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Uvod

Blizka infracervend (NIR) spektroskopie zaujima
vyznamné misto mezi pouzivanymi metodami pro stano-
veni chemickych a fyzikdlnich vlastnosti potravin a potra-
vinovych produkti. Tato analytickda metoda spociva
v takovych interakcich elektromagnetického  zafeni
s hmotou, které jsou spojeny svyménou energie mezi
hmotou a zéfenim, pfi¢emz energie NIR zéfeni mize zmé-
nit pouze vibra¢ni nebo rotacni stav molekuly. Oblast NIR
zateni byva obvykle definovana rozsahem vilnovych délek
780 nm az 2500 nm, mezi infraervenou a viditelnou ¢asti
spektra. Tento rozsah odpovida frekvencim (ve vakuu)
mezi 3,84-10' a 1,20-10"* Hz a vlnodtim mezi 12820
a 4000 cm ™. Tato technika je dostateénd znama a jeji pou-
7iti v potravinaistvi bylo jiz v tomto asopise popsano'.

Hodnoceni ceredalnich materidla NIR
spektroskopii

Pro primyslovou vyrobu bézného peciva je dulezité
objasnit slozité chemické, biochemické a fyzikalné-
chemické pochody probihajici béhem fermentace, aby bylo
mozno cilenymi zasahy dosahovat pozadované kvality
hotovych vyrobki. Pro zjisténi vlastnosti mouky a tésta se
pouziva fada klasickych metod. K zakladnim ukazatelim
pSeni¢né mouky patii obsah bilkovin a mokrého lepku,
hodnota Zelenyho sedimentace (ukazatel bobtnavosti lep-
ku) a Cislo poklesu (ukazatel stavu skrobovo-amylasového
komplexu, zejména aktivity o-amylasy). Vlastnosti za-
kladnich slozek mouky a jejich chovani v technologickém
procesu se sleduji uzanénimi metodami, které maji simulo-
vat jeho jednotlivé faze. Napt. piistroj fermentograf kom-
binuje sledovani vyvinu plynu a zmény objemu tésta za
standardnich podminek béhem prvni faze fermentace (tj.
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zrani) a zaznamenava pribéh téchto procesti oddélené ve
dvou grafech.

Kromé zminénych klasickych pfimych metod hodno-
ceni kvality se b&€Zn¢ pouZiva nepiimé metoda NIR spekt-
roskopie. Méfeni v blizké infracervené oblasti je vyuziva-
no piedevsim pro hodnoceni kvality a obsahu slozek
v rozsahlych sériich vzorkl stejného ¢i velmi podobného
chemického slozeni. V této oblasti se velmi vyrazng, pre-
devsim v reflektanénich spektrech, projevi vlhkost a gra-
nulace vzorku, pivod a ro¢nik sklizné¢ apod. Ptvod a kli-
matické podminky se projevi v rizné koncentraci slozek
v métfenych materialech, které jsou ve spektru dobie posti-
zitelné.

V ceredlnim oboru piineslo vyuziti NIR spektrosko-
pie Gspésné vysledky pfi sledovani kvalitativnich ukazate-
14. Predikce analytickych ukazatelti psenicné mouky byla
intenzivné zkoumana v 80. letech a stanoveni obsahu za-
kladnich slozek bylo zavedeno do mlynsko-pekarenské
praxe s presnosti, ktera umoznila ve zna¢né mife nahradit
pfimé instrumentalni metody. Problematiku pouziti NIR
metody pro zemédé€lské a potravinaiské produkty dobie
podavé napt.Williams a Norris”. NIR technologie je velmi
vhodné pro stanoveni obsahu bilkovin, vlhkosti a popela
v mouce a semoliné. Mimoto mohou byt ziskany uzitecné
informace o vaznosti, poSkozeni Skrobu, granulaci a bar-
v&’. Ukazatele souvisejici s kvalitou davaji nizsi usp&snost
predikce podle toho, do jaké miry jsou pficinné slozky
(bilkoviny, Skrob aj.) reflektovany v NIR spektrech. Meto-
da byla aplikovana i pro sledovani kvalitativnich ukazatelt
mouky (hodnota Zelenyho sedimentace, ¢islo poklesu,
vaznost mouky aj.) a nefermentovaného tésta (doba vyvinu
tésta, stabilita tésta, odpor tésta k deformaci aj.) a objemu
pe¢iva®’. Dale byla sledovana pouzitelnost NIR techniky
ipro predikci dalsich ukazateld fermentovaného tésta,
napt. objemu fermenta¢nich plyni®’. Kromé& hodnoceni
jednotlivych ukazatelti bylo ovéfeno rozliseni odrud a sku-
pin vzorkt, které se lisi svou pekaiskou kvalitou'*"".

