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(57)摘要

一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，

属于食品添加剂加工技术领域。本发明以红外冷

冻干燥姜黄粉为原料，通过射频辅助离子液体‑

大豆肽获得姜黄素粗提液，然后采用大分子多糖

絮凝技术结合大孔树脂法进行分离纯化，获得姜

黄素干粉，具体包括预冻、干燥、磨粉、射频辅助

离子液体提取、分离纯化等步骤。本发明采用射

频辅助离子液体‑大豆肽对红外冷冻干燥姜黄粉

进行提取，提取时间短，经过有机大分子絮凝技

术结合大孔树脂法，获得高纯度的姜黄素。
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1.一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，其特征在于，具体步骤如下：

（1）预冻：将沥干洗净的姜黄块根按照3  ~  5  mm的厚度进行切割，并放入冰箱内进行冷

冻；

（2）红外冷冻干燥：待冷阱温度下降至‑  40  ℃后，将预冻完成的姜黄片放入红外干燥

箱内，进行红外冷冻干燥；

（3）磨粉：将自然冷却后的姜黄片进行磨粉处理；

（4）提取：选用[OMIM]Br联合大豆肽作为提取溶剂，射频作为辅助手段进行提取；具体

为：将筛分后的粉末放入容器中，加入[OMIM]Br和大豆肽作为联合提取溶剂，  [OMIM]Br和

大豆肽在联合提取溶剂中的浓度分别为0.2  ~  0.6  mol/L、0.1  ~  1  %.wt；料液比为1：10  ~ 

1：50；射频是在6  kW、27.12  MHz、10  ~  30  mm板间距下进行提取5  ~  30  min；

（5）初步纯化：选用有机大分子姜黄多糖絮凝技术对姜黄粗提液进行分离处理；具体

为：量取适量姜黄粗提液，向其中加入0.5  %  ~  1  %.wt配制好的姜黄多糖絮凝溶液后，摇

匀，在20  ~  60  ℃温度下絮凝30  ~  90  min，在室温下再静置一定时间后进行过滤得到澄清

液；

（6）深度纯化：选用DM301大孔树脂对絮凝残留液进行纯化处理。

2.根据权利要求1所述的一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，其特征在于，步骤

（1）所述情况，具体为：用清水浸洗1‑2次，然后去水后冲洗2  ~  3次，室温下静置沥干外部水

分；预冻温度为‑  40  ~  ‑80  ℃，预冻时间为6  ~  8  h。

3.根据权利要求1所述的一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，其特征在于，步骤

（2）所述情况，具体为：待干燥箱真空度降至80  pa后，再开启加热，加热温度为40  ~  70  ℃，

干燥时间为3  ~  4.5  h。

4.根据权利要求1所述的一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，其特征在于，步骤

（3）所述情况，具体为：采用球磨粉碎机进行粉碎，设置球磨粉碎机的温度为3.5  ~  4.5  ℃，

物料与ZrO2研磨珠的比例为1：5，姜黄粉的粒径为300  ~  600  nm。

5.根据权利要求1所述的一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，其特征在于，步骤

（4）中，提取后，4000  r/min下离心10  min，取上清液，获得姜黄素粗提液。

6.根据权利要求1所述的一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，其特征在于，步骤

（6）所述情况，具体为：选用DM301进行纯化实验；大孔树脂吸附过程中，称取8  ~  10  g树脂，

置于容器中，加入100  mL步骤（5）所获澄清液，封口，室温，130  r/min下恒温水浴振荡24  h

