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一种6-姜酚的分离纯化方法以及生产方法

(57)摘要

本发明涉及分离纯化领域，提供了一种6‑姜

酚的分离纯化方法以及生产方法。该6‑姜酚的分

离纯化方法，其包括将含6‑姜酚的原料溶解于第

一有机溶剂，接着用与第一有机溶剂不相溶的第

二有机溶剂对溶解有含6‑姜酚的原料的第一有

机溶剂进行液液萃取分离。该6‑姜酚的生产方

法，其包括6‑姜酚的提取方法以及上述6‑姜酚的

分离纯化方法。本实施例提供的6‑姜酚的分离纯

化方法通过液液萃取能够快速分离纯化6‑姜酚，

耗时短，有机溶剂可以回收利用，分离纯化的过

程简单，所需设备为常规设备，收率高，易于放大

批量生产。本实施例提供的6‑姜酚的生产方法，

其经提取、分离纯化后，获得的6‑姜酚的含量高

及收率更高，耗时更短，有机溶剂消耗也更小。
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1.一种6-姜酚的分离纯化方法，其特征在于，其包括将含6-姜酚的原料溶解于第一有

机溶剂，静置分离获得第一有机溶剂层和不溶物，用与所述第一有机溶剂不相溶的第二有

机溶剂对分离得到的所述第一有机溶剂层进行液液萃取分离；

所述第一有机溶剂为正己烷或正己烷-乙酸乙酯混合溶剂，所述正己烷-乙酸乙酯混合

溶剂中正己烷的体积百分比为50-90％；

所述第二有机溶剂为甲醇、乙醇、丙酮、甲醇-水混合溶剂、乙醇-水混合溶剂或丙酮-水

混合溶剂；

所述甲醇-水混合溶剂中甲醇的质量百分比为10-80％；

所述乙醇-水混合溶剂中乙醇的质量百分比为10-50％；

所述丙酮-水混合溶剂中丙酮的质量百分比为10-60％；

所述原料为以超临界CO2或有机溶剂萃取得到的含6-姜酚10％-30％的姜油或姜油树

脂。

2.根据权利要求1所述的6-姜酚的分离纯化方法，其特征在于，液液萃取完成后，静置

并分离不相溶的两相，分别对两相进行减压蒸馏以回收所述第一有机溶剂和所述第二有机

溶剂，回收所述第二有机溶剂后的剩余物为分离纯化后的6-姜酚。

3.根据权利要求1所述的6-姜酚的分离纯化方法，其特征在于，所述第一有机溶剂的体

积与所述含6-姜酚的原料的质量的比例为1-50:1。

4.根据权利要求1所述的6-姜酚的分离纯化方法，其特征在于，所述第二有机溶剂的体

积与所述第一有机溶剂层的体积的比例为1-100:1。

5.根据权利要求1所述的6-姜酚的分离纯化方法，其特征在于，将所述含6-姜酚的原料

溶解于所述第一有机溶剂时，溶解温度为20℃-60℃。

6.一种6-姜酚的生产方法，其特征在于，其包括6-姜酚的提取方法以及如权利要求1-5

任一项所述的6-姜酚的分离纯化方法。
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一种6-姜酚的分离纯化方法以及生产方法

