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摘  要: 饲料是养殖业发展的物质基础, 饲料产品营养均衡是牲畜健康生长、畜产品优质安全的重要保证, 饲

料营养指标的检测分析是调整饲料配方和控制饲料产品营养均衡的重要依据。目前, 饲料产品常规营养指标通

常指粗蛋白、粗纤维、粗脂肪、水溶性氯化物、粗灰分、钙、总磷、水分等, 各项指标分别依据相应的国家标

准方法进行检测。本文结合作者长期的饲料检测经验, 针对饲料 8 大常规营养指标检测过程中遇到的主要问题

进行分析、总结, 旨在为饲料产品的质量检测提供经验分享, 为检测标准的验证使用及修订提供参考依据。 
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ABSTRACT: Feed is the material basis of the development of the breeding industry, nutrition balance of feed 

product is an important guarantee for the healthy growth of livestock and animal products quality and safety, and the 

detection and analysis of feed nutritional indexes is an important basis for the adjustment of feed formula and the 

control of nutrition balance of feed product. At present, the conventional nutritional indexes of feed products usually 

refer to crude protein, crude fiber, crude fat, water-soluble chloride, crude ash, calcium, phosphorus, and water 

content. Each index is tested according to the corresponding national standard methods. Based on the author's 

long-term experience in feed testing, this paper analyzed and summarized main problems encountered in the testing 

process of eight conventional nutrition indexes of feed, in order to provide experience sharing for the quality testing 

of feed products and provide reference for the verification and revision of testing standards. 
KEY WORDS: feed; routine; nutritional indexes; detection; key control points 
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1  引  言 

饲料作为动物性食品的重要物质保障, 饲料的质量

安全直接影响到动物性食品的安全, 进而影响到人类的身

体健康。做好饲料的常规成分分析检测, 是饲料工业生产

中的重要环节, 也是保证饲料原料和各种产品质量的重要

手段[1]。饲料产品检测中常规营养指标主要包括粗蛋白、

粗灰分、水分、钙、总磷、粗脂肪、粗纤维、水溶性氯化

物等 8 项, 每项指标依据相应国家标准规定的检验方法进

行检测, 检测难度虽然不大, 但检测过程中的一些操作细

节会造成较大的结果差异。从近几年饲料行业组织的相关

实验室间能力比对来看, 有 10%~20%的结果不满意, 个别

实验室的水分检测都存在问题。本文将各种成分测定时的

关键点以及实验过程中可能遇到的问题进行详细的分析总

结, 以期为饲料质量安全的检测提供参考。 

2  饲料中粗蛋白的测定 

饲料中粗蛋白的测定一般采用 GB/T 6432-2018《饲料

中粗蛋白的测定 凯氏定氮法》[2];  
(1)样品的粉碎粒度: 要求粉碎后全部通过 0.42 mm

标准筛。样品粒度会对分析时间和测量效果产生影响, 需
要根据不同的样品物理性质及蛋白质含量对样品进行粉碎, 
过筛[3];  

(2)合适的称样量: 根据待测样品中粗蛋白含量的高

低, 预估盐酸标准溶液的使用量, 保证滴定体积在 10 mL
以上, 一般鱼粉、肉粉、羽毛粉、玉米蛋白粉类饲料原料

称样量为 0.25 g 左右, 豆粕、棉粕、浓缩饲料称样量为 0.40 
g 左右, 配合饲料称样量为 0.50 g 左右, 玉米、次粉类样品

称样量为 0.80 g 左右, 一般样品加入 6.4 g 混合催化剂和

12 mL 硫酸即可, 称样量大的样品在消解时可适当补加

3~5 mL 硫酸。研究表明, 消化过程中催化剂的性质和用量

对最终结果有显著影响[4];  
(3)消解温度和时间一般控制在 420 ℃、4 h 左右。当

消解液为澄清的蓝绿色时, 代表消解完全; 如消解液为浑

浊状, 则消解不完全, 可能的原因有消解温度偏低、消解

时间不够等, 需提高消解温度或延长消解时间;  
(4)消解过程控制: 为防止爆沸导致消化液沾壁、消解

不彻底, 消解温度应逐渐升高; 若样品水分含量较高, 直
接消解会发生暴沸, 可以选择程序升温, 180 ℃维持 30 min, 
270 ℃维持 30 min, 420 ℃维持 2~3 h;  

