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Inleiding 

Teehoicon 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 Teehoicon Science Center, het hoofdge­

bomT van Teehoicon International. Voor programma symposium zie 

bijlage 1. 

Aansluitend op het symposium ,.,erd op vrijdag 16 augustus deelgenomen 

aan een gebruikers meeting in het Hestchester Harriott hotel. Doel van 

deze meeting was op een informele wijze ervaringen uitwisselen, moge­

lijkheden bespreken en aan Teehoicon 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). 

Hijn deelname vond plaats op uitnodiging van Teehoicon Instruments 

Corporatien Tarrytown, New York. 

De titel van mijn lezing '"as: The use of NIRA for quality control of 

dairy products (zie voor de volledige tekst van de lezing bijlage 3) . 

Samenvatting lezingen: 

Na een we l kom en opening van het symposium door Hr Don Geysel, Vice­

president/general manager van Teehoicon 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 s peciale behandeling van 

vloeistofspectra omdat deze andere r e fl ectiepatronen vertonen . 
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Hetzel besprak hoe met een automatische sampler de IA- 400 gebruikt kan 

~o~orden 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 IA- 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 

zien . Noemenswaard was o.a. Kradjel, die de hardheid van polymeren 

snel kon bepalen , iets 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 bepalingsmetbode 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 fabri eken veel 

beter, sneller en goedkoper ging dankzij NIRA. l-letenschappelijk ~o~aren 

deze lezingen niet van belang. 

Hastick k~o~am met de suggestie de meetcups met een nok in de slede te 

bevestigen , zodat steeds eenzelfde afstrijkrichting gehanteerd kan 

worden . 

Mark vertelde over produkthe rkenning met behulp van Hahalanobis 

afstanden (zie Analytica! Chemistry, 1985 ( 57) 1449) een uitstekend 

verhaal . Met deze techniek kan ook de beste wijze van monstervoorbe­

reiding geselecteerd worden (kleinste interne Nahalanobis afstand) . 

Harding gaf aan hoe de voorspelfout me t behulp van tijdstabellen 

gevolgd kan worden om te zien of het nodig is de ijklijn bij te 

stellen . 
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Horkman gaf een goed "review" van alles \.,at 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 ("nat te") bepaling op de SEP belicht. 

Dzwi~czyk 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. Teehoicon zei toe dit te zullen opnemen. 

- Eén van de gebruikers vond een dunne verontreinigingslaag op de 

goudlaag van de detectorbol . Dit is waarschijnlijk 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 rondpompsys t eem . 

- Het Discriminant analysepakket van Teeho icon voldoet zeer goed . 

- Nieuwe programma ' s; Picks: selecteert op grond van spectrale infor-

matie subsets uit grote sets . 

Recon: Kruiscorrelatieprogramma om aan een component in een matrix 

een spectrum te kunnen toekennen . tvel is hiervoor een zuiver monster 

van de component nodig . 

- Opgeroepen werd bijdragen te leveren aan een op te richten 

"Ne\.,sletter " met betrekking tot NIRA . 

- Mr Spies gaat een NIR-spectra bibliotheek samens tellen van grond­

stoffen en eindprodokten 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. 

- Teehoicon introduceert een systeem om meer Infra Alyzers met een 

centrale computer te sturen via telefoonlijnen (Infranet). 

- Sommige gebruikers hadden behoefte aan meer vrijheid 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 Teehoicon alle wensen serieus bekijkt, maar 

dat het onmogelijk is om voor één 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, \o~aardoor het voorstel ingetrokken werd. 

Samenvattend 

Samenvattend kan gesteld \o~orden, dat zmo~el 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 één van de belangrijkste is . Voor wat betreft de 

ontwikkeling van hardware is mijns inziens sprake van enige 

achterstand dan wel stilstand . De indruk dat Teehoicon 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 Teehoicon de volledige tekst 

van de presentaties zal bundelen en beschikbaar stellen. 