技术领域

[0001] 本发明涉及分离纯化领域，具体而言，涉及一种6-姜酚的分离纯化方法以及生产

方法。

背景技术

[0002] 6-姜酚分离纯化方法主要有硅胶柱层析法、大孔吸附树脂法、聚酰胺柱分离法、分

子蒸馏技术、制备型高效液相色谱法和高速逆流色谱法等。目前6-姜酚的分离方法中，运用

最多、最成熟的是柱层析法。

[0003] 含6-姜酚的姜油或姜油树脂，其中6-姜酚进一步的提纯通常需要多次柱层析和大

孔树脂柱层析或高速逆流色谱法，到更高纯度则需要在柱层析后进行重结晶，其缺点在于：

1.多次柱层析耗时长、有机溶剂消耗多；2.多次柱层析需使用不同规格的分离填料，且使用

次数有限，回收再处理后填料的分离效率下降；3.在连续分别过柱的同时会带来6-姜酚的

损失，致使收率降低；4.多次柱层析技术中常压柱分离慢周期长，加压及减压柱对其柱子有

要求且其大小规格对放大工艺技术参数及分离效率的影响较大，导致放大批量生产工艺的

不稳定，限制了柱层析技术在实际批量放大生产过程中的应用；5.高速逆流色谱法需要专

门的仪器设备装置，更不易放大且装备昂贵；6.重结晶法适用于高纯度物质的纯度提升，批

量规模化制备生产也有难度。

[0004] 因此一种简单高效能够快速将6-姜酚含量提高到一定纯度且收率高，易于放大批

量进行规模化制备的方法十分重要。

发明内容

[0005] 本发明的目的在于提供一种6-姜酚的分离纯化方法，其简单易行，能够批量规模

化放大。

[0006] 本发明的另一目的在于提供一种6-姜酚的生产方法，其经提取、分离纯化后，获得

的6-姜酚的含量高，收率高。

[0007] 本发明的实施例是这样实现的：

[0008] 一种6-姜酚的分离纯化方法，其包括将含6-姜酚的原料溶解于第一有机溶剂，接

着用与所述第一有机溶剂不相溶的第二有机溶剂对溶解有所述含6-姜酚的原料的所述第

一有机溶剂进行液液萃取分离。

[0009] 一种6-姜酚的生产方法，其包括6-姜酚的提取方法以及上述6-姜酚的分离纯化方

法。

[0010] 本发明实施例的有益效果是：本实施例提供的6-姜酚的分离纯化方法通过液液萃

取能够快速分离纯化6-姜酚，耗时短，有机溶剂可以回收利用，分离纯化的过程简单，所需

设备为常规设备，收率高，易于放大批量生产。本实施例提供的6-姜酚的生产方法，其经提

取、分离纯化后，获得的6-姜酚的含量高及收率比传统柱层析法更高，耗时更短，有机溶剂

消耗也更小。
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具体实施方式

[0011] 下面将结合实施例对本发明的实施方案进行详细描述，但是本领域技术人员将会

理解，下列实施例仅用于说明本发明，而不应视为限制本发明的范围。实施例中未注明具体

条件者，按照常规条件或制造商建议的条件进行。所用试剂或仪器未注明生产厂商者，均为

可以通过市售购买获得的常规产品。

[0012] 下面对本发明实施例的6-姜酚的分离纯化方法以及生产方法进行具体说明。

[0013] 一种6-姜酚的分离纯化方法，其包括将含6-姜酚的原料溶解于第一有机溶剂，接

着用与第一有机溶剂不相溶的第二有机溶剂对溶解有含6-姜酚的原料的第一有机溶剂进

行液液萃取分离。本实施例中采用液液萃取，能够得到含6-姜酚50％以上的姜辣素提取物，

6-姜酚回收率在90％以上，有机溶剂可以回收使用。

[0014] 具体地，本实施例中所用的原料为以超临界CO2或有机溶剂萃取得到的含6-姜酚

10％-30％的姜油或姜油树脂。

[0015] S1、将原料溶解于第一有机溶剂中。

[0016] 将含6-姜酚的原料溶解于第一有机溶剂，适当加温至20℃-60℃，搅拌溶解，静置

分离后获得第一有机溶剂层和不溶物。

[0017] 第一有机溶剂的体积与含6-姜酚的原料的质量的比例为1-50:1。在本发明的其他

实施方式中，第一有机溶剂的体积与含6-姜酚的原料的质量的比例例如为1:1、2:1、4:1、5:

