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Ngii céc, dau dé va phy phdm —
Xac dinh ham lwong tro bing phwong phap nung

Cereals, pulses and by-products — Determination of ash yield by incineratfion

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwrong phap xac dinh ham lweng tro cla ngl coc, dau do va san pham
nghién clta ching duegc ding dé 1am thue phdm. Céc ngudn nguyén liéu bao gdm:

a) hat ngl céc;

b) bt va 18i;

¢) cac san phdm nghién (c4m va cac san pham co ham lugng cam cao. tAm);
d) bét ngl che da trdn (hdn hep);

e) cac phu phdm tir ngii cbe ngoai cac san phdm nghién; va

f} dau dd va cac phy pham cda ching.

Tiéu chudn nay khéng ap dung cho cac san pham tinh bét va cdc dan xuat tir tinh bt (xem ISO 3593),
cac san phdm ding lam thirc &n chan nudi [xem TCVN 4327 (iSO 5884)] hoac hat giéng.

2 Tai liéu vién din

Cac tai liéu vién din sau rat cin thiét cho viéc ap dung tiéu chudin nay. Déi véi cac tai liéu vién din ghi
ndm cong bd thi 4p dung phién ban dwoc néu. Déi véri cac tai liu vién din khéng ghi nam céng bb thi
ap dung phién ban mdi nhat, bao gbm ca cac slra dbi, bd sung (néu ca).

TCVN 4846 (ISO 6540), Ngé. - Phuong phap xdc dinh ham lwong dm (Ngé bét va ngd hat).



180 712, Cereals and cereal products — Determination of moisture content — Routine reference method
[(Ngti coc va sén phém ngii cdc — Xac dinh d9 dm (Phuong phép chudn théng dung)].

IS0 24557, Pulses — Determination of moisture content — Air-over method (Déu dd — Xac dinh d8 m —
Phuwong phap ding 10 khong khi néng).

3 Thuét ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuén nay s dung thuat ngi va dinh nghla sau day:

Tro (ash)

Phan khéng chay duoc con lai sau khi nung theo phuwong phap qui dinh trong tiéu chuén nay.

4 Nguyén tic

-

Phin mau thir dige nung cho dén khi chét hitu co chay hoan toan, sau dé can phan cin cén lai. Phan
cén thu dwoc ndy cb dang tro x6p sau khi nung & 550°C va thuy tinh hoa sau khi nung & 900 °C.

Nhin chung, cac sdn pham co chira mudi (vi dy, natri clorua, pyrophosphat) cAn dwoc nung & nhiét dé
(550 = 10y "C.

Bang 1 néu nhiét d& nung twong (rng véi tleng loai san pham.

Bang 1 — Nhiét d6 nung va loai san phim

Lm;i .s.én phim _ Nhiét ﬂénu n;
méa{_-_ L& | {55a1f1u}ﬂc (900 + 25) °C
Léi i e (550 + 10) °C (900 + 25) °C |
Hat ngii cée .{559 +10y°C (900 + 25) °C :
. San phdm nghidn khac (vi dy: cs'\rrd'n-,h sdn pham co (550 + 1{]} “E. - }
nhigu cam, tam) Ei
San ;::Lhém ngl coc d4 tron (hén hop) F (550 + 10) °C s - I
Phu phém cla ﬁ_gf.t cbc ngoai san pham nghién (550 + 10) °C A9V L — g
.Eiéu d6 va phy phér’r'.l_cﬂa ching _-J.“;[SSG +10)°c s — sea |

5 Thubc thir

Chi str dyng céac thude thir loai tinh khiét phan tich, nuéc cit hodc nwrdc 03 loai khoang hodc nuéc co
dd tinh khiét trong duong, trir khi cé qui dinh khac.



5.1 Axit clohydric, dung dich Iéng gém mét phan thé tich HCI (35 % thé tich) va mét phin tha tich nuwérc.
5.2 Diphospho pentoxit tinh khiét (P,O.,).

5.3 Etanol.

6 Thiét bi, dung cu
6.1 May nghién, dé lam sach va c6 khoang Iam viéc nhé, d3m bao nghién nhanh va aéu.

6.2 Dia @& tro hoa, dung tich khéng nhé hon 20 mi, hinh ch nhat hodc hinh trén, ddy bing va c6
dién tich b& méat khéng nhd hon 12 cm®. Cac vat ligu thich hop lam dia tro hod dudi day khang bi huw
hong duwréi cac didu kién nhiét dé thir nghiém:

a) nung & 900 °C — thi dung dia bang platin hodc rodi:
b) nung & 550 °C — thi diung dfa bang thach anh hoac silic dioxit.
Trong ca hai trirérng hop, vat liéu st dung phéi phi hop voi cac gia tri dé chum.

