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前  言
本标准按照GB/T1.1-2009给出的法规编写。

本标准由安徽省林业厅提出。

本标准由国家林业局归口。

本标准起草单位：皖西学院、金寨永惠康有机农业科技有限公司、九仙尊霍山石斛股份有限公司、霍山县天下泽雨生物科技发展有限公司、霍山县长冲中药材开发有限公司、金寨县茶业协会、山东博华生态农业科技有限公司、安徽霍山县亿康中药材科技发展有限公司、金寨县金泽石斛种植专业合作社、安徽颂褀生物科技开发有限公司、霍山县市场监督检验所。
    本标准主要起草人：陈乃富、陈乃东、戴任、戴亚峰、杨明龙、张军、张质彬、陈晋銮、陈存武、韩邦兴、姚厚军、戴军、何祥林、翟红莲、李俊、李义鹏、张家泽、苏亚平、储蓄、赵红霞、姚皖湘、高保军。
霍山石斛枫斗加工及检测技术规程
1  范围

本标准规定了霍山石斛（Dendrobiun huoshanense C.Z.Tang et S.J.Cheng）枫斗加工原材料的采收处理、枫斗加工的方法、外观分级标准、贮藏保存方法、质量要求、质量检测方法等。

本标准适用于霍山石斛枫斗的加工及质量检测。

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，仅所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。
GB14881-2013  食品生产企业通用卫生规范

GB5749  饮用水卫生标准

GB/T8304-2002  水分测定

GB 5009.12 食品安全国家标准 食品中铅的测定

GB 5009.15 食品安全国家标准 食品中镉的测定

GB 5009.11 食品安全国家标准 食品中总砷及无机砷的测定

GB/T 5009.17 食品安全国家标准 食品中总汞及有机汞的测定

GB/T 5009.13 食品安全国家标准 食品中铜的测定

GB/T 5009.22食品安全国家标准 食品中黄曲霉毒素Bl的测定
《中国药典》

3  术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。
3．1  

霍山石斛枫斗(龙头凤尾)  Dendrobium huoshanense Fengdou（bicock and phoenix tail）
    霍山石斛茎为原料，经分拣、清洗、炒制、绕条、烘焙、整形、复火等工序制成的弹簧状干品。其茎基部保留有部分须根，并与茎梢分别翘出，形如昂起的龙头和翘起的凤尾。
4  采收

4．1  采收时间和方法

用于加工枫斗的霍山石斛茎生长年限为2～3年，适宜的采收时间为11月至次年4月。

4．2  原料贮藏

采收后及时剔除病株、枯根和叶片，置于室内阴凉、通风、干燥处，防冻。

5  加工条件

执行《GB14881-2013国家食品生产企业通用卫生规范》。
6  加工方法

6．1  分拣去杂

挑除霍山石斛植株中的杂物，将挑杂后的植株保留4-6mm长的根，多余的剪除，将茎杆按粗细、长短分类。

6．2  清洗摊晾

将分拣后的霍山石斛放入清洗池内，用洁净的饮用水将泥沙、杂质冲洗干净，然后置于竹筛中摊开，置于避光、通风、干燥处摊晾1～2天。

6．3  炒制

将摊晾后的霍山石斛茎放入温度为110℃-120℃的不锈钢锅中翻炒，至叶鞘张开、茎条柔软时取出，炒制过程中不断翻炒，避免焦黑。

6．4  揉搓去鞘

将炒制后的霍山石斛茎放在操作台上揉搓，去除叶鞘。揉搓过程中要用力均匀，避免破损或折断。

6．5  绕条加箍

    将炒制后的茎放在文火上烘焙，待茎软化后将其边搓捻边缠绕在直径2mm～2.5 mm的不锈钢丝上压成紧凑弹簧状，再用龙须草（ Potamogeton pectinatus ）将茎的两端固定。缠绕过程中避免松散、折断。

6．6  烘焙紧胚

将绕条加箍过后的茎连同不锈钢丝一起置于烘斗之上烘焙。烘焙过程先中火后文火，并视绕环松紧程度，适时按绕条的方向旋紧，同时收紧龙须草，防止松散。烘焙紧胚操作交替进行。