1、7:1、9:1、10:1、11:1、14:1、18:1、20:1、22:1、25:1、27:1、30:1、33:1、36:1、40:1、44:1、

48:1、49:1、50:1中的任一者或者任意两者之间的范围值。经发明人研究发现，以上述比例

进行溶解，含6-姜酚的原料中的6-姜酚能尽可能多的溶解于第一有机溶剂中，以便后续的

液液萃取。

[0018] 本实施例中，第一有机溶剂为正己烷或正己烷-乙酸乙酯混合溶剂，正己烷-乙酸

乙酯混合溶剂中正己烷的体积百分比为50-90％。正己烷或正己烷-乙酸乙酯混合溶剂能够

很好的溶解6-姜酚，提升液体混合物中6-姜酚的含量。

[0019] S2、液液萃取。

[0020] 用第二有机溶剂对第一有机溶剂层进行液液萃取分离，第二有机溶剂与第一有机

溶剂互不相容或略溶。液液萃取完成后，静置并分离不相溶的两相，分别对两相进行减压蒸

馏以回收第一有机溶剂和第二有机溶剂，回收第二有机溶剂后的剩余物为分离纯化后的6-

姜酚。

[0021] 本实施例中利用6-姜酚在第一有机溶剂和第二有机溶剂中不同的溶解度而进行

分离和提取，能够获得更高纯度的6-姜酚，其含量用高效液相色谱进行分析检测，6-姜酚含

量50％以上，6-姜酚收率90％以上。

[0022] 第二有机溶剂的体积与第一有机溶剂层的体积的比例为1-100:1。在本发明的其

他实施方式中，上述第二有机溶剂的体积与第一有机溶剂层的体积的比例可以为1:1、2:1、

4:1、5:1、7:1、9:1、10:1、11:1、14:1、18:1、20:1、22:1、25:1、27:1、30:1、33:1、36:1、40:1、

44:1、48:1、49:1、50:1、52:1、53:1、56:1、58:1、60:1、63:1、66:1、70:1、72:1、74:1、76:1、

78:1、80:1、80:1、83:1、86:1、90:1、92:1、94:1、96:1、98:1、100:1中的任一者或者任意两者

之间的范围值。

[0023] 第二有机溶剂为甲醇、乙醇、丙酮、甲醇-水混合溶剂、乙醇-水混合溶剂或丙酮-水
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混合溶剂；优选地，甲醇-水混合溶剂中甲醇的质量百分比为10-80％；优选地，乙醇-水混合

