RAPPORT 85.84

Verslag van het "Eighth International
Symposium on Near Infrared Reflectance
Analysis" en van de Infra Alyzer 500
"User's club meeting".

14~-16 augustus 1985 te Tarrytown, USA

R. Frankhuizen

Verzendlijst: direkteur, sektorhoofden, direktie Algemene Zaken, DLO,
Afd. Algemene Chemie (3x), sektormappen.
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Technicon Instruments Corporation organiseert vanaf de introduktie van
de nabij-infrarood-reflectie (NIR) apparatuur regelmatig symposia. Op
deze symposia worden door eigen en andere experts en gebruikers van
NIR-apparatuur voordrachten gepresenteerd met betrekking tot de ont-
wikkeling en toepassing van NIR in de produktprocessing en kwali-
teitscontrole van bepaalde produkten.

Aan dit achtste internationale NIR symposium werd door ca. 150 per-
sonen, hoofdzakelijk uit Amerika, deelgenomen.

23 deelnemers afkomstig uit 8 landen en werkzaam zowel in het
bedrijfsleven als bij overheidsinstituten verzorgden een lezing. Deze
lezingen werden gehouden in het Technicon Science Center, het hoofdge-
bouw van Technicon International. Voor programma symposium zie

bijlage 1.

Aansluitend op het symposium werd op vrijdag 16 augustus deelgenomen
aan een gebruikers meeting in het Westchester Marriott hotel. Doel van
deze meeting was op een informele wijze ervaringen uitwisselen, moge-
1lijkheden bespreken en aan Technicon zonodig wensen kenbaar maken op
het gebied van soft- en hardware, service etc. (zie voor de agenda
van de IA-500 users' club meeting bijlage 2).

Mijn deelname vond plaats op uitnodiging van Technicon Instruments
Corporation Tarrytown, New York.

De titel van mijn lezing was: The use of NIRA for quality control of
dairy products (zie voor de volledige tekst van de lezing bijlage 3).

Samenvatting lezingen:

Na een welkom en opening van het symposium door Mr Don Geysel, Vice-
president/general manager van Technicon Industrial Systems Division
startte het symposium met een lezing van Kemeny; deze vertelde hoe met
behulp van kruiscorrelatietechnieken het spectrum van een component

in een matrix kan worden bepaald (in de literatuur al beschreven door
o.a. Honig en Hirschfeld). Een nadeel van deze methode zou zijn dat er
geen enkele onregelmatigheid (piekjes, ruis, etc.) in de ca. 50 beno-
digde spectra mag zitten.

Stark noemde een aantal behandelingen van de spectra die een beter

lineair gedrag van de reflectie opleveren met de samenstelling of
eigenschappen. In plaats van de gebruikelijke wet van Lambert-Beer
werd genoemd de methode Kubelka-Munk en een speciale behandeling van

vlceistofspectra omdat deze andere reflectiepatronen vertonen.
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Wetzel besprak hoe met een automatische sampler de IA-400 gebruikt kan
worden voor het "sturen" van een meelfabriek.

Lieper had goede ervaringen met Discriminant Analyse: een set van 120
vaste stoffen, 30 vloeistoffen en 30 wassoorten werd probleemloos
herkend.

Honigs had zijn TA-500 gesloopt en getracht er transmissie metingen
mee te doen. Dit lukte, maar gezien de toestand van de IA-500 na dit
experiment is zoiets alleen weggelegd voor kapitaalkrachtige instel-
lingen met voldoende technische kennis in huis. Als Technicon met zo'n

applicatie komt, is aanschaf het overwegen waard.

De Textielsessie 's middags liet een paar interessante toepassingen
zlen. Noemenswaard was o.a. Kradjel, die de hardheid van polymeren
snel kon bepalen, lets wat anders met 7 beschikbare methoden slechts

moeilijk lukt.

De tweede dag begon met een uitstekend betoog van Anderson, die wees
op de aanname van Technicon in de software, dat alle fouten in de nat-
chemische bepalingsmethode liggen. Met behulp van Composite error ana-
lysis kreeg hij betere ijklijnen, omdat hij op andere criteria

optimaliseerde.

