[bookmark: _Hlk114213274]团体标准《枫香精油提取技术规程》
（征求意见稿）编制说明
一、项目来源
[bookmark: _Hlk114217124]根据《广西标准化协会关于下达2022年第76批团体标准制修订项目计划的通知》（桂标协﹝2022﹞183号）精神，由桂林丰润莱生物科技股份有限公司提出，桂林丰润莱生物科技股份有限公司、广西绿异茶树良种研究院、广西艺苑农业科技有限公司共同起草团体标准《枫香精油提取技术规程》（项目编号：2022-7603）。
二、项目背景及目的意义
[bookmark: _Hlk123628925]枫香树（Liquidambar formosana Hance) 为金缕梅科的高大乔木。其叶呈三角形，春夏季为绿色、秋冬季变红色，是著名的红叶植物，也是常见的药用植物。枫香树分泌的树脂称“枫香脂”，为名贵中药。《中国药典》2020年版收载枫香脂有活血止痛、解毒生肌、凉血止血作用。枫香脂既可内服，也可外用，是多种中成药的原料。枫香脂的乙醇提取浸膏称“芸香浸膏”，是伤湿止痛膏等中成药的原料，也是传统的香精香料产品，作为重要的定香剂，用于调配香烟、牙膏香精等。
从枫香脂中提取的挥发油，即枫香精油。是中药枫香脂重要的有效成分，已被《中国药典》收载作为枫香脂的含量测定指标。
枫香挥发油有多方面的药理作用：一是在心血管方面。研究表明，枫香脂挥发油可提高小鼠常压下的心肌耐缺氧能力、显著降低氯仿诱导的小鼠室颤发生率、提高冠脉流量,其作用强度及作用维持时间均优于苏合香；对大鼠离体血管有舒张作用；枫香脂及其挥发油体外实验可使兔血栓长度缩短和重量减轻，体内实验可明显抑制大鼠血栓形成。二是在抗肿瘤方面。枫香脂挥发油可抑制人高转移卵巢癌HO-8910PM细胞的增殖，具有一定的抗肿瘤活性；桂林市食品药品检验所最新研究表明，枫香精油对多种细菌、真菌、霉菌有明显的抑菌作用。
通过GC-MS分析表明，枫香挥发油含β-石竹烯、α-蒎烯、β-蒎烯、莰烯、柠檬烯、荜澄茄烯、苯丙醇、肉桂醇、香榧醇、古巴烯、杜松醇、杜松烯、乙酸冰片酯、依兰油烯、杜松二烯、肉桂酸冰片酯、肉桂酸肉桂酯等数十种萜类成分。其中β-石竹烯的含量达到25~40%。
[bookmark: _Hlk123628839]作为枫香脂的精华成分，枫香挥发油有广泛的用途。一是作为香精的原料，替代芸香浸膏，用于各种香精的配制；二是直接用于香薰、香疗以及作为保健品、化妆品的原料，美国最大的精油生产商多特瑞公司（doTERRA）于2019年11月全球首发枫香香薰精油；三是作为医药的原料，用于治疗心血管疾病、抗肿瘤、祛风止痛等药物的研发。
枫香脂传统的采收方法是在树干上割裂或凿孔使树脂流出，待树脂自然风干呈半固体状后采收，再阴干而得，此法采脂周期长、产量低、成本高，枫香挥发油大部分挥散损失。近20年来，枫香脂的主产地广西百色、贵州等地已普遍采用与松脂采收相同的“割脂法”采集，得到乳白色新鲜的液态树脂，再分别加工得到枫香精油和枫香脂药材。对枫香脂药材的加工以及枫香精油的提取厂家，主要在广西桂林、百色和福建龙岩。
[bookmark: _Hlk123628864]桂林丰润莱生物科技股份有限公司从2018年开始开展枫香精油的规模化生产，其产品已远销欧美。为了确保产品质量，该公司根据国外客户的要求，结合国家标准对植物精油的通用质量控制项目自行制定了枫香精油企业内控标准。
实践表明，枫香精油的质量不但与其原料质量有关，同时跟生产工艺也有很重要的关系。因此，制订枫香精油的生产技术规程，对保障食品、医药、香料化工生产和科研使用的枫香精油的质量，很有必要；对增加广西枫香精油的产品竞争力，促进广西枫香产业发展，帮助山区采脂农民脱贫致富也有重要意义。
