《食品安全国家标准 食品添加剂 氯化铵》（征求意见稿）编制说明

一、标准起草的基本情况

1  简要起草过程
中海油天津化工研究设计院接到制标任务后，查阅了国内外标准及有关技术资料，并向生产、使用单位发函，进行调查并广泛征求对制标的意见，在此基础上提出了文献小结。

2012年11月，在天津市召开了制定标准工作方案会，到会的有2家生产企业和1家检验机构，会上各单位对国内外标准、产品分类、指标和试验方法进行了认真地分析。确定了食品添加剂氯化铵国家标准的指标项目和试验方法等内容，提出了工作方案。会后各有关单位根据工作方案的安排进行了试验工作，并对本厂产品进行了质量考核。

2013年5月由负责起草单位提出了标准征求意见稿（草案）、编制说明及其附件，在行业内部进行了征求意见。

2  标准主要起草单位、协作单位、主要起草人

该标准由中海油天津化工研究设计院、株洲江海环保实业有限公司、大化集团有限公司、佛山市质量计量监督检测中心等单位共同起草，由食品安全国家标准审评委员会负责技术归口。

本标准主要起草人：郭凤鑫、刘丽娟、尹朝剑、陈香娟、陈瑞莲
主要承担的工作：参加标准制定各阶段召开的工作会议，负责制定标准各阶段相关文件起草编写工作（包装标准草案、编制说明及上报材料等），承担标准制定过程中质量数据、试验数据的累积和试验工作。

二、标准的重要内容及主要修改情况
1  主要技术内容

表1    感官要求

	项     目
	要    求
	检验方法

	色泽
	白色
	取适量试样置于50 mL烧杯中，在自然光下观察色泽和状态

	状态
	结晶或结晶状粉末
	


表2    理化指标

	项         目
	指标
	检验方法

	氯化铵（NH4Cl）含量（以干基计），w/% 
	≥
	99.5
	附录A中A.4

	干燥减量，w/% 
	≤
	0.5
	附录A中A.5

	灼烧残渣，w/% 
	≤
	0.4
	附录A中A.6

	铅（Pb）/（mg/kg）
	≤
	2
	GB 5009.12

	无机砷（以As计）/（mg/kg）
	≤
	2
	GB/T 5009.11或GB/T 5009.76

	澄清度
	
	通过试验
	附录A中A.7


2  主要制定情况

2.1  指标项目的设置情况
氯化铵含量控制了主含量，干燥减量控制水分含量。硫酸盐灰分控制除氯化铵以外的不挥发物含量，实际上控制了除铵离子以外其它阳离子。铅含量是为了控制有害杂质离子。日本标准设置的澄清度可以控制不溶性可见杂质，在氯化铵产品中设置主要是为了控制有机残留物。本次制定标准确定采用JECFA标准，在JECFA指标项目的基础上，根据我国实际生产和使用情况再增设无机砷含量和澄清度2项指标。

2.2  指标要求的设置情况
2.2.1  氯化铵（NH4Cl）含量（以干基计）
JECFA与FCC采用返滴定佛尔哈德法通过测定氯离子计算氯化铵含量，该方法测定时终点不好观察且还要使用硝基苯试剂，因此本标准采用蒸氮法通过测定铵离子计算氯化铵含量。两种方法测定的对象不同造成结果存在一定的差异，返滴定佛尔哈德法的结果比蒸氮法的系统偏低。JECFA与FCC标准规定氯化铵含量不小于99.0%，考虑到两种方法之间的差异，本次制定标准氯化铵含量设置为不小于99.5%。

2.2.2　干燥减量

    所有的国外标准都设置了干燥减量指标，JECFA标准和日本公定书都设置的是不大于2.0%，FCC设置的是不大于0.5%，从我国产品的实测结果来看，其干燥减量一般都小于0.1%，因此本次制定干燥减量指标设置为不大于0.5%。

2.2.3  灼烧残渣

氯化铵的性质是受热分解，设置灼烧残渣含量（或硫酸盐灰分）是为了控制除氯化铵之外的不挥发性杂质阳离子，该项指标的设置是很有必要的。JECFA标准规定的是硫酸盐灰分，指标值为不大于0.5%，我国的生产企业和用户目前都要求的是灼烧残渣指标。硫酸盐灰分实际是将灼烧残渣中的阳离子以硫酸盐的形式进行固定，从理论上分析其结果应该是稍高于灼烧残渣的结果。从实验数据来分析也证实了这种情况。从实验过程来看硫酸盐灰分的称样量为0.5g，残渣量较少，造成称量误差较大，因此平行性不好。鉴于我国产品的实际情况，本标准灼烧残渣含量设置为不大于0.4%。

