1SO 2171-1980 (F)

Norme internationale 2171

74

INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATIONSMEXAYHAPOAHAR OPTAHU3ALKA N0 CTAHLAPTU3ALNUSORGANISATION INTERNATIONALE DE NORMALISATION

Céréales, légumineuses et produits dérivés —
Détermination des cendres

Cereals, pulses and derived products — Determination of ash

Deuxiéme édition — 1980-05-15

CDU 635.6 : 543.82 Réf. no: 1SO 2171-1980 (F)

Descripteurs : produit agricole, produit céréalier, légumineuse en grain, céréale en grain, analyse chimique, dosage, cendre, méthode par
incinération.

Prix basé sur 3 pages



Avant-propos

L'1SO (Organisation internationale de normalisation} est une fédération mondiale
d'organismes nationaux de normalisation {comités membres de I'ISO). L'élaboration
des Normes internationales est confiée aux comités techniques de I'lSO. Chaque
comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité technigue
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne-
mentales, en liaison avec I'lSO, participent également aux travaux.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter-
nationales par le Conseil de I'1SO.

La Norme internationale 1SO 2171 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 34,
Produits agricoles alimentaires.

Cette deuxiéme édition fut soumise directement au Conseil de I'|SO, conformément au
paragraphe 5.10.1 de la partie 1 des Directives pour les travaux techniques de !'ISO.
Elle annule et remplace la premiére édition {ISO 2171-1972), qui avait été approuvée par
les comités membres des pays suivants :

Afrique du Sud, Rép. d°  Espagne Pologne
Allemagne, R. F. Hongrie Roumanie
Australie inde Royaume-Uni
Autriche Iran Sri Lanka

Chili irlande Tchécoslovaquie
Corée, Rép. dém. p. de Israél Turquie

Corée, Rép. de Nouvelie-Zélande URSS

Egypte, Rép. arabe d’ Pays-Bas

Aucun comité membre ne |'avait désapprouvée.

NOTE -~ La méthode A (incinération a 900 °C) décrite dans la présente Norme internationale est
basée sur la norme n° 104 de |'Association internationale de chimie céréaliere (ICC).

= Organisation internationale de normalisation, 1980 e
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NORME INTERNATIONALE

ISO 2171-1980 (F)

Céréales, légumineuses et produits dérivés —

Détermination des cendres

0 Introduction

Compte tenu de I'experimentation actuelle, deux méthodes ont
eté normalisees pour ia déterminaticn des cendres dans les
céreales, ies legumineuses et leurs produits dérivés. Les métho-
des se différencient essentiellement entre elles par la tempéra-
wre d'incinération {900 + 25 °C ou 550 + 10 ©C) et, par con-
seguent par leur domaine d'application.

Les deux methodes ont la méme reproductibilité, mais elles ne
donnent pas toujours les mémes résultats. |l convient de souli-
gner gqu'en technologie meuniére et semouliére, ainsi que pour
les transactions commerciales, |'incinération a 900 + 25 °C est
généralement préférée, en raison de sa plus grande rapidité. La
méthode d'incinération a 550 + 10 °C, plus lente, est par con-
tre, d'usage plus général.

La description de deux méthodes différentes dans la meme
Norme internationale a été rendue nécessaire du fait que les
laboratoires et les analystes effectuant ces essais doivent avoir
des méthodes normalisées appropriées pour la détermination
des cendres dans les céréales et leurs produits dérivés, et aussi
dans les légumineuses et leurs produits dérivés.

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie deux méthodes de
détermination des cendres dans les céréales, les légumineuses
et leurs produits dérivés :

a) méthode A, par incinération a 900 °C, applicabie aux
céréales et a leurs produits de mouture destinés a I'alimenta-
tion humaine;

b} meéthode B, par incinération a 550 °C, applicable aux
produits dérivés des céréales autres que les produits de
mouture destinés & I'alimentation humaine, aux farines de
céréales composées utilisées pour la fabrication des pro-
duits diététiques, aux légumineuses et a leurs produits déri-
vés.

