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用高效液相色谱法测定维生素具有准确
、

灵敏等特点
,

尤其是用于脂溶性维生素的测定更为简便
。

国内对血样
、

食品及饲料中的脂溶性维生素的测定均有报道【’一 ��
,

本文报道了对鱼中维生素 � ,
和 � 的

测定方法
,

对于鱼类生理学
、

营养学研究具有重要意义
。

� 材料和方法

� � 样品处理 取草鱼或鲤鱼组织
,

充分剪碎
,

混合均匀
,

称取一定量
,

置人具塞烧瓶中
,

加人 ��� 」无

水乙醇
,

�� �� �� �� �抗坏血酸
,

�伽�� 」��� 氢氧化钠
,

混匀
,

置于 �� ℃水浴皂化 �伪� ��
,

皂化完成后
,

用水冲淋

烧瓶使之冷却
,

加人 印咖�超纯水使醇水比大于 � � �
,

用 ��伽�� �石油醚分 � 次萃取非皂化物
,

合并的石油

醚层再用由石油醚饱和 的水洗 � 次 ����
�】� ��

,

酚酞检验流出物为中性
。

将石油醚层过无水硫酸钠漏斗
,

用旋转浓缩蒸发器将样品浓缩蒸干
,

用酌量甲醇溶解
,

过滤
,

进行 � � ! 测定
,

用外标法定量
�

� � 仪器及试剂 美国沃特斯公司高效液相色谱仪
,

��� � �一� �� � �一� �� 一� �� �� 维生素 � 标样为

� �� �� 产品
,

维生素�
�

为 ��� � � 产品
,

甲醇为优级纯
,

石油醚用浓硫酸磺化
,

其它试剂均去分析纯
。

� 结果与讨论

��  色谱条件的选择以能较好分离维生素 � 与 � � 为 目的
,

流动相 � �� � 甲醇 一水
,

色谱柱 � � ��  ! �

� � �  �� � � , �
���

,

�
�

� � �� � � � �检测波长 � � �� � �
,

流速 � �
�

�� �� � ��
,

灵敏度 � �
�

� �� � ��
,

在此条件下

两种维生素可很好分离
,

图一是两种标样的色谱图
。

�� � 在所选定的色谱条件下
,

进样量在一定范围内与峰高成线性关系
,

维生素 � � 的进样量与峰高的线

性回归方程为 �二 �
�

�� � �功
�

� ��
,

相关系数 众���
,

线性范围 �一 �� � �� 维生素 � 的进样量与峰高的线性

回归方程为 � � �
�

� � � �均
�

�� �
,

相关系数 �
�

�� �
,

线性范围 �一 �� � � �
。

��  两种标样均用甲醇配制
,

维生素 � 甲醇溶液在两天内稳定
,

维生素 � � 甲醇溶液在十天内稳定
。

�� � 将标样按样品处理步骤进行处理
,

维生素 � � 与维生素 � 的平均回收率分别为 ���  ! 士 �
�

�� �
,

�
�

�� 士 �
�

�� � �变异系数分别为 �
�

� � 和 �
�

��
。

两种维生素经皂化
、

萃取
、

浓缩等处理后回收率均在

�
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,

可满足实验要求
。

将维生素 E 标样加至鱼样中测添加回收率 (表 1)
,

回收率高于 93 %
。

2. 5 用此方法对草鱼肝进行测定
,

如图 2 所示
.
鱼肝成分相当复杂

,

但经皂化后基本对 D 3和 E 的测

定无干扰
,

可见皂化效果很好
。

2. 6 表 2是对鲤鱼肝
、

精巢的维生素 E 测定的结果
。

精巢中含有较多的结缔组织
,

皂化前要充分剪碎
,

碾磨均匀
,

否则皂化不完全
,

会影响测定重现性
。

表 1 维生素 E 在鱼样中的回收率

T ab
.
1 R eeo veries of vitam in E in fish sam P le

原原含量 (
n g))) 添加量 (

ng ))) 测得量(
ng ))) 回收量 (

ng))) 回收率(% )))

ooo riginalll A d deddd M easureddd R eeovereddd R eeoveryyy

aaam 0 Unttt am o llD ttt am ollll ttt a m o llDttt rsteee

555
.
74999 1

.
92777 7

.
57444 1

.
82555 94

.
777

333
.
87222 1

.
84777 5

.
59 555 1

.
72333 9 3

.
333

444
.
09000 1

.
84777 5

.
8 1000 1

.
72000 9 3

.
111

平均 回收率 M ean recovery rate 93
.
7 士0 名7 %

表 2 鲤鱼组织中维生索 E 的测定 (单位
:拜9 2 9 湿皿 )

T ab Z V itam in E am ou ntin earP tissues (产g / 9 w et w eig h t)

样 品

Sam Ple

鱼肝

L iver

精巢

SP erm ary

样 l

Sa m P le l

样 2

Sam Ple Z

样 3

S am P le 3

平均值 士标准差

M ean 土 S D

1 7
.
7 1 16

.
3 1 17

.
13 17

.
0 5 士 0

.
7 0

14
.
1 0 12
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4 7 16

.
7 5 14

.
4 4 士 2
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