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A kozeli infravoros reflexiés (NIR) és transzmisszidos (NIT)
spektrofotometridt ma méar elterjedten alkalmazzdk termények,
élelmiszerek Osszetételének gyors meghatdrozdsdra. A két legtdobbet
tanulmdnyozott komponens a buza fehérje- €s nedvességtartalma. A
rajuk vonatkoz6 mérési adatok szinte 0sszehasonlitasi alapul szolgalnak
muszerek, modszerek kozott.

A NIR moédszer gyakorlati bevezetésénél a f& problémat az
jelentette, hogy az eredmények véletlenszerien ingadoznak a
referencianak tekintett hagyomédnyos moddszerekéhez képest. Az
ingadozast okozd hibafaktorok koziil a termesztés klimatikus viszonyai,
a fajta, az évjaratok kozotti eltérés a legjelentGsebbek [1]. A NIR
modszerrel elérheté mérési megbizhatdsdg tisztdzdsdra a *70-es évek
mdsodik felétél Kanaddban és az Egyesiilt Allamokban, késgbb
Eurdopaban nagyszabdsu vizsgalatok indultak [1-10]. A O0sszehasonlithato
adatok koziil 10-16 % nedvességtartalmi buza esetén a mérés
megbizhatdésdga fehérjetartalomndl 0,28-0,34 %, nedvességtartalomnal
0,28-0,40 % kozott volt.

Az irodalmi adatok elemzése alapjan az a kovetkeztetés vonhato le,
hogy a NIR mérési moédszer megbizhatésdgira mérvadd eredményt csak
gondosan dsszevalogatott, nagy elemszdmu mintasorozaton alapuld, tobb
évre kiterjedd vizsgdlatok adnak.

A kiilfoldi adatok hazai viszonyokra c¢sak korldtozottan
vonatkoztathatok, az eltérd termesztési viszonyok és mads alkalmazott
miszerkonstrukciok miatt. A kozeli infravords spektrofotometria hazai
kutatdsi hatterének fejlettsége ellenére bluza fehérje- és
nedvességtartalom mérésére viszonylag kevés publikdcié jelent meg [11-
15], a vizsgalatok egy része kis mintaszamon alapszik, és dltaldban nem
késziilt a kalibrdciotol fiiggetlen mintasorozattal ellendrzés. Hidnyzik
egy tobb évet 4atfogd, egymadssal Osszehasonlithaté eredményeket
tartalmazé vizsgdlatsorozat. Ezen informédcidk hidnydval magyardzhaté6 a
NIR moddszer indokoltndl kisebb hazai elterjedtsége. Masrészrdl az
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utébbi években ugrdsszerlien megndtt az 6sszetétel-mérések irdnti igény
és a NIR/NIT mddszer irdnti érdeklddés.

Munkénkban tobb éves mérési eredmények elemzése alapjan a
kovetkezd kérdésekre kerestiink vdalaszt:
a) Milyen a NIR mérési eredmények megbizhatosdga hazai termesztési
buzdk fehérje- €s nedvességtartalmanak meghatdrozdsdnal? Van-e
szadmottevd kiilonbség egyes évjaratok kozott?

b) EszlelhetSk-e a kiugré hibdval mért mintdk reflektancia-adataik
alapjan?
¢) Uj évjdratd mintdk vizsgdlatdndl sziikkség van-e dj kalibrdcids

egyenlet meghatdrozaséara?

Anyag és modszer

A NIR moédszer megbizhatésdganak tanulmdnyozdsdra a tizéves
vizsgdlati 1d6szak alatt 6t mintasorozattal (A, B, C, D, E) végeztiink
vizsgdlatokat (1. tdbldzat). Az A mintasorozat kutatdintézetekbdsl és
termelési rendszerekt6l szarmazott, a tobbi elsGsorban gabonafelvédsarlo
telepekrél. A begytjtésnél torekedtiink arra, hogy a mintahalmaz
képviselje az orszagos termés Osszetételét. A legnagyobb sorozat (C) 16
megye 26 gabonafelvdsarld telepérGl szdrmazott. Az A sorozat mintegy
20, koztermesztésben 1évd fajtabdl tevddott Ossze, a tobbinél a fajta
altaldban ismeretlen volt.

A begyijtott mintdk fehérjetartalmdt Kjeldahl modszerrel (6,25xN),
nedvességtartalmdt szdaritészekrényes mddszerrel (130 °C, 1 h)
hatdroztuk meg. Ezutdn a mintdkat kalibrdlé és kalibréacid-ellen6rzd
csoportokra bontottuk.

