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乳制品货架期评估技术指南
[bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc17233325]范围
[bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212]本文件提供了乳制品货架期评估的步骤、方法及乳制品货架期的验证等方面的指导。
本文件适用于乳制品，不适用于初级农产品。
[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc97192965]规范性引用文件
本文件没有规范性引用文件。
[bookmark: _Toc97192966]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

食品货架期 shelf-life
[bookmark: _Hlk203569825]食品在既定的温度、湿度、光照等贮存环境参数下保持品质的期限，又称保质期。

加速货架期实验 accelerated shelf-life testing，ASLT
通过量化温度、湿度、气压和光照等环境参数条件，人为加速食品劣变反应，并在过程中分析食品物理、化学、微生物变化的程度和规律，以确定食品货架期的研究方法，又称加速破坏性试验。

长期稳定性试验 long-term stability studies
在真实或量化模拟真实的温度、湿度、光照等贮存环境参数条件下进行的，分析食品在储存期的物理、化学、微生物状况随时间变化的程度和规律，以确定或验证食品货架期的研究方法。
概述
乳制品货架期确认流程包括选择方法、设计方案、实施方案、确定乳制品货架期和乳制品货架期验证等五个步骤，工作流程示意图见附录A。
方法确定
参照法
乳制品上市前，宜优先选用参照法评估乳制品货架期，参照法适用的乳制品示例详见表1。可参照或采用已有的相同或相似乳制品的货架期，将不高于参照乳制品的货架期时限，确定为相应贮存条件下的乳制品货架期。参照乳制品的相似性的比较方法详见附录B。
参照法适用乳制品示例
	拟开发乳制品
	可参照乳制品
	参考货架期

