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书书书

前　　言

　　本标准的第１章、第３章、第４章、第５章为强制性的，其余为推荐性的。

本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准代替ＧＢ／Ｔ１９４２２—２００３《饲料添加剂　Ｌ抗坏血酸２磷酸酯》，与ＧＢ／Ｔ１９４２２—２００３相比

主要技术变化如下：

———增加了产品规格（见３．２）；

———增加了Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐含量项目指标，定为标示量的９５％～１１０％（见３．４）；

———增加了Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯盐占Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐的比例指标（见３．４）；

———增加了总磷的指标（见３．４）；

———将总砷含量≤５．０（ｍｇ／ｋｇ）修改为≤２．０（ｍｇ／ｋｇ）（见３．４，２００３年版的３．２）；

———将铅含量≤３０．０（ｍｇ／ｋｇ）修改为≤１０．０（ｍｇ／ｋｇ）（见３．４，２００３年版的３．２）。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。

本标准由中华人民共和国农业农村部提出并归口。

本标准起草单位：中国农业科学院农业质量标准与检测技术研究所［国家饲料质量监督检验中心

（北京）］、北京桑普生物化学技术有限公司。

本标准主要起草人：索德成、施文娟、田静、李宏、杨曙明、张苏、王石、魏书林。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ１９４２２—２００３。
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饲料添加剂　犔抗坏血酸２磷酸酯盐

１　范围

本标准规定了饲料添加剂Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐的技术要求、试验方法、检验规则及标签、包装、

运输、贮存和保质期。

本标准适用于以Ｌ抗坏血酸与偏磷酸盐（钠、钙、镁等）反应所制得的Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ６０１　化学试剂　标准滴定溶液的制备

ＧＢ／Ｔ６０２　化学试剂　杂质测定用标准溶液的制备

ＧＢ／Ｔ６０３　化学试剂　试验方法中所用制剂及制品的制备

ＧＢ／Ｔ６４３５　饲料中水分的测定

ＧＢ／Ｔ６４３７　饲料中总磷的测定　分光光度法

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ８１７０　数值修约规则与极限数值的表示和判定

ＧＢ１０６４８　饲料标签

ＧＢ／Ｔ１３０７９—２００６　饲料中总砷的测定

ＧＢ／Ｔ１３０８０　饲料中铅的测定　原子吸收光谱法

ＧＢ／Ｔ１４６９９．１　饲料　采样

ＧＢ／Ｔ１８６３４　饲用植酸酶活性的测定　分光光度法

３　技术要求

３．１　外观与性状

本品为类白色或淡黄色的粉末。

３．２　产品规格

产品规格可根据合同要求确定，但Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐（以Ｌ抗坏血酸计）含量不得低于３５％。

３．３　鉴别

应符合Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐的最大紫外吸收波长，或者４．４所描述的化学反应的特征。

３．４　技术指标

技术指标应符合表１规定。

１
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表１　技术指标

项目 指标

Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐（以Ｌ抗坏血酸计，占标示量的）／％ ９５．０～１１０．０

Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯盐占Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐的比例／％ ≥ ９０．０