Cac dia tro hoa phai durgc lam sach bang cach nhing ngap trong axit clohydric (5.1) it nhat 1 h. sau g6
trang bang déng nwdc chay va béng nudc cét.

Sau khi rira, cac dia dwoc [am khé trong tl sy (6.7) véi nhiét d6 va khodng théi gian di dé loai nude.

6.3 Lo nung béng dién, co hé thong théng gid thich hop dugc cung cip bang hé théng kiém soat
nhigt d6, cé I6p vo chiu nhigt dé khéng bi hdng & nhiét 6 tro hod, va c6 thé duy tri & nhigt do
(900 + 25) °C hodc (550 + 10) °C.

6.4 Binh hat 4m chan khéng, duoc trang bj dia nhém hodc dia sir dwoc duc I8 va cd chat lam khé
nhuw diphospho pentoxit (5.2).

6.5 Cén phan tich, cé thé can chinh xac dén 0,01 mg.
6.6 B chia mau cé nhidu ngan hoac bé chia mau hinh nén.

6.7 T sdy, dé sy cac dfa tro hoa.

7 Léay mau

Mau gri dén phong thir nghiém phai 1a mau dai dién. Mau khéng bi hu hdng hodc thay d6i trong sudt
qua trinh van chuyén hodc bao quan.



Phuong phép ldy mdu khéng qui dinh trong tiéu chudn nay. Nén ldy miu theo ISO 6644 va
TCWN 5451 (ISO 13690).

8 Chuan bi mau thdr

Déi v&ri cac loai hat hodc cac san phdm cé chira hat nguyén, thi trén va chia mau sao cho thu duwoc
mét lwgng dai dién phi hop véi may nghién (6.1} duoc st dung.

Nghién mau thu duoc.

Déi vé&i cac san pham khac thi khdng can nghién.

9 Cach tién hanh
9.1 Xac dinh dd dm

Xac dinh tnrére 46 Am clia mAu thik theo 1SO 712 ddi véi ngll cdc tnlr ngd hodic theo TCVN 4846 (1SO 6540)
dbi véri ngd hodc theo 1SO 24557 déi véi dau db.

Bau dé va cac san pham cua ching dugc tién hanh theo ISO 712 vdi thai gian say 1a 90 min va dwoc
bao &n tredc néu dd Am dwdi 7 % hoac trén 13 %.

9.2 Chuén bj cac dia tro hoa

Dé céc dia tro hoa thich hop khi si dung & 900 °C (6.2), dua cac dia d3 duoc lam sach trudc dén
nhiét d& nung bang cach dat chung trong 16 nung (6.3) trong 5 min, 1Ay dia ra d& ngudi trong binh hut
am chan khéng (6.4), sau dé ding can (6.5) dé can, chinh xac dén 0,1 mg.

Dé cac dia tro hoa thich he'p khi st dung & nhiét d6 550 "C, dat cac dia da dugc lam sach trong td sy
(6.7) trong thdi gian can thiét @& lam khd (vi du 90 min & 130 °C). Trwéc khi st dung, 14y ngay dia ra
khdi t0 sdy va dé ngudi trong binh hat dm chan khéng (6.4), sau d6 ding can (6.5) d& can, chinh xac
dén 0,1 mg.

9.3 Chuén bi phan méu thir

Tl mau thlr 43 chudn bj theo Didu 8, trén k§, ding can (6.5) can nhanh phan mu thiy khoang tir 3.9 g
@én 4,1 g, chinh xac dén 0,1 mg, khi duwge nung & 900 “C va khodng tir 4,9 g dén 5,1 g khi duge nung
& 550 °C.

D6i vdi cac san pham 6 ty trong thap, thi phdn mAu thiy co thé tir (2 + 0,1) g dén (3 + 0,1) g.

Dan san pham trén dia tro hoa d4 dwoc chuén bj va dugc can nhw trong 9.2, d& tao thanh |ép dbng
nhat ma khang bao géi.



94 Tro hoaso bd
Dat dla tro hod clng vé&i mau thir vao |6 da nang dén nhiét g6 tro hoa.

O nhiét 5 900 °C san pham sé& chay thanh ngon Ira, € 550 °C, c¢an thiét phai dét san pham vdi
etanol {5.3).

