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1
前言
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。
本文件由中国香料香精化妆品工业协会提出并归口。
本文件起草单位：水羊化妆品制造有限公司、湖南水羊生物科技有限公司、甘肃泛植制药有限公司、国家化妆品质量检验检测中心（广州）、湖南省药品检验检测研究院。
本文件主要起草人：张廷志、颜少慰、刘泽鑫、高畅、吴谦、陈国宝、李鑫宇、潘小红、徐筱群、黄意。
本文件为首次发布。
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。
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化妆品用原料  黑参提取物
[bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc97191423]1　范围
[bookmark: _Hlk144317558][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884212]本文件规定了化妆品用原料黑参提取物的技术要求、检验方法、检验规则、标签、包装、运输、贮存和保质期。
本文件适用于以五加科植物人参的栽培品经九蒸九晒工艺炮制后的干燥根和根茎为原料，经烘干、破碎、提取、浓缩、干燥后制成的可作为化妆品原料的粉末状黑参提取物。
[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc97191424]2　规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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 191 包装储运图示标志
GB/T 37625 化妆品检验规则
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
《中华人民共和国药典》（2020年版）
3　术语与定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
[bookmark: _Hlk145234918]4 基本信息 
黑参提取物的主要活性成分：
人参皂苷Rg3（Ginsenoside Rg3，CAS：14197-60-5）
人参皂苷Rg3分子式：C48H78O19
人参皂苷Rg3相对分子质量：785.01
人参皂苷Rg3的结构式：
[image: ]
人参总多糖
人参总皂苷
5　技术要求
5.1　产品要求
5.1.1　感官、理化指标
感官、理化指标详见表1。
感官、理化要求
	项目
	要求

