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预混合饲料中维生素 A 3种提取方法的比较研究 
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(1. 青岛市华测检测技术有限公司, 青岛  266000; 2. 云南省兽药饲料检测所, 昆明  650021;  

3. 中国农业科学院饲料研究所, 北京  100081) 

摘  要: 目的  比较预混合饲料中维生素 A 的 3 种提取方法。方法  抽取 10 个预混合饲料样品, 比较皂化提

取法、直接提取法、二甲基亚砜(dimethyl sulfoxide, DMSO)提取法实验过程和维生素 A 的检测结果。结果  皂

化提取法提取过程时间(t=130.4 min)较长, 步骤(21 步)繁杂, 较其他 2 种提取方法检测结果准确性较差, 平行

性较差。直接提取法与 DMSO 提取法提取过程时间较短, 步骤较简便, 检测结果准确性较好, 平行性较好。

结论   直接提取法可以作为快速检测预混合饲料中维生素 A 含量的手段 , 但检测结果使用受到 GB/T 

17817-2010《饲料中维生素 A 的测定高效液相色谱法》限制。皂化提取法可用于低含量复杂样品检测。DMSO

法提取法, 相较于皂化提取法, 操作简便, 测试快速, 检测值准确性较好, 平行性较好, 能过有效弥补直接提

取法与皂化提取法的缺点。 
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Comparative study on 3 kinds of extraction methods of vitamin A in 
premixed feed 
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ABSTRACT: Objective  To compare the 3 kinds of extraction methods of vitamin A in the premixed feed. 

Methods  Ten samples of premixed feed were extracted. The feasibility of the experimental process and extraction 

efficiency of vitamin A of saponification extraction method, direct extraction method and DMSO extraction method 

were compared. Results  The process of saponification extraction was time-consuming and complicated, the 

detection result was less accuracy and the parallelism was worse than the other two methods. The process of direct 

extraction method and DMSO extraction method less time were needed, the steps was simple, the detection result was 

more accurate, and the parallelism was better. Conclusion  Direct extraction can be used as a rapid method for the 

determination of vitamin A in premixed feed. However, the determination of vitamin A in feed was limited by GB/T 

17817-2010 Determination of vitamin A in feed high efficiency liquid chromatography. Saponification extraction 

method can be used for the detection of complex samples with low content. Compared with saponification extraction 

method, DMSO extraction method is easy to operate, quick to test, accurate detection value and good parallelism, 

which can make up the shortcomings of direct extraction method and saponification extraction method. 

KEY WORDS: vitamin A; saponification extraction method; direct extraction method; dimethyl sulfoxide extraction method 
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1  引  言 

