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犖犓犃 ９大孔树脂对苹果多酚的动态吸附工艺优化
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【摘要】 为了提高对苹果多酚的分离效率，以实现工业化生产，在单因素试验得出的工艺基础上，采用响应曲

面法建立了犖犓犃 ９大孔树脂对苹果多酚（犃犘）动态吸附和动态解吸的二次多项数学模型，验证了模型的有效性。

考察了上样速率、样液质量浓度、样液狆犎值对犃犘动态吸附量以及洗脱速率、洗脱剂体积分数和洗脱剂用量对犃犘

动态解吸的影响。优化出犖犓犃 ９大孔树脂的动态吸附工艺参数为：上样速率１１０犿犔／犿犻狀，样液质量浓度２５０

犿犵／犿犔，狆犎值４８３；动态解吸工艺参数为：洗脱速率０６１犿犔／犿犻狀，洗脱剂体积分数５９４８％，洗脱剂用量

１２５７３犿犔。
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引言

苹果多酚（犪狆狆犾犲狆狅犾狔狆犺犲狀狅犾狊，简称犃犘）是苹果

次生代谢产物，是苹果中所含多元酚类物质的总称，

具有广阔的应用前景［１～３］。从苹果提取物中分离

纯化苹果多酚，大多采用传统的液 液萃取法，此法

在一定程度上可实现苹果多酚的初步分离纯化，但



操作繁琐，产品收率和纯度低，溶剂用量大，生产成



本高，环境污染严重，不适于产业化。

大孔吸附树脂是一类有机高分子聚合物吸附

剂，具有吸附量大、容易洗脱、选择性好、强度大、可

重复使用等优点，已经广泛地应用于天然植物有效

成分的提取、纯化方面［４～６］。目前，应用大孔树脂

纯化苹果多酚的研究已有报道［７～８］，但只是孤立地

考虑单因素对吸附和解吸的影响，忽略了各因素间

的交互作用。

本文在犖犓犃 ９大孔树脂吸附苹果多酚的单

因素试验研究基础上［９］，采用 犇犲狊犻犵狀犈狓狆犲狉狋７０

（犛狋犪狋犈犪狊犲犐狀犮．，犝．犛．犃．）软件中响应曲面法的

犅狅狓犅犲犺狀犽犲狀模式对影响树脂吸附和解吸的主要因

素进行研究，并优化树脂动态吸附和动态解吸工艺

条件，以期为苹果多酚的工业化生产提供科学依据。

１ 材料与方法

１１ 试验材料

苹果渣由三门峡富达果胶工业有限公司提供；

犖犓犃 ９大孔树脂购自西安电力树脂厂；所有试剂

均为分析纯。

１２ 主要仪器

犕犇犛 ６型微波消解萃取仪，上海新仪微波工

业有限公司；犜 ６型紫外可见分光光度计，北京普

析通用仪器有限公司；层析柱设备，上海沪西分析仪

器厂有限公司。

１３ 试验内容与方法

１３１ 苹果多酚的提取与测定

将干苹果渣粉碎过１４０目筛，采用文献［１０］的

微波辅助浸提工艺提取苹果多酚；苹果多酚总酚含

量采用文献［１１］的改进犉犆 福林法测定，以没食子

酸为基准物质，计算苹果多酚总酚含量，犉狅１犻狀

犆犻狅犮犪犾狋犲狌试剂参照文献［１２］方法配制。

１３２ 犖犓犃 ９大孔树脂的预处理

室温下，将犖犓犃 ９树脂用无水乙醇密封浸泡

８犺，用去离子水洗去乙醇，然后用质量分数５％

犖犪犗犎浸泡８犺，用去离子水洗至中性，再用质量分

数５％的犎犆犾浸泡８犺，去离子水洗至中性待用。

１３３ 犖犓犃 ９大孔树脂动态吸附量与解吸率

称取预处理后的犖犓犃 ９树脂３００犵，滤干水

分，湿法装入１６犮犿×５００犮犿玻璃层析柱中。按

照试验方案，将苹果多酚样品液分别通过层析柱，

