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一、标准修订的任务来源

本标准依据《国家标准化管理委员会关于下达 2019年第三批推荐性国家

标准计划的通知》(国标委发[2019] 29 号)，标准修订项目编号为 20193214-
T-469，项目名称为饲料中铬的测定，任务为修订，新修订后的标准替代 GB/T
13088－2006。本标准由辽宁省检验检测认证中心主持，原农业农村部饲料质

量监督检验测试中心（西安）、禾丰食品股份有限公司、陕西秦云农产品检

验检测有限公司参与共同完成，标准完成期限为 2年。该标准在项目单位的

共同努力下，经过 1年多时间，完成了全部研究项目，向全国 30余名专家提

出征求意见，对标准进行了及时修改。为了进一步确保标准的科学性和准确

性，项目主持单位先后向 3家部级检测机构提出了验证邀请函，经过验证，

本标准文本符合标准编写规范，各项验证参数符合标准要求。

二、标准修订的目的和意义

2.1 铬的化学性质及危害

2.1.1 铬的化学性质

铬（Chromium），化学符号为 Cr，原子序数 24，原子量 51.9961，属周

期系ⅥB族。铬是钢灰色有光泽的金属，熔点 1857℃，沸点 2672℃，20℃时

的密度为 7.22g／cm3。单质铬溶于盐酸、硫酸和高氯酸，遇硝酸易发生钝化

现象，不再与酸发生反应。自然界中游离态的铬很少，多数以铬的化合物形

式最为常见。无机铬主要存在于铬铁矿、铬镁铁矿、铬铜矿、铬锌矿、铬铅

矿、硅酸铬矿、铝铬酸盐矿中，铬化工、工业废渣、镀铬产品、废弃物以及

工业制革、制衣、鞋业等废弃物中也含有大量的无机铬。有机铬主要存在于

饲料作物、动物毛发蹄角、皮革组织、鱼粉、骨粉、肉粉、血液及其加工的

副产品中。另外，有机铬螯合物作为饲料添加剂的存在形式有吡啶甲酸铬、

吡啶硝酸铬、吡啶羧酸铬、蛋氨酸铬等。

铬的化合价有-1、-2、+1、+2、+3、+4、+5、+6。最常见的为 3价铬和

6 价铬，其代表化合物为三氧化二铬(Cr2O3)、三氧化铬(CrO3)和重铬酸钾

（K2Cr2O7）。含铬化合物在 600℃以上的高温环境中大部分易发生氧化、分

解、再氧化，与其他元素形成稳定的三氧化二铬(Cr2O3)、Cr2N、Cr7C3、Cr3C2。

http://www.baidu.com/s?wd=%E5%8C%96%E5%AD%A6%E7%AC%A6%E5%8F%B7&tn=SE_PcZhidaonwhc_ngpagmjz&rsv_dl=gh_pc_zhidao
http://www.baidu.com/s?wd=%E5%8E%9F%E5%AD%90%E5%BA%8F%E6%95%B0&tn=SE_PcZhidaonwhc_ngpagmjz&rsv_dl=gh_pc_zhidao
http://www.baidu.com/s?wd=%E4%B8%89%E6%B0%A7%E5%8C%96%E4%BA%8C%E9%93%AC&tn=SE_PcZhidaonwhc_ngpagmjz&rsv_dl=gh_pc_zhidao
http://www.baidu.com/s?wd=%E4%B8%89%E6%B0%A7%E5%8C%96%E9%93%AC&tn=SE_PcZhidaonwhc_ngpagmjz&rsv_dl=gh_pc_zhidao
http://www.baidu.com/s?wd=CrO3&tn=SE_PcZhidaonwhc_ngpagmjz&rsv_dl=gh_pc_zhidao
http://www.baidu.com/s?wd=%E4%B8%89%E6%B0%A7%E5%8C%96%E4%BA%8C%E9%93%AC&tn=SE_PcZhidaonwhc_ngpagmjz&rsv_dl=gh_pc_zhidao


5

从铬的溶解性上来看，铬化合物大部分溶于稀盐酸、稀硫酸、高氯酸、稀硝

酸，但 Cr2O3、CaCrO4、Cr2N、Cr7C3、Cr3C具有氧化性，化学性质稳定，几

乎不溶于稀盐酸、稀硫酸、高氯酸、稀硝酸。

2.1.2 铬的生理作用及危害

铬的化合物中，以+3价铬和+6价最为常见。+3价铬是动物体内常见的

必需微量元素离子，具有很强的化学配位能力，+3价铬 GTF能协同并增强胰

岛素功能的发挥，参与糖类、脂类、蛋白质和核酸等的代谢与合成，促进动

物的生长发育、繁殖代谢、生产性能，提高抗应激和抗病能力。+6价铬毒性

较强，能进入红细胞，抑制谷胱甘肽还原酶的活性受，使血红蛋白变为高铁

血红蛋白，引起组织缺氧。+6价铬还能扰乱机体免疫机能，可引起肺癌，致

基因突变、产生细胞遗传毒性。

2.2 饲料中铬的七个来源

2.2.1 饲料作物因生长环境迁移来的铬

因生长环境如土壤、水系、化肥农药的使用迁移到饲料作物植物中的铬，

含量较低，主要以 Cr2072-、Cr042-、Cr(H20) 63+、Cr(0H)2-、 Cr02-的形式存在（李

晶，2005，综述铬在土壤和植物中的存在形式及转化规律）。饲料作物及农

副产品中的铬含量在 0.02～1.45mg/kg。

2.2.2 动物蛋白原料中自然存在的铬

动物蛋白原料如鱼粉、肉粉、骨粉、血球粉、血浆粉、动物毛发、动物

组织及其加工的副产品中的铬，含量在 200～1200mg/kg。

2.2.3 随天然矿物质添加剂带入的铬

石粉、沸石粉、凹凸棒石粉、麦饭石、水合硅酸钙、水合硅铝酸钙、海

泡石、蒙脱石、滑石粉、膨润土、高岭土、贝壳粉等天然矿物质饲料原料，

硫酸铜、硫酸锰、硫酸锌、硫酸亚铁、氧化锌、氧化镁等矿物质添加剂以及
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碳酸稀土、氯化稀土、硝酸稀土等稀土饲料添加剂中的铬，含量一般在 5～
500mg/kg。

2.2.4 皮革粉或革皮下角废料

重铬酸钾、重铬酸钠、重铬酸铵、铬酸钾、铬酸钠是化学制革工业常用

的鞣制剂，它们大多数为六价铬，且极溶于水，动物的生皮毛料常用他们的

水溶液浸泡鞣化、去脂，因此革皮废料残留有蛋白和铬。饲料中铬超标其中

的一个重要原因就是不法分子在动物蛋白原料中使用了废弃革皮废料粉碎后

的皮革粉、革皮水解物，以提高动物蛋白原料的蛋白质水平，导致饲料中铬

超标。

2.2.5 人为添加有机铬饲料添加剂

有机铬主要有酵母铬、蛋氨酸铬、吡啶甲酸铬、吡啶羧酸铬、甲基吡啶

铬、丙酸铬、草酸铬、氨基酸铬等。这部分铬的含量较高，铬含量一般都在

0.60%～15.00%。饲料上常用来弥补饲料中铬的不足。

2.2.6 随维生素 K3的使用而带入

国内有不少生产维生素 K3 的企业，脱铬工艺技术达不到要求时，也会

导致维生素 K3 产品中铬超标，产品中铬的残留量一般为 50 mg/kg～346.7
mg/kg。

2.2.7 随机械加工粉碎设备带入

GB/T 20878-2007明确规定，不锈钢中的铬含量不低于 10.5%，最高含量

高达 32%，我们最常见的 304不锈钢中的铬含量都在 18%～20%。用不锈钢

制成的饲料加工设备、储存设备、样品粉碎设备，在饲料粉碎、制粒、储存

过程中会出现铬的残留。

2.3 标准修订的必要性及意义

2.3.1 现行标准已不能适应检测工作需要
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GB/T13088-2006《饲料中铬的测定》是饲料卫生指标检测中最常用和最

为重要的检测方法。由于标准制定时间较早，又经历了 12年之久，随着现代

检测科技手段和饲料营养学的发展，该方法的原理和技术操作暴露出了许多

缺陷，已不能适应检测工作发展的需要。主要表现在以下几个方面：

（1） 分光光度法的前处理方法

在分光光度法的前处理方法中，加入硫酸溶液、氢氧化钠溶液的量不够，

导致鱼粉、肉骨粉、肉粉中铬提取不完全，测定值偏低。

（2）火焰/石墨炉原子吸收光谱法的前处理方法存在较大缺陷

干灰化法：GB/T 13088－2006采用 20%的稀硝酸直接溶解处理灰化后的

样品，其回收率低，测定值低。

混合酸消解法：对于附着在矿物质添加剂上的铬铅矿、铬锌矿、铬铁矿、

铬铜矿，它们大多数以铬的三价氧化物形式存在的，如 Cr2O3、Cr2N、Cr7C3、

Cr3C2，它们不溶于盐酸、硝酸、硫酸， GB/T 13088－2006采用 20%的稀硝

酸直接溶解，结果铬的溶出率低，提取率降低，回收率低，测定值低。

酸溶解法：对于矿物质添加剂上的铬铅矿((PbCrO4))、铬锌矿(ZnCr2O4)、
铬铁矿(FeCr2O4)、铬铜矿(CuCr2O4)，它们大多数铬的三价氧化物形式存在的，

如 Cr2O3、Cr2N、Cr7C3、Cr3C2，同样不溶于盐酸、硝酸、硫酸，结果提取率

降低，回收率低，测定值低，因而无法准确测出铬的准确含量。

综上所述，饲料试样中有机铬在高温灰化环境中的挥发损失、潜在于矿

物质添加剂中不溶性铬化合物的存在以及有机铬、无机铬二次在高温灰化环

境中共同形成的三氧化二铬类难溶物质的产生，是导致饲料中铬提取率低、

回收率低、测定值低的主要原因，也是原方法 GB/T 13088－2006《饲料中铬

的测定》原理、技术的最大缺陷所在。

（3）标准名称不准确

饲料中有 6种铬的形态化合物，方法测定的是饲料中的总铬。需更名。

（4） 称样质量范围过于宽泛

原方法称样质量范围为 0.1～10g，未给出不同类型样品的具体称样质量

范围，操作的随意性大，结果不统一。

（5） 检测方法的检出限和定量限仍需修订
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GB/T 13088－2006原方法的石墨炉原子吸收光谱法、火焰原子吸收光谱

法只有检出限，没有方法定量限。分光光度法的检出限和定量限需要补充完

善，因此，需要重新修订。

（6）灰分溶解体系及方式需要改进

原方法 GB/T 13088－2006使用 5mL20%的硝酸溶液在不加热的情况下，

对试样灰分溶解其溶出效果差。试验研究发现：50%的稀盐酸溶液对试样灰

分中铬的溶出明显高于 20%的稀硝酸溶液，50%的稀盐酸处理中铬的回收率

达到达到 90%以上，20%的稀硝酸溶液的回收率的回收率只有 58%。

（7）光谱狭缝宽度和线性范围需要修订

GB/T 13088－2006中的火焰原子吸收光谱法和石墨炉原子吸收光谱法规

定了个元素的波长 359.4nm，狭缝为 1.3 nm，随着原子吸收光栅刻度技术的

发展，从目前的原子吸收其狭缝宽度一般为 0.2nm、0.5nm、0.8 nm、1.2nm
四种。试验选择使用 0.5nm和 0.8nm的光谱狭缝宽度，测定结果无影响，准

