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前  言
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

本标准由北京华夏草业产业技术创新战略联盟提出并归口。

本标准起草单位：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。

本标准主要起草人：杨富裕、骆雅萍、杨雪萍、倪奎奎、徐港、王学凯、林炎丽、李冬梅、王成杰。

本标准为首次发布。

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

1 范围

本标准规定了泌乳奶牛和肉牛饲喂的全混合日粮（TMR）及其粪便样品中盐酸不溶灰分（AIA）的测定方法。适用于干物质含量高（如饲料、干燥粪便）样品。本标准不适用于其他高矿物质样品（人矿物质补料、添加剂）或AIA含量极高样品。

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，仅所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（包括所有的修改版）适用于本文件。

ISO 585:2002 Animal feeding stuffs—Determination of ash insoluble in hydrochloric acid

ISO 585 AMD 1-2015 Animal feeding stuffs — Determination of ash insoluble in hydrochloric acid

AOAC Official Method 942.05 Ash of Animal Feed

GB/T 6438 饲料灰分测定方法

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。
3.1 盐酸不溶灰分 Acid-insoluble ash，AIA

样品经高温灼烧为灰分后，用一定浓度盐酸（通常3 mol/L HCL）溶解可溶性矿物质，残留的不溶部分称为盐酸不溶灰分（在该条件下不溶性硅酸盐、砂土、石英等）。

3.2 全混合日粮 Total mixed ration，TMR
将粗饲料、精饲料、添加剂等按照配方均匀混合，以日粮形式提供给反刍动物的饲料形式。

3.3 干物质样品 Dry matter sample
将样品在105 ℃下干燥至恒重后的物质。

3.4 试验部分 test portion

从样品中取出的用于测定的部分，须代表样品整体成分。
4 原理

本方法依据ISO 5985 所提供的的原理：将试验部分经高温灼烧（如 550 ℃）除去有机物，得到灰分。用规定浓度的盐酸溶液处理灰分，使能溶的矿物质溶解；将不溶部分过滤、洗涤、干燥并再灼烧。由残渣质量与试验部分干物质质量计算 AIA 含量。针对样品灰分含量高、或 AIA 含量较高的样品，可选择 ISO 所称的 Procedure B。

公式形式为:
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其中：m0 = 空坩埚质量（g）； m1 = 坩埚 + 灰分前处理质量（g）； m2 = 坩埚 + 最终残渣（AIA不溶残渣）质量（g）。

5 试剂与材料

5.1 盐酸

浓度为 36% - 38%，分析纯。

5.2 去离子水 / 蒸馏水

用于洗涤。

5.3 滤纸

无灰滤纸，其灰分含量不得超过 0.01%（见 ISO 修正要求）。

5.4 坩埚

耐高温、化学惰性（如瓷坩埚或氧化铝坩埚），尺寸适合灼烧和称重。带盖圆形坩埚，坩埚盖直径约为6 cm,圆形坩埚直径约为5 cm，高度约为4.5 cm。矩形坩埚，表面积约为20 cm²，高度为2.5 cm，对于碳化时容易膨胀的样品，使用表面积约为30 cm²,高度约为3 cm的矩形坩埚。

5.5 其它常用实验室器具

三角烧瓶、玻璃棒、铂丝、漏斗、镊子、量筒等。

5.6 干燥器（Desiccator）

带干燥剂，用于在称重间冷却样品。

5.7 防护用品

实验手套、口罩、防护镜等。

6 仪器与设备
6.1 马弗炉（Muffle furnace）

温度可达550 ℃及以上，温控稳定。要求：放置坩埚位置处温度偏差 ≤ ± 20 ℃（当炉设定 600 ℃）。
6.2 烘箱（干燥箱）

温度控制在 105 ± 2 ℃。

6.3 分析天平

精度在0.0001 g (1 mg)。
6.4 沸水浴/加热水浴锅

用于加热样品与盐酸混合物维持一定温度。

6.5 漏斗与过滤装置

配套滤纸的漏斗，用于热液过滤。
6.6 干燥器

在称重间冷却至室温以防水分吸附。
7 样品制备
7.1 样品干燥
将 TMR 日粮样品和粪便样品在 105 ℃ ± 2 ℃ 烘箱中烘至恒重（即连续称重两次变化 ≤ 0.005 g 或 0.01 g），记录干物质量。

7.2 粉碎与过筛

按照 ISO 6498 标准的要求制备测试样品，烘干后的样品粉碎至适当粒度（例如通过 1 mm 筛）。

7.3 混匀

将样品混匀，以保证取样具有代表性。

7.4 分取试验部分
样品称重，取制备混匀好的样品，每份饲料样品称重10 g，每份粪便样品20 g。从混匀样品中精确称取试验部分（例如约10 g ± 0.001 g）。

7.5 平行样

每个样品至少做2份平行试验部分。

8 测定步骤
8.1 准备坩埚
将圆形坩锅及其坩埚盖，置于烘箱中，温度控制在 105 ± 2 ℃，计时2小时。干燥2小时后的坩埚立即盖上坩埚盖并转移至干燥器中。立即盖上干燥器，待圆形坩埚冷却至室温，称量圆形带盖坩埚，并记录其重量。待酸洗完成后使用。
8.2 碳化
将样品置于矩形坩埚中，逐步升高炉温，待样品有可见烟产生，停止升温，使样品缓慢碳化直至样本