进行充分吸附。

7.根据权利要求6所述的一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，其特征在于，步骤

（6）中，将吸附好的大孔树脂装柱，加入与大孔吸附树脂等体积的去离子水淋洗后，以体积

浓度为70  %的乙醇溶液为洗脱液进行洗脱，所得收集液减压浓缩回收溶剂，50  ℃真空干

燥。

权　利　要　求　书 1/1 页

2

CN 114105747 B

2



一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，具体涉及一种以红外冷冻

干燥姜黄粉为原料，通过射频辅助离子液体获得姜黄素粗提液，然后采用絮凝技术结合大

孔树脂法进行分离纯化，获得高纯度姜黄素的方法，属于食品添加剂加工技术领域。

背景技术

[0002] 姜黄是姜科姜黄属植物姜黄(Curcuma  longa  L.)的干燥根茎，其使用历史已达数

千年，被广泛用于调味、染色和医药行业。姜黄素类化合物(Curcuminoids)是姜黄中的主要

活性成分，是一类来源于姜科植物的二芳基庚烷类化合物，主要存在于姜黄、郁金香、莪术

等药用植物的根茎中。自1970年首次从植物中分离，1910年被确定分子结构以来，多年的研

究发现其具有多种生物活性，如调节血脂、抗肿瘤、抗病毒、抗炎、预防阿尔茨海默症等作

用，而其部分药理活性与抗氧化作用密切相关。Dinkova‑Kostova等(2010)研究发现，姜黄

素能清除自由基，降低机体氧化损伤。姜黄是多年生植物，但姜黄根的收获季节易受季节性

影响。在亚热带地区(特别是中国四川)，收获通常在夏至之前结束。此外，新鲜姜黄中约

80％的水分含量，水分的存在与酶促、化学和微生物反应密切相关，而这些反应与产品的保

质期和特性密切相关。因此，需要进行加工，延长保质期。

[0003] 食品干燥技术被认为是延长保质期的最有效的工业保鲜方法之一(Xu等，2017)。

然而，在加工过程中很难避免营养流失和食物结构的破坏。冷冻干燥最大程度地保留了产

品的颜色、风味、营养和质地特征，其产品特性被认为是所有干燥技术中的首选(Zhang等，

2017)。冻干后组织、营养和抗氧化活性变化很小。冷冻干燥后的产品孔隙结构明显、硬度

小、脆性好，在进一步的加工中占据良好的优势。但是，冷冻干燥的干燥效率相对有限，因

此，改进加热源是较好的选择。吴晓菲(2019)研究显示红外冷冻干燥对虫草、红薯和上海青

叶柄具有良好的干燥能力。红外干燥的主要特点是红外辐射能从热源到介质的传输不需要

介质，被干燥的材料本身可以看作是红外辐射的吸收体。对于食品来说，其蛋白质、脂肪、碳

水化合物和水的差异吸收可能会影响干燥的均匀性。物料的表面特征、辐射源的光谱组成

和入射辐射方向也决定了红外的吸收。

[0004] 姜黄中最瞩目的活性成分是姜黄素及其类似物，前人参考常用的提取方法对其分

离纯化做了很大的努力。其中，有机溶剂提取法、酸碱提取法、离子液体提取法、酶提取法、

超声辅助提取法、微波辅助提取法、超临界CO2提取法常被用于进行研究。但是这些仍存在

不足之处，比如酸碱提取法粗提物易干燥，但含有大量淀粉，不利于进一步精制；酶提取法

成本高、得率高，但反应条件比较苛刻，难以实现工业生产；超临界CO2提取法能保持有效成

分的生物活性，但设备昂贵，夹带剂用量消耗大。有机溶剂提取法提取产率高、操作简单且

反应条件可控，溶剂可回收循环再用(李瑞敏，2013)，但是提取时间长。因此，本文的宗旨是

找到合适的提取方法去规避这些缺点，进一步加快提取效率，实现节能减排。

[0005] 姜黄素的纯度也是行业发展的一个重要限制，在药物加工中，姜黄素也具有很大

的潜力。其中，有活性炭层析法、柱色谱法、薄层色谱分离法、大孔树脂吸附法、絮凝技术、重
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结晶法常被用于进行研究。活性炭层析法可以有效吸附活性成分，但溶剂消耗较大，操作复

