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本文件按照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》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由江西省食品科学技术学会提出并归口。
本文件起草单位:南昌大学食品学院
本文件主要起草人:尧梅香、付玉梅、朱晓娟。

II
食药同源护肝类复合提取物 加工技术规范

1 范围
本文件规定了食药同源护肝类复合提取物的术语和定义、原料要求、加工工艺、关键工序技术要求、成品质量要求及包装、贮存、运输要求。
本文件适用于以 2～5 种药食同源护肝类原料为主要原料，经乙醇梯度提取、大孔树脂富集、超滤膜精制、喷雾干燥制成的复合提取物，用于护肝类普通食品、保健食品原料的生产加工。

2 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件
GB/T 1.1—2020 标准化工作导则 第 1 部分：标准的结构和编写 
GB 2762 食品安全国家标准 食品中污染物限量 
GB 2763 食品安全国家标准 食品中农药最大残留限量 
GB 4789.1 食品安全国家标准 食品微生物学检验 总则
GB 4789.2 食品安全国家标准 食品微生物学检验 菌落总数测定
GB 4789.3 食品安全国家标准 食品微生物学检验 大肠菌群计数
GB 4789.15 食品安全国家标准 食品微生物学检验 霉菌和酵母计数
GB 5009.3 食品安全国家标准 食品中水分的测定 
GB 5009.4 食品安全国家标准 食品中灰分的测定
GB 5009.11 食品安全国家标准 食品中总砷及无机砷的测定
GB 5009.12 食品安全国家标准 食品铅的测定
GB 5009.17 食品安全国家标准 食品中总汞及有机汞的测定
GB/T 5009.19 食品安全国家标准 食品中有机氯农药多组分残留量的测定
GB 14881 食品安全国家标准 食品生产通用卫生规范 

3 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。 
3.1 食药同源护肝原料
 列入国家卫生健康委员会公告《按照传统既是食品又是中药材物质名单》，具有抗氧化、抗炎、护肝等潜在调理功能的植物原料。 
3.2 食药同源护肝类复合提取物 
以 2～5 种食药同源护肝原料为基础，经科学配伍、乙醇梯度提取、大孔树脂富集、超滤膜精制、浓缩制成，富含多糖、黄酮、多酚、皂苷等活性成分，具有护肝调理潜力的组合物。 
3.3 乙醇梯度提取 
采用不同浓度食用乙醇分步提取原料，分别富集小分子脂溶性活性成分与大分子水溶性活性成分的食品级提取工艺。 
3.4 大孔树脂富集
采用食品级大孔吸附树脂，选择性吸附黄酮、皂苷等脂溶性活性成分，去除水溶性杂质的精制工艺。 
3.5 超滤膜精制
采用食品级超滤膜，依据分子量差异截留大分子杂质，保留小分子活性成分的低温精制工艺。
4 原料要求
4.1 原料来源
   选用《按照传统既是食品又是中药材物质名单》内的护肝类原料，原料应来自固定产地，品质稳定，无霉变、无异味、无虫蛀、无杂质。 
4.2 原料质量 
感官：色泽正常、形态完整、无腐败变质；
卫生：重金属、农药残留限量应符合 GB 2762、GB 2763 的规定； 
配伍：原料种类为 2～5 种，遵循食品安全性原则，无配伍禁忌。 
4.3 原料预处理 
原料经清洗、除杂、低温烘干（温度≤60℃）、粉碎至 20 目～40 目，密封备用。
5 加工工艺
5.1 工艺流程
 原料预处理→乙醇梯度提取→粗滤合并→大孔树脂富集→洗脱液浓缩→超滤膜精制→精提液浓缩→喷雾干燥→成品包装 
5.2 乙醇梯度提取
第一步（脂溶性活性成分富集）：采用 70%～80% 食用乙醇，料液比 1:8～1:15，回流提取 1 次～2 次，每次 1h～2h，提取温度 70℃～80℃，富集黄酮、皂苷等成分； 
第二步（水溶性活性成分富集）：提取后药渣加入 10%～20% 食用乙醇，料液比 1:12～1:15，回流提取 1 次，时间 1h～2h，提取温度 70℃～80℃，富集多糖等成分； 
合并两次提取液，经 400 目滤布粗滤，去除残渣。 
5.3 大孔树脂富集 
树脂选型：食品级 AB-8、D101 或 HPD-100 大孔吸附树脂； 
上样：粗滤液浓缩至 0.5g/mL～1.0g/mL（生药浓度），室温条件下上样； 
除杂：用 2 倍～3 倍柱体积纯水洗涤，去除水溶性杂质； 
洗脱：用 60% 食用乙醇洗脱，收集洗脱液； 
浓缩：洗脱液真空浓缩（温度≤60℃）至固形物含量 15%～20%。 
5.4 超滤膜精制 
膜选型：食品级 10kDa～50kDa 截留分子量超滤膜； 
操作条件：工作压力 0.2MPa～0.4MPa，温度 25℃～35℃； 
精制要求：去除大分子蛋白、多糖杂质，保留黄酮、多酚、小分子皂苷等活性成分。 
5.5 精提液浓缩
超滤滤液真空浓缩（温度≤60℃）至固形物含量 25%～30%，备用。 
5.6 喷雾干燥 
进风温度：160℃～180℃； 
出风温度：75℃～85℃； 
进料速率：5mL/min～10mL/min； 
助干剂：可添加 5%～10% 食品级麦芽糊精； 
干燥要求：成品水分≤5.0%，粉末均匀、流动性良好。