(5)高脂肪或高糖类样品在消解时应注意防止产生大

量泡沫, 该类样品称完样后可在消解液中浸泡 2 h 后再进

行消解;  
(6)蒸馏装置要保持良好的气密性, 防止漏气，使用前

用 硫 酸 铵 (99.9%) 进 行 检 查 , 要 求 硫 酸 铵 含 氮 量 在

21.19%±0.20%;  

(7)消化炉的消解孔不能有空位置, 可以用空白消化

管加硫酸补位;  
(8)定期检查各消解孔温度的均匀性, 温度偏低的孔

会造成消解不完全, 结果偏低。可用各孔消解测定同一饲

料, 结果与平均结果的精密度超出国标要求范围的孔标记

不用;  
(9)盐酸标准滴定溶液浓度一般控制在 0.1 mol/L±5%

范围内(具体请参照 GB/T 601-2016《化学试剂 标准滴定溶

液的制备》[5]); 在滴定时, 盐酸标准滴定溶液浓度过低会

消耗过多的滴定液, 造成试剂浪费，浓度过高则消耗的滴

定液过少, 导致较大的系统误差。配制盐酸标准溶液时, 
需要标定后使用;  

(10)混合指示液不可存放时间过长, 否则乙醇挥发会

导致指示终点颜色发生变化, 储存时应注意室温避光、密

封保存, 有效期为 3 个月。经验表明, 夏季 2 周、冬季 4
周内使用效果最佳;  

(11)硼酸吸收液尽量现用现配, 储存时间不宜过长, 
全自动程序使用时室温可保存 1 个月，否则硼酸氨分解挥

发, 导致结果偏低;  
(12)要保证蒸馏过程中的碱性环境, 加碱要过量, 一

般是加入硫酸量的 4 倍, 如在蒸馏过程中加碱后消解液的

颜色没有变黑, 要立即停止蒸馏, 并补加氢氧化钠溶液至

消解液变黑;  
(13)蒸馏过程中长时间使用高浓度氢氧化钠溶液, 管

路内部会形成固体结晶, 造成管路堵塞从而减少加碱量, 
甚至无法加碱。因此应定期将氢氧化钠溶液换成温蒸馏水

对管路进行清洗;  
(14)使用蔗糖代替样品进行空白测定, 空白试验应符

合标准要求, 如果滴定体积过大, 应检查试剂质量;  
(15)通过有证标准物质或质控样品来验证结果的准

确性。 
除了上述的凯氏定氮法外, 杜马斯燃烧定氮法逐渐

被推广使用。杜马斯燃烧定氮法是一种快速、低成本、自

动化高的定氮方法 [3,6], 能将样品所含的有机氮和无机氮

全部转化成氮的氧化物后进行测定[7], 每个样品仅需 4~  
6 min[8]。但该法不能直接检测液体样品, 且对样品的粒度

和均匀性都有严格要求, 对于复杂样品的分析效果欠佳, 
具有一定的局限性[6]。有研究表明, 杜马斯定氮法测定植

物性饲料原料中粗蛋白的结果比凯氏定氮法结果略高[3,9]。 

3  饲料中粗灰分的测定 

饲料中粗灰分的测定一般采用 GB/T 6438-2007《饲料

中粗灰分的测定》[10]。 
(1)应注意马弗炉的温度不能过高或者过低, 一般控

制在(550±20) ℃, 超过 600 ℃会引起磷及硫等盐的挥发[11], 
从而对检测结果造成影响, 并且在实验过程中, 仪器的使
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用温度应是设备的校准温度。同时, 对设备的温度进行校

准时, 要对常用的温度值进行校准;  
(2)做样前, 坩埚要先进行灼烧干燥, 灼烧时间为马弗

炉温度达到 550 ℃后计时 30 min 以上, 干燥器中冷却至室

温后称重;  
(3)炭化要完全: 炭化时要注意通风橱对炭化过程中

样品的吸力, 半盖坩埚盖, 小火缓慢加热至无黑烟产生; 
使用电炉炭化时坩埚要放在石棉网上, 且电炉功率不能太

大, 防止燃烧过于剧烈造成损失, 整个过程避免产生明火;  
(4)灰化要完全: 放入样品前马弗炉应预先加热达到

550 ℃, 样品灼烧 3 h 后观察是否有未灰化的黑色炭粒, 若
无, 继续灼烧 1 h, 若有, 待坩埚冷却后, 加水润湿残渣, 
烘干后继续灼烧, 直至灰化完全;  

