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Au 胃

    本标准的全部技术内容为强制性。

    本标准对应于美国《食品化学品法典》第四版(FCC IV: 1996)的 d-a一生育酚浓缩液(d-a-

Tocopherol Concentrate),混合生育酚浓缩液(Tocopherols Concentrate, Mixed), d-a-醋酸生育酚(d-a-

Tocopheryl Acetate),d-a-醋酸生育酚浓缩液(d-a-Tocopheryl Acetate Concentrate), d-。一琉拍酸生育酚

(d-a-Tocopheryl Acid Succinate)等标准，其一致性程度为非等效;其中，d-a一生育酚浓缩液、d-a-醋酸生

育酚浓缩液含量指标高于FCC IV: 1996规定。

    本标准的附录A是规范性附录。

    本标准由全国食品添加剂标准化技术委员会提出并归口。

    本标准起草单位:浙江医药股份有限公司新昌制药厂、浙江海正药业股份有限公司。

    本标准主要起草人:蒋晓岳、汪钦标、吕开明、俞蒙、杜加秋、俞六斌、王腾。
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食品添加剂 天然维生素E

范 围

    本标准规定了食品添加剂天然维生素E的范围、要求、试验方法、检验规则、标签、标志、包装、运输

与贮存。

    本标准适用于从天然食用植物油的副产物中提取的天然维生素E，以食用植物油调制而成的制品。

    d-a-生育酚浓缩液在食品工业中适用作营养强化剂、抗氧化剂;混合生育酚浓缩液适用作抗氧化

剂;d-a-醋酸生育酚、d-a-醋酸生育酚浓缩液、d-a-琉拍酸生育酚适用作营养强化剂。

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/T 601化学试剂 标准滴定溶液的制备

    GB/T 602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备(GB/T 602-2002,neq ISO 6351-1:1982)

    GB/T 613 化学试剂 比旋光度测定通用方法(GB/T 613-1988,neq ISO 6353-1:1982)

    GB/T 8451食品添加剂中重金属限度试验法

    《中华人民共和国药典》=000年版二部

3 分类与命名

3.1 分类

    食品添加剂天然维生素E分为:d-a一生育酚浓缩液、混合生育酚浓缩液、d-a-醋酸生育酚、d-a-醋酸

生育酚浓缩液、d-a-瑰泊酸生育酚五类产品，其中d-。一生育酚浓缩液分为E50型和E70型。

3.2 产品名称

    本品根据取代基的不同主要有四种同系物及相应的酷类:d-。一生育酚、d-爵生育酚,d-Y一生育酚和

d-S-生育酚以及相应的醋酸醋、瑰拍酸醋。主要为d-a一生育酚、d-a-醋酸生育酚或d-a-瑰拍酸生育酚。

    化学名 :

    d-a一生育酚:(+)2,5,7,8一四甲基一2-(4,8,12一三甲基十三烷基)-6一苯并二氢毗喃醇

    d-a-醋酸生育酚;(-+-)2,5,7,8一四甲基一2-(4,8,12一三甲基十三烷基)色满醇一6一乙酸醋

    d-a-珑拍酸生育酚:(+)2,5,7,8一四甲基一2-(4,8,12一三甲基十三烷基)色满醇-6-唬拍酸醋

3.3 分子式

    d-a一生育酚:C29 H5o 02

    d-a-醋酸生育酚:C, Hsx 03

    d-a-琉拍酸生育酚:Ca Hsa 0s

3.4 相对分子质量

    d-a一生育酚 430.71(按1999年国际相对原子质量计)

    d-a-醋酸生育酚 472. 75按1999年国际相对原子质量计)

    d-。一琉拍酸生育酚 530.79(按1999年国际相对原子质量计)
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3.5 结构式
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要 求