6 成品质量要求
6.1 感官指标 
应符合表1的规定。
表1 感官指标及要求
	项目
	要求
	测定方法

	色泽
	棕黄色至浅棕褐色均匀粉末
	取适量样品，目测，品
其滋味(固态产品按产品说明冲调)嗅其气味

	滋味、气味
	具有原料特有的清香，无异味、无焦糊味
	

	组织形态
	粉末细腻、无结块、无肉眼可见杂质
	

	溶解性
	60℃温水可快速分散溶解，无明显沉淀
	












6.2 理化指标
应符合表2的规定。
表2 理化指标及要求
	项目
	要求
	测定方法

	水分
	≤5.0%
	GB 5009.3

	总灰分
	≤7.0%
	GB 5009.4

	总黄酮
	≥3.0%
	检测方法应执行附录A.1

	总多糖
	≥10.0%
	检测方法应执行附录A.2

	总皂苷
	≥1.5%
	检测方法应执行附录A.3

	铅（以Pb计），mg/kg
	≤0.5
	GB 5009.12

	总砷（以 As 计），mg/kg
	≤0.2
	GB 5009.11

	汞（以Hg计），mg/kg
	≤0.1
	GB 5009.17

	六六六，mg/kg
	≤0.05
	GB/T 5009.19

	滴滴涕，mg/kg
	≤0.01
	GB/T 5009.19



6.3 微生物指标 
     应符合表3的规定。
表3  微生物指标限量
	项目
	采样方案及限量
	测定方法

	
	n
	c
	m
	M
	

	菌落总数/(CFU/g) 
	5
	1
	104
	105
	GB 4789.2


	大肠菌群/(CFU/g)
	5
	2
	10
	102
	GB 4789.3


	霉菌/（CFU/g或CFU/mL）
	≤20
	GB 4789.15

	酵母d /（CFU/g或CFU/mL） 
	≤20
	GB 4789.15

	注:样品的采集和处理按GB4789.1执行，n为同一批次产品应采集的样品件数;c为最大可允许超出m值的样品数;m为微生物指标可接受水平的限量值;M为微生物指标的最高安全限量值。 




 








7 包装、贮存与运输
7.1 包装
   采用食品级铝箔复合袋或避光密封罐包装，净含量为 100g、250g、500g。
标签应注明产品名称、原料组成、主要成分含量、生产日期、保质期、生产企业名称及地址、执行标准编号等信息。
7.2 贮存
产品应置于阴凉干燥、通风避光处贮存，环境温度≤25℃，相对湿度≤65%，
保质期 24 个月。 
7.3 运输
常温运输，避免暴晒、雨淋、高温及剧烈挤压。
运输工具应清洁、卫生、干燥，符合食品运输相关要求。

