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L&i néi dau
TCVN 9589:2013 hoan toan twong duong véi 1ISO 13806:2008;

TCVN 9589:2013 do Cuc Chan nudi bién soan, Bd Nong nghiép va Phat
trién nong thén d& nghi, Téng cuc Tiéu chudn Do lvdng Chat lvong thdm
dinh, B Khoa hoc va Cong nghé cong bo.



TIEU CHUAN QUOC GI1A TCVN 9589:2013

Thirc an chdn nudi — Xac dinh ham lwong xo xt ly bing chét tay
axit (ADF) va ligin xt ly bdng chét tay axit (ADL)

Animal feeding stuffs — Determination of acid detergent fibre (ADF)
and acid detergent lignin (ADL) contents

CANH BAO — Khi ap dung tiéu chudn nay c6 thé lién quan dén cac vat lidu, thiét bj va
cac thao tac gay nguy hiém. Tiéu chuin nay khéng dwa ra dwoc tit ca cac van dé an
toan lién quan dén viéc siv dung chiing. Ngwdi st dung tiéu chuin nay phai tw thiét 1ap
cac thao tac an toan thich hop va xac dinh kha ndng ap dung cac giéi han qui dinh
trwdc khi str dung tiéu chuan

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuin ndy qui dinh phrrong phép xac dinh xo xt¥ Iy bing chét tiy axit (ADF) va lignin x( ly bang
chét ty axit (ADL) trong tAt ca céc loai thirc &n chan nudi. Gidi han cla phép xac dinh 12 1 % khéi
long dbi véi ADF va 1,5 % khéi lvgng dbi véi ADL.

Tiéu chudn nay sir dung phurong phap khéi lgng théng dung va phurong phap chuén.
2 Tailiéu vién dan

Cac tai lidu vién dan sau rat cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chun nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bé thi ap dung phién ban dugc néu. Déi véi cac tai liéu vién dan khong ghi nam cong bb thi
ap dung phién ban mé&i nhét, bao gdm ca céc stra ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 6952 (ISO'6498),  Thirc-dn chdn nudi— Chuén bj méu thir
3 Thuét ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuén nay, ap dung céac thuét ngir va dinh nghia sau day:
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3.1

Ham lwgng xo xir Iy bang chét tiy axit (acid detergent fibre content)

Ham lwong ADF (ADF content)

Phan khéi lwgng con lai clia xo thu dwoc sau khi x(r ly bang chét tdy cation trong axit sulfuric 0,5 mol/l,
chi yéu gdm co xenluloza, lignin va hdn hop protein khéng hoa tan.

CHU THICH: Phén khéi lwgng ADF dwec bidu thi bang phan tram

3.2

Ham lwong lignin xiv Iy bing chét tdy axit (acid detergent lignin content)

Ham lwong ADL (ADL content)

Phan khdi lwong con lai sau khi hoa tan xenluloza va chét hiru co khac béng axit sulfuric 72 % khdi
lwgng (12,00 molfl).

CHU THICH: Phén khéi lvgng ADL dwec biéu thj bang phan trim.

4 Nguyén tic
ADF duorc xac dinh trong giai doan diu clia phuong phap.

Dung dich chét tAy cation dwec ding dé loai bd cacbohydrat khéng bén trong axit, protein ma khéng tao
phtrc thanh cac san phAm Maillard (b hw hdng do nhiét) va cac chét béo. Xo cén lai hlu hét 13 xenluloza
va lignin {trong cac san pham thyc vat) hodc cac hén hop protein khdng tan (trong céc san ph&dm déng
vt va cac loai thirc an chan nudi bi hw héng do nhiét). Phan con lai dugc can dé xac djnh ADF.

O giai doan thir hai, phin con lai duoc hoda tan bing axit sulfuric 72 % khéi lwgng (12,00 molf), lignin
(ADL) cén lai dwgc xac dinh bing phuong phap khéi luong.

5 Thubc thir

Chi str dung thuéc thir loai tinh khiét phan tich va chi st dung nwéc cht hodc nudc da loai khoang
hodc nuwdc ¢6 d) tinh khiét teong dwong, trie khi cé qui dinh khac.

5.1 Dung djch chét tiy axit. Thém 20 g xety(trimetyl) amoni bromua (loai ky thuét) vao 1 lit axit
sulfuric 0,5 mol/l @3 dwgc chudn héa trudc. Khudy dé hoa tan dung djch.

5.2 Axit sulfuric. 72 % khdi lugng (12,00 mol/l)

Chuén héa axit sulfuric (H,SO.) dén khi c6 ty trong twong @i 1a 1,634 & 20 °C hodic ndng dd 12 molll

nhw sau.
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Tinh khoi luong cla axit, m(H,S0.), bang gam va khéi lugng cda nudc, m(H,0) bang gam, can dé
chuan br 1 000 ml dung dich, dung Céng thire (1) va (2).

,"]](H2804) = qux._g_?'_o_s_f_‘l_z_ {1)
w(H,SO,)

Trong d6, w(H,S0.,) la phan khéi lugng cla axit sulfuric thir nghiém, dugc tinh bang phan tram.
m(Hz0) = (1 000 x 1,634) — m(H,SOQy,) (2)

Trong d6 1,634 la ty trong twong di cta axit sulfuric 72 % khéi lvong.

