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摘要　研究了工业化生产包被饲用硫酸亚铁的工艺与参数 ,以及包被剂的种类和

用量 ,并以稳定性较差的 V A和 VC作为重点 ,详细研究了经工业化包被处理后的

饲用硫酸亚铁的稳定性及其复配预混料中对 V A, V C的稳定性的影响。结果表明 ,

通过工业化生产的包被硫酸亚铁的纯 度达到了 87. 29% ,亚铁离子的含量为

17. 58% ,复合预混料中载体的水份为 13. 1%时 , V A的留存率由原来的 6. 7%提

高到了 63. 1% , V C的留存率由原来的 3. 0%提高到了 8. 7% . 首选的包被剂为包

被剂Ⅰ ,Ⅱ ,Ⅲ .
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0　前　　言
微量元素和维生素是动物维持正常生理功能所必需的营养物质 ,也是预混合饲料中的

主要营养成分。一般认为 ,某些微量元素是饲料 (尤其是预混料 )维生素失去生物活性的催化

剂 ,而且这些微量元素本身 (如硫酸亚铁 )也很不稳定 ,容易降低或丧失其活性。特别是我国

饲料生产中常用的硫酸亚铁 ,虽然具有较高的生物学效价 ,但它含有结晶水甚至游离水 ,易

吸湿返潮和结块 ,除影响其粉碎及流动性能外 ,最严重的问题是其对维生素的破坏作用及自

身的氧化变质问题。

国外解决这一问题有多种方法 ,但在我国具体使用时 都有这样或那样的实际问题。在

国内 ,某些小厂为解决含水硫酸亚铁的粉碎问题 ,采用贝壳粉、石粉等与其一道粉碎 ,结果造

成硫酸亚铁被严重氧化 (生物学效价大辐度下降 ) 。某些大厂引进了微量元素烘干设备或建

立烘房 ,但尚未考虑其稳定化处理的其它措施 ,也缺少载体烘干的设施。七五期间 ,已研制出

七水硫酸亚铁 ,经包被剂包被后可大大改善其化学稳定性 ,其效果远比一水硫酸亚铁好。本

文中研究的是 ,在七五研究成果的基础上进一步实现工业化生产。确定工业化生产工艺与参

数 ,以及包被剂的种类和用量 ,并以稳定性较差的 V A和 V C作为重点 ,研究经工业化包被

处理后的饲用硫酸亚铁的稳定性及其在复配预混料中对 V A和 V C稳定性的影响。



1　试验材料与方法
1. 1　材料

硫酸亚铁为工业副产品 ,复配预混料中硫酸亚铁为经过不同工艺、不同包被剂处理后的

相应产品。氧化锌 , KI, Cu SO4· 5H2O, M nSO4· H2O均为饲料级。维生素为饲料级或药用

级 , V A为国产微粒粉剂 ,含量为 50万 IU /g; VC为国产的抗坏血酸 (纯度为 98% ). 铁、锌、

锰均通过 40目 ,铜通过 80目 ,碘通过 150目。

1. 2　配方

各试验处理中均采用如表 1所示的肉鸡复合预混料配方 ,在配合饲料中的添加比例为

1% ,并加有 V C及氯化胆碱。
表 1　试验预混料配方

组分 含量 /Kg 组分 含量 /Kg 组分 含量 /Kg

V A 120万 Iu VB12 2mg M n 7500mg

V D3 25万 Iu D-泛酸钙 1000mg Cu 800mg

V E 1500m g 烟酸 4000mg I 40mg

V K3 200mg 叶酸 100mg VC 5000mg

VB1 200mg Fe 8000mg 50%氯化胆碱 100g

VB2 600mg Zn 8000mg 载体 (次粉 ) 　

VB6 200mg

1. 3　分析方法

1)　 Fe
2+
及 Fe

3+
采用分光光度法 ( AACC法 )

2)　V A , V C采用高效液相色谱仪 ( HPLC　W ATERS 290)

分析 V A时的技术参数为:

分析柱　 C-18反相柱 300× 4mm

流动相　甲醇∶水= 95∶ 5, M S= 1. 5m l /min

检测器　 U. V Detecto r, AU FS = 0. 5, λ= 295nm

柱温　 30℃

回收率　 98. 3% ,变异系数 3. 21% ;

分析 V C时的技术参数为:

分析柱　 C-18反相柱 300× 4mm

流动相　 0. 05m ol /L NaO AC-( N H4 ) 2 SO4缓冲液 ,调节 PH= 4. 8

流速　 0. 8 ml /min

检测器　 U. V Detecto r, AU FS= 0. 5, λ= 245nm

柱温　 25℃

回收率　 90. 0% , 93. 8% , 变异系数 4. 51% , 7. 37% .