确度高。

（8） 检测手段相对落后需要更新

随着电感耦合等离子体发射光谱和电感耦合等离子体质谱法在饲料检测

领域的广泛使用，集成多元素快速检测方法已成为发展方向。新修订《饲料

中铬的测定》中的检测方法应该将电感耦合等离子体发射光谱和电感耦合等

离子体质谱法纳入到新修订的标准中，以适应饲料检测环境发展的需要。

2.3.2 修订《饲料中铬的测定》标准有利于饲料中铬的控制

铬不仅是我国饲料卫生环境控制的重要指标之一，同时也是国家饲料质

量安全长期监管检测的重要项目。近年来，全国饲料质量安全抽检结果显示，

商品饲料和动物蛋白饲料原料鱼粉、骨粉、肉骨粉中的重金属铬严重超标，

其主要原因是一些不法分子为了提高饲料及饲料原料中蛋白含量，在鱼粉、

骨粉、肉骨粉中大肆掺假皮革废料或革皮水解物，引起饲料产品中铬超标率

增高，其次磷酸氢钙、膨润土、硫酸铜、硫酸锌、硫酸亚铁、硫酸锰等产品

中的铬超标现象也屡见不鲜。

新修订的饲料卫生标准对饲料原料、配合饲料、浓缩饲料、添加剂预混

合饲料中的铬给出了明确限量规定：饲料原料中铬≤5mg/kg，配合饲料中铬
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≤5mg/kg，猪用浓缩饲料中的铬≤6mg/kg，其他浓缩饲料中铬≤5mg/kg，猪用

添加剂预混合饲料中的铬≤20mg/kg，其他浓缩饲料和其他添加剂预混合饲料

中铬小于 5mg/kg，都以以总铬含量计。修订好该标准，确保检测数据客观、

准确，对于正确评价饲料产品的质量与安全有着重要意义。

2.4 国内外标准现状及使用情况

2.4.1 国内外标准现状

国外关于铬的检测标准很多，有分光光度法、火焰原子吸收光谱法、石

墨炉原子吸收光谱法、电感耦合等离子体发射光谱法和电感耦合等离子体质

谱法，分光光度法、火焰原子吸收光谱法、石墨炉原子吸收光谱法与国内标

准的检测方法基本一致，都是采用干灰化法和湿法消解法（微波消解法、压

力消解法）对样品进行处理，然后用分光光度计和原子吸收进行测定。电感

耦合等离子体发射光谱法和电感耦合等离子体质谱法见表 1。从目前检测的

方法、使用的仪器设备和国内基本一致，没有什么特别之处。主要是对有机

样品采用干灰化法处理后用酸溶解，或者采用微波消解技术破坏有机质，然

后上原子吸收测定，或者使用同位素内标校准上 ICP-OES和 ICP-MS进行测

定。

表 1 国外 ICP-MS法一览表。

序号 标准号 标准内容

1 BSEN15510:2017

《动物饲料中钙、钠、磷、镁、钾、铁、锌、铜、锰、铬、钴、钼、砷、

铅、镉的测定 电感耦合等离子发射光谱法（ICP-AES）镍、磷、钾、硒、

钠、硫、钒、锌、锑、铀、铍、铊》

2 ISO/TS16965-2013 《土壤质量-电感耦合等离子体质谱法（ICP-MS）》

3
美国纽约州农业和

市场部门方法

《动物饲料和宠物食品中铝、砷、硼、镉、钙、铬、钴、铜、铁、铅、

镁、锰、汞、钼、镍、磷、钾、硒、钠、硫、钒、锌、锑、铀、铍、铊

和钍等 27个元素的测定 ICP-MS法》

国内目前现行的方法主要有以下 6个，见表 2。
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表 2 国内目前的方法见下表。

序号 标准号 标准内容

1 GB/T 5009.123-2014 《食品安全国家标准 食品中铬的测定》

2 GB/T 35871-2018

《粮油检验 谷物及其制品中钙、钾、镁、钠、铁、磷、锌、锰、硼、

钡、钼、铬、锂、锶、镍、硫、钒、硒、铷含量的测定电感耦合等离

子发射光谱法》

3 GB/T 35876-2018
《粮油检验 谷物及其制品中钠、镁、钾、钙、铬、锰、铁、铜、锌、

砷、镉和铅的测定—电感耦合等离子体质谱法》

4 NY 861-2004
《粮食（含谷物、豆类、薯类）及制品中铅、铬、镉、汞、硒、砷、

铜、锌等八种元素限量》

5 DB21T 3059-2018
《饲料中铜、锌、铁、锰、钙、磷、钠、镁、铅、铬、镉和砷含量的

测定电感耦合等离子体发射光谱法 》

6 GB/T 13088-2006 《饲料中铬的测定》

2.4.2 国内外技术研究现状

关于饲料中铬的检测技术研究报道很多。国外有国际分析化学实验室，

亚里士多德大学化学系，Eleni Tsanaktsidou 和 George Zachariadis等人的《饲

料中的钛和铬的测定 ICP-AES 法》、微化学杂志 Grupo de Pesquisa para
Estudos em Quimica Analitica e等人的用《直接固体样品测定湿动物饲料中的

钴和铬 HR-CS GF-AAS》，李志、高光晔 、荆淼等人《ICS600 联用 iCAP RQ
ICPMS 分析水中的六价铬》。国内的技术研究主要有王建等人的火焰原子吸

收分光光度法测定饲料中的铬，胡晓静等人的石墨炉原子吸收法测定矿物饲

料磷酸钙中铅、镉、铬，毛娅等人的石墨炉原子吸收光谱法测定动物饲料中

的铬。赖亮阳等人的微波消解-ICP-AES 法测定饲料中的铅、铬和砷，李晓波

赛默飞世科技的 ASE提取 IC-ICPMS联用测定茶叶中的三价和六价铬，安捷

伦科技有限公司的使用 ICP-OES 对动物饲料中铝、砷、硼、钡、钙、镉、

钴、铬、铜、铁、钾、镁、锰、钼、钠、镍、磷、铅、硫、硒、锶、钒、锌

等 23种微量元素的测定。

国内外关于饲料中铬的检测技术研究原理、技术处理、使用设备与国内

的情况基本相同，都是采用干灰化法、酸溶解法或常规消解法、微波消解法
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将铬提取出来，用火焰原子吸收、石墨炉原子吸收、ICP-OES、ICP-MS进行

测定。

2.4.3 国内外标准的使用情况

日本、欧盟对于国内动物饲料的检测方法中没有做特别技术要求，但对于食

品类产品和进入口岸的饲料产品中铬的检测提出要使用电感耦合等离子体发射

光谱法和电感耦合等离子体质谱法，电感耦合等离子体发射光谱法主要用于各元

素的总量分析，电感耦合等离子体质谱法主要用于食品和饲料中重金属痕测定和

元素形态分析。例如：欧盟从 2010年 1月 25日起实施 669/2009 法令，对中国

出口到欧盟的非动物源性饲料添加剂，在入境指定口岸按 50%的抽检比例进行重

金属指标的检查勘验，其中必须进行铅、镉、铬的检测。《2015 年奥特奇重金

属调查报告》指出，来自亚太地区的 500 份饲料样本中，有 30% 的全价饲料、

预混料和矿物质饲料中的砷 (As)、镉 (Cd)、铬（Cr）、铅 (Pb) 等重金属指标

被检出，而且超过了欧盟可接受的标准。这些数据主要依靠电感耦合等离子体发

射光谱法。从检测研究技术层面上来看，对于铬元素总量分析国外饲料产品中铬

的检测分析方法与国内基本相同，都是采用干灰化法或混合酸消解法处理后用分

光光度计、原子吸收分光光度计、电感耦合等离子体发射光谱（ICP-OES）测定

和电感耦合等离子体质谱法，对样品中潜在的三氧化二铬以及试样中有机铬、无

机铬经过高温灰化环境氧化后再次形成的三氧化二铬等难溶性物质的溶出低的

情况未进行考虑和技术处理，导致测定值偏低。国外 ICP-MS在多元素分析和

形态分析相对较多，国内虽然起步较晚，但已经在普及使用，最大的问题是

前处理方法对铬的提取随着有机相的比例、提取时的 pH环境、提取时间长

短、分离色谱柱的涂层及分离度密切相关。

我国饲料卫生标准一直将铬元素纳入强制控制范围，不论是以前制定

GB/T13078-1991、GB/T13078-2001、GB/T13078-2006、GB/T13078.2-2006、
GB/T13078.3-2007、GB/T21693-2008，还是新修订的 GB/T13078-2017都对产

品中的铬进行了明确限量规定，而且以产品中总铬含量来评定铬是否超标。

尤其是 2017年新修订的饲料卫生标准GB/T13078-2017是有史以来，最完善、

最齐全、最严格的标准，所有指标设置已与欧盟或国际标准接轨，还有不少

指标的限量要求甚至超过了欧盟和国际标准的要求。现行的饲料中铬的检测
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标准，GB/T 13088－2006，由于技术缺陷较多，在全国饲料监督抽查中暴露

出的技术问题层出不穷。因此，《饲料中铬的测定》修订工作非常重要。

三、标准修订工作过程

按照标准任务书的通知要求，于 2020年 1月初成立了资料查找收集小

组、技术攻关小组、方法验证与信息反馈小组、标准编写修改小组，在系统

搜集、查阅、整理国内外有关标准资料的基础上，结合各成员单位的经验技

术积累，2月底形成标准修订初稿，初步将分光光度法、火焰-原子吸收光谱

法、石墨炉-原子吸收光谱法、电感耦合等离子体发射光谱法，四种方法列为

标准修订的主要内容。3 月份开始积极开展方法学试验研究，对四种方法的

检测条件、样品前处理方法、样品适应性、线性范围、准确度、精确度、精

密度、定量限、检测限和抗干扰能力等方法学进行了考察和论证，通过不断

的验证、修改、补充完善、再验证、再修改，最终形成了标准初稿征求意见

稿。并经过 3家实验室验证，验证结论基本符合标准内容设置的要素，最终

形成了标准预审稿。

四、标准编制原则和主要技术内容确定的依据

4.1 标准编制的主要原则

本标准是在参考国内外大量相关文献资料的基础上，根据饲料中铬的形

态化合物的理化性质，本着科学、客观、准确的原则，结合我国现阶段实验

室检测仪器设备的发展预配置水平而制定。在标准的制定过程中严格遵守国

家有法律、法规、规章及有关产业政策，依据 GB/T1.1—2020《标准化工作

导则 第 1 部分：标准的结构和编写规则》、GB/T 20001.4-2015 《标准编写

规则 第 4部分：试验方法标准》的要求，以参照国内外相关标准与文献为基

础而编制，确保方法标准的科学性、可行性和可靠性。

4.2 编制过程

4.2.1 成立了标准编制小组

2020年计划任务下达后，我中心成立标准起草小组，对标准起草工作进
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行分工，明确任务职责，确保项目顺利实施。

4.2.2 查询相关标准和文献

查阅了国内外有关标准和参考文献等技术资料，选取具有代表性的参考

资料作为标准起草中的主要技术参考文本。

4.2.3 确定了技术路线和制定原则

本标准依据铬的理化性质的基础上，本着科学和准确的原则，结合我国

现阶段实验技术水平制定。

4.2.4 论证实验确立标准方法

通过实验摸索，优化样品前处理条件和上机条件，建立测定饲料中总铬

的测定方法。

4.2.5 编写标准征求意见稿

2020年 1月，根据收集和查阅的相关资料文献以及实验测定结果，最终

形成标准征求意见稿，编写标准文本内容和编制说明。

4.2.6 组织各方进行方法验证

本标准内容经中国农业科学院农业质量标准与检测技术研究所、四川省

饲料工作总站、山东省饲料兽药质量检验中心 3家单位验证，结果表明适用

于《饲料中总铬的测定》，方法科学、准确。

4.2.7 组织标准预审

2021年 9月 1日，召开标准预审会，专家组由常碧影、李俊玲、柏凡、

任玉琴、吴宁鹏、贾铮、周瑾、张凤枰、杨曦和张进 10位专家组成。与会专

家认为：标准数据可靠，标准预审稿可行，并提出了进一步修改完善意见。

4.2.8 进一步修改完善

在规定时限内，项目组按照专家提出的意见，制定《饲料中铬的测定》
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补充数据实验设计，完成了相关实验，并对检测结果进行了统计汇总。形成