4. 1 性状

    d-a一生育酚浓缩液为棕红色至浅黄色澄清油状液体，几乎无臭。遇光或空气被缓慢氧化，色渐

变深。

    混合生育酚浓缩液为棕红色至浅黄色澄清油状液体，允许有微晶状悬浮物，有特殊的气味和味道

遇光或空气被缓慢氧化，色渐变深(特别在碱性介质中)。

    d-a-醋酸生育酚为无色至黄色澄清粘稠油状液体，几乎无臭。放置会固化，约25℃时熔化，在碱性

介质中不稳定。

    d-a一醋酸生育酚浓缩液为浅棕色至浅黄色澄清粘稠油状液体，几乎无臭。碱性介质中不稳定。

    d-a-琉拍酸生育酚为白色至类白色结晶性粉末，几乎无臭、无味。在空气中稳定，遇碱或受热不稳

定，约75℃时熔化。

    本品不溶于水，在无水乙醇中溶解，在丙酮、氯仿、乙醚、植物油中易溶。

4.2 理化指标

    理化指标应符合表1的规定。

                              表 1 食品添加剂天然维生素 E理化指标

、......言一一#a 1F
d-a一生育酚浓缩液 混合生育

酚浓缩 液

d-a-醋酸

生育酚

d-a-醋酸生

育酚浓缩液
d-a-唬拍酸生育酚

E50型 E70型

蓦

总生育酚/(%) 妻50.0 >70. 0 >50. 0 96.0- 102.0 )70. 0 96.0- 102.0

其中，d-a生育酚/(%) )95. 0

d卜,d-Y-和d-S-生育酚/(%) >80. 0

酸度/.L G1.0 (0. 5 18.0- 19.3

比旋度〔a口。名5℃ >+240 ) +200 )+24“

重金属(以Pb计)八mg/kg) G10

注 含量也可以用国际单位表示(IU/g) ,1 mg d-一生育酚= 1.49 IU,1 mg d-.-醋酸生育酚= 1. 36 IU,1 mg d-a-

  琉拍酸生育酚一1. 21 IU

食品伙伴网http://www.foodmate.net



GB 19191- 2003

5 试验方法

    除特别注明以外，试验中所用试剂均为分析纯试剂，水应符合二000版药典(二部)的纯化水的规

定，溶液为水溶液，溶液的配置应符合GB/T 601,GB/T 602,-000年版药典的规定，仪器设备为一

般实验室常用的仪器设备。

    注:在进行含量和比旋度分析试验时，应使用避光玻璃容器。

5.1 鉴别

5.1.1 试 荆与材料

    a) 无水乙醇;

    b) 硝酸 。

5.1.2 鉴别方法

5.1.2.1 取试样约50 mg，加无水乙醇10 mL使溶解，振摇下加硝酸2 mL，置75℃下加热15 min，呈

现浅红色至橙色。

5.1.2.2 在含量测定的气相色谱图上，供试品溶液的主峰(混合生育酚应为第三大主峰)与对照品溶液

的主峰保留时间应一致(溶剂峰、内标峰除外)。

5.2 含量测定

    按附录A方法进行测定。

    允许差:所得结果取两次平行测定的算术平均值，两次平行测定结果绝对偏差:d-a一生育酚浓缩液、

混合生育酚浓缩液应不大于2.0%,d-a一醋酸生育酚, d-a-醋酸生育酚浓缩液、d-a-唬拍酸生育酚应不大

于1.5%,

5.3 酸 度

5.3.1 试剂和材料

    a) 乙醚 ;

    b) 无水乙醇;

    c) 氢氧化钠标准滴定溶液((0. 1 mol/L);

    d) 酚酞指示液(1-100).

5.3.2 测定

    量取无水乙醇与乙醚各15 mL，置锥形瓶中，加酚酞指示液。. 5 mL,滴加氢氧化钠标准滴定溶液至

微显粉红色，加试样1. 0 g溶解后，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至溶液呈粉红色，保持30 s不褪色，记

录消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积。

5.4 比旋度

5.4.1 仪器

    采用GB/T 613中规定的仪器装置。

5.4.2 试荆和材料

    a) 无水硫酸钠;

    b) 异辛烷;

    c) 氢氧化钾;

      d) 盐酸 ;