(5)灰化终点判断: 以时间加样品的灰化状态结合判

断, 不可单纯以时间来判定灰化终点, 灰化终点应为样品

残灰呈现灰白色或浅灰色。要注意特殊样品, 如铁含量高

的样品残灰呈现褐色, 锰、铜含量高的样品, 残灰呈现蓝

绿色;  
(6)灰化后, 不可立刻从马弗炉中取出坩埚或放置在

常温的台面上, 应待温度稍微下降后再取出样品, 否则易

导致坩埚遇冷开裂;  
(7)玉米蛋白粉、大米蛋白粉等样品灰化后容易有黑色

碳粒, 需要加水烘干后再次灰化;  
(8)一般饲料样品先灰化 3 h, 再灰化 1 h, 即可达到恒

重, 但部分样品(玉米蛋白粉、大米蛋白粉等)按照国标规定

的温度和时间灰化不完全, 应适当延长灰化时间, 使样品

中的有机物完全氧化, 减少实验误差[11,12]。 
有研究表明, 马弗炉的预热时间、预热温度和坩埚摆

放方式的变化都会导致结果偏差[13]。 

4  饲料中水分的测定 

饲料中水分的测定一般采用 GB/T 6435-2014《饲料中

水分的测定》[14], 分直接干燥法和减压干燥法。使用该标

准时, 一定要注意该标准不适用的样品类型, 特别是玉米

及其他谷物等。该标准中提到的 GB/T 21305-2007《谷物

及谷物制品水分的测定 常规法》[15]已经废止。玉米水分

按 GB/T 10362-2008《粮油检验 玉米水分测定》[16]标准进

行检测。但由于玉米的水分含量直接影响交易双方的结算, 
最好由交易双方通过协议约定检测方法。 

4.1  直接干燥法 

(1)烘干温度: 按国标推荐温度(103±2) ℃执行;  
(2)样品不可铺的太厚或太薄, 应符合标准中规定“使

样品铺开约 0.3 g/cm2”, 根据经验厚度一般不超过 0.5 cm;  
(3)样品制备要选择合适的粉碎设备, 不可使用旋风

磨, 粉碎全部通过 1 mm(18 目)标准筛, 经四分法制得试样, 

放于样品袋内, 密封。粉碎或研磨过程样品暴露在空气中

的时间会影响检测结果[17];  
(4)称量皿使用时必须戴洁净棉质手套, 在烘干过程

中不要随意打开烘箱门;  
(5)称量皿应松散均匀的摆放在烘箱内, 平均每立方

分米烘箱内最多放一个, 不可碰触烘箱壁, 样品烘干时要

打开器皿盖, 样品从烘箱中取出时, 应戴棉质手套从烘箱

内快速盖上器皿盖后再取出, 立刻放入干燥器内;  
(6)应注意干燥器内干燥剂的颜色, 一般使用变色硅

胶, 一旦出现吸潮变色, 应立即放入烘箱内烘干或者更换

新的干燥剂;  
(7)烘箱温度设置要准确, 温度要按照烘箱检定(或校

准)时给出的校准温度来设置, 测样前应提前让温度升至

检测方法要求的温度。同时要注意烘箱实际工作温度的稳

定性[17]。烘箱烘干时间过长会导致过多的非水分损失, 从
而导致结果偏高[18]。 

采样时样品的代表性、存储条件会影响检测结果的代

表性[17]。一些含有挥发性成分的饲草和饲料样品不适合直

接干燥法[19]。 

4.2  减压干燥法 

(1)适用于脂肪含量高、液体或半固体的样品;  
(2)温度及真空达到设定条件时开始计时;  
(3)脂肪含量较高的样品, 因高温脂肪容易氧化, 烘干