[bookmark: _Hlk123626800]三、标准编制过程
（一）成立标准编制工作组
[bookmark: _Hlk114218522]团体标准《枫香精油提取技术规程》项目任务下达后，成立了标准编制工作组，制定了标准编写方案，明确任务职责，确定工作技术路线，开展标准研制工作。由桂林丰润莱生物科技股份有限公司根据其多年来的生产经验完成具体标准编制起草工作，广西绿异茶树良种研究院、广西艺苑农业科技有限公司关人员指导和配合。
[bookmark: _Hlk123626847]（二）收集整理文献资料
通过查阅参考了有关精油生产有关的质量控制文件、检测指标以及分析的方法，具体列出如下： 
GB/T 39009-2020  精油 命名
[bookmark: _Hlk114231421]GB 14881-2013 食品生产通用卫生规范
[bookmark: _Hlk114234058]GB 5749-2006  生活饮用水卫生标准
GB/T 14454.4 香料 折光指数的测定
[bookmark: _Hlk127815300]GB/T 11538—2006 精油 毛细管柱气相色谱分析 通用法
GB/T 11540  香料 相对密度的测定
[bookmark: _Hlk127815549]T / CAFFCI 52—2022 枫香精油
[bookmark: _Hlk128038931]LY/T 1962-2011  枫香采脂技术规程
[bookmark: _Hlk127815375]DB36/T 1313—2020 黄樟精油提取技术规程
DB36/T 1271—2020 栀子挥发油提取技术规程
（三）研讨确定标准主体内容
[bookmark: _Hlk114218800]标准编制工作组在对收集的资料进行整理研究之后，标准编制工作组召开了标准编制会议，对标准的整体框架结构进行了研究，并对标准的关键性内容进行了初步探讨。经过研究，标准的主体内容确定为术语和定义、生产过程卫生要求、设备、原辅料要求、提取工艺等。
（四）调研、形成文本草案、征求意见稿
标准起草工作小组查阅了大量的国内外文献资料，收集桂林丰润莱生物科技股份有限公司近几年来的生产、检测数据，找到了生产工艺参数与产品质量之间的关系，确定了重点控制的工艺参数，起草了标准草案。标准编制组对标准草案进行了反复研究讨论和修改，最终形成了团体标准《枫香精油提取技术规程》（征求意见稿）和编制说明。
[bookmark: _Toc526940083]四、标准制定原则
（一）实用性原则
本文件是在充分收集相关资料和文献，分析国内枫香精油生产和质量现状，在现有国家、行业标准对精油通用的生产质量控制项目的研究基础上，结合产品出口经验而总结起草的。符合当前枫香精油生产和产品质量的要求，有利于枫香行业的长远发展，具有较强的实用性和可操作性。
（二）协调性原则
本文件编写过程中注意了枫香精油生产和质量要求与相关法律法规的协调问题，在内容上与现行法律法规、标准协调一致。
（三）规范性原则
本文件严格按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的要求和规定编写本标准的内容，保证标准的编写质量。
（四）前瞻性原则
本文件兼顾当前枫香精油产品质量的同时，还考虑到其在食品、医药、香料化工生产和科研使用需求，在标准中注意体现特色性、前瞻性和先进性条款，作为对枫香精油生产工艺要求的指导。
五、标准主要章节内容及确定依据