    e) 氢氧化钠溶液(1一125);
    f)  10%铁氰化钾的氢氧化钠溶液:取铁氰化钾10. 0 g，加氢氧化钠溶液(1-125)振摇使溶解，并

        稀释至100 mL;
    e> 硫酸乙醇溶液((1-+7):取1份浓硫酸溶液加7份的乙醇，棍和即得。

                    (1-72):取1份1 mol/L硫酸溶液加72份的乙醇，混和即得。

                                                                                                                                                            3
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5.4.3 测定

5. 4. 3. 1  d-‘生育酚浓缩液、混合生育酚浓缩液

    称取试样适量(约相当于总生育酚400 mg)，准确至。. 2 mg，置分液漏斗中，用乙醚50 mL溶解，加

10%铁氰化钾的氢氧化钠溶液50 mL,摇荡3 min;用水洗涤乙醚溶液四次，每次用水50 mL。取乙醚液

用无水硫酸钠干燥，干燥过的乙醚液置水浴中减压或在一个大气压氮气流下蒸发浓缩至约

7 mL-8 ml一时，停止加热，继续挥发乙醚至干。残渣立即用异辛烷25. 0 mL溶解，在25℃士0. 5℃下，

按照GB/T 613中规定的方法测定旋光度，以式(1)计算比旋度。

ra刁n25℃二
              口

L x x x m/25
·”二’.··············⋯ ⋯ (1)

    式 中 :

    a 测得的旋光度;

    L 测定管的长度，单位为分米((dm);

    m— 试样质量，单位为克(g);
    X— 总生育酚含量，%;

m/25- 测定溶液浓度，单位为克每毫升(g/mL),

5. 4. 3. 2  d-a-醋酸生育酚、d-“一醋酸生育酚浓缩液

    称取试样适量(约相当于a一生育酚400 mg)，准确至。. 2 mg，置150 mL圆底烧瓶中，加无水乙醇

25 mL使溶解，加硫酸乙醇溶液((1 7)20 mL，回流3h。冷却，转人分液漏斗中，用少量硫酸乙醇溶液

(1-72)洗涤烧瓶，合并洗液。加水200 mL,混匀，用乙醚萃取，第一次75 mL，第二、三次各25 mL。合

并乙醚液，加10%铁氰化钾的氢氧化钠溶液50 mL，摇荡3 min;以下同5.4.3.1方法操作。

5.4.3.3  d-a-玻拍酸生育酚

    称取试样适量(约相当于a一生育酚400 mg)，准确至。. 2 mg，置250 mL圆底烧瓶中，加无水乙醇

50 mL使溶解，回布 1 min;当溶液煮沸时，从冷凝器中缓慢加人颗粒状氢氧化钾1 g，避免过热;继续回

流20 min，经冷凝管滴加盐酸2 mL，放冷，溶液转至500 mI，分液漏斗中，用水100 mL、乙醚100 mL洗

涤烧瓶，洗涤液置分液漏斗中，剧烈振摇，静置分层后，分离，水层用乙醚萃取2次，每次50 mL;合并乙
醚萃取液，用水洗涤4次，每次100 m工J;乙醚液置水浴中减压或在氮气流下浓缩至体积约7 mL-8 mL