溶剂中乙醇的质量百分比为10-50％；优选地，丙酮-水混合溶剂中丙酮的质量百分比为10-

60％。

[0024] 6-姜酚在第二有机溶剂中的溶解度更高，而对6-姜酚以外的其它成分溶解度更

低，因此第二有机溶剂能够将溶解于第一有机溶剂中的6-姜酚进行最大限度分离并溶解于

第二有机溶剂中，在6-姜酚溶解于第二有机溶剂中时，同时最大限度进一步减小了6-姜酚

的杂质的含量，因此获得的6-姜酚的纯度及收率更高。

[0025] 本实施例提供的6-姜酚的分离纯化方法通过液液萃取能够快速分离纯化6-姜酚，

耗时短，有机溶剂可以回收利用，分离纯化的过程简单，所需设备为常规设备，收率高，易于

放大批量生产。

[0026] 此外，本实施例还提供了一种6-姜酚的生产方法，其包括6-姜酚的提取方法以及

上述6-姜酚的分离纯化方法，本实施例中，优选以超临界CO2或有机溶剂萃取的方法提取获

得含6-姜酚10％-30％的姜油或姜油树脂，接着将含6-姜酚10％-30％的姜油或姜油树脂作

为原料利用6-姜酚的分离纯化方法进行后续的分离纯化。本实施例提供的6-姜酚的生产方

法，其经提取、分离纯化后，获得的6-姜酚的含量高，收率高。

[0027] 以下结合实施例对本发明的6-姜酚的分离纯化方法以及生产方法进一步进行阐

述。

[0028] 实施例1

[0029] 本实施例提供了一种6-姜酚的分离纯化方法，其包括以下步骤：

[0030] 将用有机溶剂法得到的6-姜酚含量在10％的姜油和姜油树脂作为原料，以23倍

(v/m)的正己烷-乙酸乙酯(v/v，正己烷70％)在适当加温(40℃)及搅拌下溶解上述原料，静

置后分离正己烷-乙酸乙酯层和不溶物。

[0031] 正己烷-乙酸乙酯层用50倍(v/v)的甲醇-水(v/v，甲醇40％)进行液液萃取分离操

作，萃取温度不低于室温，萃取完成后静置一段时间，分离不相容两相；此液液萃取分离操

作步骤重复3次，将每次的甲醇-水相合并，分别对正己烷层以及合并的甲醇-水进行减压蒸

馏回收可重复使用的正己烷和甲醇，回收甲醇-水后剩余物为更高纯度6-姜酚，其含量用高

效液相色谱进行分析检测，6-姜酚含量50％以上，6-姜酚收率90％以上。

[0032] 实施例2

[0033] 本实施例提供了一种6-姜酚的分离纯化方法，其包括以下步骤：

[0034] 将用超临界CO2萃取法得到的6-姜酚含量在20％的姜油和姜油树脂作为原料，以

20倍(v/m)的正己烷-乙酸乙酯(v/v，正己烷50％)在适当加温(50℃)及搅拌下溶解上述原

料，静置后分离正己烷-乙酸乙酯层和不溶物。

[0035] 正己烷-乙酸乙酯层用30倍(v/v)的甲醇进行液液萃取分离操作，萃取温度不低于

室温，萃取完成后静置一段时间，分离不相容两相；此液液萃取分离操作步骤重复4次，每次

甲醇合并，分别对正己烷层以及合并的甲醇进行减压蒸馏回收可重复使用的正己烷和甲

醇，回收甲醇后剩余物为更高纯度6-姜酚，其含量用高效液相色谱进行分析检测，6-姜酚含

量52％以上，6-姜酚收率90％以上。

[0036] 实施例3

[0037] 本实施例提供了一种6-姜酚的分离纯化方法，其包括以下步骤：
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[0038] 将用有机溶剂法得到的6-姜酚含量在10％-30％的姜油和姜油树脂作为原料，以