进行动态吸附，直到样品液质量浓度达到０１犿犵／犿犔

时，停止上样。用少量去离子水洗去可溶性多糖等

杂质，然后采用乙醇水溶液进行洗脱。动态吸附量

和动态解吸率计算公式分别为

犇犪＝（犆０－犆１）犞／犕

犇犱＝犆２犞１／［（犆０－犆１）犞－犆３犞２］

式中 犇犪———动态吸附量，犿犵／犵

犇犱———动态解吸率，％

犆０———吸附前溶液中总多酚质量浓度，犿犵／

犿犔

犆１———吸附后样液中总多酚质量浓度，犿犵／

犿犔

犆２———解吸溶液中总多酚的质量浓度，犿犵／

犿犔

犆３———除杂用水中总多酚的质量浓度，犿犵／

犿犔

犞———供试溶液体积，犿犔

犞１———解吸溶液体积，犿犔

犞２———除杂用水体积，犿犔

犕———树脂湿质量，犵

１３４ 响应曲面法优化犖犓犃 ９大孔树脂的动态

吸附和动态解吸附条件

根据单因素试验确定的范围，将上样速率、样液

质量浓度、样液狆犎值作为动态吸附考察的３个因

素，将洗脱速率、洗脱剂体积分数、洗脱剂用量作为

动态解吸附考察的３个目标，每个因素３个水平，借

助犇犲狊犻犵狀犈狓狆犲狉狋７０软件中响应曲面设计程序的

犅狅狓犅犲犺狀犽犲狀设计，各产生１７个试验，试验因素和

水平分别见表１和表２。

表１ 犖犓犃 ９大孔树脂动态吸附条件优化因素水平

犜犪犫．１ 犈狓狆犲狉犻犿犲狀狋犪犾犳犪犮狋狅狉狊犪狀犱犾犲狏犲犾狊犻狀狅狆狋犻犿犻狕犻狀犵

犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狅犳犪犱狊狅狉狆狋犻狅狀狅犳犖犓犃 ９

水平

因素

上样速率犃

／犿犔·犿犻狀－１

样液质量浓度

犅／犿犵·犿犔－１
狆犎值犆

－１ ０５ １５ ３５

０ １０ ２０ ４５

１ １５ ２５ ５５

表２ 犖犓犃 ９大孔树脂动态解吸条件优化因素水平

犜犪犫．２ 犈狓狆犲狉犻犿犲狀狋犪犾犳犪犮狋狅狉狊犪狀犱犾犲狏犲犾狊犻狀狅狆狋犻犿犻狕犻狀犵

犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狅犳犲犾狌狋犻狅狀狅犳犖犓犃 ９

水平

因素

洗脱速率犈

／犿犔·犿犻狀－１

洗脱剂体积

分数犉／％

洗脱剂用

量犌／犿犔

－１ ０５ ５０ １００

０ １０ ６０ １２０

１ １５ ７０ １４０

１３５ 数据处理

实验数据采用犇犲狊犻犵狀犈狓狆犲狉狋７０软件内部程

序进行回归分析和方差分析。
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２ 结果与分析

２１ 犖犓犃 ９树脂动态吸附工艺条件的优化

用响应曲面法研究影响因素对犖犓犃 ９大孔

树脂动态吸附的影响，试验结果和方差分析结果分

别见表３和表４。

表３ 犖犓犃 ９大孔树脂动态吸附优化试验结果

犜犪犫．３ 犗狆狋犻犿犻狕犪狋犻狅狀狅犳犱狔狀犪犿犻犮犪犱狊狅狉狆狋犻狅狀

狅狀犖犓犃 ９狉犲狊犻狀

试验序号 犃 犅 犆 动态吸附量／犿犵·犵－１

１ ０ １ １ ２２１１

２ ０ １ －１ ２２２６

３ ０ ０ ０ １９７０

４ －１ －１ ０ １５８４

５ １ －１ ０ １６５９

６ １ ０ －１ １８２８

７ １ １ ０ ２０９２

８ －１ ０ １ １６０５

９ －１ ０ －１ １６２３

１０ ０ －１ －１ １７１１

１１ ０ －１ １ １７４８

１２ －１ １ ０ ２０３４

１３ ０ ０ ０ １９９０