时，停止加热，继续挥发乙醚至干，残渣立即加硫酸乙醇溶液((1-"72)20 mL使溶解，转移至分液漏斗中，

用少量硫酸乙醇液((1-+72)洗涤容器并移人分液漏斗中，加水200 mL，用乙醚萃取3次，第一次75mL,

第二、三次各25 mL，合并乙醚液，加10%铁氰化钾的氢氧化钠溶液50 mL,摇荡3 min;以下同5.4.3.1

方法操作 。

5.5重金属

    取本品2g，置瓷钳祸中，按GB/T 8451干法消解法测定。

6 检验规则

6. 1 本产品，经最后混合具有均一性的成品为一批。

6.2 抽样:每一包装为一件，n为每一批总件数，总件数n簇3时，每件取样;n(300时，取样数按石 }-1

抽样;总件数n>300时，取样数为,n/2+1;均匀抽取样品，并经等量混匀后取化验量的10倍，分两份装

于清洁干燥的避光玻璃瓶或塑料瓶中，贴上标识，一份作检验分析用，一份密封保存以备仲裁分析用。

样品的标识应包括生产厂名称、产品名称、批号、抽样日期、取样人等内容。

6.3 本产品需经生产单位质量检验部门按本标准检验，生产单位保证出厂的产品均符合本标准的要

求。每批出厂的产品均应附有质量检验合格证明书。

6.4 使用单位可按照本标准规定的检验规则和试验方法，对所收到的产品进行质量检验，检验其指标

是否符合本标准规定的要求。

  c

食品伙伴网http://www.foodmate.net



GB 19191- 2003

6.5 如果检验中有一项指标不符合本标准要求，则应从两倍量的包装中重新取样，对该不合格项目进

行复检，检验结果如仍不合格，则该批产品判为不合格。

7 标签 、标志

    产品的包装上应有明显牢固的标志或标签，并标明“食品添加剂”字样，内容应包括:生产厂名称、厂

址、产品名称、商标、产品型号、批号或生产日期、保质期、净重、产品的标准号、生产许可证，以及国际单

位(IU/g)含量。

8 包装、运输与贮存

8. 1 包装

    本品应装于符合食品卫生要求的铝制容器中，密封充氮保存，防止受潮、受热。装量偏差应符合国

家计量的有关规定。包装规格也可按用户的要求而定，但包装应符合运输和贮存要求。

8.2 运输

    本品不得与有毒、有害，或其他有污染的物质以及具有氧化性的物质混装、混运。应避免碰撞、雨

淋、曝晒和污染。

8.3 贮存

    本品应保存于遮光阴凉干燥处。

8.4 保质期

    在符合本标准规定的贮存条件和包装完整、未经开启封口的情况下，保质期为18个月。一经开启，

立即使用。
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  附 录 A

(规范性附录)

含 量 测 定

试剂A

A

A. 1

A. 2

1 +六酸十六醇醋

色谱分析试剂。

2 〔生育酚对照品

应符合下列要求:

性状:微粘性黄色至琉拍色的油状液体。

含量)95.0%.

3  a-醋酸生育酚对照品

应符合下列要求:

性状:无色至黄色枯性油状液体。

含量)98.。%。

4  a-琉拍酸生育酚对照 品

应符合下列要求:

性状:白色至类白色结晶性粉末。

含量)98.。%。
5 正 己 煌

仪器

气相色谱仪

A.3 测定

    按照《中华人民共和国药典》-000年版二部附录气相色谱法测定。

A. 3. 1 d-a一生育酚浓缩液

A. 3. 1. 1 溶液配制

    内标溶液:称取十六酸十六醇酷适量，加正己烷振摇使溶解并稀释成每l mL中含2 mg的溶液，摇

匀 ，即得 。

    对照品溶液:称取a一生育酚对照品 15 mg，准确至。. 02 mg，置棕色量瓶中，加内标溶液稀释至

10. 0 mL，密塞，振摇使溶解，即得。

    供试品溶液:称取试样适量，准确至0. 02 mg，置棕色量瓶中，加内标溶液稀释至10. OmL，振摇使溶

解，即得约含d-一生育酚1. 5 mg/mL的溶液。

A. 3. 1. 2 色谱条件

    SE-30毛细管色谱柱，氢火焰离子检测器，保持柱箱温度2500C，汽化温度、检测温度为3000C。载

气为氮气，调整载气流速使内标峰保留时间在18 min-20 min。吸取对照品溶液1 kL，注人色谱仪，记

录色谱图，理论板数按a一生育酚峰计应大于1 500;多次重复进样，校正因子相对标准偏差应不大于

2.0%。取供试品溶液1 uL注人色谱仪，记录色谱图，a一生育酚峰相对保留时间为1.0，则内标峰相对保

留时间约为1.91爵、Y-生育酚峰相对保留时间约为0.8,5-生育酚峰相对保留时间约为0.6.

A. 3. 1. 3 校正因子测定
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    取对照品溶液1 KL注人气相色谱仪，记录色谱图，量取a一生育酚峰峰面积A对工和内标峰峰面积

A,4,,以式(A.1)计算校正因子二:

Aa, X mt, /10

A,,, X Ca,
““““““‘··⋯⋯(A.1)

    式 中:

    f,— 校正因子;
  Aa,— 内标峰峰面积;

  An,—     a一生育酚峰峰面积;

    Ca,— 内标溶液内标物浓度，单位为毫克每毫升(mg/mL) ;

  m'}, 配制对照品溶液时a一生育酚对照品的取用量，单位为毫克(mg)

