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食品添加剂 乙二胺四乙酸铁钠

1 范围

本标准规定了食品添加剂乙二胺四乙酸铁钠(NaFeEDTA)的技术要求、试验方法、检验规则、标

志、包装、运输、贮存和保质期等。

本标准适用于以三价铁无机盐与乙二胺四乙酸钠盐为原料反应生成的食品添加剂乙二胺四乙酸铁

钠,该产品作为钦营养强化剂使用。

2 规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件,其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准,然而,鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件,其最新版本适用于本标准。

GB/T601 化学试剂 标准滴定溶液的制备

GB/T602 化学 试 剂  杂 质 测 定 用 标 准 溶 液 的 制 备 (GB/T602—2002,IS06353△:1982,NEQ)

GB/T603 化学 试 剂  试 验 方 法 中所 用 制 剂 及 制 品 的 制 备 (GB/T603-2002,Iso6353△:1982,

NEQ)

GB/T5009.12 食品 中铅 的 测 定

GB/T5009.76 食品添加剂中砷的测定

GB/T6682 分析 实 验 室 用 水 规 格 和 试 验 方 法 (GB/T6682-2008,ISo3696:1987,MOD)

国家质量监督检验检疫总局第 75号令 定量包装商品计量监督管理办法

3 产品化学名称、分子式、结构式和相对分子质Ι

3.1 化学名称:乙二胺四乙酸铁钠。

3.2 分 子 式 :C10H12FeN2NaO:·3H20。

3.3 结构式:

3.4 相对分子质量:421。09(按⒛05年国际相对原子质量)。

4 技术要求

4.1 外观性状:浅黄色粉末,易溶于水。

4.2 食品添加剂乙二胺四乙酸铁钠应符合表 1所示的技术要求。

表 1 技术要求

项   目 指  标

铁(Fe)的质量分效/% 12.5冖̌13.5

乙二胺四乙酸的质量分效/% 65.5冖̌70.5

pH值(10g/L溶液) 3.5~5.5
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表 1(续)

项   目 指  标

水不溶物的质量分效/%             ≤

氨基三乙酸的质量分效/%            ≤

铅(Pb)含量/(mg/kg)             ≤
1

砷(以As计)含量/(mg/kg)           ≤
1

致危险倩况。操作者

,溶液颜色

用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定。

F e 艹+ 2 Γ= F e 纤十 I z

sz O3卜=2r+△

5 试验方法

5.1 苷示

试验方法规定的一些

5.2 一扭规定

全和防护措施。

除非另有说明,在

试验方法中所 其他要求时,均按

GB/T601、GB/T60

5.3 鉴别试验

5.3.1 试剂

5 . 3 . 1 . 1  硫 氰 酸

5 . 3 . 1 . 2  盐 酸 溶

5 . 3 . 2  鉴 别 方 法

5 . 3 . 2 . 1  显 色

mL水溶解,加

呈现深红色。人硫氰酸铵溶液 1

5 . 3 . 2 . 2  紫 外 吸

定 ,在 256nm± 2

光光度计测

5.4 铁含Ⅰ 的测定

5.4.1 原理

氧化还原滴定法 与过量碘化钾定

量反应生成并析出I2,

5.4.2 订t剂

5 . 4 . 2 . 1  碘 化 钾 。

5 . 4 . 2 . 2  盐 酸 。

5.4.2.3 硫 代 硫 酸 钠 标 准 滴 定 溶 液 :c(N助 岛 o:)=0.1mol/L。

5.4.2.4 淀 粉 指 示 液 g10g/L。

5.4.3 分析步骤

称取约0.5g样品,精确至0。0002g,用40mL水将其溶解在碘量瓶中,加人 3g±0。
0002g碘化

钾、20mL盐酸,摇匀,水封瓶塞,在暗处放置约 5min,起塞并用少量水冲洗塞盖,用硫代硫酸钠标准滴

定溶液滴定至近终点,加人 2。O mL淀粉指示液,继续滴定至蓝色消失为终点。

在测定的同时,用硫代硫酸钠标准滴定溶液对不加样品的空白溶液进行滴定。

5.4.4 结果计箅

铁的质量分数vⅡ 数值以%表示,按式(1)计算g

2
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⋯ · ⋯ · ⋯ · ¨ · · · 。 · · · ¨ · ⋯ · ⋯ · ¨ ·

( 1 )

式中:

1̌——试样消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液(5.4.2.3)体积的数值,单位为毫升(mL);

V2——空白试验消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液(5.4.2.3)体积的数值,单位为毫升(mL);

c】——硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值,单位为摩尔每升(m。l/L);

M1——铁的摩尔质量的数值,单位为 )(M【=〓55.85);

幼 ——试样质量的数值,单位

5.4.5 允许差

在重复性条件下获得 均值的2%,取两次平行测

定的算术平均值为测定

5.5 乙二胺四乙

5.5.1 原理

络合滴定 法 溶液 中,C'+滴定

NaFeEDTA,与
naphthol blue)