2.2.4  铅（Pb）含量

    JECFA和FCC设置了铅含量指标，JECFA规定为不大于2 mg/kg，FCC7规定不大于4 mg/kg。本标准并本着有害元素控制从严从紧的原则，等同采用JECFA指标，铅含量设置为不大于2 mg/kg。

2.2.5  无机砷（以As计）含量
JECFA标准中未规定无机砷含量，只有日本公定书规定了砷含量指标，以As2O3计不大于 4mg/kg，折合成以As计为1.9 mg/kg，目前国内食品添加剂标准中均规定了无机砷含量指标，本次制定无机砷含量指标定为不大于2 mg/kg。

2.2.6  澄清度

    日本标准设置的澄清度指标为“几乎澄清”，《中国药典》中也有相同的要求，调查显示目前我国的企业基本上是执行《中国药典》的规定，因此本标准确定按药典的要求，并将“几乎澄清”的要求放置在测定步骤中，规定达到试验要求即为通过试验。
2.3  试验方法的设置
2.3.1  氯化铵（NH4Cl）含量的测定

JECFA与FCC中氯化铵含量的测定方法是一致的，使用了沉淀返滴定法，即在0.2g试样中先加入硝基苯，再加入一定量的硝酸银标液，硝酸银与氯离子反应生成氯化银沉淀，被硝基苯进行表面覆盖，最后用硫氰酸铵滴定未反应的硝酸银，以硫酸铁铵为指示剂，终点时颜色为浅棕红色，该方法是通过测定氯离子来计算氯化铵含量。该方法的实验数据见表1至表3，从实验的实际情况反映出该方法有几个缺点：①方法中用到的试剂硝基苯是毒性物质，具有强烈的苦杏仁味道，废液必须经过处理否则会造成污染；②方法终点不好掌握，淡棕红色的识别容易引人而异，造成结果偏低或偏高。鉴于以上几个原因不建议使用该方法。

日本公定书规定的是蒸馏后滴定法（或称蒸氮法），该方法为测定铵盐化合物的经典方法，即将0.3g试样置于蒸馏瓶中，加入碱液将铵盐以NH3的形式蒸馏出来并用一定量硫酸标液吸收，吸收液中多余的酸用氢氧化钠标液返滴定，以甲基红为指示剂，指示剂的变色范围为4.4～6.2，颜色变化由红色～黄色，滴定终点溶液颜色由红色变为黄色，由于指示剂变色范围较大，且颜色变化是由红色到黄色，不易观察。

我国标准GB/T 2946—2008《氯化铵》中规定了两种测定方法，仲裁法为蒸馏后滴定法，测定步骤与日本公定书的基本一致，只是指示剂用的是甲基红-亚甲基蓝混合指示剂，因其pH变色点为5.4，酸色为红紫色，碱色为绿色，滴定时终点颜色为灰色。混合指示剂的变色范围窄，终点时颜色突变较敏锐，因此容易观察。第二种方法为甲醛法，甲醛法是在试样中加入中性甲醛溶液，甲醛与铵离子反应生成六次甲基四胺，并定量释放出酸，以酚酞为指示剂，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定释放的酸，计算出氯化铵含量。

从对比实验数据分析，蒸氮法的结果普遍高于FCC7规定的方法，主要原因是蒸氮法测定的是阳离子（铵离子），FCC7规定的方法测定的是阴离子（氯离子），两种方法存在系统差异是正常的情况。对食品添加剂产品来说，检测结果的准确与否是保证产品质量的重要手段，因此本标准氯化铵含量采用蒸馏后滴定法，考虑到终点观察的难易情况，本标准使用甲基红-亚甲基蓝混合指示剂。该方法虽然测定时间较长，但测定结果准确性和可靠性较高。

2.3.2　干燥减量的测定

JECFA与FCC规定的方法是一致的，即将样品置于硅胶干燥器中放置4h。日本公定书规定为105℃下干燥4h。我国标准GB/T 2946—2008规定了两种方法，仲裁法为卡尔·费休法，第二法为烘干干燥法。从实验结果来看，硅胶干燥法测定的结果出现了负值，分析其原因应该是硅胶的干燥能力相对较弱，当样品的干燥减量较低时，硅胶无法将水分吸出，因此出现了负值的情况。烘干干燥法是在100℃～105℃下干燥测定的，因此即使样品所含水分不高仍可准确测定。因此本标准采用烘干干燥法测定，干燥温度为100℃～105℃。

2.3.3  灼烧残渣的测定
氯化铵的分解温度为337.8℃，我国标准GB/T 2946—2008《氯化铵》规定是称样量为10g，灼烧温度为500℃～600℃，灼烧至质量恒定。本标准确定按GB/T 2946—2008规定的方法进行测定。
2.3.4  铅（Pb）含量的测定

