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前!!言

本文件按照!"!#$%$"&'&'#标准化工作导则!第$部分$标准化文件的的结构和起草规则%和
!"!#$%&"&'&'#标准化工作导则!第&部分$以()*!(+,标准化文件为基础的标准化文件起草规则%
的规定起草&

本文件代替-.!#$/01"&''2#饲料中酸性洗涤纤维的测定%'与-.!#$/01"&''2相比'除结构调
整和编辑性改动外'主要技术变化如下$

3(!更改了适用范围)见第$章'&''2年版的第$章(*
4(!增加了过滤法检出限)见第$章(*
5(!增加了助滤剂)见/%&%6(*
7(!增加了脱脂步骤)见/%0%8(*
9(!更改了精密度)见/%2'&''2年版的6%&(*
:(!增加了滤袋法)见第0章(&
本文件修改采用()*$81';$&''6#动物饲料!酸性洗涤纤维)<=>(和酸性洗涤木质素)<=?(含量的

测定%&
本文件与()*$81';$&''6相比做了下述结构调整$
"""8%$对应()*$81';$&''6的8%$'因本文件不涉及酸性洗涤木质素'删除8%&*
"""/%$对应()*$81';$&''6的第/章*
"""/%&对应()*$81';$&''6的第0章*
"""/%8对应()*$81';$&''6的第;章*
"""/%/对应()*$81';$&''6的第2章和第6章*
"""/%0对应()*$81';$&''6的1%$'因本文件不涉及酸性洗涤木质素的测定'删除1%&*
"""/%;对应()*$81';$&''6的$'%$'因本文件不涉及酸性洗涤木质素的测定'删除$'%&*
"""/%2对应()*$81';$&''6的第$$章*
"""删除了()*$81';$&''6的第$&章试验报告内容*
"""增加了第0章滤袋法&
本文件与()*$81';$&''6的技术差异及其原因如下$
"""为了满足我国饲料中检测需要'更改了适用范围)见第$章(*
"""为了方便使用'助滤剂规定为石英砂)粒径$&0!@"$0'!@()见/%&%6(*
"""根据我国饲料行业实际检测技术水平'修改了精密度要求)见/%2(*
"""根据国内外酸性洗涤纤维检测技术发展趋势'满足我国饲料行业实际检测需要'增加了滤袋法

)见第0章(&
本文件做了下列编辑性改动$
"""为了区分滤袋法'()*$81';$&''6的1%$明确为+过滤法,)见第/章(*
"""合并()*$81';$&''6的1%$%&和1%$%8'并规定+若使用纤维测定仪'按照仪器说明书操作,)见

/%0(&
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&
本文件由农业农村部畜牧兽医局提出&
本文件由全国饲料工业标准化技术委员会))<,!#,2;(归口&
本文件起草单位$通威股份有限公司-四川威尔检测技术股份有限公司&
本文件主要起草人$杨发树-宋军-张凤枰-杜亚欣-宋涛&
本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为$

#
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"""&''2年首次发布为-.!#$/01"&''2*
"""本次为第一次修订&

$
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饲料中酸性洗涤纤维的测定

!!范围

本文件规定了饲料中酸性洗涤纤维测定的过滤法和滤袋法&
本文件适用于配合饲料-浓缩饲料-精料补充料和植物性饲料原料中酸性洗涤纤维的测定&
本文件过滤法的检出限为$%'A&

%!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&

!"!#;'$!化学试剂!标准滴定溶液的制备
!"!#;;6&!分析实验室用水规格和试验方法)!"!#;;6&"&''6'()*8;1;$$162'B*=(
!"!#&'$10!动物饲料!试样的制备)()*;/16$&'$&'B*=(

