《核桃仁氧化哈败评判方法》（征求意见稿）

编制说明

一、行业背景
核桃因其壳薄色淡，味醇香甘甜，营养价值极高，并含有人体必需的钙、磷、铁等多种微量元素和矿物质，以及胡萝卜素、核黄素等多种维生素，深受消费者的喜爱。有补气益血，温补肾肺，定喘化痰，补血生发、益脑等功效，属老幼皆宜的滋养佳品。由于核桃仁中不饱和脂肪酸含量较高，导致其容易发生氧化酸败现象，影响核桃仁的销售及食用。目前采用的区分办法主要是人工感官评定法和化学法（过氧化值、酸价），但传统分析检测方法都比较复杂、费时和不稳定且存在人工误差。例如感官评价法常常受到评审人员经验、心理和生理等因素的影响，很难获得一致的评定结果，因此难以保证评定结果的准确性；化学指标的检测底物为氧化过程中生成的中间产物，由于氧化产物的不稳定导致指标呈现波动性，实际生产中常常发现核桃仁已有哈败味时其检测值却很低，缺乏准确性，难以客观且稳定地表征核桃仁实际氧化哈败情况。核桃仁内的生化反应会导致核桃仁的挥发性风味变化，反映了其内部新鲜度的变化。因此，有必要通过一种标准化且易操作的手段来寻找核桃仁氧化哈败标志物，进而实现对不同氧化哈败程度核桃仁的鉴别。在众多的核桃品种当中，“温185”和“新新2”因其皮薄如纸、易取整仁的优良食用和加工品质，深受广大人民的欢迎，种植面积达到500万公顷以上，并占据鲜食核桃市场份额高达80%以上，成为核桃休闲食品加工过程中使用最广泛的核桃品种。因此，该标准选择“温185”和“新新2”为对象，深入研究两种核桃氧化哈败机制，并在剖析其氧化哈败关键生物标志物的基础上，详细编制核桃核桃仁氧化哈败评判方法，用于规范和指导核桃品质及新鲜度评价。
二、任务来源

根据农业农村部政策与改革司下达中华人民共和国农业农村部令 2023年第1号的通知，关于深入推进农业生产和农产品“三品一标”。构建优质农产品标准体系，探索建立体现高品质特征的农产品评价体系。《核桃仁氧化哈败评判方法》标准的制定有助于推进现代农业全产业链标准化。

三、标准起草的基本情况

（一）标准起草的原则

该标准的制订坚持实用性、合理性和可执行性等重要原则，通过该标准制定后的颁布，能够规范核桃仁氧化哈败评判技术体系，提高核桃产品的品质与质量，加强温核桃质量管控，有助于企业按通用标准生产出高质量的产品。

目的性原则

在起草标准之前，必须明确标准的目的和目标。标准制定的目的是为了解决核桃氧化哈败评判方法技术精确性不足的问题，将有助于提高核桃产品的质量、保障公众的食品安全。

统一性原则

标准起草遵循统一的标准体系结构，以确保标准的连贯性和一致性。并与其他相关标准保持协调一致，避免出现矛盾和冲突。这包括与其他行业标准、国家标准、国际标准等保持一致。

可操作性原则

标准起草考虑标准的可操作性。标准应易于理解、实施和执行，而不会给相关方带来过多的困难或负担。因此，起草标准时需要考虑标准的实际应用情况，根据并尽可能使用简洁明了的语言和结构。

创新性原则

在起草标准时，充分考虑创新性的需求，对比现有技术标准，采用气相色谱精准识别挥发性化合物，尤其是对挥发性化合物检测的新技术、新方法、新理念的借鉴，提高了标准的整体水平。

重复性原则

在起草标准时，考虑标准的重复使用性。标准中避免重复的内容和条款，减少标准的篇幅和复杂度。在充分考量现有核桃及其品质评判技术标准的基础上，对标准的术语和定义进行了清晰简明的解释，方便查阅和使用。