6．7  放胚去箍

待烘焙紧胚定型后，将固定用的龙须草去除，从不锈钢丝上捋下霍山石斛枫斗。

6．8  整形

用剪刀修除过长的根须，保留2～3根，长度2mm～4mm。同时去除残留的叶鞘。

6．9  复火  

将整形后的枫斗投于温度70℃左右的烘斗之上烘焙，至枫斗呈金黄略显青暗，约九成五干时，起烘放好。烘焙过程中注意经常翻动，以免烘焦。

7  质量要求

7.1外观分级

将复火后的枫斗按表1标准进行分级。

      表1   霍山石斛枫斗外观等级标准

	等级
	标准

	特级
	大小均匀，色泽一致。表面呈黄绿色，紧凑弹簧状，环绕紧密，茎基部和茎梢翘出，形如龙头和凤尾。嚼之有浓厚粘滞感，清香、回甘。含水率≤8%。

	一级
	大小不均、色泽不一。表面呈黄绿色或淡黄色，紧凑弹簧状，环绕紧密，茎基部和茎梢翘出，形如龙头和凤尾。嚼之有浓厚粘滞感，清香、回甘。含水率≤8%。

	二级
	大小不均、色泽不一。表面呈黄绿色或淡黄色，紧凑弹簧状，环绕紧密，一端仅留有茎基部或者茎梢。嚼之有粘滞感，香味清淡。含水率≤8%。


7.2理化指标
霍山石斛枫斗理化指标见表2。
表2  霍山石斛枫斗理化标准

	项目
	指标

	铅（干重）
	≤5.0mg/kg

	镉（干重）
	≤0.3mg/kg

	砷（干重）
	≤2.0mg/kg

	汞（干重）
	≤0.2mg/kg

	铜（干重）
	≤20.0mg/kg

	黄曲霉毒素B1
	≤5.0μg/kg


8  包装及贮存

分级后按不同要求分别密封包装，并贴上注有品名、规格、产地、生产批号生产单位的标签和附有质量合格的标志。贮存时应放于阴凉、通风、清洁、干燥处，不得露天堆放，不得与有毒、有异味、易污染、潮湿的物品同仓存放。
9  质量检测方法 

9.1 等级标准检测方法
9.1.1抽样方法
随机取样，3次重复，每次重复至少含有30个霍山石斛枫斗。
9.1.2感官评价方法
观测每批样品中枫斗的色泽，外形；咀嚼品尝，对抽检样品进行感官评价，按表3标准判定枫斗等级。
表3 霍山石斛枫斗质量感官评价标准
	色泽均一度
	口感
	味
	等级

	色泽不一致枫斗检出率≤5%
	咀嚼胶粘感强
	自然清香
	特级

	色泽不一致枫斗检出率≤15%
	咀嚼胶粘感较强
	清香无异味
	一级

	色泽不一致枫斗检出率≤25%
	咀嚼有胶粘感
	无异味
	二级


9.1.3规格检测方法
测定每次抽样中枫斗长度、直径，计算样品间长度差、直径差，按表4指标判定枫斗等级。
表4霍山石斛枫斗规格检测标准
	枫斗长
	螺旋最大直径
	龙头凤尾完整性
	等级

	长度差≤10%
	枫斗螺旋直径差≤20%
	龙头、凤尾完整率＞96%
	特级

	长度差≤20%
	枫斗螺旋直径差≤30%
	龙头、凤尾完整率＞93%，且不完整的霍山石斛枫斗含有龙头或凤尾。
	一级

	长度差≤30%
	枫斗螺旋直径差≤40%
	龙头、凤尾完整率＞90%，但不完整的霍山石斛枫斗全部含有龙头或凤尾。
	二级


9.1.4等级判定
在理化检测符合7.2项规定指标的基础上，检测抽检样品的色泽均一度、口感、味、枫斗长、螺旋最大直径、龙头凤尾完整性，依据表3、表4所述等级标准，确定抽检样品在色泽均一度、口感、味、枫斗长、螺旋最大直径、龙头凤尾完整性六个方面分别符合的等级，然后按抽检样品六个单项检测的最低等级作为抽检样品的等级。理化指标中有一项不符合本标准要求即为不合格。
9.2  理化指标测定
9.2.1 水分检测
按《中国药典》附录Ⅸ  H水分测定法执行。
9.2.3 铅的测定
按 GB 5009.12 的规定执行。
9.2.4 镉的测定
按 GB 5009.15 的规定执行。
9.2.5 砷的测定
按 GB 5009.11 的规定执行。
9.2.6 汞的测定
按 GB/T 5009.17 的规定执行。
9.2.7 铜的测定
按 GB/T 5009.13 的规定执行。
9.2.8  黄曲霉毒素的检测
按 GB/T 5009.22 的规定执行。
9.2.9  多糖的检测
按附录A规定执行。
9.2.10  生物碱的检测
按附录B规定执行。 