'!术语和定义

下列术语和定义适用于本文件&

'(!
酸性洗涤纤维#$%&$!'()**+,+-.+/,0)1+-
用酸性洗涤剂处理试样后残留的不溶解物质的总称'主要是纤维素和木质素)植物性饲料(或不溶性

蛋白复合物)动物源性饲料和热损伤饲料(&

"!过滤法

"(!!原理
试样用酸性洗涤剂浸煮'再用水-丙酮洗涤'除掉不耐酸的碳水化合物-没有发生梅拉德)B3CDD3E7(反

应)热损伤(的蛋白质和脂肪后剩余的残留物即是酸性洗涤纤维)<=>(&

"(%!试剂或材料
警示%十六烷基三甲基溴化铵对粘膜有刺激&操作时需戴防护口罩'丙酮和石油醚是高挥发可燃试剂&在进入烘箱干燥

前&确保其完全挥发(

除非另有规定'仅使用分析纯试剂&

"(%(!!水$!"!#;;6&'三级&

"(%(%!丙酮&

"(%('!石油醚)沸程8'F";'F(&

"(%("!硫酸溶液)'%0'@GD!?H'%'&0@GD!?I&)*/($按照!"!#;'$的规定配制和标定&

"(%(#!酸性洗涤剂$称取&'J十六烷基三甲基溴化铵),$1I/&-"E',#<"('加入$'''@?'%0@GD!?硫
酸溶液)/%&%/('搅拌溶解'混匀&

"(%()!消泡剂$硅油&

"(%(*!盐酸溶液)/@GD!?($量取8&6@?浓盐酸'用水稀释至$'''@?'混匀&

"(%(+!助滤剂$石英砂'粒径$&0!@"$0'!@&使用前加入/@GD!?盐酸溶液)/%&%2(浸没'煮沸'然后
用水洗涤至中性'在)0&0H&'(F下灼烧&K'取出'冷却后放入干燥器中备用&

"('!仪器设备
"('(!!分析天平$感量'%'''$J&

$
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"('(%!回流消煮装置$配有独立加热单元和水冷凝器'或符合/%$原理的纤维测定仪&应校准加热单元
性能'使用冷凝器时可在0@CL内煮沸0'@?冷水*纤维测定仪可在$'@CL内煮沸0'@?冷水&

"('('!砂芯坩埚$0'@?'孔径/'!@";'!@&或与纤维测定仪配套的砂芯坩埚'&;@?"&6@?'孔径

/'!@"$''!@&
注!%初次使用前'将砂芯坩锅小心地逐步加温'温度不超过00'F'并在)0&0H&'(F下灼烧$K&每次使用后在

)0&0H&'(F灰化8K'用酸性洗涤剂)/%&%0(浸泡'超声$'@CL'除去灰分'用热水冲洗坩埚'再用冷水浸泡至
少8'@CL&

注%%砂芯坩埚过滤速率测试$每个坩埚装满0'@?)纤维测定仪坩埚为&0@?(水'在不抽真空的条件下'记录排干时
间'应为)$6'H;'(M)纤维测定仪砂芯坩埚为)20H8'(M(&如果排干时间小于$''M)纤维测定仪砂芯坩埚小于

8'M('应舍弃不用*如果排干时间小于$&'M)纤维测定仪砂芯坩埚小于/0M('应检查坩埚是否有裂纹*如果排干
时间大于&/'M)纤维测定仪砂芯坩埚大于$'0M('应采用酸性或者碱性清洁剂清洗砂芯坩埚'如清洗后仍不能提
高过滤速率'应舍弃&

"('("!抽滤装置$抽滤瓶和真空泵&

"('(#!电热干燥箱$可控温)$'8H&(F&

"('()!马弗炉$)0&0H&'(F&

"("!样品
按照!"!#&'$10制备试样&缩分样品至约&''J)以干基计('其中一半样品放置在防潮-密封的容

器中'用于水分的测定&若试样水分含量高于$0A时'应先将试样置于低于;'F烘箱中'风干至水分低
于$0A以下&粉碎使其全部通过$%'@@孔径的分析筛'充分混匀'装入密闭容器中'备用&

"(#!试验步骤
"(#(!!砂芯坩埚的准备

将洁净的砂芯坩埚)/%8%8(置于电热干燥箱)/%8%0(内')$'8H&(F干燥/K'取出'置于干燥器中冷
却8'@CL'称量)精确至'%'''$J('直至恒重)&次称量结果之差不超过'%''&J(&