La méthode B ne devrait pas étre utilisée dans le cas des céréa-
les et de leurs produits de mouture destinés a I'alimentation
humaine, la méthode A étant plus rapide et généralement utili-
sée dans les contrats commerciaux.

La présente Norme internationale n’est applicable ni aux ami-
dons et 3 leurs produits dérivés, ni aux céréales et a leurs pro-
duits dérivés destinés 3 V'alimentation animale, pour lesquels
des méthodes sont décrites respectiverment dans I'ISO 3593 et

dans I'{SO 5984; elle n'est egalement pas applicable aux
semences de céréales et de légumineuses.

2 Références

ISO 712, Céréales et produits céréaliers — Détermination de la
teneur en eau (Méthode de référence pratique).

iSO 950, Céréales — Echantillonnage (des grains).
ISO 951, Légumineuses en sacs — Echantillonnage.

ISO 2170, Céréales et légumineuses — Echantillonnage des
produits de mouture.

ISO 3593, Amidons et fécules — Détermination des cendres.

ISO 5984, Aliments des animaux — Détermination des cendres
brutes.

3 Définition
cendres : Selon la méthode utilisée :

a) résidu obtenu aprés incinération a 900 = 25 °C dans
les conditions décrites {méthode A};

bl résidu obtenu aprés incinération a 550 + 10 °C dans
les conditions décrites {(méthode B).

4 Principe

4.1 Méthode A

incinération d’une prise d’essai dans une atmosphére oxydante,
a une température de 900 + 25 °C, jusqu’a combustion com-
pléte de la matiére organique, et pesée du résidu obtenu.

4.2 Méthode B

Incinération d’'une prise d'essai dans une atmosphére oxydante,
a une température de 550 + 10 °C, jusqu’a combustion com-
pléte de la matiére organique et obtention d'une masse cons-
tante.
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b Reéactif

51 Ethanol, solution a 95 % (¥/¥) minimum, ou huile
vegétale exempte de résidu a I'incinération.

6 Appareillage

6.1 Broyeur (pour grains ou produits grossiers, si néces-
saire}, ayant les caractéristiques suivantes :

1) facile a nettoyer et présentant un espace mort minimal;

ui  permettant un broyage rapide et uniforme, sans provo-
quer d'échauffement sensible et en évitant au maximum le
sontact avec |'air extérieur.

6.2 Capsule a incinération, de préférence en platine ou en
rout autre matériau non attaguable dans les conditions de
"essal, d’'au moins 20 ml de capacité, a fond plat, d’au moins
15 cm? de surface utile (par exemple diamétre de 50 4 55 mm,
nauteur de 15 a 20 mm),

Nettoyer la capsule a incinération, qu’elle soit neuve ou usagée,
par exemple avec de I'acide chlorhydrique dilué bouillant, puis
ia rincer abondamment au moyen d’eau ordinaire et, ensuite,
d’eau distillée.

immeédiatement avant I'emploi, chauffer la capsule dans le four
(6.4) réglé a une température correspondant & la température
d’'incinération, la laisser refroidir & la température ambiante
dans |'appareil pour refroidissement (6.5) et la pesera 0,000 1 g
pres.

6.3 Plaque chauffante électrique, ou brilleur a gaz.

6.4 Four électrique, a circulation adéquate d’air, muni d'un
dispositif de contrdle de la température, comportant une
enceinte réfractaire non susceptible de perdre des particules a
la température d’incinération et réglable & la température con-
venant a la méthode utilisée.

6.5 Appareil pour refroidissement en atmosphére ne per-
mettant pas de reprise d’humidité, par exemple dessiccateur
garni d'un agent déshydratant efficace.