Pouziti NIR je vyhodné pro velké série méfeni, proto-
ze se jednd orychlou techniku se schopnosti odhadnout
velky pocet parametrti z jednoho méteni konkrétniho vzor-
ku. Dalsi vyhodou je, Ze pro analyzu staci pouze malé
mnozstvi vzorku. Jedina zkouska tak mize stanovit nejvy-
znamnéjsi slozky mouky. Hodnoceni vzorkti mouk klasic-
kymi  pfimymi metodami neposkytuje  vysledky
v dostatecné kratké dobé, coz zdrzuje napravna opatieni.
NIR reflektance mize poskytnout informace o chemickych
i fyzikalnich charakteristikach vzorkli mouky a ma poten-
cial pro fizeni kvality on-line.

7 wr

Experimentalni ¢ast

V praci bylo pouzito 281 vzorkid pseni¢nych mouk,
z toho 201 odrtidovych (vyrobenych z odriid potravinarské
pSenice) a 80 komerc¢nich (vyrobenych z potravinaiské
pSenice piijimané do mlyna). Odridové mouky pochazely
ze Slechtitelskych pokusit SELGEN Stupice (sklizen 2003
az 2005), VURV Ruzyné (sklizeii 2003 az 2005) ze ZVU
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Kroméfiz (sklizen 2004 az 2006). Komercni vzorky po-
chazely z potravinafskych pSenic dodavanych ze tfi oblasti
sttednich Cech. Mouky byly piipraveny pokusnym mletim
na laboratornim mlynu Chopin CDI1-auto pfi dosahované
vytéznosti 60 az 70 %. Pro vSechny vzorky byla ziskana
spektra v blizké infrafervené oblasti na dvou typove odlis-
nych pfistrojich.

Stanoveni obsahu bilkovin a vlhkosti bylo provedeno
spektrometricky na pfistroji Inframatic 8600. Pro zjisténi
Zelenyho sedimenta¢ni hodnoty byla pouzita klasicka me-
toda s pristrojem SEDI-TESTER (ZZN Strakonice) podle
normy CSN ISO 5520. Jedna se o sedimentacni test, kte-
rym se zjiStuje objem usazenych ¢astic mouky z nékolikrat
promichané suspense mouky a roztoku kyseliny mlécné
a isopropanolu.

Alveograficka zkouska

Alveograf méfi odolnost té€sta proti deformaci a roz-
sah, ve kterém muze byt tésto napinano za podminek me-
tody. V této praci byl pouzit pracovni postup podle normy
CSN ISO 5530-4. Tésto se standardné piipravuje v alveo-
grafické hnétacce z pSenicné mouky a solného roztoku,
s konstantnim obsahem vody bez ohledu na vaznost
(mnozstvi vody potfebné pro dosaZeni standardni konzis-
tence tésta). Zmeény v pruznosti a taznosti té€sta pii uzancné
provedené trojrozmérné deformaci a jejich pomér umoziu-
ji po stanovené dobé¢ odleZeni predikovat chovani tésta ve
vyrob¢. Podle deformacni energie lze odlisit tzv. pekatsky
silné a slabé mouky a zajistit pozadované Upravy téchto
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Obr. 1. Zaznam alveografické zkousky; provadi se pét méfeni,
pro vyhodnoceni jsou tieba alespon tfi vyhovujici kiivky. P (mm)
— maximalni pretlak (vyska kiivky), L (mm) — primérna hodnota
prasknuti (délka kiivky), W (10 J) — deformadni energie
(odpovida plose pod kiivkou)
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charakteristik napf. pfidavkem enzymu nebo Kkyseliny
askorbové.

