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TCVN 8124 : 2009
NGU cOc, bAU DO VA PHU PHAM - XAC BDINH HAM LUONG TRO BANG PHUONG PHAP NUNG
Cereals, pulses and by-products - Determination of ash yield by incineration
L&i néi dau
TCVN 8124 : 2009 hoan toan tuwong duong voi ISO 2171 : 2007;

TCVN 8124 : 2009 do Ban ky thuat tiéu chuén quc"nc'gia TCVN/TC/F13 Phuong phap phan tich va ldy
m{a‘u bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do lvong Chat lweng dé nghi, Bé Khoa hoc va Céng nghé céng
bo.

NGU coc, DAU DO VA PHU PHAM - XAC BINH HAM LUQNG TRO BANG PHUONG PHAP
NUNG

Cereals, pulses and by-products - Determination of ash yield by incineration
1. Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap x&c dinh ham luong tro cia ngd cbc, dau db va san pham
nghién ctia chiing duoc dung dé lam thuc phadm. Cac ngudn nguyén liéu bao gém:

a) hat ng cbc;

b) bét va I6i;

c) cac san phadm nghién (cam va cac san phadm cé ham lwong cam cao, tam);
d) bét ngii cée da tron (hén hop);

e) cac phu pham t&r ngii céc ngoai cac san pham nghién; va

f) dau d6 va cac phu pham cua ching.

Tiéu chuén nay khong &p dung cho cac san phdm tinh bét va cac dén xuét tur tinh bét (xem ISO
3593), cac san pham dung lam thire &n chan nudi [xem TCVN 4327 (1SO 5984)] hoac hat gidng.

2. Tai liéu vién dan

Ca4c tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuén nay. Déi véi cac tai liéu vién dén
ghi nam céng b6 thi ap dung phién ban duoc néu. Doi voi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam céng
bd thi 4p dung phién ban maéi nhat, bao gébm cé céac sira doi, bd sung (néu co).

TCVN 4846 (I1SO 6540), Ngé - Phuong phép xac dinh ham luong 4m (Ngé bét va ngé hat).

ISO 712, Cereals and cereals products - Determination of moisture content - Routine reference
method [(Ngi céc va sén phém ngii céc - Xac dinh dé am (Phuong phap chuéan théng dung)].

ISO 24557, Pulses - Determination of moisture content - Air-over method (Déu dé - Xéac dinh d6 &m -
Phuong phap dung 16 khéng khi néng).

3. Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay s dung thuat ngt va dinh nghia sau day:

Tro (ash)

Phéan khéng chay duoc con lai sau khi nung theo phwong phap quy dinh trong tiéu chuan nay.
4. Nguyén tac

Phan méu thir dwgc nung cho dén khi chét hiru co chay hoan toan, sau d6 can phén can con lai.
Phan can thu duwoc nay cé dang tro xép sau khi nung & 550 °C va thay tinh héa sau khi nung & 900
(o]

C.

Nhin chung, cac san pham cé chira muéi (vi du, natri clorua, pyrophosphat) can dugc nung & nhiét do
(550 + 10) °C.

Bang 1 néu nhiét dé nung twong (rng v&i tirng loai san pham.

Bang 1 - Nhiét d6 nung va loai san pham

Loai san pham Nhiét d6 nung

Bot (550 + 10) °C (900 + 25) °C

Lai (550 + 10) °C (900 + 25) °C




Hat ngii céc (550 + 10) °C (900 + 25) °C
San pham nghién khac (vi du: cam, san phdm c6 nhiéu (550 + 10) °C -

cam, tadm)

San phadm ngi cbc da tron (hén hop) (550 + 10) °C -

Phu pham cla ngii céc ngoai san pham nghién (550 + 10) °C -

D4u db va phu phdm cla chung (550 + 10) °C -

5. Thuéc thir

Chi st dung cac thubc thir loai tinh khiét phan tich, nuéc cat hodic nuéc da loai khoang hodc nuéc co
dé tinh khiét twong duwong, trir khi cé quy dinh khac.