指示剂结合成

5.5.2 试剂

5 . 5 . 2 . 1  一 水

5.5.2.2 乙=

5 . 5 . 2 . 3  羟基

5.5.2.4 氢氧

5 . 5 . 2 . 5  三三乙

5.5.3 测定方

5.5.3.1 0.25 合乙酸钙,精确至

o。0002g,量蔓丿̀ 1 , 精 确 0 。 0 0 0 2 g , 置

人 250mL的锥形瓶 1 1 ~ 1 2 。 加 人 3 0 m g

羟基萘酚蓝指示剂,用 ∶即为终点。

一水合乙酸钙滴定

⋯̈ ⋯̈ ¨̈ ¨̈ ¨¨̈ ¨̈ ¨¨(2)

式中:

″2——乙二胺四乙酸质量的数值,单位为克(g);

Va——标定用消耗一水合乙酸钙滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

M2——乙二胺四乙酸的摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol×M2=292.24)。

5.5。j。2 滴定操作:称取约 0.8g~1。Og样品两份,精确至 0。0002g,置人 250mL的锥形瓶中,加

75mL的蒸馏水溶解。用三乙醇胺将溶液的pH值凋至 9。0。再用氢氧化钠溶液将样品溶液调 pH值

至 12.5~13。0,溶液变无色、澄清。加人 30mg羟基萘酚蓝指示剂,用标定过的
一水合乙酸钙溶液滴

定,溶液由蓝色变为红色即为滴定终点。

5.5.4 计箅

乙二胺四乙酸的质量分数为zu”数值以%表示,按式(3)计算:

3

结果的绝对差值

:指示剂,

液:500g/

钙滴定溶液进行滴定,溶液由蓝色

度c2,数值以mol/L表示
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zu z=嬲 × 100
⋯⋯¨¨̈ ¨¨̈ ¨¨̈ ¨¨̈ ¨(3)

式中:

V4——试样消耗一水合乙酸钙溶液滴定溶液体积的数值,单位为毫升
(mL);

″3——试样质量的数值,单位为克(g)。

5.5.5 允许差

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值应不超
过算术平均值的2%,取两次平行测

定的算术平均值为测定结果。

5 . 6  p H 值                                ·

称取适量样品,配制成质量浓度为 1+100的水溶液,在常温
下用 pH计测定。

5.7 水不溶物的测定

5.7.1 测定方法

称取 5g样品,精确至0。0002g,置人250mL烧杯中,加人100mL水搅拌使溶解。将定量滤纸放

人直径为3.5cm~4。O cm的砂芯漏斗中,用去离子水减压抽滤使滤纸紧贴砂芯漏斗。在
175℃烘箱中

干燥 15min后将其取出,放人干燥器内冷却至室温,精确称重
记录,与减压过滤装置连接。将样品溶液

缓慢倒人砂芯漏斗,全部样品溶液减压过滤后,再用去离子水洗
涤3次,每次 10mL以上。砂芯漏斗在

110℃干燥 1h后,放人干燥器内冷却至室温,称重,记录。计算水不溶
物的质量分数。

5.7.2 计箅

水不溶物的质量分数臼”数值以%表示,按式(4)计算:

( ″4 一仍5 ) ×1 0 0
ω 3 =    ″

6

式中:

仞4——试样溶液过滤干燥后砂芯坩埚和滤纸的质量的数值
,单位为克(g);

仞5——试验前过滤干燥后砂芯坩埚和滤纸的质量的数值
,单位为克(g);

仞6——试样质量的数值,单位为克(g)。

5.8 氨基三乙酸含Ⅰ 的测定

氨 基 三 乙 酸 英 文 缩 写 :NTA,分 子 式 :C6H9N06,相 对 分 子 质 量 :191.⒕ 。

按附录A规定的方法进行检验。

5.g 铅含I的测定

按 GB/T5009.12规定的方法进行检验。

5.10 砷含Ⅰ 的测定

按 GB/T5009.76规定的方法进行检验。

6 检验规则

6.1 组批

由生产单位的质量检验部门按照其相应的规则确定产品的
批号,经最后混合且有均

一性质量的产

品为一批。

6.2 抽样规则

在每批产品中随机抽取样品,每批按包装件数的
3%抽取小样,每批不得少于三个包装,每个包装

抽取样品不得少于100g,将抽取样品迅速混合均匀,分装人两个洁净、干燥的瓶中
,瓶上粘贴标签,注明

生产厂名称、产品名称、生产日期,批号、数量及取样日期
,一瓶作检验,一瓶密封留存备查。

6.3 出厂检验

6.3.1 出厂检验项目

包括感官要求、铁、EDTA、pH值、水不溶物。

4
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6.3.2 出厂要求

每批产品必须经工厂检验部门按本标准规定的方法检验,经检验合格后方可出厂。

6.4 型式检验

第 4章中规定的所有项目均为型式检验项目。型式检验每半年进行一次,或当出现下列情况之一

时进行检验:
——原料、工艺发生较大变化时;
——长期停产后重新恢复生产时;
——出厂检验结果与平常记录有较大差别时;
——国家卫生或质量监督检验机构或用户提出要求时。