Ze zaznamu (obr. 1) byly vyhodnocovany ¢tyti cha-
rakteristiky:
1) Maximalni pretlak, P (mm H,0), dany vyskou maxi-
ma kiivky. Oznacuje se jako pruznost a uddva odpor
tésta k deformaci.
Primérnéd hodnota prasknuti, L (mm), coz je vzdale-
nost na vodorovné soufadnici od prvniho vzestupu
ktivky do prvniho prudkého zlomu na kfivce pii pretr-
zeni tésta. Oznacuje se jako taznost.
Konfiguracni pomér kiivky, P/L. Pocita se jako poméer
pruznosti a taznosti a udava vyrovnanost vlastnosti.
Deformacni energie tésta, W (107*7). Pogita se
z plochy pod kiivkou a souvisi s mechanickou energii
nutnou pro vyhnéteni tésta.

2)

3)

4)

Fermentografickd zkouska

Pro hodnoceni objemu vyprodukovaného plynu bé-
hem fermentace byla pouzita zkouska na fermentografu
SJA, kterd neni upravena mezindrodni ani ¢eskou normou.
Proto byl pouzit postup vypracovany podle doporuceni
vyrobce (interni metodika VSCHT Praha)'2. Té&sto bylo
pfipraveno na farinografu (Brabender, SRN) za stan-
dardnich podminek (hnétacka temperovand na 30 °C)
podle této receptury: 300 g mouky, drozdi 4,0 %, cukr
1,5%, tuk 1,0%, sal 0,7% a voda v mnozstvi
pro dosazeni optimalni konzistence (600+20) farinografic-
kych jednotek. Dva vzorky tésta o hmotnosti 150 g byly
poté umistény do dvou fermentacnich valct, kde probihala
fermentace po dobu 160 min pii 30 °C.

Ze dvou zaznamil se vyhodnocuji tfi charakteristiky:
Objem kvasnych plynii, V}, (Fel, fermentograficka
jednotka), tj. usek na svislé ose od pocatku zkousky
do dosazeni maxima kfivky na konci méfeni objemu
plynu. Zavislost je zpravidla linedrni.

Kone¢ny objem tésta, V; (Fel), tj. usek na svislé ose
od pocatku zkousky do dosazeni maxima kiivky na
konci méfeni hladiny tésta. Odpovida naristu objemu
tésta béhem dokynuti.

Doba maximalniho nariistu, 7 (min), tj. ¢asovy usek,
ve kterém je dosazeno max. objemu tésta pied zborce-
nim jeho struktury.

1))

2)

3)

Infracervena spektroskopie

Reflektanéni infracervena spektra v rozsahu vinovych
délek 400-2500 nm s rozliSenim 2 nm (obr. 2a) byla ziska-
na na pristroji NIRSystems 6500 (Perstorp Analytical,
USA). Jednd se odispersni spektrofotometr vybaveny
miizkovym monochromatorem a wolframovou Zarovkou
jako zdrojem svétla. Pro ziskani referencnich dat pouziva
pristroj vnitini keramicky standard. Vzorky mouk byly
proméfovany v malych kruhovych kyvetich o priméru
38 mm a vySce 8 mm, které jsou opatfeny kiemennym
sklickem propustnym pro NIR zarfeni. Objem kyvety byl
zcela naplnén moukou v mnozstvi 3—5 g. Spektrum kazdé-
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Obr. 2. a) NIR spektrum odriidové mouky (NIRSystem 6500),
reflektance je vyjadiena jako log(1/R); b) FT-NIR spektrum
odridové mouky (Bruker IFS66v), reflektance je vyjadiena jako
Kubelkova-Munkova funkce (K-M); A je vinova délka

ho vzorku bylo primérem dvou méfeni v téze kyveté bez
nového plnéni, s pooto¢enim kyvety o090 °. V kazdém
méfeni bylo provedeno 36 akumulaci spektra. Pro zazna-
menani dat byl pouzit program WinISI II (Infrasoft Inter-
national, USA).

Spektra v NIR spektralni oblasti v rozsahu vlnocti
14500-4000 cm™ (obr. 2b) byla ziskédna na FT-IR spektro-
metru Bruker IFS 66v/S v Laboratofi molekulové spektro-
skopie VSCHT. Méieni bylo provedeno metodou difusné
reflektancni spektroskopie (DRIFTS). Byl pouzit Ge/Sn
detektor a jako pozadi lesténé ocelové zrcatko. Spektra
byla snimana s rozlifenim 16 cm™ pii podtu akumulaci
1024 a apodizaci Happ-Genzel. Kazdy vzorek byl promé-
fen trikrat a v programu OMNIC bylo ziskdno primérné
spektrum.
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Statistickd analyza

Pro kalibraci byly pouzity odradové mouky, nezavisla
validace byla provedena souborem mouk z komerénich
pSenic. Zpracovani spekter a vypocet kalibra¢nich rovnic
byl provadén ve statistickém prostfedi R s pouzitim béz-
nych chemometrickych postupii uzivanych v NIR spektro-
skopii zemédélskych a potravinaiskych materialtr®. Viech-
na ziskana spektra byla pfed zpracovanim matematicky
upravena. Pro vyhlazeni a derivaci byla pouZzita konvolu-
ce'® polynomem tietiho stupné v segmentu péti bodu.
Spektra byla upravena metodou SNV (Standard Normal
Variate), ktera koriguje vliv nestejného rozptylu zateni.

