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Bevezetés

Mez8gazdasagi és élelmiszeripari termékek minéségelemzésének korszerl eszko-
zei a kozeli infravoros reflexios (NIR) elven miikodé dsszetétel-analizatorok. llyen
tipust milszerek segitségével gyorsan, roncsolasmentesen, vegyszerfelhasznalas
nélkil, ugyanakkora hagyomanyos médszerekkel megegyezd pontossaggal hataroz-
hat6é meg a kdzeli infravoros]tartomanyban elnyeléssel rendelkez6 vegylletcsoportok
mennyisége kulonféle termékekben. A hetvenes évek kdzepe 6ta sikeresen alkal-
mazzék fehérje, nedvesség, olaj, keményité, rost, hamu, s6t lizin meghatarozasara
a moadszert, és ma mar tobb ezerre tehet6 a vilagszerte mik6d6é NIR mdszerek sza-
T3.

Orvendetes médon hazank is bekapcsolddott az e teriileten foly6 kutatasi fej-
lesztési munkakba. A Kdzponti Elelmiszeripari Kutaté Intézetben 1978 6ta alkal-
mazzék az amerikai NEOTEC cég szamitégéppel dsszekapcsolt fejleszté rendsze-
rét, a LABOR Mdiszeripari M(ivek pedig a NEOTEC cég gabonaelemz6jének licen-
sze alapjan 1980-ban INFRAPID 31 elnevezéssel NIR elven m(ikdd6 osszetétel-
elemzd miszerrel jelent meg a hazai piacon.

A késziiléket els6sorban gabonadrlemények és olajos magvak mindsitésére
fejlesztették ki, emellett azonban jol alkalmazhatd egyes élelmiszer-ipari termékek
és alapanyagok, pl: kavé gyorselemzésére is.

A nyers- és porkoltkavé leggyakrabban mért dsszetev6je a nedvességtartal-
ma. Nyers allapotban 9—12 témeg % kozo6tt valtozik, ismerete tobbek kdzott a
porkoélési folyamat szabalyozasa és a porkolési veszteség megallapitasa miatt fon-
tos. A porkolés soran a kavé nedvességének legnagyobb részét elveszti, amit a cso-
magolas el6tt viz hozzaadasaval részben potolnak. Az értékesitendd kavé nedves-
ségét a vonatkoz6 kavészabvany maximalja (9). Ennek folyamatos elemzése nagy-
szamu mérést tesz szilkségessé.

A kavé nedvességtartalmanak meghatarozasara a szabvanyban (13) elfogadott
dontd modszer a 105 °C-on sulyallandésagig valé szaritads. Szilasné és munkatarsai
(10) nyerskavé nedvességtartalmanak meghatarozasara kiulonb6zé moédszereket
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hasonlit 6ssze, megéallapitva, hogy jelent6s kilénbségek lehetnek atébbféle médon
meghatarozott értékek kdzott. Hasonlé eredményeket kozol Kocsisné (11). Az dsz-
szehasonlitott médszerek korébe bevontak a termogravimetrias médszert is, mely
megbizhaté végpontdetektalast biztosit, ugyanakkor a porkdlés soran |éjatszédd
folyamatok is figyelemmel kisérhet6k. A porkolt kavé nedvességtartalma tarolas
soran novekszik, Szcepanik (12) szerint a vizg6z szorpciés sebessége kavéban vi-
szonylag nagy. A vizg6zfelvétel sebessége fiigg a csomagoléanyagtél és a kavé mi-
ndségétdl. Az els6rendli min6ségli kavé lassabban vesz fel nedvességet, mint egy
kdzepes minéségl kavé. Az olajtartalom mérése kavéban szabvany szerint petroi-
éteres extrakciot kell alkalmazni.(13)