	感官指标
	外观
	棕褐色，粉末状

	
	气味
	有特征气味

	理化指标
	水分/%
	≤3.5

	
	人参皂苷Rg3/%
	≥0.5

	
	人参总多糖/%
	≥40

	
	人参总皂苷/%
	≥9



5.1.2　微生物及有害物质要指标
微生物及有害物质指标详见表2。
微生物及有害物质指标
	项目
	要求

	微生物及有害物质指标
	菌落总数/（CFU/g）
	≤1000

	
	霉菌和酵母菌总数/（CFU/g）
	≤100

	
	金黄色葡萄球菌/g
	不应检出

	
	耐热大肠菌群/g
	不应检出

	
	铜绿假单胞菌/g
	不应检出

	
	铅（Pb）/(mg/kg)
	≤5

	
	汞（As）/(mg/kg)
	≤0.2

	
	砷（Cd）/(mg/kg)
	≤2

	
	镉（Hg）/(mg/kg)
	≤1

	
	铜（Cu）/(mg/kg)
	≤20

	
	五氯硝基苯/(mg/kg)
	≤0.1

	
	六氯苯/(mg/kg)
	≤0.1

	
	七氯（七氯、环氧七氯之和）/(mg/kg)
	≤0.05

	
	氯 丹（顺式氯丹、反式氯丹、氧化氯丹之和）/(mg/kg)
	≤0.1

	
	乙醇（%）
	≤0.5


6　检验方法
6.1　感官指标判定
启开试样后，立即嗅其气味；另取试样适量置于白色瓷盘中，在自然光线下，观察其色泽、外观，并检查有无异物。
6.2　理化指标判定
6.2.1　水分的测定
按《中华人民共和国药典（2020年版）》四部 通则0831中规定的方法测定。
6.2.2　人参皂苷Rg3含量的测定
按附录A中规定的方法进行测定。
6.2.3　人参总多糖含量的测定
按《中华人民共和国药典（2020版）》一部 药材和饮片 枸杞子中规定的方法测定。
6.2.4　人参总皂苷含量的测定
按《中华人民共和国药典（2020版）》一部 植物油脂和提取物 人参总皂苷中规定的方法测定。
6.3　微生物及有害物质指标的判定
6.3.1 微生物指标的测定
按《化妆品安全技术规范》（2015年版）中规定的方法检测。
6.3.2 铅
按《化妆品安全技术规范》（2015年版）第四章1.3中规定的方法检测。
6.3.2 汞
按《化妆品安全技术规范》（2015年版）第四章1.2中规定的方法检测。
6.3.3 砷
按《化妆品安全技术规范》（2015年版）第四章1.4中规定的方法检测。
6.3.4 镉
按《化妆品安全技术规范》（2015年版）第四章1.5中规定的方法检测。
6.3.5 铜
按《化妆品安全技术规范》（2015年版）第四章1.5中规定的方法检测。
6.3.6 五氯硝基苯、六氯苯、七氯（七氯、环氧七氯之和）、氯 丹（顺式氯丹、反式氯丹、氧化氯丹之和）
按《中华人民共和国药典（2020年版）》四部 通则2341中规定的方法进行测定。
6.3.7 乙醇
按《中华人民共和国药典（2020年版）》四部 通则0861中规定的方法进行测定。
7　检验规则 
7.1　组批规则
[bookmark: _Hlk145235197]按照 GB/T 37625中规定的方法成批。
7.2　出厂检验
由生产厂质量检验部门取样检验。外观、气味、水分、人参皂苷Rg3、人参总多糖、人参总皂苷、重金属（铅、汞、砷、镉、铜）、农药残留（五氯硝基苯、六氯苯、七氯、氯 丹）、乙醇、菌落总数、霉菌和酵母菌总数为出厂检验项目。
生产厂应保证每批出厂的产品都符合本文件的要求。每一批出厂的产品都应有一定格式的质量证书，内容包括出厂检验项目、产品名称、生产厂名称、生产日期和批号、净重、执行标准编号。
7.3　型式检验
7.3.1 型式检验每年不应少于1次。型式检验的项目为技术要求中的全部项目。
7.3.2 有下列情况之一时，也应进行型式检验。
1. 当原料、工艺和设备发生重大改变时；
产品首次投产或停产6个月以上恢复生产时；
[bookmark: _Hlk145235096]出厂检验与上一次型式检验结果有较大差异时；
生产场所改变时；
[bookmark: _Hlk145235106]主管部门提出进行型式检验要求时。
7.4　判定规则
7.4.1 出厂检验、型式检验的检验结果若有1项不符合本文件要求，应重新自双倍量的包装中取样进行复验，复对不合格指标进行复检，复检合格，则判该批产品合格；如仍不合格，则判该批产品不合格。 
7.4.2 抽样方案与抽样方法按 GB/T 37625中有关规定进行。
7.4.3 检验结果的判定按 GB/T 8170数值修约值比较法进行。
7.4.4 使用单位有权按照本文件的检验规则和试验方法对所收到的该产品进行验收，如有异议需在收到产品15天内向生产厂提出；当供需双方对产品质量发生异议时，由双方协商解决或请仲裁单位进行仲裁分析，仲裁分析时应按本文件规定的试验方法和检验规则进行。
8　标签、包装、运输、贮存及保质期
8.1　标签
产品销售包装图示标志应按 GB/T 191执行，标注内容为：产品名称、商标(如有)、保质期(用生产日期、保质期或生产批号、限期使用日期等方式组合表示)、生产者名称、地址、净含量、执行标准号以及根据产品特点所应标注的其他内容。
8.2　包装
内层为双层药用聚乙烯袋，外层为铝箔袋，装于全纸桶中。
8.3　运输
本产品属于非危险品，任何运输工具可采用，在运输时应防火、防热、防雨淋、防受潮。运输工具应清洁、卫生、干燥，在运输过程中应轻装轻卸，不应摔撞，不应与有毒、有害、有异味、有放射性的物质混运。
8.4　贮存
贮存产品的仓库应保持清洁卫生、干燥通风、隔热、阴凉。产品应堆放在距地面不少于0.1m、距墙壁不少于0.3 m的托板上。避免与有毒、有害、易腐、易污染等物品一起堆放。
8.5　保质期
在符合规定的运输和贮存条件下，产品在包装完整和未经启封的情况下，自生产之日起，保质期按销售包装标注执行。
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附录A
（规范性）
人参皂苷Rg3含量的测定方法
A.1　一般规定
[bookmark: _Hlk145230914]按照《中华人民共和国药典（2020年版）》四部 通则0512高效液相色谱法中测定法的外标法进行操作。
本文件所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和符合 GB/T 6682规定的实验用水。实验中所用溶液在未注明用何种溶剂配制时，均指水溶液。