干燥失重／％ ≤ １０．０

总砷／（ｍｇ／ｋｇ） ≤ ２．０

铅／（ｍｇ／ｋｇ） ≤ １０．０

总磷／％ ≤ １１．０

４　试验方法

４．１　试剂或材料

除特殊说明外，所有使用的试剂均为分析纯和符合 ＧＢ／Ｔ６６８２中规定的三级水，色谱用水符合

ＧＢ／Ｔ６６８２中规定的一级水，试剂和溶液的制备应符合ＧＢ／Ｔ６０１、ＧＢ／Ｔ６０２和ＧＢ／Ｔ６０３的规定。

４．１．１　冰乙酸。

４．１．２　甲醇：色谱纯。

４．１．３　己烷磺酸钠：色谱级。

４．１．４　硝酸溶液：量取１０ｍＬ硝酸，加９０ｍＬ水，混匀。

４．１．５　氢氧化钠溶液（１ｍｏｌ／Ｌ）：称取４０ｇ氢氧化钠，用水溶解定容至１０００ｍＬ，混匀。

４．１．６　硝酸银溶液（０．１ｍｏｌ／Ｌ）：称取１６．９ｇ硝酸银，用水溶解定容至１０００ｍＬ，混匀。

４．１．７　氨水溶液：量取４０ｍＬ氨水，加６０ｍＬ水，混匀。

４．１．８　盐酸溶液（０．１ｍｏｌ／Ｌ）：吸取９ｍＬ盐酸，用水溶解定容至１０００ｍＬ，混匀。

４．１．９　碳酸钠溶液（０．０１ｍｏｌ／Ｌ）：称取１．０５ｇ碳酸钠，用水溶解定容至１０００ｍＬ，混匀。

４．１．１０　冰乙酸溶液：量取５ｍＬ冰乙酸，加９５ｍＬ水，混匀。

４．１．１１　２，６二氯靛酚钠溶液：称取２９５ｍｇ２，６二氯靛酚钠溶于１０００ｍＬ水中，此溶液可保存１周。

４．１．１２　酸性植酸酶：活性单位１０００Ｕ以上，酶活按ＧＢ／Ｔ１８６３４测定。

４．１．１３　酸性植酸酶溶液：称取１ｇ酸性植酸酶，用冰乙酸溶液溶解定容至１００ｍＬ，混匀。

４．１．１４　偏磷酸溶液：称取１ｇ偏磷酸，用水溶解定容至１００ｍＬ，混匀。

４．１．１５　Ｌ抗坏血酸标准溶液：称取０．１ｇ（精确至０．０００１ｇ）Ｌ抗坏血酸标准品溶于１００ｍＬ冰乙酸溶

液中，临用现配。

４．１．１６　Ｌ抗坏血酸２磷酸酯镁标准品：纯度大于９８．０％。

４．１．１７　Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯镁标准储备溶液：称取约０．１ｇ（精确至０．０００１ｇ）Ｌ抗坏血酸２磷酸酯

镁标准品（４．１．１６），置于１００ｍＬ棕色容量瓶中，加适量２５％乙醇溶液使其溶解，并稀释定容至刻度，摇

匀。该标准储备液每毫升含Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯镁１ｍｇ。

４．１．１８　Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯镁标准工作液：准确吸取 Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯镁标准储备液

（４．１．１７）１０．０ｍＬ于１００ｍＬ棕色容量瓶中，用水稀释定容至刻度，摇匀。该标准工作液每毫升含Ｌ抗

坏血酸２单磷酸酯镁１００μｇ。

４．２　仪器设备

４．２．１　电子天平：感量０．０００１ｇ、０．００１ｇ。
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４．２．２　超声波水浴。

４．２．３　紫外分光光度计。

４．２．４　石英比色皿（１ｃｍ）。

４．２．５　高效液相色谱仪：带紫外可调波长检测器（或二极管矩阵检测器）。

４．３　感官检验

取适量试样置于清洁干燥的容器中，在自然光下观察其色泽。

４．４　鉴别试验

４．４．１　称取试样２ｇ于１００ｍＬ烧杯中，加水３０ｍＬ溶解，过滤。取滤液１０ｍＬ，加硝酸溶液（４．１．４）

２０ｍＬ，加热２０ｍｉｎ。取试液５ｍＬ，滴加氢氧化钠溶液（４．１．５）至中性，加硝酸银溶液（４．１．６）１ｍＬ，即

生成浅黄色沉淀；分离，沉淀在氨水溶液或硝酸溶液中均易溶解。

４．４．２　称取试样０．３ｇ于２５０ｍＬ的容量瓶中，加入５０ｍＬ盐酸溶液（４．１．８）溶解，用碳酸钠溶液（４．１．９）

定容。吸取１．０ｍＬ试液于５０ｍＬ容量瓶中，用碳酸钠溶液定容至刻度。用紫分光光度计扫描

（２００ｎｍ～４００ｎｍ），Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐在２６１ｎｍ～２６５ｎｍ处有最大吸收。