1985-09-30 

R. Frankhuizen ~ 
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vvean esaay - Augusi 14, 1 ~ö!:> 

9:00· 9:15 

9:15 · 9:45 

9:45-10:15 

10:15 ·10:45 

10:45 ·11 :00 

11 :00 • 11 :30 

11 :30 . 12:00 

12:00 • 12:30 

12:30. 1:30 

1:30· 2:00 

2:00· 2:30 

2:30· 2:45 

2:45- 3:15 

3:15· 3:45 

3:45· 4:15 

4:30· 6:00 

WELCOME 
Mr. Don Geysel, Vice President/General Manager 
Technicon lndustrial Systems Division 

PLEfJAHY SESSION 
Chairman • Mr. Karl Norris, U.S.D.A., Beltsville, Maryland 

An External Beam Attachment tor the lnfraAiyze~ 500 
Dr. David Honigs, Univarsity of ~ashington 

Structural Considerations Using NIR Speetral Reconstructlon 
Dr. G. J. Kemeny, Kansas State Univarsity 

How NIRA Adjusts to the Data Treatment 
Mr. Ed Stark, KES Analysis 

Break 

Indicator Variables: Update on a Program Feature 
Dr. D. A. Burns, Teehoicon lnstruments Corporatien 

Remote On-Line Monitoring: Hardware, Software and Economlcs 
Dr. David Wetzel, Kansas State Univarsity 

Real Time Quality Assessment Using Near Intrared Reflectance Analysls 
Mr. Ken Lieper, Glaxo Operatiens (U.K.) Ltd. 

Lunch 

TEXTILE!G!:iEMICAL_SESSION 
Co·Chairman -·Mr. SubháS Ghosh, lnstitute of Textile Technology 
Ço-Chairm.~n • Ms. Katherine Guin, ·Shell Oil Company 

The Use of NI RA tor Thin Layer .Chromatography Appllcatlons 
Mf:. Emil Ciurczak, ~andoz. lnc: 

Rapid ldentification of Chemica! Compounds Uslng NIRA 
Dr . . aarteis,.Ciba-{3eigy Ltd. : . 

Break 

Cotton Paral!leter Analysls 
Mr.. Subhas Gt'losh; lnstitute of Textile Technology 

Analysls of Organic Polymers Uslng NIRA Technlques. 
Dr. A.: 8. Roy: .T~hnicon lnstruments Corpbration , .. 

Analysls of the Degree .of Cure .. Using NI RA Technlques 
Ms, C . . Kradjel, Tect.micon lnstrumehts Corporatien 

Wine and Cheese 

I n.ursc;J_ay - AUQUSI I!:>, I ~ö::> 

9:00· 9:30 

9:30·10:00 

10:00·10:30 

10:30-10:45 

10:45-11:15 

11:15-11:45 

11 :45·12:15 

12:15· 1:30 

1:30· 2:00 

2:00 - 2:30 

2:30· a:Ç>O 

3:00; 3;15 

3:15~ 3:45 

3;45· '4:15 

FOOD/MEAT/DAJRY SESSION 
Chairman • Mrs. Mary Lego, McCormick & Company 

Sugar Granulatlon Slze Analysls by NIRA 
Dr. George Anderson, The Pillsbury Company 

Quantltatlve Aspects of NIRA - lts Value as Control Tooi 
Ms. Lana Rademacher, Mead Johnson 

Use of Near Intrared Reflectance Analysls for Meat and Meat Products 
Mr. Alan Grusby, Grusby & Associates 

Break 

Near Intrared Appllcatlons In the Splce and Flavor lndustry 
Mrs. Mary Legó: McQs>rmick & Company 

The Use of NIRA fqr-Quallty Control of Dalry Products 
Mr. A. Frankhuizen, R.I.K.I.L T. 

Determlnatlon of Molsture and Fat In Cheese Blend Uslng NIRA 
Ms. Mary Mastiek, Kraft 

Lunch 

AGRICUL TURE SESSION 
Chairman • Mr. Ray Harding, Park 500, a Division of Philip Morris, lnc. 

Quallty Calibratlons 
Mr. Ray Harding, Park 500, a Division of Philip Morris, lnc. 

The ldentlflcatlon of Critica I Wavelengths for Routine Fora ge Analysls 
Uslng Near Intrared Reflectance Spectroscopy 
Dr. Jeror:ne Workman, Tecl:'lnicon lnstruments Corporatien 

Analysls of Soybean Öll Uslng, a Technlcon lnfraAiyzer 500 MonoChromator 
Mr. Riek. Benson, Cargill· · 

Break 

NIBA In F.orages:: lnfl4ence o.f: Different Mathematica! Treatments 
on Predlétlon Error 
Mr. j ; H: Wolsink, I.V.\f..O. 

NIRA In the Brewing lndustry 
Mr. Michael Dzwit~czyk, Teehoicon lnstruments Corporatien 
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INFRAALYZYER 500 ·usERS' CLUB MEETING 
FRIDAY, ·AUGUST .16, 1985 - 9 A.M. - 4 P.M. 
WESTCHESTER MARRIÖTT 

CHAIREI:!> B:Y EMIL CIURCZAK - SANDOZ 

bijlage 2. 