Rademacker, Crusby en Lego vertelden dat het in hun fabrieken veel

beter, sneller en goedkoper ging dankzij NIRA. Wetenschappelijk waren

deze lezingen niet van belang.

Mastick kwam met de suggestie de meetcups met een nok in de slede te
bevestigen, zodat steeds eenzelfde afstrijkrichting gehanteerd kan
worden.

Mark vertelde over produktherkenning met behulp van Mahalanobis
afstanden (zie Analytical Chemistry, 1985 (57) 1449) een uitstekend
verhaal. Met deze techniek kan ook de beste wijze van monstervoorbe-
reiding geselecteerd worden (kleinste interne Mahalanobis afstand).
Harding gaf aan hoe de voorspelfout met behulp van tijdstabellen
gevolgd kan worden om te zien of het nodig is de ijklijn bij te

stellen.
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Workman gaf een goed "review" van alles wat op het terrein van de
veevoeders gedaan is met NIR-analyse. Duidelijk was dat alle onder-
zoekers hun eigen voorkeur voor golflengten, mathematische foefjes en
dergelijke hadden. De "universele" calibratie voor veevoeder bestaat
nog niet. Met name de invloed van de verschillende fouten werd goed
weergegeven.

Benson voorspelde de Joodwaarde van sojaolie (SEP = 0.63%), de
voorspelling van de Solid fat index (SFI) was met NIR niet mogelijk.
Wolsink gaf een lezing over de invloed van de verschillende mathema-
tische bewerkingen van de spectra op de SEP. Ook werd de invloed van
de laboratorium ("natte") bepaling op de SEP belicht.

Dzwinczyk vertelde dat de Europeanen wat betreft het meten in vloei-

stoffen ongeveer een jaar voorlopen op de Amerikanen.

"Users meeting"”

- 30% van de scannende Infra Alyzer 500-apparaten wordt gebruikt als
"stand alone" systeem. Als de netspanning niet goed gestabiliseerd
is kunnen hierdoor "phase-lock" problemen ontstaan.

- Nog steeds staat er in het manual niet hoe simpele fouten te
herstellen zijn. Technicon zei toe dit te zullen opnemen.

- HEén van de gebruikers vond een dunne verontreinigingslaag op de
goudlaag van de detectorbol. Dit is waarschi jnlijk verbrand monster-
materiaal dat in de buurt van de warme lamp is gekomen.

— Een groot aantal monstercups passeerde de revu. Elk toepassings-
gebied krijgt zo ongeveer zijn eigen type cup. De meest universele
is een vloeistofcup met ingebouwde thermostaat en rondpompsysteem.

- et Discriminant analysepakket van Technicon voldoet zeer goed.

- Nieuwe programma's; Picks: selecteert op grond van spectrale infor-
matie subsets ult grote sets.

Recon: Kruiscorrelatieprogramma om aan een component in een matrix
een spectrum te kunnen toekennen. Wel is hiervoor een zuiver monster
van de component nodig.

~- Opgeroepen werd bijdragen te leveren aan een op te richten
"Newsletter" met betrekking tot NIRA.

- Mr Spies gaat een NIR-spectra bibliotheek samenstellen van grond-
stoffen en eindprodukten voor het hele NIRA werkgebied. Opgeroepen

werd hieraan bijdragen te leveren.
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=~ Mr Burns maakt een literatuuroverzicht. Na toezenden van een eigen
overzicht en/of publicaties worden deze opgenomen in het overzicht
waarna men een totaal overzicht krijgt toegestuurd.

— Technicon introduceert een systeem om meer Infra Alyzers met een
centrale computer te sturen via telefoonlijnen (Infranet).

~ Sommige gebruikers hadden behoefte aan meer vriljheid in de software
om zelf iets te doen ("Commando" i.p.v. "menu-driven"). Na stemming
bleken de meningen nogal verdeeld. Vice-president Mr Don Geysel
benadrukte nogmaals dat Technicon alle wensen serieus bekijkt, maar
dat het onmogelijk is om voor &&n enkele klant soft— en/of hardware
te ontwikkelen. Een kleine software applicatie kost al gauw
$ 60.000,-. Voorgesteld werd om van computer te veranderen waardoor
gebruikers meer vrijheid zouden krijgen in het zelf schrijven c.q.
koppelen van soft- and hardware. Dit ging de meeste gebruikers

echter te ver, waardoor het voorstel ingetrokken werd.