４．４．３　称取试样０．３ｇ～０．５ｇ于１００ｍＬ的容量瓶中，加入约６０ｍＬ的冰乙酸溶液（４．１．１０），在超声水

浴中超声１０ｍｉｎ，用冰乙酸溶液定容。精密吸取２ｍＬ试液于５０ｍＬ小烧杯中，加入２，６二氯靛酚钠

溶液（４．１．１１）至溶液为粉红色后，加入２ｍＬ酸性植酸酶溶液（４．１．１３），于３７℃水浴上保持３０ｍｉｎ，红

色褪去。

４．５　犔抗坏血酸２磷酸酯盐含量的测定　紫外分光光度法（快速检测法）

４．５．１　原理

在ｐＨ值为１０的条件下，Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐在２６３ｎｍ处有最大吸收，且符合朗伯比尔定律，

据此可测出试样溶液的吸光值，根据摩尔吸收系数计算出试样中Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐含量。

４．５．２　试验步骤

平行做两份试验。称取试样约０．３ｇ（准确至０．０００１ｇ），置于２５０ｍＬ棕色容量瓶中，加５０ｍＬ盐

酸溶液（４．１．８），在超声水浴中超声１０ｍｉｎ，用碳酸钠溶液（４．１．９）定容。准确吸取１．０ｍＬ试液置于

５０ｍＬ棕色容量瓶中，用４０ｍＬ碳酸钠溶液溶解，并用盐酸溶液（４．１．８）调节溶液ｐＨ值至１０，用碳酸钠

溶液（４．１．９）稀释至刻度，摇匀。放置２０ｍｉｎ后，将试液置于１ｃｍ石英比色皿中，以ｐＨ值为１０的碳酸

钠溶液为空白对照，用紫外分光光度计于２６３ｎｍ±１ｎｍ处测定吸收值。

４．５．３　试验数据处理

试样中Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐含量（以Ｌ抗坏血酸计）狑１ 以质量分数（％）表示，按式（１）计算：

狑１＝
犃×１２．５犕

１６０００犿犫
×１００ ……………………（１）

　　式中：

犃　 　———试样溶液的吸光值；

１２．５ ———稀释体积，单位为升（Ｌ）；

犕 ———Ｌ抗坏血酸的摩尔质量，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝１７６．１３）；

１６０００———Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐的摩尔吸收系数（ε），单位为升每厘米摩尔［Ｌ／（ｃｍ·ｍｏｌ）］；

犿 ———试样质量，单位为克（ｇ）；

３
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犫 ———比色皿厚度，单位为厘米（ｃｍ）。

试样中Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐占标示量的百分数（％）以狑２ 表示，按式（２）计算：

狑２＝
狑１

犓
×１００ ……………………（２）

　　式中：

犓———产品中Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐标示量。

平行测定结果用算术平均值表示，保留三位有效数字。

４．５．４　精密度

在重复性条件下，获得的两次独立测定结果的绝对差值不大于０．５％。

４．６　犔抗坏血酸２磷酸酯盐含量测定　酶解法（仲裁法）

４．６．１　原理

在酸性条件下，酸性植酸酶可将Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐水解，用２，６二氯靛酚钠溶液滴定Ｌ抗坏

