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月U 青

    本标准等同采用ISO 6869:2000《动物饲料中钙、铜、铁、镁、锰、钾、钠和锌含量的测定一原子吸收光

谱法》(英文版)。

    本标准代替GB/T 13885-1992《饲料中铁、铜、锰、锌、镁的测定方法 原子吸收光谱法》。
    本标准等同采用了ISO 6869:20000

    为便于使用，本标准做了下列编辑性修改:

    — “本国际标准”一词改为“本标准，’;

    — 用小数点“.”代替作为小数点的逗号“，”;

    — 删除了国际标准的前言;

    — 引用了与ISO 6869:2000中引用的ISO 3696:1987相对应的GB/T 6682-1992《分析实验室

        用水规格和试验方法》;

    — 增加了资料性附录B以方便使用。

    本标准与GB/T 13885-1992的主要差异如下，

    — 修改了标准的名称;

    — 修改了标准溶液的制备方法;

    — 修改了样品的灰化时间;

    — 增加了钙、钾和钠测定项目;

    — 修改了干扰抑制剂的内容。

    本标准的附录A,附录B为资料性附录。

    本标准由国家质量监督检验检疫总局提出。

    本标准由全国饲料工业标准化技术委员会归口。

    本标准起草单位:农业部饲料质量监督检验测试中心(济南)、国家饲料质量监督检验中心(北京)。

    本标准主要起草人:孟凡胜、宫玲玲、高建宁、丁庆华、董慕新、赵根龙。
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动物饲料中钙、铜、铁、镁、锰、钾、钠

        和锌含量的测定

        原子吸收光谱法

范围

    本标准规定了用原子吸收光谱方法测定动物饲料中钙(Ca),铜(Cu)、铁(Fe),镁(Mg)、锰(Mn)、钾
(K)、钠(Na)、锌(Zn)含量的方法。

    各元素含量的检测限如下:

    K,Na:500 mg/kg:

    Ca,Mg:50 mg/kg;

    Cu,Fe,Mn,Zn;S mg/kg,

    本标准适用于所有动物饲料。

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 6682-1992 分析实验室用水规格和试验方法(neq ISO 3696:1987)

    ISO 6497 动物性饲料采样

    ISO 6498 动物饲料试样的制备

3 原理

    将试料放在马福炉550℃士150C温度下灰化之后，用盐酸溶解残渣并稀释定容，然后导人原子吸收

分光光度计的空气一乙炔火焰中。测量每个元素的吸光度，并与同一元素校正溶液的吸光度比较定量。

4. 1

4.2

4.3

4. 4

4 5

4.6

4. 7

试剂和溶液

除非另有规定，仅使用分析纯试剂。

  水，应符合GB/T 6682三级用水。

  盐酸:c(HCl)=12 mol/L印=1. 19 g/mL) e

  盐酸溶液:c(HCD=6 mol/I。

  盐酸溶液:c(HCD=0.6 mol/L,

  硝酸悯溶液:

溶解133 g的La(NO,)j " 6H20于1 L水中

如果配制的溶液斓含量相同，可以使用其他悯盐。

  氯化艳溶液:

溶解100 g氯化艳(Cscl)于1 L水中。

如果配制的溶液艳含量相同，可以使用其他的艳盐
  Cu,Fe,Mn,Zn的标准储备溶液:

取100 mL水，125 mL盐酸( 4. 2)于1L容量瓶中，混匀口
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    称取下列试剂:

    - 392. 9 mg硫酸铜(CUS0,·5H20);

    - 702. 2 mg硫酸亚铁按[(NH,)2SO,·FeS04·6H20〕;

    - 307. 7 mg硫酸锰(MnS0, Hz O);

    - 439. 8 mg硫酸锌(ZnS0a·7Hz0) ;

    将上述试剂加人容量瓶中，用水溶解并定容。

    此储备液中Cu,Fe,Mn,Zn的含量均为100 fag/mLo

    注:可以使用市售配制好的适合的溶液。

4.8  Cu,Fe,Mn,Zn的标准溶液:

    取20. 0 mL的储备溶液加人100 mL容量瓶中，用水稀释定容。

    此标准液中Cu,Fe,Mn,Zn的含量均为20 Kg/mL.