Samenvattend

Samenvattend kan gesteld worden, dat zowel het symposium als de "Users
meeting" heel wat waardevolle informatie hebben opgeleverd.

Ten aanzien van het verder optimaliseren van de software voor 400 en
500 apparaten zijn grote vorderingen gemaakt, waarin die van de ont-
wikkeling van Product Identification Discriminant Analysis (PIDA) voor
produktherkenning &&n van de belangrijkste is. Voor wat betreft de
ontwikkeling van hardware is mijns inziens sprake van enige
achterstand dan wel stilstand. De indruk dat Technicon over de ruggen

van de sprekers reclame probeerde te maken werd zeker niet gewekt.
N.B. Abstracts van alle presentaties zijn ter inzage op de afdeling

Algemene Chemie (automatisering) terwijl Technicon de volledige tekst

van de presentaties zal bundelen en beschikbaar stellen.

1985-09-30

R. Frankhuizen %}E

8584 .4 Fra/W



T e 2 i Y s it Pt ——
N N ew0 g gAEas 0
LH AT LLC VA R eI | £

DR e 4 DIRLY I s R S A

s T
v o Ly S0 R
R S LS F o Rt R a5 st s . ; ¥ e o
g s T
» e 4 . T 1
A s T LT TN T I N U S CLR IR 01 L
Tyt e AR S L P e Y o
sl Dz
Dt B3 | Ll oSER ]
a1 L R L T

T EEN T L -l S

T R
e, v b
. ) o Bk . = s L s el R
e R 5 i IR = = S
X PRI S - - - - a i ke e
« 4w X s e e o e
(¥ t # % y T A R 2 . : S it
k- A S s " B 2 = s . T
) . = A W g N il
e TR e =
. gl o AT WSTR ”
- N e — = i .
G e % k : . [EE e . s . #Lit "
. 3 bapTha I S : gt 5 - e = % a .
8 2 #poa%: iia
2 ! . i PO = T M - “
. - S, £usr o
.. . S wid "' I R s - .
7L . hr g C il x
s n
- H
T u
. -~ - L L & TS o
Sk fis ’
- - - - e
N - - voit - = = s
i 5 Nk
w ar a e ba .
. - £
. i .
Fak




ricullcouay = AUYUSL 14, 1509

nursday - August 1o, 1969

FOOD/MEAT/DAIRY SESSION

_Chairman - Mrs. Mary Lego, McCormick & Company

9:00- 9:30 Sugar Granulation Size Analysis by NIRA
Dr. George Anderson, The Pillsbury Company
9:30-10:00 Quantitative Aspects of NIRA - Its Value as Control Tool -
Ms. Lana Rademacher, Mead Johnson
10:00-10:30 Use of Near Infrared Reflectance Analysis for Meat and Meat Products
Mr. Alan Grusby, Grusby & Associates
10:30-10:45 Break
10:45-11:15 Near Infrared Applications In the Spice and Flavor Industry
Mrs. Mary Lego, McCormick & Company
11:15-11:45 The Use of NIRA for-Quality Control of Dairy Products
Mr. R. Frankhuizen, R.LK.LLT.
11:45-12:15 Determination of Molsture and Fat in Cheese Blend Using NIRA
Ms. Mary Mastick, Kraft
12:15- 1:30 Lunch
AGRICULTURE SESSION
Chairman - Mr. Ray Harding, Park 500, a Division of Philip Morris, Inc.
1:30- 2:00 Quality Calibrations
Mr. Ray Harding, Park 500, a Division of Philip Morris, Inc.
2:00- 2:30 The Identification of Critical Wavelengths for Routine Forage Analysis
Using Near Infrared Reflectance Spectroscepy
Dr. Jerome Workman, Technioon Instruments Corporation
2:30- 3:00 Analysis of Soybean Oil Using a Technicon InfraAlyzer 500 Moncchromator
Mr. Rick Benson, Cargill
3:00- 3;15 ° Break
3:15- 3145 ° ' NIRA In Forages: Influence. of Different Mathematical Treatments
‘ ‘ on Prediction Error
Mr. J. H. Wolsink, L.V.V.O.
3:45- 4:15 NIRA In the Brewing Industry

