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全株玉米青贮质量分级
[bookmark: _Toc364843280]范围
本文件规定了全株玉米青贮分级的通用要求、质量分级、测定方法和判定规则。
本文件适用于全株玉米青贮的质量分级。
[bookmark: _Toc364843281]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。
[bookmark: _Hlk97649748][bookmark: _Hlk512694936]GB/T 6435 饲料中水分的测定
[bookmark: _Hlk97650405]GB/T 6438 饲料中粗灰分的测定
[bookmark: _Hlk97646161]GB 13078 饲料卫生标准
[bookmark: _Hlk97649985]GB/T 20194 动物饲料中淀粉含量的测定 旋光法
[bookmark: _Hlk97650196]GB/T 20806 饲料中中性洗涤纤维（NDF）的测定
NY/T 2129 饲草产品抽样技术规程
[bookmark: _Toc364843283]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

全株玉米青贮 whole corn silage
青绿玉米经切短、压实、密封等处理，在厌氧条件下利用乳酸菌发酵产酸的抑菌特性，制得的可长期保存的饲料。
通用要求
4.1 卫生要求
[bookmark: _Hlk97645973]应符合GB 13078的规定。
4.2 感官要求
色泽、质地和气味无异常、无明显发霉变质现象。
质量分级要求
[bookmark: _Hlk97646647][bookmark: _Hlk97646796]按照物理性状、发酵性状和营养性状将全株玉米青贮进行质量分级。质量分级应符合表1要求。
[bookmark: _Hlk97646910]表1 全株玉米青贮质量分级要求
	性状
	质量指标
	等级

	
	
