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一、任务来源及标准制定背景
1、任务来源
本技术规程由贵州大学、山东青岛云享农业有限公司、中国农业大学、内蒙古农业大学联合申报，在“贵州省顶尖人才后备人选培养支持项目”及内蒙古农业大学一流学科科研专项“退化草地精准修复技术及家庭牧草草畜优化管理研究”（项目编号：YLXKZX-NND-029）的共同资助和支持下完成。标准工作由北京华夏草业产业技术创新战略联盟组织实施。
2、标准制定背景
随着我国奶牛和肉牛养殖业的规模化、集约化与精细化水平不断提升，饲料资源利用效率成为影响养殖效益与环境可持续性的关键因素。TMR（Total Mixed Ration, 全混合日粮）营养组成复杂、原料来源多样，单靠配方或个别指标难以准确评估真实利用率。
在反刍动物营养研究与饲料质量监测中，AIA（Acid Insoluble Ash，盐酸不溶灰分）作为一种稳定的内源性标志物，已被广泛用于间接测定日粮中干物质及营养成分的表观消化率。AIA来源于饲料中硅酸盐类物质，具有不被消化吸收、化学性质稳定、测定简便等优点。通过测定饲料与粪便中的AIA含量，可计算日粮中营养成分在消化道中的留存比例，是目前国际公认的可替代全粪采集法的有效手段。然而，目前现行ISO 5985:2002、AOAC 942.05及GB/T 23783-2009等湿化学方法多面向单一饲料或原料，对TMR及粪便样品的关键条件（如灰化温度、酸煮时间、酸浓度、过滤条件）缺乏系统化细化，导致实验室间差异显著，数据难以互认。
因此，有必要制定面向泌乳奶牛、肉牛TMR与粪便样品的AIA测定技术规程，从样品制备、检测步骤、质量控制到结果计算进行系统规范，提升准确性、可重复性与可比性。
二、主要工作过程
1、2025年9月-10月：依据《关于征集2025年北京华夏草业产业技术创新战略联盟团体标准制定项目的通知》，贵州大学牵头组织编制组认真学习GB/T 1.1—2020等标准化导则与相关文件，讨论标准编写事宜。
2、2025年10月初：贵州大学、山东云享农业有限公司、中国农业大学、内蒙古农业大学相关起草人，认真总结课题组的已有成果，讨论决定并提交“泌乳奶牛、肉牛中TMR日粮与粪便盐酸不溶灰分测定技术规程”团体标准的制修订项目建议书至北京华夏草业产业技术创新战略联盟秘书处，申请立项。
3、2025年9月-10月：整理近年TMR与粪便AIA湿化学检测与多实验室验证数据，启动“泌乳奶牛、肉牛中TMR日粮与粪便盐酸不溶灰分测定技术规程”团体标准初稿编制。
4、2025年10月13日：北京华夏草业产业技术创新战略联盟组织召开团体标准评审会，并于10月13日发布《北京华夏草业产业技术创新战略联盟关于2025年第四批团体标准立项的通知》，同意立项。
5、2025年10月：立项批准后，贵州大学牵头，组织山东云享农业有限公司、中国农业大学、内蒙古农业大学成立了标准起草小组，在总结了多年实验数据的基础上，结合收集整理、梳理归纳和总结分析相关文献资料，完成《泌乳奶牛、肉牛中TMR日粮与粪便盐酸不溶灰分测定技术规程》草案，并接受团体标准评审专家意见，完成了《泌乳奶牛、肉牛中TMR日粮与粪便盐酸不溶灰分测定技术规程》征求意见稿及编制说明的撰写，提交至北京华夏草业产业技术创新战略联盟秘书处。
6、2025年10月底：北京华夏草业产业技术创新战略联盟秘书处将《泌乳奶牛、肉牛中TMR日粮与粪便盐酸不溶灰分测定技术规程》征求意见稿及编制说明，在国家标准委员会网站上征求意见，没有意见。
7、2025年10月末：在北京由联盟组织国内相关专家对《泌乳奶牛、肉牛中TMR日粮与粪便盐酸不溶灰分测定技术规程》征求意见稿及编制说明进行会议评审，并顺利通过会审。
8、2025年11月初：按专家意见修改完善，形成《泌乳奶牛、肉牛中TMR日粮与粪便盐酸不溶灰分测定技术规程》送审稿。
3、 标准编制原则和主要技术内容确定的依据
1、标准编制原则
本标准依据《GB/T 1.1—2020 标准化工作导则》的要求，遵循科学性、系统性、实用性和可操作性原则进行编制。
在科学性方面，标准以系统实验数据为依据，参考ISO 5985、AOAC 942.05和GB/T 23783等国际、国内标准，对关键技术参数（灰化温度、酸浓度、酸煮时间、过滤条件等）进行了验证与优化，确保检测结果准确可靠。在系统性方面，标准对样品采集、干燥、研磨、灰化、酸煮、过滤、干燥及称量等全过程进行了统一规范，保证操作步骤连贯、数据可溯源。在实用性与可操作性方面，充分考虑检测机构和企业实验条件，方法简便、仪器通用、参数合理，便于推广应用。本标准在国际方法的基础上，结合我国反刍动物（泌乳奶牛、肉牛）样品特征进行了改进与创新，为行业建立统一的AIA测定技术规范奠定基础。
2、主要技术内容确定的论据
（1）适用范围
本标准规定了泌乳奶牛和肉牛TMR（日粮）及粪便样品中AIA（盐酸不溶灰分）的测定原理、所需试剂与仪器设备、样品制备、测定步骤、结果计算、精密度与准确度评价、质量控制及实验记录等技术内容。
（2）规范性引用文件
本标准制定时，参照了ISO 5985:2002《Animal feeding stuffs—Determination of ash insoluble in hydrochloric acid》；ISO 5985 AMD 1:2015《Animal feeding stuffs—Determination of ash insoluble in hydrochloric acid—Amendment 1》；AOAC Official Method 942.05《Ash of Animal Feed》；GB/T 23783-2009《饲料中盐酸不溶灰分测定方法》等4个国际、国内标准。
（3）术语与定义
本标准所采用的“盐酸不溶灰分”、“干物质样品”、“试验部分”等术语，均参考ISO 5985、AOAC 942.05及GB/T 23783等标准文件，并结合样品特性适度细化；“重复性”和“再现性”的定义依据GB/T 6379《测量方法与结果精密度（正确度与精密度）》系列标准的要求确定。
（4）主要技术指标确定的依据
主要技术参数和操作条件通过系统实验验证和多实验室比对确定。编制组对500余份泌乳奶牛与肉牛TMR及粪便样品进行检测比对，验证了灰化温度、酸浓度、酸煮时间、过滤条件等因素对结果的影响。结果表明，当灰化温度为550～650 ℃、盐酸浓度为10%（约3 mol/L）、酸煮时间30 min、使用灰分≤0.01%的无灰滤纸（孔径11 μm）时，AIA测定结果精密度最高（RSD ＜ 3%，R² ＞ 0.98）。上述条件经多实验室验证后稳定可靠，为标准的主要技术内容提供了充分的科学依据。
3 主要技术内容
3.1原理
本方法本方法依据ISO 5985的灰化—酸溶原理。样品经高温灼烧除去有机物，得到灰分；再用一定浓度的盐酸溶液处理，使可溶性矿物质溶解，残留物即为盐酸不溶灰分（AIA）。通过称量残渣质量与试样干物质量的比值计算AIA含量。
表1 典型泌乳牛/肉牛TMR与粪便中AIA含量范围
	类型
	AIA含量范围