Mr. Michae!l Dzwinczyk, Technicon Instruments Corporation

9:00- 9:15 WELCOME
- Mr. Don Geysel, Vice President/General Manager
Technicon Industrial Systems Division
PLENARY SESSION
Chairman - Mr. Karl Norris, U.S.D.A., Beltsville, Maryland
9:15- 945 An External Beam Attachment for the InfraAlyzer® 500
Dr. David Honigs, University of Washington
9:45-10:15 Structural Considerations Using NIR Spectral Reconstruction
Dr. G. J. Kemeny, Kansas State University
10:15-10:45 How NIRA Adjusts to the Data Treatment
Mr. Ed Stark, KES Analysis
10:45-11:00 Break
11:00-11:30 Indicator Variables: Update on a Program Feature
Dr. D. A. Burns, Technicon Instruments Corporation
11:30-12:00 Remote On-Line Monitoring: Hardware, Software and Economlcs
Dr. David Wetzel, Kansa$ State University
12:00-12:30 Real Time Quality Assessment Using Near Infrared Reflectance Analysis
Mr. Ken Lieper, Glaxo Operations (U.K.) Ltd.
12:30- 1:30 Lunch )
TEXTILE/CHEMICAL SESSION
Co-Chairman - Mr. Subhas Ghosh, Institute of Textile Technology
Co-Chairman - Ms. Katherine Guin, Shell Oil Company
1:30- 2:00 The Use of NIRA for Thin Layer Chromatography Applications
Mr. Emil Ciurczak, Sandoz, Inc: .
2:00- 2:30 Rapid Identification of Chemical COmpounds Using NIRA
] Dr. Bartels, C:ba-Gengy Ltd.
2:30- 2:45 Break
2:45- 3115 Cotton Parameter Analysis
5 Mr. Subhas. Ghosh lnsmute of Text:le Tec:hnology
3:15- 345 Analysis of Orgamc Polymers Using NIRA Technlques
i Dr. H, B. Roy; Technicon lns!rumems- Corporahon
3:45- 4:15

Analys[s of the Degree of Cure Usmg NIRA Technlques
s. C. Kradjel, Technscon Instruments Corporation -

4:30- 6:00

Wine and Cheese
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bijlage 1.

Technicon Instruments Corporation

. Industrial Systems Division

511 Benedict Avenue
Tarrytown, New York 10591-5097
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bijlage 2.

INFRAALYZYER 500 USERS' CLUB MEETING
FRIDAY, AUGUST 16, 1985 - 9 A.M. - 4 P.M.
WESTCHESTER MARRIOTT

CHAIRED BY EMIL CIURCZAK - SANDOZ

The structure of the program of the InfraAlyzer 500 Users'
Club is designed to encourage active participation in the
interchange of comments by the users.

II

ITX

Iv

AGENDA
HARDWARE
. STAND ALONE OPERATION
. HOME WAVE LENGTH VARIFICATION
.  ERROR CODES AND DIAGNOSTICS
. NEW SAMPLE HANDLING DEVICES
SOFTWARE

. REVIEW OF OPERATION OF PICKS, RECON,
DISCRTMINANT ANALYSIS

. NEW UTILITY PROGRAMS
. USER INPUT

SAMPLING HANDLING TECHNIQUES

. ' LIQUIDS A,
. SOLIDS B S
. SEMISOLIDS %
INE‘RANET .-, o) ; - - 7. T A

. NETWORK OF COMMUNICATING INFRAALYYZER .

. FUTURE DIRECTIONS (USERS POINT OF VTiW)
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bijlage 3.

THE USE OF NIRA FOR QUALITY CONTROL OF DAIRY PRODUCTS

Mr. R, Frankhuizen, Analysis Automation Research, State Institute for i
Quality Control of Agricultural Products, Wageningen, Holland

Part of the activities of the State Institute for Quality Control of
Agricultural Products consists of developing and promoting automated
methods to measure quality parameters in large series of samples like
foods, antd other agricultural produce.