Can nuéc cho vao binh dinh mirc 1 000 ml va bd sung tir tlr lwong axit sulfuric da tinh dwoc, thinh
thodng khudy. Trong khi 1am ngudi binh trong ndi cach thiy, bd sung khéi lwong axit yéu cau. D& ngudi
dén 20 °C va kiém tra lai thé tich. Mat khum phai ndm trong 0,5 cm ctia vach chi dinh & 20 °C. Néu thé
tich qua Ién, loai bd 5 ml nwéc va thém 4,55 mi axit sulfuric. Néu thé tich qua nho, loai bé 1,5 mi axit
sulfuric va thém 2,5 ml nwéc. Lap lai néu cén.

5.3 Chit tre loc, dat diatomit”.
5.4 -Axeton, loai ki thuat.

5.5 n-Octanol, chit chéng tao bot.

6 Thiét bi, dung cu

Str dung cac thiét bj, dung cy ctia phong thir nghiém théng thwéng va cy thé nhe sau:

6.1 Can phan tich.

6.1.1 Can phan tich, cé thé can chinh xac dén 1 mg, c6 thé doc dén 0,1 mg.

6.1.2 Can phan tich, cd dai can Ién dén 2 500 g, co thé doc dén 1 g, dé can axit sulfuric (5.2).

6.2 May nghién, may nghién xoén xody, may nghién ct, may nghién quay hoic loai twong dwong,
cho ¢& hat trung binh 0,22 mm dén 0,26 mm.

6.3 Tusdy.
6.3.1 Tu sdy thong khi, cé kha ning hoat ddng & 103 °C + 2 °C hodc 130 °C + 2 °C.

6.3.2 Tu sdy théng khi, co kha nang duy tri nhiét 36 & 60 °C + 2 °C.

Y Celite, 84 rira axit va Celite 545 AW Ia cac vi dy v& san phdm thich hgp cb ban s3n. Théng tin nay dwa ra tao thuan tién
cho ngudi sir dyng tiéu chudn va trong tiéu chudn nay khong én dinh phdi sir dyng ching. Cé thé str dung cac sdn phim
khac néu chuing cho cac két qua twong ty.
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Dé lam khé mau am nhanh ma khéng tang ham luvgng xo, co thé sir dung ti sdy chan khéng duoc
duy tri & 60 °C + 2 °C

6.4 Thiét bi hdi ltu, co bd phan gia nhiét va binh ngung tu nwéc lanh riéng. Moi thiét bj thich hop
dung cho phép xac dinh xo thé hodc xo x{r li bang chét ty trung tinh va amylaza (aNDF) déu c6 thé
dwoc chap nhan. Hiéu chinh b gia nhiét sao cho 50 ml nuédc sbi trong 4 min dén 5 min khi sir dung
binh ngung tu nudc lanh. Co thé dung thiét bi kiéu Fibertec? va cn dun s6i 50 ml nwéc trong 10 min.

CHU THICH B$ gia nhiét nay co thé cho két qua vé sy dich chuyén dang ké cac phan ti trong subt qua trinh héi lvu.

6.5 Chén nung dang dia thay tinh thiéu két. Chén thiy tinh xép (c& 16 40 pm @én 60 um) dung tich
40 m! @én 50 ml hoic loai Fibertec P2? (c& 16 40 pm dén 100 pm, dung tich 26 mi dén 28 ml). Lam
sach chén nung méi va tro hda & 525 °C % 15 °C trong 1 h. Lam sach chén nung sau mdi I&n st dung
béng cach tro hoa & 525 °C + 15 °C trong 3 h, loai bd tro béing cach nhiing trong dung dich chét tay va
siéu am (sonicating) trong 7 min @én 10 min. Trang chén nung trong nuéc ndng va ngam trong nwéc &

nhiét do phong trong it nhat 30 min.

D6i khi xac dinh tbc d6 loc nhw sau. Db dly tirg chén nung béng 50 ml nwéc cét (25 ml dbi véi chén
Fibertec P2%) va ghi lai thoi gian cin dé Iam khd hét ma khong cn hat chan khéng [phéi1a 180 s + 60 s
dbi véi chén Gooch?) hodic 75 s + 30 s dbi voi chén P2). Néu thoi gian 1am khd nhd hon 100 s (ho#c nhd
hon 30 s @i v&i chén P2), thi loai b chén. Néu thai gian 1am khé nhé hon 120 s (hodic nhd hon 45 s dbi
voi chén P2), thi kiém tra cac vét I"Il'f"l trén dia thiy tinh thiéu két. Néu thoi gian lgc I6n hon 240 s (hodc
I6n hon 105 s ddi v&i chén P2), thi lam sach chén nung bang dung dich lam sach kiém hodc axit (Tai liéu
tham khdo [4]). Néu viéc lam sach khong cai thién dugc téc dd loc thi loai bd chén nung.

6.6 Thiét bj loc chan khéng. Cac thiét bj thich hop [vi dy: bd phan chiét lanh kiéu Fibertec?) cho
phép ngam di phan xo con lai.

6.7 Lo nung, nhiét @ 525°C + 15°C.

6.8 Céc c6 mo dung cho bd hdi lwu, a8 thay thé thiét bj hdi lu (6.4), nén dung cbc cé md Berzelius
dung tich 600 ml cé b phan ngwng tu, vi dy: co thé dung binh thiy tinh day tron 500 mi.