1. tablazat: A vizsgalt biiza mintasorozatok osszetételi adatai

Kalibralé mintasorozat Ellen6rz6 mintasorozat
Jelolés Evjarat [Mintdk| Fehérje Nedvesség |Mintdk| Fehérje Nedvesség
szama [%] [%] szama [%] [%]
n min. max.|min. max. n min. max.| min. max.
A 1984-85| 50 9,5 16,0 11,0 15,0
B 1986 50 9,6 17,4103 144 | 85 9,5 18,0 10,2 14,1
C 1987 84 10,2 15,2110,1 13,5 273'| 10,3 159 | 10,0 13,7
D 1991 99 10,6 16,2 | 9,7 13,9 | 45 10,5 15,1 | 10,0 13,6
E 1994 41 99 156 9,2 13,1 12 10,3 15,7 9,3 12,6
' nedvességtartalomndl n=115
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A NIR mérésekhez a mintakat 1,3 mm-es szitabetéttel ellatott
kalapacsos dardléval apritottuk meg. Az igy kapott anyag vizsgdlata
Infrapid 61 (Labor MIM, Budapest) spektrofotométeren, az
adatfeldolgozds a hozzédkapcsolt szamitogépen tortént.

Az Osszetétel mérésére alkalmas egyenlettipust és a legjobbnak talalt
hulldémhosszakat tobbvdaltozds linedris regresszidoval (MLR) hatdroztuk
meg [13] az A mintasorozat felhaszndldsdaval (1. és 2. egyenlet). A
késdbbi években az igy kapott egyenlettipussal tortént a gabonaiparban
1évé Infrapid késziilékek kalibrdlasa. A tobbi évjaratndl mar csak a
regresszidos egylitthatokat és konstansokat moddositottuk a megfeleld
kalibraciés mintasorozat alapjan. A NIR moddszernek a referencia-
modszerhez viszonyitott megbizhatosdgdt a becsiilt mérési hibaval (SEP)
jellemeztiik.

Fehérje % =Ko+ Ki - Ry172+ Ky - Rojps + Kz - Ry7a4 11/
NedVGSSég % = Ko+ Kj - (R1944— R2054) 12/

A kiugréan nagy hibdval mérhet6 mintdkndl feltételeztiik, hogy a
hiba reflektancia-adataik anomalidibodl ered és diszkriminancia-analizissel
— reflektancia-adatb6l szdmitott Mahalanobis-tdvolsdguk alapjan —
felismerhet6k. A mddszert a C mintasorozat fehérje-komponensénél
probaltuk ki.

A kalibracids egyenlet mds évjdratra illesztését az egyenlet konstans
taggal (K, ,) torténé bdvitésével probaltuk megoldani [2]. Illesztenddnek
az 1984-85-0s (A) és 1986-0s (B) egyenletet valasztottuk. Az illesztés az
1987-es (C) évjaratra tortént. A K,, tagot a C mintasorozat 20,
véletlenszerien kivdlasztott mintdjadnak korrigdlatlan egyenlettel kapott
hibajabol szdmitottuk ki. Tizféle mintakombinédciot vizsgaltunk.

Eredmények

A 2. tdblazat szerint a kalibrdcidé hibajahoz (SEC) képest a becsiilt
mérési hiba (SEP) azonos évjaratokndl alig novekedett. Ez a kalibracio
robusztussdgdra utal.

a) A mérés megbizhatésaganak vizsgalata

A nedvességtartalomndl az 1994-es évjarat SEP adata (2. tdbldzat) a
kis mintaszdm miatt figyelmen kiviil hagyhat6. Az 1987-es évfolyam SEP
adatai fiiggetlen mintahalmazzal (A) végzett kalibrdacidora vonatkoznak,
valamint nagyszamu mérésen alapulnak, igy mérvaddonak tekinthetdk.
Ezek szerint a nedvességtartalomndl 10-14% kozotti méréstartomanyban a
NIR mérés megbizhatésdga 0,20 % alatt van. Ez az adat lényegesen
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kedvez6bb a szakirodalomban talalt értékeknél, azonban azoknal szikebb
tartomdnyra vonatkozik.