A.3.1.4 测定

    取供试品溶液1 pL注人气相色谱仪，记录色谱图，计算a一生育酚泪一和Y一生育酚,S一生育酚峰峰面

积(凡 ,Ap,r2 ,A82 )，并计算前三项之和(A,2 )，以及内标峰峰面积A内。，以式(A. 2)、式(A. 3 )计算含量:

          总生育酚含量:Xl一协入A,2 X Cf, X Amt X ma宁渝X Xg X 100%o············⋯⋯(A.2)
              d一生育酚相对含量:Xe2一瓮X 100%  ........................... ( A.3 )

    式 中:

    XT2— 总生育酚含量;

    Xe,—      d-a一生育酚相对含量;

    X,, - a一生育酚对照品含量;

    f,— 校正因子;

    AZ— 生育酚峰总峰面积;

    Aa2— 内标峰峰面积;

    Aa2- a一生育酚峰峰面积;

    Ca,— 内标溶液浓度，单位为毫克每毫升(mg/mL) ;

    m*2 配制供试品溶液时样品取用量，单位为毫克(mg) .
A.3.2 混合生育酚浓缩液

A. 3.2. 1 溶液配制

    内标溶液，对照品溶液同A. 3. 1. 1,

    供试品溶液:称取试样适量，准确至。.02 mg，置棕色量瓶中，加内标溶液稀释至10. 0 m工一，振摇使

溶解，即得约含d-昆+d-Y-生育酚1. 5 m翻mL的溶液。

A.3.2.2 色谱条件

    同 A.3.1.2,

A. 3. 2. 3 校正因子测定

    同 A.3.1.3

A. 3. 2. 4 测定

    取供试品溶液 1 t}L注人气相色谱仪，记录色谱图，计算。一生育酚、日一和Y-生育酚,S一生育酚峰峰面

积(人。，态.，‘，态‘)，并计算前三项之和(式;)，以及内标峰峰面积A,4,，以式(A.4)、式(A.5)计算含量:

                        、，、二，。、曰 、， 。 A,4 XC*

            总生育酚含量:XT4一几X磕廿斌夕10 X坑X‘。。% ““二“’‘””’(A.4’
d-p-和d-7一生育酚及d-s一生育酚相对含量:

X0.。 AP.. +A砚
    A,

X 100% 二‘·‘·······⋯⋯ (A.5)
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式 中:

XT4— 总生育酚含量;

XP..，

  X x,

P,Y,8一生育酚的相对含量;

a一生育酚对照 品含量 ;

二— 校正因子;

A,4— 生育酚峰总峰面积;

A144— 内标峰峰面积;

    An.,4—   -R-,Y-生育酚峰峰面积;

    A,—                              S一生育酚峰峰面积;

    Ca44— 内标溶液浓度，单位为毫克每毫升(mg/mL) ;

    moo- 配制供试品溶液时样品取用量，单位为毫克(mg).

A. 3.3  d-a-醋酸生育酚,d-a-醋酸生育酚浓缩液
A. 3. 3. 1 溶液配制

    内标溶液:同A. 3. L 1.

    对照品溶液:称取a-醋酸生育酚对照品15 mg，准确至。.02 mg，置棕色量瓶中，加内标溶液稀释至

10. 0 mL，密塞，振摇使溶解，即得。

    供试品溶液:称取试样适量，准确至。. 02 mg，置棕色量瓶中，加内标溶液稀释至10. 0 mL，振摇使

溶解，即得约含d-a-醋酸生育酚1. 5 mg/mL的溶液。

A. 3. 3. 2 色谱条件

    SE-30毛细管色谱柱，氢火焰离子检测器，保持柱箱温度250-C,汽化温度、检测温度为3000C。载

气为氮气，调整载气流速使内标峰保留时间在18 min-20 min。吸取对照品溶液1 ttL，注入色谱仪，记

录色谱图，理论板数按a-醋酸生育酚峰计应大于1 500;多次重复进样，校正因子相对标准偏差应不大于

2.0%。取供试品溶液1 pL注人色谱仪，记录色谱图，以内标峰相对保留时间为1.0，则。一醋酸生育酚

峰相对保留时间约为0.6.