In this framework research has been done over the last few years to
evaluate the suitability of the InfraAlyzer 400 to analyze samples for
ma jor constituents like moisture, fat, protein, lactose, lactate as well
as for minor constituents such as salt, emulsifying salts, ash, pH,
phospholipids and glycomacropeptide in dried milks and cheese. For the
past year, our laboratory has been equipped with an InfraAlyzer 500,

One of the projects in hand is a feasibility study of NIR as regards the
assesswent of the age of some Dutch cheese types. For this purpose, many
cheese samples have been analyzed for parameters having an assumed
correlation with the ripening state of the cheese,

Results and conclusions of both studies are presented,
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The use of NIRA for quality control of dairy products.
R. Frankhuizen - State Institute for Quality Control of Agricultural

Products - Wageningen, The Netherlands

SCOPE OF THE. WORK

The State Institute for Quality Control of Agricultural Products (with
a total staff of 135) supports the Ministry of Agriculture and
Fisheries in its policy to inspect, supervise and improve the quality

and safety of agricultural products.

The main task of the Institute is to carry out chemical, physical,

microbiological, microscopic and sensory analyses.

It also has an important task to develop criteria for the quality of

agricultural products and analytical methods to check these.

In connection with direct government supervision we analyse a great
number of samples of milk and milk products on composition and quality
.aspects. Thls is done in the framework of EEC intervention regulations

and control of foods for World Food Programs.

Another part of the activitiles are:
Developing, improving and promoting automated methods to measure
quality control parameters in large series of samples of foods,

feedstuffs and other agricultural products.

Some instrumental techniques which are used to measure quality control
paramefers are:
- Continuous—flow systems

- High Performance Liquid Chromatography



- Kjeltec (for protein determination)

- Fibertec (for crude fibre). ., . T b T T )

- :Infrared instrument for milk, analysis (multispec- for.protein,: fat,
dry matter and lactose determination) . .- o TS T

= NIR instruments for screening large series of soldd samples of foods

~and feeds. I g S adtde ¥ Y Yag g e

The Infra-Alyzer was chosen, bagause with this instrument powders can

be analysed without samnle preparation (one.can .analyse-.powder on

several components without making a solution). It is working, fast and

easy and there is a good comparability with the reference.methods.

(Sheet 1 shows a dicgram of.théjus; of NIR and IR instruments,.in our

laboratory) - S N F T By e MBS BB B e W 3

An Infra-Alyzer 400 is about 4 1/2. year inm the laboratory and .is- being

used .for 'the analysis,of milk :.powders, cheesa  and fqedinggtpffshgon a

.routine hasis.. ... . . i ClER s R TV on. SRR ety

£

.Since-about 1 year we also have -available an Infra-Alyzer :300 which is

: :used for: research purposes  and. as. a, development system -for determining

.calibrationg for filter-imstruments. - , . . ...r - - . L.

.In de:last few-years we  lnvestigated.the suitabllity of NIR.tg , measure

the composition of some .dairy products like skimmilk powder, ;butter-

-.milk powder, denatured milkpowder and,cheesg..In.order to, evaluate the

suitability 50 to 150 samples were collected for each calibration.

Depending upon composition, production process and production period

samples were selected for ‘the calibrations éﬁd*hﬂalyséﬂffofjﬁaisture;

ERECRI a0 s o tooatrs

fat, protein, laétose,.lactéte, aéh, sait; processing—séits;'ﬁﬁ, phos-

REE TNl O

! = T T s Ml 33 EL| B aew B BFH
pholipids and glycomacropeptide by reference methods.
vl e TG
On the basis of these results the IA-400 was calibrated after which by
use of the calculated regression equations the composition of unknown

samples was predicted.