了标准文本和编制说明的公开征求意见稿。

五、标准方法的研制和试验条件的确定

本标准根据饲料中铬的形态化合物的理化性质，以GB/T 13088－2006《饲

料中铬的测定》为基础，在参考国内外食品饲料中铬测定的相关方法和相关

文献资料的基础上开展试验研究，重点研究了方法的基本原理、样品质量细

度与测定结果的关系、试验前处理方法的试验研究、酸种类及其浓度对样品

溶解结果的关系、仪器设备对酸介质及其浓度的稳定性试验、干扰与实验情

况等内容，具体如下：

5.1 方法基本原理

5.1.1 火焰原子吸收光谱法：

试样经酸消解或干灰化法处理后，在氧化剂的作用下，使铬溶出，用原

子吸收光谱仪在359.4 nm处测定吸光度值，并与标准曲线比较定量。

5.1.2 石墨炉原子吸收光谱法：

试样经酸消解或干灰化法处理后，在氧化剂的作用下，使铬溶出，用原

子吸收光谱仪在359.4 nm处测定吸光度值，并与标准曲线比较定量。

5.1.3 电感耦合等离子发射光谱法：

试样经酸消解或干灰化法处理后，在氧化剂的作用下，使铬溶出，用电

感耦合等离子体发射光谱仪在 267.716 nm处测定其发射光强度，并与标准系

列比较定量。

5.2 样品粉碎处理设备的选择

国内不少实验室使用的粉碎机的刀头、刀片、腔体、筛网是用 304不锈

钢材质做的，GB/T20878-2007明确规定，不锈钢中的铬含量不低于 10.5%，

最高含量高达 32%，最常见的 304不锈钢中的铬含量都在 18%～20%。样品

粉碎机应选择不含铬的粉碎机或刀头、刀片、腔体、筛网不是使用含铬材料
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制成的粉碎机。因此在标准仪器设备部分与样品部分应注明对样品粉碎处理

设备的特殊要求。

5.3 前处理方法的选择及优化

5.3.1 样品前处理方法的改进与优化

（1）有机铬或添加有机铬试样处理方法的选择

称取已知标示量的蛋氨酸铬、蛋氨酸铬预混合饲料样品 1.50g(精确至

0.001 g)，做双平行试验，分别用干灰化法、盐酸溶解法、混合酸消解法进行

处理，其中采用干灰化法处理后的灰分分别用加酸不加热溶解和加酸加热溶

解两种方式溶解，使用原子吸收火焰-扣背景模式测定铬含量，取平均值为结

果，保留四位有效数字，结果见表-5。
表-5 不同方法对含有机铬试样中铬回收试验结果

n=2

试 验 处 理

样品 前处理方法 溶解体系及解热方式
平均值 标示值 回收率

% % %

蛋氨酸铬

干灰化法
10mL 50%的稀盐酸，不加热溶解 0.1020 14.50 0.70

10mL 50%的稀盐酸，加热溶解 0.1480 14.50 1.02

盐酸溶解法 10mL50%的稀盐酸溶液，加热溶解 13.380 14.50 92.28

混合酸消解法 10mL50%的盐酸-硝酸混合酸，加热溶解 14.081 14.50 97.11

蛋氨酸铬预

混合饲料

干灰化法
10mL50%的稀盐酸，不加热溶解 0.016 0.38 4.21

10mL50%的稀盐酸，加热溶解 0.027 0.38 7.10

盐酸溶解法 10mL50%的稀盐酸溶液，加热溶解 0.312 0.38 82.11

混合酸消解法 10mL50%的盐酸-硝酸混合酸，加热溶解 0.352 0.38 92.63

从表中可以看出，含有有机铬的试样，采用干灰化法测定回收率最低，

只有 4.21%，盐酸溶解法次之，混合酸消解法最好。但是当样品中含有大量

有机质时，采用盐酸溶解法无法将有机质中的铬溶解出，最好选用混合酸消

解法。

（2）干灰化法的改进与优化
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10mL50%的盐酸溶液作用显著。在 2017年，我发现用 10mL50%的盐酸

溶液溶解样品灰分，加热促溶，这一前处理方法能显著提高饲料中铬检测的

准确性。但蛋鸡产蛋期浓缩饲料、玉米蛋白粉、育肥猪用复合预混合饲料、

猪用矿物微量元素预混合饲料、石粉回收率没有达到要求。见下表 6。

表-6 不同方法对试样中铬回收试验结果

样品名称
10mL50%的盐酸回

收率(%)

相对偏差

RSD(%)

5mL20%的硝酸

回收率(%)

相对偏差

RSD(%)

育肥猪浓缩饲料 98.4 0.9 65.2 10.5

肉仔鸡配合饲料 98.7 0.6 52.3 6.6

奶牛精料补充料 92.6 1.0 44.6 3.4

羊用精料补充料 88.2 2.8 58.1 8.1

仔猪配合饲料 99.6 1.2 66.8 11.5

豆粕 100.0 1.2 85.2 10.6

肉骨粉 91.4 0.7 40.5 22.9

蛋鸡产蛋期浓缩饲料* 52.3 4.6 30.2 15.5

玉米蛋白粉* 47.1 4.4 40.3 20.3

育肥猪用复合预混合饲料* 73.5 3.1 52.9 15.4

猪用矿物微量元素预混合饲料* 35.6 3.6 18.5 20.8

石粉* 55.8 4.2 20.4 16.6

（3）部分样品回收率低的原因分析

样品添加铬的来源是重铬酸根（Cr207）2-，在样品基质中存在的还原性物

质的作用下，部分 Cr6+被转化为低价铬，进一步形成 Cr2O3、CaCrO4、Cr2N、
Cr7C3、Cr3C，上述物质几乎不溶于稀盐酸、稀硝酸、稀硫酸、高氯酸。此外，

高钙类的饲料与预混合饲料回收率低的原因可能是因为无机态的钙含量较

高，高浓度的钙进一步促进了 Cr6+转化为不溶于稀盐酸、稀硝酸、稀硫酸、

高氯酸的难容物质。

（4）选择氧化剂溴酸钾

溴酸钾溶液在加热条件下，可以把低价态的铬氧化生成铬酸钾和铬酸，

然后与于稀盐酸、稀硫酸、稀王水、高氯酸和稀硝酸完全反应生成可溶性铬

酸盐溶液。

6KBrO3+5Cr2O3+7H2O 3K2CrO4+3Br2+7H2CrO4
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2CrO2-4+2H+⇔Cr2O72-+H2O

溴酸钾溶液的添加浓度和添加量。配置10%溴酸钾溶液，依次加入1 mL 、

2 mL、3 mL、5 mL、8 mL、10 mL、15 mL，发现 10%溴酸钾溶液，加入体积

为 5 mL的实验组回收率最高。因此选择溴酸钾溶液的浓度为 10%，加入体积

为 5 mL。

表-7 添加不同体积的溴酸钾溶液的回收率实验结果

（5）酸溶液的选择与最优的前处理方法

分别对盐酸与硝酸进行考察，共 6个实验组，其中实验组 3的方法回收

率最高，因此确定为最优的前处理方法。

表-8 不同的实验组中酸溶液的选择

分组
前处理

第一步 第二步 第三步 第四步 第五步

实验组 1 10mL 50%的盐酸 加热微沸至 3 mL 加5 mL溴酸钾 / 加热 10min

实验组 2 10mL 50%的硝酸 加热微沸至 3 mL 加5 mL溴酸钾 / 加热 10min

实验组 3* 10mL 50%的盐酸 加热微沸至 3 mL 加5 mL溴酸钾 5mL 50%的盐酸 加热 10min

实验组 4 10mL 50%的盐酸 加热微沸至 3 mL 加5 mL溴酸钾 5mL 50%的硝酸 加热 10min

实验组 5 10mL 50%的硝酸 加热微沸至 3 mL 加5 mL溴酸钾 5mL 50%的盐酸 加热 10min

实验组 6 10mL 50%的硝酸 加热微沸至 3 mL 加5 mL溴酸钾 5mL 50%的硝酸 加热 10min

表-9 改进后方法的回收率（原子吸收）

样品名称 样品添加回收率（%）
平均回

收率(%)

批内

RSD(%)

育肥猪浓缩饲料 98.8 98.4 101.2 99.3 98.7 99.3 1.1

试 验 处 理

10%溴酸钾使用量

试 验 组

0 1.0 2.0 3.0 5.0 8.0 10.0 15.0

mL mL mL mL mL mL mL mL

石粉（回收率） 54.2 62.4 65.3 70.2 80.1 78.2 75.2 74.1

玉米蛋白粉（回收率） 46.3 55.2 68.3 85.5 93.8 90.3 85.4 83.2

蛋鸡浓缩料（回收率） 51.0 56.4 62.1 70.2 75.3 74.4 73.1 71.9
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肉仔鸡配合饲料 98.2 97.6 102.3 100.5 98.4 99.4 2.0

蛋鸡产蛋期浓缩饲料* 68.2 75.3 72.4 71.7 69.6 71.4 3.8

奶牛精料补充料 94.1 93.5 92.6 91.8 94.4 93.3 1.2

羊用精料补充料 92.3 91.8 92.9 87.6 90.6 91.0 2.3

仔猪配合饲料 99.1 97.8 98.2 98.9 99.7 98.7 0.8

豆粕 98.5 100.4 101.0 98.2 99.7 99.6 1.2

玉米蛋白粉 95.5 89.2 93.6 92.7 90.5 92.3 2.7

肉骨粉 92.3 93.4 94.8 95.0 93.2 93.7 1.2

育肥猪用复合预混合饲料 93.6 95.5 94.1 92.7 93.4 93.9 1.1

猪用矿物微量元素预混合饲料 88.5 92.1 93.6 93.4 90.8 91.7 2.3

石粉* 77.5 75.6 78.3 73.8 80.3 77.1 3.2

（6）微波消解的适用方法

微波消解称取的配合饲料、浓缩饲料、精料补充料、饲料原料不能超过

0.5 g，称取的添加剂预混合饲料和饲料添加剂不能超过 0.2 g于微波消解罐的

内胆管中。否则，消解过程中会产生大量的泡沫，阻碍微波消解反应的进程。

因此，只有石墨炉法可与之匹配，石墨炉原子吸收光谱法最低检出限为 0.25
mg/kg，定量限为 0.50 mg/kg，可以满足工作需要。别的仪器方法检出限与定

量限都不能满足工作需要。

消解液选择了硝酸+过氧化氢、硝酸+氢氟酸、硝酸+高氯酸、盐酸+高氯

酸不同的组合进行对比试验，结果表明：8 mL硝酸+2 mL 30%过氧化氢，微

波消解反应效果最好。

5.4 仪器测定条件的选择及优化

5.4.1 光谱狭缝宽度的选择及优化

狭缝越宽，光通量越大，干扰越大，测定值越大；狭缝越窄，光通量越

小，干扰越小，铬的测定值越小。GB/T 13088－2006中的火焰原子吸收光谱

法和石墨炉原子吸收光谱法规定了狭缝为 1.3 nm，随着原子吸收光栅刻度技

术的发展，从目前的原子吸收其狭缝宽度一般为 0.2nm、0.5nm、0.8 nm、1.2nm
四种。结合试验结果，我们认为使用原子吸收分光度计，改变狭缝宽度会对

铬的测定结果产生影响。测定饲料中铬元素时狭缝宽度宜选择 0.5nm。
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5.4.2 火焰类型的选择

火焰原子吸收法检测铬时，铬的测定波长为 359.4nm，需选择富焰检测最

为合适，而且乙炔空气流量之越大，灵敏越高，背景干扰越小。

5.4.3 铬的价态与高温原子化的关系

（1）在火焰原子光谱法中，铬的价态与铬的总量测定没有关系

铬溶液导入原子光谱原子器中高温原子化，产生电子能级跃迁，回到基

态时被光谱激发吸收，与原来的价态没关系。也就是说铬 3价和铬 6价对铬

的测定结果无影响。

（2）铬在原子化过程中特殊情况下产生背景干扰

试样中铬的形态化合物在高温原子化过程中，如果温度过低、乙炔流速

过慢、氧饱和度过大，会与基体组分形成细小氧化物颗粒，产生背景干扰。

（3）铬的光谱干扰可以通过背景扣除来消除

当试样中的背景干扰过大时，可通过背景扣除来降低干扰。

5.5 标准溶液的有效期及稳定性

铬元素标准溶液采用从国家标准物质中心、中国计量科学院购置的或者

市售的六价铬有证标准物质[GBW08614、GBW（E）080257]，有效期的确定

参照 GB/T27404-2008中的“标准溶液参考有效期”要求验证。为了确保检测方

法与检测结果的准确性，依据铬元素在酸性介质稳定性和稳定试验。在 18～
22℃常温条件下，1mg/mL 的铬储备液（未开启安培瓶）有效期为 3 年，

100ug/mL的铬中间标准溶液有效期为 6个月，10ug/mL铬中间标准液有效期

为 1个月，1ug/mL 铬标准工作液有效期为 1周。1ug/mL以下铬标准工作液

应现用现配。

六、标准方法学考察及验证

6.1标准方法学考察

6.1.1 线性范围考察
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（1）火焰原子吸收法的线性范围