[bookmark: _Hlk114229622]团体标准《枫香精油提取技术规程》主要内容包括术语和定义、生产过程卫生要求、设备、原辅料要求、提取工艺。编制工作组通过收集桂林丰润莱生物科技股份有限公司近几年来的生产、检测数据，找到了生产工艺参数与产品质量之间的关系。参考有关精油国家标准通用的质量控制项目，结合枫香精油的理化特性拟定了团体标准的有关技术指标和参数。
（1） 术语和定义
植物中的芳香性成分，具有挥发性，通常不溶于水，但在加热时可以随水蒸气蒸发出来。在植物化学领域将其称为挥发油，在食品、化工领域则将其称为精油。
[bookmark: _Hlk114231084][bookmark: _Hlk114230517]精油的提取方法，通常有水蒸气蒸馏法、溶剂提取法、压榨法和吸附法等。本标准仅适用于采用水蒸气蒸馏法从枫香树脂中提取的精油的生产工艺。因此，我们对枫香精油定义为：以枫香树树干采割的树脂，采用水蒸气蒸馏法提取的精油。本技术规程的范围明确指定适用于蒸馏提取的枫香精油。
（2） 生产过程卫生要求
枫香精油可应用于食品、药品、化妆品等领域。因此，对其生产过程的管理，要求符合GB 14881 食品生产通用卫生规范。
（3） 设备 
[bookmark: _Hlk114152831][bookmark: _Hlk114152931][bookmark: _Hlk114231972]枫香精油生产所需设备，主要有加热溶解设备、过滤设备、水蒸气蒸馏设备、精油混合设备、灌装设备。其中加热溶解和蒸馏设备是核心的设备。目前，一些小作坊采用烧柴、烧煤、电炉等明火加热溶解和蒸馏，既不容易控温，又存在极大的安全风险。因此，标准规定加热溶解必须是采用蒸汽或导热油加热的夹层锅，水蒸气蒸馏设备包含蒸汽加热系统、蒸馏釜、水冷却系统和精油接收系统。
（4） [bookmark: _Hlk114218059]原辅料要求
枫香树脂
[bookmark: _Hlk127860680]枫香树的树叶也含少量的精油，但其化学成分的组成与树脂中的精油略有差别。故本标准规定所用原料为从枫香树采割的液态树脂。由于在枫香树脂采集过程中，通常是采用塑料袋或塑料瓶挂在割脂口的下方收集流出的树脂，每隔7~10天才去收集一次。树脂中会混入水分和树枝、树皮、树叶等杂质。因此，规定了有关杂质的限量。又因为，目前采割枫香脂的枫香树都是山区野生树林，常与松树林混生一起。在同一片山林中，往往也有松脂采集。而且，枫香树脂收购价格远比松树脂要贵，如果枫香脂中混入松树脂，将直接影响枫香精油的质量。因此，特别规定对原料的验收必须进行松树脂特征成分松香酸的TLC检测，以判别是否掺有松脂。
加工用水
在枫香精油的提取过程一般不需要加水，只是烧锅炉、清洗设备和冷却时用水。对其也要求符合GB 5749生活用水的标准。
（5） [bookmark: _Hlk114218103]提取工艺
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 2.工艺要求
 投料 
[bookmark: _Hlk114237525]投料量根据批生产指令，要求投料前打开枫香树脂原料的容器，小心倾去上层水分。既可以去除上层水分中漂浮、混悬的有机杂质，又可以保证投料量更准确。
 加热溶解 
[bookmark: _Hlk114141743][bookmark: _Hlk114133323]目的是使树脂原料完全液化、降低粘度，从而可以过滤除去杂质。同时要注意防止温度过高引起精油挥散损失。因此规定采用蒸汽或导热油缓缓加热，边加热边搅拌，控制升温速度在1 ℃/min左右。经过多次试验比较，树脂液温度达到75 ℃左右时即停止加热升温，既能使树脂充分溶解，又能避免精油挥散损失，见表1。
[bookmark: _Hlk114665646]表1  不同的加热温度比较
	试验序号
	升温速度
	加热温度
	溶解状况