8 生产卫生
产品生产全过程应符合 GB 14881 的规定，做好人员、设备、环境、物料的卫生管控，确保产品安全卫生。

附录 A（规范性） 活性成分测定方法
A.1 总黄酮
A.1.1 原理
样品经乙醇提取后，黄酮类化合物与亚硝酸钠、硝酸铝、氢氧化钠显色，在 510 nm 处比色定量，以芦丁为对照品。
A.1.2 试剂
5% 亚硝酸钠溶液；10% 硝酸铝溶液；4% 氢氧化钠溶液；70% 乙醇；芦丁对照品（纯度≥98%）。
A.1.3 测定步骤
精密称取 0.1 g 样品，加 70% 乙醇 50 mL，超声 30 min，冷却定容至 100 mL，过滤得供试液。取 1 mL 供试液，加 5% 亚硝酸钠 0.3 mL，摇匀静置 6 min；加 10% 硝酸铝 0.3 mL，摇匀静置 6 min；加 4% 氢氧化钠 4 mL，加水定容至 10 mL，摇匀静置 15 min。于 510 nm 测定吸光度，用芦丁标准曲线计算含量。
A.1.4 结果计算
总黄酮（%）=（C×V×D）/（m×1000）×100
式中：  C—— 标准曲线查得浓度，mg/mL；
          V—— 供试液定容体积，mL； 
D—— 稀释倍数；
        m—— 样品质量，g。
A.2 总多糖
A.2.1 原理
样品水提后，多糖与苯酚 - 硫酸显色，在 490 nm 处比色定量，以葡萄糖为对照品。
A.2.2 试剂
5% 苯酚溶液；浓硫酸；葡萄糖对照品（纯度≥98%）。
A.2.3 测定步骤
精密称取 0.1 g 样品，加水 50 mL，沸水浴 2 h，冷却定容至 100 mL，过滤得供试液。取 1 mL 供试液，加 5% 苯酚 1 mL，摇匀，迅速加浓硫酸 5 mL，摇匀，沸水浴 15 min，冷却至室温。于 490 nm 测定吸光度，用葡萄糖标准曲线计算含量。
A.2.4 结果计算
总多糖（%）=（C×V×D）/（m×1000）×100
式中：  C—— 标准曲线查得浓度，mg/mL； 
V—— 供试液定容体积，mL； 
D—— 稀释倍数； 
m—— 样品质量，g。
A.3 总皂苷
A.3.1 原理
样品经乙醇提取、正丁醇萃取后，皂苷与香草醛 - 高氯酸显色，在 540 nm 处比色定量，以人参皂苷 Rg1 为对照品。
A.3.2 试剂
5% 香草醛冰醋酸溶液；高氯酸；冰醋酸；70% 乙醇；水饱和正丁醇；人参皂苷 Rg1 对照品（纯度≥98%）。
A.3.3 测定步骤
精密称取 0.2 g 样品，加 70% 乙醇 50 mL，回流 1 h，过滤，滤液蒸干，残渣加水 20 mL 溶解，水饱和正丁醇萃取 3 次，合并正丁醇液，蒸干，残渣加甲醇定容至 10 mL，作为供试液。取 0.2 mL 供试液，水浴挥干，加 5% 香草醛冰醋酸 0.2 mL、高氯酸 0.8 mL，摇匀，60℃水浴 15 min，冰浴冷却，加冰醋酸 5 mL，摇匀。于 540 nm 测定吸光度，用人参皂苷 Rg1 标准曲线计算含量。
A.3.4 结果计算
总皂苷（%）=（C×V×D）/（m×1000）×100
式中：  C—— 标准曲线查得浓度，mg/mL； 
V—— 供试液定容体积，mL；
D—— 稀释倍数； 
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