	灭菌乳
	灭菌乳
	常温密闭9个月

	常温发酵乳
	常温发酵乳
	常温密闭6个月

	不同口味含乳饮料
	含乳饮料
	常温密闭8个月

	奶粉
	成分相似奶粉
	常温密闭18个月

	奶片
	成分相似奶片
	常温密闭12个月

	再制干酪（常温）
	成分相似乳酪
	常温密闭9个月

	低温发酵乳
	低温发酵乳
	2℃~6℃21天

	冰淇淋
	成分相似冰淇淋
	-18℃以下18个月

	含乳固态成型制品
	成分相似含乳固态成型制品
	常温密闭9个月


参照法的选择以下内容宜作为重点依据：
新产品与参照产品食品特性（形态、水分等）相同或相似；
配方完全相同或非常相似；
生产工艺和过程完全相同或非常相似；
包装相同，包括灌装线、包装材料等相同或非常相似；
贮存条件相同或相似；
物流、运输方式相同或相似；
食用方法相同或相似；
目标市场和消费者需求相同。
试验法
[bookmark: _Hlk204613005]乳制品上市前，可通过试验法评估食品的货架期，可参考现有研究成果和文献，结合货架期试验数据确定货架期。包括加速货架期试验及长期稳定性试验等方法（见附录C）。
加速货架期试验基于温度、湿度、包装等条件，可通过计算得到货架期或货架期范围。
长期稳定性试验可通过试验数据观察到食品发生不可接受的品质改变的时间点。
试验法在设计方案时宜需明确以下事项：
样品及样品要求；
试验条件、试验持续时间、样品观察时间；
检验人员和定期进行感官评价的专业人员名单；
感官、理化、微生物等检验项目和相应的要求；
试验（食品质变过程）中不同阶段的数据收集和有效性判定要求；
全部试验数据的汇总、分析和（或）计算方法；
设计方案
设计和撰写货架期确定方案的过程中宜明确：
影响因素和评价方法；
工作内容和验收标准；
实施步骤和时间安排；
岗位职责和工作要求；
记录方法和记录要求。
参照法在设计方案时宜至少明确以下事项：
参照食品的比较项目，如配方、产品特性、包装形式、贮存条件、原料（主料和重要辅料） 、生产工艺等；
参照食品的描述要求，包括定量描述和定性描述的要求；
参照食品与样品比较的方法，如描述法、计分法、加权法等；
用计分法对参照食品进行评价时，还需明确评分标准和计分要求；
用加权法对参照食品进行评价时，还需明确各比较项目的权重。
试验法在设计方案时宜至少明确以下事项：
样品及样品要求；
试验条件、试验持续时间、样品观察时间；
检验人员和定期进行感官评价的专业人员名单；
感官、理化、微生物等检验项目和相应的要求；
试验（食品质变过程）中不同阶段的数据收集和有效性判定要求；
全部试验数据的汇总、分析和（或）计算方法；
实施方案
实施方案的目标是得到准确的，可用于确定食品货架期的数据和/或资料，宜：
按计划实施方案并记录（可采用纸质、电子记录等方式）；
实施过程严谨、数据采集准确并能保证结果有效；
数据和/或资料可用于计算食品货架期的数值或范围。
方案实施过程中，可根据实际情况动态调整方案。存在以下情况时，宜及时调整方案：
实施过程中发现方案存在漏洞；
实施过程中因不可抗力存在或可能存在重大偏差或不符合项；
方案实施过程中发现数据有效性存疑，或数据存在重大偏差等可能导致结论存疑的情况；
其他可能影响到食品货架期准确性的情况。
食品货架期确定方案的结论可通过以下方式获得：
参照法和文献法可直接引用数据；
试验法可将采集到的数据代入数学公式或建立数学模型运算后得到需要的数据。
确定乳制品货架期
宜根据上一步骤的结论，结合乳制品的性质，以及乳制品在生产、贮存、运输过程中已经存在或可能遇到的状况和条件，确定乳制品的货架期限、明确贮存环境参数。
货架期验证
概述
新产品上市后，宜通过实际的或模拟实际的贮存、运输、销售等条件下的长期稳定性试验对已经确定的货架期进行验证，必要时，宜对货架期进行调整。
鼓励通过长期稳定性试验等方式对食品货架期进行验证。验证事项包括食品货架期的准确性、货架期确定方法的科学性和适用性，宜通过研究实际偏差、变化趋势和关键影响因素校准货架期。出现以下情况时，宜对食品货架期进行验证：
发现存在与货架期相关的质量问题；
食品的实际贮存条件与预期不符；
食品货架期的影响因素发生变化；
其他需要验证食品货架期的情况。
食品货架期验证可选择与货架期确定相同的指标，也可仅选取关键的影响因素和相关指标；可逐一验证全部产品，也可仅选取同种（类）产品中的一个或几个进行验证。验证依据宜包括：
新产品上市后，与质量相关的数据和资料；
反映相同或类似产品情况的数据和资料；
食品包装的保护作用数据和资料；
其他与食品货架期相关的文献和资料。
新产品货架期的验证方式可包括但不限于以下情况中的一种或几种：
留样产品的长期稳定性试验；
跟踪已经上市的产品，在不同环节采样；
模拟实际的运输、贮存和经营条件；
模拟极端运输、贮存和经营条件。
改进
当验证结论为食品货架期不准确、贮存条件不匹配或无法符合产品质量要求等情况时，宜及时调整食品货架期。
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（规范性）
乳制品货架期确定流程示意图
图A.1给出了乳制品保质期确定流程的示意图,供乳制品企业在确定保质期时参考,具体使用时可根据实际情况调整采用。
[image: ]
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（规范性）
参照食品的相似性的比较方法
比较参照食品与新产品的相似性宜采用表格方式，下表示例形式列出了常用的比较类别和项目，具体使用时，可根据实际情况调整应用。
新产品和参照食品的描述方式包括定性描述和定量描述，定性描述宜使用一组固定的用语，比较内容宜撰写准确、表达清楚；有数值（数值区间）的宜进行定量描述。
多个参照食品与新产品进行比较时， 宜采用加权评分法对不同影响程度的因素进行评价。如，按比较项目对食品货架期的影响程度进行赋值，再根据权重，通过计算得出食品相似性评价结果。
表 B.1以表格形式给出了乳品货架期相似性比较的报告，供食品企业在多个参照食品与新产品进行比较时参考。具体使用时，可根据实际情况调整采用，也可采用其他报告形式。
乳制品货架期报告
	比较类别
	比较项目及权重
	样品描述
	参照食品的相似性描述

	
	
