黄樟精油提取技术规程

编制说明

项目编号：DB 2018-6-37
项目名称：黄樟精油提取技术规程
委托单位（甲方）：江西省质量技术监督局

承担单位（乙方）：江西省林业科学院
保证单位（丙方）：江西省林业局

起止年限：  2019 年 1月- 2019年 12 月
黄樟精油提取技术规程

编制说明

1  工作概况

1.1 任务来源

根据江西省市场监督管理局发《关于下达2018年第六批江西省地方标准制修订计划的通知》文件，《黄樟精油提取技术规程》（项目编号：DB 2018-6-37）被列为2018年江西省地方标准制定计划。
1.2 标准完成单位及主要起草人

本标准为推荐性地方标准，由江西省林业局提出，江西省质量技术监督局归口管理，江西省林业科学院、江西思派思香料化工有限公司联合申报，并共同编制完成。
本标准主要起草人为：杨海宽、温世钫、章挺、邱凤英、戴小英、李江、刘新亮、汪信东、郑永杰、符潮、伍艳芳、何小三、郭捷、李祥林。
1.3 技术支撑条件

本技术标准依托2014年江西科技计划项目“樟属珍稀香料植物优良品系选育及利用研究”，2016年江西省科技计划项目“香料用树种牛樟、黄樟优良品系高效无性繁育及培育技术研究”和2016年江西省林业科技创新项目“黄樟重资资源收集与香料用优良无性系选育”。项目对右旋芳樟醇型黄樟主要分布区系统开展了种资资源收集与保存，并依托江西思派思香料化工有限公司开展了优良无性系筛选与繁育、规模化示范种植、精油提取与工艺改进等相关研究。在现有技术设备、工艺流程基础上，不断改进与完善总结出了一套黄樟精油提取技术规程，包括小试试验和规模化生产技术规程。项目组成员首先依托近年来在精油提取小试实验工艺及设备优化等方面所取得研究基础，改进并优化了传统精油水蒸气蒸馏提取工艺，并结合生产实际提出了改进方案及流程流程，形成了一套技术方案可行、工艺流程合理的技术规程，做到产研相结合，将理论研究成果与实践经验总结成册，可为规模化黄樟精油的提取打下良好的技术基础。此外，项目成员也注重与相关科研单位、高校、生产企业进行广泛的技术交流，不断完善技术方案，积累了丰富的数据资料，为本标准的制定打下了良好的基础。

本规程编制组有高级职称7人，中级职称7人，人员组成结构合理，技术实力雄厚，为项目的顺利实施提供了重要保障。项目组成单位共2家，由科研单位与生产企业相结合，技术标准的编制充分结合生产实际，为黄樟精油提取技术规程的推广与应用打下坚实基础。

1.4 标准的制定目的与意义

黄樟Cinnamomum porrectum (Roxb.) Kosterm为樟科Lauraceae樟属Cinnamomum Trew常绿乔木，分布于北纬10°至30°之间，多生于低山平原地，垂直分布一般在500-600米，在我国主要的产地为广东、广西、江西、湖南、贵州、云南等省份。黄樟是集材用、日用化工、药用、香料、园林绿化等一体的多用途树种。黄樟富含种类丰富的挥发性精油可作为天然香料和化工原料，广泛应用于食品、医药和日用化工行业。黄樟可分为多种化学类型，其中尤以右旋芳樟醇型黄樟最为珍贵，其精油中富含的天然右旋芳樟醇由于在香气、化学结构等方面的特有优势，市场价格和市场需求量正以超过10%的速度迅速增长，目前市场价格已超过40万元/t。江西省拥有全球最大的天然芳樟醇生产加工基地，目前江西省金溪县正大力发展右旋芳樟醇型黄樟高效培育人工林种植。但目前对于黄樟精油的利用研究以及规模化生产均处于起步阶段，包括原材料采集时间、采集方式、精油提取关键性工艺参数均未见明确限定，相关技术规程尚未报道，急需制定一套完整的技术规程，以便进行相应技术应用推广及实施。项目组自2015年来，针对右旋芳樟醇芳樟精油含量及化学成分组成变化规律方面进行了系统、科学的研究，现有的研究结果表明：黄樟精油含量及其化学成分组成受到原材料采集时间、原材料采集部位、原材料保存方法、精油提取工艺等诸多因素的影响。主要体现在以下几个方面：（1）合理的原材料的收割时间与收割方式，对于黄樟的矮林化作业与种植的持续性具有重要的影响，选择合适的矮林化收割时间，单株次年成活率可达到98.0%以上。过早的收割时间，可有效保证苗木的成活率，但精油得率及成分含量，不理想。选择过晚收割时间，大量苗木会在冬季冻死，严重影响苗木成活率。（2）小试实验中，合理的取样方式对于客观反映样本精油含量及化学成分具有重要影响，进而影响优良单株的筛选工作，即使同一单株，不同部位精油得率及化学成分组成也存在显著的差异；（3）水蒸气蒸馏提取工艺及提取设备，对于精油得率以及化学成分组成具有显著影响，与传统油水蒸汽共出料方式相比较，采用油水蒸汽共回流出料模式下，精油得率提高30%-50%。基于以上几方面的内容，项目组成员在现有研究基础上，制定本技术规程，本技术规程的实施将有效填补相关技术空白。