10  枫斗加工文件记录及档案管理

10．1  基础资料

包括霍山石斛繁殖材料来源、种苗组织培养、加工人员信息、栽培基质分析等相关资料。

10．2  加工记录

包括原材料产地、生长年限、采收时间、鲜品重量、成品率、成品包装等有关记录。

10．3  档案管理

所有的基础资料及记录均需建立档案并由专人保管，长期保存。

附 录A

（规范性附录）
霍山石斛枫斗多糖含量测定方法
1 仪器

紫外－可见分光光度计

2 试剂

葡萄糖标准品

苯酚

硫酸

无水乙醇（分析纯）

3  方法

3.1标准品溶液的制备  

取105℃干燥至恒重的无水葡萄糖标准品适量，精密称定，加水溶解并定量制成每1 mL中含90μg葡萄糖的溶液，即得。 

3.2标准曲线的制备

量取对照品溶液0.2 mL、0.4 mL、0.6 mL  0.8 mL、1.0 mL，分别置10 mL具塞试管中，各加水补至1.0 mL，精密加入5%苯酚溶液l mL (临用配制），摇匀，再精密加硫酸5 mL，摇匀，置沸水浴中加热20分钟，取出，置冰浴中冷却5分钟，以相应试剂为空白，照紫外-可见分光光度法（通则0401)，在488nm的波长处测定吸光度，以吸光度为纵坐标，浓度为横坐标，绘制标准曲线。

3.3供试品溶液的制备

取本品粉末（过三号筛）约0.3g，精密称定，加水200 mL，加热回流2 小时，放冷，转移至250 ml量瓶中，用少量水分次洗涤容器，洗液并人同一量瓶中，加水至刻度，摇匀，滤过，量取续滤液2.0 mL，置15 mL离心管中，加入无水乙醇10 ml，摇匀，冷藏1小时，取出，离心(转速为每分钟4000转）20分钟，弃去上清液（必要时滤过），沉淀加80%乙醇洗涤2 次，每次8.0 mL，离心，弃去上清液，沉淀加热水溶解，转移至25 mL量瓶中，放冷，加水至刻度，摇匀，即得。

3.4测定法

量取供试品溶液1.0 mL，置10.0 mL具塞试管中，照标准曲线制备项下的方法，自“精密加入5% 苯酚溶液l.0 mL”起，依法测定吸光度，从标准曲线上读出供试品溶液中无水葡萄糖的量，计算，即得以葡萄糖计多糖含量。

附 录B

（规范性附录）

霍山石斛枫斗生物碱含量测定方法

1 仪器

紫外－可见分光光度计

2试剂

pH 4.5缓冲液：0.2 mol/L pH=4的邻苯二甲酸氢钾，用0.2 mol/L调至Ph=4.5。

0.04%溴甲酚氯溶液：溴甲酚氯40.0 mg，加100 mL pH4.5缓冲液，过滤。

氯仿（分析纯）

氢氧化钠

无水乙醇（分析纯）

氨水

3 方法

3.1 标准曲线的制备 

称取石斛碱对照品1.0 mg，置100 mL容量瓶，加氯仿至刻度。精取1.0、2.0、3.0、4.0、5.0 mL分别置于分液漏斗中，用氯仿稀释至10.0 mL，加入pH 4.5缓冲液5.0 mL和0.04%溴甲酚氯溶液2.0 mL，振摇3分钟，静置30分钟，氯仿层通过经氯仿浸泡处理并干燥的药棉滤过。取续滤液5.0 mL，加0.01 mol/L氢氧化钠无水乙醇溶液1.0 mL，摇匀。以氯仿10.0 mL，同法操作，作为空白对照，于620nm处测得吸光度。

3.2 样品的测定

称取霍山石斛枫斗粗粉0.5g，用适量氨水湿润，密封放置30分钟，加入氯仿10.0 mL，置水浴上加热回流2小时，冷却后称重，补足失重，过滤。取续滤液2.0 mL于分液漏斗中，加氯仿液8.0 mL（稀释5倍），作为样品液。将样品液按标准曲线项同法操作。同时量取石斛碱对照品溶液2.0 mL置分液漏斗中，同法操作，测得吸光度，代入标准曲线，计算总生物碱含量。
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