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摘 　要 : 　建立了同时测定动物饲料添加剂中乳酸、柠檬酸的毛细管气相色谱分析方法。样品添加内标酒石酸后 ,

用 N, O一双 (三甲基硅烷 )乙酰胺 (BSA)硅烷化 ,经 SE - 30毛细管柱色谱分离 ,氢火焰离子化检测器检

测并对实际样品进行分析。乳酸和柠檬酸的回收率分别为 97. 5%、97. 3%。
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Abstract:　A method for the determ ination of lactic acid and citric acid in feedstuff additives by cap illary gas chromatogra2

phy was established. The above organic acids in feedstuff additives were derivatived as silylating reagent using bis - ( trime2

thylsilyl) acetam ide - pyridine solution. The siliconized derivatives were injected into a gas chromatograph with a SE - 30

fused silica cap illary column with tartaric acid as internal standard. The recovery was 97. 5% and 97. 3% respectively. The

method has been app lied to the determ ination of actual samp le.
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1　前言

　　近年来 ,酸制剂在饲料中 ,尤其是幼畜饲料中

的使用越来越多 ,其中最为常用的是乳酸和柠檬

酸。它们不仅能增加饲料口味 ,提高采食量 ,而且

还可降低胃中 PH值 ,激化消化酶 ,促进消化道中有

益菌的生长 ,抑制病原菌 ,从而提高饲料转化率 [ 1 ]。

至今 ,饲料用酸制剂分析大多应用化学比色法分别

测定 ,步骤繁琐 ,误差大 ,很难满足常规的测定要

求。酸制剂的气相色谱测定已有报导 [ 2, 3〗
,但对饲

料添加剂中的乳酸、柠檬酸的气相色谱同时测定方

法未见报导。本文在大量实验基础上 ,建立了饲料

添加剂中以上二种酸制剂的衍生化一毛细管气相

色谱同时测定方法。该法以酒石酸作为内标物 ,在

吡啶溶剂中用 BSA为硅烷化试剂衍生样品 ,分离效

果好 ,分析精度高 ,操作简便 ,可广泛应用于实际样

品测定。

2　实验部分

2. 1　仪器和试剂

仪器 : GC - 9A气相色谱仪 ( F ID ) , C - R3A色

谱数据处理机 ,电热恒温真空干燥箱 (上海医疗机

械七厂 )
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试剂 :内标酒石酸 (AR ) ,乳酸 (CP) ,柠檬酸 (AR ) ,

N, O一双 (三甲基硅烷基 )乙酰胺 (BSA )为色谱用

扫尾剂 (上海试剂一厂 , 97%以上 ) ,吡啶 (AR)。

2. 2　实验方法

2. 2. 1　色谱条件 　色谱柱 :石英毛细管色谱柱 SE

- 30 ( 30M ×0. 25mm ) ;柱温 : 180℃;汽化室及检测

器 ( F ID)温度 : 220℃;载气 :高纯氮 ,流速 80m l/m in,

分流比 30: 1。

2. 2. 2　标准溶液及样品制备 ( 1). 混合标准溶液 :

分别称取乳酸 0. 10g,柠檬酸 0. 10g,用去离子水溶

解并定容至 50m l。 (2).样品制备 :称取样品约 0. 50g,

用去离子水溶解并定容至 50m l。 (在溶解不完全

时 ,应在超声波发生器中超声溶解。) ( 3 ). 内标溶

液 :称取内标酒石酸 0. 1208g,用去离子水溶解并定

容至 50m l。

2. 2. 3　样品的衍生化 　分别吸“2. 2. 2”(1)、( 2)

液 0. 3m l于 2m l样品瓶中 ,各自添加 (3)液 0. 1m l,

将样品瓶放置电热恒温真空干燥箱中 (温度低于

70℃) ,蒸发水分 ,待恰好干燥时取出 ,加入 0. 1m l

无水吡啶和 0. 1m lBSA 溶液 ,加盖密封 , 80℃反应

5m in后 ,即可进行气相色谱分析。

3　结果和讨论

3. 1　色谱分离情况

在上述色谱条件下 ,经 SE - 30毛细管柱可清

楚地分离出乳酸 ,柠檬酸及酒石酸 ,标准溶液及特

征样品的气相色谱分离情况见图 1。通过标样叠加

法定性 ,确定峰 1为乳酸 , tR = 5. 465’,峰 2为酒石

酸 , tR = 13. 910’,峰 3为柠檬酸 , tR = 29. 012’。

图 1标准品 ( a)和样品气相色谱图 ( b)

1、乳酸 ; 　2、酒石酸 ; 　3、柠檬酸

3. 2　校正因子的测定

采用内标定量法 ,取上述乳酸、柠檬酸混合标

液添加内标酒石酸 ,经硅烷化处理后 ,测其相对质

量较正因子 fω ,所得结果见表 1。
表 1　质量较正因子 ( fω )的测定 ( n = 5)

序 号 No .

化 合 物 较正因子

乳酸 柠檬酸

1 10. 8627 1. 5880

2 10. 7468 1. 6245

3 10. 6705 1. 6075

4 10. 1969 1. 5978

5 10. 4237 1. 6544

平均值 mean 10. 5801 1. 6144

标准偏差 SD 0. 2159 0. 0280

相对标准偏差 RSD ( % ) 2. 0 1. 7

3. 3　方法精密度和回收率

方法的精密度见表 2。将乳酸、柠檬酸混合标

准液及内标酒石酸加到已溶解的样品中 ,按实验方

法“2. 2. 3”处理后测定方法回收率 ,结果为乳酸 97.

5%、柠檬酸 97. 3%。
表 2　方法精密度 ( n = 5)

化合物 1 2

　　　　测定值 X

3

(mg)

4 5

平均值

X (mg)
SD (mg)

相对标准偏差

RSD ( % )

乳酸 0. 2932 0. 2950 0. 2953 0. 3038 0. 3025 0. 2980 0. 0042 1. 4

柠檬酸 0. 4229 0. 4395 0. 4273 0. 4308 0. 4274 0. 4296 0. 0045 1. 0

3. 4　样品测定结果

　　测定了某一厂家不同批次的样品 ,结果见表 3。

3. 5　讨论

1　色谱柱的选择

本研究曾尝试采用 OV - 17, FFAP, PEG - 20M ,

等多种固定液涂渍在 Chromosorbw载体上作上述二

表 3样品测定结果 ( % , n = 4)

批次 乳酸 柠檬酸
1 6. 0 22. 0
2 9. 6 22. 0
3 5. 1 7. 9
4 11. 3 20. 9
5 14. 2 10. 7
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种酸制剂的填充柱气相色谱分离 ,其分离效果均不

理想 ,甚至难以分离 ,最后选用石英毛细管柱 SE -

30才能达到最佳分离效果。

2　衍生化反应条件选择

本文尝试在 80℃、100℃、125℃反应 5～10m in,

考查不同温度及反应时间对上述二种酸制剂的反

应效果。实验结果表明 ,上述反应条件下以前述的

衍生化试剂 BSA ,溶剂吡啶用量均能生成稳定产率

的三甲基硅烷衍生物 ,因此本实验拟采用 80℃衍生

反应 5m in后即进样分析。

3　样品稳定性考查

在室温大约 20℃左右 ,样品衍生后至多在二日

内必须测定。

4　其它酸制剂测定

近年来酸制剂应用正逐步扩大 ,以后可在本工

作的基础上进一步推广到其它酸制剂的测定 ,这部

分工作正摸索之中 ,实际应用前景广阔。
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