准确移取 100ug/mL铬标准中间工作液 0mL、0.25mL、0.50mL、1.00mL、
3.00mL、5.00mL、7.50mL、10.00mL，分别于 50mL容量瓶中，加入 1mL50%
的盐酸溶液，用水定容，摇匀，其浓度分别为 0ug/mL、0. 05ug/mL、0.1ug/mL、
0.2ug/mL、0.4 ug/mL、0.6ug/mL、0.8ug/mL、1.0ug/mL。使用火焰法测定吸

光度值，以浓度为横坐标，吸光度值为纵坐标，得到曲线方程，如下。

表-11 火焰原子吸收法的线性范围与曲线方程

浓度（μg/mL） 0 0.05 0.1 0.2 0.6 1.0 1.5 2.0

ABS 0.0002 0.0072 0.0141 0.0289 0.0848 0.1376 0.2027 0.2655

曲线方程 y=0.1383x+0.0008，R2=0.9997

（2）石墨炉原子吸收的线性范围

先用 0.5%的硝酸溶液配制浓度为 100ng/mL的铬标准溶液，然后用石墨

炉原子吸收光谱仪的自动进样器自动配制铬标准工作曲线并测定吸光度值，

其浓度为：0.0 ng/mL、5ng/mL、10ng/mL、20ng/mL、30ng/mL、40ng/mL、
50ng/mL，以浓度为横坐标，吸光度值为纵坐标，得到曲线方程，如下。

表-12 石墨炉原子吸收法的线性范围与曲线方程

浓度（ng/mL） 0 5 10 20 30 40 50

ABS 0.0000 0.0249 0.0389 0.0634 0.1053 0.1289 0.1669

曲线方程 y=0.0037x+0.0011，R2=0.9991

（3）电感耦合等离子体发射光谱法的线性范围

先用 0.5%的硝酸溶液配制浓度为 0.00ug/mL、0.050ug/mL、0.100ug/mL、
0.200ug/mL、0.500ug/mL、1.00ug/mL铬标准系列工作溶液，用钇元素内标溶

液进行校正，在 267.716nm波长处依次测定标准系列工作溶液的发射光谱强

度，以标准系列工作溶液的浓度为横坐标，发射光谱强度值为纵坐标，得到

曲线方程，如下。

表-13 电感耦合等离子体发射光谱法的线性范围与曲线方程

浓度（μg/mL） 0 0.1 0.2 0.4 0.8 1.2 2.0

ABS 7274.6 8162.4 8957.1 10484 13379.6 16557 22705.4

曲线方程 y=7663.8x+7357.2，R2=0.9998
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6.1.2 检出限（LOD）与定量限（LOQ）的确定

（1）火焰原子吸收法的检出限与定量限

按照 GBT27417-2017《合格评定 化学分析方法确认与验证指南》，按照

火焰原子吸收法连续测量 10次空白溶液吸光度值，LOQ=方法学空白+10倍
标准偏差，据此可测算出铬的 LOQ对应的 ABS为 0.00762，同时参考信噪比

关系，得出方法的 LOQ为 0.5mg/kg; LOD=方法学空白+3倍标准偏差，据此

可测算出铬的 LOD对应的 ABS为 0.00277，检出限 0.25mg/kg。

表-15 火焰原子吸收法的定量限

空白溶液 ABS -0.00066 -0.00043 0.00028 0.00102 0.00117 0.00155 0.00137 0.00053 0.00052 0.00125

定量限对应的 ABS 0.00762

检出限对应的 ABS 0.00277

定量限 0.5mg/kg

检出限 0.25mg/kg

（2）石墨炉原子吸收法的检出限与定量限

按照 GBT27417-2017《合格评定 化学分析方法确认与验证指南》，按照

石墨炉原子吸收法连续测量 10 次空白溶液吸光度值，LOQ=方法学空白+10
倍标准偏差，据此可测算出铬的 LOQ对应的 ABS为 0.00762，同时参考信噪

比关系，得出方法的 LOQ为 0.5mg/kg; LOD=方法学空白+3倍标准偏差，据

此可测算出铬的 LOD对应的 ABS为 0.00277，检出限 0.25mg/kg。

表-16 石墨炉原子吸收法的定量限

空白溶液 ABS 0.0044 0.0059 0.0027 0.0022 0.0013 0.0042 0.0027 0.0049 0.0045 0.0058

定量限对应的 ABS 0.0210

检出限对应的 ABS 0.0092

定量限 0.05mg/kg

检出限 0.025mg/kg

（3）电感耦合等离子体发射光谱法的的检出限与定量限

按照 GBT27417-2017《合格评定 化学分析方法确认与验证指南》，按照

电感耦合等离子体发射光谱法连续测量 10次空白溶液吸光度值，LOQ=方法

学空白+10倍标准偏差，据此可测算出铬的 LOQ对应的 ABS为 8079，同时
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参考信噪比关系，得出方法的 LOQ为 1.0 mg/kg; LOD=方法学空白+3倍标准

偏差，据此可测算出铬的 LOD对应的 ABS为 7508，检出限 0.5 mg/kg。

表-17 电感耦合等离子体发射光谱法的定量限

空白溶液 ABS 7255 7317 7356 7288 7391 7305 7287 7156 7233 7214

定量限对应的 ABS 8079

检出限对应的 ABS 7508

定量限 1.0 mg/kg

检出限 0.5 mg/kg

6.2 方法的准确度和精密度试验

为了考察方法准确度和精密度，猪、禽配合饲料、浓缩饲料、预混饲料

和精料补充料分别进行了方法的定量限、多倍定量限、卫生限量加标回收率

试验，每种饲料采用几个不同水平的添加量，每个水平平行测定 5份，重复

3次，求批内、批间相对标准偏差结果见表 18-表 43。

6.2.1 火焰原子吸收法准确度和精密度试验

表-18 豆粕方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.5

I 85.2 84.1 89.2 92.1 83.1 86.7 4.4
3.85II 84.2 83.3 82.6 89.9 91.7 86.3 4.8

III 90.2 89.3 84.0 86.0 85.2 86.9 3.1

1.0

I 87.1 82.9 88.9 91.0 87.9 87.6 3.4
3.21II 86.5 85.2 89.9 91.0 90.8 88.7 3.0

III 90.1 88.7 86.5 85.3 82.4 86.6 3.5

5.0

I 92.2 93.6 94.4 90.2 87.5 91.6 3.0
3.29II 89.9 92.7 93.6 86.5 94.8 91.5 3.6

III 93.5 92.7 90.8 88.5 85.3 90.2 3.7

表-19 肉骨粉方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.5
I 79.4 79.6 79.9 84.1 80.9 80.8 2.4

2.63
II 81.2 78.9 83.3 80.6 79.3 80.7 2.2
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III 80.6 81.2 78.2 84.9 77.3 80.4 3.7

1.0

I 83.6 78.9 78.2 81.2 89.3 82.2 5.4
6.93II 85.3 74.3 88.4 78.2 71.6 79.6 9.0

III 82.4 71.3 86.9 82.1 83.6 81.3 7.2

5.0

I 95.2 82.3 85.3 94.2 80.6 87.5 7.7
5.30II 83.3 88.6 85.1 92.1 89.6 87.7 4.0

III 86.2 80.3 88.3 84.6 89.6 85.8 4.2

表-20 玉米蛋白粉方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定批

次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.5

I 85.4 85.3 85.0 82.1 88.9 85.3 2.8
3.5II 83.6 87.4 88.1 80.8 87.5 85.5 3.7

III 83.2 81.2 80.7 87.5 88.9 84.3 4.4

1.0

I 88.5 89.2 92.1 90.3 85.4 89.1 2.8
2.9II 86.3 84.5 87.2 83.1 89.6 86.1 2.9

III 88.2 89.3 84.3 85.1 88.7 87.1 2.6

5.0

I 93.5 92.4 88.5 86.4 85.6 89.3 4.0
3.5II 92.5 93.8 94.4 91.2 88.5 92.1 2.6

III 90.6 94.4 93.1 87.2 86.4 90.3 3.9

表-21 猪配合饲料方法回收率试验结果（火焰原子吸收法）

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.5

I 78.1 81.9 77.4 82.5 76.7 79.3 3.4

3.7II 82.2 84.3 81.3 85.4 77.6 82.2 3.7

III 80.6 75.9 80.1 75.2 79.3 78.2 3.2

1.0

I 76.6 76.3 78.7 82.5 81.3 79.1 3.5

4.0II 85.2 84.1 80.9 82.6 87 84.0 2.8

III 83.4 81.5 82.2 88.9 82.8 83.8 3.5

5.0

I 76.3 82.4 76.6 78.1 76.8 78.0 3.2

4.4II 81.5 84.6 83.3 80.7 82.4 82.5 1.8

III 84.6 81.2 82 88.9 87.3 84.8 3.9

表-22 禽配合饲料方法回收率试验结果（火焰原子吸收法）

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.5 I 83.9 90.2 84.6 83.5 82.2 84.9 3.7 4.3
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II 78.6 82.1 83 81.5 83.6 81.8 2.4

III 89.2 88.4 84.6 83.2 92.7 87.6 4.3

1.0

I 81.2 81.8 76.5 78.3 75.8 78.7 3.4

3.5II 85.6 84.4 83 82.2 81.8 83.4 1.9

III 79.4 76.3 80.5 82.1 81.5 80.0 2.9

5.0

I 73.8 79.6 78.9 75.6 78.9 77.4 3.3

4.9II 84.2 81.3 79.9 86.0 84.2 83.1 3.0

III 82.2 85.6 86.1 81.7 88.7 84.9 3.4

表-23 猪浓缩饲料方法回收率试验结果（火焰原子吸收法）

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.5

I 72 76.3 74.1 75.6 74.4 74.5 2.2

4.1II 75.8 77.9 72.1 78.3 77.2 76.3 3.3

III 81.3 79.5 80.7 76.6 83.2 80.3 3.0

1.0

I 101.2 107.4 103.0 104.4 102.6 103.7 2.3

4.6II 96.2 96.2 92.3 94.1 93.5 94.5 1.8

III 102.3 104.6 105.8 102.8 98.7 102.8 2.6

5.0

I 84.2 80.6 78.8 82.6 83.6 82.0 2.7

3.8II 87.5 86.3 82.8 84.4 85 85.2 2.1

III 88.9 91.6 84.3 85.6 88.8 87.8 3.3

表-24 禽浓缩饲料方法回收率试验结果（火焰原子吸收法）

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.5

I 84.3 83.1 85.4 82.3 78.6 82.7 3.1

3.4II 84.5 87.7 88.6 82.5 87 86.1 2.9

III 85.1 80.0 82.6 79.5 83.2 82.1 2.8

1.0

I 86.5 82.4 87.2 83.6 87.8 85.5 2.8

3.5II 82.4 82.5 78.6 84.3 82.1 82.0 2.5

III 87.4 82.6 85.3 90.2 88.3 86.8 3.4

5.0

I 82.3 87.0 84.8 86.5 81.6 84.4 2.9

4.4II 88.4 89.3 81.7 89.6 87.5 87.3 3.7

III 91.3 92.4 90.7 88.9 95.6 91.8 2.7

表-25 猪预混料方法回收率试验结果（火焰原子吸收法）

添加浓度 测定批 回收率% 平均 批内 批间
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mg/kg 次 回收率% RSD% RSD%1 2 3 4 5