5.1. Axit clohydric, dung dich I6ng gédm mét phan thé tich HCI (35% thé tich) va mét phan thé tich
nuéc.

5.2. Diphospho pentoxit tinh khiét (P,0,).

5.3. Etanol.

6. Thiét bi, dung cu

6.1. May nghién, dé lam sach va c6 khoang lam viéc nhé, dam bao nghién nhanh va déu.

6.2. Dia dé tro hoa, dung dich khéng nhé hon 20 ml, hinh chir nhat hodc hinh tron, day béng va co
dién tich bé mat Lghéng nhé hon 12 cm?. Cac vat liéu thich hgp lam dia tro hoa dudi day khéng bi huw
héng dwéi cac diéu kién nhiét dé thir nghiém:

a) nung & 900 °C - thi dung dra bang platin hodc rodi:
b) nung & 550 °C - thi diing dia bdng thach anh hoéc silic dioxit.
Trong ca hai trudng hop, vat liéu st dung phai phu hop véi cac gia tri dé chum.

Cac dra tro héa phai duoc lam sach béng cac nhung ngéap trong axit clohydric (5.1) it nhét 1 h, sau do
trang bang dong nudc chay va bang nudc cat.

Sau khi rira, cac dia dwoc lam khé trong ta sdy (6.7) véi nhiét do va khoang thai gian da dé loai nuéc.

6.3. L6 nung bang dién, c6 hé théng théng gié thich hop duoc cung cép bang hé thong kiém soat
nhiét dé, co I&p vé chiu nhiét dé khéng bi hdng & nhiét d6 tro héa, va cé thé duy tri & nhiét dé (900 +
25) °C hodc (550 + 10) °C.

6.4. Binh hit &m chan khong, duoc trang bi dia nhém hodc dia s+ duoc duc 16 va cé chat 1am kho
nhuw diphospho pentoxit (5.2).

6.5. Can phan tich, co thé can chinh xac dén 0,01 mg.

6.6. B6 chia mau c6 nhiéu ngan hodc bo chia mau hinh nén.
6.7. Tu say, dé say cac dia tro hoa.

7. Ldy mau

Mé&u giri dén phong thir nghiém phai la méu dai dién. Mau khong b hu héng hodc thay déi trong subt
qua trinh van chuyén hodc bao quan.

Phuong phap 14y mau khéng quy dinh trong tiéu chuan nay. Nén I4y mau theo ISO 6644 va TCVN
5451 (1SO 13690).

8. Chuan bi mau thr

DAéi vé&i cac loai hat hodc cac san phém cc} chira hat nguyén, thi trén va chia méu sao cho thu duoc
moét lvgng dai dién phu hop véi may nghién (6.1) duwoc st dung.

Nghién mé&u thu duoc.

Déi véi cac san phadm khac thi khéng can nghién.
9. Cach tién hanh

9.1. Xac dinh dé am

Xac dinlj trwédc dd &m cia mau thir theo I$O 712 déi \:di nga cbe trer ngd hodc theo TCVN 4846 (ISO
6540) dbéi voi ngd hodc theo ISO 24557 déi voi dau do.

Dau db va cac san phdm cua ching duoc tién hanh theo 1SO 712 véi thoi gian sy 1a 90 min va dugc
bao 6n trwéc néu dé am dudi 7 % hoac trén 13 %.

9.2. Chuan bj cac dia tro hoa



Dé cac dia tro hg’na thich hop khi str dung & 900 °C (6.2), dua cac dTa! da duoc [a‘lm sach truéc dén
nhiét d6 nung bang cach dat chuing trong 16 nung (8.3) trong 5 min, lay dia ra dé ngudi trong binh hut
am chan khéng (6.4), sau dé dung can (6.5) dé can, chinh xac dén 0,1 mg.

Dé cac dia tro hoa thich hop khi st dung & nhiét dé 550 °C, dat cac dra da duoc lam sach trong td
séy (6.7) trong thoi gian can thiét dé 1am khé (vi du 90 min & 130 °C). Trudc khi st dung, 14y ngay dia
ra khoi tt sdy va dé ngudi trong binh hat &m chan khéng (6.4), sau dé dung can (6.5) dé can, chinh
xac dén 0,1 mg.

9.3. Chuan bj phan mau th

Tur méu thir da chudn bj theo Diéu 8, tron kg, ding can (6.5) can nhanh phan méu thir khoang tir 3,9
g dén 4,1 g, chinh xac dén 0,1 mg, khi dwgc nung & 900 °Cva khoang tir 4,9 g dén 5,1 g khi duoc
nung & 550 °C.

Déi véi cac san pham co ty trong thap, thi phan mau thir ¢ thé tir (2 £ 0,1) g dén (3 £0,1) g.

Dan san pham trén dia tro héa da duoc chuén bi va dugc can nhu trong 9.2, dé tao thanh I6p déng
nhat ma khéng bao goi.