    该标准液当天使用当天配制。

4.9  Ca,K,Mg,Na的标准储备溶液:

    称取下列试剂 :

    —     1. 907 g氯化钾(KCll;

    —     2. 028 g硫酸镁(MgS0,·7Hz0);

    - 2. 542 g氯化钠(NaClle

    将上述试剂加人1 L容量瓶中。

    称取2. 497 g碳酸钙(CaC0,)放人烧杯中，加人50 mL盐酸(4.3),

    注意:当心产生二权化碳。

    在电热板(5.4)上加热5 min，冷却后将溶液转移到含有 K,Mg,Na盐的容量瓶中，用盐酸(4.4)

定容 。

    此储备液中Ca, K, Na的含量均为1 mg/mL,Mg的含量为200 fag/mLo

    注:可以使用市售配制好的适合溶液

4.10            Ca,K,Mg,Na的标准溶液:

    取25. 0 mL储备溶液((4.9)加人250 mL容量瓶中，用盐酸(4.4)定容。

    此标准液中Ca,K,Na的含量均为100 pg/mL,Mg的含量为20 fag/mL,

    配制的标准液贮存在聚已烯瓶中，可以在一周内使用。

4.11 斓/艳空白溶液:

    取5 mL硝酸斓(4. 5)溶液、5 mL氯化艳溶液((4.6)和5 mL盐酸(4. 3)加人100 mL容量瓶中，用水

定容。

仪器设备

    所有的容器，包括配制校正溶液的吸管，在使用前用盐酸溶液(4. 4)冲洗。

和玻璃器皿，每次使用前不需要用盐酸煮。

    实验室常用设备和专用设备如下:

5. 1 分析天平，称量精度到0. 1 mg

5.2 柑祸:铂金、石英或瓷质，不含钾、钠，内层光滑没有被腐蚀，上部直径为

2 cm-2. 5 cm，高5 cm左右，使用前用盐酸(4.3)煮。

5.3 硬质玻璃器皿:使用前用盐酸(4.3)煮沸，并用水冲洗净。

5.4 电热板或煤气炉。

5.5 水浴锅。

5.6 马福炉 :温度能控 制在 550℃ 士15'C e

如果使用 专用 的灰化 皿

cm-6 cm，下部直径
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5.7 原子吸收分光光度计:波长范围在8. 6. 1和8. 7. 1有详细说明。带有空气一乙炔火焰和一个校正

设备或测量背景吸收装置。

5.8 测定Ca,Cu,Fe,K,Mg,Mn,Na,Zn所用的空心阴极灯或无极放电灯。
5.9 定量滤纸 。

6 采样

本标准未规定采样方法，建议采样方法按照ISO 6497,

实验室收到有代表性的样品是十分重要的，样品在运输、贮存中不能损坏变质。

保存的样品要防止变质及其他变化。

7 试样 的制备

按照ISO 6498的方法制备试样。见附录Ba

8 分 析步骤

8.1 检测有机物的存在

    用平勺取一些试料在火焰上加热。

    如果试料融化没有烟，即不存在有机物。

    如果试料颜色有变化，并且不融化，即试料含有机物。

8.2 试料

    根据估计含量称取1 ĝ-5 g制备好的试样，精确到1 mg，放进增祸(5.2)中。
    如果试样含有机物，按8.3操作。

    如果试样不含有机物，按8. 4操作。

8.3 干灰化

    将柑锅放在电热板或煤气灶(5.4)上加热，直到试料完全炭化(要避免试料燃烧)。将柑锅转到已在

550'C温度下预热15 min的马福炉((5.6)中灰化3h，冷却后用 2 mL水浸润柑祸中内容物。如果有许

多炭粒，则将增祸放在水浴上干燥(5.5)，然后再放到马福炉中灰化2h，让其冷却再加2 mL水。

8.4 溶解

    取10 ml,盐酸((4.3)，开始慢慢一滴一滴加人，边加边旋动柑涡，直到不冒泡为止(可能产生二氧化

碳)，然后再快速加人，旋动钳祸并加热直到内容物近乎干燥，在加热期间务必避免内容物溅出。用

5 mL盐酸((4.3)加热溶解残渣后，分次用5 mL左右的水将试料溶液转移到50 mL容量瓶。待其冷却

后，然后用水稀释定容并用滤纸(5.9)过滤。

8.5 空白溶液

    每次测量，均按照8. 2 , 8. 3和8.4步骤制备空白溶液。

8.6 铜、铁、锰、锌的测定

8. 6. 1  A][条件

    按照仪器说明要求调节原子吸收分光光度计(5.7)的仪器条件，使在空气一乙炔火焰测量时的仪器

灵敏度为最佳状态。Cu,Fe,Mn,Zn的测量波长如下:

      Cu: 324.8 nm;

