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OSSZEFOGLALAS

A kozeli infravords spektroszkdpia szimos elnyos tulajdonsdgdnak koszinhetden egy széles kirben elterjedt analitikai médszer, melyet
& mezégazdasdg és az élelmiszeripar teriiletén is egyardnt haszndlnak. A biiza minéségének meghatdrozdsdban a fizikai és kémiai
|beltartalmi) tulajdonsdgok mellett fontos szerepe van a liszthél késziilt tészta reoldgiai tulajdonsdgainak is. Ebben a munkdnkban
bitzalisztek reoldgiai tulajdonsdgait alveogrdffal vizsgdltunk, valamint arra alkalmas NIR késziilékkel (FOSS Infratec 1241) megtortént a
mintdk spektrumainak felvétele. A kalibrdciés modellek készitéséhez a mddositott részleges legkisebb négyzetek médszerét alkalmaztuk. Igy a
laboratdriumi eredmények és spektroszkdpiai adatok dsszekapcsoldsdval két alveogrdfos paraméter (P/L és W) becslésére kaptunk
talibrdciokat.

Kulesszavak: biiza reoldgia, alveogrdf, kiizeli infravords spektroszkdpia (NIR/NIT)
SUMMARY

Near-infrared spectroscopy has many advantages that make it a widely used analitical method in the different areas, like agricultural
nd food industry as well. In wheat quality control rheological characteristics of dough made from wheat flour are as important as physical
wnd chemical properties too. In this work we examined rheological properties of wheat flour samples by alveograph, and spectral data of the
iame samples were collected by FOSS Infratec 1241 instrument. Modified partial least squares analyses on NIR spectra were developed for
wo alveograph parameter (P/L és W) to get calibration equations.

Keywords: wheat rheology, alveograph, near infrared spectroscopy (NIR/NIT)

BEVEZETES, IRODALMI ATTEKINTES

Napjainkban a biiza mindségének, adott célra torténd feldolgozhatésdgénak vizsgdlata komplex feladat. Az
ilapvetd fizikai és kémiai (beltartalmi) paraméterek mellett nagy jelentségiiek a reoldgiai tulajdonsigok. A
eolégiai paraméterek meghatdrozasandl a bizalisztbél valamint vizbdl és/vagy NaCl-oldatbdl készitett tészta
riselkedését vizsgdljdk. Ide tartoznak a farinograffal (magyar valtozatban valorigraffal) meghatérozhato
irtékszdm és vizfelvevd képesség, az alveogriffal torténd mérésbol kapott deformacios energla (W, 10™)) és
leformdciés hanyados (P/L), valamint az extenzogrif esetén az energia és nyujthatdsdg is, mint reoldgiai
ulajdonsagok (Gyori és Gyo6riné, 1998).

Az alveogrifos vizsgilat szamos orszag nemzeti biizaszabvanyénak része. Igy példaul Anglia, Franciaorszig,
Yortugdlia és Spanyolorszdg mindsitési rendszere tartalmaz hatdrértékeket kiilonféle alveografos mutatékra. A
nérés sordn a liszt viztartalmatél fiiggden konstans vizmennyiség hozzdaddsdval, azaz a liszt vizfelvevo-
épességét figyelmen kiviil hagyva, 50%-os vizfelvételnek megfelelden) 2,5%-os NaCl-oldattal késziil a tészta,
najd pihentetés utdn a tésztakorongokat kéttengelyi nyujtasnak teszi ki, mikozben a buborék belsejében fellépd
1yomdsvaltozdst manométerrel dsszekotott irészerkezet regisztralja (Rasper et al., 1986; Sipos et al., 2007).

A kozeli infravoros spektroszképia (NIR/NIT) egy gyors, roncsoldsmentes analitikai eljards, mely rovid idon
selil  megbizhaté eredménnyel szolgdl. Szdmos el6nyds tulajdonsdgdnak koszonhetéen mind a
nez6gazdasagban, mind az élelmiszeriparban, de mds ipardgakban is elterjedten alkalmazzdk azonositdsra,
nindségi és mennyisége elemzésekre. A buizamindsitésben is széles korben alkalmazzdk, mivel igen nagy
ontossdggal lehet meghatdrozni a kémiai (beltartalmi) paramétereket (nedvesség-, fehérjetartalom), illetve
szekkel szorosabb (nedves sikértartalom) vagy kevésbé szoros osszefiiggésben 1évo reoldgiai tulajdonsagokat
pl.: alveografos deforméciéhoz sziikséges energia W értéke).