1.25

I 91.7 87.6 84.9 85.5 83.6 86.7 3.7

5.2II 87.4 83.6 82.5 84.7 91.2 85.9 4.1

III 82.5 76.3 81.1 84.2 75.6 79.9 4.8

2.5

I 90.7 89 90 92.5 89.3 90.3 1.5

3.8II 83.3 82.5 84.9 81.2 85.3 83.4 2.0

III 86.7 84.3 86.6 84.7 83 85.1 1.9

12.5

I 89.1 95.2 95.2 94.2 92.8 93.3 2.7

4.3II 85.2 88.9 87.6 86.4 92.5 88.1 3.2

III 87.7 82.6 84.6 92.1 90.4 87.5 4.5

表-26 禽预混料方法回收率试验结果（火焰原子吸收法）

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1.25

I 81.5 78.9 76.3 75.4 73.8 77.2 3.9

4.8II 82.3 77.9 84.2 76.9 78.8 80.0 3.9

III 75.5 70.2 78.3 71.4 74.9 74.1 4.4

2.5

I 86.6 84.3 82.5 86.0 87.9 85.5 2.5

3.8II 88.7 92.3 91.5 92.3 86.7 90.3 2.8

III 92.1 90.4 93.7 88.9 94.1 91.8 2.4

12.5

I 85 79.9 86.2 81.4 82.2 82.9 3.1

3.8II 87.8 85.2 81.6 86.4 88.7 85.9 3.2

III 91.5 87.8 88.4 90.2 85.4 88.7 2.6

表-27 精料补充料方法回收率试验结果（火焰原子吸收法）

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.5

I 88.9 85.5 83.9 82.3 87.1 85.5 3.0

3.6II 86.5 82.3 92.1 84.2 88.6 86.7 4.4

III 82.3 87.6 81.1 89.6 84.3 85.0 4.2

1.0

I 84.8 91.8 93.8 85.7 86 88.4 4.6

4.2II 84.7 82.5 86.1 84.5 89.4 85.4 3.0

III 85.4 87.6 80.9 92.5 91.3 87.5 5.3

5.0

I 94.5 90.2 86.9 84.5 86 88.4 4.5

4.2II 88.4 87.1 85.4 89.2 93.5 88.7 3.4

III 92.5 85.6 84.7 80.3 87.6 86.1 5.2

表-28 石粉方法回收率试验结果

添加浓度 测定 回收率% 平均 批内 批间
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mg/kg 批次 回收率% RSD% RSD%1 2 3 4 5

1.25

I 73.5 75.1 71.4 70.9 72.9 72.8 2.3
2.8II 73.0 76.4 72.0 70.5 73.5 73.1 3.0

III 70.5 71.4 75.6 76.2 72.9 73.3 3.4

2.5

I 75.5 76.4 72.5 74.8 77.6 75.4 2.5
3.6II 73.2 72.1 73.7 76.9 80.2 75.2 4.4

III 77.9 76.8 74.5 81.2 73.4 76.8 4.0

12.5

I 78.2 79.9 77.2 80.5 80.3 79.2 1.8
2.6II 81.2 80.3 78.5 82.2 75.6 79.6 3.3

III 76.3 78.8 81.4 82.5 80.6 79.9 3.0

表-29 育肥猪用配合饲料中添加有机铬（吡啶甲酸铬）回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1.25

I 75.2 73.2 78.5 72.4 71.7 74.2 3.7
3.7II 73.6 74.8 76.5 77.2 78.5 76.1 2.5

III 73.6 78.9 78.2 81.2 77.1 77.8 3.6

2.5

I 82.2 74.3 83.4 78.2 75.5 78.7 5.1
4.3II 81.4 82.5 83.3 74.8 83.6 81.1 4.5

III 80.6 78.5 84.3 83.2 82.9 81.9 2.8

12.5

I 86.2 81.2 83.2 87.1 85.2 84.6 2.8
3.9II 88.4 77.6 85.3 82.7 87.9 84.4 5.2

III 85.9 81.6 82.3 89.8 88.2 85.6 4.2

结果表明，在浓度为 0.5 mg/kg～12.5 mg/kg的添加回收试验中，试样中

铬的平均回收率在 70.2%～107.4%范围内，回收率批内变异系数在 1.5%～

5.2%范围之内，批间变异系数在 2.6%～5.2%范围之内。

6.2.2 石墨炉原子吸收法准确度和精密度试验

表-30 豆粕方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 102.3 98.2 97.5 98.0 95.1 98.2 2.6
1.9II 98.6 98.2 97.9 97.1 94.2 97.2 1.8

III 94.6 95.1 99.3 94.9 95.8 95.9 2.0

0.25

I 96.2 101.2 97.3 95.8 96.9 97.5 2.2
1.0II 94.2 93.8 94.2 97.1 98.2 95.5 2.1

III 96.7 95.5 92.6 102.2 94.4 96.3 3.8

5.0

I 95.5 94.0 93.4 96.9 97.2 95.4 1.8
0.5II 91.9 98.5 97.2 93.5 94.4 95.1 2.8

III 90.5 95.8 99.6 99.4 95.0 96.1 3.9

表-31 肉骨粉方法回收率试验结果
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添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 95.4 100.8 94.8 102.3 97.6 98.2 3.4
2.0II 98.5 98.3 95.2 92.0 93.7 95.5 3.0

III 95.2 93.7 92.3 94.5 96.3 94.4 1.6

0.25

I 95.8 96.5 95.8 103.5 99.5 98.2 3.4
1.3II 96.7 94.5 95.6 95.8 96.3 95.8 0.9

III 97.2 98.7 97.5 96.2 94.3 96.8 1.7

5.0

I 98.9 98.7 98.2 99.7 99.5 99.0 0.6
1.0II 98.5 96.7 97.9 95.8 96.7 97.1 1.1

III 97.4 97.5 98.5 98.2 97.5 97.8 0.5

表-32 玉米蛋白粉方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定批

次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 98.7 92.3 95.6 92.4 94.2 94.6 2.8
2.7II 102.3 98.5 96.7 97.8 96.5 98.4 2.4

III 93.2 92.1 90.5 99.4 92.3 93.5 3.7

0.25

I 95.6 94.6 97.5 98.5 102.3 97.7 3.1
1.7II 95.6 92.5 92.1 94.3 99.4 94.8 3.1

III 93.2 93.4 97.2 95.6 95.5 95.0 1.8

5.0

I 95.6 95.8 98.5 97.6 96.8 96.9 1.3
0.4II 94.8 98.7 99.7 92.4 98.4 96.8 3.2

III 98.5 96.7 97.5 95.7 92.7 96.2 2.3

表-33 仔猪配合饲料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 98.5 95.8 92.0 100.8 92.1 95.8 4.1
2.5II 95.4 96.7 98.5 102.3 99.8 98.5 2.7

III 93.5 94.5 95.8 92.1 93.2 93.8 1.5

0.25

I 99.8 96.9 97.3 92.5 98.6 97.0 2.9
1.2II 99.5 94.3 92.7 98.5 98.0 96.6 3.0

III 94.5 94.7 94.8 95.8 94.2 94.8 0.6

5.0

I 95.6 95.6 98.6 96.2 96.0 96.4 1.3
0.6II 97.5 98.2 98.8 95.6 95.5 97.1 1.6

III 94.4 93.5 96.2 97.4 98.4 96.0 2.1

表-34 育肥猪浓缩方法回收率试验结果
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添加浓度

mg/kg
测定批

次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 95.6 102.0 96.5 103.4 102.8 100.1 3.7
3.1II 95.8 97.0 90.2 95.8 98.6 95.5 3.3

III 95.8 97.8 95.2 92.3 91.0 94.4 2.9

0.25

I 99.8 95.8 104.5 102.1 100.2 100.5 3.2
1.8II 92.5 95.6 98.6 97.9 99.7 96.9 3.0

III 99.8 99.9 95.8 98.7 98.8 98.6 1.7

5.0

I 98.9 99.2 99.4 96.7 98.2 98.5 1.1
1.0II 97.1 95.9 96.8 97.9 99.0 97.3 1.2

III 99.1 95.2 95.3 94.6 102.3 97.3 3.4

表-35 羊用精料补充料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 94.8 93.4 95.8 98.6 92.8 95.1 2.4
2.6II 99.8 95.6 95.3 95.8 96.7 96.6 1.9

III 105.2 102.3 101.2 92.6 99.1 100.1 4.7

0.25

I 95.6 95.0 95.8 99.6 95.6 96.3 1.9
1.6II 99.6 98.9 99.8 97.6 100.8 99.3 1.2

III 95.8 100.5 101.2 94.5 95.7 97.5 3.2

5.0

I 98.5 98.9 97.8 93.4 98.8 97.5 2.4
1.5II 100.1 99.2 102.2 100.5 98.5 100.1 1.4

III 100.2 95.8 98.8 95.6 98.2 97.7 2.0

表-36 奶牛用精料补充料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 92.3 90.4 95.4 96.2 92.4 93.3 2.6
2.9II 93.5 102.2 100.8 99.8 97.8 98.8 3.4

III 92.1 98.6 92.5 95.6 98.2 95.4 3.2

0.25

I 93.8 94.5 92.3 91.2 93.3 93.0 1.4
1.1II 91.1 92.1 94.5 94.5 94.6 93.4 1.8

III 96.8 95.5 94.2 94.1 93.9 94.9 1.3

5.0

I 93.5 93.8 94.8 95.0 94.2 94.3 0.7
0.3II 94.8 94.9 93.2 93.7 92.8 93.9 1.0

III 94.4 94.0 94.8 95.0 94.2 94.5 0.4

表-37 奶牛用精料补充料方法回收率试验结果
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添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 99.2 96.5 98.2 98.0 98.8 98.1 1.1
2.3II 101.1 100.9 98.6 105.3 98.7 100.9 2.7

III 95.3 98.5 93.5 92.9 102.0 96.4 3.9

0.25

I 95.8 95.5 94.9 97.8 96.9 96.2 1.2
1.7II 95.8 95.8 96.8 97.8 95.8 96.4 0.9

III 98.9 97.8 98.7 99.6 100.9 99.2 1.2

5.0

I 98.6 96.6 95.2 95.5 103.3 97.8 3.4
0.7II 98.8 97.2 97.5 96.2 95.0 96.9 1.5

III 101.2 99.8 98.2 95.8 96.3 98.3 2.3

表-38 肉用仔鸡配合料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 92.3 90.4 95.4 96.2 92.4 93.3 2.6
2.9II 93.5 102.2 100.8 99.8 97.8 98.8 3.4

III 92.1 98.6 92.5 95.6 98.2 95.4 3.2

0.25

I 93.8 94.5 92.3 91.2 93.3 93.0 1.4
1.1II 91.1 92.1 94.5 94.5 94.6 93.4 1.8

III 96.8 95.5 94.2 94.1 93.9 94.9 1.3

5.0

I 93.5 93.8 94.8 95.0 94.2 94.3 0.7
0.3II 94.8 94.9 93.2 93.7 92.8 93.9 1.0

III 94.4 94.0 94.8 95.0 94.2 94.5 0.4

表-39 蛋鸡产蛋期浓缩料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.05

I 108.8 103.7 104.9 100.2 105.4 104.6 3.0
1.7II 101.9 99.0 99.2 105.9 106.2 102.4 3.4

III 102.2 98.4 100.4 101.9 102.9 101.2 1.8

0.25

I 102.6 109.4 104.5 98.9 105.2 104.1 3.7
2.5II 105.5 103.6 102.1 102.3 85.4 99.8 8.2

III 108.5 106.3 107.8 109.0 90.1 104.3 7.7

5.0

I 105.1 102.8 109.5 109.1 104.8 106.3 2.7
1.0II 105.5 106.4 101.9 102.0 108.4 104.8 2.7

III 105.9 106.9 102.9 102.9 108.7 105.5 2.4

表-40 育肥猪用复合预混料方法回收率试验结果
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添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.125