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

AGENDA 

I. HARDWARË 

II 

III 

IV 

V 

STAND ALONE OPERATION 

HOME WAVE LENGTH VARIFICATION 

ERROR CODES AND DIAGNOSTICS 

NBW SAMPLE HANDLING DEVICES 

SOFTWARE 

REVIEW OF OPERATION OF PICKS; RECON, ­
DISCR!MINANT ANALYSIS 

NEW UTILITY PROGRAMS 

USER INPUT 

SAMPLING HANDLING TECHNIQUES 

LIQUIDS 
'- -

SOLIDS 

SEMISOLI OS 

INF.RANET'- , .. ~ --::-- : -- ·.--:: -- ·: -· ~--- _- ·.· .... ·:· 
.• · , ' , r . : _ 

NETWORK OF : coMMUNICb~;N.G·~·JNFW.:T.JY:?.;ER . 
'j _ 

; FUTURE DIRECTIONS (USERS POINT ~W ''v!~W) 
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THE USE OF NIRA FOR QUALITY CONTROL OF DAIRY PRODUCTS 

Hr. R. Frankhui~en, Analysis Automation Research, State Institute for 
Quality Control of Agricultural Products, Wageningen, Holland 

Part of the octivities of the State Institute for Quality Control of 
Agricultural Products consiste of developing ond promoting automated 
methods to measure quolity parameters in large series of samples like 
foods, ancl other agricultural produce. 

In this framework research has been done over the last fcw years to 
evaluate the suitobility of the InfroAlyzer 400 to anolyze samples for 
major constituents like moisture, fat, protein, lactose, lsctote os well 
as for minor constituents such as solt, emulsifying sa lts, osh, pH, 
phospholipids ond glycomacropeptide in dried milks ond cheese, For the 
past year, our laborotary hos been equipped with an InfroAlyzer 500, 

One of tlle p-.·oj ecta in hand is o feasibility study of NIR os regards the 
assessQent of the oge of some Dutch cheese types. For thio purpose, many 
r.heP.se samples have been onalyzed for parameters hoving on assumed 
r.orrel'ation lii.~h the ripening state of the cheese, 

Results end conclusions of bath studies are presented, 

bijlage 3. 
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The use of NIRA for quality control of dairy products. 

R. Frankhuizen - State lnstitute for Quality Control of Agricultural 

Products - Wageningen, The Netherlands 

SCOPE OF THE. tvORK 

The State Institute for Quality Control of Agricultural Products (with 

a total staff of 135) supports the ~Unistry of Agriculture and 

Fisherles in its policy to inspect, supervise and imprave the quality 

and safety of agricultural products. 

The main task of the· lnstitute is to carry out chemica!, physical, 

microbiological, microscopie and sensory analyses. 

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

agricultural products and analytica! methods to check these. 

In conneetion with direct government supervision we analyse a great 

number of samples of milk and milk products on composition and quality 

. aspects. This is done in the framework of EEC intervention regulations 

and control of foods for World Food Programs. 

Another part of the actlvities are: 

Developing, ïmproving and promoting automated methods to measure 

quality control parameters in large series of samples of foods, 

feed~tuffs and other agricultural products. 

Some instromental techniques which are used to measure quality control 

parameters are: 

- Continuous- flow systems 

- High Performance Liquid Chromatography 

NIRA.l - 2 -



., ~ ... 2 -

- Kjeltec (for protein determination) :· . . • .\ :: .. .. 

- Fibertee GfQr c~ude .f~bre~ ~ .~ ~~· ' :" ~ ,· • ' _. 't : I • . ' -~ I • • • • 

,Infrared instrumene for.. m.i1k, a.na;Lys;l.s ·.(multi_!:;:pec· .f.er ... :pr.ote-in, ~ rfat, 

dry matt_er and la.ctos.e d~t.elëminat·io.n) .' c·~ ~ .. , ·), ! · : ~ . . ; ~. • .... 