Pé tro hod so bd & 550 °C, cho phép @4t cac dia vao 16 ngudi va dé nhiét do cua |6 tang dén nhiét do
yéu cau.

9.5 Tro hoa
Boi cho dén khi san phim chay hét, sau d6 g3t dfa vao trong 16 nung.
Béng clra 16 nung.

Tiép tuc tro hoa cho dén khi toan bd mau da dugce chay hét, ké ca cac hat cacbon co trong cin, cu thé
it nhét 12 1 h & 900 °C va it nhat 4 h & 550 °C

Khi qua trinh tro hoa két thic, l&y dia ra khdi Id nung va lam ngudi trong binh hat 4m chan khéng (6.4)
Pé duy tri hiéu qua cda binh hat Am chan khéng, khéng xép chéng cac dia.

Do tinh hat &m tw nhién cta tro. cin dwa dia vé nhiét dd mbi trwdng cang nhanh cang tét (cu thé 14
15 min dén 20 min d&i voi dia kim loai, t&i thidu B0 min dén 90 min dbi vei dia thach anh hodc dia silic
dioxit), c&n nhanh, chinh xac dén 0,1 mg.

Péi véi phan mau thlr dwee nung & 550 °C, ddc bigt chi y khi mé binh hat &m chan khéng dé tranh tro bi
cudn di clng khéng khi.

Tinh hiéu lwe cla cac két qua thu dugc trén mau nay can duoc kiém tra vé tiéu chi cla chinh phong
thir nghiém (vi dy: biéu dd kiém soat).

9.6 S6 lan xac dinh
Tién hanh it nhat hai phép xac dinh trén cing mét mau thie.
10 Biéu thj két qua

Ham |weng tro tinh theo chét khé, dwoc biéu thi bdng phan tram khbi lwgng, wa s, theo cbng thie (1)

W= A ) i e G0 (1)



trong dé;
my |4 khoi lwgng cia phan méu thir (9.3), tinh bang gam (g):
m; 18 khoi lgng cla dia tro hoa (9.2), tinh bang gam (g);
m; 1a khéi lugng clia dia tro hoa (9.2) cling véi phdn con lai sau khi nung (9.5), tinh béng gam (g);
Wy 18 @6 4m cda mAu, tinh béng phan tram khéi lvong (xem 9.1)

Lay ket qua 1a trung binh cng cla hai phép xac dinh néu thod man céc didu kién vé& do I&p lai
(xem 11.1).

Biéu thi két qua chinh xdc dén 0,01 % khéi lvong.

Néu can, ham lwgng tro tinh theo phin khéi lugng wét, dwoc bidu thj bdng phan tram khéi luong, w, .,
theo cong thirc (2): 7

Wage = (1 = ) x 10 @
11 99 chum
11.1 Phép thir li&n phong thir nghiém
Cac gia tri vé giéi han 1ap lai, tai lap va sai s t6i han thu dugc tir cac két qua cla cac phép this lién

phéng thtr nghiém tién hanh theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) va
TCVN 6910-6 (ISO 5725-6). Chi tiét duoc néu trong Phu luc A.

Cac gia tri thu duwoc tir phép thir lién phang thiy nghiém nay cd thé khéng ap dung cho cac dai ndng do
va cac chat nén ngoai cac dai néng do va cac chét nén da néu.

11.2 BH lap lai

Chénh léch tuyét déi gilra cac két qua cla hai phép thir doc lap, don Ié thu dugce khi sir dung clng
phuong phép trén vat liéu thir gibng hét nhau trong cling mét phang thir nghiém, do mét nguwei thyee
hién, st dung cling thiét bi, thirc hién trong mét khodng théi gian ngén, khéng qua 5 % cac trueng hop

virgrt qua:
r=28xs ; f3)
r=28x0009=0025 dbi v&i 0,49 % < w,4=<1,00% {4)
r=28x0012=0,034 dbivei 1,00 % < w,y=2.53 % (5)

trong 4o s, & €6 1&6ch chudn lap lai.



Chénh |&ch tuyét dbi gitra cac két qua cua hai phép thir ddc lap, don 1&, thu dwge khi st dung ciing
phuong phap trén vat ligu thir gibng hét nhau trong cac phéng thir nghiém khéc nhau, do nhitng ngudi
khac nhau thie hién, str dung cac thiét bj khac nhau, khdng qua 5 % céac trueéng hop vugt qua:

R=281xsg (B}
R=28x0,023=0064 d6ivéi 0,49 % < W= 1,00% (7)
R=28x0,027=0,078 dbivéi 1,00 % < Waq=<2,53 % {B)

trong d6 sg 14 d6 léch chudn tai lap.