NIRA.2 ‘ -
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‘Results
VHigh correlationscoefficients together with accéptable:staﬂdaf& errors
of.estimate were observed between' proteih, mbisture, fat, lactose and
lactate determined by reference -methods and predicted- by the Infra-
2000 Alyzer=400 (Table 14 sheebt 2)% »- i &Iz 4067 2l 0 '
In contrast with most organic compounds, most inorganic: compounds glve
“£2 no'characteristic reflection signalk 4n ‘the NIR-region'. : x o8y
“The ‘correlatdiorn' between the ‘ash- content detérmined by “dncineration at
£ 500°C ‘and the -ash content predicted:-by NIR: can ‘orily be based on the
- prdsence ‘of bound -o¢ unbound milk SHlte, > i o 2 "
) Likély -tHé ddh conteént predicted b“;‘*'-'tﬁé 1A-400 is cotrelated to the
total amount of organic compounds and water, because of the large
St fumbér of (filters (7511) giving significant dnformation.
#0119 When “theé range id'-agh ‘éontent is'large quantitative andlysis 1s
possible, however with a relative low accuracy (Tablé‘2; sheet 3).
el o Ipfye NIR 4dalysis of galt 'in clieese $eems -to be ‘based ontthe change of
yinloghd -pehaviour “¢f the water “ompérient ‘insthe spectrum. The best cali-
_bration of NIR data to salt content ‘oceurs ‘dt’'a polnt in tHé spectrum
U %hede “(he ‘salt-Inddced schanges in ‘the water spectrom cdn-be mathemati-
Rl 1y “idolatled 'from othér gpectral vdriaticns. This cannot be done by

“4n IA-400, 'so it ls not féadible’to’determiné- thése parameters quan-

’”Eiﬁéﬁively.f‘ I wq{;~ B P i 58
S NS ASE P el i . A0 SRR R P - LG
Fosfolipids and glycomacropeptides in milkpowder

Within the EEC buttermilk (powder) and whey powder may not be incar-

= hey E ;.f . Yt T A T ' R DA D i waf
portated into skim milk (powder) destined for intervention and World
TR T AT WeT gl BhiEigr gOU ST i L P
_ 'Eood;PFograms._.
At o= TR e B0 gL B RS Y Je 2y @A leeny Lavedy B o B
g [ L} i i £ 3 PO Py bage] 5 4
PSSR O R
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Presence of buttermilk K (powder) can be checked by determination of the
[fosfolipid content, whereas glycomacropeptide, content.can, be used to
demonstrate adulteration of skim milk, (powder) with rhennet whey,
(powder) . , , e 580G T FE S
Calculated SEP o£a0,032%}respf.04071% are. too; high for the region of
0.16 to 0.24%. i L
In this region samples are suspected of being adulterated. So it is
impossible to determine the content of phospholipids aﬂ&tgiﬁcooscro—
peptides qnantitatirel§ by the TA-400 1n"thé'ie§ibh LﬁaﬁB'o.zaz{
Quality assurance of the. analysis |,

= A 3 5 a4
ke s B2 5,

4

Repeatability .and. reproducibility of the IA-400 were calculated for
...the determination of moisture, fat, protein, ash and, lactose in skim
milk powder. fm

&l e & ol it | el BN B T

It can be concluded that the repeatability of the IA-400 for the deter-
mination of moisture, fat .and protein in milk powder %S»Qhﬁfﬁ?Pe or
better than that of the reference methods whereas the reprodicibility

1s the same or better for ,all components determined by the IA-400.

“Control of;tne'Infre'Aiycer‘ﬁod
uThewcoefficients‘in thé“ﬁﬁiéipie reéression;eauation%:are:régnlarly
controlied by analysing at least ten samples,'covering the whole range
of the calibration set, and comparing the results with those obtained
by the IA—400.‘This coulaAbe-ﬁecessery'becanse'of"chénges in the

characteristics of the samples (physical properties and ‘chemical com—

:position) and changes in optical characteristics of the instrument in
'l

course of time. When significant differences between ‘thé ‘Infra Alyzer

PRl & Vb I o By Yifs Tiphhh BE_ AR ENA e
400 and the reference methods were observed, only a bias adjustment
: b gty gy GanlE Sdlbadle fm aM 5 LG Vb
was necessary.

g
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3395 " Denaturation products like grass- ant/of alfalfameal have a negative

“The ' apparatus showed to 'be thoublerfilde “and' therefore dependable.
Two ‘calibrations, oné of skimnmilk’powder and one'of'bnttermilt powder
were tested ‘on 5" Inffra ‘Alyzer 400" {nstruments, installed at other
laboratories. In all cases these calibrations could be used, though
with a.émall‘loss*of'accﬁrac§'(ndt more’ than 20% relative). No slope

ad justment was required, only a bias correction.

_ Conclnaions

- ?hexlnfra1AlyzernﬁdQ hae proven:to_be-a relieble instrument for
screening samples of milk powder and cheese for the constituents
protein, molsture, fat, lactose and lactate.

