ ３ ７０ ６ ９３􀆰 ０６
１７ ３ ０􀆰 ８ ６ ８􀆰 １７ ３ ７０ ６ ９３􀆰 ３１

　 　 响应面分析见图 ４～５， 可知最优吸附条件为上

样 液 体 积 流 量 ２􀆰 ６５ ｍＬ ／ ｍｉｎ， 质 量 浓 度

０􀆰 ７２ ｍｇ ／ ｍＬ， ｐＨ ５􀆰 ５９， 吸附量 ８􀆰 ２２ ｍｇ ／ ｇ； 最优

解吸条件为解吸液体积流量 ２􀆰 ６９ ｍＬ ／ ｍｉｎ， 体积分

数 ６９􀆰 ４％ ， ｐＨ ６􀆰 ３， 解吸率 ９３􀆰 ２６％ 。
２􀆰 ７　 验证试验　 根据响应面法结果进行修正， 最

终确 定 最 优 吸 附 条 件 为 上 样 液 体 积 流 量

２􀆰 ６ ｍＬ ／ ｍｉｎ， 质量浓度 ０􀆰 ７ ｍｇ ／ ｍＬ， ｐＨ ５􀆰 ９； 最优

解吸条件为解吸液体积流量 ２􀆰 ７ ｍＬ ／ ｍｉｎ， 体积分

数 ６９％ ， ｐＨ ６􀆰 ３， 再进行 ３ 批验证试验， 结果见表

６， 可知模型拟合效果良好， 可信度高。 同时， 多

酚回收率为 ２０􀆰 ３７％ ， 其含有量由原来的 ７􀆰 ４０％ 提

高到 ３６􀆰 ３３％ ， 是纯化前的 ４􀆰 ９ 倍。
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表 ５　 方差分析

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ
吸附 解吸

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值 来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 ５􀆰 ３ ９ ０􀆰 ５９ ２８８􀆰 ２３ ＜０􀆰 ０００ １ 模型 ６２１􀆰 ４５ ９ ６９􀆰 ０５ １７６􀆰 ４ ＜０􀆰 ０００ １
Ａ１ ５􀆰 ００×１０－３ １ ５􀆰 ００×１０－３ ２􀆰 ４５ ０􀆰 １６１ ７ Ａ２ ５６􀆰 ５５ １ ５６􀆰 ５５ １４４􀆰 ４７ ＜０􀆰 ０００ １
Ｂ１ ０􀆰 ０６ １ ０􀆰 ０６ ２９􀆰 １２ ０􀆰 ００１ Ｂ２ ５􀆰 ３ １ ５􀆰 ３ １３􀆰 ５３ ０􀆰 ００７ ９
Ｃ１ ０􀆰 ９５ １ ０􀆰 ９５ ４６２􀆰 ５８ ＜０􀆰 ０００ １ Ｃ２ ９􀆰 ６８ １ ９􀆰 ６８ ２４􀆰 ７３ ０􀆰 ００１ ６

Ａ１Ｂ１ ４􀆰 ００×１０－４ １ ４􀆰 ００×１０－４ ０􀆰 ２ ０􀆰 ６７１ ５ Ａ２Ｂ２ ９􀆰 ０９ １ ９􀆰 ０９ ２３􀆰 ２２ ０􀆰 ００１ ９
Ａ１Ｃ１ ０􀆰 ０６８ １ ０􀆰 ０６８ ３３􀆰 ０８ ０􀆰 ０００ ７ Ａ２Ｃ２ ５􀆰 ６２ １ ５􀆰 ６２ １４􀆰 ３５ ０􀆰 ００６ ８
Ｂ１Ｃ１ ０􀆰 ０２４ １ ０􀆰 ０２４ １１􀆰 ７６ ０􀆰 ０１１ Ｂ２Ｃ２ １９􀆰 １ １ １９􀆰 １ ４８􀆰 ７９ ０􀆰 ０００ ２
Ａ１

