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前 言

本标准是根据日本农林水产省 １９８７年发布并实施的《饲料分析基准》６１畜 Ｂ第 ３８１５号 １２．１《丙

酸、丙酸钠或丙酸钙》制定的，在技术内容上与该标准等同。
本标准由全国饲料工业标准化技术委员会提出并归口。
本标准由国家饲料质量监督检验中心（武汉）负责起草。
本标准主要起草人：刘小敏、何一帆、高利红、张勇。
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 范围

本标准规定了气相色谱法测定饲料中丙酸、丙酸盐的方法。
本标准适用于用丙酸、丙酸盐作防霉剂的饲料中丙酸、丙酸盐的测定。
本标准适用于饲料中丙酸含量在 ０．３％以下丙酸、丙酸盐（以丙酸计）的测定。

 引用标准

下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。
ＧＢ燉Ｔ６６８２—１９９２ 分析实验室用水规格和试验方法

 方法原理

将饲料样品在磷酸酸性条件下蒸馏，使用标准巴豆酸液作为气相色谱的内部标准物质，再用气相色

谱仪（ＦＩＤ）测定馏出液。
根据此法可将饲料中的丙酸盐按丙酸定量。

 试剂和溶液

本标准所用试剂，除特殊说明外，均为分析纯。
实验室用水应符合 ＧＢ燉Ｔ６６８２中三级水的规格。

． 磷酸：优级纯（１＋９）。
． 氯化钠。
． 硅油。
． 巴豆酸［Ｃ４Ｈ６Ｏ２］。
． 丙酸［Ｃ３Ｈ６Ｏ２］：色谱纯。
． 丙酸标准液

．． 丙酸标准贮备液：准确称取 １．００００ｇ丙酸［Ｃ３Ｈ６Ｏ２］于 １００ｍＬ的容量瓶中，加水溶解，用水定

容，摇匀。此液 １ｍＬ含 １０ｍｇ丙酸。
．． 丙酸标准中间工作溶液：移取 ４．６．１溶液 １０ｍＬ置于 １００ｍＬ容量瓶中，用水稀释定容。此液

１ｍＬ含 １ｍｇ丙酸。
． 巴豆酸标准溶液

．． 巴豆酸标准贮备液：准确称取 １．００００ｇ巴豆酸［Ｃ４Ｈ６Ｏ２］于 １００ｍＬ的容量瓶中，加水溶解，用

水定容，摇匀。此液 １ｍＬ含 １０ｍｇ巴豆酸。
．． 巴豆酸标准中间工作溶液：移取 ４．７．１溶液至 １００ｍＬ容量瓶中，用水稀释定容。此液 １ｍＬ含

１ｍｇ巴豆酸。
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． 丙酸巴豆酸标准工作溶液：移取 ４．６．２溶液 ５．００，１０．００，２０．００，３０．００ｍＬ分别置于 １００ｍＬ容

量瓶中，准确地在各容量瓶中加入 １０ｍＬ４．７．２溶液，再用水定容，配制成丙酸巴豆酸标准系列工作溶

液（使用前配制）。

 仪器、设备

． 气相色谱仪：具有氢火焰检测器。
． 氮气钢瓶：氮气纯度为 ９９．９９％。
． 全玻璃蒸馏装置。
． 具滤膜过滤器：１μｍ滤膜。
． 调温电炉：１０００Ｗ。
． 分析天平：感量 ０．０００１ｇ。
． 容量瓶：１００ｍＬ。

 试样制备

取具有代表性样品，用四分法缩分至 ２００ｇ，粉碎至 ０．４２ｍｍ（４０目），装于密封容器，防止样品成分

变化或变质。

 分析步骤

． 试样的蒸馏

称取 ５０ｇ（精确至 ０．０００１ｇ）以下的试样（丙酸相当量为 １０～１００ｍｇ）于 ５００ｍＬ的圆底烧瓶中，加

入 ２００ｍＬ水，８０ｇ氯化钠（４．２），１０ｍＬ磷酸（４．１）及 １～２滴作为消泡剂的硅油，将烧瓶与事先已装入

２０ｍＬ水的容器联接起来，进行水蒸气蒸馏，直至馏出液为 ２５０ｍＬ。在馏出液中加入 ５ｍＬ标准巴豆酸

贮备液，充分摇均后用 １μｍ的膜滤器过滤制成试样液。
． 色谱条件

．． 检出器：氢火焰检测器。
．． 色谱柱：玻璃，内径 ３ｍｍ，长 ２ｍ。
．． 柱填充制：Ｃｈｒｏｍｏｓｏｒｂ１０１，粒径 ２５０，１７７μｍ（６０～８０目）。
．． 载气（氮气）：５０ｍＬ燉ｍｉｎ。
．． 燃气（氢气）：０．０８ＭＰａ（０．８ｋｇ燉ｃｍ２）。
．． 助燃气（空气）：０．２ＭＰａ（２．０ｋｇ燉ｃｍ２）。
．． 柱温：１７０℃。
．． 进样口温度：２００℃。
．． 检测器温度：２２０℃。
． 测定

用微量进样器将一定量的上述试样液及各种定量的丙酸巴豆酸标准工作溶液（４．８）注入气相色谱

仪的柱内，得到色谱图。

 分析结果计算和表述

． 饲料中丙酸、丙酸盐以丙酸计算

利用各种标准丙酸巴豆酸的色谱图求出丙酸与巴豆酸的面积比，作出丙酸与巴豆酸的质量比的检

量线。
从试样液的色谱图得到丙酸与巴豆酸的面积比中，利用检量线求出质量比，按式（１）算出试样中丙

酸的含量：
２
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试样中的丙酸量（％）＝ 爛× 牔１

牔 × １００ ………………（１）

式中：爛——根据检量线求出的丙酸与巴豆酸的质量比；
牔１——试样液中添加的巴豆酸的质量，ｇ；

牔——分析使用的试样量，ｇ。
． 结果表示

每个试样取两个平行样进行测定，以其算术平均值为结果，结果表示到 ０．０１％。
． 允许差

同分析者对同一试样同时或快速连续地进行两次测定，所得结果之间的相对偏差（丙酸盐换算成丙

酸）应不大于 ３０％。
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