JECFA和FCC7中规定了铅含量的测定方法为火焰原子吸收分光光度法。我国国家标准GB 5009.12《食品中铅的测定》中规定了五种方法：石墨炉原子吸收光谱法、氢化物原子荧光光谱法、火焰原子吸收光谱法、二硫腙比色法和单扫描极谱法。其中的火焰原子吸收光谱法与国外标准一致，因此本标准确定按GB 5009.12规定的方法进行测定。
2.3.5  无机砷（以As计）含量的测定
日本公定书中规定用砷斑法进行测定。我国标准GB/T 5009.76《食品添加剂中砷的测定》标准中是规定了二乙氨基二硫代甲酸银限量比色法（银盐法）和斑法两种方法；GB/T 5009.11《食品中总砷及无机砷的测定》中无机砷的测定规定了氢化物原子荧光光度法、银盐法两种方法。以上3种方法都是测无机砷的经典方法，因此本标准确定按GB/T 5009.11或 GB/T 5009.76中规定的方法进行测定。

2.3.6  澄清度

    《中国药典》的方法得到了国内企业的认可，因此本标准澄清度试验方法采用《中国药典》的规定，首先用10 g/L的硫酸肼溶液和100 g/L的六亚甲基四胺（乌洛托品）溶液等体积混合，乌洛托品易水解产生甲醛，甲醛与肼缩合成甲醛腙，形成白色浑浊．故以其作为浊度标准贮备液。将一定量的试样溶液和标准溶液置于黑色背景上，于漫射光下，从水平方向观察比较，试样溶液所产生的浊度小于浊度标准溶液产生的浊度即为通过试验。

三、国内国际相关标准情况

目前收集到国外标准有联合国粮农组织（FAO）和世界卫生组织（WHO）食品添加剂联合专家委员会（JECFA）标准《氯化铵》（以下简称JECFA）、美国食品化学品法典（第七版）—2011（以下简称FCC7）、日本食品添加物公定书（第八版）— 2009（以下简称日本公定书），国内目前没有相关标准 （指标对比见附表1）。

JECFA标准规定氯化铵在食品中的用途是面团改进剂、酵母营养剂，设置了氯化铵含量（以干基计）、干燥减量、硫酸盐灰分、铅含量四项指标。

FCC 7中规定氯化铵在食品中的用途与JECFA相同，设置氯化铵含量（以干基计）、干燥减量、铅含量三项指标。

日本公定书中规定了氯化铵含量（以干基计）、澄清度、重金属（以Pb计）含量、砷含量、干燥减量、灼烧残渣六项指标。

四、其他需要在网上公开说明的事项
附表1：                     食品添加剂氯化铵国内外标准指标对比表

	项         目
	JECFA
	FCC 7
	日本公定书

（第八版）
	本次制定标准

	氯化铵（NH4Cl）含量（以干基计），w/%                          ≥
	99.0
	99.0
	99.0
	99.5

	干燥减量，w/%                 ≤
	2.0
	0.5
	2.0
	0.5

	灼烧残渣，w/%                 ≤
	0.5

（硫酸盐灰分）
	—
	0.5
	0.4

	铅（Pb）/（mg/kg）            ≤
	2
	4
	—
	2

	无机砷（以As计）/（mg/kg）      ≤
	—
	—
	4（以As2O3计）
	2

	澄清度
	—
	—
	几乎澄清
	通过试验

	重金属（以Pb计）/（mg/kg）   ≤
	—
	—
	20
	—


附表2：                    食品添加剂氯化铵国内外标准试验方法对比表
	项目
	JECFA
	FCC 7
	日本公定书

（第八版）
	本次制定标准

	氯化铵的测定
	0.2g试样，加50.0mL硝酸银标液，用硫氰酸铵标液滴定，以硫酸铁铵为指示剂
	0.2g试样，加50.0mL硝酸银标液，用硫氰酸铵标液滴定，以硫酸铁铵为指示剂
	0.3g，蒸馏后滴定法，用硫酸标液滴定，以甲基红为指示剂
	0.7g～0.8g，蒸馏后滴定法，用硫酸标液滴定，以甲基红-亚甲基蓝为指示剂

	干燥减量的测定
	硅胶干燥器中放置4h
	硅胶干燥器中放置4h
	1g～2g，105℃，4h
	5g，100℃～105℃，不超过4h

	灼烧残渣（硫酸盐灰分）的测定
	2g试样，灼烧法，

800℃±25℃
	—
	1g～2g，450℃～550℃，3h
	10g试样，灼烧法，800℃±25℃

	铅的测定
	原子吸收分光光度法
	原子吸收分光光度法
	
	GB 5009.12

	无机砷含量的测定
	—
	—
	0.5g，砷斑法
	GB/T 5009.11或GB/T 5009.76

	澄清度
	—
	—
	目视限量比浊法
	目视限量比浊法

	重金属含量的测定
	—
	—
	1.0g，硫化钠限量比色法
	—
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