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Metoda NIR v potravinarskej analyze

TEREZIA SINKOVA - EVA PASTIEROVA - MILAN KOVAC

Stuhrn. Prispevok informuje o moznostiach vyuzitia difiznej reflexnej spektroskopie
v infracervenej oblasti, oznaCovanej ako metéda NIR analyzy, pre potravinérstvo. Ide
o nedestruktivnu metddu, kde mozno ziskat vysledky analyz v priebehu niekolkych mintit,
avsak konkrétne aplikdcie si vyzadujui kalibraciu pristroja pomocou klasickych manual-
nych met6d. Spolahlivost NIR analyzy nemoze byt lepsia ako spolahlivost kalibraénej me-
tody.

Automatizécia technologickych postupov v potravinarstve vyvolava tlak na
kontrolné laboratoéria, od ktorych sa o¢akdvaju ¢o najrychlejsie informécie o
zlozeni analyzovanych vzoriek. Casovo oneskorené vysledky klasicky vyko-
navanych analyz zvd¢Sa nemoOzu spitne ovplyvnit kvalitu vyrabanych produk-
tov. Na preklenutie tohto problému sa v niektorych potravinarskych oblas-
tiach za¢ina uplatiovat reflexna (odrazova) spektroskopia v blizkej infracer-
venej oblasti NIR (near infrared analysis). Pre budicnost sa tato metéda javi
univerzalnym ,senzorom®, pretoze nevyzaduje zlozZiti pripravu vzoriek, me-
ranie je velmi rychle a jednoduché, takze vysledky mozno vyuzit priamo pri
riadeni technologickych procesov. Niektoré typy pristrojov dokonca uz
umoznuju aj zapojenie on-line v ramci technologického rezimu.

O vyuZiti infraCervenej energie, ktora bola objavena este r. 1800, v analyze
sa zaCalo uvazovat asi pred 80 rokmi [1, 2]. Prvé prace, venované analyze pol-
nohospodérskych produktov, vznikli asi pred 20 rokmi a boli zamerané na
priame meranie vlhkosti v s6jovych zrnéach [3]. Rozsiahlejsie vyuzZitie analyzy
NIR bolo umoznené rozvojom pocitacovej techniky. Doteraz najvyznamnej-
Sou aplikaciou metody NIR v polnohospodarsko-potravinérskej oblasti je sta-
novenie bielkovin v pSenici, ktoré sa rutinne vyuziva vo viacerych krajinach
[4-7].
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V zéakladnej infracervenej oblasti spektra (2500-1600 nm) je absorpénz
energia spésobend energetickymi zmenami v oziarenej vzorke (ide o typicke
vibracie atomov v ramci molekuly). Absorpcie v blizkej infracervenej oblast
(750-2500 nm) st akymsi zmétkovitym ,,echom* rozli¢nych kombinécii absor-
pcii zo zakladnej oblasti infracerveného spektra [7, 8].

Vyznamny rozdiel medzi metédou NIR a inymi spektroskopickymi meto-
dami je, ze NIR meria difizne odrazenu energiu, kym ostatné metody pre in-
fracervenu oblast meraju energiu transmitovanu. Tato odli$nost vnasa do me-
tody niektoré problémy: Spektrd su malo charakteristické, piky sa Siroko
roztiahnuté a spektra rozlicnych materidlov na prvy pohlad vyzeraji takmer
rovnako, pricom ich kvalitativne vyhodnotenie je velmi problematické. Na-
merané hodnoty zodpovedaju hodnotdm na povrchu vzorky, pretoze energia
NIR prenikd maximélne do hibky 3 mm, preto presnost nameranych vysled-
kov vyznamne zavisi od homogenity materidlu a velkosti ¢astic. Vyhodou je.
ze analyzovana vzorka nemusi byt v roztoku, ¢im sa zjednodusuje pripravna
faza a nie s naroky na chemikalie a pomocky okrem zariadeni umoznujucich
dokladni homogenizaciu vzoriek.

V spektre NIR prevladaja kovalentné vizby, teda v potravinovych mate-
ridloch sa vic¢Sina pozorovanych absorpcii vztahuje na polarne vizby C-H.
O-H, N-H a pravdepodobne aj S-H a C=0. Vztahy medzi jednotlivymi po-
travinovymi zlozkami a ich spektralnymi charakteristikami nie si dosial do-
kladne preskimané a predpokladd sa, ze udaje, ktoré su dnes zname, su len
orienta¢né a ¢asom sa budu spresnovat [7].

Vzdy pritomnou zlozkou v potravinich je voda, ktord i vo velmi malom
mnozstve ovplyviiuje spektrum NIR najvyraznejs$im spésobom. To je dovod.
preco sa tito metéda rozpracovala predovsetkym na stanovenie vody. Dalgie
vyznamné absorpcie vykazujua lipidy, sacharidy a bielkoviny, ¢o preduréilo
smer vyvoja pristrojov, $pecidlne uréenych na kontrolu zloziek polnohospo-
dédrskych produktov a niektorych potravin. Takymi pristrojmi su napr. Insta-
lab fy Foss Electric, Inframatic fy Henry Simon, Grain Analyzer fy Pacific
Scientific, Compscan a Research Composition Analyzer od tej istej firmy.
ako i Infra Alyzer fy Technicon Instrument Company [2].