7 Lay miu

M3u dai dién phai dwoc giri dén phong thlr nghiém. Mau khéng bj bw hdng hodc thay di trong suét
qua trinh van chuyén hodc bao quan.

Viéc Idy mau khéng qui dinh trong tiéu chuin nay. Nén Iy méu theo TCVN 4325 (1ISO 6497).

2 Vi dy v& san pham thich hop cé ban s3n. Théng tin nay dua ra tao thuén lgi cho ngudi siv dyng tiéu chudn va trong tiéu
chuén nay khéng &n dinh phai sir dung ching.
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8 Chuan bi mau the
Chuén bi mau thir theo TCVN 6952 (1SO 6498).

Giam mau phong thtr nghiém dén khoang 100 g (twong duong khéi lugng chét khd) va cho mét nira
vao trong hdp chira cach dm dwoc han kin @& xac dinh 46 Am. Say mau dm con lai (66 &m 1on hon
15 % khdi lwong) trong ta sy thong khi (6.3.2) & dudi 60 °C cho dén khi d5 4m nhd hon 15 % khbi
Iwong. Viéc sdy & duwdi 60 °C 1a can thiét dé tranh sy hinh thanh xo va lignin duong tinh gid. Dung
may nghién (6.2) d& nghién mAu thi khé (36 4m nhé hon 15 % khéi lwong).

Cac mAu trong d6 hau hét 1a chat xo dwec nghién riéng qua sang 1an cuéi cung. Khong loai bé mau

trong may nghién ma cho vao miu thir da nghién.

CAn phai chiét so by ddi v&i cac mAu thir chira chét béo 1én hon 10 % khéi lwgng va nén thyc hign véi
cac mau thir chiva chat béo 1én hon 5 % khéi lvgng.

Can mAu thir cho vao chén nung da duoc lam khd trong ti sdy va dwgc can trréc, dat chén nung vao
thiét bi loc, chiét bén 1An, mi 1An dung 30 ml dén 40 ml axeton, d& cho miu ngém trong axeton tir
3 min dén 5 min trong méi 1An chiét, hit chan khang dé loai bd hét axeton, lam khd trong khong khi tir
10 min dén 15 min rdi chuyén phan cdn lai vao céc c6 md clia thiét bj hdi luu dé phan tich xo. Déi voi
tirng phan mAu thir, sau khi chiét bing chat tdy axit, si dung cling chén nung nay @é thu I4y phn xo
con lai.

D6i voi thiét bi kidu Fibertec?, dat chén nung trong bd phan chiét lanh va dé gy chén bng 25 ml
axeton (5.4). D& yén trong 3 min dén 5 min va loc trong chén khéng. Lap lai ba lan.

CHU THICH: D4 viéc loc don gidn, c6 thé bd sung 1,00 g chét trg loc (5.3) vao chén nung trérc khi cho mBu.

9 Cach tién hanh
9.1 ADF
9.1.1 Yéu ciu chung

Sy khd chén rdng trén 4 h [1 h néu dugc Iy ra tir 16 nung (6.7)] trong ti sy (6.3.1) & 103°C £ 2 °C
va ghi lai khdi luvgng ca bi, m,.

9,1.3 Thiét bj théng thwong

Can 1 000 mg + 2 mg phan mAu thir a3 sy hodic mau nhw khi nhan dugc cho vao cbe co mé Berzelius
(6.8) va ghi lai khéi Iegng 1a m,.
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D6i v&i mau ¢6 d6 am Ion hon 15 % khéi lvong, can diéu chinh khdi luong dé thu khdi lwong chat kho
tuong duong. Néu can chuyén ddi cac két qua theo khdi lwong chét kho, thi can phan mau ther ddi véi

phép xac dinh do 4m cla mau thir & cing mét thoi diém.

Ngay trwdc khi hdi lwu, thém 100 mi dung dich chét tay axit (5.1) & nhiét d6 phong. Pun sbi trén 5 min
dén 10 min, giam bot nhiét d6 va thém 2 giot dén 4 giot n-octanol (5.5) @& tranh tao bot, néu can,
nhung phai @ cho cac hat ddo trén vira phai. Sau 5 min d&én 10 min héi lwy, trang thanh cée, dung hoi
cua dung dich chét tdy axit (bd sung khéng qua 5 ml). Cho hdi lwu trong 60 min + 5 min tinh tir khi
dung dich bat dau séi.

Ly tirng cdc cd mo ra khéi ngudn nhiét, khudy rdi loc vao chén nung (6.5). Khéng dao chiéu cbe, ding
hoi clia nwdc sdi dé trang hét céc hat trong chén. Loai bé chét ty axit va nuéc trang, dung mirc chan
khéng téi thiéu. Dong chan khong va db @iy chén nung khoang 40 ml nwdc & 90 °C dén 100 °C, khudy
dé lam tan hét phan con lai dinh trén bd loc va ngam trong 3 min dén 5 min. Lap lai hai I&n viéc ngam
trong nudc va sy chan khong. Trang thanh va day clia chén nung dé dam bdo ring da hét axit (axit
du bi ¢b lai trong sudt qua trinh sAy va 1am cho qua trinh tro héa phan c&n va ham Iwong xo thap).

