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摘　要　建立了饲料中抗氧化剂没食子酸丙酯的高效液相测定方法,优化了实验条件: 流动相采用甲

醇-0. 2%乙酸( 60∶40) ,检测波长为 275. 2nm, 柱温为 30℃。结果表明,在 0. 5—100�g/ m L 范围内,没食子

酸丙酯浓度与峰面积呈良好的线性关系 ,相对标准偏差( RSD)为 0. 11% , 回收率在 90. 1%—101. 3%之间。

方法简便、准确、重复性好。
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1　引言
没食子酸丙酯( P ropyl gallate) , 简称 PG,是一种食品和饲料抗氧化剂, 白色至淡褐色的结晶性

粉末或乳白色针状结晶,无臭,稍有苦味, 水溶液无味。易溶于醇和醚,微溶于水。2008年农业部公

布的《饲料添加剂品种目录( 2008)》(公告第 1126号)中没食子酸丙酯列入抗氧化剂类,适用范围为

养殖动物。常用的 PG 检测方法有分光光度法
[ 1]、薄层色谱法[ 2]及比色法[ 2]等。本文参考进口化妆

品中没食子酸丙酯测定方法
[ 3]
, 建立了高效液相色谱法测定饲料中没食子酸丙酯的方法,用于饲料

样品的测定, 结果满意。

2　实验部分

2. 1　试剂与仪器

2. 1. 1　试剂

没食子酸丙酯(南京龙源天然多酚合成厂,含量大于 99. 5% ) ; 甲醇(色谱纯) ;其他试剂为分析

纯。实验用水为高纯水。

2. 1. 2　主要仪器

Agilent 1200L 高效液相色谱仪(带紫外检测器,美国 Ag ilent公司) ; Venusil XBP C18柱(美国

Agilent 公司, 4. 6mm×150mm, 5. 0�m) ; lamda 35型紫外光谱仪(美国 PE 公司) ; THZ-82型振荡

器(常州国华电器有限公司) ; SIGMA 3-30K 型高速台式冷冻离心机。



2. 2　实验方法

2. 2. 1　色谱条件

Venusil XBP 色谱柱 C18柱;流动相为甲醇-0. 2%乙酸( 60∶40) ;流速为 1. 0mL/ min; 进样体积

为 10�L;检测波长为 275. 2nm;柱温 30℃。

图 1　吸收光谱

2. 2. 2　检测波长的确定

取没食子酸丙酯约 100mg ,置于一小烧杯内, 加流动

相适量使溶解, 转移至 100mL 容量瓶中,用流动相稀释至

刻度,摇匀,准确量取 1mL 溶液,置 100mL 容量瓶中, 用

流动相稀释至刻度,摇匀;扫描吸收光谱, 结果见图 1。由图

1可知,没食子酸丙酯的吸收曲线在 218. 8nm 和 275. 2nm

有最大吸收值, 由于 218. 8nm 处波长较短、干扰因素较

多,本实验选择 275. 2nm 作为检测波长, 以提高其选择

性。

2. 2. 3　标准储备液的配制

准确称取没食子酸丙酯 100. 0mg, 置于一小烧杯内,

加流动相适量使溶解, 转移至 100mL 容量瓶中,用流动相

稀释至刻度,摇匀。此标准储备液浓度为 1mg/ mL。根据需要用流动相稀释成适宜浓度的标准工作

溶液。

2. 2. 4　试样溶液的制备

准确称取试样 1. 0g ,置于一小烧杯内,加流动相适量使溶解, 转移至 50mL 容量瓶中,加流动

相 25mL,置振荡器上振荡 20min, 加流动相稀释至刻度, 摇匀, 取部分溶液放入 50mL 离心管中以

10000r/ m in离心 10m in,取上层清液作为待测溶液。

3　结果与讨论

图 2　线性关系图

3. 1　校准曲线绘制

取 2. 2. 3 节中的标准储备液, 分别加流动相稀释成

0. 5、1、5、10、50、100�g / mL 的溶液, 按2. 2. 1节中色谱条件

进行测定,以峰面积的积分值对没食子酸丙酯浓度进行回

归。结果表明,没食子酸丙酯线性范围为0. 5—100�g/ mL,

线性回归方程为 A = 27. 717C- 4. 3135, 相关系数为

0. 9999。线性关系图见图 2。

3. 2　精密度测定

取 10�g/ mL 的标准溶液,按选定的实验条件连续测试 6次,结果表明,相对标准偏差( RSD)为

0. 11%。

3. 3　加标回收率测定

准确称取不含没食子酸丙酯的饲料样品 1. 0g ,置于一小烧杯内,加流动相适量使溶解, 转移至

50mL 容量瓶中, 分别加 100、1000�g / mL 的标准溶液 5mL, 按照 2. 2. 4方法制备样品溶液。按
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2. 2. 1中选定的色谱条件测定, 记录峰面积并计算回收率,结果见表 1。添加量为 500�g 和 5000�g
(供试品溶液浓度为 10�g/ mL 和 100�g/ mL)时, 回收率范围在 90. 1%—101. 3%之间。

表 1　加标回收率 ( n= 3)

添加量( �g) 回收量( �g) 回收率( % )

487 97. 4

500 484 96. 8

475 95. 0

4507 90. 1

5000 5066 101. 3

4912 98. 2

3. 4　样品测定

用本法对河南省饲料生产企业配合饲料和浓缩饲料各 10份进行了没食子酸丙酯含量的测定,

在流动相为甲醇-0. 2%乙酸( 60∶40)时, 3份配合饲料和 6份浓缩饲料未检出没食子酸丙酯;其余

样品在没食子酸丙酯色谱峰附近有色谱峰,调整流动相为甲醇-0. 2%乙酸( 50∶50) ,在试样溶液中

加入适量标准品溶液进行试验, 没食子酸丙酯和样品中的干扰物质均较好分离。说明供试饲料样品

中均不含没食子酸丙酯,但是由于部分供试饲料中存在干扰物质,在进行实际样品测定时,需要适

当调整流动相比例以使没食子酸丙酯和干扰物质分离。

4　结论
本文建立了高效液相色谱法测定饲料中没食子酸丙酯含量的方法,为更好控制饲料产品质量

提供了一定参考。
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Abstract　A method for determination of propy l gallate in animal feed by high performance

liquid chromatography w as described. T he test condit ion w as optimized. The mobile phase w as methyl

alcohol-0. 2% acet ic acid( 60∶40) . The detect ion w avelength w as 275. 2nm. T he column temperature

w as 30℃. The concentrat ion and peak area presented a good linear relationship in the range of

0. 5—100�g/ mL. T he relat ive standard dev iation ( RSD) w as 0. 11%, and the recovery was betw een

90. 1% and 101. 3% . The method is simple, accurate with good repeatability.
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