１４ ０ ０ ０ １９５３

１５ １ ０ １ １８６１

１６ ０ ０ ０ １８７５

１７ ０ ０ ０ １８８６

由表４可知，上样速率和样液质量浓度对大孔

树脂的动态吸附有显著影响（狆＜００５），且以指数

形式影响动态吸附量（狆＜００５），而狆犎值在试验范

围内对动态吸附没有显著影响（狆＞００５）。对各影

响因素进行回归分析，得到最佳显著二次回归方程。

回归诊断结果表明，取得的回归方程拟合度犚２＝

０９５０１，信噪比２５１７５（＞４），表明回归方程效果良

好，完全有效。回归方程为：犇犪＝１９１９＋０７４犃＋

２３３犅－１７１犃２＋０７４犅２。

由于样液狆犎值对犖犓犃 ９大孔树脂动态吸附

影响不显著，因此不考虑样液狆犎值与上样速率和

样液质量浓度之间的关系。上样速率和样液质量浓

度对犖犓犃 ９大孔树脂动态吸附量影响的响应曲

面图如图１所示。在１５～２５犿犵／犿犔的质量浓度

范围内随样液质量浓度升高呈近似直线增强的趋

势，这种趋势几乎不受上样速率的影响。上样速率

对犖犓犃 ９大孔树脂的动态吸附的影响较为复杂，

从等高线可明显看出，上样速率为０～１２５犿犔／犿犻狀

时，动态吸附量随上样速率增加而增强，超过

１２５犿犔／犿犻狀吸附量下降，并且上样速率越高动态

吸附量下降越快，此变化受样液质量浓度的影响不

大。

表４ 犖犓犃 ９大孔树脂动态吸附量响应曲面方差分析表

犜犪犫．４ 犞犪狉犻犪狀犮犲犪狀犪犾狔狊犻狊狋犪犫犾犲犳狅狉狉犲狊狆狅狀狊犲狊狅犳

犱狔狀犪犿犻犮犪犱狊狅狉狆狋犻狅狀狅狀犖犓犃 ９狉犲狊犻狀

变异来源 平方和 自由度 均方 犉值 狆值

模型 ６１７６ ４ １５４４ ５７０８ ＜００００１

犃 ４４１ １ ４４１ １６３０ ０００１６

犅 ４３２９ １ ４３２９ １６００４ ＜００００１

犃２ １２２９ １ １２２９ ４５４２ ＜００００１

犅２ ２３２ １ ２３２ ８５８ ００１２６

残差 ３２５ １２ ０２７

失拟 ２１９ ８ ０２７ １０３ ０５２４１

纯误差 １０６ ４ ０２６

总和 ６５０１ １６

由回归方程确定的犖犓犃 ９大孔树脂最优动

态吸附条件为：上样速率１１０犿犔／犿犻狀，样液质量浓

度２５０犿犵／犿犔，狆犎值４８３，树脂的最大动态吸附

量理论值为２２３４犿犵／犵（验证值２２２６犿犵／犵）。

图１ 上样速率和样液质量浓度对动态吸附量的影响

犉犻犵．１ 犈犳犳犲犮狋狅犳犳犲犲犱犻狀犵狉犪狋犲犪狀犱狊犪犿狆犾犲犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀

狅狀犱狔狀犪犿犻犮犪犱狊狅狉狆狋犻狅狀犪犿狅狌狀狋狅犳犖犓犃 ９狅狀犃犘

２２ 犖犓犃 ９树脂动态解吸工艺条件的优化

用响应曲面法研究影响因素对犖犓犃 ９大孔

树脂的动态解吸的影响，试验结果和方差分析分别

见表５和表６。

由表６可见，洗脱速率、洗脱剂体积分数和洗脱

剂用量对犖犓犃 ９大孔树脂的动态解吸率均有显

著影响（狆＜００５），且以指数形式影响动态解析率

（狆＜００５）。而且洗脱速率和洗脱剂用量之间，洗

脱剂体积分数和洗脱剂用量之间具有显著交互作

用。对各影响因素进行回归分析，得到最佳显著二

次回归方程。回归诊断结果表明，得到的回归方程
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的拟合度犚２＝０９９６５，信噪比４００３１（＞４），表明