	
	定性描述
	定量描述

	食品特性
	形态（固态、液态……）；权重
水分（水分含量，水分活度 Aw）；权重
理化性质（渗透压、酸碱度 pH……）；权重
微生物（指示菌、优势菌……）；权重
……
	定性/定量
	√
-
√
√
	-
√
√
√

	
	相似性综合评价；权重
	-
	-
	-

	贮存条件
	温度（常温、冷冻、冷藏……）；权重
湿度（干燥、潮湿……）；权重
光照（避光、微光……）；权重
气体（气调、 充/排气……）；权重
……
	定性/定量
	√
√
√
√
	√
√
-
-

	
	相似性综合评价；权重
	-
	-
	-

	包装情况
	包装状况（无包装、密封、 折叠……）；权重
包装材料（塑料、铝、纸塑复合……）；权重
气体情况（充CO2,充N2，排氧……）；权重
包装层数（多层、单层……）；权重
……
	定性/定量
	√
√
-
-

	-
-
√
-

	
	相似性综合评价；权重
	-
	-
	-

	配方、原/辅料
	配方（配料、配料添加量……）；权重
主料/关键辅料作用（稳定性……）；权重
原料状态和理化性质（渗透压、酸碱度、pH……）；权重
……
	定性/定量
	√
√
√

	-
√
√


	
	相似性综合评价；权重
	-
	-
	-

	生产过程
	关键工艺（加热温度/时间、 发酵方法、菌种、
酶反应情况……）；权重
关键设备（全封闭/敞开……）；权重
关键控制点（CCP1、 CCP2……）；权重
车间环境（温度、湿度、 微生物监测情
况……）；权重
……
	定性/定量
	√

√
√
√

	√

√
-
√


	
	相似性综合评价；权重
	-
	-
	-

	食用方法
	非即食（热冲调，加热或复热……）；权重
即食（熟食、生食……）；权重
食用温度（常温，冷藏、冷冻……） ；权重
……
	定性/定量
	√
√
√

	√
√
√


	
	相似性综合评价；权重
	-
	-
	-

	结论
	相似、不相似、某（些）方面相似
	-
	-
	-
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（资料性）
加速货架期试验及长期稳定性试验方案设计
加速货架期试验
适用范围
加速破坏性试验适用于“长货架期产品”，例如灭菌乳、乳粉等。
指标选择
根据乳制品的特点和质量控制要求，重点检测能灵敏反映乳制品稳定性的指标和反映乳制品安全状况的指标。加速货架期中常用的监控指标见表C.1。加速货架期重点选择乳制品的理化、感官、品质作为主要货架期测试指标，微生物不作为主要判定指标，但在实验设计中可以在少量取样点抽检（如加速货架期起始点和终点），验证微生物是否生长。优先参考企业内控标准，则试验过程中任何一项指标检测结果不符合企业内控标准限值，则判断该时间点为货架期终点；若该产品无对应企业内控标准时，则参考国家标准、欧盟等国际标准。
加速货架期中常用的监控指标
	指标类型
	监控指标

	理化
	酸价、过氧化值、pH、水分含量等

	感官
	颜色、质地口感、气味、滋味等

	营养指标
	蛋白质水解、维生素降解等

	微生物
	菌落总数、霉菌酵母、致病菌等


采样数量
根据乳制品特性和试验要求确定采样数量，按照国际惯例，货架期验证分为工厂试产验证和商业化生产验证2个阶段，每个阶段宜采用不同批次原料、不同生产线生产的不连续的至少三个批次的样品，推荐样品量如表C.2所示。
乳制品加速货架期采样数量推荐
	产品类别
	阶段
	采样批次
	取样量

	商业无菌产品、常温发酵乳、常温奶酪等
	工厂试产
	至少3批次
	按照EHEDG DOC46取样量分级管理：
3级：每批次至少100个样品，适用于产能小的中试设备。
2级：每批次至少1000个产品，适用于常温奶酪、稀奶油等。
1级：每批次至少12000个产品，适用于商业无菌产品、常温发酵乳等