1. 4　贮藏条件

复配预混料试验条件均为 40℃下贮藏 30d.
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2　试验结果与讨论
在“七五”成果的基础上进行实验室试验 ,中试生产及工业化生产。

1)　确定工艺路线 ;

2)　确定包被剂的种类和用量 ;

3)　包被后产品中硫酸亚铁的含量 ;

4)　包被产品与石粉混合后 ( 1∶ 1)贮存亚铁离子的变化情况 ;

5)　复配预混料在 40℃ 30d的条件下 , V A和 VC的留存率。

2. 1　实验室研究结果

工艺流程:

　　原料 管道气流烘干 粉碎 包被 计量 成品

包被剂的种类及添加量为: 包被剂Ⅰ 20% ,包被剂Ⅱ 20% ,硬脂酸钙 3% ,包被剂Ⅲ

20% .

复合预混料配方组成:包被硫酸亚铁 , ZnO, K I, CuSO4· 5H2O, M nSO4· H2O, V A微粒

粉剂 ,抗坏血酸 , 50%氯化胆碱 (麸型 ) , V B1 , V B2 , V B6 ,载体为次粉 ,水份 13. 1% .

详细结果见表 2.

表 2　包被处理后产品的稳定性及复配后对 VA ,VC的影响

　

检　　测　　项　　目

Fe2+

含量
(% )

硫酸亚铁
( FeSO4· 7 H2 O)

(% )

相对湿度 92. 5%
广口瓶中存放 5d
后的 Fe2+ /Fe(% )

与等量细石粉混匀
广口瓶中存放 5d后
(相对湿度 92. 5% )
的 Fe2+ /Fe (% )

复配预混料
40℃ 30d后维
生素的留存率

V A(% ) V C(% )

不包被 19. 87 98. 64 41. 2 33. 4 　 7. 8 　 4. 0

第
一
批

包
被
处
理

包被剂Ⅰ 20% 18. 91 93. 89 87. 1 84. 34 70. 7 18. 7

包被剂Ⅱ 20% 18. 84 93. 55 89. 41 82. 61 76. 8 21. 5

包被剂Ⅲ 20% 18. 78 95. 53 86. 33 80. 41 73. 6 17. 8

3%硬脂酸钙 19. 24 93. 25 90. 12 87. 34 69. 4 7. 7

第
二
批

包
被
处
理

包被剂Ⅰ 20% 16. 42 81. 53 86. 1 81. 4 69. 4 12. 5

包被剂Ⅱ 20% 16. 28 80. 83 90. 4 87. 3 71. 6 14. 4

包被剂Ⅲ 20% 16. 34 81. 13 87. 6 84. 5 60. 7 11. 2

3%硬脂酸钙 19. 67 97. 67 91. 2 89. 0 73. 3 13. 1

2. 2　中试试验结果

中试在无锡第四制药厂烘干车间进行 ,工艺流程:

　原料 振动流化床烘干 粉碎 包被 计量 成品

本次试验的目的在于降低包被剂的用量。改善生产环境 ,同时探索一种较好的烘干处理

硫酸亚铁的方法。

包被剂的种类和用量:

　包被剂Ⅰ ( 15% ) , 包被剂Ⅱ ( 15% ) , 硬脂酸钙 ( 3% ) , 包被剂Ⅲ ( 15% ) .

复合预混料配方组成:包被硫酸亚铁 , ZnO, K I, CuSO4· 5H2O, M nSO4· H2O, V A微粒

粉剂 ,抗坏血酸 , 50%氯化胆碱 (麸型 ) , V B1 , V B2 , VB6 ,烟酸 , D- 泛酸钙 ;载体为次粉 ,水份

13. 1% .
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试验结果见表 3.

表 3　中试产品的稳定性及复配后对 VA,VC的影响

　

检　　测　　项　　目

Fe2+

含量 (% )

硫酸亚铁
( FeSO4· 7 H2 O)

(% )

相对湿度 92. 5%
广口瓶中存放 5d
后的 Fe2+ /Fe(% )

与等量细石粉混匀
广口瓶中存放 5d后
(相对湿度 92. 5% )
的 Fe2+ /Fe (% )

复配预混料
40℃ 30d后维
生素的留存率

V A(% ) V C(% )