Az 1987-es évjaratd mintdk fehérjetartalom mérésénél (n=273) a
becsiilt hiba (SEP) értéke 0,37 %-ra adodott. Egyetlen minta elhagydséaval
az érték 0,31 %-ra valtozott. (A minta fajtaja, eredete ismeretlen.) Mivel a
vizsgdlatsorozatndl tobb, ilyen nagy hibdval mért mintdval nem
taldlkoztunk, ez a minta nem tekinthetd jellemz6nek. Elhagydsa utdn a
négy kiilonb6z6 évjaratra kapott hiba értéke kozel azonossa valt. Az
adatok szerint fehérjetartalomnal 10-16 % méréstartomanyban a
referencidra vonatkoz6é mérési megbizhatésdg 0,3% koriil volt. Az érték
gyakorlatilag megegyezik az irodalomban taldlhat6, més orszdgokra
vonatkoz6 adatokkal.

2. tablazat: A NIR kalibracié eredményeinek matematikai-
statisztikai jellemzoi

Kalibralas Ellenérzés
Jelolés | Evjarat | SEC R SEP BIAS r
[ %] [ %] [ %]
Nedvesség

A 1984-85 0,16 0,99 - - -

C! 1987 - - 0,17 - 0,04 0,98

D 1994 0,20 0,97 (0,24) 0,06 0,96

Fehérje

A 1984-85 0,25 0,98 - - -

B 1986 0,26 0,99 0,28 0,04 0,99

C 1987 0,30 0,94 (0,37) 2 0,02 0,92

C 1987 0,31°3 0,02 0,94

D 1991 0,30 0,95 0,32 0,02 0,94

E 1994 0,23 0,98 0,30 0,05 0,93

Az 1984-85-0s évjdarat kalibracidés egyenletének felhaszndldsdval
(K¢y,=0,08 % korrekcio6 figyelembevételével).

> n=273
n=272 (az ellenérz6 mintasorozatbdl egy kiugré hibdji minta
elhagyasa utdn)

b) Kiugréan nagy hibaval mért mintak észlelése

Az el6bbiek szerint ritkdn bdar, de el6fordulhatnak kiugrdéan nagy
hibdval mérhet6 mintdk. Az ezek kiszlrésére kiprobalt moddszer
eredményeit az 1. dbra szemlélteti. Eszerint Osszefiiggés van az atlagtol
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eltér6 tulajdonsdg (példdul Osszetételnél a szélsGé értékek) és
Mahalanobis-tavolsdg nagysdga kozott. A két kiugré hibdji minta ezek
kozott is a legnagyobb tavolsaguak (MD>10) csoportjaba tartozott. A
Mahalanobis-tavolsdg alapjdn kiszdrt, kis hibdval mért mintdkat is
tartalmazé csoport (esetiinkben MD>9-nél az Osszes mintdk 3 %-a)
Osszetételét hagyomédnyos mdodszerrel kell ellendrizni.
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1. abra: A mért értékek dbrazoldsa

¢) Korabbi évben hasznalt kalibraciés egyenlet illesztése 1uj
évjarati mintak osszetételének meghatarozasara

Az 1j évjaratu buza mintak Osszetételét mérve korabbi évben kapott
kalibrdcios egyenlettel a 3. tabldzatban taldalhaté adatokat kaptuk.
Eszerint az eredeti (korrekcié nélkiili) egyenlet haszndlata esetén az
eredmények atlagos eltoléddsa (BIAS) elfogadhatatlanul nagy volt. Hisz
minta alapjdn korrigdlva az egyenletet (K¢, korrekcido) az eltolddas
gyakorlatilag megszint, a statisztikai paraméterek pedig megegyeztek a
kalibracional kapottal (2. tédbldzat, C). A korrekci6éhoz felhaszndlt
valamennyi mintakombindciondl — kis BIAS-ingadozastdl eltekintve —
azonos statisztikai paramétereket kaptunk, tehdt 20 minta elegendd a Kg,
tag megfelel6 pontossdgil meghatdarozasdhoz. Ezt megerdsitik a
kalibracioval, illetve K., ,-korrekciéval kapott Osszetételi adatok kozott
elvégzett linedris regresszidanalizis eredményei is. Eszerint a két
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moddszerrel kapott eredmények kozott (95 %-os valdszinliségi szinten)
nincs szignifikdns eltérés, kivéve egyes kombindcidkndl a mérési
atlagot. De a legnagyobb eltérés itt sem éri el a 0,1 %-ot. Tehat a Kg,
korrekci6 a kalibrdacidoval egyenértékiinek bizonyult, megerdsitve
Osborne vizsgélati eredményeit [2].