Kalibra¢ni modely byly vypocteny metodou Castec-
nych nejmensich étverct (PLS). Touto metodou jsou vyvi-
nuty regresni modely pouzitim skore (tj. vlastnich Cisel)
kazdého spektra po rozloZeni souboru kalibra¢nich spekter
na soubor hlavnich komponent (vazenych indexem refe-
ren¢nich hodnot), jinak znamych jako vlastni vektory.
Analyza PLS byla provedena dvéma zptisoby. V jednom
nebyla pouzita korekce rozptylu svétla, ve druhém byl
pouzit algoritmus SNV na vSechna spektra pred analyzou
za UCelem minimalizace rozdilti v rozptylu svétla mezi
vzorky, které jsou zplisobeny potencialné nestejnou husto-
tou plnéni mouky v kyveté nebo rozdily v distribuci €astic
mouky mezi vzorky. Odlehlé vzorky zjisténé béhem vyvo-
je kalibracniho modelu nebyly vyrazovany.

K optimalizaci kalibraénich modelti a detekci odleh-
lych hodnot byla pouZzita vzdjemné validace s vyloucenim
jednoho vzorku. Optimalni pocet ¢lentt modelu byl vybran
podle hodnoty stfedni chyby vzdjemné validace (SECV).
Protoze rozhodujicim méfitkem pro posouzeni kvality
kalibra¢ni rovnice jsou vysledky validace, pfipadné vza-
jemné validace, byl model po dokonceni kalibrace valido-
véan pouzitim nezéavislého souboru pSeni¢nych mouk, ktery
nebyl zahrnut pii tvorbé modelu. Vykonnost kazdého mo-
delu byla stanovena jako multivariacni koeficient determi-
nace (R?) validaéniho souboru. Chyba modelu byla udava-
na jako odmocnina z primérného Ctverce rozdili mezi
méfenymi a modelovanymi hodnotami — tj. stiedni chyba
kalibrace, vzajemné validace a predikce (SEC, SECV
a SEP). Pro srovnani modelové chyby mezi ukazateli byly
pouzity bezrozmérné statistiky jako napf. variacni koefici-
ent (CV).

Vysledky a diskuse

Pro sedm jakostnich znakt (obsah bilkovin, hodnota
Zelenyho sedimentace, alveografické parametry — pruz-
nost, taznost, konfigurace ktivky a energie, a fermentogra-
ficky objem plynu) byly vytvofeny kalibracni modely ze
spekter ziskanych na dvou pfistrojich. Pro analyzu FT-NIR
byly pouzity stejné vzorky jako v piipadé NIR, avSak nizsi
pocet kalibrac¢nich vzorkil (nevyhovujici spektra). Kalib-
racni soubor byl sestaven z 201, resp. 171, vzorkid odrido-
vych pSenic. Souhrn analytickych a reologickych vlastnos-
ti mouk zodridovych a komercnich psenic je uveden
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Tabulka I
Charakteristika souborti mouk
Ukazatel n’ Primér Rozpéti Smérodatna Varia¢ni
min. max. odchylka koeficient
Mouky z odriidovych pSenic
Bilkoviny, % v s. 201 12,2 8,6 16,1 1,34 11,0
Zelenyho sedimentace, ml 201 48 21 72 12,3 25,6
Pruznost, mm 178 108 46 213 33 30,6
Taznost, mm 181 47 15 91 15,7 33,4
Konfigurace kiivky 178 2,46 0,60 10,14 1,47 59,8
Deformacni energie, 10747 178 177 48 377 65 36,7
Objem kvasnych plynt, Fel] 201 114 56 145 13,6 11,9
Mouky z komercnich pSenic
Bilkoviny, % v s. 80 12,1 9.9 14,9 0,96 79
Zelenyho sedimentace, ml 80 46 33 66 7,6 16,5
Pruznost, mm 80 102 61 170 28 27,4
Taznost, mm 80 60 28 109 22,1 36,8
Konfigurace kiivky 80 2,10 0,66 5,64 1,29 61,4
Deformacni energie, 1077 80 182 127 297 37 20,3
Objem kvasnych plyni, FeJ 80 121 101 134 6,6 5,5
* Pocet vzorkl
a b
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Obr. 3. a) Nezavisla validace modelu pro bilkoviny z NIR spekter, —
dosazena regresni piimka, ---- idedlni regresni piimka; b) Nezavisla validace modelu pro bilkoviny z FT-NIR spekter, — dosazena