杂且成本较高(王贤纯，2000)。柱色谱可以纯化分离将黄色素和脂质杂质，得到产品纯度极

高(林伊利，2013)，但耗时过长。薄层色谱分离法是一种微量高效快速的分离检测手段，适

用于少量、组分简单的混合物分离，不适用于高效生产。

[0006] Chumroenphat等(2020)研究了不同干燥技术对姜黄的干燥效果，研究发现冷冻干

燥技术在姜黄的干燥中展现了良好的营养保留率和抗氧化活性，进一步证实了冷冻干燥在

姜黄干燥中的优越性。但不足的是，该法采用传统的电热板加热，其加热效率相对较低，在

同样的真空条件和温度下，干燥时间显著长于热风干燥。本发明与其不同之处为改用红外

辐射加热，缩短干燥时间，保证产品品质。

[0007] 张有林等(2005)使用正交实验探究了淀粉酶、果胶酶和纤维素酶用量对姜黄色素

提取的影响，实验结果表明在30g姜黄粉末中加入5mL酶活力为800μ/mL的淀粉酶液、0.5mL

酶活为300μ/mL的果胶酶液和2mL酶活为30μ/mL的纤维素酶液，酶解效力最高，提取率高达

5.47％。但是酶液的购买成本较高，且酶液作用对条件要求较为苛刻。本发明与其不同之处

为改用射频辅助离子液体法，减少了生产成本。

[0008] Liang等(2017)利用微波辅助离子液体提取姜黄素，结果表明，最佳萃取溶剂为

0.3mol/L[OMIM]Br。以提取率为参考指标，最佳条件为：提取温度55℃，提取时间8min，固液

比0.5/30(g/mL)，三种姜黄素的平均得率为1.77％。与超声辅助提取相比，微波辅助提取是

一种高效、无污染的方法，提取时间更短，能耗更低。本发明与其不同之处为改用射频辅助

离子液体法，除了缓和微波过热的现象，也能提升姜黄素的提取率。

[0009] 罗海等(2010)利用正交实验探讨了夹带剂用量、萃取压力、萃取温度、萃取时间和

CO2流速对姜黄素提取的影响，发现夹带剂用量是影响提取的首要因素，最优的萃取条件为

夹带剂用量是200mL，萃取压力为35MPa，萃取温度为40℃，萃取3h，二氧化碳流量为30L/h

时，姜黄素含量为14.317mg/g。提取时间长，机器成本高等缺点。本发明与其不同之处为改

用射频辅助离子液体法，即缩短了提取时间，节约了加工成本。

[0010] 李瑞敏(2013)采用一种澄清鲜姜黄提取液的絮凝剂复配方法。通过筛选，发现壳

聚糖絮凝效果较好，最佳絮凝工艺为：壳聚糖加入量为0.4g/L，加热时间为1h，加热温度为

40℃。通过几种试剂的复配实验发现，以壳聚糖与聚合氯化铝复配效果最佳，其最佳添加量

为：壳聚糖为0.35g/L和聚合氯化铝的为0.05g/L。该文献证明了大分子阳离子多糖絮凝技

术用于分离的可取性，但是壳聚糖的来源有限，制备成本高。

[0011] 戴汉松(2008)将姜黄70％乙醇提取液浓缩，得粗提物，用2.5％NaOH溶液溶解，再

用冰醋酸将溶液调到pH＝7，得黄色絮状沉淀，过滤，得到干燥的姜黄素粗品。将姜黄素粗品

用正丙醇重结晶2次，得橙色针状的姜黄素纯品，纯度在95％以上，收率在2.1％左右。该法

在产品纯度上满足C95要求，但有机溶剂用量较多。本发明与其不同之处为用絮凝技术结合

大孔树脂法，减少了有机溶剂的使用。

[0012] 张玉领等(2010)采用硅胶柱层析分离法对姜黄素回流提取液进一步纯化，以氯仿

与甲醇的混合液(75：25)作为洗脱剂，经两次洗脱，纯度可以达到81.8％。桂胶柱层析法实

验工艺简单，节省能源和节约时间，提取效率较高，分离完全，总姜黄素的得率和纯度都较

高，较适于实验室少量样品的分离提纯。本发明与其不同之处为絮凝技术结合大孔树脂法，

即适用于工业化生产，也提高了样品纯度。