Vizsgalati anyagok és médszerek

Az INFRAPID 31 mérési elvének rovid ismertetése

Az INFRAPID 31 kozeli infravords tartomanyban m(ikddé diffuz reflexios
spektrofotométer. Mivel ebben atartomanyban a legtébb vegyuletcsoport jellemz6
elnyelési savval, vagy savokkal rendelkezik a hullamhosszak alkalmas megvalasz-
tasaval egyidejlleg tobb komponens mérése valdsithatd meg. A készilék jelenlegi
felépitésében fehérje-, nedvesség-és olajtartalom mérésére alkalmas. A mérés alap-

7. abra
Az INFRAPID 31 készulék optikai felépitése
Jelmagyarazat: 1. Wolfram izzé, 2. Lencse, 3. Szélessavu fénysugar, 4. Billendsz(ir, 5. Keskeny-
savu fénysugar, 6. PbS detektor, 7. Kerdmia standard, 8. Minta, 9. Mintatarté fiok
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elve, hogy a szilard mintara juté fény részben abszorbealodik, részben diffGzan
szorddik. A reflektalt fény aranyanak mérésébd'l kovetkeztetés vonhato le ajelen-
1évd ©sszetevok mennyiségére.

A forgalomban [év8 mliszerek els6sorban optikai elrendezésukben kilénbodz-
nek egymastél. Egyik lehetséges felépitési moéd az Un. billendsz(ir6s elrendezés,
melyet az INFRAP1D 31 készilékben is alkalmaznak (1. abra).

A készilék fényforrasa wolfram izz6. A megfelel6 hullAmhossztartomanyt ha-
rom interferenciasz(ré valasztja ki, amelyen keresztil a monokromatikus fény
a mintatarté cellara jut. Aforg6 kerékre erdsitett sz(ir6k ateresztésitartomanya afe-
hérje, nedvesség, olaj egy-egy jellemzd elnyelési savjaval esnek egybe. Forgatas-
kor a mintara juté fény hullamhossza a szlir6kerék szdghelyzetétdl figg. A min-
tarol visszaszort fényt PbS detektorok érzékelik. A detektorok kimenetén alkal-
mas pillanatban mintat véve a kivant komponens mennyiségére jellemz6 optikai
adat nyerhet6. A detektor kimenetén a mintavétel idépillanatanak megfelel6 meg-
vélasztasaval elvileg mas komponensre jellemzé optikai jel is nyerhet§ a fehérje-
viz- vagy olajjel helyett, ilyen igény esetében a gyarté cégnek specidlis sz(ir6t kell
készitenie és adaptélnia.

Az INFRAPID 31 kalibralasa

Az optikai adatok kiértékelése t6bbvaltozos linearis egyenlet forméajaban tor-
ténik. Altalanossagban az i-edik komponens szdzalékos mennyisége:

Pi = K/,0+ Ki,IFI(A) + ... + K/fftF1(A) (1)

Az egyenletben Ki(0...K,fc un. kalibraciés konstansok, Ffc (A) a készulék altal szol-
géltatott hullamhosszfliggd optikai jelek. p ¢az i komponens szdzalékos mennyisége.
Az egyenletben szerepld valtozék szama (k értéke) az INFRAPID 31 készulék-
nél maximalisan harom lehet.

Az INFRAPID 31 készuléken 3 termény 3 —3 kémiai 6sszetev6jének kalib-
raciés konstansait lehet egyszerre beallitani. A kalibraciés konstansok meghata-
rozasa altalaban 20 —50 db ismert dsszetétel minta mérését kdvetd regresszids
analizissel torténik. Matrixinvertalé szubrutinnal is rendelkez6 zsebszamolégépek
(pl.: HP—67, T I—59) mar alkalmasak kalibraciés egyenletek kiszamitasara
INFRAPID 31 készilékhez. A kalibraciés egyenletek josagéat a valodi ésakons-
tansokkal kiszamitott szazalékos értékek atlagos eltérésével, illetve a kettd
kozotti korrelacids egyutthatoval szokés jellemezni. Az atlagos eltérés (a kalibra-
cié hibaja), melynek szokasos szakirodalmi jellése a megfelel6 angol kifejezés
kezdé6betli alapjan ,,SEC” (standard error of calibration)