- NIR instruments for screening large. series pf s<;>~,j;~d; s.ampl.es_ ot foods 

.. and feeds. . J, ·. ' 

The Infra-Alyze)::. was chosen., b ."!ç;au~?e .tdth th·is :f,nstr~ume.nt pc:>w9ex::s can 

he· ana;ly:se.d -without · sam~;le- ;pre-pa_ration (on~: •. c.an :aqa;Ly,s~'.po~d_er. on 

several components w;ithout · Jilflk:i.~ng . a sp,lu~io_n) .• It:, Js.. ,~orking , f,ilf)t ·and 

labora\:qry.) .• !'• 
' I · '_., • ~·( ' 1, ,1_., ~) • . ".,~ "; -~~ : ... - "'',~ ',, .~ '·'• ,:; 

, .rout;Jn.e. qasis. , · . .: ·· .· .. _._ - _, 

, S:tnçe . a.bou.t 1 _ye.ar w;e ·also. 1\a,ve ·ava;ila.ble a,l): IQ,f ré!-.A.ly~.~r .".5,QP r.~h._ich is 

·: ca:J,.ibr.~tionfi fo.r f.il;ter·:itw.trtynent,s. :1 ,.:.: ; ~ ·. :. ,.. ~ : :: ~ . - .. : :!>. J 

th.e Çoll,lposition. of sol)le .. ~a,irY. Q;'~du,ç~~. Vke ,,slç,:ynimi.lk :· P.~w<J.etul?,~tter-

: ,milk powder, den~~u~~d · ~ilkpo~de~ · an« rchee~~· 2In ~~rd~r . ~~ ev~lH'te the 

suitability 50 to 150 s~mples were collected for each ~alibr~q9n. 

Depending upon composition, production process and production period 
.. ·. ··-· . •: . i •. . ' ) . . ·' l· ;·,i' L~ . ~-.I ; .: ; ·_, ...; :.! .... . 

samples were seleded··-fo·r .. . th·e .. c·alibrations and ·analyse·d· for "moisture, 
1. , .;·' :1 : 

1
'' ) . :• \ , ,; ' ' ~ + J,I • )' :1 · · : . . - ~~; 

fat, protein, lactose, lactate, ash, salt, processing-salts, pH, phos-
.· 1 .. .. : -i:;ii . ·\. ;_.; ~-·~ ) ~:-· .: .. . ~ . • · : J _, . {. 

pholipids and glycomacropeptide by refere nce methods. 

I t,;\ -~- 1 'f ,- J , '•j :'. :: ~.\ 

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 pred icted. 

J ~ ' , 'I) , : 
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· Results ( _.·: .. : t "' . . : ·._: " 1 ' ,·'.·.· .. :1 ;, .' . 1.. ..; (: .I 

High correlationscotrfficients togethefi:- ·w-ith acèè'.ptable ~standaid ·errors 

l actate determined by refe!rè t1d~" ·metho<Fs and -pr'edictfed·-by the Infra-

In contrast wfth most organic compounds, most inorganic'' compol.mds give 

"!-:::-. no l-'d1aract"è r i stic: •reflect-lón ·:slgna":l-13 -:ifti 'th~:· N]R- region'; , -' ,..\) 

t .. , . 

· ·The-~correl1:1ti-ori 1 betwee'11 ·the-: ;àsli · content-: !{}etérmined by ;itl'cinerat-ion at 

500~ C 'litrd · t he -'asri' con't'ent · -predicte·d·;_.by 1HR•·-c'an 'on1y- be based on the 

A -:p-r'é's 'e'nèe'<of ·bburia ·or! unbound ·m-ük "sälts\ ) ~ 0 :i · ~ '~ • 

tot al amount of organic compounds and water, because of · th'e la'rge 

poss ible, however with a relative low accuracy (Tabh:! ' 2~1 s heet -3). 

aJ rl ::) lT~'e ~Ü-'R -·á rialysis ~óf s 'ä l t ) '.i :n cne·ese' S:eems' --to ··be . oalfed c>n ct he change of 

~:;J r • .i: .71fl1~ '·'b'ehá1Îi öûr ·-d f the' wä t e"t· ><!omp6Yierit : iti' :3t'hè. ·sp,eetrum •. · Thê' öest cal i-

. bration of NIR data to salt có'ntiënt ·;oc·c-tirs -'at 'à p'o-lnt · in · t hè spectrum 

-:-1 ::.:;-\ihè're f t he 1s alt- irldric'e d ,-ct~angés· · i n' '-the · water· spéotrllm '·c á tF ·he mathemati-

-- ~ ·a·ri iA-400, -: so :; i't ·~is rlöt ·f èasible '·to ·.-'detérmi-riè --ehes e parameters quan-

' : '".··iH -i <.r:o ." . . ': ·.( ·.· _.( ,_J 

Fosfolipids and glycomacropeptides in milkpowde r 
r , ".!.:" : · \.,.. 1 · •• . ·~ l . ~. .l . . ;; :, ;-~ . . .~ ., . • 'J ~ .. ( i . ; .. ~ r- . 

