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Stanovenie su5iny a tuku v kukurici pomocou Infrapidu 61

TEREZIA SINTOvA - EVA PASTIEROVA - UIIAN KovAC

Srihrn. Overovala sa moZnosf vyuZitia pristroja Infrapid 61 (Labor MlM, Budapest)
na stanovenie suiiny a tuku v kukurici, v z6ujme doho bolo potrebn€ vopred zistif optimdl-
ne vlnovd diZky na meranie a spdsob matematick6ho spracovania optickj'ch ridajov. Opti
malizficia sa robila vyhodnocovanim korel6cii medzi klasickfmi ridajmi a optickj'mi sign6l-
mi v zdvislosti od zloZenia materidlu, ktorf sa postupne fortifikoval sledovanjmi zloZkami.
S vyuZitim optimalizovan{ch podmienok sa merali s6rie kalibradnj'ch vzoriek so zndmym
obsahom suliny a tuku a ridaje sa podrobili opakovanej lineilrnej regresii, na z6klade doho

sa vyhodnotili funkdn6 z6vislosti pre NIR stanovenie suiiny a tuku v kukurici. Podla vy-
pracovanej met6dy moZno stanovit su5inu v kukurici so Stanardnou odchj'lkou vjsledkov
s, : 1,83 (g . kg-t). Stanovenie tuku v kukurici je len orientadnd v ddsledku rizkeho rozsa-
hu vlskytu parametra v materi6li.

K progresfvnym met6dam, ktord postupne nachddzajri svoje stdle miesto
v polnohospoddrskej a potravin:irskej analf ze, pafii blizka infradervenii di-
fiizno-reflexn6 spektroskopia. Ide o nede3truktivnu met6du, vyuZivajricu ko-
rel6ciu medzi obsahom zloLiek vo vzorke stanovenim klasickou met6dou
a analyzou spektra po diffznom odraze energie od povrchu vzorky v blizkej
infradervenej oblasti. Na tomto principe pracuje uZ vela pristrojov v zahrani-
di [1].

Vfvoj v tejto analytickej oblasti smeruje k odstr:ineniu technickfch ne-

dostatkov v zdujme zvf5enia spolahlivosti visledkov (nehomogenita materiii-
lu, vplyv prostredia, v ktorom pristroj pracuje, a pod.). Tieto problfmy rie$i

napriklad pristroj Instalab 610 fy Dickey-John Corp., ktory je vhodnf nielen

do laboratSrii, ale priamo na zapojenie do vyrobnfch liniek. Rotujrica vzor-

kovnica eliminuje problemy vyplfvajtice z nehomogenity materiiilu a citlivost

detektora je tu zvy5en6 jeho termoelektricklim chladenfm, pridom je optickd
j ednotka vzduchotes ne uiavr etd l2f .

Ing. Terdzia 5inkov6, CSc.,Ing. Eva Pastierov6, Ing. Milan Kov6d, CSc..Vliskumny
ristav potravindrsky, Trendianska 53, 825 09 Bratislava.
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NajmodernejSie v tomto smere sri pristroje s Fourierovou transformiiciou
a Michelsonovfm interferometrom adaptovanym na spektroskopick6 ridely

[3]. V porovnanf s doterajSimi analyziitormi majri podstatne roz5irenf meraci
rozsah, a to od blfzkej infradervenej oblasti (1000 nm) cez strednf , aZ do da-
lekej infradervenej oblasti (300 000 nm). Opticki sign6l sa meria a spracfva
sfdasne pre v5etky vlnov6 O[Zt<y. Vlihodou je rlichlost, ale najmii flexibilita pri
kalibrrlcii postupom opakovanej lineiirnej regresie, ktor6 v porovnani s prin-
cfpom predchiidzajricej generricie NIR pr(strojov nevyZaduje kalibrilciu danej
zlolky osobitne pre rozlidnd typy materii{lov. Po kalibrrlcii a vhodnom na-
programovanf prilce pristroj zmeria a vyhodnoti obsah zloZiek vo vzorke
v zlomku sekundy.

Zosilnenie optickych signdlov aZ na 1000-niisobok umoZiuje sledovaf nie-
len zloZenie materiSlov, ale i dynamiku chemickfch reakcif, katalytickfch
procesov a niektorych biochemickfch procesov na povrchoch neporuSenfch
materiillov ,,in situ". V budricnosti sa odakdva dal5f exponenciiilny niirast
moZnosti difiizno-reflexnej spektroskopie v blizkej infradervenej oblasti [4].