9.4. Tro hoa so b
D3t dia tro héa cung véi mau thir vao 16 da nang dén nhiét do tro hoa.

O nhiét d6 900 °C san pham sé chay thanh ngon Itra. O 550 °C, can thiét phai dét san pham véi
etenol (5.3).

Dé tro hoa so bd & 550 °C, cho phép dat cac dia vao 16 ngudi va dé nghiét dé cua 1o tang dén nhiét do
yéu cau.

9.5. Tro hoa
Boi cho dén khi san phdm chay hét, sau dé dat dia vao trong 16 nung.
Podng clra 16 nung.

Tiép tuc tro héa cho dén khi toan bé méu da duoc chay hét, ké ca cac hat cacbon c6 trong c&in, cu thé
it nhat1a 1 h & 900 °C va it nhat 4 h & 550 °C.

Khi qua trinh tro hoéa két thuc, Iéy,dTa ra khdi 16 nung va lam ngudi trong binh hut am chan khéng (6.4).
Dé duy tri hiéu qua cda binh hut &m chéan khéng, khéng xép chdng céc dra.

Do tinh hut &m ty nhién cta tro, can dwa dia vé nhiét 46 méi truong cang nhanh cang tét (cu thé 1a 15
min dén 20 min doi voi dia kim ,Ioai, t6i thieu 60 min dén 90 min dbi véi dia thach anh hoac dia silic
dioxit), c&n nhanh, chinh xac dén 0,1 mg.

Déi v6i phan mau thir duwec nung & 550 °C, dac biét chu y khi m& binh hut &m chan khéng dé tranh
tro bi cudn di cung khéng khi.

Tinh hiéu Iwc ca cac két qua thu duoc trén mau nay can duoc kiém tra vé tiéu chi cta chinh phong
thlr nghiém (vi du: biéu dé kiém soat).

9.6. S6 lan xac dinh

Tién hanh it nhat hai phép xac dinh trén cing mét méu thi.

10. Biéu thij két qua

Ham luong tro tinh theo chét khd, dwoc biéu thi bng phan tram khéi luong, W, 4, theo cong thic (1):
100 100

W . =(m, — X X
4 = (my —my) [00—77

a

(1)

m,

Trong do:

mo 1a khéi lwong cta phan mau thir (9.3), tinh bdng gam (g):

m1 1a khéi lwvong cla dia tro hoa (9.2), tinh bang gam (g):

m, 1a khéi lwong cla dia tro hoa (9.2) cling véi phan con lai sau khi nung (9.5), tinh bang gam (g):
W, 12 d6 dm cGa mau, tinh bang phan trdm khéi lwong (xem 9.1).

L4y két qua Ia trung binh céng cla hai phép xac dinh néu théa man cac diéu kién vé do Idp lai (xem
11.1).

Biéu thi két qua chinh xac dén 0,01% khéi luvong.

Néu can, ham luong tro tinh theo phan khéi lwong wét, duoc biéu thi bdng phan tram khéi luong,
W, theo céng thire (2):



W, =(m,—m)x 100 (2)
m,

11. D6 chum
11.1. Phép thr lién phong thir nghiém

Céc gia tri vé gi6i han 18p lai, téi 1ap va sai sb téi han thu duoc tr cac két qua clia cac phép thir lién
phong thir 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 duwoc néu trong Phu luc A.

Cac gia tri thu duoc tir phép thr lién phong thir nghiém nay cé thé khéng ap dung cho cac dai néng
dd va céac chat nén ngoai cac dai nong dd va cac chat nén da néu.

11.2. Do lap lai

Chénh l&ch tuyét déi gitra cac két qué cla hai phép thir doc lap, don |é thu duoc khi sir dung cung
phuong phap trén vat liéu thir gibng hét nhau trong cling mét phong thir nghiém, do mét nguoi thure

hién, st dung cting thiét bi, thuc hién trong mét khoang thoi gian ngan, khéng qua 5 % cac trudng
hop vuet qua:

r=28xs, (3)
r=2,8x 0,009 = 0,025 déi v&i 0,49 % <W,4 < 1,00 % 4)
r=2,8x0,012 = 0,034 dbi v&i 1,00 % < W,4<2,53 % (5)

trong do s, la dod léch chuén 1&p lai.

Chénh l&ch tuyét déi gitra cac kéj: qua cla hai phép thir doc lap, don |1é, thu dwoc khi st dung cung
phwong phap trén vat liéu thir giong hét nhau trong cac phong thtr nghiém khéc nhau, do nhirng
nguoi khac nhau thure hién, sir dung céc thiét bi khac nhau, khéng qué 5 % cac truéng hop vuet qua:

R=28xsg (6)
R=2,8x0,023=0,064 dbi v&i 0,49 % < W,4 < 1,00 % (7)
R=2,8x0,027 =0,076 dbi v&i 1,00 % < W4 < 2,53 % (8)

trong do s la dé léch chuén tai lap.