Within the EEC butte rm11k ( powder) and whey powder may not he incar-
~ .. _ ...... j _., ,.f~ < : :..,~;y· .. ~ - -\. r ·. : .. .. :>(" ·: 0::. •, •• ~ • • ;; t -:.J .:- -) •J...i , ~:" -1 : oir 

portated into skim milk (powder) destined for intervention and World 
-~"' · '~ ~ ~:. ·: > --~'l · :t:-:"" l . .; ~b l .... ·.1·o·..r ;,J . ·~l .' -,• 1: .I 

3
·- -

Food ~ Programs . 
~ .: . .-:- ;· ..• · _ : - ~~- ~ 1. ' : · .r,·; .' _l_ _ , '._ .-.. ~· · .. ; j .. 

1·-:.:: ·i .c·j -_, (, :·,_,_~·.! ·. · -·:--'.,., .d:~ :· ·: . ) _. .. , ~ .... ' d :.:_~;,,>9 · .. :,·:;'~ b =-: J•~ f c;_J. _(. ) ~-- ·· • 
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Presence of butter~ilk , (pow<;le_r~ .. sa.~ .J>~ .ç!tecJ<e<:l by.: de .. terplin~ .tio_n, of the 

,fosfolipid co!l.t~nt, , wher~~E? .g~Yf?IDacp>p.~P.t.ide ,. çont,~n_t . ,ça~~. J>e~ used to 

?.em~nstrate· adult_,erat.~o~ ,of .. s];tim milk",_(pplfder):. wi,th,. F~"t:t!let w~ey, 

(powd~r) . . :. ''" . ~ .: . - . " 
Calcula ted SEP of. · .0 . ~ 032%., re~~·r .0 .• 971('( .~F_e , . t.po~. hig.h:. j'or . . th.e region of 

0.16 to 0.24%. ,. ' ... ... •. .. -. · .• r .. ·. ,, _, .. 

In this region samples are suspected of being adulterated. So it is 

impossible to determine the content of phospholipids a;d 'gi~c~~~cro­

peptides quantitaüv'e.ly by -the rA-400 in th~ '-l·e~io'n ·~P'- t:~ · o .24%. 

'',l . . . ; :~ ) :. ·' - ~ . . . •( 

Quality assurance of. the. analysis 

milk powder. 
·'' .I .. t 

• • , /;', I ~· • •., ~ t • \' .. :.. . 
, I oJ 

:.·. ·::: .l: Ji , .-. .' [; , 

···. 

: c: ·.i J· :;:~ .. i , ." ·-:· 'i::_ .,! ·-r '•: 

.~~ can b~ concluded t~at ~h!': repea,tfibili.t>: ~~,.. t;~e . 1~~49~ ,fq.: ., .. ~_he deter-

- minati~~. ~; m~is t ,l:'.l:.E7, .f.~.~ ._aq_~ p,r~te:ip ~-!l ~il_Jc powd~_l?· ~s , t;:~r~ '!iflfle or 

better than that of the reference methods whereas ... ,t;,~,~c({~~t;p.fl4-qf.bility 

·-. . i .. ~ ~,the .. sa~.~ or. ·.;~·et)te~ . ~.or iS.ll ~c.o~p,one~t~ d_ete_Ill!.i~ed j~~.>rhl)~: , .~_t\]1.0_0. 

.( .. ·-; . : . ,· . , l t _t'.. • ••• 

Control of' 'the -Infra· Àlyzer -400 
,;.i_-. . ., .· ; :, '··' . . -. . :-;r_r: . A~ . · · l-r 

• ~- •· •• ;. 'J J • ! \ . . . t; \ .. • l ,":' . . ~ . \ ... .:· ::: ..:'. ~ .: : : ; ... , ; • ·~ :.' • .f . .. ~ ~ 

The coefficients in the multiple regression equations are regularly 

controfl~d .by · a~àly,si~g _.ii't '!~ast :~ë~: :~auipl~·~·, · Jo'v~rfrig ·:th~ ~h~le. range 

·., r t 1 ~· ·• "t • '• • : (• [J 
0 ~ L·, ,• : I "' : ', ; 0 

'; J 

of the calibration Js·~t: ·~nd ··cotitparing the results with those obtained 

. ( t' .• : .. , ~· ·~ ·.. I .'I . ', . . ,, .\ .,: , .. 
by the IA-400 . This could be necessary because of changes in the 

· :..' · .' · · -~ ·1.~: <..· ·,:., ..... •• .J • • • • · :: • r.:· ; •_ i . • ·- ~:. · . -'· !'. . 
characteristics of the samples (physical properties artd chemica! com-

