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Primjena nedestruktivne metode u procjeni kakvoce brasna

Application of a Nondestructive Method in the Estimation of Flour Quality
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SaZetak

U radu je prikazana primjena bliskoinfracrvene spektrofo-
tometrije n kvantitativnoj analizi pojedinih parametara rele-
vantnih za ocjenu kakvoce brasna.

Instrument InfraAlyzer 450 Technicon je kalibriran s 53
uzorka brasna prethodno analizirana klasicnim metodama za
odredivanje udjela vode, masti, proteina i pepela te kiselinski
stupanj. Rezultati tih analiza pohranjeni su 1 osobno racunalo
¢iji ih program koristi a podrska je InfraAlyzeru, koji je on-line
spojen sa osobnim racunalom.

Masceni udjeli tako odredenih sastojaka iznosili su: za vodu
11,64-14,70 %, masti 1,32-7,90 %, proteine 8,48-12,44 %,
pepeo 0,39-2,26 %, a kiselinski stupanj bio je od 1,17 do 7,42.

Regresijskom analizom izradena je baZdarna krivulja ¢ija
je valjanost potvrdena analizom uzoraka klasicnim kemijskim
metodama. Primjenjivost te metode poturdena je na uzorcima
braSna T-500.

Uvod

Bliska infracrvena refleksijska spektrofotometrija u
podrudju valnih duljina 1600-2400 nm postaje sve prim-
jenjivija metoda kvantitativne analize u kontroli kakvoce
prehrambenih proizvoda.

U analitickim laboratorijima ¢est je problem rutin-
skih analiza vode, masti, proteina i ostalih sastojaka.
Problem obi¢no nije u kompleksnosti analize stand-
ardnim metodama, veé velik broj uzoraka koje treba
obraditi u kratkom vremenu. Stoga je sve vece zanima-
nje za primjenu fizikalnih metoda u rutinskim analizama
jer su klasi¢ni kemijski postupci skupi i zahtijevaju velik
udjel ljudskog rada. Dodatna je prednost novih metoda
i mogucnost povezivanja mjernih instrumenata s
ra¢unalnim sustavima radi automatske obrade podataka.

Ideja primjene bliske infracrvene refleksijske spek-
trofotometrije za brze analize proteina, vode i ulja u
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Summary

This work presents the results of the application of near
infrared spectroscopy (NIRS) in quantitative analysis of param-
eters relevant for the estimation of flour quality.

InfraAlyzer 450 Technicon was calibrated with 53 flour
samples previously analyzed by classical methods for content of
water, fat, protein and ash, as well as for acid degree. The re-
sults of subsequent analyses were stored in a personal computer
running the appropriate software supporting the InfraAlyzer
and on-line connected to it.

Mass fractions determined by classical analyses were
found to be as follows: 11.64-14.70 % water, 1.32-7.90 % fat,
8.48-12.44 % protein, 0.39-2.26 % ash, whereas acid degree
ranged between 1.72 and 7.42 %.

Regression analysis of the results yielded the calibration
curve which was validated by the results of classical chemical
analysis. The applicability of this method was confirmed on
samples of T-500 type flour.

zrnatim proizvodima izvorno je razradena u Ministar-
stvu poljoprivrede SAD. Pocetna istraZivanja datiraju od
Norrisa i suradnika (1-3). Objavljen je i velik broj radova
o primjeni ovog postupka u analitickim laboratorijima.
Princip postupka i njegovu primjenu pri odredivanju
osnovnih sastojaka poljoprivrednih proizvoda opisala je
vedina autora (4-12). Od 1970. godine na trZistu se nala-
ze i komercijalni instrumenti koji primjenjuju ovaj postu-
pak, a jedan je od njih i InfraAlyzer 450.