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发明内容

[0013] 本发明的目的是从原料(多孔疏松，纳米颗粒)、提取手段(射频辅助离子液体联合

大豆肽)、分离纯化(絮凝技术结合大孔树脂法)着手，进一步提高姜黄素的提取率及终产品

纯度。

[0014] 本发明的技术方案：

[0015] 提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，该方法包括预冻、干燥、磨粉、射频辅助离

子液体提取、离心、分离纯化等步骤，具体步骤如下：

[0016] 一种提高姜黄素提取率和纯化效果的方法，其特征在于，具体步骤如下：

[0017] (1)预冻：将沥干洗净的姜黄块根按照3～5mm的厚度进行切割，并放入冰箱内进行

冷冻。

[0018] (2)红外冷冻干燥：待冷阱温度下降至‑40℃后，将预冻完成的姜黄片放入红外干

燥箱内，进行红外冷冻干燥。

[0019] (3)磨粉：将自然冷却后的姜黄片进行磨粉处理。

[0020] (4)提取：选用[OMIM]Br联合大豆肽作为提取溶剂，射频作为辅助手段进行提取。

[0021] (5)初步纯化：选用有机大分子姜黄多糖絮凝技术对姜黄粗提液进行分离处理。

[0022] (6)深度纯化：选用DM301大孔树脂对絮凝残留液进行纯化处理。

[0023] 进一步地，步骤(1)所述情况，具体为：用清水浸洗1‑2次，然后去水后冲洗2～3次，

室温下静置沥干外部水分。预冻温度为‑40～‑80℃，预冻时间为6～8h。

[0024] 进一步地，步骤(2)所述情况，具体为：待干燥箱真空度降至80pa后，再开启加热，

加热温度为40～70℃，干燥时间为3～4.5h。

[0025] 进一步地，步骤(3)所述情况，具体为：采用球磨粉碎机进行粉碎，设置球磨粉碎机

的温度为3.5～4.5℃，物料与ZrO2研磨珠的比例为1：5，姜黄粉的粒径为300～600nm。

[0026] 进一步地，步骤(4)所述情况，具体为：将筛分后的粉末放入容器中，加入[OMIM]Br

和大豆肽作为联合提取溶剂，[OMIM]Br和大豆肽在联合提取溶剂中的浓度分别为0.2～

0.6mol/L、0.1～1％.wt；料液比为1：10～1：50，在6kW、27.12MHz、10～30mm板间距下进行提

取，提取5～30min后，4000r/min下离心10min，取上清液，获得姜黄素粗提液。

[0027] 进一步地，步骤(5)所述情况，具体为：量取适量姜黄粗提液，向其中加入0.5％～

1％.wt配制好的姜黄多糖絮凝溶液后，摇匀，在20～60℃温度下絮凝30～90min，在室温下

再静置一定时间后进行过滤得到澄清液。

[0028] 进一步地，步骤(6)所述情况，具体为：选用DM301进行纯化实验。大孔树脂吸附过

程中，称取8～10g树脂，置于容器中，加入100mL步骤(5)所获澄清液，封口，室温，130r/min

下恒温水浴振荡24h进行充分吸附。将吸附好的大孔树脂装柱，加入与大孔吸附树脂等体积

的去离子水淋洗后，以体积浓度为70％的乙醇溶液为洗脱液进行洗脱，所得收集液减压浓

缩回收溶剂，50℃真空干燥。

[0029] 本发明的有益效果：

[0030] (1)与热风干燥方法相比，采用红外冷冻干燥法干燥姜黄片，干燥时间短，营养素

保留率高、结构松散易于研磨。

[0031] (2)与离子液体联合大豆肽浸提法相比，采用射频辅助离子液体联合大豆肽法提

取姜黄素，其提取时间更短，提取率更高。
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[0032] (3)采用大分子姜黄多糖絮凝法结合大孔树脂法进行姜黄素纯化，其纯度高。