时间过长反而会增重, 应以增重前的质量为准。 

5  饲料中钙的测定 

饲料中钙的测定一般采用 GB/T 6436-2018《饲料中钙

的测定》[20]。 
国标中有两种测定方法: 高锰酸钾法和乙二胺四乙

酸二钠络合滴定法, 这两个方法均为滴定法。若是植物性

饲料原料或其他钙含量较低的样品 , 可选用 GB/T 
13885-2017《饲料中钙、铜、铁、镁、锰、钾、钠和锌含

量的测定 原子吸收光谱法》[21]进行检测, 该方法检出限为

50 mg/kg。测定时要根据样品的类别、性质选择合适的前

处理方式, 湿法消解加入高氯酸后, 严禁蒸干, 通常也可

和总磷测定共用一份处理液。 

5.1  高锰酸钾法注意事项 

(1)甲基红指示剂应定期配制, 于棕色瓶中可储存 2个

月左右;  
(2)生成草酸钙沉淀时应注意: 将试样分解液于电炉

上小心煮沸, 向烧杯中慢慢滴加热的草酸铵溶液(42 g/L), 
并不断搅拌, 如果溶液变为橙色, 应补加盐酸溶液(1:3, 体
积比)使其变为红色, 再煮沸数分钟, 防止沉淀形成细小颗

粒, 草酸铵溶液应提前加热;  
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(3)室温下放置过夜(12 h)或沸水浴加热 2 h, 使沉淀

陈化;  
(4)洗涤草酸钙沉淀时, 应使用无灰的中速定量滤纸，

必须沿滤纸边缘向下洗, 使沉淀集中于滤纸中心, 以免损

失。每次洗涤不得超过漏斗体积的 2/3[22];  
(5)高锰酸钾标准溶液滴定时, 最初 1~2 滴滴入变红, 

红色褪去速度较慢 , 不断搅拌使溶液均匀 , 随后可匀速

滴定, 边滴边搅拌, 当滴入后红色面积越来越大时, 即快

到滴定终点, 最后半滴滴入, 摇匀后溶液呈粉红色, 30 s
不褪色, 即到终点。配制高锰酸钾标准溶液时, 需要标定

后使用。 

5.2  乙二胺四乙酸二钠络合滴定法注意事项 

(1)要注意加入掩蔽剂的顺序, 每加一种试剂, 均需充

分混匀, 若是顺序出现差错或未摇匀, 建议重做;  
(2)淀粉溶液应现用现配;  
(3)三乙醇胺本身黏度较大, 配成 50%(V/V)的溶液便

于使用; 乙二胺由于挥发性较强, 也可配成 50%(V/V)的溶

液使用[21];   
(4)加入氢氧化钾溶液调节 pH值到强碱性后应立即进

行滴定, 防止钙沉淀, 一般此时的 pH 值应大于 12;  
(5)应在黑色背景下进行滴定, 因钙黄绿素指示剂不

稳定, 一般用固体, 指示剂加入量过多, 会影响滴定终点

颜色的判断。 

6  饲料中总磷的测定 

饲料中总磷的测定一般采用 GB/T 6437-2018《饲料中

总磷的测定 分光光度法》[23]。 
(1)注意标准适用范围, 本标准适用于饲料原料及饲

料产品, 饲料添加剂要按照其产品标准规定的方法进行相

关指标的检测, 比如, 饲料添加剂磷酸氢钙中总磷含量测

定应按照其产品标准 GB 22549-2017《饲料添加剂 磷酸氢

钙》[24]的规定执行;  
(2)磷标准贮备液: 制备好的磷标准贮备液(50 μg/mL)