	[bookmark: _Hlk114665157]1
	2 ℃/min
	70℃
	溶解不完全，过滤困难

	[bookmark: _Hlk114665293]2
	1 ℃/min
	75℃
	溶解完全，起泡不多，精油挥散不明显

	3
	1 ℃/min
	80℃
	溶解完全，起泡较多，稍有精油挥散

	4
	1 ℃/min
	85℃
	溶解完全，起泡较多，精油挥散明显



 滤除杂质 
[bookmark: _Hlk114154779][bookmark: _Hlk114154624][bookmark: _Hlk114132995][bookmark: _Hlk114141685]将树脂液趁热通过80目（180μm ±7.6μm）不锈钢滤网过滤除去固体杂质，将滤液抽入蒸馏釜内。为了防止蒸馏沸腾时强烈起泡冲罐，规定原料液面不得超过蒸馏釜高度的二分之一。
 加热蒸馏
[bookmark: _Hlk114154838][bookmark: _Hlk114210307]   规定从蒸馏釜底部通入蒸汽，有利于加快精油蒸馏速度，提高精油收率；控制树脂液升温速率在1 ～2℃/min的范围，防止爆沸，见表2。
表2  不同的蒸馏条件比较
	试验序号
	升温速度
	液面高度
	蒸馏状况

	1
	1～2 ℃/min
	低于蒸馏罐1/2
	蒸馏正常，无爆沸冲罐现象

	2
	1～2 ℃/min
	等于蒸馏罐1/2
	蒸馏正常，无爆沸冲罐现象

	3
	1～2 ℃/min
	等于蒸馏罐2/3
	极容易发生爆沸冲罐

	4
	少于1 ℃/min
	等于蒸馏罐2/3
	容易发生爆沸冲罐



 收集精油
[bookmark: _Hlk114142441]   为了保证已蒸馏出的带有精油分子的水蒸气在冷凝管中及时、充分冷却液化，标准规定在整个蒸馏过程中注意调节冷却水的流量，使出口处冷却水的温度不超过40 ℃。蒸馏设备包含两个接收罐， 当馏出液体积达到接收罐体积的2/3左右时，切换接收罐，关闭阀门，静置10分钟使油水分离，然后打开下方阀门，排出下层水分，再将精油层放出，置符合食品包装要求的容器中暂存。
混合 、沉淀
[bookmark: _Hlk114144623]枫香精油含有数十种化学成分，在蒸馏过程中，分子量小、沸点低的组分首先蒸出。因此，蒸馏完成后，要把不同时段收集的精油转移至储油罐中混合，静置7～10天，使精油中混入的少量水分析出，与精油分离、分层，从而排出。
枫香精油蒸馏提取工艺的实验验证
取购自不同产地的枫香树脂原料，按照本工艺规程的技术要求和工艺参数，实际蒸馏提取20批次，将所得枫香精油按照企业标准测定有关理化指标，结果表明，按照本技术规程提取的精油，质量稳定，有关理化指标全部符合质量标准要求，见表3 。
表3  20批次枫香精油质量检测结果
	序号
	批 号
	原料产地
	相对密度
	折光率
	β-石竹烯
（%）
	α-蒎烯
（%）
	β-蒎烯
（%）