附图说明

[0033] 图1为本发明提及的射频设备示意图。

[0034] 图2为本发明提及的红外冷冻干燥设备示意图。

[0035] 图中：1、射频振荡器；2、控制面板；3、顶/底电极板；4、样品；5、传送带；6、分布式光

纤温度传感器；7、电脑；8、固定结构；9、热风分配；10、热风发生器；11、控制和显示面板；12、

红外灯温度传感器；13、物料表面温度传感器；14、红外加热灯管系统；15、载物架；16、承重

传感器；17、干燥腔体；18、观测窗口；19、干燥仓门；20、冷凝器；21、制冷机及风机系统；22、

真空泵。

具体实施方式

[0036] 为了使本发明所述的内容更加便于理解，下面结合具体实施方式对本发明所述的

技术方案做进一步的说明。

[0037] 实施例1高纯度姜黄素的干燥、提取、纯化

[0038] 在本实施案例中，将姜黄块用清水浸洗2次，然后去水后冲洗2次，室温下静置沥干

外部水分。将沥干洗净的姜黄块根按照3～5mm的厚度进行切割，并放入冰箱‑80℃内进行冷

冻6h。取50℃下红外冷冻干燥4h后的姜黄片进行适量粉碎(球磨粉碎机的温度为4℃，物料

与ZrO2研磨珠的比例为1：5)，获得300nm姜黄粉颗粒。称取姜黄粉2.0g于100mL圆底烧瓶中，

联合提取液中[OMIM]Br浓度为0.3mol/L，大豆肽浓度为0.3％.wt，料液比1：30，在6kW、

27.12MHz、20mm板间距下进行提取，提取时间为10min。4000r/min下离心10min，取上清液，

获得姜黄素粗提液。在此条件下，粗姜黄素的提取率为5.79％。量取适量姜黄素粗提液，向

其中加入配制好的姜黄多糖絮凝溶液后，姜黄多糖絮凝溶液中的姜黄多糖含量达到0.5％

.wt，摇匀，在40℃温度下絮凝60min，在室温下再静置一定时间后进行过滤得到澄清液。采

用DM301进行吸附‑解吸纯化处理，按质量体积比100g/L在所得乙醇提取液中加入大孔树脂

DM301，室温下130r/min下恒温水浴振荡24h，过滤，得吸附好的大孔吸附树脂。将吸附完成

的大孔树脂装柱，加入与大孔树脂等提及的去离子水淋洗后，以体积浓度为70％的乙醇溶

液为洗脱剂进行洗脱，洗脱的流速为2mL/min，然后分段进行收集，采用HPLC法对收集液进

行定性检测，合并含有相同成分的收集液，回收溶剂至干；HPLC法的检测条件为：ODS色谱柱

(5um，4.6mm×150mm)，流动相：乙腈与体积浓度1.0％的冰醋酸溶液42：58，流速为1mL/min，

检测波长为430nm。将所得固体用水洗涤至无乙醇味，50℃真空干燥，得姜黄素粉末，其纯度

为94.3％。

[0039] 对比例1离子液体浸提法

[0040] 在本实施案例中，将姜黄块用清水浸洗2次，然后去水后冲洗2次，室温下静置沥干

外部水分。将沥干洗净的姜黄块根按照3～5mm的厚度进行切割，并放入冰箱‑80℃内进行冷

冻6h。取50℃下红外冷冻干燥4h后的姜黄片进行适量粉碎(球磨粉碎机的温度为4℃，物料

与ZrO2研磨珠的比例为1：5)，获得300nm姜黄粉颗粒。称取姜黄粉2.0g于100mL圆底烧瓶中，

联合提取液中[OMIM]Br浓度为0.3mol/L，料液比1：30，提取时间为90min。4000r/min下离心

10min，取上清液，获得姜黄素粗提液。在此条件下，粗姜黄素的提取率为3.10％。量取适量