"' posltfÖn) ~nd . chàrig~s ·'i~ ~;t:'i~~i character:i:~ti6~ óf \'fie . ln~t·r~ent in 

course of tiro~ • . Wh~~_. ~lg~lflc~·nt diff~renè~s ·\~tw~-~~ ' ·thë · : rn'ir~ Alyzer 

400 and ~~~ r~fer~n~e · ·~e~h~~~ ~e;~ obs~~i~~: ~~1~ ~ ·bi~~ ~djJ~tment 
~ . . i ,_··: .•.· . .'' ' ~~ ~~~c: SJ ·. :'- ·; : I ' ~ • . • ' 1 , •'.i 

.; ~ ... ";, .-: ... . ~ 

was necessary. 

') : ' . ; . , • ' I . ' , ·, • ., '. (; J" ,i . ' 
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Two · c~llib'rat-iot'lS •; on'è:· of skiinJ·'ml'lk'~. 1;qw'li'er 'à:nd ·one ·of ' butterm11k powder 

wer·e : t 'est'eä .:on·· S·~·. In1t'ia . -'Aly.ze~ · 4r00 · t'nstr1nient l3, . 'insta1le:d at · oth~r 

laborator.ies •. In: al·l cases these calibrations could be u·sed, though 

~ith ··a .smal:l .·los·s:·:bf ·acdirac~ · (ntH: tnoh:~:. thah· '20%' relative). No' ·slope 

adjustment was .required, only a bias correction. 

.. :: .. .' .!". : •' I ~) •I ~I I') ~ • 0 

Conclusions 
. ) { ,. J ~ . ~ • ,_ 

- The Infra Alyzer 400 has proven to be a reli~ple instrument for 
• • ~ ~ . . . . , .... . . . .·. ·, ' . ~: . t ' \. .. . . i • f 

screening samples of milk powder and cheese for the constituents 

protein, .moisture, fat, lactose· ·and . lact.ate'_. :: .. 

• •.r ._ ''ihe · 'results: ··:tnili~·a:fè"' .. ·that'· the mo•st~· kc·'c~i:'älte predicti~n1s· df ' th-i:! · com­

... · : :posiüöii· ol ·m:nÏ<: po\ofèl;;r•'·and ·cheese· ar·e 'dbt~·iiu!d, in' cáse the instru-

ment is calibrated for each specific product variety;·' ., . 

,. ... ; . -... , . . . . :' . ' . (" . · • . I, I ' 

.. ·n·enátut'ation produéts·· -Iike ·grass!. an!:l /of a1falfameal have· a negative 

'!') G«:fufiuencet .óh ;:the' a~c'ura~y of' thé: d~teini'inatfo'n of ·thé' constituents 

·vj .r'J ;dl" '· l- ·)·r· ., ' . . , - ö'f · -inntf po"wd'er / ·· · : · · . .t !' .. ,., • !i ... 

. -~~ ;öéted!~rtà'ëiJn; ;~véd ' qualita'ti-lëly ;~ · of a:sh, fosf~lipi'ds"'ani gly'co-

macropeptides -in milk powder an4 salt (in dry matter), processing 
, ' .) .· . ' . I j ~. • -~ . ' ~ • •. • 

salts and pH in cheese by the Infra Alyzer 400 is hardly possible. 
·,: J. ,.. . ' ·'- ~ tj : . • .-: .. :; ;. -: (' .. .J :. . .... ·~ . \; ... :. . ~~. r .' • :· -~ ~· i . · , l ; . •. .. 

- The precis~on of NIR is limited to a great e~tent by the precision 
~ ,_""' ".;::;. '3 ,·~ ·· ·f .1 ' ••• : ·~ ~ ;'"". • : ~ ; ·~ : • · : . Z: . .; n · ;· #" • • ,.i,! 

of the r~f~rence methods used to analyze . sampl~s for calibration. 
~ i ~ · ',.. - • · ;, ., . · ·;, .. ~ • 1 ·: • • l • -~; ; • • t .• •:: r: ~ -; ": _ · · 

- In general the repeatability of the IA-400 for the determination of 
':'· 1.': . ':'' ~- :· , . . ~ .· . • :..: :vl r, . ) '. 