Szdmos kutatdsb6l ismerhetjiik, hogy a mindségi paraméterek milyen megbizhatésaggal predlktalhatoak A
yiza nedvesség- és fehérjetartalméra vonatkozéan megbizhatd, pontos kalibracidkat (0, 99<R?) lehet késziteni.
Vliralbes (2003) biiza minték fehérje-, nedvességtartalmanak meghatdrozasara készitett kalibracids modelleket
nelyek szintén azt mutattdk, hogy ezen paraméterek nagyon pontosan hatdrozhatéak meg (R? feérje=0,99,
K",,cdvcs,eg—o 99). A feherjetartalommal szoros Osszefiiggésben van a sikértartalom, mivel a sikér a bizalisztnek
zon fehérjefrakcidja, mely vizben és sGoldatban nem oldhaté. Emiatt a kozeli infravoros spektroszkoplaval jol
secsiilhetd a nedves sikértartalom is. Miralbes (2003, 2004) kutatatdsai alapjan R?=0,95, illetve R*=0,97 értékkel
ellemezhetéen becsiilhetd a sikér mennyisége.

Egyre tobb azon Kutatdsok szdma, ahol a technoldgiai, reoldgiai tulajdonsidgok meghatdrozdsa éll a
ozéppontban (Jirsa et al., 2008; Hruskova et al., 2001, 2003; Miralbes, 2004). Jirsa et al. (2008) dgy taldltak,
10gy az igen j6l becsiilheté fehérjetartalom mellett az alveogrifos P valamint W értékekre is megbizhatd
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kalibrdciok készithetok (0,8<R2). Hruskova et al. (2001, 2003) tobb tanulmdnyban is foglakoznak a reolégiai
paraméterek becsiilhetéségével. Kutatdsaik kiterjedtek farinografos, alveogréfos és extenzografos vizsgdlatokra
is. Sokrétii vizsgdlataik valtozé eredménnyel zérultak az egyes paramétereket tekintve, de meglepd médon
példdul az extenzografos jellemzokre tobb esetben is 0,7-es érték feletti Rt dokumentéltak. Miralbes (2004)
munkéjdban bizaliszt mintdk alveograffal valamint farinograffal meghatrozhaté tulajdonsdgait vizsgdlta. Mind
a farinogréfos értékekre (vizfelvétel, stabilitds, elldgyulds, ért€kszdm), mind az alveogréfos értékekre (P, P/L, W)
magas (0,7<R%)értékekkel jellemezhetd kalibraciokat kapott.

ANYAG ES MODSZER

A vizsgilt mintdk 2010-es évbdl, 11 term8helyrdl szdrmazé bizamintdk voltak. A vizsgdlatokat a Debreceni
Egyetem, Agrdr-, és Gazddlkoddstudomdnyi Centruma, Mez8gazdasig-, Elelmiszertudomanyi ~ és
Kornyezetgazddlkodasi  Kar, Elelmiszertudomanyi, ~Mindségbiztositdsi és  Mikrobioldgiai  Intézet
laboratériumédban végeztiik.

Referencia laboratériumi médszerek

A biiza reolégiai paraméterei koziil meghatédrozésra keriilt az alveogrdfos P/L és W (10™J) értéke, melyet az
AACC 1983.54.30 médszer szerint Chopin alveograffal vizsgdltunk.

Kozeli infravoros spektroszképiai mérések

Méréseinket Infratec 1241 Grain Analyzer (Foss Analytical AB, Svédorszdg) transzmissziés mddban
miikodé  késziilékkel végeztik. A  spektrumok felvétele biizaszemekb8l a 850-1048 nm-es
hulldmhossztartom4nyban 2 nm-ként tortént. A spektrumok feldolgozésara és kalibraciés modellek készitésére
WinISI II v1.50 (Infrasoft International LLC., USA) szoftvert hasznaltuk.

A spektrumok és referencia tulajdonsdgok kapcsolatdt médositott részleges legkisebb négyzetek (mPLS)
médszerével vizsgdltuk. A kalibracick optimalizdldsahoz keresztvaliddldst alkalmaztunk. A keresztvaliddlds
sordn a kalibralé mintapopuldciét alcsoportokba osztjuk. Ezen alcsoportok koziil egyet visszatartunk addig, mig
a maradék mintdkkal megtorténik a kalibréci6. Az igy nyert kalibriciés egyenlettel gy analizdltatjuk a
visszatartott alcsoportot, mintha fiiggetlen, ismeretlen mintdk lennének benne. A statisztikai értékelés utdn a
visszatartott alcsoport visszakeriil a kalibrdl6 mintaseregbe. A keresztvaliddlds sordn az eldbbiekben ismertetett
miiveletsor a tobbi alcsoporttal megismétlddik, majd az alcsoportokra kapott részeredmények Osszegzddnek
(FOSS NIRSystems Vision® Manual: Theory, 2000).