维生素 A(vitaminA)又称视黄醇, 属于脂溶性维生素, 

其主要生理功能为维持正常视觉功能、维护上皮组织细胞

的健康和促进免疫球蛋白的合成、维持骨骼正常生长发育

以及促进生长与生殖。有文献表明, 维生素 A 对动物的生

长发育具有重要作用, 为维持动物的正常生存, 饲料中均

含一定量的维生素 A; 如果缺少维生素 A, 动物在生长过程

中会出现各种疾病, 最终对我们造成一定的损失[14]。因此, 

对饲料中维生素 A 的检测必不可少。 

现今我国规定的饲料中维生素 A 检测方法为 GB/T 

17817-2010《饲料中维生素 A 的测定高效液相色谱法》[5,6], 

其中包括第一法皂化提取法与第二法直接提取法; 还有由

山东省饲料质量检验所与青岛市华测检测技术有限公司共

同起草的《饲料中维生素 A、维生素 D3、维生素 E 的同步

快速测定高效液相色谱法》(DMSO 法)[7,8], 以及其他检测

方法在多篇文献中均有报道[913]。目前, 对于以上维生素 A

提取及检测方法的比较研究较少, 为进一步制定及获取准

确高效的维生素 A 检测方案, 本研究比较了以上 3 种提取

方法实验过程和维生素 A 检测结果, 以期为今后制定维生

素 A 检测方案提供科学的理论和实践基础。 

2  材料及方法 

2.1  仪器、试剂与材料 

LC-20A 高效液相色谱仪(日本岛津公司); ZORBAX 

Eclipse Plus C18 色谱柱(安捷伦科技有限公司); SPD-M20A

紫外检测器(日本岛津公司); N-1100S-WD 旋转蒸发仪(北

京莱伯泰科仪器有限公司); KQ-1000DB 超声波(昆山市超

声仪器有限公司)。 

维生素 A 乙酸酯对照品(纯度 98.5%), 视黄醇对照品

(纯度 97.9%), 全部采购于德国 DR.E 公司。 

甲醇、正己烷、二甲基亚砜 (dimethyl sulfoxide, 

DMSO)(色谱纯 , 韩国德山公司 ); 氢氧化钾、石油醚

(30~60 ℃)、无水硫酸钠、无水乙醇、L-抗坏血酸、丁基羟

基甲苯(butylated hydroxytoluene, BHT)(分析纯, 国药集团

试剂有限公司); 0.22 μm 有机相滤膜(天津津腾公司); 实验

室用水为超纯水。 

从市场上抽取 6 种预混合饲料和 4 种政府有关部门的

委托样品作为分析样品。  

2.2  实验方法 

2.2.1  采样及试样制备 

抽取 10 种代表性的样品, 每种样品用四分法缩减取

200 g, 粉碎过 1.0 mm 分析筛, 充分混匀, 装入磨口瓶中备用。 

若样品颗粒较小, 且混合均匀度较好, 则无需粉碎; 

若样品中颗粒不均匀, 且混合较差, 则需要将样品粉碎过

1.0 mm孔筛, 混匀, 装入密闭容器中, 避光低温保存备用。 

2.2.2  维生素 A 提取 

1) 皂化提取法[5] 

皂化: 称取适量样品, 置于 500 mL 棕色平底烧瓶中, 依

次加入一定量乙醇抗坏血酸溶液, 氢氧化钾溶液(500 g/L), 

摇匀。置于沸水浴上回流 30min, 期间不时摇晃防止试样

粘壁糊底。皂化完成后急速冷却。 

提取: 将皂化液全部转移至 500 mL 分液漏斗中, 加

入 100 mL 石油醚。置于分液漏斗振荡器振荡, 静置分层, 将

水相(下层相)转移至第二个分液分液漏斗中, 分别 100 mL、

60 mL 石油醚重复提取 2 次。弃除水相, 合并石油醚相, 水

洗醚相至中性。提取液通过无水硫酸钠脱水, 过滤至 250 mL

棕色旋蒸瓶中。加入约 0.1 g BHT。 

浓缩: 抽真空状态, (40±1) ℃旋蒸至约 2mL, 用氮气

吹干, 加入一定量(精确至 0.01 mL)甲醇复溶, 涡旋内壁, 

使提取物全部溶解。溶液过 0.22 μm 滤膜, 待测。 

2) 直接提取法[5] 

称取适量样品, 置于 100 mL 棕色容量瓶中, 加入约

70 mL 甲醇溶液。加盖瓶塞, 但不要拧紧。超声提取 30 min(超

声期间定期摇匀)。超声后冷却至室温, 用甲醇定容, 充分

摇匀。溶液过 0.22 μm 滤膜, 待测。 

3) DMSO 提取法 

称取适量样品, 置于 500 mL 平底烧瓶中, 加 30 mL 的

DMSO 溶液, 在超声波提取器中超声提取 30 min(中间旋摇

2~3 次以防样品附着瓶底); 取出放置冷却。待冷却至室温后, 

准确加入 100 mL 正己烷, 加盖、剧烈振摇 15 min, 静置分层

后再次准确加入 100 mL 正己烷, 重复提取 1 次, 静置; 待正己

烷层变澄清透明, 且中间乳化层消失以后, 将全部正己烷层萃

取液经析相分离纸过滤, 准确移取一定体积的滤液直接用氮气

吹干。残渣用甲醇溶解。溶液过 0.22 μm 滤膜, 待测[14,15]。 

每种样品每种提取方法做 3 平行实验, 并记录每种方

法提取实验时间(t/min)与主要操作步骤数。 

2.3  液相色谱条件 

色谱柱: C18(250 mm×4.6 mm, 5 µm)或性能相当者; 

柱温: 30 ℃; 进样量: 10 μL; 流动相: 甲醇:水=97:3(V:V); 

流速: 1.0 mL/min; 检测波长: 325 nm。 

2.4  数据处理 

使用 SPSS 22.0 软件进行统计分析, 计量资料以平均

值±标准差的形式表示, 重复测量数据的方差分析作为组

间均数的比较。P＜0.05 表示差别有显著性意义。 

3  结果与分析 

3.1  提取过程比较 

通过分析表 1 可得, 皂化提取法所需时间最长, 主要
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操作步骤最多, DMSO 法所需时间较短, 主要操作步骤较

少, 直接提取法所需时间最短, 主要操作步骤最少。 
 

表 1  提取过程所需时间和主要操作步骤数(n=10) 
Table 1  The extraction time and the number of main 

steps(n=10) 

提取方法 提取过程所需时间 t/min 主要操作步骤数 

皂化提取法 130.4±5.5 21 

直接提取法 52.9±2.0 5 

DMSO 法 86.0±2.8 11 

 