v tabulce I. Soubor komerénich pSenic se vyznacuje uzsim
rozpétim hodnot, které zpravidla neptesahuje rozsah kalib-
racniho souboru, a srovnatelnymi praimérnymi hodnotami.
VEtsi rozdil je pouze v alveografické taznosti, kdy soubor
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mouk z komercnich pSenic ma vys$si hodnoty a presahuje
svym rozsahem soubor odridovych pSenic.

Na obr. 2 jsou uvedena NIR a FT-NIR spektra kalib-
ra¢niho souboru. Narozdil od NIR spekter zaznamenanych



Chem. Listy 102, 829-836 (2008)

Tabulka IT
Vysledky kalibrace ziskané metodou PLS

Laboratorni pfistroje a postupy

Ukazatel n’ Pocet Kalibrace Vzajemna validace
faktorti SEC" CVe R*  SECV‘ Ccv R
(%] (%]
NIR spektra
Bilkoviny, % v s. 201 6 0,22 1,8 0,972 0,30 2,5 0,949
Zelenyho sedimentace, ml 201 3 7,3 15,2 0,650 7,7 16,0 0,604
Pruznost, mm 178 4 18 16,9 0,694 21 19,6 0,589
Taznost, mm 181 5 7,6 16,2 0,768 9,0 19,1 0,668
Konfigurace kiivky 178 5 0,75 30,5 0,736 0,94 38,2 0,589
Deformacni energie, 10747 178 4 31 17,5 0,769 36 20,3 0,704
Objem kvasnych plynd, FeJ 201 6 6,5 5,7 0,775 8,9 7,8 0,578
FT-NIR spektra
Bilkoviny, % v s. 171 9 0,53 4,4 0,817 0,67 5,5 0,703
Zelenyho sedimentace, ml 171 7 8,2 17,8 0,579 9,9 21,5 0,408
Pruznost, mm 151 7 22 21,2 0,623 26 25,5 0,443
Taznost, mm 151 8 7,3 12,2 0,667 10 17,0 0,376
Konfigurace kiivky 151 5 1,11 52,9 0,456 1,26 60,0 0,312
Deformaéni energie, 107 J 151 7 35 19,2 0,542 43 23,6 0,326
Objem kvasnych plynt, Fel] 171 8 7,3 6,0 0,665 9,3 7,7 0,458

* Poet vzorki, ” stiedni chyba kalibrace, ¢ koeficient variace, ¢ sttedni chyba vzajemné validace

jako zavislost difusni reflektance vyjadiené jako log(1/R)
na vlnové délce byla FT-NIR spektra zaznamenana jako
zavislost reflektance vyjadiené Kubelkovou-Munkovou
funkci na vino¢tu. Rozdil je také v mensim intervalu vino-
vych délek FT-NIR spekter (5180—14500 cm™, tj. 690 az
1930 nm). Protoze vztah mezi vino¢tem a vinovou délkou
neni linedrni, byly pro vypocet modelid pouzity pivodni
veli¢iny. Kalibraéni modely vybranych sedmi jakostnich
ukazateli vypocitané z NIR a FT-NIR spekter byly porov-
nany podle vysledkd vzajemné a nezavislé validace. FT-
NIR modely byly vypoéteny z mensiho poctu vzorku, pro-
toze néktera spektra byla nevyhovujici. Pfehled vysledka
kalibrace (statistiky kalibrace a vzajemné validace) vybra-
nych technologickych ukazatelli je uveden v tab. II. Ob-
dobné statistiky nezavislé validace souborem komercnich
pSenic jsou uvedeny v tab. III.