    Fe: 248.3 nm;

    Mn:279.5 nm;

      Zn:213.8 nm,

8.6.2 校正曲线制备

    用盐酸((4,4)稀释标准溶液((4.8),配制一组适宜的校正溶液。
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    测量盐酸((4.4)的吸光度、校正溶液的吸光度。

    用校正溶液的吸光度减去盐酸((4.4)的吸光度以吸光度修正值分别对Cu, Fe, Mn, Zn的含量绘制

校正 曲线 。

8. 6. 3 试料溶液的测f

    在同样条件下，测量试料溶液(8.4)和空白溶液((8.5)的吸光度，试样溶液的吸光度减去空白溶液的

吸光度。按第9章计算含量。

    如果必要的话，用盐酸溶液((4.4)稀释试料溶液和空白溶液，使其吸光度在校正曲线线性范围之内。

8.7 钙、镁、钾、钠的测定

8.7.1 测f条件

    按照仪器说明要求调节原子吸收分光光度计(5. 7)的仪器条件，使在空气一乙炔火焰测量时的仪器

灵敏度为最佳状态。Ca,K,Mg,Na的测量波长如下:

      Ca:422. 6 nm;

      K,766.5 nm;

    Mg:285. 2 nm;

      Nat 589. 6 nm.

8.7.2 校正曲线制备

    用水稀释标准溶液(4.10)，每 100 mL标准稀释溶液加5 mL的硝酸铺溶液(4.5),5 mL氯化艳溶

液((4.6)和5 mL盐酸((4. 3) ,配制一组适宜的校正溶液。

    测量谰/艳空白溶液((4.11)的吸光度。

    测量校正溶液吸光度并减去谰/艳空白溶液((4.11)的吸光度。以修正的吸光度分别对Ca, K, Mg,
Na的含量绘制校正曲线。
8.7.3 试料溶液的测f

    用水定量稀释试料溶液(8.4)和空白溶液((8.5)，每100 mL的稀释溶液，加5 mL的硝酸斓(4.5),

5 mL的氯化艳(4. 6)和5 mL盐酸(4.3),

    在相同条件下，测量试料溶液和空白溶液的吸光度。用试料溶液的吸光度减去空白溶液的吸光度

    如果必要的话，用斓/艳空白溶液((4.11)稀释试料溶液和空白溶液，使其吸光度在校正曲线线性范

围之 内。

9 结果表示

由校正曲线、试料的质量和稀释度分别计算出Ca,Cu,Fe,Mn,Mg,K,Na,Zn各元素的含量。

按照表1修约，并以mg/kg或g/kg表示。

                                    表 1 结果计算的修约

含 量 修 约 到

5 mg/kg--10 mg/kg

10 mg/kg---100 mg/kg

  100 mg/kg-1 g/kg

  1刁kg-10 g/kg

  10 g/kg-100 g/kg

0. 1 mg/kg

  1 mg/kg

10 mg/kg

100 mg/kg

  1 g/kg

10 精密度

10. 1 实验室间试验

    对实验室间方法的精密度说明列于附录A。由这些试验得到的值，不适用于本附录A所给出之外

的浓度范围和材料。
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10.2 1复性

    同一操作人员在同一实验室，用同一方法使用同样设备对同一试料在短时期内所做的两个平行样

结果之间的差值，超过表2或表3重复性限7的情况，不大于5%.
                            表2 预混料的皿复性限(Y)和再现性限(R)

元 素 含量/(mg/kg) Y R

Ca

Cu

Fe

K

Mg

Mn

Na

Zn

3 000--300 000

  200̂ -20 000

  500 -̂30 000

2 500̂ 30 000

1 000-100 000

  150̂ -15 000

2 000--250 000

3 500-15 000

0.07XW

0.07XW

0.06XW

0.09XW

0.06X W

0, 08 XW

0.09XW

0.08XW

0.20火W

0.13KW

0.21XW

0.26又W

0, 14XW

0,28XW

0.26XW

0.20火W

注:W为两结果的平均值(mg/kg) o

表3 动物饲料的，复性限(钓和再现性限(R)