(2)
n-k-1

Osszefiiggéssel adhaté meg, ahol

y,- = a hagyomanyos laboratériumi mérési eredmény

Yj —a regressziés (kalibraciés) egyenlettel szamitott eredmény
n - mintaszam

K — az egyenletben szerepl6 fiiggetlen valtozék szama
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A kalibracios egyenletek érvényességét a kalibraciohoz nem hasznalt ismert Gssze-
tétell mintdk mérésével is ellendrizni kell. Ha az aldbbi képlettel megadott atlagos
becslési hiba ,SEP” (standard error of prediction).

SEP = 2 (yi-Yi)2 3
/17-1

nem nagyobb a ,SEC” értékénél, a kalibraciot érvényesnek tekintjuk.

A diffaz reflexiés mérésekhez mintael6készitésként csak érlést kell alkalmazni.

Mivel a mintardl szort fényenergia er6sen fiigg a minta apritottsagatol is, ezért a
kalibracibhoz és a tényleges mérésekhez azonos &rl6berendezést kell hasznalni.
Egy méréshez kb. 10-15 g minta szikséges, a mérés idétartama az el6készitéssel
egyltt néhany perc.
_ A témaval kapcsolatos magyar nyelv(i szakirodalom-eltekintve a Kézponti
Elelmiszeripari Kutaté Intézet bels6 jelentéseit6l — meglehetésen szlikds, mind-
Ossze néhany kozlemény jelent meg(1,2) a nemzetkozi pupblikacidk szama viszont
gyorsan ndvekszik. E cikk keretében nem vallalkozhatunk a teljes szakirodalom
bemutatasara, mindossze néhany attekint6 kdzleményre szeretnénk felhivni a fi-
gyelmet. Gabona- és olajosmagvak Osszetételének mérésével legalaposabban
Williams kdzleménye (3,4) takarmanykeverékek mingsitésével Shenk és munkatar-
sai (5), lizintartalom meghatarozasaval arpaban Gill és munkatarsai (6) foglalkoz-
tak. Edesipari alapanyagok kozil kakadbab mingsitését Kaffka és munkatarsai (7)
dolgoztak ki, husipari alkalmazasra mutat be példat Keller (8).

A LABOR MIM INFRAPID 31 muszere els6sorban gabona- és olajosmag-
vak gyorselemzésére készilt, azonban alkalmas mas pl. élelmiszeripari termékek
elemzésére is. Dolgozatunkban porkolt kavé nedvesség- és olajtartalmanak meg-
hatarozasaval foglalkozunk.