11.4 Sai sb t&i han

Sai 56 toi han la chgnh léch giira hai gid tri trung binh, thu dwoc tir hai két qua ther vé do 1ap lai.
11.4.1 So sanh phép do cha hai nhom trong mét phong thir nghiém.

Chénh laéch gilra hai gia tri trung binh thu duoe tir hai két qua thd trong cing mét phong th nghiém
dwdi cac digu kién vé do 13p lai 1a sai sb toi han trong phéng thd nghiém, CDjnpa:

= T f1
CDis = 2.8 HE+2_I12 =2.85,5 =198, (9)

CDjnpa = 0,018 ddi véi 0,49 % < wag= 1,00 % (10)

CDjya = 0,024 ddivéi 1,00 % < w,q <253 % (11)

trong dé n, va n; |a sb két qua thir twong rng vé&i mai gia tri trung binh: & day ny=n, = 2.
11.4.2 So sanh phép do cia hai nhém trong hai phong thir nghigém.

Chénh l&ch gilra hai gid trj trung binh thu dwee tir hai két qua ther trong hai phong thir nghiém khéc
nhau dudi cac didu kién vé do 1ap |ai 1a sai st t&i han lién phong thir nghiém, CD e

Tt =
CDiver = 2.8 5% -84 fambeuatbal 2845%-0,58% (12)
2”1 2”2 ;
CDiter = 0,062 d6i v&i 0,48 % < wag = 1,00 % (13)
CDiner = 0,071 d6i véi 1,00 % < w,q =2,53 % (14)

¥em bang dira ra trong Phu iuc B.



11.5 Bo6 khéng dam bao do

B§ khéng dam bao do la mét théng sé dac trrng vé 6 phén tan cla céc gia tri c6 thé quy vé két qua.
B khéng dam bao do nay duoc thiét Iap qua sy phan bd thong ké cac két qua duoc ra tor phép thir
lién phéng thir nghiém va déc trivng béi @6 Iéch chuén thiee nghiém.

Trong tiéu chudn nay, @6 khéng dém bao do, u, blng &6 léch chuan tai lap cfng hodc trir hai lan,
vidu: 0=+ 2 55

12 Bao céo thir nghiém

Bao cao thur nghiém phai ghi réd:

a) moi théng tin cén thiét dé nhan biét dhy dd vé mau thir

b) phwong phap ldy mau 43 si dyng, néu biét;

¢) phwong phap thiy nghiém da dung, vién dan tiéu chuln nay;

d) moi chi tiét thao tac khéng duwoc quy dinh trong tiéu chudn nay hodc nhitng didgu duoc coi la fuy y
cling nhur cac sy ob bat ky ma cé thé anh huwdng dén két qua thi:

e) ket qua thir nghiém thu duroe, hodc néu théa man yéu cAu vé dé I13p lai thi néu két qua cudi clng
thu dugc.

f) tinh ky thuat ma dyra theo do @é tinh két qua (ot varhoac kha).



Phy lyc A

(Tham khao)

Két qua phép thir lién phong thir nghiém

Két qua cla mét s6 phép thir lién phong thir nghiém the hién & Hungari (H), Virong quéc Anh (GB) va
ICC da két hop dé thu dugc di liéu dugc liét ke trong Bang A.1

Bang A.1 - Két qua théng ké ctia phép thir lién phéng thi nghigm

Ngudn

San pham Giatrj | B léch ' GiFi B4 lgch Bé I@ch | Gidri han B§ léch
phong trung chudn | han ldp chudn : chudn | tai lgp R chuin
| thir binh lap lai lai twong dbi i lap | trerng dibi
i nghigm Hip lai | R=28s tai lap
[ W Sr r=285 SR
| CV(rsiw CV{Ri=sn/ W
% khii : |
lwegrng |
BotmyD | GB 9 0,490 | 0007 | 0020 1,43 0013 | 00386 2 65
BOt my 2 H 26 | 0,494 | 0008 | 0,022 162 ) 026 | 0073 5.26
Bat my IcC 7 0.516 | 00017 | 0,0049 033 0.0118 | 0,0330 2.0
thurong 2 ' ' | ' : ' '
BOtmyB | GB 12 | oss | o001 | 0028 1,87 0,027 | 0076 504 |
BotmyA | GB 12 | 0568 | 0005 | 0,014 0,88 0,032 | 0,080 563
BotmyC | GB 11 | 0606 | 0,014 | 0.039 231 0.03 0,084 4,95
BotmyF | GB 12 | 0809 | 0014 | 0039 2.30 0,021 0.058 3.45
B&tmyE | GB 12 | 0841 | 0,011 | 0,031 172 0.022 | 0,062 3,423
Bot my ICC 13 | 0725 | 00104 | 00202 1,43 0.0142 | 0,0297 1,06
| thurdrng 1
Bot my 1 H a0 | 0771 | 0006 | 0017 078 0,022 | 00862 2 85
Enf;‘c':l"'ﬂ“a IcC 12 | 09046 | 00071 | 00198 0.75 0,0185 | 0.0517 106 |
ﬁit my IcC 14 | 1,187 | 0.0134 | 0,0376 113 00283 | 0,0790 238
Lia my 2 H 31 1615 | 0,011 | 0.031 0,68 0033 | 0002 204
Laa my 1 H 28 | 1,714 | 0.01 0,028 0,58 0.034 | 0095 1,98
| cam ICC 12 | 2530 | 0,015 | 0,0420 0,59 0.021 0,83