11.4. Sai sé t&i han

Sai s téi han la chénh 1&ch gitra hai gia tri trung binh, thu duoc tir hai két qua thar vé do 13p lai.
11.4.1. So sanh phép do cua hai nhom trong mot phong thir nghiém.

Chénh léch gitra hai gia tri trung binh thu duoc tir hai két qua thir trong cling mét phong thtr nghiém
dudi cac diéu kién vé dd lap lai |a sai s6 tdi han trong phong thir nghiém, CDjpira:

1
2n,  2n,
CDintra = 0,018 d6i v&i 0,49 % < W, < 1,00 % (10)
CDintra = 0,024 d@6i v&i 1,00 % <W,aq<2,53 % (11)

Trong d6 n, va n, la sé két qua thir twong trng véi méi gia tri trung binh: & day ny=n, = 2.
11.4.2. So sanh phép do cua hai nhom trong hai phong thir nghiém.

Chénh Iéch gilra hai gia tri trung binh thu dugc tlr hai két qua thir trong hai phong thtr nghiém khac
nhau dudi cac diéu kién vé dd 13p lai 1a sai sb ti han lién phong thir nghiém, CDper

2 2 l l 2 2
CDinger =2.8 |S' R—S7r|1——— =2.8y{S°R-0,58r (12)
2n,  2n,
CDjnier = 0,062 ddi v&i 0,49 % < W, g4 < 1,00 % (13)
CD)qer = 0,071 déi v&i 1,00 % <W, 4 < 2,53 % (14)

Xem bang dwa ra trong Phu luc B.
11.5. B¢ khong dam bao do
Do khéng dam bao do 1a mot théng sé déc trung vé do phan tan cla cac gia tri cé thé quy vé két qua

D6 khéng dam bao do nay duoc thiét Iap qua sy phan bé thdng ké cac két qua dugc ra tir phép thir
lién phong thir nghiém va dac trung béi dé Iéch chuéan thuc nghiém.



Trong tiéu chuén nay, dé khéng dam bao do, u, bang d6 I&ch chuén tai lap cong hodc trir hai lan, vi
du:u==2 S

12. Bao cao thr nghiém

Béo cdo thir nghiém phai ghi ré:

a) moi théng tin can thiét d& nhan biét day da vé mau thir.

b) phuong phap I4y mau da st dung, néu biét;

c) phuong phap thir nghiém da diing, vién dan tiéu chuan nay;

d) moi chi tiét thao tac khong duoc quy dinh trong tiéu chuén nay hogc nhirng diéu dugc coi la tay y
clng nhu céc su cb bat ky ma co thé anh huédng dén két qua thir;

e) két qua thir nghiém thu duoc, hodc néu thda man yéu cau vé dé 13p lai thi néu két qua cudi cing
thu duoec.

f) tinh ky thuat ma dua theo dé dé tinh két qua (w6t va/hodc kho).

PHULUCA
(Tham khao)
KET QUA PHEP THU LIEN PHONG THU NGHIEM

Két qua clia mét s6 phép thir lién phong thir nghiém thuc hién & Hungari (H), Vuong quéc Anh (GB)
va ICC da két hop dé thu duoc dir liéu duoc liét ké trong Bang A.1

Bang A.1 - Két qua théng ké cua phép thir lién phong thir nghiém

San phdm | Nguén | Sé Giatri | Do léch |Gigihan| D& | Dé léch | Gidi han| D6 léch

phong | trung | chudn | l&plai | Iéch | chudn |taildp R| chuén
thr binh l&p lai _ chuan | tailap _ twong doi
s r=28s.|, _ R = A
nghiém _ tuong tai lap
" S déilzp| SR | 28R
, lai CVR)
% khdi ) - o
lwreng CV(r) =SR/w
=s/w
Bot my D GB 9 0,490 0,007 0,020 1,43 0,013 0,036 2,65
Bot my 2 H 29 0,494 0,008 0,022 1,62 0,026 0,073 5,26
Bot my ICC 7 | 0516 | 0,0017 | 0,0049 | 0,33 | 0,0118 | 0,0330 | 2,29
thudng 2
Boét my B GB 12 0,536 0,01 0,028 1,87 0,027 0,076 5,04