血酸含量。

４．６．２　试验步骤

平行做两份试验。称取试样０．３ｇ～０．５ｇ（精确至０．０００１ｇ）于１００ｍＬ的容量瓶中，加入５ｍＬ冰

乙酸（４．１．１０），加入约６０ｍＬ的水，在超声水浴中保持１０ｍｉｎ，用水定容。

准确吸取１０ｍＬ的上述试液于１００ｍＬ具塞三角瓶中，加入５ｍＬ偏磷酸溶液（４．１．１４），用２，６二

氯靛酚钠溶液（４．１．１１）滴定至粉红色并保持３０ｓ即为终点。

分别准确吸取２ｍＬ的上述试液和Ｌ抗坏血酸标准溶液（４．１．１５）于５０ｍＬ具塞三角瓶中，分别准确

加入２ｍＬ的酸性植酸酶溶液（４．１．１３），于３７℃水浴上水解１ｈ后，加入５ｍＬ偏磷酸溶液，用２，６二氯

靛酚钠溶液滴定至粉红色并保持３０ｓ即为终点。同时做冰乙酸溶液（４．１．１０）空白试验。

４．６．３　试验数据处理

试样中Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐含量（以Ｌ抗坏血酸计）狑３，以质量分数（％）表示，按式（３）计算：

狑３＝

犞１－
犞２

５（ ）犿ｓｔ

（犞ｓｔ－犞０）犿１

×１００ ……………………（３）

　　式中：

犞１ ———滴定酶解后的试液所消耗的２，６二氯靛酚钠溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２ ———滴定未酶解的试液所消耗的２，６二氯靛酚钠溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿ｓｔ———Ｌ抗坏血酸标准品的质量，单位为克（ｇ）；

犞ｓｔ———滴定Ｌ抗坏血酸标准溶液所消耗的２，６二氯靛酚钠溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０ ———滴定空白所消耗的２，６二氯靛酚钠溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿１———试样的质量，单位为克（ｇ）。

试样中Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐占标示量的百分数（％）以狑４ 表示，按式（４）计算：

狑４＝
狑３

犓
×１００ ……………………（４）

　　式中：

犓———产品中Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐标示量。

平行测定结果用算术平均值表示，保留三位有效数字。

４
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４．６．４　精密度

在重复性条件下，获得的两次独立测定结果的绝对差值不大于０．５％。

４．７　犔抗坏血酸２单磷酸酯盐占犔抗坏血酸２磷酸酯盐的比例的测定

４．７．１　原理

试样中Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯盐经水提取后，用液相色谱测定，外标法计算Ｌ抗坏血酸２单磷酸

酯盐占Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐的比例。

４．７．２　试验步骤

４．７．２．１　试液的制备

平行做两份试验。称取试样约０．１ｇ～１ｇ（精确至０．０００１ｇ），置于１００ｍＬ棕色容量瓶中，加约

６０ｍＬ水，在超声波水浴中超声提取１５ｍｉｎ，冷却至室温，用水定容至刻度，混匀，过滤，滤液过０．４５μｍ

滤膜，供高效液相色谱仪分析。

４．７．２．２　色谱条件

固定相：Ｃ１８柱：内径４．６ｍｍ，长１５０ｍｍ，５μｍ或性能相当的色谱柱。

流动相：每升水溶液中含３００ｍＬ的甲醇，１ｇ的己烷磺酸钠和１０ｍＬ的冰乙酸，过滤，超声脱气。

流速：０．５ｍＬ／ｍｉｎ。

检测器：紫外可调波长检测器（或二极管矩阵检测器），检测波长２６１ｎｍ。

进样量：２０μＬ。

４．７．２．３　定量测定

按高效液相色谱仪说明书调整仪器操作参数，向色谱柱中注入Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯镁标准工作

液（４．１．１８）及试样溶液，得到Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯盐色谱图，标准溶液色谱图和典型典型样品溶液色

谱图参见附录Ａ，用外标法定量。

４．７．３　试验数据处理

试样中Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯盐含量（以Ｌ抗坏血酸计）狑５ 以质量分数（％）表示，按式（５）计算：