‘= 'The Yesults ‘indicate that' the most accurate predictions of' the com-
‘position of milk’ powWder ‘and cheese are dbtained, in case the instru-

ment is calibrated for each specific product variety.’

9 3ifTuence on 'the accuracy of’ thé determination of thé constituents

B o v .
bt I - @ B <3 -

G dige b powder, -t T
“élﬁéterﬁinat&on;:eveﬁ‘dualitatiﬁely:'of ash, fosfolipids ‘and glyco-
macropeptides in milk powder and salt‘(in drx matterz, processing
:salts and pH in cheese by the Infra Alyzer 400 is hardly possible.
T The precision of NIR is limited to a great extent by the precision

1o

of the reference methods used to analyze samples for calibration.
b 0 I ook #g, v R R TR T e I S “ o 4

LS

- In generalrthe repeatability of the IA-400 for the determination of
moisture, fat and protein in milkpowder is the same or better than
et e s LG : e 3 d

that of the reference methods whereas the reproducibility is the

-,“r.

L. & 225 . Sy

same or better for all components determined by NIR.

8 B 4:4 @ o B

= It is possible to transfer calibration from one instrument to

1 R 3 £, ol Yo

another with a small but acceptable loss of analytical accuracy,

J i)

with only a bias adjustment.

NIRA.5 | o, e e



Determination of the composition’ 0f chiedse by the' IA-500° 4:¢ @:

‘Results’®

Although' components such as fat, ‘molstute @nd préteth can be ‘deter-
mined properly by ‘the IA-400; also research was ‘dotie with the IA-500,
esnecially on cheese. On ‘one hand “this was -dohe 4n *6rder €6 evaluate
the dcéuracy of the IA=500, on ' the other ‘hand tb évaludate ‘thé ‘possibi-
lity to determine parametérs such ‘as dal€ ard ‘pH “dnd ‘paraméters ‘such
as nitrogen, soluble in water or “in TCA (tricHéro ‘dcétfc“acid) s From
preliminary chemical investigations ' it seéms that' tie ldst :mentioned
patdmeters have a ‘correlation with the’ripening &tagé ‘of cheééé.’
Determination of this ripening’stage ‘by NIR WiIl be<ivéstigavda:?
Therefore about 100 samples éf:Eheeaeiwere-eoTiédtéd“from différent

producers and of different ripening stages.

o RR 5 g

" For analysis the samples were prepared by removing the rind if nec—

v ¥ GurbInit. Bal o 2ot

_cessary, and grating using a Hobart mill provided with a cheese head.

i LR W gt i e n e D i

For data handling and evaluation, the standard program of the IDAS

o DR | 5% £ QRN O R ZA 0 qert T KR SO
software was uged.
A SiEs 1 o Chze BRSO 2 F R LR - % s & 5o
ST e dw, Ande osasn oy ALcisrs > Nisw o 31 @

High correlation toefficients’ were found” fob" fat* hiwlsture @nd’ pro-
tein, as expected (Table 3, ‘Bhest 4). 1 -~ io% <1 ini fov

For fat and moisture the correlation coefficients are almbét’ the same,
for protein the IA-500 gives better results. Except for moisture, the

SEC-values given by the IA—SOO were better than those of the IA—400.

) NS > L o W

For moiature the same SEC—valuea were found.
SANANTAD B T CEL T L Fow B

To give optimal results only 3 wavelengths were aelected for the

.,\l")vr‘[ 3 _’

IA-500. For the IA-400 at 1eaat 6 wavelengths were selected.
a0 T 0 B Py 3 it b 309 B el - GO

For fat the results given in table 3 were obtained with the first

derivative method.

NIRA.6 - ref—
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Results for.the calculated parameters as salt, pH, sol.N/tot.N, TCA

.-eol.N[tot,N;and;prinairysﬂﬂz-inﬂwater.are surprisingly good. For salt

~:ithe first derivative method gives the best .results. This, could be

-.expected, .singe the determination of salt .is based on shifts of the

_water peak in the NIR-spectrum. These sbiftstcan‘only,bp isolated from

+ ,other spectral yariations by nathematical;manipulationJof the NIR

ull

R Frankhuizen and N G. van der Veen

-data. The.low correlation coefficient. for the pH is caused by the
.small .pH-range. (only 0.6 pH.units). . .. .