Experimentdlna tasf

V nadvdznosti na poZiadavku Slovenskfch Skrobiirnf Trnava sme skrimali
moZnost rlichleho stanovenia suSiny a tuku v kukurici NIR met6dou pomocou
Infrapidu 61.

PouZili sme kalibradnyi sfbor 35 vzoriek kukurice. Tieto vzorky reprezento-
vali celli rozsah z hladiska stanovenia uvedenfch parametrov s pomerne rov-
nomernym rozloZenim v rdmci rozsahu, do je vfznamn6 poZiadavka kalibrri-
cie. V kaZdej vzorke sme paralelne stanovili su5inu a tuk 3- aL S-krdt, aby sme
zfskali do najpresnej5ie hodnoty. SuSinu sme stanovili gravimetricky pri
105 nC, tuk extrakdne petrol6terom pomocou pristroja Soxtec fy Tecator.

V d6kladne zhomogenizovanfch vzorki{ch sme merali ich spektrdlne cha-
rakteristiky na prfstroji Infrapid 61 (vfrobca Labor MIM Budapest) v rozsahu
od 1300 do 2400 nm, reprezentovand vytladou vlnovfch diZok a priradenych
fdajov spracovanych podla naprogramovandho sp6sobu matematick6ho
spracovania spektra.

Dal5ie pr6ce spodfvali v optimalizovani podmienok meran( a matematickd-
ho spracovania spektier s cielom urdit do najvhodnejSie podmienky pre NIR
analyzy uvedenych zloZiek v kukurici.

214



transformiiciou
xkerpickd ridely
rzsfren('meracf
ednu. aZ do da-
eria a spracfva
oi tleribilita pri
trolnani s prin-
ialit'rdciu danej
r vhodnom na-
2iek vo vzorke

ie sledovat nie-
. karall'tickfch
t neporuSenfch
lncidlnv n6rast
oej oblasti [4].

ia sme skrimali
odt-ru pomocou

tY reprezento-
; pomerne rov-
dar ka kalibrrl-
Lkrdr. aby sme
simerricky pri
fr-Tecator.
pektrdlne cha-
test ) \' rozsahu
a priradenyich
latemarickdho

marematick6-
enkv pre NIR

Vfsledky a diskusia

Pristroj Infrapid 61 mri 5irok6 technickd moZnosti, v porovnan( s infmi po-
dobnymi prfstrojmi nem6 v5ak fixne nastavend podmienky pre urditd analyzy,
ani firma nedoddva aplikadn6 n6vody.

Hlavnym probldmom pri vfvoji met5d pre Infrapid 61 je zistit vhodnd vlno-
v6 diZky na meranie obsahu jednotlivfch zloZiek a urdit sp6sob ich matematic-
k6ho spracovania jednfm z 10 lubovofnych postupov tak, aby zfskand fdaje
do najlepSie korelovali s fdajmi o obsahu zloLiek stanovenymi klasicky. Pre
jeden stanovovany parameter moZno vyuZit ridaje namerand pri jednej alebo
viacerich vlnovfch dfZkach. NIR spektrii sri miilo charakteristick6 a pfky Siro-

ko roztiahnut6. Priebeh spektier rozlidnfch vzoriek je podobnf (ako vidiet' na

obr. 1., ktory znlzoriuje spektrii Skrobu a kukurice), preto je ich vyhodnote-
nie problematick6.

Obr. 1. NIR spektrri kukurice (1) a kukuridn€ho ikrobu (2) ziskan6 na Infrapide 61 pri spracriva-

ni optickich sign6lov (C) podfa programu MATH 1.

Fig. l. NIR spectra of maize (1) and maize starch (2) obtained on Infrapid 61 by processing the
optical signals according to the MATH I program. 

.
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Pri optimaliziicii postupu sme pracovali takto: Po dodanf z6kladnfch mera-
cich parametrov do pristroja (dislo kaniila, druh poZadovanej matematickej
transform6cie spektra, rozsah vlnovfch d[Zok merania spektra, intervaly me-
dzi vlnovfmi dlZkami a vlitladny formiit) sa vzorkovnice postupne zasrivali do
pristroja a merali sa ich spektr6 oproti Standardnej reflexnej do5tidke v celom
rozsahu vlnovych dlZok s intervalmi 1 nm. Vftlad spektier sme zndzornili gra-
ficky a grafickf priebeh spektier sme porovn6vali s klasicky stanovenymi ob-
sahmi su5iny a tuku vo vzorkiich. Vhodnd vlnovd diZky pre suSinu v danom
materi6li sa zistili porovndvanim vzoriek s najniZ5fmi a najvy55imi obsahmi
su5iny (voda sa v NIR spektre prejavuje najvyraznejSie). V pripade tuku, kto-
ry sa v kukurici vyskytuje vo velmi malfch mnoZstviich, bolo potrebnd klasic-
klim postupom vyextrahovany tuk vyuZit' na fortifik6ciu niektorich vzoriek,
dim sa zfskali extr6mne obsahy tuku vo vzork6ch. Spektri{lne charakteristiky
tychto vzoriek sa vyuZili na urdenie optimdlnych vlnovych diZok na stanovenie
tuku; do sriboru kalibradnfch vzoriek sme ich nezahrngli, kedZe vysoko prekrado-
vali rozsah predpokladan6ho vfskytu sledovan€ho parametra. VyuZivajric 5i-