Cho 30 ml dén 40 ml axeton (5.4), khudy tan hét cac cuc von va d& cho cac phan tlr tiép xuc voi
axeton, ngam trong 3 min dén 5 min va lap lai thao tac nay cho dén khi hét mau (thwdng ngam trong
axeton hai 14n 1a &0). Loai bd axeton can sét lai bing chan khéng, siy qua 5 h, tét nhit dé qua dém &
103 °C # 2 °C trong t0 s&y thong khi (6.3.1), @& ngudi dén nhiét dd phong trong binh hit &m rdi can.
Ghi lai khéi lvgng 1a m;.

9.1.3 Thiét bj kidu Fibertec?

Can phan mau thir da siy hoac miu nhu khi nhan dwoc cé khéi lwgng 1 000 mg + 2 mg cho vao chén
nung da duoc sy tredc (6.5) co khdi lweng bi 1a my, va ghi lai khéi lwgng 1a m,. D& viéc loc don gidn,
co thé bd sung 1,00 g chét tre loc (5.3) vao chén nung tnréc khi cho mau vao. D3t chén nung vao bd
chiét Fibertec® néng va thém 100 ml dung dich chét tdy axit (5.1). Thém 2 giot dén 4 giot n-octanol (5.5) dé
tranh tao bot va dun dén séi. Tang nhiét va dé soi trong 60 min = 5 min. Tinh thdi gian tir khi dung dich
dat @én diém soi.

Loai bd dung dich chét tdy axit va rira ba l&n bing nwéc & 90 °C dén 100 °C, mdi 1&n diing 30 mi nwéc
va sy chan khéng gilra cac tan rira.

Cho chén nung vao b phan chiét lanh va d6 day chén nung béng 25 ml axeton (5.4). Loc. L&p lai thao
tacnay thém mot tan ntra.

Lam bay hoi dung mdi va sdy chén nung & 130 °C £ 2 °C trong 2 h hodc & 103 °C + 2 °C trong it nhét
5 h. D& ngudi dén nhiét d6 phong trong binh hit Am va can chinh xac dén 0,000 1 g. Ghi lai khéi lwgng

la ma.
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9.2 ADL
9.2.1 Thiét bj thong thwong

Dat chén nung chira xo da x( Iy bang chét tay axit vao trong cdc ¢ mé 50 ml cé gia d& hoic xép chén
nung l&n dia men néng. Phu Ién mau trong chén bang axit sulfuric (5.2) dwoc lam nguéi dén 15 °C va
khuay bang dia thay tinh dé lam mém va lam v& cac cuc bi von. B axit vac chén nung dén mét nira
chén va khuay. Dé dta thay tinh trong chén nung; lai @6 axit sulfuric (5.2) da lam ngudi dén 15 °C va
khuay hang gio' cho khd axit, gii chén nung & 20 °C dén 23 °C (lam ngudi, néu cén). Sau 3 h, c6 thé
loc hét bang chan khéng va rira bang nwéc néng cho dén khi khong con axit, kiém tra bang gidy quy.
Trang thanh chén va lay diia khudy ra. S&y chén nung & 130 °C + 2 °C trong 2 h hoédc 103 °C £ 2°C
trong it nhat 5 h, 1am ngudi dén nhiét 36 phong trong binh hit &m va can. Ghi lai khéi luong la m..
Nung chén & 525 °C + 15 °C trong it nhat 3 h hodc cho dén khi khéng con cacbon. Lam ngudi dén nhiét
dd phong trong binh hit &m va can. Ghi lai khéi legng la ms.

9.2.2 Thiét bi kidu Fibertec?

D3t doa thay tinh vao trong chén nung dé& khuy. Thém 25 ml axit sulfuric (5.2) dwoc lam lanh dén
15 °C. Khuéy bang dia thly tinh va loc hét sau 3 h. Khudy sau méi gio. Cach khac, dung ap lirc ngugc
@& 1am v& cac cuc von. Rira bing nwéc cho dén khi hét axit. Sy chén nung & 130 °C £ 2°C trong 2 h
hodc & 103 °C + 2°C trong it nhat 5 h. Lam ngudi dén nhiét @6 phong trong binh hat &m va can. Ghi lai
khéi Ivong 1a m,. Nung chén & 525 °C + 15 °C trong it nh4t 3 h ho3ic cho dén khi khdng con cacbon.
Lam ngudi dén nhiét d6 phong trong binh hit Am va can. Ghi lai khéi legng 1a ms.

9.3 Pam bao chét lwgng

9.3.1 D6i voi 20 dén 30 mAu dAu tién khi chay phan tich, gém c¢o it nhat mét mau chudn néi bd hodc
mdt miu kiém soat chat lwgng (QC) va hai mau tring va ctr mdi 1an b sung 20 dén 30 mau thi lai lay
thém mét mau QC va mot mau trang.

9.3.2 Mai I4n chay phan tich, gdm c6 it nhAt mét bé mau kép néu tién hanh cac phép xéac dinh don 1€.
Cac miu kép khéng dwoc chay lién tiép ma cho mdt mAu chay ddu tién va mét mau chay cudi cing.

9.3.3 Sy thay ddi khéi lwgng cla chén nung rdng phai nhd hon 0,010 0 g sau khi chiét hoic tro hoa.
Néu khéi lwgng cia chén nung réng thay ddi trén 10 mg hodc khéi Iveng chén nung sau khi tro hda
nhé hon chén nung rbng, thi viéc lam sach chén nung gin nhw chwa di va/ho3c co vin dé trong ky
thuat can.