　不包被 19. 7 97. 82 42. 7 31. 4 　 6. 3 　 4. 2

第
一
批

包
被
处
理

包被剂Ⅰ 15% 17. 45 86. 64 82. 16 76. 71 71. 8 9. 4

包被剂Ⅱ 15% 16. 84 83. 62 79. 64 73. 7 70. 6 11. 3

包被剂Ⅲ 15% 16. 47 81. 78 78. 48 73. 1 68. 8 14. 8

3%硬脂酸钙 19. 13 94. 99 85. 41 78. 67 72. 7 10. 4

第
二
批

包
被
处
理

包被剂Ⅰ 15% 17. 67 87. 33 82. 24 77. 97 71. 2 14. 6

包被剂Ⅱ 15% 16. 63 82. 57 80. 74 74. 31 73. 4 17. 8

包被剂Ⅲ 15% 16. 71 82. 97 81. 29 77. 40 71. 4 17. 8

3%硬脂酸钙 19. 24 95. 53 86. 45 80. 23 70. 4 8. 1

2. 3　工业化生产结果

与国内贸易部饲料工业技术开发中心协作进行试验。试验的主要目的是进一步降低包

被剂的用量和成本。在现有的工艺与设备的基础上 ,寻找较为合适的包被剂添加及处理方

法。

工艺流程:

　　　　　　　　　　　　　包被剂　　　　　　　　　包被剂
　　　　　　　　　　　　　　↓　　　　　　　　　　　↓
原料—→滚筒烘干—→计量—→混合—→粉碎—→计量—→混合— →打包— →成品

试验分 2次进行 ,第一次我们仅在第一道混合时加入 10%包被剂 ,第二次我们仅在第

二道混合时加入 10%包被剂。

通过测定 ,第二次试验较为理想 ,且得率稍高 (第一次得率 96% ,第二次 98% ) ,但在试

验过程中发现 ,在第二道混合加入包被剂时 ,粉碎机常有堵塞现象 ,特别是其处于地下室的

管道堵塞严重。因此 ,为了维持正常的生产 ,建议采用第一道添加工艺 ,即:

　　　　　　　　　　　　　包被剂
　　　　　　　　　　　　　　↓
原料—→滚筒烘干—→计量—→混合—→粉碎—→计量—→打包— →成品

工艺参数为: 烘干温度 100～ 110℃ ,混合时间 10min,包被剂添加量为 10% ,产品得率

≥ 96% .

根据上述工艺参数 ,进行两批系列试验和测定 ,详细结果见表 4.

复合预混料配方组成:包被硫酸亚铁 , ZnO, K I, CuSO4· 5H2O, M nSO4· H2O, V A微粒

粉剂 ,抗坏血酸 , 50%氯化胆碱 (麸型 ) , VB1 , V B2 , V B6 ,烟酸 , D-泛酸钙 ;载体为次粉 ,水份

13. 1% .

为了进一步降低包被剂的成本 ,提高产品的纯度 ,在本研究中 ,包被剂的添加总量减少

了 10% ,其结果见表 4.

　　由表 4可知 ,采用 5%包被剂Ⅲ + 5%滑石粉进行包被时 (包被剂成本最低 ) ,硫酸亚铁

的纯 度达到了 87. 29% ,亚铁离子的含量为 17. 58% . 复合预混料中载体的水份为 13. 1%

时 , V A的留存率由原来的 6. 7%提高到了 63. 1% , V C的留存率由原来的 3. 0%提高到了
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8. 7% . 由于试验所用的载体含水量太高 ( 13. 1% ) ,总的看来 ,维生素的损失量仍较大 ,但

是 ,试验组与对照组的差距很大 ,效果极其显著。
表 4　工业化生产产品的稳定性及复配后对 VA ,VC的影响

　

检　　测　　项　　目

Fe2+

含量 (% )

硫酸亚铁
( FeSO4· 7 H2 O)

(% )

相对湿度 92. 5%
广口瓶中存放 5d
后的 Fe2+ /Fe(% )

与等量细石粉混匀
广口瓶中存放 5d后
(相对湿度 92. 5% )
的 Fe2+ /Fe (% )

复配预混料
40℃ 30d后维
生素的留存率

V A(% ) V C(% )