	
	商业化生产
	至少3批次或3批次加严检测
	3批次保温测试：取样量同上
3批次加严测试：按照实际情况确定样品量

	非商业无菌产品
	工厂试产
	至少3批次
	每批次单个温度梯度不少于100个样品（具体依据测试指标和测试周期情况确定样品量）

	
	商业化生产
	至少3批次或3批次加严检测
	每批次单个温度梯度不少于100个样品（具体依据测试指标和测试周期情况确定样品量）；加严检测按照实际情况确定样品量


选择加速条件
设计加速货架期试验时，常将温度作为关键因素，甚至作为唯一因素，加速货架期温度的选择应充分考虑产品预期售卖温度，并基于产品特性设定加速温度，确保在加速温度条件下产品性状不发生显著变化。根据不同类别乳制品，推荐按照表C.3的测试温度开展试验。
加速货架期试验（ASLT）建议储存条件
	产品类型
	产品名称
	建议加速货架期测试温度（℃）

	罐头食品
	灭菌乳
	25、35或40、55 （仅限嗜热菌检测）

	
	酸性乳饮料
	25、32（仅限微生物指标）、35或40

	
	常温发酵乳
	25、35或40

	
	常温奶酪
	25、35或40

	干制品
	婴配粉、乳粉、奶片等
	25、37或40

	冷冻食品
	冷冻奶酪、稀奶油等
	-18、-5

	
	冰淇淋
	不推荐开展基于温度的加速货架期测试，可开展抗融性验证、产品稳定性加速等。


确定取样时间点
取样时间点的设置应基于对乳制品性质的认知和稳定性趋势评价的要求，可参考现有研究成果和文献设定取样时间点，一般情况下至少5～7个取样点，如果乳制品对环境因素敏感，应适当增加取样时间点。越接近货架期末期的时间段，检测的频率应越高，取样时间点的间隔越小。常见乳制品加速货架期取样点可参考表C.4。
常见乳制品加速货架期取样点
	产品名称
	预期货架期
	储存温度
	建议取样点

	灭菌乳
	6个月
	25℃（常温）
	0、1.5、3、4.5、6、7.5月

	
	
	35℃
	0、0.75、1.5、2.25、3、3.75月

	
	
	40℃
	0、0.53、1.05、1.58、2.1、2.63月

	
	
	55℃
	0、7 天（仅限嗜热菌检测）

	酸性乳饮料
	8个月
	25℃（常温）
	0、2、4、6、8、10月

	
	
	32℃
	0、21天（仅限微生物指标）

	
	
	35℃
	0、1、2、3、4、5月

	
	
	40℃
	0、0.7、1.4、2.1、2.8、3.5月

	常温发酵乳
	6个月
	25℃（常温）
	0、1.5、3、4.5、6、7.5月

	
	
	35℃
	0、0.75、1.5、2.25、3、3.75月

	
	
	40℃
	0、0.53、1.05、1.58、2.1、2.63月

	婴幼儿配方奶粉
	24个月
	25℃（常温）
	0、6、12、18、24、27月

	
	
	37℃
	0、1、2、3、4、5、6月

	成人粉
	18个月
	25℃（常温）
	0、4.5、9、13.5、18、20月

	
	
	37℃
	0、1、2、3、4、5、6月

	奶片
	12个月
	25℃（常温）
	0、3、6、9、12、13.5月

	
	
	40℃
	0、1.1、2.1、3.2、4.2、4.7月

	再制奶酪（常温）
	9个月
	25℃（常温）
	0、2.3、4.5、6.8、9、11.3月

	
	
	35℃
	0、1.1、2.3、3.4、4.5、5.6月

	
	
	40℃
	0、0.8、1.6、2.4、3.2、4月

	常温稀奶油
	6个月
	25℃（常温）
	0、1.5、3、4.5、6、7.5月

	
	
	35℃
	0、0.8、1.5、2.3、3、3.75月

	
	
	40℃
	0、0.53、1.05、1.58、2.1、2.63月

	含乳固态成型制品
	9个月
	25℃（常温）
	0、2.3、4.5、6.8、9、11.25月

	
	
	35℃
	0、0.48、0.95、1.42、1.9、2.38月

	
	
	40℃
	0、7、14、20、27、34天

	冷冻奶酪凝块
	12个月
	-18℃
	0、3、6、9、12、13.5月

	
	