10 Tinh va biéu thj két qua

10.1 ADF

11
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Tinh ham lwong ADF theo khéi lvong nhan duoc, wy, duoc biéu thi bang phan tram khéi Ivong, ding
Cong thire (3) hodc ham luong ADF theo chét khé, ws,, duoc biéu thi bang phan tram khéi lwgng, ding
Cong thire (4).

Péi voi cac mau chura sdy (mau thir ¢é cling d8 4m nhw mau phong thir nghiém):

{(m, - m,)) — (Msz — Mw)
m,

w, =100 x 3)

Déi véi mau da say (mau phong thir nghiém dugc say dé& chuin bj mau thir):

(m, —-m) - (an - !_nm)
m, w,

w, =100 x 4)

Trong do:
m, la khéi lwong clia chén nung, tinh bang gam (g);
m, |4 khdi lvgng clia mauthl, tinh bing gam (q);

ms 14 khéi lwong cha chén nung va phén con lai, tinh béng gam (g);

mu |2 khéi long trung binh cla tat ca cac mAu tréng sau khi sy trong tl sy triedc khi chiét bang
chét tay axit, tinh bang gam (g);

ms2 |a khéi lvong trung binh clia tht ca cac mau tring sau khi sy trong td s&y sau khi chiét bing

chét ty axit, tinh bang gam (g);
wy 14 phn trdm khéi lwgng cla chét khd chia cho 100.
10.2 ADL

Tinh ham Iwgng ADL (lignin trong H.SO,) theo khéi lwgng nhw khi mau nhan dwoc, ws, dwgc bidu thi
bang phén tram khéi lwong, sir dung Céng thirc (5) hozic ham Iweng ADL (lignin H,SO4) tinh theo chat
khé, ws, dwrgc biéu thj bang phn tram khéi lwgng, str dung Céng thirc (6).

Déi véi cac miu chrra sy (mau thr co cing 38 &m nhw méu phdng thir nghiém):

(m, —mg) = (Mss = Msa)

w; =100%
m2

)

Déi véi cac mAu da shy (mBu phong ther nghiém da s&y dé chuén bj mau thi):

12



TCVN 9589:2013

(m, = m,) - (Ms3 ~ Mes)
m,w,

w, =100 = (6)

Trong do:

m:: 1a khéi luong trung binh cla tat ¢a cac mAu tring sau khi sdy trong tu say trudc khi hda tro,

tinh bang gam (g);

mss 14 khéi lwong trung binh cta tat ca cac mAu trdng sau khi sy trong ti sy sau khi tro hoa, tinh

béng gam (g);
m. la khéi lwgng ctia ciia chén nung va phan con lai sau khi séy, tinh bang gam (g);
ms 12 khéi lvgng clia chén nung sau khi tro héa, tinh béng gam (g).
10.3 Biéu thj két qua

Céc két qua clia phan khéi lwgng phai dwgc bao cao chinh xac dén 0,1 % va cac két qua ADF nhd hon
1,0 % hozc ADL nhd hon 1,5 % phai dwoc bao céo la “ADF < 1,0 %" hoéc “ADL< 1,5 %".

11 D6 chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Chi tiét phép thir lién phong thir nghiém vé d6 chum cla phwong phap dwec néu trong Phuy luc A. Cac
gié tri dwoc thu dwgc tir phép thir lién phong thir nghiém ndy c6 thé khong ap dung cho céc dai nbng
@5 va cac cac chit nén khac véi cac dai ndng dd va cac cac chét nén da cho.

11.2 DO lap lai

Chénh léch tuyét ddi gitra cac két qua clia hai phép thir nghiém ddc 1ap, riéng ré thu dwoc khi slr dung
cung phwong phap, tién hanh thir trén vét liéu giéng thir hét nhau, trong cling phong thir nghiém, do mét
ngwdi thuc hién, st dung cling thiét bj, trong cling mét khodng thdi gian ngén, khdng dwec quéa 5 % céc
trwéng hgp vwrot qué gié trj gidi han I3p lai tinh duge, dung Céng thire (7) va (8):

Taos = 0,029 W apr + 0,715 7)
Faoe = 0,058 w ap, + 0,450 8

Trong a6, W aoF VAW apy 12 trung binh ctia hai két qua lién phang thir nghiém twong (rng thu dwec trong
c4c didu kién 13p lai d8i véi ham lwong ADF va ham lwgng ADL, dugc biéu thi bng phin trdm khéi lwong.
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Cong thire (7) va (8) da tinh dwoc dbi vai phan khéi lvong ADF tiy 3,5 % dén 73 % va dbi voi ham luong
ADL tir 1,5 % dén 20 %.

11.3 D6 tai lap

Chénh l&ch tuyét d6i cac két qua cla hai phép thir nghiém riéng ré, thu dwoc khi str dung cling phwong
phap, tién hanh thir trén vat liéu giéng thir hét nhau, trong cac phong thir nghiém khac nhau, do nhirng
ngu®i khac nhau thuc hién, st dung cac thiét bj khac nhau, khong vwot qua 5 % cac trwdng hop vuot
qua gia tri gidi han tai lap da dwerc tinh, st dung Céng thire (9) va (10).

Raos = 0,077 W aor + 1,365 (9)
RaoL = 0,041 w ap + 1,204 (10)

Trong do, ;ans va w_vADL 1a trung binh cla hai két qua thu duoc twong (eng trong céc didu kién tai lap
dbi véi ham lwgng ADF va ham lweng ADL, duoc biéu thj béng phén tram khéi lwong.