"(#(%!称样
平行做&份试验&称取$J试样)精确至'%'''$J('若试样需要预先脱脂'试样置于另外一个砂芯坩

埚)/%8%8(中'按/%0%8脱脂*若试样不需要预先脱脂'试样置于回流消煮装置)/%8%&(中'按/%0%/消煮&
同时做空白试验&

"(#('!脱脂
脂肪含量超过$'A的试样应预先脱脂'脂肪含量超过0A的试样建议预先脱脂&脂肪含量未知试样

建议预先脱脂&
在砂芯坩埚中加入/'@?丙酮)/%&%&(或石油醚 )/%&%8('浸泡试样0@CL'然后用抽滤装置)/%8%/(

抽真空'除去丙酮或石油醚'重复&次&将砂芯坩埚放入通风橱内干燥&'@CL'以挥干残余的丙酮或石油
醚&把脱脂后的试样残渣全部转移至回流消煮装置)/%8%&(中&

"(#("!消煮
在回流消煮装置)/%8%&(中加入$''@?酸性洗涤剂)/%&%0('打开冷却水'加热'0@CL内加热试样溶

液至沸腾&必要时加入&滴"/滴消泡剂)/%&%;(以消除泡沫&调节加热装置使溶液保持微沸状态'持续
消煮);'H$(@CL&如果试样沾到消煮容器壁上'用不多于0@?的酸性洗涤剂)/%&%0(冲洗&

"(#(#!洗涤
称取0J助滤剂)/%&%6('精确至'%'''$J'置于砂芯坩埚中'连接抽滤装置'缓缓倒入试样消煮液'

真空抽滤&用玻璃棒捣散试样残渣'并用/'@?1'F"$''F水清洗砂芯坩埚壁和试样残渣'重复
8次"0次'至洗脱液呈中性&再用/'@?丙酮)/%&%&(清洗残渣'搅拌至所有团块破碎'将所有颗粒暴露
于丙酮中'浸泡0@CL'直至残渣脱色'真空抽滤'并重复$次&如果滤出物有颜色'需再用丙酮重复浸泡-
抽滤'直至无色&

"(#()!干燥
&
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将砂芯坩埚放入通风橱内干燥&'@CL'待丙酮完全挥干后移至干燥箱内')$'8H&(F干燥/K'取出'
置于干燥器中冷却8'@CL'称量)精确至'%'''$J('直至恒重)&次称量结果之差不超过'%''&J(&

若使用纤维测定仪'按照仪器说明书操作&

"()!试验数据处理
试样中酸性洗涤纤维)<=>(的含量以质量分数表示'按公式)$(计算&

!!
)"/#"$#"8(#)"48#"4$#"4&(

"&
$$'' )$(.........

式中$

! """试样中酸性洗涤纤维含量的数值'单位为百分号)A(*
"$ """试样测定用砂芯坩埚质量的数值'单位为克)J(*
"& """试样质量的数值'单位为克)J(*
"8 """试样测定用助滤剂质量的数值'单位为克)J(*
"/ """试样-助滤剂和砂芯坩埚经消煮干燥后总质量的数值'单位为克)J(*
"4$"""空白试验用砂芯坩埚质量的数值'单位为克)J(*
"4&"""空白试验用助滤剂质量的数值'单位为克)J(*
"48"""空白试验砂芯坩埚和助滤剂消煮干燥后总质量的数值'单位为克)J(*
测定结果以平行测定的算术平均值表示'结果保留至小数点后$位&

"(*!精密度
在重复性条件下获得的&次独立测定结果应符合以下要求$
酸性洗涤纤维)<=>("0A时'其绝对差值#$A*
酸性洗涤纤维)<=>(在0A"$'A时'其绝对差值与算术平均值之比#$'A*
酸性洗涤纤维)<=>($$'A时'其绝对差值与算术平均值之比#;A&

#!滤袋法

#(!!原理
同/%$&

#(%!试剂或材料
警示%十六烷基三甲基溴化铵对黏膜有刺激&操作时需戴防护口罩'丙酮和石油醚是高挥发可燃试剂&在进入烘箱干燥

前&确保其完全挥发(

除非另有规定'仅使用分析纯试剂&

#(%(!!水$!"!#;;6&'三级&

#(%(%!丙酮&

#(%('!石油醚)沸程8'F";'F(&

#(%("!硫酸溶液)'%0'@GD!?H'%'&0@GD!?I&)*/($按照!"!#;'$配制和标定&

#(%(#!酸性洗涤剂$称取&'J十六烷基三甲基溴化铵),$1I/&-"E',#<"('加入$'''@?'%0@GD!?硫
酸溶液)0%&%/('搅拌溶解'混匀&