	-5℃
	0、0.7、1.5、2.2、2.9、3.6月


确定乳制品值
值的计算
开展试验、记录结果，并计算值。将温差为10℃的两个任意温度下的货架期的比率定义为。值的计算可参考式C.1。
		(C.1)
式中：
    ——加速货架期试验条件下，温差为10℃的两个温度（试验温度T1和T2）下的货架期的比率；
——在T1温度下进行加速货架期试验得到的货架期；
——在T2温度下进行加速货架期试验得到的货架期。
值的参考
可通过试验测定（分为双试验温度法和多试验温度法），部分乳制品参考Q10值如下表C.5所示（仅供参考，准确的Q10仍需通过试验测定）。
不同类别乳制品参考Q10值
	产品名称
	Q10

	灭菌乳
	2

	酸性乳饮料
	2

	常温发酵乳
	2

	婴配粉
	2

	成人粉
	2

	奶片
	2

	再制奶酪（常温）
	2

	稀奶油
	2

	冷冻奶酪凝块
	3

	含乳固态成型制品
	4.7


确定货架期
实际贮存环境参数下的货架期与加速货架期试验温度下的货架期可通过式C.2计算得出。
长期稳定性试验
适用范围
适用于温度敏感物料、微生物不稳定等乳制品。
试验原理
长期稳定性试验适用于“短货架期产品”，例如低温发酵乳、巴氏杀菌乳。
试验步骤
指标选择
在各时间点，按照选定的项目对食品的感官、理化、微生物等指标进行测定，优先参考企业内控指标，若制定的任何一项指标检测结果不符合企业内控标准限值，则判断该时间点货架期试验已经结束，汇总全部结果后确定食品达到不可接受的劣变终点的时间，即为该食品在实际贮存温度下的货架期。若该产品无对应企业内控标准时，则参考国家标准、欧盟等国际标准。乳制品长期稳定性试验中常用的监控指标宜按表C.6执行。
乳制品长期稳定性试验中常用的监控指标
	指标类型
	监控指标

	理化
	酸价、过氧化值、pH、水分含量等

	感官
	颜色、质地口感、气味、滋味等

	营养指标
	蛋白质水解、维生素降解等

	微生物
	菌落总数、霉菌酵母、致病菌等


采样数量
根据乳制品特性和试验要求确定采样数量，按照国际惯例，货架期验证分为工厂试产验证和商业化生产验证2个阶段，每个阶段宜采用不同批次原料、不同生产线生产的不连续的至少三个批次的样品。乳制品长期稳定性货架期采样数量宜按表C.7执行。
乳制品长期稳定性货架期采样数量推荐
	产品类别
	阶段
	采样批次
	取样量

	非商业无菌产品
	工厂试产
	至少3批次
	每批次单个温度梯度不少于100个样品（具体依据测试指标和测试周期情况确定样品量）

	
	商业化生产
	至少3批次或3批次加严检测
	每批次单个温度梯度不少于100个样品（具体依据测试指标和测试周期情况确定样品量）；加严检测按照实际情况确定样品量


确定取样时间点
长期稳定性试验宜根据加速货架期试验的结果所推算出的货架期，按一定的时长比例设置检测时间点，越接近货架期末期，检测时间点之间的间隔宜越小。如考察时间点可设定为预期货架期期限的0%、25％、50％、75％、100％、125%、150%，至少需延伸至货架期的1.25-1.5倍，直至检测结果不可接受。其中理化指标应至少覆盖至货架期的1.25倍，微生物指标至少覆盖至货架期的1.5倍。常见乳制品长期稳定性货架期取样点乳如表C.8所示。
常见乳制品长期稳定性货架期取样点
	产品类别
	预期货架期
	储存温度（℃）
	建议取样点

	巴氏杀菌乳
	15天
	2～6
	0、4、8、11、15、19、23天

	低温发酵乳
	21天
	2～6
	0、5、11、16、21、26、32天

	
	
	28
	21天（仅限微生物指标）


确定货架期
若产品的贮藏温度设定在一定范围内，为反馈产品货架期的最坏情况，建议选取温度范围的上限值或售卖冰箱最高温度进行相应的测试。
[image: ]
常见乳制品加速货架期取样点
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