|

0,0680




M&i quan hé giira 9 Iéch chudn I3p lai va @8 léch chudn tai lap duoc vé theo ham lugng tro trung binh
tinh theo phan trém khéi ligng chat khd theo Hinh A 1 va Hinh A 2 trong Gng.

0,04
0,035
0,03
0,025
0,02
0,015 -
0,01 —
0,005

Phutong trinh duéng tuyén tinh déi véi dé 1ap lai

s.=0,003 #,, +0,0068

(Hé s6 higu chinh: ¢ = 0,2189)

CHU DAM
s, dd léch chudn lap lai;

w,, hamlreng tro trung binh tinh theo phan tram khéi lwgng chit kho.
Hinh A.1 — Mé&i quan hé gitra dd léch chuén I13p lai va ham lwgng tro trung binh

tinh theo phén trdm khéi lwgng chit khd



0,04 =
0,035
0,03
0,025 :

L]

0,015 :
0,01
0,005

ad

Phuong trinh duéng tuyén tinh déi vai d tai lap:
s = 0,0035w, , +0.0204

(Hé s hiéu chinh: ¢ = 0,0812).

CHU DAN

5n 48 lach chudn tai lap;

W,, ham long tro trung binh tinh theo phan tram khoi liong chat kho.

Hinh A.2 — Méi quan hé gitra d6 l&ch chudn tai lap va ham lweng tro trung binh
tinh theo phén tram khéi lwgng chét khd



Phy lyc B
{Tham khao)

Thue té ap dung céc giéi han ldp lai va tai 1ap

Béang B.1
ey : ; s
Pham vi Dai danh gia ! B9 léch L Gidri han | Saisbtei | Dolach | GieGihan | Saisbidi
&p dung : ! chudn r laplai | hantrong | chudn tal 1§p han cila
% khéi gy | g ki | i phong thir | tai lip phép thiv
E :: r=28% | nonigm R=28%% | jun phang
| L | | Bp thir
; , | oo st
| | 1
! CDx
0,009 i | .
Hat va 0,49 < wyz= 1,00 a0 % 0,025 0,018 0023 0,054 _.-_ﬂ;{lﬁz_ :
|
i 100w, 5253 | 0012 | 00%4 | 0024 | 0027 | 0074 | 0071
——— S — L
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Thuw muc tai ligu tham khao

IS0 3593, Starch — Determination of ash.

TCVN 6910-1 : 2001 (ISO 5725-1:1984), B8 chinh xéc (d6 ding va d8 chum) ctia phuong phép do
vé két qua do - Phén 1: Nguyén tac va dinh nghia chung.

TCVN 6910-2 : 2001 (ISO 5726-2:1994), D6 chinh xéc (d ding va dé chum) ciia phuong phép
do va két qua do - Phan 2: Phuong phap co ban dé xac dinh dd 1ap faf va db tai 1ap coa phuong
phap do tiéu chuén.

TCVN 6910-6:2002 (ISO 5715-6:1994), 04 chinh xdc {d6 ding va dé chum) cua phuong phap do
vé két qua do ~ Phan 6: St dung céc gié tri dé chinh xdc trong thurc té.

TCWN 4327 (IS0 5884), Thoke dn chan nudi — Xac dinh tro tho.
|SO 86844, Flowing cereals and milled cereal products = Automatic sampling by mechanical means.

TCWVN 5451 (1ISO 13690), Ngil cée, diu dd va san pham nghién — Lay mau tir khdi hang tinh.