6.6 Baguettes en verre, avec une extrémité aplatie.
6.7 Balance analytique.

6.8 Plaque unie thermorésistante.

7 Echantillonnage

Préparer un échantillon pour laboratoire en opérant conformé-
ment a I'1SO 950, I'ISO 951 ou I'tSO 2170, selon le cas.

8 Mode opératoire

8.1 Préparation de I'échantillon pour essai

8.1.1 Céréales et légumineuses entiéres ou
grossiérement moulues

Mettre en marche le broyeur (6.1) avec quelques grammes du
produit et rejeter le produit de mouture.

Ensuite, moudre dans le broyeur 2 a 6 g du produit, selon le
taux de cendres présumé. Dans le cas des céréales et des légu-
mineuses entiéres, il est recommandé de prendre la totalité des
produits résultant de la mouture comme prise d'essai, afin
d'éviter la séparation possible des différents composants de
I'amande.

8.1.2 Produits finement moulus

Les produits de mouture qui ont des particules de dimensions
inférieures ou égales a 1,7 mm, dont moins de 10 % {mn/m)
sont supérieures a 1 mm et plus de 50 % (sn/m) inférieures a
0,5 mm, ne nécessitent pas de broyage supplémentaire.

8.2 Prise d'essai

Dans la capsule a incinération préparée et tarée comme indiqué
en 6.2, introduire 2 a 6 g de I"échantillon pour essai (8.1.1 ou
8.1.2), selon le taux de cendres présumé. Répartir la matiére en
couche d’épaisseur uniforme, sans la tasser, et peser rapide-
ment a 0,001 g pres.

Ne pas dépasser 0,3 g de produit par centimétre carré de sur-
face utile de la capsule.

8.3 Deétermination de la teneur en eau

Effectuer immeédiatement la détermination de la teneur en eau
conformément a I'lSO 712.

8.4 Préparation pour l'incinération

Afin d’obtenir une incinération uniforme, humecter la prise
d’essai dans la capsule, immédiatement avant la préincinéra-
tion, au moyen de 1 a 2 m! d’éthanol ou d’huile végétale (5.1).

8.6 Méthode A

8.5.1 Préincinération

La porte du four (6.4) étant ouverte, placer la capsule et son
contenu a l'entrée du four, préalablement chauffé a
900 + 25 °C, jusqu’a ce que la matiere s’enflamme. S’assurer
que la combustion n’est pas trop rapide, de facon que des parti-
cules solides de la substance ne soient pas éjectées.

8.5.2 Incinération

Aussitot aprés |'extinction de la flamme, placer avec précaution
la capsule dans le four (6.4) réglé a 900 + 25 °C. Poursuivre
{'incinération jusqu’a combustion compléte de la substance, y



comoris les particules charbonneuses qui peuvent étre incluses
dans le résidu.

NOTE - A cette température, I'incinération d'une prise d'essai produi-
sant roins de 1 % i/ m) de cendres devrait étre terminée en moins de
2 h.

8.5.3 Pesée du résidu

L'incinération étant terminée, aprés I'obtention d'une cons-
tance de coloration, retirer la capsule du four, la laisser refroi-
dir, par exemple sur la plaque unie thermorésistante (6.8),
durant 1 min, puis dans {‘appareil pour refroidissement (6.5)
ivoir la note); dés gu’elle a atteint la température ambiante, la
peser rapidernent a4 0,000 1 g prés a cause du caractere hygro-
scopigue des cendres.

NOTE Dans ie cas d’essais en série, ne pas mettre pius de guatre
:apsules a la tois dans I'appareil pour refroidissement (6.5)

8.6 Méthode B

8.6.1 Préincinération

Placer ia capsule et son contenu sur la plague chauffante élec-
trique ou le braleur a gaz (6.3). Chauffer avec précaution
jusqu’a ce que la matiére s’enflamme. S’assurer que la combus-
tion n'est pas trop rapide, de facon que des particules solides
de la substance ne soient pas éjectees.