A. 3. 3. 3 校正因子测定

    取对照品溶液1 KL注人气相色谱仪，记录色谱图，量取a-醋酸生育酚峰峰面积A�。和内标峰峰面

积Am s，以式(A. 6 )计算校正因子人:

AA, X m.,/10
At, X CA,

..................一 (A.6)

    式 中:

    fs— 校正因子;

  A,,,, 。一醋酸生育酚峰峰面积;

  A内。— 内标峰峰面积;

  C,4,— 内标溶液内标物浓度，单位为毫克每毫升(mg/mL) ;

  ，、。— 配制对照品溶液时a-醋酸生育酚对照品的取用量 单位为毫克(mg),
A，33.4 测定

    取供试品溶液1 IL注人气相色谱仪，记录色谱图，计算a-醋酸生育酚峰峰面积Ap,、内标峰峰面积

A内7，以式(A. 7 )计算含量:
乃
了A、7一八X  Ass, X C,,s�. X、二X:。。%

                八 内7入 M#7/ 1 v

式中 :

X— 试样含d-a醋酸生育酚的量;

X,, - a醋酸生育酚对照品的含量;
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    fs— 校正因子;

  A样，— a-醋酸生育酚峰峰面积;
  A,�— 内标峰峰面积;
  C内‘— 内标溶液浓度，单位为毫克每毫升(mg/mL) ;
  m#,— 配制供试品溶液时样品取用量，单位为毫克(mg).

A. 3.4  d-a-珑泊酸生育酚

A. 3.4. 1溶液配制

    内标溶液:同A.3.1.1.
    对照品溶液:称取a-珑泊酸生育酚对照品15 mg，准确至0. 02 mg，置棕色量瓶中，加内标溶液稀释

至10. 0 mL，密塞，振摇使溶解，即得。

    供试品溶液:称取试样15 mg，准确至。.02 mg,置棕色量瓶中，加内标溶液稀释至10. 0m1，振摇使
溶解，即得。

A. 3.4.2 色谱条件

    SE-30毛细管色谱柱，氢火焰离子检测器，保持柱箱温度250̀C，汽化温度、检测温度为300'C。载

气为氮气，调整载气流速使内标峰保留时间在18 min-20 min。吸取对照品溶液1 I.L，注人色谱仪，记

录色谱图，理论板数按a-玻拍酸生育酚峰计应大于1500;多次重复进样，校正因子相对标准偏差应不大

于2.0%。取供试品溶液1 tL注人色谱仪，记录色谱图，以内标峰相对保留时间为1.0，则。一唬拍酸生

育酚峰相对保留时间约为0. 6,

A. 3.4.3 校正因子测定

    取对照品溶液1 tiL注人气相色谱仪，记录色谱图，量取a-唬拍酸生育酚峰峰面积A,，和内标峰峰

面积A内，，以式(A. 8 )计算校正因子介:

A,qe X Mn8/10

A,18 X CVie
...........⋯⋯(A.8)

式 中:

    f8— 校正因子;

  A,ne—      a-唬拍酸生育酚峰峰面积;

  A内，— 内标峰峰面积;

  Co48— 内标溶液内标物浓度，单位为毫克每毫升(mg/mL) ;

  mxg 配制对照品溶液时a-瑰拍酸生育酚对照品的取用量，单位为毫克(mg) o

A. 3. 4. 4测定
    取供试品溶液1yL注人气相色谱仪，记录色谱图，计算a-琉拍酸生育酚峰峰面积A,,、内标峰峰面

积A,y,，以式(A.9)计算含量:
                                            A任 sXC

                          X,=几X 头- X X,, X 100%      ..................... ( A.9)
                                    了。 ’AAs X m#,/10‘’一洲‘’一 ‘

  式中 :

X,— 试样含d-a-唬拍酸生育酚的量;

Xv 。一瑰拍酸生育酚对照品的含量;
  f8— 校正因子;
Aq,—       a-瑰拍酸生育酚峰峰面积;
AV4s— 内标峰峰面积;

C内。— 内标溶液浓度，单位为毫克每毫升(mg/ml);
mom,— 配制供试品溶液时样品取用量，单位为毫克(mg).
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