mqisture, . fat .and protein in ~ilkp~wder is the sameorbetter than 
,:) f. ·. i:!;. ,. · · · J ·: _; • • it ;: ' '. } · J:·,c. • ,1 ; 1 \ · 

that of the . reference methods ~heçeas the reproducibility is the 
:. J.'. -~" r ... r J 1 - ~ ~ ' . __ 1 • .: • • L.. : '".J.l ~'·. , ' . ~ .• • ; ,. : ~--: 

same or better for all components determined by NIR • 
..; : L J . ... : •• • r ~ . J ;:) .... • .. ; ' .: .. .. .. · :. __ ...., .':i·.· . ..- ... = =·ë-· ·;, r · . !.. .. .:: 

- It is pos~ible to transfer calibration from one instrument to 
,J =-· :l .. ~ L \.* . . . ;~_·:. ; ·.)~ ;· ! ~- -·~·. : \ ti· t •· tf~.:::..: .·· . ~ , .' 

another with a smail but acceptable loss ~ of analyti~al . accuracy, 
... .... .... ..... : 

with only a bias adjustment. 

··- 6 -



6 -

Deter'mina tiori: of the ~o.mposi t:'it>tli !ö•f. 'éne~a·e, •l)y t:hé ' IA.:..sóO:·' ':;" : .. ) ' 

· !: Al.thougli.-, compon~nt'à :su'cb -á's fät ,' '·mói:S t'lite 'fc:ïnd .'·p'rote1b. dm ·bei· ~de·tër­

mined' properly by ' the ·rN.- 400; !also "resea·r~h wi'J ;dorlÊ!' · wi'tli: ·'th·e IN-500, 

especially on cheese. 'On ·'one l{and' vthià ' .'w~s :dohe :fn 3órder ,t:o· ·~èvalü'ate 

the ~ácd.uracy ~f the IÄ'-'S.dó; on ~ t:Re other" ha'rid tb ·é\ral.Jate 'tbë ·possibi­

lity to determine pJ r 'ámetérs· - ~uch ;às dihè ·1ártd ~·pii -'JKnd ·'parameters ·;such 

as .,nitroáen; solubÏ e ' 'in wàter ··ot>in ·rriA ('ttl:fcHóro;:.~céffc '' tiëid) i' ::from 

preliminary chemica! investigatio'ös clt ··seé'ms' ~hat:i \ tWé~·làst ~menti'óned 

pa'ti:imeters· have a · 'cörreiation (.ifth : the i l'ip'eó!ri'g stage ~of cheei.}è . .. 

Therefore about 100 samples óf · cheese : were · èo~ièct~B tfrom df~fèrent 

producers and of different ripening stages. 

For analysis_ the samples were prepared by removing the rind, if nee-
, f , 

0 I ,"! , _," \ ,, f 
0 

' I _,'; ~ P. :·::-..·'.:. \ • ', J t; I,J J .J, .~~- ') ',,: ,.' , .. ,; !.--..': o • 

çessary, and grating using a Robart mill, . P~ov~de4 with a ch~ese head. 
' . •• I • .: . ~-/ •• j.; '· . ~= ' .: ~1 'H,.- r· ·nJ . !.1,· J .· _ ~) - • • - , ~1 .:n ~ 

:·.' :J ... 

For data handling and evaluation, the standard program of the !DAS 
· - ~· ':. _, ·_ . i ·-J:- ·:·o !' ; .. -~·tf t L: ,·. ·n., ,; _ ~ -·· \.··'·-.. ï · .> ·; • -: :':.:.: .: \ ·f rro 

software was u.sed • 
..... ,r-;, . • 1 :: . . · I _;._. L T..!!.' t .·' ·. -. :. t -~; - :c • · ... ·Ji•IL:! !':!:t n o 

., • 4 .. . . 

' Res·ults" ! ,. · .. t.--:. r;c-. : '1 .. , . .·J I.' liJ "'.· .:":" '. n J _.:, _'. r. ~ . . · ·: • .'". : s :: :.i :t .~ 

Îiigh ·corre1'atihn coeffi'èlellts ~ wer'e : fo1uid!; foi- '· fat';'" thli.tsture- ·trna.) pro-

t~!~, ' as' 'èxpected t±àble: 3·:, ··sheét 4) ·.- · 1 · ~ \ ) i ( •· .~··. , · :. î.i ·.;. · Lo·:\ 

For fat and moisture the correlation coefficients are alm6s:t ···the same, 

for protein the IA-500 gives better results. Except for moisture .~ the 
_, .: ., ~ . -· ' . : ; ..;. 

SEC-values given by the IA-500 were better than those of the IA-400. 
, .. - "/ · ~!- : --·: · .. . . .. : .·J.Î . · :: . ... .'" '} : :-~ ; .. ~..· ·1--.; . : 

~ , • -~ ~- t ' ~ ; f \ f o I ~ 

To give optima! results only 3 wavelengths were selected for the 
· ::...(·,; .) -~ ·- · . .l'.: · ~ : ... 1 .