元 素 含量/(mg/kg) 7 R

Ca

Cu

Cu

Fe

K

M9

Mn

Na

Zn

5 000 -50 000

    10- 100

    100 200

  50- 1 500

5 000̂ -30 000

1 000 10 000

    15̂ -500

1 000 -̂6 000

    25 500

0, 07XW

0.27XW

0.09只W

0.08义W

0.09XW

0.06XW

0.06又W

0.15XW

0,11XW

0.28又W

0.57XW

0.16XW

0.32XW

0.28XW

0.16XW

0.40XW

0.23XW

0.19义W

注 砰为两结果的平均值(mg/kg),

    注 表2和表 3指出的重复性限和再现性限对各元素和范围用一个计算式表示。在式中的系数是调查研究一些样

        品在指出范围中求得的一个平均值.在特殊情况下对特定样品特定元素的测定所得到的值较高，对这些样品

        没有考虑进去。大多数情况，这些偏差可能是由于样品的均匀度不好而至(见附录A) o

10.3 再现性

    不同分析人员在不同实验室，用不同设备使用同一方法对同一试料所得到的两个单独试验结果之

间的绝对差值，超过表2或表3再现性限R的情况，不大于500,

11 试验报告

    试验报告要详细说明:

    — 对完成样品检验必需的所有资料;

    — 如果已知采样方法，要说明使用的采样方法;

    — 使用的标准;

    — 在本标准中没有规定的，以及能影响试验结果的任何细节;

    — 试验结果:如果重复性已被校核，列出两个试验结果。
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    附 录 A

  (资料性附录)

实验 室间试验 结果

    开始于1983年，对混合饲料和预混合料由几个实验室间试验按ISO 5725:1986规定方法完成实验

方法的精密度。第一批试验的统计结果发表在参考文献。由于这些试验结果改进了方法。改进的方法

的精密度是由两实验室试验确定的。

    第一批26个实验室试验(1986-1987)，由7个国家参加，样品有一个预混料，两个混合料，大麦，枯

萎青贮，乳粉和猪粪。鉴于预混料结果不能令人满意，决定对预混料方法做修改，用补充实验室间试验

制定预混料修改的方法的精密度。

    第二批(1987̂-1988)试验,13个实验室参加，试验研究了8个预混料(含有机物的5个)。两批实

验室间试验结果统计汇总在表A.1至表A. 8 e

                                        表 A. 1 钙结果统计

样 品.

参 数”

n1 n2 刀日 W/ (mg/kg) S,/(mg/kg)CV,/(%) r/(mg/kg) SR/(mg/kg)CYRA%)R/(mg/kg)

P1 12 0 24 51000 1413 2. 9 4000 5654 10. 9 16000

P2 12 2 22 292000 6007 2.1 17000 16254 5. 7 46000

P3 12 2 22 136000 2120 1. 6 6000 12367 9. 0 35000

P01 12 0 24 156000 2120 1. 3 6000 10247 6. 5 29000

P02 12 2 22 11900 389 3. 2 1100 636 5. 5 1800

P03 12 2 22 3000 106 3.8 300 247 8. 6 700

P04 12 0 24 7900 177 2. 1 500 530 6. 9 1500

P05 12 0 24 5700 141 2.4 400 318 5.9 900

B 21 8 34 592 62 10.4 175 179 30. 3 507

W S 21 8 34 4860 130 2.丁 369 604 12. 4 1710

M FH 21 10 32 7650 195 2. 6 552 753 9.8 2130

MP 21 6 36 13300 417 3. 1 1180 1484 11.1 4200

PF 21 2 40 33200 565 1. 7 1600 6855 20. 6 19400

M FL 21 9 33 47400 1106 2. 3 3130 3424 7. 2 9690

“P1:预混合料;P2预混合料;P3:预混合料;P01:含有机物预混料;P02:含有机物预混料;P03含有机物预混

  料;P04含有机物预混料;P05:含有机物预混料;B大麦;WS:枯萎青贮;MFH 混合料 H; MP乳粉;PF猪

  粪;MFL:混合料 L.

‘。1提供结果的实验室冲::去除的数;na:应用结果的数;牙:样品的钙平均含量;S:重复性标准偏差;CV,:重

  复性变异系数厂:重复性限;SR:再现性标准偏差;C偏:再现性变异系数;R:再现性限(R=2.8XSR),
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表 A. 2 铜结果统计

样 品.
参 数“

月t 刀2 雌3 W/(mg/kg) S,/(mg/kg) CV,/(/") r/(mg/kg) SR / (mg/kg)CV /(%) R/ (mg/kg)