Mérési eredmények és értékelésik

A mérések elvégzéséhez szilkséges mintdkat — dsszesen 40 db-ot —a ,COM-
PACK” Kereskedelemi Csomagol6 Vallalat bocsatotta rendelkezésiinkre. Ebben
20 db Omnia, 9 db Rio, 8 db Karavan, és 3 db Columbia kavékeverék volt, melynek
szemes allapotban meért nedvességtartalma 3 -4 tdmeg% kodzott valtozott. Mivel
a gyakorlatban el6fordulo tartomany joval szélesebb, ezért a mintak nedvesité-
sével és szaritasaval kiterjesztettik a mérési tartomanyt. A szabvany szerint mért
olajtartalom 10,3—18,6 tdmeg% kozott valtozott, ami elegendéen széles a kalib-
racio elkészitéséhez. Az Omnia és Columbia keverékek a magas, a Rio és Karavan
keverékek az alacsony olajtartalmi mintak voltak. Ezen belil is a Rio keverékek
altalaban magasabb értéket mutattak, mint a Karavan. A mintakat Keripar gyart-
méanyu (KO-25 —Z tipusu) kavédrlé legfinomabb szemcseméretet ad6 allasanal
daraltuk meg, majd az 6rleményeket két részre osztottuk. Az 6rlemény egyik felét
valtozatlanul hagytuk, a masik részét pedig vagy benedvesitettik, vagy exikator-
ban CaCl2felett szaritottuk. A 40 db 6rleménybdl 30 db-ot nedvesitettiink 10 db-ot
pedig szaritottunk. A nedvesitést valtoz6 mennyiség( viz fecskendével valé hozzéa-
adasaval végeztik. Az 6rleményeket légmentesen lezartuk, és naponta gondosan
megkevertiik. A szaritast 2—7 napos exikatorban val6 tartassal értiik el. A mintak
taroldsara csavaros fedell lvegeket alkalmaztunk. A nyert 40 db mintapéarbdl
(eredeti és nedvesitett, vagy szaritott) véletlenszerlien 20 parat kivalasztottunk a
kalibracié céljara, a masik 20 parat pedig a kalibracio ellenérzésére félretettiik.
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A mintak kezelését kdvet6 egyhetes pihentetés utan a kalibraciéhoz kivalasz-
tott mintdk optikai adatait INFRAPID 31 késziléken megmértik, egyuttal az 6r-
leményeket laboratoriumi elemzésre is kikuildtiik. A méréseket két parhuzamos minta
betdltéssel és a mintatartd6 haromszori elforgatasaval végeztiik. 10 nap elteltével
hasonlé médon ismét megmeértiik a mintakat, és azt tapasztaltuk, hogy a nedves-
ségtartalommal ardnyos optikai adatok kis mértékben megvaltoztak. Els6sorban
a szaritott és a nem nedvesitett mintdknal tapasztaltunk eltérést, ugyanakkor a
magas viztartalmu mintak értékei nem valtoztak, vagy némileg csokkentek. Ez
egyértelm(ien arra utal, hogy a mintatarték lezardsa nem volt tokéletes, az 6rle-
mények nedvességet szivtak magukba, illetve a legjobban benedvesitett mintak
veszitettek nedvességikbdl. Az id6koézben kapott laboratoriumi eredmények és
az utdbb meghatarozott optikai adatok kdzott tébbvaltozos linearis regresszidval
kerestink o6sszefuggéseket.

A nedvességadatokat a ,,COMPACK” Kereskedelmi Csomagolé Vallalat
MEO Laboratériuma és Novényolajipari Vallalat Kdézponti Laboratériuma az olaj-
tartalom adatokat az utobbi labor bocsétotta rendelkezésiinkre. A,,COMPACK” la-
boratériumaban mért adatok szerint a kalibraciés mintdk nedvességtartalma
31-11,4 tomeg%, a NOvényolajipari Vallalat mérései szerint 3,2—9,9 tomeg%
kozott valtozott. Az olajtartalom 10,3 —18,6 tomeg% kozott mozgott. A két ki-
16nb6z6 laboratériumban mért nedvességértékek szisztematikus eltérést mutat-
nak. Ez azonban nem meglepd, figyelembe véve, hogy a ,COMPACK” laboratériu-
ma Brabender késziiléket, a Novényolajipari labor hagyomanyos szaritészek-
rényt hasznalt a mérésekhez. A haromfelé analitikai adatra (2 nedvesség, 1 olaj)
3 kiilénbdz6 regressziés egyenest szamitottunk. Az (1) alakd kalibraciés egyenlet
konstansai és statisztikai paraméterei az 7. tablazatban lathatok.