1.5 主要制定过程
本技术规程自项目正式立项以来，成立了黄樟精油提取技术规程地方标准起草小组，认真制定了实施方案。标准起草小组结合“樟属珍稀香料植物优良品系选育及利用研究”、“香料用树种牛樟、黄樟优良品系高效无性繁育及培育技术研究”、“黄樟重资资源收集与香料用优良无性系选育”等项目研究成果及江西省林业科学院和江西思派思香料化工有限公司，多年来在精油加工利用中所取得的技术与经验，对原材料收集方式、原材料的收割时间、工艺流程的制定、主要技术参数的制定、档案管理等多方面的技术进行了系统研讨与研讨，深入生产一线，掌握了丰富的技术资料，为本标准的编制打下稳定的基础。本标准的制定过程大体分为以下几个步骤：
（1）2019年1月  明确标准起草人员分工

2019年1月份，标准起草小组成员召开了首次起草小组会议，确定了标准框架、工作范围，明确了人员任务与分工。

（2）2019年2月-2019年5月  资料收集与整理
2019年2-5月，总结、分析前期相关研究资料，查阅相关技术标准和文献资料，深入生产第一线进行相关技术参数确定。
（3）2019年6月  起草标准文本

2019年6月，起草小组成员依据GB/T 1.1《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和GB/T 1.2《标准化工作导则 第2部分：标准中规范性技术要素内容的确定方法》与国家有关标准化法律、法规要求，并在统计、分析相关数据资料的基础上，起草标准草案。

（4）2019年7-10月  讨论、修改与征求意见阶段

2019年7月-10月，标准起草小组经过多次交流、讨论与修改，将标准草案分别送至相关专家，进行公开征求意见。
（5）2019年11月  审查阶段

标准送审。

（6）2019年12月  报批阶段

标准报批。

2 标准的编制原则和主要内容

2.1 编制原则

本标准基于项目组成员近年来开展的关于黄樟精油提取相关研究工作，参照国内现有的相关研究资料和科研成果，根据相关法律、法规及标准的规定，遵循科学性、可靠性、可操作性、规范性、程序性等原则制定本标准。力求在黄樟原材料采集、精油提取、品质鉴定、档案管理等多方面做到全面成套、层次恰当和划分明确。

2.2 主要内容

（1）原料采集
本部分明确了原材料采集时间、采集部位及方式、采集量和原材料的保存方式。

（2）精油提取
本部分明确了①小试实验中实验装置组建、精油提取方式、精油收集方式及保存方法。②规模化生产中检查、进料、水蒸气蒸馏、精油收集、纯露收集、退料的一系列整套完整工艺技术流程参数。