A.2　试剂
a）乙腈（色谱级）；
b）超纯水；
c）甲醇；
d）磷酸；
e）标准品：人参皂苷Rg3化学成分的单体，纯度大于98%。
A.3. 仪器和用具
a）电子天平：梅特勒/MS-105，十万分之一电子天平；
b）0.45um薄膜过滤头；
c）超纯水机；
d）真空抽滤装置；
e）高效液相色谱仪；
f）一次性医用注射器；
g）具塞比色管；
h）容量瓶；
I）超声波清洗仪；
J）0.22μm有机相微孔过滤膜。
A.4　色谱条件
a）波长：203 nm；           
b）流速：0.4 mL/min；
c）色谱柱：EC-C18色谱柱，3.0 mm×150 mm，粒径2.7 μm，或同等性能的色谱柱；
d）流动相A（0.1%磷酸水溶液）：称取0.1 g磷酸，加超纯水至1 kg，超声混匀，真空抽滤，过0.22μm的有机相微孔过滤膜，即得。
e）流动相B：乙腈
A.5　梯度条件见表A.1

梯度条件
	时间/min
	流速(mL/min)
	流动相A(%，V/V)
	流动相B(%，V/V)

	0
	0.4
	70
	30

	5
	0.4
	50
	50

	13
	0.4
	45
	55

	20
	0.4
	55
	45

	30
	0.4
	55
	45

	32
	0.4
	30
	70

	37
	0.4
	30
	70

	39
	0.4
	70
	30

	45
	0.4
	70
	30


A.6　进样量：1 μL
A.7　操作步骤
A.7.1　试样供试液的制备：称取试样约1.0 g（精确到0.001 g）于10 mL具塞比色管中，加甲醇至10 mL刻度，超声提取10 min，反复摇匀2 min，经0.45 μm滤膜过滤，作为待测溶液。若浓度较低，可不稀释直接进样。
A.7.2　标准品溶液的制备：称取人参皂苷Rg3标准品10 mg，用甲醇溶解，转移至10 mL容量瓶中定容，混匀即为标准品溶液。
A.7.3　将试样供试液、标准品溶液各1 μL分别注入高效液相色谱仪。
A.8　计算
[bookmark: _Hlk145232654]外标法计算各目标成分（X）的质量百分比，数值以%表示，按式（A.1）计算：
		(A.1)
式中：
A样：样品图谱中目标成分的峰面积
C标：目标成分对照品溶液的浓度（mg/mL）
A标：对照品图谱中目标成分的峰面积
附录B
（资料性）
人参皂苷Rg3标准品的高效液相色谱标准图谱和相对保留时间
B.1 人参皂苷Rg3标准品的高效液相色谱标准图谱见图B.1。
[image: img_v3_02ir_32c890c6-8869-44fd-b505-83bcceb4257g]
图B.1 人参皂苷Rg3标准品的高效液相色谱标准图谱
B.2 人参皂苷Rg3标准品的相对保留时间见表B.1。
表B.1 人参皂苷Rg3标准品的相对保留时间
	组分名称
	相对保留时间

	人参皂苷Rg3
	12.47










附录C
（资料性）
黑参提取物高效液相色谱图谱
C.1 黑参提取物高效液相色谱图谱见图C.1。
[image: C:\Users\hean\Downloads\20231127-101827.png]
[bookmark: _GoBack]图C.1 黑参提取物高效液相色谱图谱
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