10倍(v/m)的正己烷-乙酸乙酯(v/v，正己烷90％)在适当加温(60℃)及搅拌下溶解上述原

料，静置后分离正己烷-乙酸乙酯层和不溶物。

[0039] 正己烷-乙酸乙酯层用100倍(v/v)的乙醇-水(v/v，乙醇40％)进行液液萃取分离

操作，萃取温度不低于室温，萃取完成后静置一段时间，分离不相容两相；此液液萃取分离

操作步骤重复3次，将每次的乙醇-水相合并，分别对正己烷层以及合并的乙醇-水进行减压

蒸馏回收可重复使用的正己烷和乙醇，回收乙醇-水后剩余物为更高纯度6-姜酚，其含量用

高效液相色谱进行分析检测，6-姜酚含量55％以上，6-姜酚收率90％以上。

[0040] 实施例4

[0041] 本实施例提供了一种6-姜酚的分离纯化方法，其包括以下步骤：

[0042] 将用超临界CO2萃取法得到的6-姜酚含量在10％-30％的姜油和姜油树脂作为原

料，以5倍(v/m)的正己烷-乙酸乙酯(v/v，正己烷60％)在适当加温(32℃)及搅拌下溶解上

述原料，静置后分离正己烷-乙酸乙酯层和不溶物。

[0043] 正己烷-乙酸乙酯层用20倍(v/v)的乙醇进行液液萃取分离操作，萃取温度不低于

室温，萃取完成后静置一段时间，分离不相容两相；此液液萃取分离操作步骤重复2次，每次

乙醇合并，分别对正己烷层以及合并的乙醇进行减压蒸馏回收可重复使用的正己烷和乙

醇，回收乙醇后剩余物为更高纯度6-姜酚，其含量用高效液相色谱进行分析检测，6-姜酚含

量56％以上，6-姜酚收率90％以上。

[0044] 实施例5

[0045] 本实施例提供了一种6-姜酚的分离纯化方法，其包括以下步骤：

[0046] 将用有机溶剂法得到的6-姜酚含量在10％-30％的姜油和姜油树脂作为原料，以

35倍(v/m)的正己烷-乙酸乙酯(v/v，正己烷80％)在适当加温(45℃)及搅拌下溶解上述原

料，静置后分离正己烷-乙酸乙酯层和不溶物。

[0047] 正己烷-乙酸乙酯层用70倍(v/v)的丙酮-水(v/v，丙酮40％)进行液液萃取分离操

作，萃取温度不低于室温，萃取完成后静置一段时间，分离不相容两相；此液液萃取分离操

作步骤重复3次，将每次的丙酮-水相合并，分别对正己烷层以及合并的丙酮-水进行减压蒸

馏回收可重复使用的正己烷和丙酮，回收丙酮-水后剩余物为更高纯度6-姜酚，其含量用高

效液相色谱进行分析检测，6-姜酚含量60％以上，6-姜酚收率90％以上。

[0048] 实施例6

[0049] 本实施例提供了一种6-姜酚的分离纯化方法，其包括以下步骤：

[0050] 将用超临界CO2萃取法得到的6-姜酚含量在10％-30％的姜油和姜油树脂作为原

料，以45倍(v/m)的正己烷-乙酸乙酯(v/v，正己烷90％)在23℃及搅拌下溶解上述原料，静

置后分离正己烷-乙酸乙酯层和不溶物。

[0051] 正己烷-乙酸乙酯层用40倍(v/v)的丙酮进行液液萃取分离操作，萃取温度不低于

室温，萃取完成后静置一段时间，分离不相容两相；此液液萃取分离操作步骤重复5次，每次

丙酮合并，分别对正己烷层以及合并的丙酮进行减压蒸馏回收可重复使用的正己烷和丙

酮，回收丙酮后剩余物为更高纯度6-姜酚，其含量用高效液相色谱进行分析检测，6-姜酚含

量65％以上，6-姜酚收率90％以上。

[0052] 对比实施例
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[0053] 柱层析法对6-姜酚的分离，将30克超临界CO2萃取得到的6-姜酚含量为12.83％的

姜油，用石油醚和乙酸乙酯体积比为1：5的混合溶剂溶解上样，柱规格为96×105cm，填料为

300-400目硅胶，用上述相同比例的混合溶剂做流动相进行洗脱，洗脱速度为7ml/min，用薄

层层析监测，收集监测得到的6-姜酚洗脱液并合并，真空减压浓缩，回收混合溶剂后得到黄

色油状物5.90克，经高效液相色谱检测6-姜酚含量为52.0％，6-姜酚收率经计算为80％。

[0054] 综上所述，本实施例提供的6-姜酚的分离纯化方法通过液液萃取能够快速分离纯

化6-姜酚，耗时短，有机溶剂可以回收利用，分离纯化的过程简单，所需设备为常规设备，收

率高，易于放大批量生产。本实施例提供的6-姜酚的生产方法，其经提取、分离纯化后，获得

的6-姜酚的含量高及收率比传统柱层析法更高，耗时更短，有机溶剂消耗也更小。

[0055] 以上仅为本发明的优选实施例而已，并不用于限制本发明，对于本领域的技术人

员来说，本发明可以有各种更改和变化。凡在本发明的精神和原则之内，所作的任何修改、

等同替换、改进等，均应包含在本发明的保护范围之内。
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