P1 13 0 26 900 25 2. 7 70 64 7.0 180

P2 13 0 26 1 000 28 2.8 80 67 6.8 190

P3 13 0 26 17 400 212 1.2 600 495 2.9 1 400

POI 13 0 26 4 540 78 1. 7 220 152 3.3 430

P02 13 0 26 217 6.4 2. 9 18 10 4. 7 29

P03 13 2 24 1 050 57 5 4 160 141 13. 5 400

P04 13 0 26 6 660 251 3.8 710 293 4.4 830

P05 13 0 26 39 100 495 1.2 1 400 1 555 3. 1 4 400

B 22 6 38 6 0.4 8.4 1 1.4 21.3 4

W S 22 4 40 14 1.1 7.0 3 2. 1 15.9 6

MFH 22 4 40 15 2.1 14.5 6 3. 5 23.8 10

M P 22 4 40 2 0.4 19.4 1 1.4 61. 7 4

PF 22 10 34 224 4.9 2. 2 14 11 5.0 32

M FL 22 4 40 118 5.3 4. 6 15 7.4 6. 3 21

a, b同表A. 1，其中评为样品的铜平均含量。

表A. 3 铁结果统计

样 品性
参 数“

儿1 砚2 刀3 W/ (mg/kg) S,/(mg/kg)CV,/(%) r/(mg/kg) SR/(mg/kg)CVRI(%) R/(mg/kg)

P1 12 2 22 7 500 141 1.9 400 565 7.3 1 600

P2 12 2 22 22 600 565 2.5 1 600 1 555 6. 9 4 400

P3 12 0 24 31 000 707 2.4 2 000 2473 8. 5 7 000

POI 12 0 24 4 000 106 3.0 300 318 8. 3 900

P02 12 0 24 500 18 3. 7 50 28 6.0 80

P03 12 0 24 9 600 212 2. 2 600 636 6. 7 1 800

P04 12 4 20 18 600 177 0.9 500 1 166 6.2 3 300

P05 12 0 24 19 000 353 2. 6 1 000 2 120 11. 1 6 000

B 21 4 38 79 2.8 3. 7 8 11 13. 9 31

W S 21 8 34 599 10 1. 7 29 70 11.6 197

M FH 21 2 40 362 59 16.2 166 85 23. 5 241

MP 21 4 38 8 2.5 30.5 7 5.7 68.5 16

PF 21 4 38 3 430 86 2.5 244 491 14.4 1 390

MFL 21 6 36 1 290 40 3.1 113 111 8.6 315

a, b同表A.1，其中砰为样品的铁平均含量
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表 A. 4 镁结果统计

样 品.
参 数“

碑1 刀Z n3 W/(mg/kg) S./(mg/kg) CV,/(%0 T/(mg/kg) Sx/(mg/kg)CV /(0/a) B/(mg/kg)

PI 12 0 24 111 000 2 120 19 6 000 5 654 5.2 16 000

P2 12 2 22 18 000 106 0. 5 300 742 4. 2 2 100

P3 12 0 24 2 050 53 2. 5 150 152 7.4 430

PO1 12 2 22 5 770 113 2.0 320 145 2. 5 410

P02 12 2 22 1 640 28 1. 7 80     49 3.2 140

P03 12 0 24 100 32 3. 2 90 67 6. 6 190

P04 12 0 24 1 670 42 2. 5 120 110 6. 6 310

P05 12 2 22 1 650 28 1. 6 80 71 4. 2 200

B 22 10 34 1 200 34 2. 8 95 58 4.8 163

W S 22 8 36 2 260 80 3.5 226 128 5. 7 363

b一FH 22 8 36 1 640 45 2. 7 126 120 7. 3 340

MP 22 4 40 1 250 94 7.5 265 147 11.8 417

PF 22 8 36 9 980 128 1. 3 362 576 5. 8 1 630

MFL 22 10 34 3 040 27 0.9 76 143 4. 7 405

a, b同表A.1，其中砰为样品的镁平均含量

表A.5 锰结果统计

样 品“
参 数‘

刀 【 九 2 刀3 4V/(mg/kg)5/(mg/kg)CV,/(%) 刁(mg/kg) Sa/(mg/kg)CVa/(%) R/(mg/kg)

P1 13 0 26 2 600 71 3.3 200 318 12.0 900

P2 13 0 26 4 800 106 2.6 300 742 15. 6 2 100

P3 13 0 26 10 100 247 2.4 700 883 8.8 2 500

PO1 13 0 26 1 700 71 4.2 200 212 12. 6 600

P02 13 0 24 159 5 3. 1 14 18 11. 2 50

P03 13 2 24 13 200 353 2 8 1 000 989 7. 5 2 800

P04 13 4 22 4 870 78 1. 6 220 166 3.4 470

P05 13 0 26 5 600 141 2.3 400 530 9. 5 1 500

B 22 6 38 16 0. 4 2.4 I 3. 2 19.8 9

W S 22 4 40 174 2. 5 1. 4 7 14 8. 2 41

MFH 22 4 40 65 2. 1 3. 1 6 II 17. 1 32

MP 22 8 36 1 0.4 26.6 1 0. 7 52. 0 2

PF 22 2 42 417 8.1 2.0 23 66 15. 8 187

M FL 22 4 40 361 3.5 1.0 10 35 9. 8 100

.,b同表A. 1，其中命为样品的锰平均含量。
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表A.6 钾结果统计

样 品.