7. lablazat

A nedvesség és olajtartalom mérésére szamitott regressziés egyenletek konstansai
és statisztikai paraméterei

Nedvesség Nedvesség Olaj
(Brabender) MSZ 20681 MSZ 20681

Korrelaciés egyutthaté ... 0,982 0,982 0,971
A kalibracio hibaja % ,SEC” 0,49 0,36 0,69
Ko - 71 -5.,4 - 152
K, —4,1 -3,2 -34,7
K. 12,9 10,1 0

K3 - 17,6 14,7 3,2

A kalibracios egyenletek maradé hibaja els6sorban a labormérések hibajat
hordozza magéban. A nedvességtartalom két parhuzamos mérése kozotti eltérés
néhol a 0,6 tomeg%-ot is elérte, az olajtartalom-mérés parhuzamos eredményei
kozott 1tdmeg% kildnbség is el6fordult. Mivel tobb mintanal is el6fordultak ha-
sonld kilonbségek parhuzamos mérések kozott, ezek kihagyasat nem tartottuk
célszerlinek.

Valészin(ileg tovabbi hibat jelentett az 6rlemények mar emlitett vizfelvétele,
illetve leadasa, célszer( az optikai ésanalitikai méréseket egyidejlileg végezni. A la-
boratériumieredmények és az optikai adatokbdl (1) egyenlettel szamitott értékek
kozotti korrelaciés egyitthatd mindharom esetben megfeleléen magas.
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A kalibraci6hoz nem hasznalt 20 mintapar lemérésével gy6z&édtink meg a
szamitott kalibracié egyenletek helyességérdl. Kiszamitottuk a laboreredmények
ésaz INFRAPID 31 altal mért adatok k6zo6tti korrelaciot és maradé eltérést (SEP).

A nedvességkalibraciét 40 mérés alapjan, az olajkalibraciot 38 mérés alapjan
ellendriztik (2 mintat durva laboratériumi mérési hiba miatt kihagytunk). Az ered-
ményeket a 2. tablazat tartalmazza.

2. lablazat

A kalibraciés egyenletek ellenérzésének statisztikai paraméterei

Nedvesség Nedvesség Olaj
Brabender MSZ 20681 MSZ 20681

Korrelaciés egyitthaté 0,975 0,974 0,972
Maradé hiba (SEP) 0,48 0,59 0,63
BRABENDER
2. &bra

INFRAPID 31 készulékkel és Brabender-mérleggel mért nedvességtartalom kozotti
Osszefliggés porkdlt kavénal
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3. abra
INFRAPID 31 készulékkel és szabvany szerint mért nedvességtartalom kozotti Osszefuggés
porkolt kavénal

A kétfajta nedvességkalibraciébél a Brabender mérlegen nyert adatokra
szamitott adja a pontosabb eredményt. A szabvany szerinti nedvességmérés ada-
taib6l a valamivel nagyobb hibaval, az olajtartalomnal a vartnal kisebb hibaval
lehet mérni a megfelel6' dsszetevét. A laboratériumi nedvességek fliggvényében
abrazoltuk az INFRAPID 31 m(szerrel visszamert értékeket. A 2. dbran a Braben-
der-készulékkel mért nedvességtartalom, a 3. abran a szabvany szerint mért ned-
vességeértékek, a 4. dbran pedig a szabvany szerint mért olaitartalom-adatok sze-
repelnek fliggd valtozoként.

A N1R technika ezek alapjan alkalmasnak latszik a kdvé nedvesség- és olaj-
tartalmanak gyors, roncsoldsmentes becslésére, amely a porkolési folyamat sza-
balyozasa szempontjabdl jelent6s. Az alkalmazéasi példak és a vizsgalatokba be-
vont termékek és dsszetev6k szamanak gyarapodasaval remélhetéen a mezégazda-
sagon kivul az élelmiszervizsgalatokban és élelmiszer-kémiaban is hasznos eredmé-
nyeket szolgéltat majd.
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4. dbra
INFRAPID 31 késziilékkel és szabvany szerint mért olajtartalom kozotti dsszefliggés
porkolt kavénal
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MNH®PAKPACHO-PE®/IEKCMOHHOE (NIR) CMEKTPOCKOMNMMNYECKOE
OMNPEAENEHWNE COAEPXAHWA BAATU U MACNIA B XXAPEHHOM
KO®E NMPNBEOPOM NHO®PATINA - 31