Finilly it can be concluded that ;sufficient.good correlation coef-
fi. ents and:SEC values are -obtained for water sol.N/tot.N, TCA .

-80lsN/tot.N .and primairy NHy.in water.,.-. = ., A,

Conclusions

o 5 Sories LIV

- Based on correlation coefficients and SEC values, for fat moisture
Gep

and protein the IArSOO gives better results than the TA%400. Not

BE 3L B4 fedin e T Yaihe .
only better accuracy is obtained but also better reliability, based

on the number of wavelenghts giving significantwinfornation. dh
-~ It is well possible to determine parameters such as salt, pH and

oo other- parameters. related, to- the, ripening, stage of cbeese.(water

sol.N/tot.N, TCA sol.N/tot.N and primairy NHp .in water) by the

T -IA‘_5QO At N et ARG 0 T Gyode oanahge £ ol 4 GEp S bge g
RN RS e ROL T cacfpeew, Tadt st mew iy oSk st 3N F
Literature

7 g . . + TR i 5 i ' ,
" r T e ' Yoo ' y ¥y 7..-’\‘ = .i s

Determination of maJor ‘and minor constituents in milkpowders and
R . R : ST 3

Cheese bY Near Infrared Reflectance Spectroscopy.’:“

(To be published in Weth Milk and Dairy Journal)
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Sheet 2

Table 1. L
PROTEIN MOISTURE::|  FAT LACTOSE LACTATE
e jfrad R
Product R2 | sep| R2(| sEP| R2)| SEP| R%Z | sEP| RZ | SEP
$ t (B .
f {‘.\... ] My i - ’-"'»'A‘r,; L | 3 - !
Skim milk POWder 0-95 0.20 0.97' 0008 0098] 0009 0-95 014 e =
N ST | Yy r [ .;.'&.
H P AL e E . . 2EFER T B TN .
Butter milk pOWder 0-97 0021 0-99. Onlq 0.99 0-13 0.99 0.37 0099 0.21
(R il sE bl oo ] 2 B30 Bowe 28w
Denatured milk powder | 0.95( 0.420.96 | 0.1 | 0.96 | 0.24 | 0.94 | 0.75| 0.97 | 0.19
Cheese 0-91 0035 0096 0024 0.93 0027 - - - -
NIRA.10 { 2 4




Sheet 3

Table 2.

S LR ) O R S S O,
‘ ¢ | Préduct’ i RZ!] sEp|. |
tess 1T g ST BT R R R
LS wus shae o & l I g e ey R e celle AT AL %
- | Skim milk powder (| 0.43]0.11 '
i --; I N U L LR L ' :
- . | Butter mylk powder [ 0.92| 0.23 |
jio.m paliee PO D@0 Das o e v VPLLY FERGG T 4
. i i { '
§ i | Denatured milk ‘powder | 0.79 | 0.27 ! _
[aRet &Y aF @ e E e Pt e < B}V | 3
f T DTS
i T : I ! :
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Sheet 4

Table 3 _
— TRl s T
L * E R
Component “RT 8 TTSECTT T ‘nupber
’ - vy cof|A's
fat 0499 .(0.99) || 0.12,¢(0.46) | 3 (6)
moisture  |. 0.99.(0.99) | 0.26 .¢0.36) | .3.(9): .
i ?
protein | 0.98 .(0.95) [1 0.23 (0.31) | 3.(7)
I

(+eer) IA-400 data

NIRA.8



Sheet 5

Table 4
Component ‘Rt SEC Range
i | i S, i y

Salt (% NaCl) I 0 094 — 7 0,910 i ! _1_-7_2:L3-47 i "

i ' : i o
pH : 0‘.7:13 (710077 | 5.07-5.69

: Ao : b e o B i
Water sol.N/tOF-N : 0.9% ki 245 ©11°%1-36-.0
TCA 901 -N/tOt -N 0 095 ’ Y A" 'l.'oJ]. .'32‘ o« % ; " 8 .‘4526 I.3z i i
Prim. NHy in . o a
water (umol/g
protein) 0.90 64 279-855
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