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姜黄素粗提液，向其中加入配制好的姜黄多糖絮凝溶液后，姜黄多糖絮凝溶液中的姜黄多

糖含量达到0.5％.wt，摇匀，在40℃温度下絮凝60min，在室温下再静置一定时间后进行过

滤得到澄清液。采用DM301进行吸附‑解吸纯化处理，按质量体积比100g/L在所得乙醇提取

液中加入大孔树脂DM301，室温下130r/min下恒温水浴振荡24h，过滤，得吸附好的大孔吸附

树脂。将吸附完成的大孔树脂装柱，加入与大孔树脂等提及的去离子水淋洗后，以体积浓度

为70％的乙醇溶液为洗脱剂进行洗脱，洗脱的流速为2mL/min，然后分段进行收集，采用

HPLC法对收集液进行定性检测，合并含有相同成分的收集液，回收溶剂至干；HPLC法的检测

条件为：ODS色谱柱(5um，4.6mm×150mm)，流动相：乙腈与体积浓度1.0％的冰醋酸溶液42：

58，流速为1mL/min，检测波长为430nm。将所得固体用水洗涤至无乙醇味，50℃真空干燥，得

姜黄素粉末，其纯度为93.8％。

[0041] 对比例2大孔树脂DM301纯化对比

[0042] 在本实施案例中，将姜黄块用清水浸洗2次，然后去水后冲洗2次，室温下静置沥干

外部水分。将沥干洗净的姜黄块根按照3～5mm的厚度进行切割，并放入冰箱‑80℃内进行冷

冻6h。取50℃下红外冷冻干燥4h后的姜黄片进行适量粉碎(球磨粉碎机的温度为4℃，物料

与ZrO2研磨珠的比例为1：5)，获得300nm姜黄粉颗粒。称取姜黄粉2.0g于100mL圆底烧瓶中，

联合提取液中[OMIM]Br浓度为0.3mol/L，大豆肽浓度为0.3％.wt，料液比1：30，在6kW、

27.12MHz、20mm板间距下进行提取，提取时间为10min。4000r/min下离心10min，取上清液，

获得姜黄素粗提液。在此条件下，粗姜黄素的提取率为5.79％。量取适量姜黄素粗提液，采

用DM301进行吸附‑解吸纯化处理，按质量体积比100g/L在所得乙醇提取液中加入大孔树脂

DM301，室温下130r/min下恒温水浴振荡24h，过滤，得吸附好的大孔吸附树脂。将吸附完成

的大孔树脂装柱，加入与大孔树脂等提及的去离子水淋洗后，以体积浓度为70％的乙醇溶

液为洗脱剂进行洗脱，洗脱的流速为2mL/min，然后分段进行收集，采用HPLC法对收集液进

行定性检测，合并含有相同成分的收集液，回收溶剂至干；HPLC法的检测条件为：ODS色谱柱

(5μm，4.6mm×150mm)，流动相：乙腈与体积浓度1.0％的冰醋酸溶液42：58，流速为1mL/min，

检测波长为430nm。将所得固体用水洗涤至无乙醇味，50℃真空干燥，得姜黄素粉末，其纯度

为85.7％。
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图1

图2

说　明　书　附　图 1/1 页

8

CN 114105747 B

8


	BIB
	BIB00001

	CLA
	CLA00002

	DES
	DES00003
	DES00004
	DES00005
	DES00006
	DES00007

	DRA
	DRA00008