（二）标准起草的基本情况

在标准起草过程中，主要经历了成立标准编制小组、标准信息的调研和收集、整理，然后开始标准的起草，再进入小组讨论，形成征求意见稿。根据征求意见后反馈的建议，进行认真吸纳和集体研讨，形成专家预审稿。根据专家会提出的建议，进行修改，形成终审稿，上交农产品加工标委会。经过标委会审定以后，形成报批稿。
任务下达后，立即成立由相关领域的专家、学者、从业人员等组成标准起草小组。主要收集不同品种核桃氧化哈败评判技术等相关领域的技术、市场、法规等信息，确定标准的必要性和紧迫性；制定标准的工作计划和时间表，明确标准的范围、目标、内容等；进行调研、讨论和撰写工作，形成标准的初稿；组织专家评审和公开征求意见，获取各方反馈和建议；根据反馈意见进行修改和完善，最终形成正式的征求意见稿。
四、标准的重要内容

1、关于术语和定义

该部分主要涉及产品的分类和定义，首先对核桃仁氧化哈败评判方法进行规范与规定，主要为样品制备与保存、分析步骤、定性与定量、样品测定、平行试验、空白试验、结果计算和实验要求等评判流程。其次，对“核桃”、“核桃仁”、和“氧化哈败生物标志物”等进行了定义，以免引起歧义，因此起草组经研究决定，对其进行了分类描述。 
2、关于仪器设备要求

考虑到企业检测设备的不同。“仪器设备”中可以选择气相色谱-质谱联用仪或者气相色谱对氧化哈败生物标志物进行检测，可以有效降低企业在仪器设备方面的要求。并在降低对仪器设备操作难度。

3、关于样品制备与保存要求

在样品制备过程中，需要样品进行充分的粉碎并过60目筛，并将试样密封避光保存于-20℃冰箱，从而有助于挥发性风味化合物的释放及保存，进而保证检测结果的准确性。其次，在进行萃取过程中，同一规定“称取2.0 g核桃仁置于顶空瓶中，在50℃水浴条件下平衡20 min，插入50/30 μm DVB/CAR/PDMS萃取头吸附30 min，在进样口于250℃下解吸5 min”。这有助于对挥发性化合物最高效的萃取。

4、关于分析条件要求

考虑不同分析条件对干制核桃仁检测结果的影响，因此对纤维头选择、样品孵化温度、样品孵育时间、萃取吸附时间、解析温度、解析时间、色谱柱、载气条件、进样口温度、柱温箱升温程序、传输线温度、质谱条件等做统一规定。

5、关于定性要求

物质的定性主要根据被测试样中目标化合物色谱峰的保留指数与附录中提供化合物或查阅资料的保留指数相比较，相对误差应在±2.0%之内。对质谱数据采用NIST标准谱库自动检索相识度匹配与人工解析相结合，查阅有关质谱资料，对质荷比、相对峰度、分子离子峰等进行分析，质谱信息的正向和反向匹配相似度≥800 的色谱峰，选择气味活性值≥1的挥发性化合物可定性。从而对不同挥发性化合物进行精准的定性。
6、关于定量要求

通常内标相对定量和面积归一法定量实现对挥发性化合物含量的确定，同时针对计算气味活性值的方法，有助于不同挥发性化合物对核桃风味的影响。
五、实施后的经济和社会效益预期分析

（1）有利于提升核桃及其制品的质量提升，规范生产过程与销售市场，提高产品的市场竞争力，进而带来销售增长和行业利润提升。
（2）有利于规范核桃仁产品质量可以提高消费者购买体验，增加消费者满意度，带动市场需求。

（3）有利于规范核桃仁的生产过程和质量要求，减少食品安全风险，保障消费者健康。

（4）有利于促进我国核桃仁氧化哈败评判技术的进一步发展。
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