狑３＝
犘犆×１００

犘ｓｔ犿
×１０

－４
犳 ……………………（５）

　　式中：

犘　———样品试液峰面积；

犆 ———Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯镁标准工作液（４．１．１８）浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犘ｓｔ ———Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯镁标准工作液（４．１．１８）峰面积；

犿 ———试样质量，单位为克（ｇ）；

犳 ———Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯镁转换成Ｌ抗坏血酸的换算系数。

试样中Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯盐（以Ｌ抗坏血酸计）占Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐总含量的比例

（％），以狑６ 表示，按式（６）计算：

狑６＝
狑５

犓
×１００ ……………………（６）
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式中：

犓———Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐总含量。

平行测定结果用算术平均值表示，保留三位有效数字。

４．７．４　精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果与其算术平均值的差值不大于这两个测定值算术平均值

的５％。

４．８　总砷的测定

平行做两份实验。称取试样１ｇ（准确至０．００１ｇ），按照ＧＢ／Ｔ１３０７９—２００６中５．４．１．３干灰化法制

备试液，进行总砷测定。

４．９　铅的测定

平行做两份实验。称取试样１ｇ（准确至０．００１ｇ），按照ＧＢ／Ｔ１３０８０规定执行。

４．１０　总磷的测定

平行做两份实验。称取试样１ｇ（准确至０．００１ｇ），按照ＧＢ／Ｔ６４３７规定执行。

４．１１　干燥失重的测定

平行做两份实验。称取试样１ｇ（准确至０．００１ｇ），按照ＧＢ／Ｔ６４３５规定执行。

５　检验规则

５．１　组批

以相同材料、相同的生产工艺、连续生产或同一班次生产的同一规格的产品为一批，但每批产品不

得超过１０ｔ。

５．２　采样

按ＧＢ／Ｔ１４６９９．１规定执行。

５．３　出厂检验

出厂检验项目为：Ｌ抗坏血酸２磷酸酯盐含量、干燥失重。

５．４　型式检验

型式检验项目为第３章规定的所有项目，在正常生产情况下，每半年至少进行１次型式检验。有下

列情况之一时，亦应进行型式检验：

ａ）　产品定型投产时；

ｂ）　生产工艺、配方或主要原料来源有较大改变，可能影响产品质量时；

ｃ）　停产３个月以上，重新恢复生产时；

ｄ）　出厂检验结果与上次型式检验结果有较大差异时；

ｅ）　饲料行政管理部门提出检验要求时。
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５．５　判定规则

５．５．１　所验项目全部合格，判定为该批次产品合格。

５．５．２　检验结果中有任何指标不符合本标准规定时，可自同批产品中重新加一倍取样进行复检。复检

结果有一项指标不符合本标准规定，即判定该批产品不合格。

５．５．３　各项目指标的极限数值判定按ＧＢ／Ｔ８１７０中全数值比较法执行。

６　标签、包装、运输、贮存和保质期

６．１　标签

按ＧＢ１０６４８规定执行。

６．２　包装

包装材料应无毒、无害、防潮。

６．３　运输

运输工具应清洁卫生，能防暴晒、防雨淋、防受潮，不应与有害有毒物质混装、混运，避免包装破损。

６．４　贮存

贮存于防晒、通风、干燥处，防虫、防鼠，不应与有毒有害物混贮。

６．５　保质期

未开启包装的产品，在规定的运输、贮存条件下，原包装自生产之日起的保质期为２４个月。
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附　录　犃

（资料性附录）

犔抗坏血酸２单磷酸酯盐色谱图

Ｌ抗坏血酸２单磷酸酯盐标准溶液色谱图和典型样品色谱图见图Ａ．１和图Ａ．２。

图犃．１　犔抗坏血酸２单磷酸酯盐标准溶液（１００μ犵／犿犔）色谱图

图犃．２　犔抗坏血酸２磷酸酯盐典型样品溶液色谱图
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