3.2  检测结果比较 

10 种样品, 各样品每种检测方法结果如表 2 所示。由

3 种方法对各样品饲料检测结果可知, 皂化提取法检测结

果均低于其他 2 种提取方式的检测结果, 且有明显差异  

(P＜0.05)。直接提取法与 DMSO 提取法检测值无明显差异

(P＞0.05)。如表 3 所示, 通过分析各样品 3 种方法相对标

准偏差可知, 皂化提取法相对标准偏差均大于其他 2 种提

取方式, 且有 4 个样品相对标准偏差均大于 2%, 1 个样品

标准偏差大于 3%, 平行性较差。直接提取法和 DMSO 提

取法相对标准偏差均小于 2%, 平行性较好。 

结合表 1 对表 2、表 3 进行分析, 结果表明: 皂化提

取法提取时间较长, 且步骤繁杂, 提取过程中维生素 A 易

受到光照与空气的影响, 可控性较差, 所以检测结果较低, 

平行性较差。但 GB/T17817-2010《饲料中维生素 A 的测

定高效液相色谱法》规定其样品适用范围较广, 定量限较

低, 为 1000 IU/kg。 

直接提取法提取时间较短, 且操作简便, 受外界因素

影响较少 , 所以检测结果较高 , 平行性较好。但 GB/T 

17817-2010《饲料中维生素 A 的测定高效液相色谱法》规定

其适用范围为维生素预混合饲料, 定量限较高, 为 106 IU/kg。

DMSO 提取法提取时间与皂化提取法相比较短, 操作相对

简单, 添加 DMSO 和正己烷后, 与空气隔绝, 以氮吹方式

浓缩, 不宜被空气氧化。所以其检测结果较高, 平行较好。

方法规定适用于复合预混合饲料、维生素预混合饲料, 定

量限为 10000 IU/kg。 

 
表 2  各样品 3 种方法检测结果(n=3) 

Table 2  The results of three methods for each sample (n=3) 

样品名称 皂化提取法检测值/(万 IU/kg) 直接提取法检测值/(万 IU/kg) DMSO 法检测值/(万 IU/kg) 

优乳料①(委托样品) 20.61±0.77 21.96±0.10* 21.41±0.23 

优乳料②(委托样品) 18.56±0.26 19.83±0.12 20.15±0.14* 

92089③(委托样品) 8.47±0.18 8.84±0.11* 8.76±0.14 

92089④(委托样品) 7.85±0.12 8.33±0.09* 8.24±0.11 

0.5%仔猪复合预混合饲料 118.85±1.68 130.65±0.90* 128.48±1.00 

1%猪通用复合预混合饲料 59.84±1.37 62.70±0.11* 61.95±0.28 

4%乳猪复合预混合饲料 21.54±0.44 22.45±0.38 22.85±0.42* 

10%仔猪复合预混合饲料 11.76±0.29 12.79±0.16* 12.32±0.11 

0.5%蛋鸡育雏期复合预混合饲料 195.46±2.21 207.54±0.82 210.38±0.78* 

1%种鸭产蛋期复合预混合饲料 84.39±1.47 89.01±0.53 89.68±0.74* 

注: *为每个样品检测最大值。 

 
 

表 3  各样品 3 种方法相对标准偏差(n=3) 
Table 3  The relative standard deviation of three methods for each sample(n=3) 

样品名称 皂化提取法检测值/% 直接提取法检测值/% DMSO 法检测值/% 

优乳料①(委托样品) 3.73 0.47 1.09 

优乳料②(委托样品) 1.42 0.58 0.68 

92089③(委托样品) 2.12 1.20 1.65 

92089④(委托样品) 1.50 1.10 1.29 

0.5%仔猪复合预混合饲料 1.41 0.69 0.78 

1%猪通用复合预混合饲料 2.30 0.18 0.46 

4%乳猪复合预混合饲料 2.04 1.71 1.84 

10%仔猪复合预混合饲料 2.45 1.29 0.93 

0.5%蛋鸡育雏期复合预混合饲料 1.13 0.39 0.37 

1%种鸭产蛋期复合预混合饲料 1.74 0.59 0.82 
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4  结  论 

通过比较皂化提取法、直接提取法、DMSO 提取法对

预混合饲料中维生素 A 检测结果, 从整个实验过程可知, 

直提提取法操作简便, 测试快速, 能够满足维生素 A 含量

低于定量限(106IU/kg)样品的检测, 可以作为快速检测预

混合饲料中维生素 A 含量的手段, 但检测结果使用受到

GB/T 17817-2010《饲料中维生素 A 的测定高效液相色谱

法》限制。 

皂化提取法, 操作繁杂, 测试较慢, 检测结果相较于

其他 2 种提取方法准确性差, 但其适用范围较大, 可用于

低含量复杂样品检测。DMSO 法提取法, 相较于皂化提取

法, 操作简便, 测试快速, 检测值准确性较好, 平行性较

好, 方法规定适用于预混合饲料样品, 能够有效弥补直接

提取法与皂化提取法的缺点。 
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