V pristrojoch su fixne nastavené vinové dizky a naprogramovany spdsob
matematického spracovania spektier pre urc¢ité zlozky potravin, resp. krmiv.
Podmienkou uplatnenia pristrojov je ich kalibracia na zdklade vysledkov kla-
sickych analytickych metdd. Kalibracia jedného parametra v jednom druhu
vzoriek si vyzaduje 35 az 50 klasickych analyz a si¢asne zmeranie ich spektier.
pricom hodnoty sledovan€ho parametra maja byt ¢o najrovnomernejsie roz-
loZené v celom rozsahu predpokladaného sledovania. Matematicky spdsob
spracovania pomocou zabudovanych mikropocitacov umoznuje vysoku opa-
kovatelnost vysledkov. ale ich spravnost zavisi od spolahlivosti Kkla-
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sickej analytickej metdd pouzitej pri kalibrécii. (Spolahlivost vysledkov ana-
lyzy NIR nikdy nemdze byt lepSia ako spolahlivost klasickej analyzy).

Madarska firma Labor MIM uz niekolko rokov vyraba v anglickej licencii
pristroje radu Infrapid ur¢ené na analyzy NIR obilnin. Napriek tomu, Ze sa
propaguje pomerne uzka aplikacna oblast, firma doddva pristroje bez apli-
ka¢nych navodov. Oproti podobnym pristrojom nema Infrapid fixne nastave-
né podmienky (vlnova dizku a spdsob spracovania vysledkov). Na pristroji
Infrapid 61 mozno Tubovolne volit vinovd dizku automatickym sposobom,
pripadne vyuzit meranie v urcitych usekoch alebo v celom rozsahu spektra
(od 1300 do 2400 nm) v Tubovolnych krokoch. Vysledky merani mozno auto-
maticky spracovat fubovolnym z 10 moznych spoésobov. Kalibrovat pristroj
mozno interne i externe, t.j. naprogramovat priame spracovanie spektier
z merani, pripadne spektra zmerat a dodatocne pristroj kalibrovat. V zostave
pristroja, ktori dodava firma ako zdkladnt, mozZno vyuzit len externd kali-
braciu; dovodom je malé mnozstvo vzorkovic. Pristroj Infrapid 61 ma teda
Siroké moznosti aplikdcie, pre uzivatela v priemysle je vSak prakticky ne-
pouzitelny (nemd dodanu kalibraciu ani urené podmienky pre konkrétne
analyzy). Sicasna uroven vseobecnych poznatkov o spektrach NIR neumoz-
fuje jednoznac¢ne formulovat ndvody na vyuzitie tohto pristroja; to je tloha
pre vyskum [8].

Konkrétne aplikacie pristrojov NIR v potravinarstve sa zatial sustreduji
najmé na oblast mlynsko-pekarskeho priemyslu, kde mé vécsina vzoriek su-
chy, praskovy charakter, ¢o je najvyhodnejsie z hladiska vyhodnocovania
spektier. Zname publikacie o uplatneni analyzy NIR v potravinarstve sa tyka-
ju tychto stanoveni: bielkoviny, voda, sacharidy, vldknina a popol v obilni-
nach a muke [7, 9-14], $truktirne monosacharidy v polysacharidoch [15], mi-
neralne latky v krmovinach [16], lipidy a sacharéza v pecivovych zmesiach -
[17], lipidy, bielkoviny a sacharidy v kakau [18], sacharidy v praskovych dzui-
soch [19], lipidy, voda, bielkoviny, s6jova mika a energia v mésovych vyrob-
koch [20-25], lipidy, voda, bielkoviny a laktéza v suSenom mlieku [26, 27],
nenasytené zlozky v olejoch [28], bielkoviny a metionin v hrachu [29-31] al-
kaloidy v rastlinnych materialoch [32], chlorid sodny v rastlinnych materia-
loch [33], lipidy a bielkoviny v rybach [34], bielkoviny a aminokyseliny v ry-
zovej muke [35] a niektoré dalsie aplikacie.

Napriek tomu, Ze v suc¢asnosti sa tedria difiznej reflektancie nepovazuje za
ucelenu, ¢rta sa tu v kombindcii s vyspelou pocitacovou technikou velmi efek-
tivna fyzikalna metoda, umoznujica ziskavat informécie o zloZeni potravin
nedestruktivnym sposobom v priebehu niekolkych minit. Urcenie konkrét-
nych podmienok aplikacii pre pristroj dostupny v ramci RVHP je ulohou vy-
skumu.
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Metoa NIR B numeBomM ananuse
Pe3wome

Pabota unpOpMMUPYET O BO3MOXKHOCTAX MCIOIL30BaHMA AN DY3MOHHON pedIeKCHON
crieKTpocKommu B MH(QparpacHou obmactu, HaseiBaemon metogom NIR anammsa, pns
MIUITEeBYI0 MPOMBILIJIEHOCTL. DTO HEIECTPYKTUBHBIN METOI, ¥ KOTOPOTO MOKHO ITOJIYYHUTh
pe3yJbTaThl aHAJM30B B TeYeHMe HEeCKOJIbKO MMHYT, HO KOHKDeTHble ITPMMEHEHUs Tpe-
6yioT KammbpupoBaHye mpubopa Mpy MOMOLM KJIACCHYeCKUX PYUHBIX METOZOB. JlocTo-
BeprocTh NIR aHasu3a He JIydlile 4eM JOCTOBEPHOCTb METOAA KaanOpupOBaHus.

NIR method in food analysis
Summary

The paper brings possibilities of employment of diffuse reflection spectroscopy in infrared ran-
ge, refered as method of NIR analysis in food industry. The method itself is non-destructive and
enables to obtain results of analysis in few minutes time, but for a given application it requires an
instrument calibration by means of classical manual methods. The reliability of NIR analysis can-
not overcome the reliability of a calibration method.
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