6.5 判定规则

对全部技术要求进行检验,检验结果中若有一项指标不符合本标准时,应加倍抽样,对不合格的项

目进行复检,若复检结果仍有任何一项不符合标准要求,则判定该批次产品为不合格品。

在保质期内,供需双方对产品质量发生争议时,由双方协商或委托仲裁单位复检,按本标准规定的

检验方法进行仲裁。

7 标志、包装、运耢、贮存和保质期

7.1 标志

产品的包装容器上应有牢固明显的标志,内容包括:产品名称、生产厂名称、地址、卫生许可证号、

生产许可证号、批号或生产日期、净含量、保质期等,并标有
“
食品添加剂

”
或
“
营养强化剂

”
字样。

7.2 包装

产品包装材料和容器应采用国家批准的、并符合相应的食品包装用卫生标准的材料,乙二胺四乙酸

钦钠应贮存于密封避光容器中。包装净含量偏差应符合国家质量监督检验检疫总局第 75号令。

7.3 运输

产品在运输过程中不得与有毒、有害及污染物质混合载运,避免雨淋日晒等。

7.4 贮存

产品应贮存在通风、清洁、干燥的地方,不得与有毒、有害及有腐蚀性等物质混存。

7.5 保质期

产品自生产之 日起,在符合上述储运条件、原包装完好的情况下,保质期应不低于24个月。
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附 录 A

(规范性附录)

氨基三乙酸的测定方法

A。1 试剂

本方法所用试剂凡未指定者,均为分析纯(AR),实验用水为超纯水(18.2MΩ·cm)。

A。 1.1 甲 醇 :色 谱 纯 。

A。1.2 25%(质量浓度)四丁基氢氧化铵甲醇溶液(TBAOH)。

A。1.3 氢氧化铵空白溶液:0.5mL氢氧化铵用水稀释至 10mL。

A。 1.4 硝 酸 铜 溶 液 (10g/D:称 取 10。Og硝 酸 铜 ,用 水 溶 解 并 定 容 1000mL。

A。 1.5 1mol/L磷 酸 溶 液 :6.25mL磷 酸 用 水 稀 释 至 100mL。

A。 1.6 氨 基 三 乙 酸 标 准 储 备 溶 液 :称 取 100mg氨 基 三 乙 酸 ,精 确 至 0。0002g,移 至 10mL容 量 瓶 ,加

o。5mL氢 氧 化 铵 ,混 合 ,用 水 稀 释 至 刻 度 ,摇 匀 。

A。 1.7 氨 基 三 乙 酸 标 准 溶 液 :称 取 1。00g样 品 ,精 确 至 0.0002g,移 至 100mL容 量 瓶 。 加 人 100uL

标准储备溶液,用硝酸铜溶液稀释至刻度,摇匀。超声波处理,得到标准溶液。

A。2 设备与仪器

A。2.1 实验室常用设备。

A。2.2 高效液相色谱仪:具有紫外检测器。

A 。 2 . 3  酸
度 计 。

A。3 分析步驿

A。3.1 试样处理

称取 1g样品,精确至 0。0002g,移人 100mL容量瓶中,加人 100uL氢氧化铵空白溶液,用硝酸

铜溶液稀释至刻度,摇匀。超声波处理,得到实验溶液。

A。3.2 色谱参考条件

预 柱 :G5um,4.6mm× 10mm。

流动相g加人 10mL的25%氢氧四丁铵甲醇溶液和 ⒛O mL水,然后用 1mol/L磷酸将 pH凋到

7.5±0.1。将溶液移至 1000mL容量瓶,加90mL甲醇用水稀释至刻度,摇匀,用0.45um或更小的

孔隙度的薄膜过滤器过滤,脱气。

分 析 柱 :C:5um,4.6mm× 150mm。

紫外检测器波长:244nm。

进 样 量 :zO uL。

流 速 :2。O mL/min。

A。3.3 试样分析

分别注人相同体积的标准溶液(约20uL)和实验溶液,测试相应的最大峰。氨基三乙酸的保留时

间在3.5min,乙二胺四乙酸铁钠在 11.9min。实验用的所有溶液在进样分析前均用 0.45um微孔滤

膜过滤。在实验条件下,分别注人标准溶液和实验溶液进行测定。每个样品重复测定三次取平均值。

注人三份标淮溶液记录峰值作为以后操作的指导,相对标准偏差不超过 2。0%,氨基三乙酸和乙二

胺四乙酸铁钠之间的分辨率要大于4。0。

6
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A。4 计算

氨基三乙酸的质量分数ω,数值以%表示,按式(A。D计算g

ω =     ⋯
⋯ ¨ ⋯ · · · · · ·

【 A 1 )

式中g

A2——实验溶液氨基三乙酸铜色谱峰面积,单位为万毫伏秒〈万mV·Θ;

A1——标淮溶液氨基三乙酸铜色谱烽平均面积,单位为万毫伏秒(万mV·o。

检出限:使用本方法测定乙二胺四乙酸铁钠中氨基三乙酸的最低检出限为⒛ mg/kg。
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