Predikce analytickych znakid pSenicné
mouky

Pii predikci analytickych ukazateld byly potvrzeny
obsah bilkovin, jehoZz pfesnost (SECV = 0,30 %) se blizila
referencni metodé. Ze statistiky kalibrace (tab. II) je ziej-
ma nizs§i presnost predikce v kalibracnim souboru ve srov-
nani s NIR spektry. S FT-NIR spektry byla chyba predikce
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pfiblizné dvojnasobnd (SECV = 0,67 %), coz piedstavuje
nejvetsi rozdil mezi NIR a FT-NIR. Nezavisla validace
(obr. 3) poskytla srovnatelnou uspésnost predikce jako
vzajemna validace (SEP = 0,22 % pro NIR a 0,65 % pro
FT-NIR). Mezi priméry predikovanych a referencnich
hodnot byl zjistén statisticky vyznamny rozdil. Rovnéz
jednotlivé rocniky validacnich vzorki se vzajemné odliSo-
valy a vytvérely shluky, coZ naznacuje vhodnost korekce
modelu pro jednotlivé ro¢niky. Potencial regresniho mode-
lu PLS/SNV FT-NIR dat jako rychlé metody pro zji$téni
dilezitych mlynaiskych a pekaiskych vlastnosti zkousel
také Sorvaniemi'*. S laboratorné piipravenymi moukami
ziskal kalibrace pro bilkoviny SEP = 0,40 %.

Pro Zelenyho sedimenta¢ni hodnotu umoZznil model
pouze hruby odhad hodnot, pfesto pro praxi vyuzitelnych.
Chyba odhadu Zelenyho hodnoty v pfipad€ kalibracnich
vzorkll byla do 1,3nasobku a pfiblizné dvojnasobna pro
valida¢ni vzorky. Pfesnost predikce z FT-NIR spekter
(SECV = 9,9 ml) byla v kalibra¢nim souboru (tab. IT) nizsi
ve srovnani s NIR spektry (SECV = 7,7 ml). Nezavisla
validace (tab. III) poskytla s FT-NIR srovnatelnou uspés-
nost predikce (SEP = 9,5ml) jako vzdjemna validace
(tab. IT), hodnoty vsak byly zcela nekorelované. S NIR
byla pii nezavislé validaci dosazena nizs§i chyba (SEP =
5,1 ml). Mezi pruméry predikovanych a referenénich hod-
not byl zjistén statisticky vyznamny rozdil. Rozdily mezi
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Tabulka IIT
Vysledky nezavislé validace
Ukazatel n*  Pramdr  SEP° CVv© R? Sklon Bias RPD?
[%]
NIR spektra
Bilkoviny, % v s. 80 12,1 0,23 1,9 0,957 1,061 -0,071 4,12
Zelenyho sedimentace, ml 80 46 5,1 11,1 0,577 0,453 0,9 1,48
Pruznost, mm 80 102 18 17,6 0,710 0,411 —4,6 1,56
Taznost, mm 80 182 10 5,5 0,817 0,681 2,5 2,22
Konfigurace kiivky 80 2,1 0,68 32 0,747 0,876 0,20 1,92
Deformaéni energie, 107 J 80 182 34 18,7 0,493 0,906 -18 1,09
Objem kvasnych plynd, FeJ 80 121 8,5 7,0 0,000 -0,001 5,5 0,78
FT-NIR spektra
Bilkoviny, % v s. 80 12,1 0,62 5,1 0,655 0,875 -0,2 1,54
Zelenyho sedimentace, ml 80 46 9,5 20,7 0,000 -0,013 -4,0 -1,89
Pruznost, mm 78 102 33 32,2 0,002 —-0,028 1,0 0,85
Taznost, mm 78 182 23 12,6 0,005 0,025 1,4 0,97
Konfigurace kiivky 78 2,1 1,30 62 0,122 0,242 0,23 0,99
Deformacni energie, 1077 78 182 30 16,4 0,362 0,449 16 1,08
Objem kvasnych plynt, Fel 80 121 8,5 7,0 0,001 0,028 1,0 0,78

? Pocet vzorki, ” stiedni chyba predikce, ¢ koeficient variace, ¢ ukazatel relativniho vykonu

ro¢niky nebyly tak vyrazné jako v piipadé bilkovin, piesto
bylo mozné rozlisit ro¢nikové skupiny vzorku.