A kalibrdciokat tobb paraméterrel jellemezhetjitk. A szoftver feltiinteti a kalibracié készitéséhez felhaszndlt
mintdk, illetve outlier-ek szdmét, az eredmények 4tlagdt és szérasat, a kalibrécié standard hibdjét (Standrard
Error of Calibration = SEC), valamint a keresztvalidalds standard hibdjat (Standard Error of Cross-Validation =
SECV). A kalibrécidk jésdganak jellemzésére az R? (korrelci6s koefficiens) érték is kiszdmitédsra keriil. Az R’
értéke megmutatja, hogy mennyire szoros dsszefiiggés van a becsiilt adatok és a mért (referencia) adatok kozott.

EREDMENYEK

A minték referencia médszerekkel tortént mérésével kapott eredmények dsszesitése az 1. tdbldzatban lithatd.
A vizsgélt mintdk szama, az adott paraméterre vonatkozé dtlagérték, sz6rds, minimum és maximum értékek
vannak feltiintetve. Az eredmények alapjan elmondhat6, hogy a mintdkra kapott értékek — ezen paramétereket
tekintve — széles tartomdnyt olelnek 4t. A mintasereg elegendGen nagyszdmi és az egyes paraméterekre
vonatkozdan reprezentativ.

1. tabldzat
Referencia médszerrel kapott eredmények dsszesitése

Paraméter(1) Mintaszdm(2) Atlag(?a) Széras(4) Minimum(5) Maximum(6)
W (10* 1)(7) 272 168 56 19 314
P/L(8) 272 0,46 0,24 0,13 2,15

Table 1: Summary of the results by the reference method
Parameter(1), Number of samples(2), Mean(3), Standard deviation(4), Minimum(5), Maximum(6), Deformation energy, W(7), Ratio of
deformation P/L(8)

A késziilékben 16vé kalibraciés modellel (WH062008) lehetéség van az alveografos W érték becslésére. Az
fgy kapott eredmények és a laboratériumi mérések eredményei kozotti dsszefiiggést mutatja az /. dbra.
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1. dbra: A referencia és a WH062208 modell altal becsiilt W értékek dsszehasonlitisa
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Megjegyzés: R’=0,31, n=272

Figure 1: Comparison of W determined by modell WH062008 and by reference method
Alveograph W by reference method(1), Alveograph W predicted by modell WH062008(2), Note: number of samples — R’=0,31, n=272

A kapott dbra és a korreldci6s koefficiens értéke (R’=0,31) j6l mutatja, hogy gyenge az sszefiiggés a
referencia és a NIR prediktdlt értékek kozott. A modellel torténé méréseink nem becsiilik jol az adott paramétert.
A kalibraciés modell fejlesztése a késziilékgyartok szamdra is fontos fejlesztési feladat.

Az elkészitett kalibrdcids egyenletekre, a vizsgdlt paraméterekre kiilon-kiilon a 2. rdbldzat tartalmazza a

kalibzréciéhoz felhaszndlt mintdk szamét, a prediktalt értékek atlagat, szorasét, a SEC és SECV értéket, valamint
az R*-t.

2. tdbldzat
A NIR kalibraciok statisztikai jellemz6i
Paraméter(1) Mintaszdm(2) A!lag(3) Sz6ras(4) SEC(5) SECV(6) R¥(7)
W (10*]) (8) 260 165 51,10 33,96 34,13 0,58
P/L (9) 255 0,44 0,19 0,11 0,12 0,64

Table 2: Statstical properties of NIR calibrations

Parameter(1), Number of samples selected for the calibration(2), Mean(3), Standard deviation(4), Standard error of calibration(5), Standard
error of cross-validation(6), Correlation coefficient(7), Deformation energy, W(8), Ratio of deformation, P/L(9)

A kalibrécids egyenletek statisztikai jellemz6i alapjan elmondhatd, hogy a két vizsgélt alveografos paraméter
csak tdjékoztatd jelleggel becsiilhetd. A kapott osszefiiggések alapjan viszont erésebb kapcsolatot kaptunk, mint
az eredeti modell alapjan.

A referencia és a prediktalt értékek kozotti osszefliggést szemlélteti a 2. dbra P/L érték esetén és a 3. dbra W
érték esetén.

