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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。

本文件代替 GB/T 6438－2007《 饲料中粗灰分的测定》，与 GB/T 6438－2007相比，除结构调整和

编辑性改动外，主要技术变化如下：

a）更改了适用范围（见第1章，2007年版的第1章）；

b）更改了马弗炉的技术要求（见5.2，2007年版的5.2）；

c）更改了煅烧皿的技术要求（见5.5，2007年版的5.2）；

d）删除了采样（见2007年版的第6章）；

e）增加了样品（见第6章）；

f）增加了马弗炉程序升温条件（见7.2）；

g）更改了精密度（见第9章，2007年版的第9章）

本文件修改采用 ISO 5984 : 2022《动物饲料中粗灰分的测定》。

本文件与 ISO 5984 : 2022相比做了下述结构调整：

——删除了ISO 5984 : 2022的第6章；

——增加了第6章；

——删除了ISO 5984 : 2022的第10章。

本文件与ISO 5984 : 2022的技术差异及其原因如下：

——更改了适用范围，以满足我国饲料粗灰分检测需要（见第1章）。

本文件做了下列编辑性改动：

——标准名称更改为“饲料中粗灰分的测定”；
——删除了ISO 5984 : 2022的第10章。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由全国饲料工业标准化技术委员会（SAC/TC 76）提出并归口。

本文件起草单位：通威农业发展有限公司、国粮武汉科学研究设计院有限公司[国家饲料质量检验

检测中心（武汉）]、全国畜牧总站。

本文件主要起草人：

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：

——1992年首次发布为 GB/T 6438－1986，1992年第一次修订，2007年第二次修订，；

——本次为第三次修订。
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饲料中粗灰分的测定

1 范围

本文件描述了饲料中粗灰分的测定方法。

本文件适用于配合饲料、浓缩饲料、精料补充料、添加剂预混合饲料和饲料原料中粗灰分的测定。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文