Bétmy A GB 12 0,568 0,005 0,014 | 0,88 | 0,032 0,090 5,63

Bétmy C GB 11 0,606 0,014 0,039 | 2,31 0,03 0,084 4,95

B6t my F 6B | 12 | 0609 | 0014 | 0039 | 230 | 0021 | 0059 | 345
Bét my E 6B | 12 | 0641 | 0011 | 0031 | 172 | 0022 | 0062 | 343
Bat my icc | 13 | 0725 | 0,0104 | 00292 | 143 | 00142 | 0,0397 | 1.96
thudng 1

B6t my 1 H 30 | 0771 | 0006 | 0017 | 078 | 0022 | 0062 | 285
ﬁfcw" 9a | oo | 12 | 0946 | 00071 | 0,0198 | 0.75 | 0,0185 | 00517 | 1.96
Botmythe | ICC | 14 | 1187 | 00134 | 0,0376 | 113 | 0,0283 | 0,0790 | 2,38
Laa my 2 H 31 | 1615 | 0011 | 0031 | 068 | 0033 | 0092 | 204
Laa my 1 H 28 | 1714 | 001 | 0028 | 058 | 0034 | 0095 | 1.98
Cam icc | 12 | 2,530 | 0015 | 00420 | 059 | 0,021 | 0,0590 | 0,83

Méi quan hé gitra G6 Iéch chudn I&p lai va d6 16ch chuén tai 1ap dugc vé theo ham Iuong tro trung
binh tinh theo phéan tram khoi lvgng chat khé theo Hinh A.1 va Hinh A.2 tuong (rng.
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Phuong trinh duong tuyén tinh déi vai dé 1ap lai:

s,=0,003 W4+ 0,0068
(Hé sb diéu chinh: ¢ = 0,2189)
CHU DAN

s, d6 léch chuén 1ap lai:

W ..2ham luong tro trung binh tinh theo phan trdm khéi lwong chat khé.

Hinh A.1 - Méi quan hé giira d6 léch chuan Iap lai va ham lweng tro trung binh tinh theo phan
tram khoi lwong chat kho
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Phuong trinh duwéng tuyén tinh dbi voi dé tai lap:

Sr=0,0035 W ,4+0,0204
(Hé sé didu chinh: ¢? = 0,0812)
CHU DAN

Sk dé léch chuén tai lap:

W 2o ham luong tro trung binh tinh theo phan tram khéi lwong chéat khé.

Hinh A.2 - Méi quan hé giira d6 Iéch chuan tai lap va ham lwgng tro trung binh tinh theo phan
tram khoi lwong chat kho

PHU LUC B
(Tham khao)
THUC TE AP DUNG CAC GIOI HAN LAP LAI VA TAI LAP
Bang B.1



Pham | Daidanh Do léch | Gioihan | Saisé Do léch | Gidihan | Saisé
vi ap gia chuan lap lai téi han | chuan tai tai lap té&i han
dung Y lap lai _ trong lap _ cua phép
?’3}52@ . r=28s; phong . R =2,8sgr thr lién
g r thir R phong
nghiém thor
D, nghiém
CDgr
Hatva | 0,49 <Wj,4< 0,009 0,025 0,018 0,023 0,064 0,062
bét 1,00
1,00 <Wjyg4 < 0,012 0,034 0,024 0,027 0,074 0,071
2,53

[2] TCVN 6910-1 : 2001 (ISO 5725-1:1994), B¢ chinh xac (dé dung va dé chum) cuda phuwong phap do

Thw muc tai liéu tham khao
[1] ISO 3593, Starch - Determination of ash.

va két qua do - Phén 1: Nguyén tac va dinh nghia chung.

[3] TCVN 6910-2 : 2001 (I1SO 5725-2:1994), D¢ chinh xac (dé dung va dé chum) cua phuong phap do
va két qua do - Phén 2: Phuong phap co ban dé xac dinh dé Iap lai va dé tai Iap cua phuong phap do

tiéu chuan.

[4] TCVN 6910-6:2002 (ISO 5715-6:1994), D6 chinh xac (dé dung va dé chum) cla phuong phap do

va két qua do - Phén 6: St dung céc gié tri dé chinh xéc trong thuc té.

[6] TCVN 4327 (ISO 5984), Thire &n chan nudi - Xac dinh tro thé.

[6] ISO 6644, Flowing cereals and milled cereal products - Automatic sampling by mechanical means.

[7] TCVN 5451 (ISO 13690), Ngii cé¢c, d4u db va san pham nghién - Ldy méu tor khéi hang tinh.