8.6.2 Incinération

Aussitot apres I'extinction de la flamme, placer avec précaution
la capsule dans le four (6.4) préalablement chauffé a
550 + 10 °C. Poursuivre l'incinération jusqu’a combustion
compléte de la substance, y compris les particules charbonneu-
ses qui peuvent étre incluses dans le résidu.

NOTE — En vue d'accélérer I'incinération, sortir la capsule du four et la
mettre & refroidir sur la plaque unie thermorésistante (6.8}, humecter ie
contenu de la capsule avec quelques gouttes d’eau distillée et remuer
les particules charbonneuses a |'aide d’'une baguette en verre (6.6).

Rincer la baguette au moyen d’eau distillée, en la faisant couler dans la
capsule, et évaporer |'eau. Replacer la capsule dans le four, puis chauf-
fer gradueliement et avec précaution.

8.6.3 Pesée du résidu

L’incinération étant terminée, retirer la capsule du four, la lais-
ser refroidir, par exemple sur la plague unie thermorésistante
(6.8), durant 1 min, puis dans |'appareil pour refroidissement
(6.5) (voir la note); dés qu'elle a atteint la température
ambiante, la peser rapidement a 0,000 1 g prés a cause du
caractere hygroscopique des cendres.

NOTE — Dans le cas d’essais en série, ne pas mettre plus de guatre
capsules a la fois dans I'appareil pour refroidissement (6.5).

Répéter le chauffage et la pesée (apres refroidissement) jusqu’a
'obtention d'une masse constante, c’est-a-dire jusqu’a ce que
la différence entre deux pesées successives, séparées par 1 h
de chauffage compiémentaire, ne dépasse pas 0,000 2 g.
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8.7 Nombre de déterminations
Effectuer au moins deux déterminations sur le méme échantii-

lon pour essal.

9 Expression des résuitats

9.1 Mode de calcul et formule

Le taux de cendres, exprimé en pourcentage en masse rapporté
a la matiére seche, est égal a

100 100
R e O —
Mg 100 - H

ou
ny est la masse, en grammes, de la prise d'essai {8.2};
my est la masse, en grammes, du résidu (8.5.3 ou 8.6.3);

H est la teneur en eau, exprimée en pourcentage en
masse, de |'échantiilon pour essai {voir 8.3).

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux
déterminations si les conditions de répétabilité (voir 9.2) sont
remplies.

Exprimer le résultat a 0,01 % {(m/m) prés.

9.2 Répétabilité

La différence entre les résultats de deux déterminations, effec-
tuées simultanément ou rapidement l'une aprés l'autre par le
méme analyste, ne doit pas dépasser

0,02 (en valeur absolue) pour des taux de cendres inférieurs
al % (m/m)

2 % de la valeur moyenne pour des taux de cendres supé-
rieurs a 1 % {m/m).

Si la différence dépasse ces limites, I'essai doit étre recom-
mencé en double.

10 Procés-verbal d’essai

Le procés-verbal d'essai doit indiguer la méthode utilisée et le
résultat obtenu. Il doit, en outre, mentionner tous les détails
opératoires non prévus dans la présente Norme internationale,
ou facultatifs, ainsi que les incidents éventuels susceptibies
d‘avoir agi sur le résultat. En particulier, les informations sui-
vantes doivent étre indiquées :

— la température d'incinération adoptée;

'emploi éventuel d’huile végétale ou d’éthanol;
— si une nouvelle détermination a été nécessaire.

Le procés-verbal d’essai doit donner tous les renseignements
nécessaires a l'identification complete de I'échantilion.



iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 2171:1980
httpsy/standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/8da22e1b-312b-4b40-a072-d8c77ac1547c/iso-
2171-1980




iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 2171:1980
httpsy/standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/8da22e1b-312b-4b40-a072-d8c77ac1547c/iso-
2171-1980