Coéng thirc (9) va (10) tinh duwgc dbi véi phan khéi lvgng ADF tir 3,5 % dén 73 % va dbi véi ham lwong
ADL tr 1,5 % @én 20 %.

11.4 Chénh léch t&i han
11.4.1 Yéu cdu chung

Khi danh gia chénh I&ch gilra hai gia tri trung binh thu dwoc tir hai két qua thir nghiém trong cac didu kién
13p lai, thi khéng thé st dung gi6i han 13p lai, cAn thay bing chénh léch téi han (CD).

11.4.2 So sanh hai nhém phép do trong mét phong thir nghiém

CD gitra hai gia trj trung binh thu dworc tir hai phép thir trong cac diéu kién I3p lai bang:

1 1 1
CD=277s |—+— =2,77s =1,96s, 1
"\2n, 2n, ‘2 by
Trong 6.
s la A6 léch chudn 13p lai.

NNz 1aséleeng cac két.qua thir-nghiém turong Ling véi tirng gia tri trung binh (& day, ns= .= 2).

Chénh l&ch tuyét déi gitra hai gia tri trung binh thu dworc tir hai két qua thir nghiém trong cac diéu kién
lap lai khéng Guoc qua 5 % tridng hop Ién hon CD dwec tinh tir Cong thre (12) va (13):

14
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CO(ADF) = 0,02 w sor + 0,49 (12)
CD(ADL) = 0,04 w z01 + 0,31 (13)

Trong dé. ;t';.n.: va w o 14 trung binh cla hai két qua thir lién phong thir nghigm déi voi ham lwong ADF

va ham lwong ADL, twong Urng, dwoc biéu thi bing phan tram khédi luong.

Céng thirc (12) va (13) da tinh dwoc dbi voi phan khéi lugng ADF tir 3,5 % dén 73 % va doi voi ham
luong ADL tir 1,5 % dén 20 %.

11.4.3 So sanh hai nhém phép do trong hai phong thir nghiém

CD gilra hai gia tri trung binh thu dwoc trong hai phong thir nghiém khac nhau tir hai két qua thir nghiém
trong cac diéu kién 13p lai, duoc tinh bang:

CD=2,77 Js; _s? {1——1--L] =277 Js2-0,55 (14)

2n, 2n,

Trong 6 sg 1& @5 léch chuén tai lap.

Chénh I&ch tuyét ddi gitra hai gia tri trung binh thu durgc trong hai phong thtr nghiém khac nhau tl hai két
qua thlr nghiém duwdi cac diéu kién 1ap lai khong dwoc qua § % trwong hop Ién hon CD dugc tinh tir
Céng thirc (15) va (16):

CD(ADF) = 0,07 w ape + 1,25 (15)

Trong d6 w aor 14 trung binh cia hai két qua lién phong thr nghiém dbi voi ham lugng ADF, tinh béng
phan tram khéi lwong.

CD(ADL) = 1,44 (16)

Céng thire (15) va (16) @a tinh dugc @bi voi phan khéi lwong ADF tir 3,5 % dén 73 % va ddi véi ham
lwgng ADL tir 1,5 % dén 20 %.

11.5 D) khong dam bao do

D6 khong dam bao do, u,, 1a thong sb dién gidi sy phan bb clia cac gia tri ma co thé cho két qua hop ly.
D khodng 6am bio do nay duoc dwa ra theo sy phan bd théng ké cla cac két qua tir phép thir lién
phéng thir nghiém va dwoc dic trng bdi @6 léch chuén thyc nghigm.

D6 khong dam bao do dwoc tinh bing cdng hodc tri hai lan d6 Iéch chudn tai lap cho trong tiéu chuan
nay, nghia la:

15
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Ug = + 0,055wp05 + 0,974 (17)

dbi voi ADF cho san pham co phan khbi lwgng ADF, weor, ti 3,5 % Gén 73 %;
Ue=%115% (18)

dbi voi ADL cho san pham co phan khéi luong ADL tir 1,5 % dén 20 %.

12 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai bao gébm cac théng tin sau:

a) moi théng tin can thiét d& nhan biét qay 60 vé mau;
b) phwong phap ldy mau da s dung, néu biét;

¢) phwong phap da st dung, vién dan tiéu chuén nay;

d) moi chi tiét thao tac khong quy dinh trong tiéu chuln nay hodic cac tlly chen ciing nhw cac sy cb bét
Ky cé thé anh hwdng dén két qua thir nghiém;

e) két qua thlr nghiém thu duoc;

f) néu kiém tra dd 13p lai, thi néu két qua cudi cing thu duwec.

16
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Phu luc A
(Tham khao)

Cac két qua ctia phép thir lién phong thir nghiém

Phép thir lién phong thir nghiém da dwoc té chire vao thang 3 dén thang 4 nam 2006 boi cong ty Foss
va dwoc tién hanh theo TCVN 6910-2 (ISO 5725-2). Trong phép thlr nay, ¢6 22 phong thir nghiém da
tham gia, trong d6 hai phong thir nghiém da bj loai trir vi khéng phu hep véi phurong phap dy kién.
Sau mau mi da dwoc kiém tra danh gia hai lan, gdm c¢6: mun cuwa, lua mi, thirc an cho bo, bdt dau
twong, c6 ba la da G xilé va co da G xilo. Bao cao nghién clru duoc cung cép tr thw ky clia Ban ky
thuat ISO TC 34/SC 10.