Instrument mjeri relativni intenzitet bliskog infra-
crvenog svjetla reflektiranog s povrsine uzorka, i to za
svaki sastojak pri 19 razli¢itih valnih duljina (selekcioni-
rani filtri) (13). Tako se za svaki sastojak svakog analizi-
ranog uzorka dobiva 19 logaritamskih vrijednosti reflek-
sije (p = log (1/R). BaZdarenje (umjeravanje) instrumenta
temelji se na regresijskoj analizi i izradi bazdarne krivulje
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koja najbolje odgovara unesenim podacima dobivenim
kemijskom analizom. Program obuhvaca statisticke po-
kazatelje koji analitiaru omoguéuju odabir koeficijenata
i filtara najpogodnijih za odredivanje pojedinih sastojaka
u odredenom tipu namirnica. U trenutku umjeravanja
instrumenta poznati su maseni udjeli odredenog sastojka
u uzorcima, a regresijskom analizom dobivaju se podaci
za nagib pravca i odsje¢ak na osi. Izraz koji se opéenito
upotrebljava za blisku infracrvenu spektrofotometrijsku
analizu jest jednadZba:

w (sastojka) = Fy + F; log (1/Ry)... + Fy log (1/Ry9)
gdje je
Fy = vrijednost izratunana regresijskom analizom
Foay = koeficijent smjera izra¢unan regresijskom
analizom za svaki pojedini filtar
Rj.j0 = izmjereni relativni intenzitet reflektiranog
svjetla s uzorka za svaki pojedini filtar
Prilikom analiza pojedinog sastojka novog uzorka
instrument mjeri refleksiju svjetla pri odabranim valnim
duljinama, te s pomoc¢u podataka regresijske analize za
koeficijente Fy ... F ratuna maseni udjel sastojka.
Brasno je kao namirnica odabrano za analizu zbog
potrebe da se kakvoca brasna u proizvodnim pogonima
odreduje na suvremen i brz nadin.

Tablica 1. Raspon vrijednosti za vodu, mast, proteine, pepeo i
kiselinski stupanj
Table 1. Range values for water, fat, protein, ash and acid degree

Sastojak Ww/%
Constituent Min. Max.
\v{\?:::r 11,64 - 14,70
g::ﬂ 1,32 - 7,90
g;g:z:ﬂi 8,48 - 12,44
i?;eo 039 - 226
P 117 - 742

Eksperimentalni dio

Analizirani su tipovi brasna T-500 i T-500 s dodaci-
ma, i to na instrumentu InfraAlyzer 450, povezanom s
IBM - osobnim ra¢unalom koji u sebi ima program kao
programsku podrsku InfraAlyzeru.

Tablica 2. Odabrane vrijednosti filtara prema T-testovima

Table 2. Chosen filter values based on to T-tests

Vrijednost koeficijenata

Coefficient values

QOdabrani filtri T-test

Choosen filters T-tests

Sastojak Voda Mast Proteini Pepeo Kiselinski stupanj
Components Water Fat Proteins Ash Acid degree
Bias Foo 25,33 4,13 14,20 0,31 18,85
B 6,63 4,95 3.0 1,91 5,00
E.. 10,95 8,59 2,72 2,84 10,73
E.. 6,19 9,24 2,55 4,93 3,87
E... 9,61 5,41 2,60 6,61 5,44
E... 8,37 2,20 3,46 2,78 11,78
F... 8,20 2,43 2,82 4,33 2,40
Fi 4,97 3,33 315 4,91 3,78
E.. 5,60 2,39 9,59 5,32
E... 11,13 1,07 8,63
E.. 6,78 2,02

Koeficijent korelacije: 0,986 0,989 0,976 0,996 0,966
Correlation coefficient:

Standardna pogreska (n—p-1): 0,228 0,191 0,289 0,049 0,306
Standard error:

Rezidualna standardna 0,194 0,171 0,265 0,044 0,270
devijacija (n-1):

Residual standard

deviation (n-1):

Fischerov (F) kvocijent 28,043 209,700 20,304 463,697 37,602
za jednadZbu regresije:

Regression F-ratio:

Indeks sistematske pogreske: 42,356 18,139 49,482 8,233 62,142

Index of systematic error:

Odabrane vrijednosti filtara s pripadnim vrijednostima T-testova omoguéuju lagano uporabu tako dobivenih

podataka.

Chosen filter values with corresponding T-test values enable easy use of the data.