２ ０􀆰 ０８５ １ ０􀆰 ０８５ ４１􀆰 ６９ ０􀆰 ０００ ３ Ａ２
２ ３３７􀆰 ３３ １ ３３７􀆰 ３３ ８６１􀆰 ７５ ＜０􀆰 ０００ １

Ｂ１
２ ０􀆰 ２６ １ ０􀆰 ２６ １２８􀆰 ５２ ＜０􀆰 ０００ １ Ｂ２

２ ７０􀆰 ９８ １ ７０􀆰 ９８ １８１􀆰 ３２ ＜０􀆰 ０００ １
Ｃ１

２ ３􀆰 ６４ １ ３􀆰 ６４ １ ７８１􀆰 ０６ ＜０􀆰 ０００ １ Ｃ２
２ ６３􀆰 ８２ １ ６３􀆰 ８２ １６３􀆰 ０４ ＜０􀆰 ０００ １

残差 ０􀆰 ０１４ ７ ２􀆰 ０４×１０－３ — — 残差 ２􀆰 ７４ ７ ０􀆰 ３９ — —
失拟项 ０􀆰 ０１２ ３ ４􀆰 １４×１０－３ ８􀆰 ８１ ０􀆰 ０３０ ９ 失拟项 ０􀆰 ７８ ３ ０􀆰 ２６ ０􀆰 ５３ ０􀆰 ６８５ ８
纯误差 １􀆰 ８８×１０－３ ４ ４􀆰 ７０×１０－３ — — 纯误差 １􀆰 ９６ ４ ０􀆰 ４９ — —
总离差 ５􀆰 ３２ １６ — — — 总离差 ６２４􀆰 １９ １６ — — —

注： 左图均为响应面图， 右图均为等高线图

图 ４　 各因素响应面图 （吸附）
Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｐｌｏｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｆａｃｔｏｒｓ （ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ）

表 ６　 验证试验结果 （ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｔｅｓｔｓ （ｎ＝３）

指标 预测值 实测值 ＲＳＤ ／ ％
吸附量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） ８􀆰 ２２ ８􀆰 １１ １􀆰 ３
解吸率 ／ ％ ９３􀆰 ２６ ９４􀆰 ３９ １􀆰 ２

图 ５　 各因素响应面图 （解吸）
Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｐｌｏｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｆａｃｔｏｒｓ

（ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ）

３　 讨论

目前， 关于多酚纯化工艺优化的研究主要是通

过正交试验结果， 但其难以筛选出因素最佳组合；
响应面法采用多元二次回归方程来拟合因素与响应

值之间的函数关系， 通过分析回归方程来寻找最优
１２
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工艺参数， 从而解决多变量问题， 在提高药用植物

提取效率方面具有广阔的应用前景［１９⁃２０］， 故本实

验采用该方法优化大孔吸附树脂纯化刺梨多酚工

艺。 研究表明， 多酚药理活性与其纯度密切相

关［２１⁃２２］， 由于刺梨多酚在刺梨果实中的含有量较

低， 提取后粗多酚中杂质较多， 故为了加快该成分

的开发利用进程， 针对其纯化研究必不可少。 本实

验发现， 优化后该成分纯度显著提高， 进一步验证

了响应面法的优势。
刺梨为云贵高原特有的野生植物， 其适应性

强， 易栽种， 而且果实中含有大量黄酮、 维生素、
多糖等成分， 具有广阔的应用前景。 但目前对刺梨

的开发利用仅限于其果脯、 果汁， 同时刺梨多酚作

为其重要有效成分， 相关研究尚处于起步阶段， 尚

无其提取和纯化工艺报道。 本实验通过响应面法优

化大孔吸附树脂纯化刺梨多酚工艺， 确定了最佳吸

附、 解吸条件， 可有效提高提取物中该成分纯度，
为其后续药理评价奠定基础， 也给以其为原料的化

妆品、 饮料等相关产品开发提供技术保障。
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