参 数“

刀 卫 介2 儿3 不歹2(，9/kg)sr/(”唱/kg)C认/(%) 刁(川9/kg) 5*/(mg/kg)C偏/(%) R/(mg/kg)

P1 l1 O 22 700 71 8.3 200 212 33.9 600

P2 l1 0 22 570 120 21.4 340 212

�一

37.5 600

P3 11 0 22 1000 71 7.7 200 247 25.0 700

Pol 11 2 20 3700 141 3.7 400 459 12.8 1300

P02 11 0 22 10000 247 2 4 700 989 9 9 2800

P0 3 11 O 22 2400 71 3。4 200 247 ， ， 700

P04 ll 2 20 14900 495 3.3 1400 777 5.2 2200

P05 l1 0 22 3900 141 3 7 400 318 8.1 900

B l7 2 32 4850 118 2 4 334 746 15.4 2 110

WS l7 4 30 30 100 551 1 8 1560 2237 7.4 6330

M FH l7 2 32 5330 160 2.5 454 898 14.2 2540

MP l7 2 32 17 100 583 3.4 1650 1336 7 8 3780

PF l7 2 32 11200 505 4.5 1430 936 8.3 2650

MFL 17 6 28 17800 746 4.2 2110 1155 6 5 3270

“，b同表A.1，其中评为样品的钾平均含量。

表 A.7 钠结果统计

样 品‘
参 数“

刀l 左2 n3 W/(mg/kg)Sr/(mg/kg) Cv./(%) r/(mg/kg) 5*/(mg/kg)C珠/(%)R/(mg/kg)

Pl 1l 0 22 23700 636 2.7 1800 12721 5.4 36000

P2 l1 2 2O 5900 212 3.3 600 777 13.5 2200

P3 11 0 22 155000 3536 2.3 10000 9187 5.9 26000

Pol 11 0 22 33900 1025 3 0 2900 2155 6.4 6100

P02 l1 0 22 1840 78 4 3 220 212 11.5 600

P03 11 2 20 680 120 17 6 340 120 17.9 340

P04 1l 0 22 660 110 16 7 310 141 21.3 400

P05 1l O 22 580 134 23.0 380 155 26.8 440

B l5 8 22 117 10 8、7 29 20 17 3 57

W S 〕6 6 26 3830 187 4 9 529 258 6.7 729

MFH 15 4 26 1240 84 6 g 238 170 13 7 480

MP 16 6 26 4210 142 3 4 402 246 5.8 696

PF l6 2 30 1890 119 6 3 336 309 16.4 875

M PL 16 2 30 5650 375 6.6 1060 406 7.2 1150

a，b同表A，〕，其中W为样品的钠平均含量。
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表 A. 8 锌结果统计

样 品，
参 数‘

n1 刀2 刀日 W/(mg/kg)Sd(mg/kg)CV,/(%) r/(mg/kg) SR/(mg/kg)CV /(%) R/ (mg/kg)

P1 13 2 24 5 200 177 3.1 500 353 7.1 1 000

P2 13 2 24 8 700 141 1. 7 400 671 7. 8 1 900

P3 13 4 22 14 600 318 2.3 900 459 3.2 1 300

POl 13 0 26 3 500 141 4.0 400 353 10.4 1 000

P02 13 0 26 260 21 7. 6 60 39 15.0 110

P03 13 0 26 10 900 318 2. 9 900 1237 11.4 3 500

P04 13 2 24 10 000 247 2. 4 700 671 6. 6 1 900

P05 13 2 24 11 900 283 2.3 800 565 4.9 1 600

B 22 8 36 29 1. 1 3.4 3 2.8 9.4 8

W S 22 12 32 44 1. 1 2. 1 3 1.8 4. 3 5

MFH 22 6 38 47 3.2 6 5 9 3. 9 8.3 11

MP 22 8 36 46 2.1 4.5 6 3. 2 7.0 9

PF 22 8 36 569 11 2.0 32 33 5. 8 94

M FL 22 6 38 106 3. 5 3.4 10 7. 1 6.7 20

..b同表A. 1，其中评为样品的锌平均含量
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              附 录 B