Bang A.1 - Cac két qua ctia phép thir lién phong thir nghiém déi véi ADF

Miu
A B C D E F
Théng sé
{mun (lGami) | (thec3n | (bftddu | (cObald | (codau
cwa) cho bo) twong) | dauxild) xilé)
S6 lwgng phoéng thir nghiém con lai 18 17 17 16 16 19
sau khi loai trlr ngoai I&
Gia trj trung binh, g/100 g 72,56 3,53 14,07 7,24 29,95 4
D& lech chudn I3p lai, s, g/100 g 0,972 0,302 0,302 0,334 0,576 0,654
Hé sb bién thién 13p lai, % 1,3 8.8 21 4,6 1,9 21
Gidi han |1ap lai, (2,8s;), 9/100 g 2,722 0,873 0,846 0,936 1,613 1,832
D6 léch chudn tai 1ap, sg, g/100g 2,447 0,644 0,853 0,579 1,159 1,607
Hé sb bién thién tai 1ap, % 34 18,3 6,1 8,0 39 51
Gidi han tai lap, R(2,8sg), g/100 g 6,852 1,802 2,387 1,631 3,244 4,501
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Bang A.2 - Cac két qua clia phép thir lién phong thir nghiém déi véi ADL

Méau
A B c D
Théng sé £ g

{man (laami) | (thi/c @n | (bptddu | (cobald | (codaa

cwa) cho bd) twong) | dau xild) xilo)
Sé lvgng phong thir nghiém con lai 19 13 19 15 17 17
sau khi loai trir ngoai 1&
Gia tri trung binh, g/100 g 20,31 0,89 4,29 0,59 3,94 3,02
D0 lech chudn lap lai, s, g/100 g 0,604 0,081 0,159 0,233 0,343 0,212
Heé sé bién thién 13p lai, % 3.0 9.1 3.7 394 85 7.0
Gi¢ri han 1ap lai, 2,8s,), g/100 g 1,632 0,227 0,446 0,653 0,961 0,593
D0 léch chudn tai 1ap, sg, 9/100 g 0,757 0,187 0,541 0,309 0,524 0,486
Heé s bién thién tai lap, % 37 211 12,6 52,3 13,0 16,1
Gi¢ri han tai lap, R(2.8sg), g/100 g 2,119 0,524 1,516 0,866 1,468 1,362
CHU THICH 1: ©éi véi mu B va m3u D, sb ligng phong thir nghiém sau khi trir ngoai I8 it hon vi thirc té gia tr trung binh
a6i vé&ri cac miu nay cb gidi han dinh lgng thip va do viy mit s phong thir nghiém da bao céo gidi han dinh lwgng nhé hon
1,5 %. Cac gia trj abi v&i cac mu nay khéng durgrc xem xét khi tinh cac gia trj a5 chym néu trong Bidu 11.
CHU THICH 2: H& s6 bién thién clia a9 I13p lgi va d§ tai 1ap chi @& tham khdo.
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80  Wiprl%

CHU DAN
1 gi6i han I3p lai, r= 2,85, = 0,028 W sor + 0,714 7 R = 0,952 26
2 gi6i han ti 13p, R = 2,85 = 0,077 W or + 1,365 2; R = 0,959 07
s A5 léch chuén

Wapr  trung binh phén tram khéi lvong ADF
Hinh A.1 — D& lap lai, r, va do tai 1ap, R, cac gi&i han dbi véi phép xac dinh ADF

51%
25

2
1.5

1

0.5
*
0 1 1 L | 1 e
0 5 10 15 20 25 Waoll%
CHU DAN
1 gi¢i han 13p lai, r= 2,85, = 0,059 6 ;-v aoL+ 0,423 7; R*=0,827 24
2 gi6i han tai 13p, R = 2,857 = 0,062 5 W ao. + 0,965 1; R = 0,800 38

s a9 léch chuén

Wap.  trung binh phan tram khéi leong ADL

Hinh A.2 — D6 I3p lai, r va dd tai 1ap, R cac gi&i han dédi v&i phép xac djnh véi ADL
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CHU DAN

1

2
Ccv

W aor

CHU DAN

20

cv

W anre

CV/%

-
o
I

o = oW e O N D W

0 20 40 60 80 Wanel%

hé sb bién thién lap lai, CV(1) = 4,838 8 dy kién (-0,021 3w por); B2 =0,593 6
he sb bién thign 14 lap, CV(R) = 10,145 dy kién (-0,018 6 W axx); RZ = 0,594 3
hé sb bién thién

trung binh phn tram khéi lugng ADF

Hinh A.3 — Hé s6 bién thién cta d§ lap lai, CV(r) va d6 tai lap, CV (R),
@i véi phép xac dinh ADF

CV/i%
60}

sof

40 @

0 10 20 30 Waoil%

he sb bién thién lap lai, CV() =12,215 dy kidn (-0,079 8 W ol FE = 0,422
hé sb bién thién ti 3p, CV(R) =26,124 di kién (0,102 2 W aoe); R = 0,781 5
hé sé bidn thién
trung binh phén tram khéi lgng ADF
Hinh A.4 — Hg sb bién thién ctia a6 I3p lai, CV(r) va cua do tai lap, CV(R),
déi véi phép xac djnh ADL
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Phu luc B
(Tham khao)

Cac két qua ctia phép thir lién phong thtr nghiém

Thay vi xac dinh lién tiép, ADF, ADL va ADF c6 thé ciing duoc xac dinh don 1é. Trong trwéng hop nay,
c6 thé hiéu chinh déi voi ham lwong tro sau khi xac dinh ADF. Cac két qua dwoc tham chiéu véi ADF
rdi hiéu chinh dbi véi ham lwong tro.