A kalibréiciés egyenletek elkészitése mellett megtortént a mintdk spektrumdnak vizsgédlata fékomponens
analizissel (PCA, Principal Component Analysis). Ennek sordn arra kerestiik a vélaszt, hogy a mintdk kozotti
valtozékonysdgot hany fokomponens irja le, és az analizis végén egyértelmiien el lehet-e kiiloniteni olyan
mintdkat, melyek spektruma lényegesen eltér a tobbit6l. Az analizis elvégzése azt az eredményt adta, hogy az
els6 3 fékomponens a mintdk spektrumdban 1évé valtozékonysdg 99,97%-ét leirja és 7 outlier/kiugré mintét
kaptunk.

Ezen mintdk eltdvolitdsdval tjbol elvégezhetd kalibracids egyenlet készitése, és vdrhatd, hogy az
Osszefiiggések javulni fognak.

A fékomponens analizis utdn (az outlier-eket kivéve) az Uj Osszefiiggések statisztikai jellemzoi a
3. tdbldzatban vannak osszefoglalva.
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2. dbra: A referencia és a prediktalt P/L értékek osszehasonlitasa
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Figure 2: Comparison of P/L determined by prediction modell and by reference method
Alveograph P/L by reference method(1), Alveograph P/L predicted by calibration modell(2), Note: number of samples selected for the
calibration - R*=0,64, n=255

3. dbra: A referencia és a prediktalt W értékek dsszehasonlitasa
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Figure 3: Comparison of W determined by prediction modell and by reference method
Alveograph W by reference method(1), alveograph W predicted by calibration modell(2), Note: number of samples selected for the
calibration — R*=0,58, n=260

3. tabldzat
A PCA utén készitett NIR kalibraciok statisztikai jellemz6i

Paraméter(1) Mintaszdm(2) Atlag(3) Széras(4) SEC(5) SECV(6) R¥(7)
W (10%1)(8) 241 166 48,72 28,08 28,78 0,67
P/L(9) 249 0,44 0,19 0,11 0,11 0,64

Table 3: Statistical properties of the NIR calibrations after PCA
Parameter(1), Number of samples selected for the calibration(2), Mean(3), Standard deviation(4), Standard error of calibration(5), Standard
error of cross-validation(6), Correlation coefficient(7), Deformation energy, W(8), Ratio of deformation, P/L(9)

A tdbldzatban l4that6, hogy a P/L értéke esetén a korreldci6s koefficiens értéke nem valtozott. A W érték
esetén viszont javult az dsszefiiggés, melyet a R*=0,67 mutat a kordbbi R’=0,58 helyett. Az dj modellekre a
referencia és a prediktalt értékek kozotti osszefiiggést szemlélteti a 4. dbra P/L érték esetén és az 5. dbra W érték
esetén.
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Mindkét esetben az mondhaté el, hogy a kapott kalibriciés modellek tdjékoztato jellegliek, megbizhat6
pontosséggal még nem tudjak az adott reolégiai paramétert becsiilni.

4. dbra: A referencia és a prediktalt P/L értékek osszehasonlitiasa PCA utdn
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Figure 4: Comparison of P/L determined by prediction modell and by reference method after PCA
Alveograph P/L by reference method(1), Alveograph P/L predicted by calibration modell(2), Note: number of samples selected for the
calibration — R*=0,64, n=249

5. dbra: A referencia és a prediktalt W értékek dsszehasonlitdsa PCA utin
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Figure 5: Comparison of W determined by prediction modell and by reference method after PCA
Alveograph W by reference method(1), Alveograph W predicted by calibration modell(2), Number of samples selected for the calibration —
R’=0,67, n=241

KOVETKEZTETESEK

A kozeli infravors spektroszkdpia, mint gyorsvizsgalati médszer elterjedését a mérési id6 rovidségének és a
kapott eredmények j6 megbizhat6sdganak koszonheti, viszont megfeleld pontossdgot csak kozvetlen kémiai
beltartalmi paraméterek esetén kapunk. A biiza esetén a reoldgiai paraméterek, koztiik az alveogréfos P/L és W
érték nagy jelentdségii, ezért fontos és igény van ezekre vonatkozo kalibraciok készitésére és azok fejlesztésére.
Kutatdsunk célja volt a késziilékben adott kalibrciés modell megbizhatésaganak vizsgdlata és ha lehetséges,
akkor ezen modell fejlesziése, javivasa. A kapot modellek statisziikal jellemzoi alapjan elmondhato, hogy
mindkét paraméter tdjékoztatd jelleggel prediktdlhaté lenne ezekkel a modellekkel. Osszehasonlitdst a W érték
esetén tehetiink, itt a referencia és a prediktdlt értékek kozotti osszefiiggés szorosabb lett, mely igy el6relépés, de
még mindig nem az elvért pontossdgot adja. A tovabbiakban a modell javuldsa remélhetd bizaszemek mellett a
beldliik érolt lisztek spektruménak felvételével és azok elemzésével.
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