          (资料性附录)

ISO 6498:1998动物饲料试样的制备

Animal feeding stuffs-Preparation of test samples

          ISO 6498 第 2版 1998-11-01

B. 1 范围

本标准规定了动物饲料(包括宠物食品)由实验室样品制备试样的方法。

B 2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准不采用已过期或已

被修订的标准。使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。对于未过期的标准，推荐

采用该标准的最新版。

    ISO 6492 动物饲料中脂肪含量的测定。

    ISO 6496 动物饲料中7k*和其他挥v性物 质的测宁

B. 3 术语和定义

    本国际标准使用下列术语和定义。

B31 实验室样品

    从一批样品中缩分抽取的代表其质量状况的用于分析检验和其他检查的样品。

B. 3.2 试样

    将实验室样品通过分样器或手工分样，必要时经磨样后的有代表性的样品

B. 3. 3 试料

    从试样或实验室样品取得的有代表性的物料。

B. 4 原理

    对于固体样品，实验室样品需经特定的步骤充分混合及分样以获得适当的试样。使用粉碎、研磨、

绞碎或均质等方法以使试样及试验样真实代表实验室样品。对于液体饲料，实验室样品经机械混合，混

匀后得 到具 有代表性 的试样

B.5 仪器设备

B. 5. 1 粉碎机，易清洗，能够粉碎饲料，不会过热及使水分发生明显变化，样品经粉碎后完全通过适当

筛孔的筛

    有些饲料易于失水或吸水，如有这种情况，需对结果加一校正因子(见B.7.2和第B. 8章)

    注:粉碎机的筛网的大小不一定与检验用的大小相同。

B. 5. 2 机械搅拌器或均质器。

B. 5. 3 绞碎机，配有4 mm孔的板。

B.5.4 绞碎装置，如柞或研钵

B.5.5 筛，筛孔为1. 00 rum, 2, 80 mm和4. 00 mm的金属网。

B. 5. 6 分样器或四分装置，如圆锥分样器，具有分类系统的复合槽分样器，或其他能保证试样的组成

具有相同分布的其他分样装置。

                                                                                                                                                            11
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B. 5.7 样 品容器 ，能够保证试样成分不发生变化 ，避光 ，并有足够 的容积 。容器应密封 良好 。

B 6 采样

采样不是本国际标准的内容，ISO 6497推荐了一种采样方法。

实验室收到的样品的真实性和代表性以及在传送和贮存时不发生损坏是十分重要的。

保存样 品时应避免样 品发 生变质和变化 。

B. 7 步 骤

注意 :切记小心不要让设备污染样品。

B.乙·’
B./.1

样 品粉碎

  通则

    粉碎样品可能导致失水或吸水，应制定一个限度(见B.7.2和第B. 8章)。粉碎应尽可能快，并尽

可能少暴露在空气中。如需要可先将料块打碎或碾碎成适当大小。每一步都应将样品充分混合。

B. 7.1. 2 细样

    如果实验室样品能够完全通过1. 00 mm的筛，则将之充分混合。用分样器或四分装置(B.5.6)逐

次分样直至得到需要量的试样(见B.7.9).

B.7.1.3 粗样

B. 7. 1. 3. 1如果实验室内样品完全不能通过1. 00 mm的筛，而且能全部通过2.80 mm的筛，将其充

分混合，照B.7.1.2逐次分样以制成适量的样品(见B.7.9),

B. 7. 1. 3. 2 小心地在已清洁干净的粉碎机(B.5.1)中粉碎样品，直至能全部通过1. 00 mm的筛。

B.7.1.4 粗样

B. 7. 1. 4. 1 如果实验室样品不能完全通过2.80 mm的筛，仔细地在已清洁干净的粉碎机(B. 5. 1)中

粉碎样品，直至能全部通过2.80 mm的筛，充分混合。

B. 7. 1. 4. 2 将粉碎过的实验室内样品用分样器依次分样得到检测所需的试样(见B.7.9) 再将此样

品用已清洁的粉碎机(B.5.1)中粉碎样品，直至能全部通过1. 00 mm的筛。

B. 7. 2 易于失水或吸水的样品

    如果粉碎操作导致失水或吸水，采用ISO 6496的方法测定水分含量，使用此方法测定充分混匀的

实验室样品和制备的试样，从而对原样水分含量进行校正(见第B. 8章)。

B. 7. 3 难粉碎的样品

    如果实验室样品不能通过1. 00 mm的筛从而使粉碎困难，在按 B. 7. 1. 3. 1所述初混后或按

B.7.1.4.1所述预粉碎后立即取一部分样品。

    按照ISO 6496的方法测定水分含量。用柞和研钵研磨样品或用其他方法使其能完全通过
1. 00 mm的筛后干燥样品，再次测定制备的试样的水分从而将分析结果校正为原样的水分含量(见第