Phép thir lién phong thir nghiém da dugc té chirc vao thang 3 dén thang 4 nam 2006 bdi cong ty Foss
va dugc tién hanh theo TCVN 6910-2 (ISO 5725-2). Trong phép thr nay ¢ 22 phdng thir nghiém tham
gia, trong do hai phong thir nghiém di bj loai trir vi khong phi hep véi phrong phap dy kién. Sau mau
mi da dugc kiém tra danh gia hai 1an, gdm c6: mun cura, lta mi, thirc &n cho bo, bdt dau twong, co ba
la da 0 xild va cb da U xild. Phép thir lien phong thir nghiém da dwoc tién hanh ddng thdi véi cling mét
mau, phép thir dugc bao céo trong Phy luc A. Bao cao nghién clru dwge cung cép tir thw ky ctia Ban
kg thuét ISO TC 34/SC 10.

Bang B.1 - Cac két qua ciia phép thir lién phong thir nghiém riéng abi véi ADF

Miu
Thong sé B & * 2 & F
(man (lGami) | (thiec &in | (b§tddu | (cobald | (coddu
cwa) cho bd) twong) | dau xild) xild)
Sé legng phong thir nghiém con lai 18 17 19 19 18 18
sau khi loai trlr ngoai 1&

. Gia tri trung binh, g/100 g 72,96 3.7 13,80 7,20 29,90 31,29
D6 léch chun 13p lai, s, /100 g 0,55 0,23 04 0,32 042 026
Hé s6 bién thién 15p lai, % 0,75 6,2 29 4.5 14 08
Gioi han Iap lai, n(2,8s;), g/100 g 1,53 0,65 1.1 0,91 117 0,73

| D6 lech chudn t4i 13p, s, 9/100g | 226 0,63 111 | 075 _ 119 | 114
Heé s bién thién tai 1ap, % 3,1 17 8 10,4 4 36
Gidi han tai lap, R(2,8sg), /100 g 6,31 1,76 3.1 21 3,33 3,2
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Bang B.2 - Cac két qua cda phép thir lién phong thir nghiém déi véi ADF,

da hiéu chinh ham lwong tro

Mau
Thong sb 8 = = D = F
{(mdn {lua mi) {thirec @n | (bOtdau | (cobala | (codaq
cwa) cho bo) twong) | da uxild) xild)
S6 lwgng phong thd nghiém con lai 19 17 18 17 18 17
sau khi loai trlr ngoai 1&
Gia trj trung binh, g/100 g 72,48 348 13,16 7,02 29,01 28,86
D& léch chudn lap lai, s, g/100 g 0,67 0,19 0,35 0,33 0,56 0,36
Hé sé bién thién 13p lai, % 0.9 54 26 4,7 1,9 1,3
Gidi han 13p lai, r(2,8s,), g/100 g 1,86 0,53 097 0,93 1,56 1,01
D6 léch chudn tai lap, sg, g/100 g 247 0,26 0,75 06 0,2 0,81
Hé s6 bién thién tai 1ap, % 34 7.4 57 86 41 2,8
Gidi han tai lap, R(2,8sg), g/100 g 6,90 0,72 2,10 1,68 3,35 2,27
CVI%
18 |-
L}
16 |-
14|
12
10
8
8
4
2
0
0
CHU DAN
1 hé sb bién thién 13p lai, CV(s) = 4,468 1 dy kién (-0,03 w aol); R=0,7287
2 hé sb bién thién tai 1ap, CV(R) = 11,399 dy kién (-0,022 3 lf_VmF): R=0,6992

cv hé sb bién thién

“WapF — trung binh phén trdm-khdi lwgng ABF

Hinh B.1 — Hé sé bién thién ddi véi phép xac dinh riéng ADF
nhw 1a mét ham sé cia ndng dé da xac dinh

22




TCVN 9589:2013

CVi%

=
7

S = N W o ;N e W

0 20 40 60 80 Wrl%

CHU DAN

1 hé s6 bién thién lap lai, CV(r) = 4,360 8 dy kién {-0.025;,@;); R =0,8024

2 hé s bién thién i 13p, CV(R) =6,828 2 dy kién (-0,012 8 W aor); R = 0,530 8
CV  heésbbién thién

Waor  trung binh phan tram khéi long ADF

Hinh B.2 — Hé s6 bién thién déi v&i phép xac dinh ADF, da hiéu chinh lam lwgng tro
nhw 1a m6t ham sé cta néng do da xac djnh
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), D$ chinh x4c (d6 ding va dé chum) ctia phuong phap do va két qua
do — Phén 1: Nguyén téc va dinh nghia chung.

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), DJ chinh xéc (d6 dang va do chym) cta phuong phép do va két quéa
do — Phéan 2: Phuong phap co ban xac dinh do 13p lai va dj téi 1ap cta phuong phép do tiéu
chuén.

TCVN 4325 (ISO 6497), Thic an chan nuéi — Ly mau.
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