　不包被 19. 48 96. 72 43. 5 31. 6 　 6. 7 　 3. 0

第

一

批

5%包被剂Ⅰ
+ 5%滑石粉

18. 66 92. 65 81. 03 78. 34 64. 3 7. 8

5%包被剂Ⅱ
+ 5%滑石粉

18. 07 89. 72 79. 24 75. 11 61. 2 8. 3

5%包被剂Ⅲ
+ 5%滑石粉

16. 93 83. 96 79. 07 73. 47 59. 4 7. 2

3%硬脂酸钙
+ 7%滑石粉

16. 24 80. 64 83. 45 79. 05 60. 5 9. 4

10%四川自贡
包被剂

17. 09 84. 86 75. 78 68. 23 57. 4 5. 9

第

二

批

5%包被剂Ⅰ
+ 5%滑石粉

19. 17 95. 18 84. 36 80. 24 69. 7 9. 4

5%包被剂Ⅱ
+ 5%滑石粉

18. 44 91. 56 82. 71 78. 64 65. 3 11. 6

5%包被剂Ⅲ
+ 5%滑石粉

17. 58 87. 29 81. 94 77. 58 63. 1 8. 7

3%硬脂酸钙
+ 7%滑石粉

17. 70 87. 88 84. 78 81. 45 66. 4 10. 2

10%四川自贡
包被剂

18. 13 90. 02 78. 21 70. 49 60. 04 6. 12

　　注:表中 Fe2+含量测定数据由北京中宏联营公司化验室提供

2. 4　包被剂

硬脂酸钙近年来价格有所上涨 ,对于饲料级硫酸亚铁的生产成本影响较大。 包被剂Ⅰ ,

包被剂Ⅱ ,包被剂Ⅲ都是工业产品的下脚料 ,价格低廉 ,是包被剂的首选原料。

包被剂 Ⅰ和Ⅱ都是碳水化合物类物质 ,无毒无害 ,可以食用 ,包被剂Ⅲ是一种酸性变性

淀粉类物质 ,粘性很强 ,可食用而无毒性
[ 1]

,这在“美国联邦食品与化妆品法则条例 ( C· F·

R)”中已有说明。包被剂Ⅰ 和Ⅱ也具有粘性 ,易溶于水 ,而且是很好的金属隔离物 ,能有效地

将金属元素包被与外界隔离 ,而且对金属离子具有一定的络合作用。据介绍 ,包被剂Ⅰ 和Ⅱ

还是一种表面活性剂
[2 ]
。

为了探讨这三种包被剂对硫酸亚铁包被效果的机理 ,进行了显微观察 ,同时对未包被的

硫酸亚铁也进行了观察。观察发现 ,包被剂是以包被层的形式完全包在硫酸亚铁晶体微粒周

围 ,有效地隔离了硫酸亚铁 ,防止了铁离子和结晶水对 V A和 V C的影响 ,同时还有效地防

止了外界物质对硫酸亚铁的影响 ,防止了 Fe2+ 的氧化 ,保护了 Fe2+ 。部分机理在“美国化学

文摘”中也有报导
[3 ]
。

3　结　　论
　　 1)　通过对工业化生产的测定 ,硫酸亚铁的纯度达到了 87. 29% ,亚铁离子的含量为
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17. 58% ,复合预混料中载体水份为 13. 1% , V A的留存率由原来的 6. 7%提高到了 63. 1% ,

V C的留存率由原来的 3. 0%提高到了 8. 7% ,达到了研究预期的指标和要求。

2)　通过研究 ,确定了工业化生产的较佳工艺路线及工作参数。

3)　找到了较为合适的包被剂种类及添加比例和包被处理方法。

4)　包被处理能够有效地包被硫酸亚铁 ,有效地消除了它对 V A, V C的严重影响。同时

也有效地保护了硫酸亚铁 ,防止了 Fe
2+的氧化。
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Industrial Production Technology of Feed

Grade Coated Ferrous Sulfate

Xu Chuanlai　Wang Xido ng　 Liu Dang hui

( Sch ool of Food Science& Technolog y, W uxi Univ ersi ty of Ligh t Indus t ry, W uxi , 214036)

Abstract　 In this paper, the technolo gy and parameter of the indust rial productio n o f the

feed g rade coated Ferrous Sulfate and the kinds and the am ount o f the coating reag ent a re

discussed. The studies em phasize the influence o n the stabi li ty of feed g rade coated Fer-

ro us sulfate and th e stabili ty of V A and V C af ter the indust rial prodution. The resul t

show s the puri ty of feed g rade coa ted ferrous is 87. 29% , the co ntent o f Fe
2+

i s 17. 58% by

industrial producing. The ratio of V A preserv atio n ( 40℃ , 30 days) is raised f rom the for-

m er 6. 7% to now 63. 1% and th e ratio of VC preserva tion ( 40℃ 30days) is raised f ro m

the fo rm er 3. 0% to no w 8. 7% at 13. 1% moisture content o f the carrier in the complex

premix. The coa ting reag entⅠ ,Ⅱ andⅢ are selected fi rst o f all.

Key-words　 coa ting reag ent; ferrous sulfa te; vi tamin
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