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I
前言
我公司生产的娄山关牌花椒油是以食用花椒或竹叶花椒或青花椒以及食用植物油为主要原料，经原料粉碎、超临界CO2萃取、调配、包装等工艺加工制备成的，根据《中华人民共和国标准化法》、《中华人民共和国食品安全法》的规定，特制定本标准，作为企业组织生产、检验、贸易、仲裁的依据。
本标准的安全性指标按照GB 2762-2017《食品安全国家标准 食品中污染物限量》、GB 2716-2018《食品安全国家标准 植物油》制定，其指标根据《食用植物油生产许可证审查细则（2006）》及产品实际制定。
本标准依据GB/T 1.1—2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》而起草。
本标准由贵州汇腾科技有限公司提出；
本标准起草单位：贵州汇腾科技有限公司、贵州汇腾萃取技术应用研究院有限责任公司；
本标准主要起草人：杨再文、冉义斌、罗晓琴、余鹏、刘杰、周孝红。

Q/HTKJ 0002S—2020

娄山关牌花椒油
1  范围
本标准规定了贵州汇腾科技有限公司娄山关牌花椒油的要求（含检验方法）、生产加工过程的卫生要求、检验规则及标志、标签、包装、运输、贮存。
本标准适用于贵州汇腾科技有限公司以食用花椒或竹叶花椒或青花椒以及食用植物油为主要原料，经原料粉碎、超临界CO2萃取、调配、包装等工序加工而成的娄山关牌花椒油。
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 191  包装储运图示标志
GB 2716  食品安全国家标准 植物油
GB 2760  食品安全国家标准 食品添加剂使用标准
GB 2761  食品安全国家标准 食品中真菌霉毒素限量
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 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 食品中铅的测定
GB 5009.22  食品安全国家标准 食品中黄曲霉毒素B族和G族的测定
GB 5009.27  食品安全国家标准 食品中苯并（α）芘的测定
GB/T 5009.37  食用植物油卫生标准的分析方法
GB 5009.168  食品安全国家标准 食品中脂肪酸的测定
GB 5009.227  食品安全国家标准 食品中过氧化值的测定
GB 5009.229  食品安全国家标准 食品中酸价的测定
GB 5009.236  食品安全国家标准 动植植物油脂水分及挥发物测定
GB 5009.262  食品安全国家标准食品中溶剂残留量的测定
GB/T 5524  动植物油脂 扦样
GB/T 5525  植物油脂 透明度、气味、滋味鉴定法
GB 7718  食品安全国家标准 预包装食品标签通则
GB 8955  食品安全国家标准 食用油及其制品生产卫生规范
GB 14881  食品安全国家标准 食品生产通用卫生规范
GB/T 15688  动植物油脂 不溶性杂质含量的测定
GB/T 17374  食用植物油销售包装
GB/T 30391  花椒
GB/T 22515  粮油名词术语 粮食、油料及其加工产品
GB 28050  食品安全国家标准 预包装食品营养标签通则
JJF 1070  定量包装商品净含量计量检验规则
国家质量监督检验疫总局第75号令[2005]《定量包装商品计量监督管理办法》
3  要求
3.1  原辅料要求
3.1.1  食用植物油应符合GB 2716的要求以及相应植物油的产品标准要求
3.1.2  花椒、竹叶花椒、青花椒原料应符合GB/T 30391的规定
3.1.3  其他原辅料应符合相关的食品安全标准和有关规定，不得使用非食用原料和辅料。
3.2  质量要求
应符合表1的规定。
[bookmark: OLE_LINK5][bookmark: OLE_LINK6]表1 
	项  目
	要  求
	检验方法