LJ. STOJAK et al.: Primjena nedestruktivne metode u procjeni kakvoce brasna, Prehrambeno-tehnol, biotehnol, rev, 31 (4) 165-168 (1993) 167

Tablica 3. Rezultati analiza uzoraka brasna
Table 3. Results of analyses of flour samples

Maseni udjel / %
Mass fraction / %

Uzorak broj Voda Mast Protein Pepeo Kiselinski stupanj
Sample No. Water Fat Protein Ashes Acid degree
1 2 % 1 2 % 1 2 % 1 2 % 1 2 %

1 1305 13,33 2,10 157 1,50 4,66 10,51 10,57 0,57 0545 0479 1377 2,00 223 9,86
2 13,00 13,10 0,68 159 148 743 970 989 192 0465 0,405 14,81 1,69 180 611
3 13,15 13,21 045 141 145 344 1,02 11,32 265 0,493 0,354 14,81 223 211 569
4 13,88 13,58 221 143 1,32 344 849 902 587 0,512 0452 1313 180 191 575
5 13,13 1326 098 153 144 625 944 948 042 0,449 0,381 17,84 262 286 8239
& 13,09 1299 077 1,81 187 320 987 990 030 0471 0,389 21,08 254 233 9,01
7 1279 1273 1,26 1,38 143 349 1005 992 1,31 0,439 0,500 12,20 244 232 517
8 1386 1397 078 2,06 217 507 11,55 11,69 1,19 0399 0,353 13,03 201 212 518
9 13,13 1350 274 179 L76 1,70 9,51 987 3,64 0495 0,434 14,05 2,22 223 0,00

10 12,99 1305 046 198 186 645 944 968 248 0440 0321 37,07 2,54 276 797

Standardna pogregka

odredivanja

Standard error of 0,228 0,191 0,289 0,049 0,306

estimate

% pogreske — odstupanje od rezultata dobivenih Klasiénim postupkom analize
% error — deviation from the results of classical analysis metods expressed as absolute value

1. mjerenje IA 450 (13)
1. measured by 1A 450 (13).

2. odredivanie klasi¢nim kemijskim metodama (rezultat je prosjedna vrijednost dvaju usporednih odredivanija) (14).
2. determined by classical chemical methods (the results is the mean of two parallel measurements)

Uzorke brasna dostavila je trZisna inspekcija grada
Zagreba.

Posebna je pozornost posvedena zrnatosti uzoraka.
Naime, veli¢ina estica u uzorcima trebala bi biti ista.
Stoga su uzorci mljeveni na mlinu Tecator, tip UD Cor-
poration Boulder, Colorado, Ser. No 509.

Prije kvantitativne analize bliskom infracrvenom
spektrofotometrijskom metodom instrument je bazdaren
uzorcima poznatog sastava. U tu su svrhu ispitivana 53
uzorka brasna, u kojima su klasi¢nim kemijskim postup-
cima odredeni maseni udjeli vode, masti, proteina i pe-
pela te kiselinski stupanj (14) (tablica 1). Prikazani rezultati
prosje¢na su vrijednost dvaju usporednih odredivanja.

Podaci su uneseni u osobno radunalo instrumenta uz
istodobno ogitavanje i zapisivanje refleksije (kao log 1/R)
na InfraAlyzeru 450. Provedena je statisti¢ka obrada
unesenih i na instrumentu izmjerenih podataka pa su na
osnovi toga odbaceni zapisi sa signifikantnim razlikama
izmedu mjerenja. Statisti¢ka je obrada ponavljana bez
njih i odabrana je najpovoljnija kombinacija filtara za
svaki pojedini sastojak. Odabrane kombinacije pohranjene
su u memoriju instrumenta i upotrebljavaju se pri analizi
nepoznatih uzoraka. Kriterij odabira najpovoljnijih filtara
bili su T-testovi, na temelju kojih je odabrano po 12 filtara,
a za najpovoljniju kombinaciju birana je ona s koeficijentom
korelacije sto blizim vrijednosti 1,0 i s najmanjom vrijedno-
$¢u rezidualne standardne pogreske,

Tabli¢no su za svaki pojedini sastojak (vodu, mast,
bjelan¢evine i pepeo te kiselinski stupanj) prikazani: broj
filtara i T-testovi odabranih kombinacija filtara te druge
znacajnije vrijednosti dobivene statisti¢kom obradom po-
dataka za 53 uzorka brasna pri bazdarenju instrumenta
(tablica 2).