Predikce vlastnosti nefermentovaného
tésta

Vlastnosti nekynutého tésta byly hodnoceny na alveo-
grafu. Ukazalo se, ze alveografické charakteristiky
(pruznost, taznost, konfigurace kiivky a energie), které
souviseji zejména s bilkovinami, 1ze odhadovat s presnosti,
kterd je srovnatelnd sodhadem Zelenyho hodnoty. Pii
pouziti FT-NIR spekter pro alveografickou pruznost, taz-
nost a konfiguraci kiivky byla chyba predikce kalibra¢nich
vzorkll do 1,3nasobku a pfiblizné dvojnasobna pro vali-
daéni vzorky ve srovnani s NIR spektry. Pro deformacni
energii byla chyba srovnatelnd v pfipadé kalibrac¢nich
(tab. II) i validacnich (tab. IIT) vzorkd. Pfi validaci se pro-
jevily systematické odchylky pro jednotlivé rocniky, po-
dobné jako pro analytické ukazatele.

Presnost predikce pruznosti byla s FT-NIR spektry
v kalibra¢nim souboru nizsi (SECV = 26 mm) ve srovnani
s NIR spektry (SECV = 21 mm). Nezavisla validace po-
skytla mensi ptesnost predikce s FT-NIR (SEP = 33 mm)
nez vzajemna validace a nekorelovanost hodnot, ale vetsi
presnost s NIR (SEP = 18 mm). Mezi priméry predikova-
nych a referen¢nich hodnot nebyl zjistén statisticky vy-
znamny rozdil. Presnost predikce taznosti pfi vzajemné
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validaci (SECV = 10,2 mm) byla s FT-NIR v kalibra¢nim
souboru srovnatelnd s NIR spektry (SECV = 9,0 mm).
Nezavisla validace souborem komerénich psenic poskytla
s FT-NIR nedostate¢nou uspésnost predikce (SEP
23 mm) proti vzajemné validaci, zatimco s NIR spektry
byla srovnatelna (SEP = 10 mm). Mezi ro¢niky byly zjiste-
ny vyznamné systematické odchylky.

Presnost predikce konfigurace kiivky byla s FT-NIR
v kalibraénim souboru nizsi (SECV = 1,26) ve srovnani
s NIR spektry (SECV = 0,94). Nezavisla validace soubo-
rem komerc¢nich pSenic poskytla vy$si UispéSnost predikce
(SEP = 0,68) s NIR spektry, ale nizsi s FT-NIR (SEP =
1,30). Piesnost predikce deformacni energie byla
v kalibraénim souboru nizsi s FT-NIR (SECV = 43.107)J)
ve srovnani s NIR spektry (SECV = 36-107* J). Kalibragni
vzorky vykazaly slabou korelaci (tab. IT). Nezavisla vali-
dace komerénimi pSenicemi poskytla srovnatelnou Uspées-
nost predikce (SEP = 30-10* J pro FT-NIR a 34-10* J pro
NIR) jako vz4jemn4 validace.

Predikce vlastnosti fermentovaného tésta

Chovani kynutého t&€sta béhem I. fize fermentace
bylo hodnoceno na fermentografu. Sledovana byla fermen-
tacni schopnost vyjadfena jako objem vytvotfeného plynu
na konci zkousky. Fermentograficky objem plynu byl jedi-
nym ukazatelem kynutého tésta, ktery byl modelovan ze
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spekter. S NIR i FT-NIR spektry byly ziskany srovnatelné
chyby predikce v ptipad€ kalibracnich (tab. II) 1 validac-
nich (tab. IIT) vzorkd. Odhad objemu kvasnych plynt byl
srovnatelny s odhadem Zelenyho sedimentace. Presnost
predikce z FT-NIR spekter (SECV = 9,3 FelJ) byla v kalib-
racnim souboru niz§i ve srovnani s NIR spektry (SECV =
8,9 Fel). Nezavisla validace souborem komer¢nich psSenic
ukézala na nekorelovanost mezi odhadnutymi a referencni-
mi hodnotami, ale chyba predikce byla niz§i (SEP =
8,5 Fel) nez v pfipad¢ vzajemné validace. Pro jednotlivé
ro¢niky se chyba predikce pohybovala v rozsahu 5,4 az
7,7 FeJ pro FT-NIR, resp. 7,1 az 10,2 Fel pro NIR.

Modely pro predikci chovéni fermentovaného tésta
jsou unikatni a v literatufe nebylo nalezeno ekvivalentni
srovnani. Usp&snost predikce ukéazala na moznost vyuzit
NIR pro diskrimina¢ni analyzu odli$nych skupin vzorkt
v souborech s velkou variabilitou hodnot.