	1
	A81121
	百色
	0.910
	1.493
	28.04
	15.21
	10.72

	2
	A81119
	百色
	0.918
	1.497
	28.44
	13.92
	9.81

	3
	B90226
	贵州
	0.921
	1.498
	27.37
	13.24
	9.22

	4
	B90225
	贵州
	0.910
	1.493
	27.14
	17.20
	11.67

	5
	O70727
	龙胜
	0.924
	1.499
	27.46
	13.06
	8.65

	6
	B90426
	百色
	0.914
	1.495
	31.84
	14.50
	10.57

	7
	A81120
	鹿寨
	0.913
	1.493
	27.50
	17.08
	12.44

	8
	A81124
	鹿寨
	0.911
	1.493
	27.32
	17.32
	12.23

	9
	B90416
	百色
	0.912
	1.493
	27.86
	16.84
	11.75

	10
	B90807
	百色
	0.910
	1.494
	34.35
	13.10
	10.33

	11
	B90810
	贵州
	0.921
	1.500
	33.03
	10.65
	8.12

	12
	B91218
	贵州
	0.914
	1.495
	34.21
	12.52
	8.63

	13
	B91226
	百色
	0.921
	1.497
	36.53
	10.65
	6.71

	14
	C00602
	百色
	0.917
	1.496
	31.44
	14.46
	9.73

	15
	C00918
	百色
	0.916
	1.497
	32.64
	13.75
	9.16

	16
	C01020
	贵州
	0.916
	1.497
	35.43
	13.96
	8.87

	17
	D11228
	百色
	0.920
	1.498
	39.12
	10.20
	8.30

	18
	D20525
	百色
	0.912
	1.494
	31.75
	12.62
	11.99

	19
	D20526
	贵州
	0.922
	1.496
	36.91
	12.96
	11.10

	20
	D21020
	贵州
	0.910
	1.494
	35.98
	13.01
	10.76

	
	平均值
	
	0.916
	1.496
	31.72
	13.81
	10.04

	
	标准
范围
	
	0.900～0.930
	1.485～1.500
	25.00～40.00
	10.00～20.00
	5.00～15.00


  
枫香精油质量标准的确定
[bookmark: _Hlk128040359][bookmark: _Hlk128042114][bookmark: _Hlk128042153]国内现有枫香精油团体标准（T/CAFFCI 52-2022），其收载的理化指标，包括相对密度、折光指数、特征组分含量等。根据桂林丰润莱生物科技股份有限公司近几年的生产、质量检测经验看，团体标准T/CAFFCI 52-2022所制定指标过于宽泛，难以达到控制产品质量稳定的要求。因此，我们根据表3所列20批产品检测数据，制订了更合理的质量控制指标，具体情况见表4。
表4  枫香精油质量控制指标对比表
	检验项目
	本标准
	T/CAFFCI 52-2022

	相对密度（20 ℃/20 ℃）
	0.900～0.930
	0.831～1.016

	折光指数（20 ℃）
	[bookmark: OLE_LINK1]1.485～1.500
	1.346～1.646

	旋光度（20 ℃）
	——
	-28º～+2º

	β-石竹烯含量%
	25.0～40.0
	20～40

	α-蒎烯含量%
	10.0～20.0
	10～30

	β-蒎烯含量%
	5.0～15.0
	3～23



[bookmark: _Hlk114145091]灌 装 
将精油过滤后，灌装。包装容器应符合食品包装要求，净含量按照国家相关规定执行。
 储 存 
[bookmark: _Hlk114244204]精油遇高温易挥发，遇光照易氧化。故规定精油的包装应密闭，置阴凉处，避光保存。
（6） 其它应予说明的事项
无
六、国内外同类标准制修订情况及与法律法规、强制性标准关系
[bookmark: _Hlk127817438]目前，国内尚未查到有枫香精油提取有关的标准。采用水蒸气蒸馏法提取枫香精油，与其他植物精油提取相似，其原理都是通过加热使其中的芳香成分向外扩散，并随水蒸气一起馏出，经过冷却系统后变为液体流入收集罐，再经油水分离得到精油。枫香精油提取与其他精油提取的不同点在于：其提取所用原料不是植物的枝叶或其它器官，而是采用其新鲜树脂。由于枫香树脂易被混入松树脂，因此，特别规定对原料的验收必须对松脂的特征成分松香酸进行TLC检测。枫香树脂原料在蒸馏前，还要进行加热融化、过滤除去树枝、树叶、树皮等杂质；在蒸馏过程中，蒸汽与树脂为共沸状态而不是穿透状态。因此，对投料液面高度、升温速率都有具体规定。
七、重大分歧意见的处理经过和依据
本标准研制过程中无重大分歧意见。
八、自我承诺
本标准内容与各项指标不低于国家强制性标准、推荐性国家标准和行业标准。

                 团体标准 《枫香精油蒸馏提取技术规程》
标准编制小组
                                2023年1月5日
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