rokd technickd moZnosti pristroja, overili sme z6vislost spektrillnych iiar od
zloLenia materi6lu pri viacerfch sp6soboch matematickdho spracovania optic-
kfch signrilov. Pri optimalizdcii vlnovfch d[Zok sme vyhodnocovali korel6cie
medzi priebehom zmien klasicky nameranych ridajov a optickfch ridajov.

NIR je nepriama met6da, z doho vyplfva, Ze spolahlivost kalibriicie limitu-
je spofahlivost' vlisledkov klasickf ch analyz pouZitych pri kalibr6cii. KedZe
signrily v blizkej infradervenej oblasti nie sri priamymi prejavmienergetickych
zmien v oZiarenej vzorke, ale iba ich slabfmi ozvami, prejavujri sa i dal5ie ru-
5iv6 vplyvy na vfsledky ziskan6 optickym meranim, do je v podstate podobne
i pri infch typoch NIR pristrojov. Pristroj Infrapid 6l md vlastnf program
kontroly akosti kalibrricie prostrednictvom Statistickfch testov, poukazujf-
cich na rovnomernost koncentradn6ho rozdelenia kalibradnlich vzoriek (FM),
odlahl6 vfsledky, Standardnri odchflku kalibrr{cie (SEC), Standardnri odchfl-
ku NIR met6dy (SEP), ktorii by sa nemala podstatne liSit' od SEC, a test po-
skytujrici informiiciri o zdvaZnosti podielu jednotlivfch pdrov vlnovfch dlZok
na merani danej zloZky (T).

Nameran6 ridaje sme podrobili opakovanej line6rnej regresii. Zdvislost
medzi optickym signi{lom a koncentrdciou zloZky vo vzorke vyjadruje funkcia

obsah zloLky : K,, * KtCr + K2Cz + ... + K6C6,

kde C, aL Co si relat(vne intenzity optick6ho signiilu nameran6 na pristroji
v porovnani s reflexnou Standardnou do5tidkou a K' aZ Ko sti regresn6 koefi-
cienty zrivisl6 od vlnovych diZok, pouZitej matematickej transformiicie a cha-
rakteru vzorky.

Vybavenie pristroja umoZfiuje vyuZit na stanovenie jednej zloLky vzorky
opt;ckd signilly pri jednej aZ Siestich vlnovych dfZkach [5].
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Na meranie sledovanfch parametrov kukurice sa ukiizalo vhodnd matema-
tick6 spracovanie podla funkcie

OD()'): log-l- '' R(tr)
kde R je reflektancia, )" - vlnovii aiZha.

Meranie prijednej vlnovej diZke poskytuje pomerne nizku korelilciu medzi
klasickfm postupom a postupom NIR. Ak sa vyuZije viac vlnovfch d[Zok,
spolahlivost' met6dy vzrast6.

V tabufke 1 sf vfsledky kalibrricie pristroja na obsah suSiny v kukurici ako
priklad zlepienia spolahlivosti s vyuZitim viacerych vlnovych O[Zot<. Klim pri
vlnovej dlZke 1750 nm a uvedenom matematickom sp6sobe vyhodnotenia
spektier bola korel6cia r : 0,506, s vyuZitim spektriilnych ridajov namera-
nlich pri troch vlnovfch d(Zkach aL0,926. Ztohto niizorndho prikladu vidiet,
Ze spolahlivost vfsledkov NIR analyz vzrast6 priamofmerne s podtom regres-
nlch koeficientov pouZitfch na vyhodnotenie obsahu zloLky.