I 92.8 98.6 96.8 95.6 98.8 96.5 2.6
2.7II 98.2 99.0 90.8 95.8 95.1 95.8 3.4

III 92.2 92.3 90.4 91.8 92.3 91.8 1.0

0.5

I 96.9 96.4 95.4 95.3 92.5 95.3 1.8
1.0II 94.5 93.6 91.2 94.2 94.5 93.6 1.5

III 95.8 92.6 97.8 99.0 91.0 95.2 3.6

5.0

I 95.2 95.6 98.5 92.5 95.0 95.4 2.2
1.0II 96.6 97.5 97.7 98.2 95.4 97.1 1.1

III 99.6 96.5 92.5 95.5 96.6 96.1 2.6

表-41 猪用矿物微量元素预混料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.125

I 98.2 96.8 98.6 96.5 99.0 97.8 1.1
2.0II 102.1 101.5 100.2 99.8 98.7 100.5 1.4

III 95.8 98.3 96.8 95.6 96.6 96.6 1.1

0.5

I 96.8 98.5 98.5 95.8 99.8 97.9 1.6
1.2II 95.4 98.8 92.6 94.3 96.3 95.5 2.4

III 95.8 96.5 96.2 97.2 97.3 96.6 0.7

5.0

I 96.9 97.0 98.1 97.7 96.3 97.2 0.7
0.4II 96.6 94.5 98.2 98.2 95.4 96.6 1.7

III 98.5 96.5 94.8 95.5 96.6 96.4 1.4

表-42 石粉方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

0.125

I 88.8 83.7 84.9 90.2 85.4 86.6 3.2
3.0II 88.9 89.0 80.2 85.9 86.2 86.0 4.2

III 82.2 82.3 80.4 81.9 82.9 81.9 1.1

0.5

I 86.9 86.4 84.5 83.5 85.2 85.3 1.6
2.7II 85.5 83.6 82.1 82.4 85.4 83.8 1.9

III 88.5 86.2 87.8 89.0 90.1 88.3 1.6

5.0

I 85.1 82.8 89.5 89.0 88.4 87.0 3.3
0.4II 85.5 86.4 81.9 89.2 88.0 86.2 3.2

III 85.9 86.9 82.9 89.2 88.7 86.7 2.9
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表-43 育肥猪用配合饲料中添加有机铬（吡啶甲酸铬）回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1.25

I 82.5 86.2 88.7 83.5 84.4 85.1 2.9
3.2II 83.3 86.0 85.4 84.7 92.8 86.4 4.3

III 86.5 84.9 88.2 82.8 83.6 85.2 2.6

2.5

I 89.7 86.4 87.5 90.6 83.3 87.5 3.3
4.3II 89.2 91.5 88.7 86.5 85.0 88.2 2.9

III 83.4 80.8 89.0 93.4 93.8 88.1 6.6

12.5

I 93.9 94.5 86.2 94.3 95.1 92.8 4.0
4.3II 92.3 95.5 86.1 88.7 92.9 91.1 4.1

III 92.7 93.6 85.4 84.7 88.5 89.0 4.6

结果表明，在浓度为 0.05 mg/kg～12.50 mg/kg的添加回收试验中，试样

中铬的平均回收率在 80.2%～109.4%范围内，批内的变异系数在 0.6%～6.9%
范围之内，批间的变异系数在 0.4%～4.3%范围之内。空白饲料样品和添加回

收饲料样品的图谱见图 1～图 13。

图 1 豆粕的石墨炉图谱
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图 2肉骨粉的石墨炉图谱

图 3 玉米蛋白粉的石墨炉图谱

图 4仔猪配合饲料的石墨炉图谱

图 5 育肥猪浓缩料的石墨炉图谱
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图 6羊用精料补充料的石墨炉图谱

图 7 奶牛精料补充料的石墨炉图谱

图 8肉仔鸡配合饲料的石墨炉图谱

图 9 蛋鸡产蛋期浓缩饲料的石墨炉图谱
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图 10 育肥猪用复合预混料的石墨炉图谱

图 11 猪用矿物微量元素预混料的石墨炉图谱

图 12 石粉的石墨炉图谱

图 13 标准曲线图谱
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6.2.3 电感耦合等离子发射光谱法的准确度和精密度试验

表-44 豆粕方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 108.4 108.9 115.7 108.2 105.1 109.3 3.6

5.5II 99.6 98.9 105.0 107.2 92.8 100.7 5.6

III 105.4 90.1 96.3 100.2 101.2 98.6 5.9

3

I 106.2 101.2 107.3 105.6 109.6 106.0 2.9

3.1II 104.7 103.8 104.2 107.2 108.2 105.6 1.9

III 106.5 105.5 92.6 102.2 94.4 100.2 6.4

5

I 105.5 104.0 104.3 96.9 97.2 101.6 4.1

1.4II 110.9 108.5 102.7 103.5 94.4 104.0 6.1

III 100.5 105.8 109.6 110.4 95.0 104.3 6.2

表-45 肉骨粉方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 104.5 98.0 94.8 102.3 97.6 99.4 3.9

4.9II 105.8 103.8 102.5 110.0 93.7 103.2 5.8

III 105.2 107.3 103.2 115.4 116.3 109.5 5.5

3

I 108.5 106.5 108.5 105.6 99.5 105.7 3.5

2.8II 107.6 105.4 106.5 115.8 106.3 108.3 3.9

III 102.7 107.8 95.7 96.2 110.1 102.5 6.4

5

I 109.8 108.7 108.2 99.7 99.5 105.2 4.9

2.3II 115.8 107.7 109.7 108.5 96.7 107.7 6.4

III 107.0 105.7 105.8 98.2 97.5 102.8 4.5

表-46 玉米蛋白粉方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定批

次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 102.7 101.5 106.5 92.4 94.2 99.5 6.0

5.7II 102.3 105.8 107.6 117.8 116.5 110.0 6.2

III 109.3 109.2 110.5 110.4 109.2 109.7 0.6

3

I 110.5 106.4 107.9 108.5 112.3 109.1 2.1

3.4II 105.6 105.2 101.2 104.3 99.4 103.1 2.6

III 112.3 104.3 109.7 92.5 95.5 102.9 8.4

5

I 110.0 108.5 108.5 97.6 106.5 106.2 4.7

2.3II 104.8 107.8 109.5 99.3 98.4 104.0 4.8

III 105.8 107.6 105.7 95.7 92.7 101.5 6.7
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表-47 仔猪配合饲料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 108.5 105.8 112.3 100.8 92.1 103.9 7.5

4.7II 104.5 106.7 98.5 92.3 99.8 100.4 5.6

III 105.3 104.5 115.6 112.1 113.2 110.1 4.5

3

I 99.8 106.9 97.3 92.5 98.6 99.0 5.3

2.7II 99.5 114.3 92.7 118.0 98.0 104.5 10.5

III 105.4 114.7 94.8 95.8 94.2 101.0 8.8

5

I 106.2 105.6 98.6 106.2 106.0 104.5 3.2

0.6II 117.5 108.9 98.8 95.6 95.5 103.3 9.4

III 104.4 105.3 96.2 107.4 104.8 103.6 4.2

表-48 育肥猪浓缩饲料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg

测定批

次

回收率% 平均

回收率%

批内

RSD%

批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 102.6 112.0 106.5 103.4 102.8 105.5 3.8

4.9II 109.8 109.7 110.2 108.2 106.9 109.0 1.3

III 103.5 108.7 95.2 95.6 91.0 98.8 7.2

3

I 99.8 108.5 104.5 102.1 100.2 103.0 3.5

4.0II 92.5 106.5 98.6 109.7 99.7 101.4 6.7

III 99.8 112.3 115.8 119.8 98.8 109.3 8.7

5

I 98.9 112.4 99.4 107.6 98.2 103.3 6.2

1.6II 107.1 109.5 96.8 109.7 99.0 104.4 5.8

III 99.1 102.5 95.3 106.4 102.3 101.1 4.1

表-49 羊用精料补充料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 104.8 93.4 105.8 118.6 112.8 107.1 8.9

5.1II 109.8 95.6 105.3 95.8 96.7 100.6 6.5

III 95.2 102.3 95.5 92.6 99.1 96.9 3.9

3

I 114.5 115.2 95.8 99.6 95.6 104.1 9.5

3.4II 99.6 98.9 99.8 97.6 100.8 99.3 1.2

III 95.8 100.5 101.2 94.5 95.7 97.5 3.2

5

I 98.5 98.9 97.8 93.4 98.8 97.5 2.4

2.0II 100.1 98.7 102.2 100.5 105.8 101.5 2.7

III 100.2 98.5 98.8 98.6 98.2 98.9 0.8
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表-50 奶牛用精料补充料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 112.3 110.4 105.9 106.8 104.2 107.9 3.1

6.2II 113.0 103.5 102.3 99.8 97.8 103.3 5.7

III 92.1 98.6 102.5 90.3 93.8 95.5 5.2

3

I 108.3 105.4 92.3 91.2 113.4 102.1 9.7

4.0II 109.5 102.1 104.5 108.2 94.6 103.8 5.7

III 108.6 105.9 102.4 114.5 119.3 110.1 6.1

5

I 105.3 93.8 108.4 105.0 94.2 101.3 6.7

2.4II 108.4 109.4 102.3 107.3 92.8 104.0 6.6

III 104.4 94.0 98.4 105.0 94.5 99.3 5.3

表-51 肉仔鸡配合料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 109.2 116.5 98.2 92.0 98.8 102.9 9.5

4.5II 101.1 110.9 118.6 105.3 108.9 109.0 6.0

III 92.3 98.5 113.5 92.9 102.0 99.8 8.7

3

I 118.0 95.5 94.9 97.8 96.9 100.6 9.7

6.4II 105.6 95.8 96.8 97.8 95.8 98.4 4.2

III 109.8 117.8 98.7 116.9 110.9 110.8 6.9

5

I 106.8 96.6 95.2 115.5 103.3 103.5 8.0

3.1II 108.8 107.8 97.5 96.2 95.0 101.1 6.6

III 111.2 99.8 110.8 118.7 96.3 107.4 8.5

表-52 蛋鸡产蛋期浓缩料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1

I 108.8 113.7 114.9 110.9 114.5 112.6 2.3

5.3II 119.1 99.0 115.5 115.9 106.2 111.1 7.5

III 102.2 92.3 110.5 101.9 102.9 102.0 6.3

3

I 113.2 109.4 104.5 98.9 105.2 106.2 5.1

1.2II 108.9 103.6 112.4 102.3 115.6 108.6 5.2

III 109.8 116.3 107.8 109.0 90.1 106.6 9.2

5

I 106.8 118.2 109.5 109.1 118.4 112.4 4.9

2.0II 115.1 114.6 111.9 112.5 118.4 114.5 2.2

III 112.5 106.9 102.9 119.2 108.7 110.0 5.6
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表-53 育肥猪用复合预混料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

2.5

I 108.6 118.6 118.5 95.6 118.8 112.0 9.1

5.7II 102.5 99.0 90.8 118.5 115.4 105.2 11.0

III 102.6 103.2 90.4 91.8 112.5 100.1 9.1

7.5

I 109.5 104.5 95.4 115.0 112.5 107.4 7.2

3.8II 105.6 106.5 91.2 94.2 104.0 100.3 7.1

III 100.8 106.5 97.8 109.0 91.0 101.0 7.1

12.5

I 112.5 106.8 118.5 116.0 95.0 109.8 8.5

3.9II 119.5 105.7 117.7 108.2 95.4 109.3 8.9

III 90.6 96.5 112.5 115.5 96.6 102.3 10.7

表-54 猪用矿物微量元素预混料方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

2.5

I 118.2 95.6 98.6 106.5 99.0 103.6 8.8

1.4II 102.1 95.1 100.2 118.9 98.7 103.0 9.0

III 115.8 113.8 96.8 105.6 96.6 105.7 8.6

7.5

I 116.8 115.8 98.5 118.5 100.8 110.1 8.7

5.8II 104.8 94.8 92.6 104.6 96.3 98.6 5.8

III 96.8 106.5 102.6 102.9 97.3 101.2 4.1

12.5

I 95.6 105.0 98.1 103.7 96.5 99.8 4.3

0.9II 94.8 104.5 98.9 108.2 98.5 101.0 5.3

III 92.3 106.5 94.8 105.5 97.5 99.3 6.4

表-55 石粉方法回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

2.5

I 90.8 107.8 99.8 90.2 105.4 98.8 8.2

5.2II 99.5 109.2 110.2 115.8 106.2 108.2 5.5

III 112.3 103.5 104.5 111.9 109.2 108.3 3.8

7.5

I 109.6 106.5 105.4 119.8 102.5 108.8 6.1

2.7II 105.5 91.6 102.1 112.4 104.5 103.2 7.3

III 90.5 106.2 108.5 119.0 110.4 106.9 9.7

12.5

I 105.1 108.5 119.5 119.8 108.5 112.3 6.1

2.6II 108.5 104.5 118.9 108.8 108.0 109.7 4.9

III 109.8 109.4 102.9 102.9 107.8 106.6 3.2
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表-56 育肥猪用配合饲料中添加有机铬（吡啶甲酸铬）回收率试验结果