Zavér

PredloZend prace se zabyvala posouzenim moZnosti
NIR spektroskopie pii predikci technologické kvality
v jednotlivych stupnich obilni vertikdly od zrna a mouky
az po hotovy vyrobek. Pouzity byly dva typy pfistroju —
miizkovy (NIRSystem 6500) a interferometrovy (Bruker
IFS66v). Nové poznatky piindsi prace zejména ve spojeni
NIR s hodnocenim vlastnosti tésta. Pti predikci se ukazalo,
ze jeji presnost byla vyznamné ovlivnéna ro¢nikem sklizné
pSenice, z cehoz vyplyva vhodnost nastaveni kalibracnich
rovnic pro konkrétni ro¢nik. Pro fadu parametrii souviseji-
cich s pekaiskou kvalitou byly vyvinuty dobré NIR kalib-
race. Krom¢€ hodnoceni analytickych ukazateli (obsah
bilkovin, Zelenyho sedimentace) metoda umoznila scree-
ningové hodnotit i nékteré funkcni vlastnosti pSenicné
bilkoviny hodnocené uzan¢nimi reologickymi pfistroji
(alveograf) a v omezené mife i vlastnosti kynutého tésta.
Priklad komer¢niho vyuziti predstavuje napi. NIR analyza-
tor DA7200 (Perten), ktery umoznuje hodnotit alveografic-
kou energii.

Pti pouziti FT-NIR spekter se ukazala celkové nizsi
presnost predikce vlastnosti kalibracnich i validacnich
vzorkll ve srovnani s NIR spektry, coz bylo ziejmé zptliso-
beno odliSnym zplGsobem prezentace vzorkl pouzitého
typu FT-IR spektrometru, ktery neni specificky pfizptiso-
ben pro méfeni potravinafskych materialti, na rozdil od
miizkového spektrofotometru. Protoze referen¢ni data byla
shodna, pri¢inu je tfeba hledat ve vlastnich FT-NIR spekt-
rech. Rozdily v uspésnosti predikce modeli ziskanych
z obou typt NIR spekter souvisely s chybou referencni
metody — vétsi rozdily odpovidaly mensi chybé stanoveni.
Pro deformacni energii a fermentograficky objem plynu
byly ziskany srovnatelné vysledky s obéma pfistroji.

Autori ¢lanku dékuji pracovnikiim Laboratore mole-
kulové spektroskopie VSCHT za pomoc pii méreni spekter
na pristroji Bruker IFS66v a institucim (Selgen a.s.,
VURV, v.v.i., ZVU Kroméiiz, s.r.0., a Jaroslav Chochole,
DELTA — obchodni podnik) za poskytnuti vzorkii psenice.
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Symboly a zkratky

CcvV koeficient variace

Fel fermentograficka jednotka

P maximalni pretlak

L prumérna hodnota prasknuti

P/L konfiguraéni pomér alveografické kiivky
SEC stiedni chyba kalibrace

SECV  stfedni chyba vzajemné validace

SEP stiedni chyba predikce

SNV standard normal variate

Vol objem kvasnych plyni

14 koneény objem tésta

T doba maximalniho nariistu objemu tésta
/4 deformacni energie tésta
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0. Jirsa, M. Hru$kova, and 1. Svec (Department of
Carbohydrate Chemistry and Technology, Institute of
Chemical Technology, Prague): Evaluation of Wheat
Dough Properties by NIR Spectral Analysis of Flour

The article deals with the possibility of predicting
technological quality of dough by NIR spectroscopy.
Seven quality indices were evaluated — the protein content,



Chem. Listy 102, 829-836 (2008)

Zeleny sedimentation value, four alveograph indices, and
gas volume — using a dispersion NIR spectrometer and
interferometer. It was shown that the prediction was sig-
nificantly influenced by the crop year. In addition to
evaluation of quality indices, the method made it possible
to evaluate functional properties of wheat proteins as
measured by usual rheological instruments with a screen-

Laboratorni pfistroje a postupy

ing performance and, to a limited extent, also properties of
fermented dough. Using FT-NIR spectra, lower prediction
values were generally obtained when compared with NIR
spectra. The differences in prediction performance be-
tween both types of spectra were related to experimental
errors — the lower experimental error, the greater differ-
ences.
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