Ta bu Ika l. VVsledkykalibrhcie Infrapidu 6l nastlnovcnie suSi.nyv kukurici
a vyuZitim NIR rncrani pri jcdncj. dvoch a troch vlnovych dlZkach

T a b I c l. Rcsults of thc calibration of Infrapid 6l for thc de tcrmination of dry nrattcr
in rnaizc using NIR rneasurcments at onc. t$'o, and thrcc wavclcngths

1l

Innr]

I,
ln*l

1.

lnrl
K,, Kl K. K. r J

le kg-'l

t750
l7-s( )

I 750
I 92()
1920 23 l0

rJ2.2_s

90.87
r35..59

13.09
-12._52

- 2 I .-l-l
- :t),t):

- 15.56 59.-10

0.,506
0.7l(r
0.926

3.9 1

.3,.13

t.tr3

V nadveiznosti na vysledky dokumentovan6 v tabulke 1 moZno v ziivislosti
od kalibr6cie Infrapidu 61 pri vlnovlch diZkach 1750,1920 a2310 nm a auto-
matickom spracovanf nameranych ridajov pri matematickej transformiicii
MATH 1 pristroj vyuZit na sdriovd analyzy obsahu su5iny v kukurici. Vysled-
ky vyhodnocuje prfstroj automaticky podla funkdnej zilvislosti

suiina (%) : 85,59 - 21.43 C(L) - 46,56 C(l,r) + 59,40 C()"3),

kde C sf namerand optickd ridaje pri vlnovfch 'dfZkach, ],r 1750 nm, ],, 1920

nm a 1"r 2310 nm.
Podla uveden6ho postupu sa met6dou NIR stanovf su5ina v kukurici so

Standardnou odchlilkou s. : 1,83 (pre vfsledky vyjadrend v g ' kg-t), pridom
uveden6 funkdnri zdvislost platf pre stanovenie suiiny v rozsahu 854,0 aL

875,8 g . kg-t. Porovnanie rozptylu nameranfch a automaticky vyhodnote-
nfch optickfch fdajov od teoretickfch hodndt podla uvedenej funkdnej zii-
vislosti je na obr. 2.
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Obr.2. Rozptyl NIR fdajov pri stanoveni su5iny v kukurici oproti teoreticky vypoiitanej kali-

Fig. 2. Dispersion of NIR data at the o",".oJ?il,?"u#ir, -ur,", in maize against the theoreticalty
calculated calibration graph.

Rovnako sme postupovali aj pri vypracovani met6dy na NIR stanovenie tu-
ku vo vzorkiich kukurice, pridom sa ako optimdlne na kalibr6ciu vyuZili optic-
kd ridaje namerand pri dvoch vlnovfch diZkach. Pokusn6 vyhodnotenie pri
viacerych vlnovych dlZkach zhorSovalo spolahlivost kalibrdcie.

Na stanovenie tuku v kukurici moZno vyuZit' funkdnri z6vislost

tuk (%) : 3,786 - 82,37 C(lr) + 90,88 C(I2),

kde C sri namerand optickd ridaje pri vlnovfch d(Zkach, (I,) : 1450 nm, (l,r)
: 1750 nm a spracovan6 pri matematickej transformdcii MATH 1.

Funkdn6 z6vislost plati pre rozsah 20,8 aL37,7 g. kg-l tuku v kukurici, pri-
dom koreladnf koeficient vyjadrujrici srihlas klasickej met6dy a met6dy NIR
je, :0,779. Velmi rizky rozsah stanovovanych hodn6t podstatne zmenSuje
spolahlivost vfsledkov ziskanfch NIR met6dou, do je vyjadrend Standardnou

odchflkou s, : 2,76. Stanovenie tuku v kukurici met6dou na Infrapide 61

treba preto povaZovat ibaza orientadnd.
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--l Overovali sme aj moZnost NIR stanovenia Skrobu v kukurici. Obsah Skro-
bu v kalibradnej s6rii vzoriek sa pohyboval od 822,7 do 987 ,7 g . kg-l. Napriek
risiliu sa nepodarilo vypracovat spolahlivti met6du na NIR stanovenie tohto
parametra. (Koreladni koeficient vyjadrujfci srihlas klasickej met6dy a NIR
met6dy bol r : 0,159, prfpadne i men5i; Standardnd odchflka vyjadrend pre
vfsledky v g . kg-r bola s, : 36,4.)

Pozn.: Vftlad vfsledkov z pristroja je moZn6 iba v percent6ch, preto sme
napriek SI predpisom reSpektovali tento fakt pri priebeZnom vyhodnocovanf
vfsledkov, aby nedochddzalo k omylom v d6sledku nezodpovedajricich rida-
jov.