. KemaHb, T. MokopHsbl, . YepHa n K. Kacuba

CornacHo M3MepeHusiM NpoBefeHHbIX asTopamu npuéop MHOPAMWMA-31
noAxXoAAWMNiA AN OnpefenieHns CofepxaHus Bnarm n macna B XapeHHOM kodpe.
Kannbposky npnbopa aBTOpbl NPOBOAWAN MO asym CNOCOGaM OrnpeAeneHvst copep-
XK@HMA BNarm U Ha OCHOBaHWM AAHHbIX 3KCTPaKuWei onpegeneHHoro cogepxaHus
macna.

KoadhchuupeHTom koppenauun onpefenéHHoe CogepaHve Bnarnm cocTasnsno
0,982, neTponeiHo-achvpHOI 3aKCTpakuuedn onpefeneHHoe cogepXaHve Macna
0,971. YpaBHeHue perpeccuv NpoBep/isav U3MepeHuem 06pasLoB HenpuMeHSeMbIX
ONs KannbpoBKu.

Ha TOYHOCTb M3MEPEHUS B/INANO BPEMs UCTEKLIee MeXAy aHaMTUYeCKUMu u
npubopHbIMU M3MepeHnsamK. (B npouecce xpaHeHUs coAepXaHue Bnarn B Xapel-
HOM Kodbe u3MeHseTcs.)

BESTIMMUNG DES FEUCHT 1GKELTS- UND OLGEHALTES
DES GEROSTETEN KAFFEES MITTELS EINEN INFRAPID 31
GERATES DURCH REFLEXIONSSPEKTROSKOPIE
IM NAHEN INFRAROT (NIR)

G. Kemény, T. Pokorny, G. Cserna und K. Kasziba

Das Gerat INFRAPID 31 erwies sich nach den Befunden der Verfasser auch
zur Bestimmung des Feuchtigkeitsgehaltes und des Olgehaltes vom gerdsteten
Kaffee fahig. Die Kalibrierung des Gerats wurde auf Grund des durch zwei
unterschiedlichen Methoden bestimmten Feuchtigkeitsgehaltes und des durch
Exraktion bestimmten Olgehaltes durchgefuhrt. Der Korrelationskoeffizient war
bei den bestimmten Feuchtigkeitsgehalt 0,982 bzw. bei den mittels Extraktion
mit Petrolather bestimmten Olgehalt 0,971. Die Regressionsgleichungen wurden
durch Messung von solchen Mustern kontrolliert, die zur Kalibrierung nicht be-
nitzt wurden. Die Genauigkeit der Messungen wurde durch die Lange der zwischen
den analytischen und die instrumentalen Bestimmungen vergangenen Zeit beein-
flusst (der Feuchtigkeitsgehalt des gerdsteten Kaffees verandert sich wahrend
seiner Lagerung).

DETERMINATION OF THE HUMIDITY AND OIL
CONTENT OF ROASTED COFFEE BY MEANS OF AN
INFRAPID 31 INSTRUMENT WITH THE USE OF
NEAR-INFRARED REFLEXION (NIR) SPECTROSCOPY

G. Kemény ,T. Pokorny, G. Cserna and K. Kasziba
The instrument INFRAPID 31 proved to be suitable —according to the mea-
surements of the authors - also for the determination of the moisture content and
oil content of roasted coffee. The calibration of the instrument was carried out on
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the basis of the moisture content determined by two different methods and of the
oil content determined by extraction. The coefficient of correlation was at the
determined moisture content 0,982 whereas at the oil content determined by ext-
raction with petroleum ether 0,971. The regression equations were checked by
measurement of samples which has not been used for calibration. The accuracy of
the measurements was affected by the length of the time passed between the analy-

tic and the instrumental determinations (the moisture content of roasted coffee
changes during its storage).



