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摘  要：根据国标 GB5009.4—2016，研究评估标准应用于小麦粉灰分检测各影响因素对灰分含量变

化的相对贡献，包括称样量、碳化时间、灰化时间、灰化温度。所有数据采用格鲁布斯检验法进行分

析。分析结果显示，小麦粉灰分含量测定称样量推荐 3 g 范围内；控制碳化时间和过程非常重要，灰

化温度和灰化时间分别为 550 ℃和 4 h；干基和湿基对于灰分含量平均值影响不显著。提出一种基于

国标的小麦粉灰分含量分析方法。 
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Abstract: Based on the national standard GB 5009.4—2016, the relative contribution of each influencing 

factor to ash content change of wheat flour was studied, including sample weight, carbonization time, ashing 

time and ashing temperature. All the data were analyzed by Grubbs’test method. Ash content results indicated 

that the recommended weight for wheat flour is 3 g. Carbonization time and period were very important. The 

recommend means of ash temperature and ash time for wheat flour samples were 550 ℃ and 4 h, respectively. 

Means of ash content between dry basis and wet basis varied slightly. Finally, a measurement was proposed 

for wheat flour ash content based on the new standard of GB5009.4—2016. 
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无机矿物是小麦的一个比较小的组成部分，

约占全麦重量的 1%~2%。由于矿物质营养在人

类健康中的重要性，许多研究报道了小麦籽粒中

矿物质含量。Nordgren 和 Andrews[1]研究发现灰
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分受地域的影响比较大，明尼苏达州四个地点种

植的 6 个美国硬红春小麦，灰分为 1.63%~2.28%；

堪萨斯和内布拉斯加州四个地点种植的 4 个冬小

麦品种的灰分为 1.57%~1.77%；在温尼伯种植的

7 个硬红春小麦品种灰分含量为 1.44%~1.81%。

El Gindy 等[2]研究了俄亥俄州伍斯特附近的两种

土壤类型中 Pawnee 硬红冬小麦、Seneca 软红冬

小麦和 Cornell595 软白冬小麦品种三个小麦品种

的灰分，方差分析表明全麦粉中灰分含量受品种
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的影响最大。Peterson 等[3]分析了 27 个世界小麦