（3）精油得率计算
本部分明确了黄樟精油提取得率计算的相关技术内容。

（4）品质鉴定
本部分明确了黄樟精油成分分析及高品质黄樟精油的理化指标。

档案建立

本部分明确了相关档案的建立、资料整理的相关要求。

标签、运输、储存
本部分明确了黄樟精油产品在包装、运输及储存等方面需注意的事宜。
3 主要试验及验证结果的总结分析

本标准技术数据来源于项目组自2015年对江西省、广东省、云南省、湖南省等黄樟主要分布区较为系统开展了资源调查、资源收集与保存、主要分布区精油成分信息谱建立以及精油提取工艺及设备改进等研究工作。通过对黄樟主要分布区右旋芳樟醇化学型资源进行调查和试验，共收集右旋芳樟醇型黄樟单株100余株，通过对数据进行统计分析，初步研究结果表明，鲜叶精油含量范围：0.3%-2.7%，叶精油中芳樟醇含量范围：50.0%-97.0%。因此，鲜叶精油含量大于2.0%时可认定为高含油量优良单株筛选标准，精油中芳樟醇含量＞95.0%可作为高主成分含量优良单株筛选标准。

根据前期研究结果，项目组先后在江西省金溪县双塘镇建立了种植示范基地，并先后在江西省林业科学院建立了优良种源保存基地，以及在江西玉山、江西金溪、江西吉水、江西寻乌等地建立了优良种源区域化种植示范基地。并在江西省金溪县红联村改造精油提取生产线一条，按照本标准规定的黄樟精油提取技术规程进行了生产试车，并对精油产品进行检测，产品质量符合企业内控标准。

项目组于2016-2018年，针对黄樟精油含量变化规律进行了系统的研究，初步研究结果表明，黄樟叶精油含量年变化规律为：每年4月开始上升，5-8月含量较高，9月开始下降，11月开始显著下降，11-3月精油含量水平较低，5-8月叶生物量不断增大。基于此研究结果，项目组对金溪县双塘镇黄樟种植基地进行了矮林作业枝叶收割时间试验，结果表明，枝叶收割时间选择8月-10月进行，留干10-20cm，次年苗木成活率大于95.0%。同时，选择11月以后收割枝叶进行对比试验，次年苗木成活率仅60%-70%，主要原因较晚时间的砍伐，苗木木质化不完全，难以适应冬季低温气候条件。

针对黄樟精油的提取，系统开展了精油提取工艺研究试验，综合生产成本和生产流程的可操作性等因素。在小试试验中按照本标准相关要求进行，采用油水蒸汽全回流出料模式，与传统水蒸气蒸馏中油水蒸汽全出料模式相比较，精油得率提高30%-50%。同时，在工业化生产中按照本标准技术规程进行试车，精油得率提高5%-10%，主要原因是：小试实验采用叶作为原料，工业化生产采用枝叶作为原材料（枝生物量大于叶生物量），而叶精油含量远大于枝精油含量。
4 采用国际标准和国外先进标准的程度，以及与国际、国外同类标准水平的对比情况。

目前，针对黄樟的研究还处于起步阶段，就目前可查资料，还没有一套完整、系统的关于黄樟精油提取技术规程和标准，在一定程度上制约了规模化生产。本标准依托项目组多年的研究基础，在结合生产与科研同时，进一步开展了黄樟精油提取小试试验和工业化生产试验研究，从原材料的采集、精油的提取、品质鉴定等多方面入手，形成一套较为完整的技术规程。本标准在填补相关技术空白的同时，将试验经验及时应用到生产中，可操作性强。其他没有与有关现行法律、法规和强制性国家标准、行业标准冲突部分。

5 与有关现行法律、法规和强制性国家标准、行业标准的关系

本标准是在我国现行法律、法规框架下制订的，注重与相关法律、法规和强制性标准之间的衔接。本技术规程重点说明了黄樟精油提取的相关内容。

6 重大分歧意见的处理经过和依据

本标准现处于征求意见阶段，欢迎有关科研、高校、管理和生产单位提出修改意见。同时本标准属于推荐性地方标准，所规定的技术内容和要求具有普遍指导作用，建议使用单位结合自身的实际情况，灵活加以应用，有不同意见时欢迎与标准起草组人员进行讨论与沟通，在沟通无果的情况下，可本着求同存异的理念加以应用，或修订、制定、执行新的适用技术标准。

7贯彻标准的要求、措施和建议，包括组织措施、技术措施、过渡办法等内容

建议江西省相关单位以及生产企业项目推广的形式对本标准进行推广应用，通过建立示范点（示范区）进行辐射推广，同时，加强相关技术指导与培训，让标准发挥更大的实践作用。

9 废止现行有关标准的建议

无

10 其他应予说明的事项

无

《黄樟精油提取技术规程》地方标准起草组
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