添加浓度

mg/kg
测定

批次

回收率% 平均

回收率%
批内

RSD%
批间

RSD%1 2 3 4 5

1.25

I 85.2 83.2 82.9 76.5 84.2 82.4 4.2

4.3II 79.0 78.4 83.6 86.5 87.1 82.9 4.9

III 77.2 79.6 84.8 85.2 86.7 82.7 4.9

2.5

I 84.3 82.6 80.8 81.5 85.2 82.9 2.2

3.3II 82.9 80.4 83.8 84.2 85.0 83.3 2.1

III 79.2 78.3 82.9 84.1 89.6 82.8 5.4

12.5

I 85.3 81.1 82.4 89.3 91.6 85.9 5.2

5.9II 84.2 86.9 91.7 76.2 83.3 84.5 6.7

III 90.6 90.3 82.7 81.8 76.9 84.5 7.0

结果表明，在浓度为 0.5 mg/kg～12.5 mg/kg的添加回收试验中，试样中

铬的平均回收率在 76.5%～119.2%范围内，批内的变异系数在 0.8%～11.0%
范围之内，批间变异系数在 0.9%～6.4%范围之内。空白饲料样品和添加回收

饲料样品的图谱见图 14～图 27。

图 14 曲线的电感耦合等离子发射光谱图
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图 15 空白的电感耦合等离子发射光谱图

图 16豆粕的电感耦合等离子发射光谱图

图 17肉骨粉的电感耦合等离子发射光谱图

图 18玉米蛋白粉的电感耦合等离子发射光谱图

图 19仔猪配合饲料的电感耦合等离子发射光谱图
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图 20育肥猪浓缩饲料的电感耦合等离子发射光谱图

图 21羊用精料补充料的电感耦合等离子发射光谱图

图 22奶牛精料补充料的电感耦合等离子发射光谱图

图 23肉仔鸡配合饲料的电感耦合等离子发射光谱图
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图 24蛋鸡产蛋期浓缩饲料的电感耦合等离子发射光谱图

图 25育肥猪用复合预混料的电感耦合等离子发射光谱图

图 26猪用矿物微量元素预混料的电感耦合等离子发射光谱图

图 27石粉的电感耦合等离子发射光谱图
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6.3 标准适用范围

结合以上试验，我们将本标准的适用范围规定为：饲料中铬的测定原子

吸收光谱法和电感耦合等离子体发射光谱（ICP-OES）法。本标准适用于配

合饲料、浓缩饲料、精料补充料、添加剂预混合饲料、饲料原料和饲料添加

剂（有机铬饲料添加剂除外）中铬的测定。

当取样量 5 g，定容体积为 50 mL时，火焰原子吸收光谱法的检出限为

0.25 mg/kg，定量限为 0.5 mg/kg；石墨炉原子吸收光谱法最低检出限为 0.025
μg/kg，定量限为 0.05 μg/kg；电感耦合等离子体发射光谱法和质谱法的检出

限为 0.5 mg/kg，定量限为 1.0 mg/kg。

6.4 标准实际应用情况

标准修订完成后，在辽宁省禾丰牧业有限公司的饲料产品、原料、预混

料和添加剂中，随机抽取猪料、鸡料、反刍料、水产料、饲料原料、预混料

和饲料添加剂，共计 116个批次样品。对上述饲料样品按照原标准

（13088-2006）和修订后的标准进行前处理，然后上机测定，得到饲料样品

中铬的含量。同时按照修订后的标准进行添加回收试验，添加浓度为 4 mg/kg。
结果见表 57。

表-57 标准实际应用对比一览表

序号 样品类型 样品名称
原国标结果

（mg/kg）
新国标结果

（mg/kg）
新国标方法

回收率（%）

1

成品料

（猪）

妊娠母猪配合料 / / 96.5
2 乳猪配合料 / / 90.2
3 乳猪颗粒料 / / 85.3
4 仔猪配合料 / / 86.9
5 仔猪颗粒料 / / 88.2
6 乳猪浓缩料 / / 93.4
7 哺乳母猪浓缩 / / 90.2
8 育肥猪浓缩 0.85 1.56 86.4
9 育肥猪配合 1.25 1.30 88.1
10 妊娠母猪浓缩 2.50 3.62 87.2
11 乳猪浓缩料 / / 91.7
12 乳猪配合料 / / 92.0
13

成品料

（反刍）

羊用浓缩料 / / 85.8
14 奶牛泌乳期精补料 / / 86.9
15 育肥羊精补料 / / 91.0
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16 反刍动物用精补料 / / 95.2
17 繁育母牛精补料 1.15 1.66 88.4
18 奶牛育成期精补料 0.85 0.95 86.4
19 犊牛精补料 0.50 1.25 89.1
20 肉牛育肥浓缩料 0.93 1.58 80.5
21 羊用精补料 1.12 2.33 78.8
22 肉牛育肥期精补料 1.55 3.05 83.4
23

成品料

（水产）

虾配合料 / / 95.2
24 南美白对虾料 / / 90.6
25 那美白对虾幼虾料 / / 86.7
26 罗氏沼虾配合料 / / 85.3
27 鲤鱼配合料 1 / / 92.5
28 鲤鱼配合料 2 / / 93.8
29 混养鱼配合料 1 1.15 1.76 98.2
30 混养鱼配合料 2 1.28 1.63 96.4
31 加州鲈鱼膨化料 / / 93.0
32 泥鳅配合料 1 / / 92.4
33 泥鳅配合料 2 / / 91.8
34

成品料

（禽）

肉中大鸡浓缩料 1.52 2.33 86.4
35 肉中鸡配合饲料 1.08 2.08 85.2
36 肉大鸡配合料 2.65 3.09 91.0
37 肉鸡后期配合 1.83 4.58 92.5
38 肉鸡开口料 0.85 3.26 86.7
39 肉鸡料 0.64 2.51 93.3
40 肉种鸡产蛋期配合料 2.55 4.52 82.0
41 肉中大鸡配合料 2.65 4.03 81.5
42 蛋鸡料 1 3.02 6.05 78.4
43 蛋鸡料 2 2.00 5.25 76.5
44

原料

虾粉 / / 95.8
45 乳清蛋白粉 / / 99.2
46 鸡血浆蛋白粉 / / 90.5
47 全蛋粉 / / 91.7
48 鱼粉 1 2.50 8.92 95.2
49 鱼粉 2 3.63 12.57 90.8
50 鱼粉 3 1.00 1.53 92.7
51 鱼粉 4 4.82 18.55 93.6
52 鱼粉 5 1.36 1.85 90.9
53 肉骨粉 1 2.52 4.85 85.5
54 肉骨粉 2 2.08 6.68 90.2
55 肉骨粉 3 1.33 4.15 87.4
56 肉骨粉 4 0.86 1.25 84.5
57 肉骨粉 5 0.65 1.07 82.6
58 鸡肠粉 1.44 2.85 96.5



45

59 鸡肉粉 1 / / 89.2
60 鸡肉粉 2 / / 88.4
61 鸡肉粉 3 / / 82.5
62 鸡肉粉 4 / / 89.1
63 小麦 / / 93.0
64 玉米胚芽粕 / 0.85 95.5
65 棕榈粕 0.66 1.10 98.5
66 面粉 / 0.65 92.4
67 花生粕 / 0.84 93.0
68 小米糠 / 1.05 93.5
69 玉米胚芽粕 0.75 1.17 91.2
70 豌豆粉 / / 90.5
71 玉米青贮 / / 92.6
72 棉籽蛋白 1.52 2.63 93.7
73

预混料

复合矿物质预混料 3.00 7.20 86.5
74 禽用维生素预混料 2.65 4.86 88.1
75 经济动物复合预混料 1.52 3.25 90.2
76 奶牛 1%复合预混料 2.85 5.08 84.3
77 蛋鸡产蛋期 5%复合预混料 1.06 3.12 80.6
78 公猪 4%复合预混料 1.68 3.28 87.2
79 中猪 1%复合预混料 1.74 3.54 83.4
80 蛋种鸡产蛋期 5%复合预混料 2.25 4.86 86.7
81

添加剂

白糖 / / 92.0
82 葡萄糖 / / 91.4
83 氯化钠 / / 93.6
84 小苏打 / / 88.4
85 甲酸钙 / / 86.2
86 腐植酸钠 1.65 3.28 90.5
87 赖氨酸 / / 93.0
88 苏氨酸 / / 96.2
89 叶酸 / / 95.8
90 维生素 E / / 98.2
91 维生素 K3 1 / / 86.8
92 维生素 K3 2 / / 90.4
93 泛酸钙 / / 92.7
94 碱式氯化锌 0.86 2.36 85.2
95 蛋氨酸锌 1.22 2.08 82.4
96 氧化锌 1.45 2.88 81.0
97 甘氨酸铁 / / 82.6
98 硫酸亚铁 0.65 0.93 88.5
99 甘氨酸铜 / / 84.3
100 碱式氯化铜 1.08 2.85 89.7
101 硫酸铜 1.27 3.26 87.0
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102 甘氨酸锰 / / 86.5
103 氧化镁 / / 85.0
104 吡啶甲酸铬 1（1%） 725.3 8564 86.2
105 吡啶甲酸铬 2（1%） 716.5 8472 85.7
106 硫酸锰 1.25 2.89 91.2
107 氯化钾 / / 86.7
108 磷酸氢钙 2.52 5.22 88.0
109 磷酸二氢钙 3.02 5.48 90.2
110 沸石粉 1.14 2.96 88.4
111 石粉 1 1.85 2.85 82.2
112 石粉 2 2.54 8.65 84.3
113 石粉 3 2.05 3.08 80.7
114 石粉 4 3.87 10.2 78.5
115 石粉 5 4.86 15.5 77.6
116 石粉 6 2.46 6.05 75.2

6.5 预审会补充试验

6.5.1 实验设计

用三种前处理方法对产品标准引用 GB/T 13088 的饲料添加剂以及鱼粉

进行样品前处理，然后用火焰原子吸收光谱法对所有样品、三种前处理方法

制备的样品溶液进行检测。然后随机抽取 20%的样品、三种前处理方法制备

的样品溶液，用石墨炉原子吸收光谱法、ICP-OES法检测进行检测。最后对

检测结果进行比对分析。

6.5.1.1 待测样品

待测样品包括产品标准引用 GB/T 13088的饲料添加剂以及鱼粉，样品见

表 58。

表 58 采集到的样品一览表

序号 名称 采集的样品数量

1 磷酸氢钙 5

2 磷酸二氢钙 4

3 维生素 D3 3

4 亚硫酸氢钠甲萘醌(维生素 K3) 1

5 亚硫酸氢烟酰胺甲萘醌 3

6 鱼粉 4
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6.5.1.2前处理方法

表 59 样品前处理方法一览表

序号 标准编号 提取液 前处理方法

方法 1 GB/T 13088-2006 5mL 20%硝酸 灰化后直提

方法 2 / 10mL 50%盐酸 灰化后加热提取

方法 3 预审标准文本

第一步：10mL 50%盐酸

第二步：5mL 10%溴酸钾

第三步：5mL 50%盐酸

灰化后加热提取

6.5.1.3仪器方法

a） 火焰原子吸收光谱法;
b） 石墨炉原子吸收光谱法;
c） ICP-OES法。

6.5.2 试验结果

6.5.2.1火焰原子吸收光谱法检测结果

表 60 火焰原子吸收光谱法检测结果一览表（检测结果单位：mg/kg，相对偏差单位：%）

编号 分类
方法 1 方法 2 方法 3

检测
结果

相对
偏差

检测
结果

相对
偏差

检测
结果

相对
偏差

1 磷酸氢钙 1 8.62 0.3 11.65 2.6 11.38 2.0

2 磷酸氢钙 2 7.97 7.8 11.05 3.8 10.86 6.1

3 磷酸氢钙 3 17.45 2.3 20.25 0.8 19.62 0.6

4 磷酸氢钙 4 24.94 0.7 25.49 2.7 25.28 0.4

5 磷酸氢钙 5 12.34 2.2 15.75 0.0 15.11 3.7

6 磷酸氢钙 6 42.92 2.0 47.52 0.6 47.39 0.5

7 磷酸二氢钙 1 20.24 0.8 23.68 1.0 23.03 2.3

8 磷酸二氢钙 2 26.18 1.1 29.48 2.4 29.29 9.3

9 磷酸二氢钙 3 34.69 1.1 38.58 0.6 38.65 1.0

10 维生素 D3-1 / / / / / /

11 维生素 D3-2 / / 0.58 5.2 / /
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12 维生素 D3-3 / / 0.54 0.7 / /