	色泽
	根据花椒原料和油料的不同，呈现浅绿色至绿色或浅黄色至棕黄色
	GB/T 5009.37

	气味、滋味
	具有花椒、竹叶花椒或青椒特有的香味、麻味，无异嗅、无异味
	GB/T 5525

	状态
	油状液体、无肉眼可见的外来杂质，允许有少量析出物
	GB/T 5525

	水分及挥发物/（%）
	≤0.20
	GB 5009.236

	酰胺类物质（羟基-β-山椒素计）/（mg/g））
	≥2.0
	附录A

	不溶性杂质/（%）
	≤0.2
	GB/T 15688

	酸价（KOH）/（mg/g）
	≤2.0
	GB 5009.229

	过氧化值/（g/100g）
	≤2.0
	GB5009.227

	苯并（α）芘/（µg/kg）
	≤6.0
	GB 5009.27

	黄曲霉毒素B1/（µg/kg）
	≤5.0
	GB 5009.22

	总砷（以As计）/（mg/kg）
	不得检出
	GB 5009.11

	铅（以Pb计）/（mg/kg）
	不得检出
	GB 5009.12

	溶剂残留量/（mg/kg）
	不得检出
	GB 5009.262


3.3  净含量
应符合《定量包装商品计量监督管理办法》的规定。按JJF 1070规定的方法检验。
3.4  食品安全要求
3.4.1  应符合GB 2716的规定。
3.4.2  食品添加剂的品种和使用量应符合GB 2760的规定，但不得添加任何香精香料，不得添加非食用物质。
3.4.3  其他真菌毒素限量应符合GB 2761的规定。
3.4.4  其他污染物限量应符合GB 2762 的规定。
3.4.5  农药残留限量应符合GB 2763及相关规定。
3.5  生产过程的卫生要求
应符合GB 14881和 GB 8955的规定。
3.6  真实性要求
花椒油中不掺有其他非食用油。
4  检验规则
4.1  组批
以同一批原料，同一工艺、同一设备加工生产的同一产品为一批。
4.2  抽样
按照GB/T 5524的要求执行。
4.3  出厂检验
每批产品出厂前，须经企业质量检验部门按本标准规定进行检验合格，并附检验合格证后方可出厂；出厂检验项目：色泽、气味、滋味、酸价、过氧化值、溶剂残留量。
4.4  型式检验
型式检验项目为本标准规定的技术要求3.2～3.4中所有项目，当检验结果与表1的规定不符合时，可用生产该批产品的花椒或竹叶花椒或青花椒原料进行检验，并佐证。正常生产时每半年进行一次，有下列情况之一者，亦应进行检验：
a）当原料、工艺有较大变化时；
b）更改关键工艺和设备；
c）连续停产3个月以上，重新恢复生产时；
d）出厂检验结果与上次型式检验结果有较大差异时；
e）国家市场监督管理部门提出型式检验要求时。
4.5  判定规则
4.5.1  产品的检验项目中全部检验合格，判定该产品为合格产品；
4.5.2  若检验项目中有任一项不符合本标准时，即判定该产品为不合格产品，允许加倍抽样复检，以复检结果为准。
5  标志、标签、包装、运输、贮存
5.1  标志、标签
5.1.1  产品销售标签、标识应符合GB 7718和GB 28050的要求。
5.1.2  包装图示标志应符合GB/T 191的规定。
5.1.3  应注明加工工艺和产品原料的生产地。
5.2  包装
5.2.1  销售包装应符合GB/T 17374及国家的有关规定和要求。
5.2.2  包装图示标志应符合GB/T 191的规定。
5.3  运输
运输产品时，严防日晒、雨淋；应轻拿轻放，不得扔摔，应避免撞击与挤压；不得与有毒、有害、有腐蚀性、易挥发或有异味的物品混装、混运。
5.4  贮存
产品应贮存于阴凉避光处、干燥、通风良好的场所，堆放时应离地、离墙壁，注意防虫防鼠。不得与有害、有毒、有腐蚀性、易挥发或有异味的物品同处存放。
5.5  保质期
产品在本标准规定的条件下，自生产之日起，未经开封保质期为18个月。
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（规范性附录）
花椒油中酰胺类物质的含量测定
A.1 本方法适用于花椒油中酰胺类物质的含量测定。
A.2 试剂
A.2.1 甲醇（分子式CH3OH）：分析纯。
A.2.2 羟基-β-山椒素（分子式C16H25NO2，纯度大于98%，分子量263）
A.3 仪器
A.3.1 分析天平：感量0.001 g和0.00001g。
A.3.2 超声波清洗器
A.3.3 高速离心机：≥5000 r/min
A.3.4 紫外分光光度计
A.3.5 涡旋振荡器
A.4 实验步骤
A.4.1 标准溶液的配制
[bookmark: OLE_LINK11][bookmark: OLE_LINK12][bookmark: OLE_LINK13]准确称取羟基-β-山椒素10 mg（精确至0.01 mg），用甲醇溶解并转移至10 mL棕色容量瓶中，定容至刻度，摇匀，即得每1 mL含1 mg羟基-β-山椒素的标准储备溶液（-20℃冷冻避光保存，有效期3个月）；准确吸取上述储备溶液1mL置10 mL容量瓶中，用甲醇定容至刻度，摇匀，即得每1mL含0.1 mg羟基-β-山椒素的标准使用溶液（现配现用）。
A.4.2 工作标准曲线的配制
准确吸取上述标准使用溶液适量，用甲醇配制成0～8μg/mL的系列标准溶液（现配现用，可适当调整浓度范围），紫外分光光度计在波长267 nm处测定其吸光度值，以甲醇进行空白校正，羟基-β-山椒素浓度（μg/mL）为横坐标，吸光度值为纵坐标，绘制标准曲线。
[bookmark: _Hlk535239765]A.4.3样品测定
花椒油混匀，准确称取样品1g于50mL离心管。加入约10mL甲醇，涡旋振荡提取1min，超声提取15 min，5000 r/min离心5 min后取出上清液。重复以上提取步骤，合并两次提取液于25 mL容量瓶，用甲醇定容至刻度，摇匀。精密吸取提取液0.25 mL于10mL容量瓶（可适当调整稀释倍数），甲醇定容后摇匀。通过0.22 μm有机系滤膜，取续滤液，紫外分光光度计在波长267nm处测定其吸光度值，并从标准曲线上读出样品溶液的浓度（μg/mL）。
A.5 计算
试样中目标化合物的含量按公式（1）计算：
 ……………………………………（1）
式中：
X ——试样中待测组分的含量，单位为毫克每克（mg/g）；
c——试样溶液中待测组分的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
V——样品经甲醇提取后的定容体积，单位为毫升（mL）；
m——试样的称样量，单位为克（g）；
f——甲醇提取定容后的稀释倍数，40；
1000——换算系数；
计算结果保留三位有效数字。
A.6 精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的10%。