品种中的 10 种不同矿物质含量与环境和基因的

关系。Ayoub 等[4]研究了加拿大魁北克的两个地

点的 4 个硬红春小麦品种受氮肥的影响情况。研

究结果表明，施氮会降低灰分含量。Hinton[5]报告

了来自世界各地 9 个国家的 19 个小麦样品的灰分

含量，范围为 1.38%~1.91%。 

灰分的测定对磨粉车间来说是非常有价值

的，因为它是一个相对准确的指标，可以用来区

分任何特定面粉中的胚乳、果皮和胚芽，评价面

粉厂性能、面粉质量和营养的主要指标。Morris

等[6]和 Hinton[5]对小麦籽粒的灰分分布进行了详

细的分析。灰分集中在麸皮中，果皮、种皮和糊

粉中占总灰分的一半以上[7]。正如 Swanson[8-9]所

述，“灰分”测定的主要价值是测量麸皮与胚乳分

离的彻底性。它比任何参数都能更好表述这一要

求，因此在轧机控制中是必不可少的。高灰分可

能是由于碾磨不当或长时间提取造成的，但不能

忽略一个影响因素，即有些小麦的胚乳灰分比其

他小麦高。灰分在磨坊控制中的作用在于麸皮组

织，尤其是糊粉，其灰分浓度远高于中心胚乳，

后者约为 0.25%~0.35%。两种组织之间的浓度差

异可能高达 45 倍[5-6]。 

粮食如小麦作为食品的主要原材料，灰分是

一个经常评价的指标，测定的参数指标应该相对

固定，但现行灰分测定新国标[10]涵盖的是整个大

食品，称样量 2~10 g 等参数范围很大，对粮食的

适用性不强，容易造成实验室间比对试验误差大。

本文结合新老国标的实际情况，从粮食灰分测定

过程中涉及到的称样量、碳化时间、灰化时间、

灰化温度等方面，探讨其对小麦灰分测定的影响，

以期有一定的指导意义。 

1  材料与方法 

1.1  材料 

三氯化铁（分析纯）：郑州金峰达化工产品有

限公司；蓝黑墨水：天津市鸵鸟墨水有限公司；

万分之一电子天平：梅特勒公司；高温炉：山东

省龙口市兰高电炉厂；电炉：北京市永光明医疗

仪器有限公司；瓷坩埚（带盖）：宜兴市瑞铭陶瓷

科技有限公司；干燥器：北京中西远大科技有限

公司；坩埚钳（长柄、短柄）：自制；小麦粉：潍

坊风筝面粉有限责任公司。 

1.2  试验方法 

1.2.1  标记物三氯化铁溶液制备 

称取 0.5 g 三氯化铁溶于 100 mL 蓝黑墨水

中，搅拌均匀，粉末完全溶解后形成三氯化铁溶

液（5 g/L）。 
1.2.2  坩埚处理及恒重 

将洁净坩埚用三氯化铁溶液在外面进行编

号，放入（550±25）℃的高温炉内灼烧 30 min，

冷却至 200 ℃左右取出，放入干燥器中冷却 30 min

称量，再重复灼烧、冷却、称量，直至恒重。 

1.2.3  水分测定 

参照 GB 5009.3—2016[11]中的方法进行测定。 

1.2.4  称样 

将小麦粉样品混合均匀，按照设定的重量梯

度称取试样，放入处理好的坩埚中。 

1.2.5  碳化 

将盛有试样的坩埚放在电炉上，错开坩埚盖，

小火慢慢加热，至基本不冒烟后再大火加热，至

完全不冒烟即可认为碳化完全[10]。 

1.2.6  灰化 

将盛有碳化完全试样的坩埚先放在高温炉口

片刻，再小心转移至炉膛内，错开坩埚盖（错开

位置和碳化时保持一致，并注意使坩埚和坩埚盖

不要触及炉膛内壁），关闭炉门，待温度重新升至

（550±25）℃，且温度显示稳定后开始计时，灼

烧 4 h，至样品变成灰白色[10]。 

1.2.7  数据处理 

采用格鲁布斯检验法来判断可疑值。将 n 个

测定值自小到大排列，若可疑值出现在首项，则

统计量 G=(X 均值–X1)/S；若可疑值出现在末项，

则统计量 G=(Xn–X 均值)/S。其中，S 为实验标准偏

差。然后查格鲁布斯检验临界值 Gα,n 表，查相应

显著水平 α 和测定次数 n 时的临界值 Gα,n。当

G≤G0.05，则可疑值保留；当 G>G0.01，则可疑值

舍弃；当 G0.05<G<G0.01，则该值确属技术原因产

生的可以舍弃，否则保留。 



质量安全  第 28 卷 2020 年 第 6 期 

 