碳化完全（样本完全为炭黑色，无烟逸出为止）。

8.3 灰化

将含有碳化样本的方形坩锅移到马弗炉中心位置，设置温度600 ℃，进行无盖灰化，5小时碳化继续升高炉温，在650 ℃下持续灼烧5个小时，完成灰化。

8.4 盐酸处理

将生成的灰分用5 ml蒸馏水润湿，随后加入10ml浓盐酸（11-12N），在恒温水浴锅（100 ℃）上加热至干。此步骤重复两次。

8.5 过滤

再加入5 ml浓盐酸，并在恒温水浴锅上加热15分钟后，将坩埚中的内容物通过滤纸过滤。

8.6 酸洗

具体流程是，用热蒸馏水（85 ℃-100 ℃）将灰分中的酸冲洗干净，滤纸与灰分一同转移到圆形带盖坩埚中。

8.7 复灼烧

将圆形坩埚与其内部酸洗完成的灰分，置于马弗炉中，在650 ℃下灼烧6个小时，完成灰化。

8.8 称重

灰化后，将坩埚置于干燥器中冷却至室温，然后称量并记录坩埚与灰分总重。
9 结果计算

对于使用Procedure A 的样品，AIA含量按下式计算：
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其中：m0 = 圆形带盖坩埚质量（g)；m1 = 样品质量（g）；m2 = 圆形带盖坩埚 + 最终残渣（AIA不溶残渣）质量（g）；对两个平行样的结果进行平均后报告（若满足重复性条件）。结果一般保留一位小数（0.1 %），即至 0.1 % 精度。
10 方法学性能与精密度评价

10.1重复性与重复性限 (r)

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值，超过重复性限（r）的情况不超过5 %。

这里的重复性限（r）并非一个固定数值，而是与样品的灰分含量有关。

标准中提供了具体的计算公式：

a. 当盐酸不溶灰分含量 ≤ 2.2 % 时，重复性限 r = 0.02

b. 当盐酸不溶灰分含量 > 2.2 % 时，重复性限 r = 0.10 × 灰分含量（算术平均值）

10.2准确度与回收率

可通过在标准样品中加入已知 AIA 含量的标准物质或内标法进行加标回收实验。建议在 70 %–130 % 之间回收率范围。

10.3盲样与实验室间比对试验
建议在标准发布前，以若干典型 TMR 与粪便样品在不同实验室进行比对测试，统计方法学性能（平均值、标准差、偏差）。

10.4线性范围与检出限（如适用）

若样本 AIA 很低，可评估该方法的最低可测浓度 / 定量下限。

11 质量控制与实验记录
11.1 空白样与器皿空白
在方法中应同时测定坩埚+滤纸空白（经同样处理流程但不放样），以扣除其可能带来的残渣质量影响。

11.2 标准样与质量控制样
定期测定标准饲料/粪便（已知AIA含量）作为质控样，每批测定应通过质量控制。

11.3 平行样
每个样品至少测定两份，报告其平均值。若差异超过重复性限，则需重做。

11.4 实验记录

记录样品编号、称量质量、灼烧时间和温度、酸处理时间、洗涤次数、滤纸类型、每一步温度、称重数据、空白校正情况等。

11.5 报告格式

报告应包含：样品信息（编号、来源、干物质量等）、方法（Procedure A 或
B）、各种称重数据、计算结果、平行样差异、质量控制样结果、异常说明等。

附 录 A

（资料性）

A.1 典型泌乳牛 / 肉牛 TMR 与粪便中 AIA 含量范围

典型泌乳牛 / 肉牛 TMR 与粪便中 AIA 含量范围见表A.1。

表A.1 典型泌乳牛 / 肉牛 TMR 与粪便中 AIA 含量范围

	品种类型
	 AIA含量范围

	典型泌乳牛TMR
	0.2 %-5 %

	肉牛TMR
	2 %-6 %

	粪便
	4 %-30 %


A.2 推荐使用的实验记录表格模板
使用Procedure A 时推荐使用的实验记录表格模板见表A.2。

表A.2 实验记录表格模板

	检测日期
	样本编号
	方坩埚号
	样本质量
	圆形坩埚编号
	圆形坩埚质量
	总质量
	AIA（%）
	检测人员
	单次重复性

	2024-12-25
	24120259
	13
	10.0125
	53
	73.131
	73.2881
	1.569038702
	李一
	0.009581173

	2024-12-25
	24120259
	15
	10.0026
	57
	68.3851
	68.5434
	1.582588527
	李一
	0.009581173

	2025-8-19
	25081210
	10
	20.0001
	78
	70.5824
	72.2128
	8.15195924
	李一
	0.036358538

	2025-8-19
	25081210
	11
	19.9999
	79
	69.7806
	71.4007
	8.100540503
	李一
	0.036358538
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