3. tablazat: Az 1987-es évjarata (C) mintak NIR oOsszetétel-mérési
eredményei korabbi években kapott kalibracios egyenletek
felhasznalasaval, buza fehérjénél

Kalibracios egyenlet Kév-ll:é)lli(rﬁelkcié K;,-korrekcidéval
jele év BIAS BIAS SEP r
A 1984-85 0,78 0,06 0,37 0,92
B 1986 0,17 10,08 0,375 0,92

A K., korrekciés modszer a kalibrdcional 1ényegesen egyszeribb
eljards. F6 el6nye azonban az, hogy uj évjdratokndl mar az elsé néhdny
minta alapjdn elvégezhetd, szemben a kalibrdacidoval, melynél legaldbb
40-50 minta sziikséges.

Osszefoglaldsképpen a kovetkez8k dllapithat6k meg. A kifejlesztett
kalibracidos egyenletek tobb év eredményei alapjdn megfelelGnek
bizonyultak a buza fehérje- és nedvességtartalmdnak mérésére. Az
eredmények megbizhatésdga gyakorlatilag azonos volt més orszdgban
kapott eredményekkel. Ez kdzvetve a hazankban elterjedt miszerek és
moédszerek alkalmassdgdra is utal. A kiprobdlt szdmitdsi eljdrdssal a
kiugré hibaval mért mintdk kiszlrhet6k. A mérSkésziiléket nem
szliikséges minden évjaratnal ujrakalibrdlni, elegend6 a kalibréacios
egyenlet korrigalasa.
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Tapasztalatok buza nedvesség- és fehérjetartalmanak
NIR moédszerrel torténé mérésénél
Barabads Béla

A szerz6 a NIR 0Osszetétel-vizsgdlati moddszer megbizhatdsdgat
vizsgdlta  buza  fehérje- és nedvességtartalmanak  mérésénél
magyarorszigi koriilmények kozott. A vizsgdlatok tizéves idGtartam alatt
5 évjarat mintegy 700 mintdja felhaszndldsdval késziiltek. Az Osszetétel-
mérési eredmények referencia-mddszerhez viszonyitott megbizhatdsdaga
nedvességtartalomndl 0,2 %, fehérjetartalomndl 0,3 % volt. A kiugré
hibdk észlelésére a reflektancia-adatokb6l szamitott Mahalanobis-
tdvolsdg alkalmasnak bizonyult. Az Osszetétel szdmitdsdhoz kidolgozott
kalibrdaciéos egyenlet egyszerl korrekci6 utdn méas évjdratokndl is
haszndlhaté volt.

Experiences in determination of moisture and protein

contents of wheat by means of NIR method
Barabds Béla

Accuracy of NIR method for determination of the moisture and
protein contents of wheat grains was studied under Hungarian
conditions. On a total 700 samples were analyzed over 10 years.
Accuracy of measurement corresponded to 0.2 and 0.3 % with moisture
and protein content, respectively. Extreme errors of measurement could
be detected by the Mahalanobis-distance derived from the reflectance
data. A calibration equation was introduced that could be corrected for
measuring the content of wheat from various years.

Erfahrungen mit Feuchtigkeits- und Proteinmessungen
von Weizen mit der NIR-Methode
Barabds Béla

Das Ziel der Untersuchungen war die Beurteilung der
Zuverlissigkeit der NIR MeBmethode fiir Protein- und
Feuchtigkeitsbestimmung von Weizenkdrnern in Ungarn. Die konkreten
Messungen wurden wéhrend einer Zeitspanne von 10 Jahren durghefiirt,
davon wurden insgesamt 700 Proben aus 5 Jahren ausgewihlt. Die
Zuverlassigkeit der MeBmethode im Vergleich zu Referenzmethode
betrdgt 0,2 % bei der Feuchtigkeits- und 0,3 % bei dei Proteingehalts-
bestimmung. Zur Feststellung von auffallenden, groben Fehler konnte
der aus den Reflektanzdaten gerechnete Mahalanobis-Wert verwendet
werden. Zur Berechnung der Zusammensetzung konnte die erarbeitete
Kalibrierungsgleichung mit einer einfachen Korrektur auch fiir andere
Weizenproben verschiedener Jahrgéidnge verwendet werden.
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