#(%()!消泡剂$硅油&

#('!仪器设备
#('(!!分析天平$感量'%'''$J&

#('(%!回流消煮装置$配有独立加热单元'或符合0%$原理纤维测定仪&应校准加热单元性能'使用冷凝
器时可在0@CL内煮沸0'@?冷水*纤维测定仪可在$'@CL内煮沸0'@?水&

#('('!滤袋$孔径&0!@'可耐受酸性洗涤剂高温消煮&

#('("!干燥箱$可控温)$'8H&(F&

#("!样品
8
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同/%/&

#(#!试验步骤
#(#(!!称样

平行做&份试验&称量)$'8H&(F干燥&K-在干燥器中冷却至室温的滤袋)0%8%8()精确至'%'''$J(&
称取试样'%0J)精确至'%'''$J('置于滤袋中'封口&样品体积不宜超过滤袋容量的$!&'如太满可适当
减少'但不得低于'%&J&若试样需要预先脱脂'按0%0%&脱脂*若试样不需要预先脱脂'按0%0%8消煮&
同时做空白试验&

#(#(%!脱脂
脂肪含量超过$'A的试样应预先脱脂'脂肪含量超过0A的试样建议预先脱脂&脂肪含量未知试样

建议预先脱脂&
将装有试样的滤袋放入烧杯中'加入丙酮)0%&%&(或石油醚)0%&%8('使滤袋完全浸没'浸泡0@CL'其

间用玻璃棒轻微搅拌&次'或取出滤袋反复浸没&次&取出滤袋'置于吸水纸上'轻轻挤压去除丙酮或石
油醚'重复操作$次&将滤袋置于通风橱内干燥&'@CL'挥干残余的丙酮或石油醚&

#(#('!消煮
将装有试样的滤袋分散放入回流消煮装置)0%8%&(中'按每个滤袋$''@?的量加入酸性洗涤剂

)0%&%0('打开冷却水'$'@CL内加热试样溶液至沸腾&必要时加&滴"/滴消泡剂)0%&%;(以消除泡沫&
调节加热装置'保持试样溶液微沸'持续消煮);'H$(@CL&消煮过程应保证滤袋完全浸没于溶液中'每
$'@CL至少翻动$次'保证试样被充分消煮&

#(#("!洗涤
取出滤袋'置于吸水纸上'轻轻挤压去除消煮液&用1'F"$''F水浸泡洗涤滤袋8次'直至浸出液

呈中性'轻轻挤压除水&将滤袋放入烧杯中'加入丙酮'使滤袋完全浸没'浸泡0@CL'重复$次&如果滤
出液仍有颜色'用丙酮重复清洗'直至滤出液无色&

#(#(#!干燥
将洗涤后的滤袋置于通风橱内干燥&'@CL'待丙酮挥干后'移至干燥箱)0%8%/(内')$'8H&(F干燥/K&

取出'置于干燥器中冷却8'@CL'称量)精确至'%'''$J('直至恒重)&次称量结果之差不超过'%''&J(&
若使用纤维测定仪'按照仪器说明书操作&

#()!试验数据处理
试样中酸性洗涤纤维)<=>(的含量以质量分数表示'单位为百分含量)A('按公式)&(计算&

!!
)"2#"0(#)"40#"4/(

";
$$'' )&(............

式中$
"0 """试样测定用滤袋质量的数值'单位为克)J(*
"; """试样质量的数值'单位为克)J(*
"2 """试样-滤袋经消煮干燥后总质量的数值'单位为克)J(*
"4/"""空白试验用滤袋质量的数值'单位为克)J(*
"40"""空白试验滤袋经消煮干燥后质量的数值'单位为克)J(*
测定结果以平行测定的算术平均值表示'结果保留至小数点后$位&

#(*!精密度
同/%2&

/