Z6ver: Postup analyzy NIR je jednoduchf , nendrodny na prfpravu vzoriek,
pomocn6 zariadenia a chemik6lie a je perspektivne vyuZitelnf vo viacerych
oblastiach potravin6rskeho priemyslu. V pripade Infrapidu 61 trvd naplnenie
vzorky do vzorkovnice, zmeranie a automatickd vyhodnotenie vysledkov asi
5 minrit, pristroj je preto vhodni na s6riov6 analyzy rovnakdho typu vzoriek.
Potrebnii je predchddzajica kalibrdcia podla vfsledkov sdrie klasicky vykona-
nfch analfz, od ktorej z6visi spolahlivost vfsledkov NIR analfz. Sridasn6
technickd moZnosti Infrapidu 61 sti bohatd. NeumoZfiujf v5ak aktuillne uplat-
nenie pristroja v priemysle bez predch6dzajriceho zistenia optim6lnych vlno-
vfch diZok na vyhodnotenie dandho parametra abezvfberu vhodn6ho sp6so-
bu matematick6ho spracovania optickfch ridajov nameranych pri optimdl-
nych vlnovich dfZkach, do je postup n6rodnf azalaLeny chybou ludsk6ho fak-
tora. Nevyhnutnfm krokom pri optimaliz6cii NIR analyz na Infrapide 61. bu-
de vyuZitie poditada.

Do redakcie doilo 7. 3. 1989.
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Onpege,renne cyroro ocrarxa s xnpa B xyxyppe npnmexenrreM Infrapid 6l

PesrcMe

B narunx ycJroBr,rsx EpoBeprJlacb Bo3Mox(Hocrb 
'lcrroJrb3oBarr 

npr6opa Infrapid 61 (La-
bor MIM Budapest) AJra oqpeAerIeHI,I.E cyxoro ocrarKa v rxrya B KyKypy3e, K eroMy rpe6o-
BaJrocb orrpeAeJrnrb onruMaJrbuyro AJrnrry BoJrHbr AJr.E n3Mepexr{s u cnoco6a MareMarrrr{ec-
Kori o6pa6orKr orrTrrlrecKrrx Aaurrbrx. Onfl,rtvra.nusaqn.E npor3aru.na oqenxori roppenaqlli
Mex<Ay KJIaCC'IqeCKI4MU AaHHbIMtl r Onrr4qecKtlMll CUtHaJraMt{ B 3aBI4CT4MOCTI{ OT MaTep[a-
na, xotoprrri 6rn nocreneuHo o6oraulen onpe4en€nxbrMtr KoMnoHeHTaMrI. C npruene-
HueM orrrrrMaJrr{3r4poBaruHbrx ycroBrrrz aBTopbr rr3Mepr{Jrrr cepwt xanu6poeauntrx npo6
3HaKOMOTO COAepX(aHXA CyXOTO OCTarKa W r'inpa 14 AaHHbIe [poaHaJrr!3r4poBaJrr nOCTaa-
HHorZ JrrHefnori perpeccrerZ. Ha ocnose qero oIIeHnJrr QynxqronaJrbuLre 3aaucnMocrn
AJra onpeAeJreHrff cyxoro ocrarKa u )Kr4pa B KyKypy3e. flo paspa6oraHHoMy MeroAy Mox(-
Ho onpeAeJrr{tr cyxr,nZ ocraroK B KyKypy3e co craHAaprubrM orKJroHeHr{eM pe3yJrbraroB
s" : 1,83 (r . rr-l). Onpegerenre )KI4pa B KyKypy3e roJrbKo [ocJreAcrBreM y3Koro Anana3o-
Ha Harr4trns [apaMerpa B MaTeptraJrrl.

Determination of dry matter and fat in maize using Infrapid 6l

Summary

The possibililty of the use of the instrument Infrapid 6l (Labor MIM Budapest) for the deter-
mination of dry matter and fat in maize has been investigated in our conditions. For this, it was

necessary first to find the optimum wavelength for the measurement and the way of mathematical
processing of optical data. The optimation has been carried out by evaluating the correlation bet-
ween the classical data and the optical signals in dependence on the composition of the materiai
which had been consecutively fortified with the components under study. The optimized conditi-
ons were used to measure series of calibration samples with known contents of dry matter and fat
and the data were processed by repeated linear regression. On the basis, the functional depen-
dences for NIR determination of the dry matter and fat in maize have been evaluated. According
to the method, the dry matter in maize can be determined with the standard deviation of the re-
sults s.. : 1.83 (g . kg-t). The determination of fat in maize is only informative because of the
narrow range of the occurance of parameter in the material.
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