	典型泌乳牛TMR
	0.2% - 5%

	肉牛TMR
	2% - 6%

	粪便
	4% - 30%







3.2试剂与仪器设备                                             
采用浓度为36%～38%的分析纯盐酸、去离子水和无灰滤纸（灰分含量 ≤ 0.01%），配套坩埚、马弗炉、烘箱、分析天平（0.0001 g）、恒温水浴锅及干燥器等设备。仪器需保证温度控制稳定。
3.3样品制备
TMR和粪便样品在105 ± 2 ℃下干燥至恒重后研磨并过1 mm筛，混匀后称取试验部分。每个样品至少进行两份平行试验。
3.4测定步骤
包括坩埚预处理、样品碳化、灰化、盐酸处理、过滤、洗涤、复灼烧和称重八个环节。灰化温度控制在550～650 ℃，酸煮浓度为10%（约3 mol/L），加热30 min后过滤，滤纸及残渣经洗涤后再次灰化并称量，计算AIA含量。
3.5结果计算与精密度
AIA含量按残渣与试样干物质量比计算，结果以干物质百分数（% DM）表示，保留一位小数。重复性限r设定为：当AIA ≤ 2.2%时r = 0.02；当AIA > 2.2%时r = 0.10 × 平均灰分含量。方法重复性良好，RSD ＜ 3%，与ISO标准结果一致性高（R² ＞ 0.98）。
3.6质量控制与记录
标准规定了空白样、平行样、标准样的质量控制要求及实验记录内容。实验需记录样品编号、称量数据、温度时间、酸洗次数、滤纸类型及结果计算过程。附录B提供典型记录模板。
3.7适用性与数据范围
本方法适用于泌乳奶牛和肉牛TMR及粪便样品。附录A显示，泌乳牛TMR样品AIA含量范围为1%～3%，肉牛TMR为2%～6%，粪便为5%～18%。
四、采用的国际标准
ISO 5985:2002 Animal feeding stuffs — Determination of ash insoluble in hydrochloric acid
ISO 5985 AMD 1:2015 Animal feeding stuffs — Determination of ash insoluble in hydrochloric acid — Amendment 1
AOAC Official Method 942.05 Ash of Animal Feed
五、与现行法律法规和强制性标准的关系
本标准与现行法律法规和强制性标准没有冲突。
六、重大分歧意见的处理经过和依据
无。
七、标准作为强制性或推荐性标准的意见
建议将本标准作为推荐性团体标准发布实施，并加强标准的宣贯。
八、贯彻标准的要求和措施建议
1、本标准属于北京华夏草业产业技术创新战略联盟团体标准，为成功实施构树蛋白含量检测技术，应认真执行本标准的相关技术要求。
2、应加强对标准的宣传、讲解和技术指导，促进实施者熟练掌握标准中的技术规范，保证本标准的广泛推广应用。
3、随着科技发展，本标准中的技术规范势必会出现过时的情况，也会出现新的技术要求，因此本标准执行过程中要不断对内容进行修订和补充。
4、希望应用本标准的单位在使用过程中对其中出现的问题和不足给予反馈，以便再进行修订和补充。
5、组织学习团体标准，加大对标准的宣传及贯彻力度，标准委员会作为企业之间的桥梁，做好沟通，推进行业的进一步发展。
九、废止现行有关标准的建议
无。
十、其他应予说明的事项
无。
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