B. 8章)

B. 7. 4 湿饲料如皓装或冷冻宠物食品

    用机械搅拌器或均质器将实验室样品(可以是整份罐装或其他包装)均质，将均质化的样品充分混

合，装人一清洁干燥的样品容器中，密封 应尽快进行实验，最好立即进行。否则应将试样储存于

00C -4℃条件下。

B. 7.5 冷冻饲料

    用适当的工具将实验室样品切或打碎成块，立即将其放人绞碎机(B.5.3)，将绞碎的样品混合直至

渗出的液体完全均匀地混人样品。将样品装人清洁干燥的样品容器中，密封。应尽快进行实验，最好立

即进行，否则应将试样储存于。0C -4℃条件下。
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B. 7. 6 中等水分含，饲料

    将实验室样品缓慢地通过绞碎机(B.5.3)。充分混合绞碎的样品，立即将之通过4. 00 mm的筛，装

人清洁干燥的样品容器中，密封。

    如果实验室样品无法绞碎，则用手工尽量混合和研磨好。

B. 7. 7 青贮饲料和液体样品

B. 7. 7. 1 草料或谷类青贮饲料

    如可能将全部的实验室样品通过粉碎机(B.5.1)，或尽可能将其切碎，将其充分混合后将至少100 g

试样转人样品容器内(B.5.7).
    如果此实验室样品无法通过粉碎机或不能被充分切碎，则使其尽可能充分混合，然后按ISO 6496

的方法测定水分含量。将此实验室样品干燥(例如在600C-700C鼓风烘箱中过夜)，然后将样品通过粉

碎机(B. 5. 1)。将样品充分混合后将至少100 g样品放人样品容器内。按照ISO 6496提供的方法测定

制备的试样中的水分并对结果进行校正(见第B. 8章)。

B. 7. 7. 2 液体样品包括鱼饲料

    用一台机械搅拌器或均质器(B.5.2)混合实验室样品，以使所有的独立物质(骨粉，油等)能完全分

散开。边摇边用勺、烧杯或大口吸管转移50 mL到100 ml,样品到样品容器(B.5.7)中。

B. 7. 8 有特殊要求的样品

    注 I:有些测定需对试样特殊制备，这些特殊步骤见试验方法的有关章节。

    对于需特殊精制程度的测定，需进一步研磨。在这种情况下，按B. 7. 1,13. 7. 2或B.7.3所述制备

试样，但需按照要求的细度。

    在有些情况下，应避免打碎或破坏实验室样品，例如测定颗粒硬度

    注2:如认为实验室样品是非均质的，例如分析真菌或药物添加剂，可能需要将所有样品研磨并分样至适当的试

验量。

    如样品是脂肪，制备试样时可能需加热和混合，有时需要预先抽提脂肪。可按ISO 6492进行

    如样品需做微生物检查，样品应在无菌条件下处理，这样才能保证微生物状况不发生变化

B. 7. 9 试样的用f和储存

    为全部测定准备足量的试样，应不少于100 g，将之立即全部放人容器(B.5.7)中，并良好密封。

    保存试样应使样品的变化最小，应特别注意避免样品暴露在阳光下及受到温度的影响。

B. 8 校正因子

B. 8.1 通则

    如果样品可能在粉碎或混合样品的过程中失水或吸水，就有必要使用校正因子对分析结果进行校

正以获得原样的水分含量。如使用了脂肪提取亦同理。

B. 8. 2 计算

    用式(B.1)计算校正因子:

100%一Wo
100%一W

.⋯ 。。..............·。·····一 (B. 1)

    式 中:

    户~一 校正因子;

  Wa— 实验室样品水分的质量分数，以百分数表示，按ISO 6496进行测定;

  W,— 制备的试样的水分的质量分数，以百分数表示，按ISO 6496进行测定。

B.8.3 结果的校正

    将分析结果乘以校正因子。
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