13 亚硫酸氢钠甲萘醌 5.35 13.6 6.84 12.2 6.44 3.6

14 亚硫酸氢烟酰胺甲萘醌 1 10.03 15.2 17.79 10.8 17.58 1.8

15 亚硫酸氢烟酰胺甲萘醌 1 13.06 17.7 16.52 4.8 16.04 5.6

16 亚硫酸氢烟酰胺甲萘醌 1 6.16 12.2 12.18 4.2 12.26 4.6

17 鱼粉 1 0.59 14.9 1.03 14.9 1.48 12.8

18 鱼粉 2 / / 0.87 9.9 1.75 9.7

19 鱼粉 3 0.66 12.0 1.51 14.5 2.70 14.8

20 鱼粉 4 / / 0.78 14.6 1.13 4.6

6.5.2.2三种仪器方法检测结果比较

表 61 火焰原子吸收光谱法检测结果一览表（检测结果单位：mg/kg，相对偏差单位：%）

编号 分类
方法 1 方法 2 方法 3

检测
结果

相对
偏差

检测
结果

相对
偏差

检测
结果

相对
偏差

1 磷酸氢钙 1

火焰法 8.62 0.3 11.65 2.6 11.38 2.0

石墨炉法 8.33 1.6 11.11 2.0 11.10 0.4

ICP-OES法 8.45 4.8 11.27 3.9 11.30 2.8

2 磷酸氢钙 6

火焰法 42.92 2.0 47.52 0.6 47.39 0.5

石墨炉法 42.65 0.2 48.08 0.9 47.97 0.8

ICP-OES法 42.55 1.7 48.25 3.3 48.18 3.7

3 磷 酸 二 氢
钙 1

火焰法 26.18 1.1 29.48 2.4 29.29 9.3

石墨炉法 26.32 1.3 28.98 1.4 29.19 5.7

ICP-OES法 26.44 2.6 28.85 2.9 29.33 6.6

4 维 生 素
D3-1

火焰法 / / / / / /

石墨炉法 0.25 10.5 0.28 6.6 0.26 4.8

ICP-OES法 / / / / / /

5 亚 硫 酸 氢
钠甲萘醌

火焰法 5.35 13.6 6.84 12.2 6.44 3.6

石墨炉法 5.43 11.2 6.95 13.6 6.72 8.4

ICP-OES法 5.51 8.8 7.05 10.4 6.87 10.2

6
亚 硫 酸 氢
烟 酰 胺 甲
萘醌 1

火焰法 10.03 15.2 17.79 10.8 17.58 1.8

石墨炉法 9.21 14.0 17.51 13.8 17.56 7.8

ICP-OES法 9.55 12.8 17.68 12.4 17.44 9.2
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7 鱼粉 1

火焰法 0.59 14.9 1.03 14.9 1.48 12.8

石墨炉法 0.42 6.79 0.95 3.90 1.45 6.05

ICP-OES法 / / / / 1.35 8.7

8 鱼粉 2

火焰法 / / 0.87 9.9 1.75 9.7

石墨炉法 0.30 7.2 0.86 11.7 1.51 10.5

ICP-OES法 / / / / 1.66 10.9

6.6 标准方法的干扰试验及优化

6.6.1火焰原子吸收干扰实验

试样溶液中含 K+、Na+、Ca2+、Mg、Cu、Zn、Fe、Mn对铬的测定不产

生干扰。

（1）不同离子对铬的干扰

配制一系列浓度分别为 0、0.25、0.5、1.0、2.0mg/L的铬标准溶液，乙炔

和空气流量分别为 3.0和 12L/min进行检测。标准曲线如图 28。

图 28 未使用基体改进剂的标准曲线

用该标准曲线，检测微量元素预混合饲料样品溶液结果为 0.859mg/L，已

知该样品中除铬外，还有铁、铜、锌、锰、镁、磷、钙等元素，实际含铬量

为 1.0mg/L，说明检测存在负干扰。

（2）试样中共存离子的干扰试验
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为了进一步研究铬离子的共存干扰，我们选择了铁、铜、锌、锰、镁、

磷、钙，考察其对铬测定的干扰。

1.2.1 Ca离子对铬的干扰实验

表-62
试 验 处 理

样品铬含量 定容体积 加入的钙离子浓度 检测结果 相对偏差 备注

Mg/kg mL ug/mL mg/kg % /
110

100.00

0.50 110 0

无干扰

110 1.00 110 0
110 2.00 110 0
110 3.00 110 0
110 4.00 110 0
110 5.00 110 0
110 6.00 110 0
110 7.00 110 0
110 8.00 110 0
110 9.00 109.99 0.009
110 10.00 109.99 0.009
110 11.00 109.98 0.018
110 12.00 110.21 0.19

1.2.2 磷离子对铬的干扰实验

表-63
试 验 处 理

样品铬含量 定容体积 加入的磷离子浓度 检测结果 相对偏差 备注

Mg/kg mL ug/mL mg/kg % /
110

100.00

0.50 110 0

无干扰

110 1.00 110 0
110 2.00 110 0
110 3.00 110 0
110 4.00 110 0
110 5.00 110 0
110 6.00 110 0
110 7.00 110 0
110 8.00 110 0
110 9.00 109.99 0.009
110 10.00 109.99 0.009
110 11.00 109.98 0.018
110 12.00 110.21 0.19

1.2.3 Cu离子对铬的干扰实验

表-64
试 验 处 理

样品铬含量 定容体积 加入的铜离子浓度 检测结果 相对偏差 备注
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mg/kg mL ug/mL mg/kg % /
110

100.00

0.50 110.26 0.24

无干扰

110 1.00 110.13 0.12
110 2.00 110.08 0.07
110 3.00 110.22 0.20
110 4.00 109.87 0.12
110 5.00 109.84 0.15
110 6.00 109.58 0.38
110 7.00 109.66 0.31
110 8.00 109.79 0.21
110 9.00 109.99 0.009
110 10.00 109.99 0.009
110 11.00 109.98 0.018
110 12.00 109.62 0.34

1.2.4 Fe离子对铬的干扰实验

表-65
试 验 处 理

样品铬含量 定容体积 加入的铜离子浓度 检测结果 相对偏差 备注

mg/kg mL ug/mL mg/kg % /
110

100.00

0.50 110.0 0

无干扰

110 1.00 110.0 0
110 2.00 109.7 0.27
110 3.00 109.6 0.36
110 4.00 109.4 0.55
110 5.00 109.1 0.82
110 6.00 108.0 1.80
110 7.00 106.0 3.60
110 8.00 100.0 9.09
110 9.00 92.12 16.25
110 10.00 88.23 19.79
110 11.00 86.09 21.74
110 12.00 84.0 23.64

根据表-65的试验结果，当试样中的铁离子浓度对饲料中铬的检测结果不

产生干扰。

1.2.5 Zn离子对铬的干扰实验

表-66
试验处理

样品铬含量 定容体积 加入的锌离子浓度 检测结果 相对偏差 备注

mg/kg mL ug/mL mg/kg % /
110

100.00

0.50 109.93 0.06

无干扰

110 1.00 110.21 0.19
110 2.00 110.09 0.08
110 3.00 110.02 0.02
110 4.00 110.06 0.05
110 5.00 110.07 0.06
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110 6.00 110.03 0.03
110 7.00 110.12 0.11
110 8.000 110.11 0.19
110 9.00 109.99 0.01
110 10.00 109.99 0.01
110 11.00 109.98 0.02
110 12.00 109.97 0.03

1.2.6 Mn离子对铬的干扰实验

表-66
试验处理

样品铬含量 定容体积 加入的锰离子浓度 检测结果 相对偏差 备注

mg/kg mL ug/mL mg/kg % /
110

100.00

0.50 110.28 0.25

无干扰

110 1.00 110.17 0.15
110 2.00 110.13 0.12
110 3.00 110.22 0.20
110 4.00 110.16 0.15
110 5.00 110.23 0.21
110 6.00 110.17 0.15
110 7.00 110.11 0.10
110 8.00 110.09 0.08
110 9.00 109.99 0.009
110 10.00 109.99 0.009
110 11.00 109.98 0.018
110 12.00 109.96 0.04

1.2.7 Mg离子对铬的干扰实验

表-67
试 验 处 理

样品铬含量 定容体积 加入的镁离子浓度 检测结果 相对偏差 备注

mg/kg mL ug/mL mg/kg % /
110

100.00

0.50 110 0

无干扰

110 1.00 110 0
110 2.00 110 0
110 3.00 110 0
110 4.00 110 0
110 5.00 110 0
110 6.00 110 0
110 7.00 110 0
110 8.00 110 0
110 9.00 109.99 0.009
110 10.00 109.99 0.009
110 11.00 109.98 0.018
110 12.00 109.96

结合以上试验，上述金属离子对铬的测定均不产生干扰。

七、其他验证试验结果
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根据标准复核要求，我们邀请国家饲料质量监督检验测试中心（北京）、

农业部饲料质量监督检验测试中心（济南）、农业部饲料质量监督检验测试

中心（成都）3家单位验证，均得到满意结果。

八、采用国家标准

未采用任何国际标准和国外先进标准。

九、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、规章和政策以及有关基础和强制性标准方向

统一一致，相互支持，互相配合、协调一致，形成统一的有机整体。与国家

饲料卫生标准相互支撑并衔接，是饲料卫生标准主要内容和实施必要要素。

十、重大分歧的处理经过和依据

标准在制定过程中，标准编制小组查阅了国内外相关信息资料，向国家

和省部级饲料检测试验室、主要大中型饲料企业试验室、全国饲料工业标准

化技术委员会委员等相关的科研院所、高校、检测机构、企业等单位有关专

家充分征求意见，并按照征求的意见进行修改、完善，无重大分歧意见。

十一、标准作为强制性或推荐性标准的意见

铬的化合物具有分布广泛、致癌性强的特点，其可以不断地生成、迁移、

转化，易在生物体内积累，具有致癌、致畸和致突变的作用。修订饲料中总

铬的检测标准方法，对于规范饲料原料生产，提高产品质量和安全水平，加

强饲料质量安全监管，保障我国畜产品质量安全，确保人民身体健康，推动

畜牧产业和畜牧业经济快速健康发展，有十分重要的意义。本标准作为饲料

质量安全基础性标准，建议将本标准列为国家推荐性标准颁布、实施。

十二、贯彻标准的要求和措施建议

1.首先应在实施前保证文本的充足供应，让每个使用者都能及时得到文

本。这是保证新标准贯彻实施的基础。

2.发布后、实施前应将信息在媒体上广为宣传。

十三、废止现行有关标准的建议
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标准批准后，建议需要废止的现行《饲料中铬的测定方法》GB/T 13088
－2006有关标准。

十四、其他应予说明的事项

无。