件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适

用于本文件。

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 20195 动物饲料 试样的制备

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1

粗灰分 crude ash

在本文件规定的条件下，（550±25）℃灼烧所得的残渣。

注：粗灰分通常用质量百分比率表示。

4 原理

试样经炭化和（550±25）℃灼烧，冷却后称量残余的灰烬。

5 仪器设备

5.1 分析天平：精度 0.001 g。
5.2 马弗炉：电加热，可恒定控制温度，带高温计或热电偶。炉温设置为 550 ℃。炉中摆放煅烧皿的

地方，在 550 ℃时温度应为（550 ±25）℃。建议使用带可编程的时间-温度控制器的马弗炉。

5.3 电热干燥箱：温度能够控制在（103±2）℃。

5.4 电热板：或煤气喷灯，或电炉，带安全保护装置，或执行安全作业规程。

5.5 煅烧皿：铂或铂合金（如 10% Pt，90%Au），或在实验条件下不受影响的其他材质，如瓷质或

石英坩埚。优选皿口面积约为 20 cm2、高约为 2.5 cm者。对于蓬松样品和炭化时容易膨胀的样品（如

糖蜜），煅烧皿最小为皿口面积 30 cm2、高 3.0 cm。

5.6 干燥器：盛有有效的干燥剂。
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6 样品

按 GB/T 20195制备固体样品，至少 200 g，粉碎使其全部通过 1.0 mm孔径的试验筛，充分混匀，

装入密闭容器中，保存，备用。

7 试验步骤

7.1 称样

平行做两份试验。将煅烧皿（5.5）放入马弗炉（5.2）中，于 550 ℃灼烧至少 30 min，移入干燥

器（5.6）中冷却至室温，称量，精确至 0.000 1 g。称取约 5 g试样，精确至 0.000 1 g，置于煅烧皿（5.5）
中。

也可将测试完的煅烧皿清洗后在（550 ±25）℃的马弗炉中灼烧至少 30 min后存放于不低于 100 ℃
的干燥箱中。

7.2 测定

将盛有试样的煅烧皿放在电热板（或煤气喷灯、电炉）上小心加热至试样炭化，转入预先加热到

550 ℃的马弗炉（5.2）中灼烧至少 3 h。对基质不膨胀的试样，也可将包含供试品的煅烧皿（7.2）直

接放在冷的马弗炉中，并使用梯度加热程序，使供试品在温度达到（550 ±25）℃之前炭化。

建议使用带可编程的时间-温度控制器的马弗炉，可使用如下温度梯度：

——在室温下放入煅烧皿；

——将炉膛在 2 h内缓慢升温至 250 ℃；

——在 250 ℃下保温 1 h；
——在 1 h内缓慢升温度至 550 ℃；

——保持温度在 550 ℃，直至灰分呈灰白色（如 8 h后）。

观察灰分是否有炭粒。如无炭粒，继续于马弗炉中灼烧 1 h。如可见炭粒或怀疑有炭粒，将煅烧皿

冷却后用蒸馏水润湿，置于（103 ±2）℃电热干燥箱（5.3）中小心烘干，再将煅烧皿置于马弗炉中灼

烧 1 h，取出，置于干燥器中冷却至室温，称量，精确至 0.000 1 g 。

注：由上述步骤得到的粗灰分可用于盐酸不溶灰分的测定。

8 试验数据处理

试样中粗灰分的含量 w 以质量分数计，数值以%表示，按式（1）计算：

100



01

02

mm
m-m

w ……………………………………………………………………（1）

式中：

m2——灰化后粗灰分加煅烧皿的质量，单位为克（g）；

m0——为空煅烧皿的质量，单位为克（g）；

m1——装有试样的煅烧皿的质量，单位为克（g）。

测定结果以平行测定的算术平均值表示，保留至小数点后一位。

9 精密度
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9.1 实验室间试验

附录 A 中详细列出了本方法精密度的实验室间试验结果，测量范围为 15 g/kg 至 200 g/kg，但一

般认为该方法也适用于 0 g/kg到 1 000 g/kg之间的含量范围。为此按 5段范围规定重复性，并按 3段
范围规定再现性（表 1）。

该方法也适用于这些测试外的其他基质的实验室间测试。

表 1 重复性限（r）和再现性限（R）

样品
粗灰分

g/kg
r
%

R
%

鱼粉 179.8 2.7 4.1

木薯 59.1 2.4 3.1

肉粉 175.5 2.5 5.4

仔猪饲料 50.2 2.1 3.0

仔鸡饲料 42.7 0.9 2.1

大麦 19.6 1.0 1.8

糖浆 119.9 3.6 8.8

挤压棕榈仁粕 35.8 0.7 1.5

9.2 重复性

用同一方法，对相同试验材料，在同一实验室内，由同一操作人员使用同一设备获得的两个独立

试验结果之间的绝对差值超过表 1中列出的或由表 1得出的重复性限 r 的情况不大于 5%：

——粗灰分 40 g/kg以下为 2 g/kg（绝对差）；

——粗灰分 40 g/kg到 100 g/kg（不含）为 5%（相对差）；

——粗灰分 100 g/kg到 200 g/kg（不含）为 5 g/kg（绝对差）。

NFV18-101中，粗灰分均值大于 200 g/kg的平均值的重复性范围规定为：

——粗灰分 200 g/kg到 400 g/kg（不含）为 2.5%（相对差）；

——粗灰值大于等于 400 g/kg为 10 g/kg（绝对差）。

图 1 粗灰分重复性控制图
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9.3 再现性

用相同的方法，对同一试样，在不同的实验室内，由不同的操作人员，用不同的设备得到的两个

独立的试验结果之差的绝对值超过表 1列出的或由表 1导出的再现性限 R 的情况不大于 5%（图 2）：

——粗灰分 30 g/kg以下为 3 g/kg（绝对差）；

——粗灰分 30 g/kg到 100 g/kg（不含）为 10%（相对差）；

——粗灰分大于等于 100 g/kg的为 10 g/kg（绝对差）。

图2 粗灰分再现性控制图
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附 录 A

（资料性）

实验室间试验结果

根据 ISO 5725-1、ISO 5725-2 进行实验室间试验，以确定本方法的精密度，用 Grubbs检验代替

Dixon检验确定异常值。共有 40~52个实验室对包括鱼粉、木薯、肉粉、仔猪饲料、肉鸡饲料、大麦、

糖蜜和棕榈仁粕进行了测试。实验室间测试的结果见表 A.1。

表 A.1 实验室间试验统计结果

参数
样品

1 2 3 4 5 6 7 8
灰分平均值，g/kg 179.8 59.1 175.5 50.2 42.7 19.6 119.9 35.8

重复性标准差(Sr)，g/kg 1.0 0.9 0.9 0.8 0.3 0.4 1.3 0.2

重复性变异系数(CV,r)，% 0.5 1.5 0.5 1.5 0.8 1.8 1.1 0.7

重复性限（r），g/kg 2.7 2.4 2.5 2.1 0.9 1.0 3.6 0.7

再现性标准差(SR),g/kg 1.4 1.1 1.9 1.1 0.7 0.6 3.1 0.5

再现性变异系数(CV,R)，% 0.8 1.9 1.1 2.1 1.7 3.2 2.6 1.5

再现性限（R）,g/kg 4.1 3.1 5.4 3.0 2.1 1.8 8.8 1.5

样品：1. 鱼粉；2. 木薯；3. 肉粉；4. 仔猪饲料；5. 肉鸡饲料；6. 大麦；7. 糖蜜；8. 棕榈仁粕
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