需置于聚乙烯瓶中, 4 ℃可储存 1 个月;  
(3)显色剂: 避光保存, 放置时间不宜过久, 使用前应

检查是否有絮状物和沉淀生成, 若有则不能继续使用;  
(4)干灰化: 国标规定“炭化后, 在 550 ℃灼烧 3 h(或

测粗灰分继续进行)”, 对于称样量较大的情况, 应适当延

长灼烧时间 , 保证彻底灰化 , 同时需注意检查坩埚是否

炸裂;  
(5)湿法消解时注意安全, 加入高氯酸后应防止蒸干;  
(6)盐酸溶解法适用于载体内不含有机物的微量元素

预混合饲料;  
(7)分光光度计在使用时, 吸光度一般在 0.2~0.8 之间

时误差较小, 低含量样品应加大称样量或增大移取体积, 

高含量样品应适当进行稀释, 使样品的吸光度在标准曲线

的范围内;  
(8)不同类型样品应选择相应的前处理方式, 每次测

定时都应重新绘制标准曲线。有人检测总磷时不做标准曲

线, 一直沿用之前的回归方程进行计算结果。 

7  饲料中粗脂肪的测定 

饲料中粗脂肪的测定一般采用 GB/T 6433-2006《饲料

中粗脂肪的测定》[25]。 
(1)注意国标的适用范围, 先分 B 类再分 A类, 油籽和

油籽残渣不适用于本标准。膨化膨胀类饲料原料及膨化类

饲料产品, 使用索氏直接抽提法测定粗脂肪结果严重偏低, 
应采用酸水解法[26]。乳粉类产品使用索氏直接抽提法测定

粗脂肪结果严重偏低, 建议采用食品方法进行检测[27]; 
(2)石油醚要使用沸点范围 40~60 ℃的, 用脱脂棉覆

盖样品易有颗粒流出, 建议用滤纸包样品。滤纸包的高度

要低于提取器虹吸管的高度;  
(3)注意回流的速度和时间, 调节加热装置, 使每小时

至少回流 10 次, 一般样品要求回流 60 次以上, 若回流次

数达不到, 可适当延长回流时间或提高加热温度;  
(4)抽提好的样品放入烘箱干燥前, 应先在通风橱内

晾一会, 挥发除去残留的石油醚;  
(5)如使用自动抽提仪或索氏抽提仪, 以仪器的使用

方法为参考, 用质控样验证仪器提取效果, 并调节最佳蒸

馏速度;  
(6)可用无水乙醚代替石油醚进行抽提样品;  
(7)抽提过程严禁明火加热, 保持室内良好的通风[28]。

最好在通风柜中进行。 

8  饲料中粗纤维的测定 

饲料中粗纤维的测定一般采用 GB/T 6434-2006《饲料

中粗纤维的含量测定 过滤法》[29], 注意该方法的适用范围, 
粗纤维低于 10 g/kg 的饲料样品不能用此法进行检测。 

(1)样品的粒度对结果的影响较大, 一般要全部通过 
1 mm 标准筛, 有研究表明, 粒度越大, 粗纤维含量越高[30];  

(2)控制样品的称样量在 1g 左右, 称样量太大时, 酸
碱洗涤不完全[31];  

(3)根据样品的脂肪和碳酸盐含量情况选择合适的前

处理方式: 粗脂肪含量小于 10%、碳酸盐含量小于 5%的样

品, 不需要进行预处理。粗脂肪含量大于 10%的样品, 按
规定方法进行预脱脂, 否则消耗碱影响结果; 碳酸盐含量

大于 5%的试样, 按照规定方法进行除碳酸盐, 否则消耗酸

影响结果;  
(4)氢氧化钾溶液配制时, 应使用煮开后冷却的蒸馏

水, 以除去水中的 CO2;  
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(5)硫酸溶液和氢氧化钾溶液使用量较大, 每次配制

溶液体积要满足测定样品需要量;  
(6)石油醚应选用沸点范围 40~60 ℃;  
(7)酸碱消煮时, 溶液易发生暴沸，温度不可过高, 为

防止溶液迅速上冒, 应时刻观察溶液沸腾状态，保持微沸;  
(8)沸腾期间保持体积不变, 可在烧杯外壁溶液高度

划线标记, 通过补加冷的蒸馏水到标线处, 来保持液体酸

碱浓度基本恒定;  
(9)清洗残渣时要用热的蒸馏水, 切记应提前备好, 否

则会影响实验进度;  
(10)干燥前必须将丙酮挥发完全后再放入烘箱;  
(11)灰化时注意事项同灰分测定。 
除上述方法外, 滤袋法测定粗纤维也越来越受关注, 