Rezultati i rasprava

Nakon baZdarenja instrumenta dobivene krivulje
ispitivanih masenih udjela sastojaka provjeravane su s 10
uzoraka bradna kako bi se vidjela primjenjivost ove me-
tode u analitickim laboratorijima. Dobiveni rezultati po-
kazuju prihvatljivost ove metode pri odredivanju osnov-
nih parametara u brasnu (tablica 3).

Ispitivanja su pokazala da metoda bliske infracrvene
spektrofotometrije daje dovoljno precizne rezultate pa se
kao fizikainokemijska metoda moZe primijeniti u anali-
tickim laboratorijima.

Provijerom pouzdanosti metode utvrdeno je da su
zadovoljavajudi rezultati dobiveni pri odredivanju vode,
masti, proteina i kiselinskog stupnja jer postotak pogre-
ke odgovara dopustenoj analitickoj pogreski. Opisani
postupak ne zadovoljava pri odredivanju koligine pepela
pa je potrebno skupiti dodatni broj uzoraka i ponoviti
postupak baZdarenja.

Zakljudak

Usporedno su sluZbenim metodama i metodom bli-
ske infracrvene spektrofotometrije (NIR) ispitivani uzorci
brasna. Razliciti udjeli pojedinih sastojaka odredenih tim
metodama kao i standardna pogreska odredivanja potvr-
duju moguénost primjene ove metode za odredivanije sa-
stava brasna.

Prednosti su ove metode pred klasi¢nim kemijskim
metodama:

- pri ispitivanju se uzorak ne razlaZe, §to je u skladu
s preporukom medunarodnih organizacija za normiranje;
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- prosjeéno odredivanje pojedinog sastojka klasi-
¢nim kemijskim metodama traje dulje od opisane meto-
de, za koju je dostatno samo 30 sekundi za pojedini sa-
stojak;

- omoguceno je odredivanje osnovnog kemijskog sa-
stava velikog broja istovrsnih uzoraka;

— odredivanje osnovnog kemijskog sastava brasna
vaZno je zbog toga da bi se dobio bolji uvid u kakvoéu
bradna, te brzom metodom odredivanja omogucilo da sva-
ka serija brasna bude analizirana;

— metoda NIR-a trebala bi imati veliku primjenu u
pracenju tehnoloskih procesa proizvodnje hrane, jer u
kratkom vremenu daje odgovor o njezinu sastavu.

Ova metoda nije dala zadovoljavajuce rezultate pri
odredivanju koli¢ine pepela pa je potrebno skupiti do-
datni broj uzoraka i ponoviti izradbu baZdarne krivulje.

Zahvaljujemo prof. Filajdiéu na korisnim savjetima tije-
kom pripreme ovog rada.

Extended abstract

This work presents the results of the application of
near infrared spectroscopy (NIRS) in quantitative analy-
sis of chemical content of flour. InfraAlyzer 450 Technicon
was calibrated with data obtained by classical chemical
analysis of content of water, fat, protein and ash, as well
as of acid degree. The results were stored in a personal
computer to be used by InfraAlyzer software.

Since the results of analysis are greatly affected by par-
ticle size, samples were ground evenly in a Tecator type
mill, UD Corporation, Boulder, Colorado, Ser. No. 509.

Mass fractions determined by classical analyses were
found to be as follows: 11.64-14.70 % water, 1.32-7.90 % fat,
8.48-12.44 % protein, 0.39-2.26 % ash, whereas acid de-
gree ranged between 1.72 and 7.42 %.

These results were stored in an IBM compatible per-
sonal computer on-line connected to the InfraAlyzer 450,
Technicon. As the results for individual samples were in-
put, the sample was entered into the instrument and rela-
tive intensity of reflection was measured with 19 different
filters. After statistical analysis the most favorable filter
combination for each component was obtained, i.e. the
most favorable selection of wavelength intervals/range
for the determination of individual functional groups.
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