	一级
	二级
	三级

	物理性状
	籽粒破碎度，个/ L
	≤2
	≥3，＜5
	≥5，＜15

	发酵性状
	乳酸，%
	≥6.0
	≥4.0，＜6.0
	≥2.0，＜4.0

	
	乙酸，%
	≥3.0，＜3.5
	≥2.5，＜3.0
	＜2.5

	营养性状
	干物质，%
	≥32，≤38
	≥28，＜32
	≥25，＜28

	
	淀粉，%
	≥30
	≥26，＜30
	≥20，＜26

	
	中性洗涤纤维，%
	＜40
	≥40，＜45
	≥45，＜50

	
	灰分，%
	＜5
	≥5，＜7
	≥7，＜10

	注：表中发酵指标和营养成分以干物质计。


测定方法
[bookmark: _Hlk97647405]取样
按照NY/T 2129的规定执行。
检测方法
[bookmark: _Hlk97649518]6.2.1 籽粒破碎度检测
全株玉米青贮装满1L马克杯后，将青贮料倒在平坦的地面上，挑出形状完整且无裂缝的玉米粒，以每升全株玉米青贮中含完整玉米粒数计。
[bookmark: _Hlk97649585][bookmark: _Hlk97649680]6.2.2 乳酸和乙酸含量测定
[bookmark: _Hlk119510431]按照附录A的规定执行。
[bookmark: _Hlk97649724]6.2.3 干物质含量测定
去除水分后物质的百分含量，水分含量测定按照GB/T 6435的规定执行。
[bookmark: _Hlk97649907]6.2.4 淀粉含量测定
按照GB/T 20194的规定执行。
6.2.5 中性洗涤纤维含量测定
按照GB/T 20806的规定执行。
6.2.6 灰分测定
按照GB/T 6438的规定执行。
判定规则
测定全株玉米青贮样品的籽粒破碎度、乳酸、乙酸、干物质、淀粉、中性洗涤纤维和灰分，根据测定值判定单项指标的质量等级，按照质量等级最低的单项指标判定该全株玉米青贮样品的质量等级，不属于质量等级内的产品为等级外产品。
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附录 A
（规范性）
[bookmark: _Hlk119510366]青贮玉米中有机酸的测定 高效液相色谱法
A.1 范围
本文件规定了青贮饲料中有机酸含量的测定方法。
本文件适用于青贮饲料中甲酸、乳酸、乙酸、丙酸、丁酸5种有机酸含量的测定。
本文件中甲酸的检出限为50.0mg/kg，定量限为160mg/kg；乳酸的检出限为80.0mg/kg，定量限为260mg/kg；乙酸的检出限为120mg/kg，定量限为390mg/kg；丙酸的检出限为220mg/kg，定量限为710mg/kg；丁酸的检出限为270mg/kg，定量限为870mg/kg。
A.2 原理 
青贮玉米试样中的有机酸用水提取后，以反相蛋白质分离柱分离，紫外检测器或二极管阵列检测器检测，外标法定量。
A.3 试剂和材料 
除非另有说明，仅使用分析纯试剂。 
A.3. 1 水：GB/T 6682，一级。 
A.3. 2 磷酸二氢钾溶液（0.01 mol/L）：称取磷酸二氢钾1.3593 g，加水定容至1000 mL，混匀，使用磷酸调节溶液pH为2.4。 
A.3.3 乳酸标准储备溶液（10 mg/mL）：将乳酸标准品（CAS: 50-21-5, 纯度≈60%）按标准品证书提供的纯度折算为100%质量的乳酸，准确称取0.1667 g（精确至0.00001 g），用水定容至10 mL，混匀，于4℃保存。 
A.3.4 甲酸标准储备溶液（100 mg/mL）：将甲酸标准品（CAS: 64-18-6, 纯度≥99.5%）按标准品证书提供的纯度折算为100%质量的甲酸，准确称取1.0000 g（精确至0.00001 g），用水定容至10 mL，混匀，于4℃保存。
A.3.5 乙酸标准储备溶液（100 mg/mL）：将乙酸标准品（CAS: 64-19-7, 纯度≥99.5%）按标准品证书提供的纯度折算为100%质量的乙酸，准确称取1.0000 g（精确至0.00001 g），用水定容至10 mL，混匀，于4℃保存。
A.3.6 丙酸标准储备溶液（100 mg/mL）：将丙酸标准品（CAS: 79-09-4, 纯度≥99.5%）按标准品证书提供的纯度折算为100%质量的丙酸，准确称取1.0000 g（精确至0.00001 g），用水定容至10 mL，混匀，于4℃保存。
A.3.7 丁酸标准储备溶液（100 mg/mL）：将丁酸标准品（CAS: 107-92-6, 纯度≥99.5%）按标准品证书提供的纯度折算为100%质量的丁酸，准确称取1.0000 g（精确至0.00001 g），用水定容至10 mL，混匀，于4℃保存。
[bookmark: _Hlk118726428]A.3.8 乳酸、甲酸、乙酸、丙酸、丁酸混合标准中间液：准确移取乳酸标准储备溶液(A.3.3) 4.0 mL、甲酸标准储备溶液(A.3.4) 0.4 mL、乙酸标准储备溶液(A.3.5) 0.4 mL、丙酸标准储备溶液(A.3.6) 0.4 mL、丁酸标准储备溶液(A.3.7) 0.4 mL，用水定容至10 mL，混匀，于4℃保存。
A.3.9 乳酸、甲酸、乙酸、丙酸、丁酸混合标准工作液：准确移取一定量的乳酸、甲酸、乙酸、丙酸、丁酸混合标准中间液（A.3.8），用水稀释定容，配制成乳酸、甲酸、乙酸、丙酸、丁酸浓度分别为250.0 mg/L、500.0 mg/L、1000.0 mg/L、2000.0 mg/L和4000.0 mg/L的混合标准工作液，混匀，现用现配。
A.3.10 甲醇（CH4O）：色谱纯。
A.4 仪器和设备 
A.4.1 高效液相色谱仪，带二极管阵列检测器或紫外检测器。
A.4.2 天平：感量0.01 g和0.0001 g。
A.4.3 pH计：精度为±0.01。
A.4.4 水相型微孔滤膜：孔径0.22 μm。
A.4.5 超声波清洗机。
A.4.6 离心机：转速不低于7000 r/min。
A.4.7 高速粉碎机。
A.5 样品
青贮玉米试样经高速粉碎机粉碎、分装至洁净容器作为试样，密封冷藏或冷冻保存。
A.6 试验步骤
A.6.1 提取
平行做两份试验。称取试样2 g（精确至0.01 g）放入50 mL离心管中，加入40 mL水（A.3.1），超声提取40 min后，7000 r/min离心5 min，上清液过滤至50 mL容量瓶中，加水定容至刻度。经水相型微孔滤膜（A.4.4）过滤至样品瓶中，供高效液相色谱仪测定。
A.6.2 测定步骤
A.6.2.1 液相色谱参考条件
色谱柱：Venusil MP C18柱，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm，或性能相当者。
流动相：A：磷酸二氢钾溶液（A.3.2），B：甲醇（A.3.10）。
检测波长：210 nm。
流速：1.0 mL/min。
柱温：35 ℃。
进样量：10 μL。
流动相梯度洗脱条件见表1。
[bookmark: _Hlk108729514]表1 流动相梯度洗脱条件
	时间/min
	A/%
	B/%

	0
	97
	3

	10
	90
	10

	15
	75
	25

	20
	75
	25

	21
	97
	3

	25
	97
	3


A.6.2.2 测定
A.6.2.2.1 标准系列溶液和试样溶液测定
在仪器的最佳条件下，分别取标准系列溶液（A.3.9）和试样溶液（A.6.1）上机测定。有机酸标准溶液的液相色谱图见附录B。
A.6.2.2.2 定性
以保留时间定性，试样溶液中乳酸、甲酸、乙酸、丙酸、丁酸保留时间应分别与标准系列溶液（浓度相当）中试样溶液中乳酸、甲酸、乙酸、丙酸、丁酸的保留时间一致，其相对偏差在±2.5％之内。
A.6.2.2.3 定量
以有机酸的浓度为横坐标，色谱峰面积（响应值）为纵坐标，绘制标准曲线，其相关系数不低于0.99。试样溶液中待测物的浓度应在标准曲线的线性范围内。如超出范围，应将试样溶液用洗脱溶液稀释后，重新测定（或重新试验）。
A.7 试验数据处理
试样中有机酸的含量以质量分数ω计，单位为毫克每克（mg/g），按式（1）计算：
                ω……………………………………………（1）
式中：
ω—试样中有机酸的含量，单位为毫克每克（mg/g）；
C—由标准曲线求得试样溶液中某有机酸的浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）；
V—试样溶液定容体积，单位为毫升（mL）；
m—最终样液代表的试样质量，单位为克（g）。
测定结果以平行测定的算术平均值表示，计算结果保留三位有效数字。
A.8 精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不大于算术平均值的10%。


附录B
（资料性）
有机酸高效液相色谱图
有机酸高效液相色谱图见图B.1。
[image: ]
[bookmark: _GoBack]图B.1 有机酸高效液相色谱图
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