该方法具有操作简单、效率高、准确度高等特点, 并且部分

样品用国标法和滤袋法测得粗纤维结果差异不显著[30,32]。 

9  饲料中水溶性氯化物的测定 

饲 料 中 水 溶 性 氯 化 物 的 测 定 一 般 采 用 GB/T 
6439-2007《饲料中水溶性氯化物的测定》[33]。 

(1)根据试样是否含有机物, 选择对应的试样溶液制

备方法;  
(2)加入过量的硝酸银溶液要剧烈振摇, 使形成的氯

化银沉淀被充分包裹, 减少氯化银和硫氰酸银的转化, 促
使沉淀凝聚;  

(3)控制滴定速度, 终点颜色要仔细观察, 空白试验应

和样品同时进行;  
(4)应注意国标中计算公式空白值不能是负值;  
(5)本标准是根据氯离子来计算氯化钠含量的, 由于

饲料中添加其他原料可能带入氯离子, 通过此法测定的氯

化钠含量可能会有比实际添加量高的情况[22];  
(6)滴定时如不出现沉淀, 且颜色褪去较快, 建议棕红

色不褪色 5 s 即记录滴定体积, 并采用 GB/T 6439-92《饲

料中水溶性氯化物的测定方法》[34]中附录 A 的方法对结果

进行验证。 

10  小  结 

饲料常规营养指标的测定是粗略评定饲料营养价值

的基本方法之一, 也是进行饲料原料和产品质量控制的基

础依据。把握好营养指标配方含量高低, 控制好饲料产品

营养均衡, 可节约企业的生产成本, 提高生产效率, 从而

增加经济效益。实验室在开展检测前, 一定要认真选择现

行有效的方法。在实际采用这些检测方法时, 一定要开展

检测方法的验证或确认, 不能采用未经验证或确认的检测

方法。检测过程中的细微操作差异, 都可能导致结果偏差, 
因此在检测过程中应注意每一个细微的环节, 采取规范操

作和控制措施, 确保检测结果的准确性和可靠性非常重

要。在计算检测结果时, 要注意结果的保留位数。在对检

测结果进行合规性或符合性判定时, 要结合该饲料原料或

饲料产品的基本营养指标的合理范围。当出现数据异常或

超出合理范围时, 要找出检测过程中可能出现的误操作或

不规范操作。查找原因时不要忽视检测过程的环境条件、

试剂材料等。当检测值在临界值附近时, 除多次重复检测

外, 最好进行不确定度评定[35,36]。日常检测时, 可以参考

GB/T 27043-2012 常态化开展多种形式的实验室间能力比

对[37]。除上述化学方法检测饲料常规营养指标外, 近红外

光谱法也被广泛应用[38-40], 但化学方法是建立近红外定标

模型的重要基础, 这一点往往被忽略。 
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“农药、兽药以及重金属残留分析”专题征稿函 
 
 

食用产品中农药、兽药以及重金属的残留问题是国内外广泛关注的课题。 

鉴于此, 本刊特别策划了“农药、兽药以及重金属残留分析”专题, 由福州大学化学学院的付凤富教授和

中山大学化学学院的李攻科教授共同担任专题主编主要围绕食品中农兽药残留与重金属检测方法与风险评

估、重金属与农药分析、农兽药的代谢与迁移转化、农兽药与重金属残留样品前处理方法、农兽药与重金属

残留检测技术与应用、农兽药与重金属残留现场检测技术、农兽药与重金属残留市场监测与结果分析等或者

您认为与本专题相关有意义的领域展开论述和研究, 综述及研究论文均可。 

鉴于您在该领域丰富的研究经历和突出的学术造诣, 本刊主编吴永宁研究员、专题主编付凤富教授、李

攻科教授及编辑部全体成员特别邀请您为本专题撰写稿件, 综述、研究论文、研究简报均可, 以期进一步提

升该专题的学术质量和影响力。 

本专题计划在 2020 年 8 月出版, 请在 2020 年 6 月 15 日前通过网站或 E-mail 投稿。我们将快速处理并

经审稿合格后优先发表。 

同时烦请您帮忙在同事之间转发一下, 再次感谢您的关怀与支持！ 

谢谢您的参与和支持！ 

投稿方式:  

网站: www.chinafoodj.com(备注: 投稿请登录食品安全质量检测学报主页-作者登录-注册投稿-投稿选择

“专题: 农药、兽药以及重金属残留分析”) 
E-mail: jfoodsq@126.com 

《食品安全质量检测学报》编辑部 
 