 202  

2  结果与讨论 

2.1  称样量的影响 

从表 1 中可以看出，当灰化温度为 550 ℃，

灰化时间为 4 h 时，称样量为 2.5、3.0 和 3.5 g 的

灰分含量非常接近，随称重量增加而增大。根据

格鲁布斯检验法判断出三组数据均无可疑值舍

弃，均应保留。三者均值差值为 0.01%，在国标

允许的误差范围之内（≤算术平均值的 5%，为

0.028 5%）。 

 
表 1  灰化温度 550 ℃和灰化时间 4 h 时不同称样量的灰分测定结果 

称样量/g 测定 1/% 测定 2/% 测定 3/% 测定 4/% 测定 5/% 均值/% 标准偏差 

2.5 0.563 0.566 0.560 0.567 0.564 0.564 0.003 

3.0 0.567 0.574 0.573 0.574 0.568 0.571 0.003 

3.5 0.568 0.578 0.577 0.568 0.579 0.574 0.006 

 
引起小麦灰分变化主要因素是由环境造成

的，即地理位置和生产年份的独特组合[12]。在美

国华盛顿州和俄勒冈州，约 95%的所有谷物样品

在标准偏差（0.32%~0.36%）两倍的间隔内[12]。

一般来说，在美国大平原中部和南部[13]和魁北克

省[4]生产的小麦样品，灰分含量低于明尼苏达州、

堪萨斯州、内布拉斯加州和马尼托巴州生产的[1]。

从育种和遗传学的角度来看，灰分是小麦的一种

籽粒性状，受遗传变异影响有限，品种差异并不

大，一般在 0.1%~0.3%之间[12]。灰分在谷物化学

领域的最佳用途是“测量麸皮与胚乳分离的彻底

性”。因此，从燃烧反应的过程和称量的灵敏度，

小麦粉称样量推荐 3 g 范围内。 

2.2  碳化过程的影响 

碳化时，温度应逐渐升高，防止突然升温，

样品溅出的现象。碳化初期的温度应较低，相当

于“预热”，约 5 min 左右；再旋至较高档，以冒

连续清亮的白烟（而非黑烟或很浓的黄烟）为宜，

大概需要 25 min 左右；待白烟基本冒尽后再升高

温度，冒烟约 20 min 左右；最后拧至所需的最高

温度 15 min 左右，待烟全部冒尽，一般炭块也由

大块变成很小块，即可认为碳化结束。 
需要特别指出的是，碳化最后的高温阶段温

度也不宜太高（1 000 W 的功率），且持续时间不

宜太久，否则样品容易出现碳块“坍塌”、“焦糊

化”、“粘锅”等现象，对后期灰化造成非常不利

的影响，严重影响待测灰分含量。 

2.3  灰化温度的影响 

灰化温度是灰分测定中极为重要的试验条件

之一，直接影响灰化效果和测定结果，所以，合

理控制灰化温度至关重要。 
通过表 2 可以看出，灰分含量随着灰化温度

升高而增加。原因可能是灰化温度过高，导致灰

分外层形成一种“保护膜”，不利于除了灰分之外

成分的挥发。根据格鲁布斯检验法判断出三组数

据均无可疑值舍弃，均应保留。不同灰化温度下

的灰分结果均值差为 0.01%，在国标允许的误差

范围之内（≤算术平均值的 5%，为 0.028 5%）。 
 

表 2  称样量 3.0 g 和灰化时间 4 h 时不同灰化温度的灰分测定结果 

灰化温度/℃ 测定 1/% 测定 2/% 测定 3/% 测定 4/% 测定 5/% 均值/% 标准偏差 

520 0.562 0.566 0.565 0.568 0.568 0.566 0.002 

550 0.567 0.574 0.573 0.574 0.568 0.571 0.003 

580 0.572 0.568 0.580 0.582 0.576 0.576 0.006 

 
灰化温度过低，样品无法灼烧，灰化不完全；

但灰化温度过高，钾、钠、硫、磷等离子及化合

物将有损失，也可能产生磷酸盐的熔融现象而凝

固成固形物，使碳粒被包裹、覆盖，影响灰化效

果。所以，灰化温度要合理控制，在一定灰化时

间内，在保证能将所有有机物完全灰化的前提下，

灰化温度应尽可能低[11]。根据第 254/2003 号法

规，小麦粉中灰分的标准值在 0.49%到 2%之间，
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黑麦粉的标准值在 0.79%到 2.5%之间。另外，全

麦和全黑麦面粉的灰分含量较高（T 150–1.48%，

T 130–1.27%，T 170–1.75%）。这些样品中的矿物

质不会在 550 ℃下焚烧[14]。 

2.4  灰化时间的影响 

由表 3 可以看出，灰分含量随着时间上升不

成正比的关系，而是一个上升然后下降的过程。 

灰化 4.5 h 的要比灰化 3.5 h 的稍差，说明灰化时

间太长不利于灰分的测定。根据格鲁布斯检验法

判断出三组数据均无可疑值舍弃，均应保留。不

同灰化时间下的灰分结果均值差为 0.01%，在国

标允许的误差范围之内（≤算术平均值的 5%，为

0.028 4%）。在不影响灰化效果的前提下，尽量使

用低灰化时间。 
 

表 3  称样量 3.0 g 和灰化温度 550 ℃时不同灰化时间的灰分测定结果 

灰化时间/h 测定 1/% 测定 2/% 测定 3/% 测定 4/% 测定 5/% 均值/% 标准偏差 

3.5 0.566 0.562 0.566 0.561 0.570 0.565 0.004 

4.0 0.567 0.574 0.573 0.574 0.568 0.571 0.003 

4.5 0.572 0.568 0.566 0.565 0.563 0.567 0.003 

 
灰化时间应以样品在高温下灼烧至灰白色后

无黑色碳粒，并达到恒重为准。但应注意的是，

有些样品因组分差异，并不都像我们试验中的小

麦粉这样，最终的灰分都是灰白色。比如说，铁

含量较高的样品，灰分呈褐色；铜、锰含量较高

的样品，灰分呈蓝绿色等[15]。 

2.5  样品为干基和湿基的影响 

灰化时间为 3.5 h 时，干基（烘完水分的样

品）、湿基（原样品）灰分含量差别不明显；灰化

时间为 4.5 h 时，干基、湿基灰分含量差别较大。 
不管是干基还是湿基样品，灰化时间为 4.5 h

的灰分含量整体都比 3.5 h 的偏低，其中样品为湿

基时，这种趋势尤为明显。 

3  结论 

灰分是样品经灼烧后残留的物质，代表着样

品中无机物的总量。灰分的测定是鉴定成品粮加

工精度和品质优劣的有效手段。随着灰分测定国

标的全面实施,为提高小麦粉灰分含量检测水平，

基于国标 GB5009.4—2016，本研究探讨小麦粉

灰分含量测定各因素对检测结果的影响，包括称

样量、碳化时间、灰化时间和灰化温度。通过综

合评价各因素影响水平，推荐小麦粉灰分含量测

定的条件为称样量 3 g 范围内、碳化时间 1 h、灰

化时间 4 h 和灰化温度 550 ℃。 
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