回归方程效果良好，完全有效。

表５ 犖犓犃 ９大孔树脂动态解吸优化试验结果

犜犪犫．５ 犗狆狋犻犿犻狕犪狋犻狅狀狅犳犱狔狀犪犿犻犮犱犲狊狅狉狆狋犻狅狀

狅狀犖犓犃 ９狉犲狊犻狀狊

试验序号 犈 犉 犌 动态解吸率／％

１ ０ ０ ０ ８７１１

２ ０ －１ １ ８２０５

３ １ ０ －１ ７７５３

４ ０ １ －１ ８２４２

５ １ ０ １ ７７８８

６ －１ －１ ０ ８６１３

７ －１ １ ０ ８８２４

８ ０ １ １ ８６１１

９ ０ ０ ０ ８６７１

１０ １ －１ ０ ７６５９

１１ １ １ ０ ７７０６

１２ ０ ０ ０ ８６９２

１３ ０ ０ ０ ８６７２

１４ ０ －１ －１ ８３８３

１５ －１ ０ －１ ８５６８

１６ ０ ０ ０ ８６５８

１７ －１ ０ １ ８８０８

表６ 犖犓犃 ９大孔树脂动态解吸率方差分析表

犜犪犫．６ 犞犪狉犻犪狀犮犲犪狀犪犾狔狊犻狊狋犪犫犾犲犳狅狉狉犲狊狆狅狀狊犲狊狅犳

犱狔狀犪犿犻犮犱犲狊狅狉狆狋犻狅狀犖犓犃 ９狉犲狊犻狀狊

变异来源 平方和 自由度 均方 犉值 狆值

模型 ２７３４６ ９ ３０３８ ２２０６３ ＜００００１

犈 １９０８１ １ １９０８１ １３８５５３ ＜００００１

犉 ３４２ １ ３４２ ２４８３ ０００１６

犌 ２７１ １ ２７１ １９７１ ０００３０

犈犉 ０６７ １ ０６７ ４８８ ００６２８

犈犌 １０５ １ １０５ ７６３ ００２８０

犉犌 ７４８ １ ７４８ ５４３２ ００００２

犈２ ３９３４ １ ３９３４ ２８５６３ ＜００００１

犉２ １２８４ １ １２８４ ９３２６ ＜００００１

犌２ ８９６ １ ８９６ ６５０８ ＜００００１

残差 ０９６ ７ ０１４

失拟 ０７９ ３ ０２６ ６０９ ００５６７

纯误差 ０１７ ４ ００４３

总和 ２７４４２ １６

回归方程为

犇犱＝８６８１－４８８犈＋０６５犉＋０５８犌－

０４１犈犉－０５１犈犌＋１３７犉犌－３０６犈２－

１７５犉２－１４６犌２

洗脱速率和洗脱剂用量对犖犓犃 ９树脂动态

解吸率影响的响应曲面如图２所示。在０５０～

１５０犿犔／犿犻狀范围内，洗脱速率较低时，树脂动态解

吸率随着洗脱速率增大而略有增加，继续增加洗脱

速率，树脂动态解吸率呈明显下降趋势，而且几乎不

受洗脱剂用量的影响。犖犓犃 ９树脂动态解吸率在

１００～１４０犿犔范围内随洗脱剂用量增加呈缓慢上升

趋势，此变化受洗脱速率变化的影响很大。

图２ 洗脱速率和洗脱剂用量对动态解吸率的影响

犉犻犵．２ 犈犳犳犲犮狋狅犳犲犾狌狋犻狅狀犳犾狅狑狉犪狋犲犪狀犱犲犾狌狋犻狅狀狏狅犾狌犿犲狅狀

犱狔狀犪犿犻犮犱犲狊狅狉狆狋犻狅狀狉犪狋犻狅狀狅犳犖犓犃 ９狅狀犃犘

洗脱剂用量和洗脱剂体积分数存在显著的交互

作用，如图３所示。在５０％～７０％范围内，体积分

数较低时，犖犓犃 ９树脂动态解吸率随洗脱剂用量

增加呈下降趋势，而在体积分数较高时，犖犓犃 ９树

脂动态解吸率随洗脱剂用量增加呈增加趋势。

图３ 洗脱剂体积分数和洗脱剂用量

对动态解吸率的影响

犉犻犵．３ 犈犳犳犲犮狋狅犳犲犾狌犲狀狋犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀犪狀犱犲犾狌狋犻狅狀

狏狅犾狌犿犲狅狀犱狔狀犪犿犻犮犱犲狊狅狉狆狋犻狅狀狉犪狋犻狅狀狅犳犖犓犃 ９狅狀犃犘

由回归方程确定的最优动态解吸条件为：洗脱

速率０６１犿犔／犿犻狀，洗脱剂体积分数５９４８％，洗脱

剂用量１２５７３犿犔，犖犓犃 ９树脂的最优动态解吸

率理论值为８８８４％（验证值８８３７％）。

３ 结束语

利用犇犲狊犻犵狀犈狓狆犲狉狋７０软件，采用响应曲面法

（犚犛犕）建立了犖犓犃 ９大孔树脂吸附苹果多酚的
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动态吸附和动态解吸的二次多项数学模型，两个方

程经检验证明具有极显著性，拟合程度良好。同时

利用模型的响应面对影响苹果多酚吸附特性的关键

因子及相互作用进行探讨，优化得到犖犓犃 ９大孔

树脂对 犃犘动态吸附的工艺参数为：上样速率

１１０犿犔／犿犻狀，样液质量浓度２５０犿犵／犿犔，狆犎值

４８３，最大动态吸附量理论值为２２３４犿犵／犵（验证

值２２２６犿犵／犵）；优化得到犖犓犃 ９大孔树脂对犃犘

动态解吸的工艺参数为：洗脱速率０６１犿犔／犿犻狀，洗

脱剂体积分数５９４８％，洗脱剂用量１２５７３犿犔，最

高动态解吸率理论值为８８８４％（验证值８８３７％）。

树脂的动态吸附回收率达到８０％以上，说明优化方

案是可行的，优化的动态吸附与解吸工艺参数可应

用于苹果渣中多酚物质的初步纯化。
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