1.1 .--::;.· ~ .. -.i ·_··-~ .: ~ . • ~ .. ~ . • : . , .· ' ;. ·. -

IA-500. For the .IA-400 at least 6 wavelengths were selected. 
'i, J f "l .. - _, (_ . . ~ ;~.-~- !··: :; ; ~· :' ; I ! \ (. . -:~ '· T· i •:;._·· .... ..; I ; • . .- t),' -~ 

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

derivative method. 

NIRA.6 - .!: "} . -
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·'· · :-~h~ fir,st .de.r~v~_t-,iv~ me,thod , _ g;lve~,. ·t:Jle. t,best -r~sul~s • . J!his , co~~~ .be 

: ._expe.,ct~~' . s~.nçe t;~e : çl.~ter~,i~a,tf.,on .. ,Ql: ~.~lt :·~ ·s ,based on sh~ifts of the 

. · ..... _,~a.t.er-, _:P.e~k in· .t_qe .. NI~-~pect:~~l,Dl. • .. 'fl:lef7~ ~~Vts ~c~,n •. . only, .?>e hoJated from 

,:_ Lq.tqer ... sP.~~t ra~ yal';"-ia~ .:lo,nE~: _:hY ~~th~m.at~,qfl.~ :.~.~nf.P:ul,~~~.?n Jof ~he· N~R 

u1 , ._c!a~~ ~.:·'f:_I:le ._.l:OW .~op;~ü.atl.~~ C~-~fpd.e,n~1 . ~o.r. the p~ . i~ ; CSI,IS,e.d b~ .
1
the 

,' -~., -~f!l~ll ·Pl1"""r..~ng,~··:(~n~,Y Q-; ._6. "pH A~n:l:ts) ."' ~ . > :l ' .. : ~ I ., l • . . . -., 

F~~"Jly i ft c~~ . ~~ ÇOJ1Ç)~dP;d ,t,hat::~uffic~~~F .. ~P,?d , c9n~l~t~on :·c~ef­

fh . .' .~~ts . ~nq :SEC '{al1,!e~ .~r~ -obta;neq r:fo.~ _ w~tjr sol.N/tot .N, TC~.= 

J - sql,:.{IJ/t;o~.~La-pq p~~ma.lry, , ~z .::. in)"'~ter. ,:.<·~ ~ . . ,, 

.. :.o:: 
Conclusions 

' ~, ·-~ 

~h:...: ·,:{ _. ~.-,, .· . -1 :;~·, : .;)]. ; ·(r '.!' 'l 
1

• ~ -. • :'- • •• •• • • J: .- ;~ ~.-. _ ""~: ' i" ~- ·, .. ~ '· . , <" . ·. 
and protein the IA-500 gives better rèsults than 'the IA-400. Not 

~,' '"_;~ ::; ,f · ' ,,, ,: ·:, 'J ;.,.~: ') '"J ·.~ ~ I ( . ;,·, , 'I ·~. ' ., ; : ..• f , : ,' l"f;.; . ~ .. lfl • ~, 
only better acc~racy is obtained, but also better reliability, based 

~-· ;·· . ·.: .~·.: "f · .'· • C' 1 

on the number of wavelenghts giving significant information. 

- It is wel! possible to determine parameters such as salt~, P~- and 
• I ' 

sol.N/tot.~, TCA sol.N/tot _.N and... P..rimai,ry NHQ !fn w~ter) . by .the. 
' J " • : • ••' \ ·o ) "" I. 1 \ .' 

'- ..... . r ·" 

:'!<': _· , ~' tr :_:- .. ·. ·,u' _. ,., ) ~ ,.··: . , · LJ: .. , .. ·: ;'1 · .-,< ~;~l '': •1 . . . -.',, 
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t • , / ~·· ''l ";'" ~ : : , ~ ' 1 _, 1 ' ,',: _\ ; !~." , { · • : '! :: ; •: J"" ::._• ·,' !. 1\'J:_. •··,~ f ,; :.1 , ... ; 'jo., 
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, ,·, 

Determination of majo; à~d· mi~"'~~ ~~~s~-l~u~~is-~fn "'milki)owd"~~I ~ri:d 
· • · ' · \ • ,. ·; ' f ' .' '.• 1 - :. : ::· ·~·:.'•" · ) L.: ~ · ~· . .),' .'4 ·.:a:-

cheese by Near Infrared Reflectance Spectroscopy. ·'· 

(To be p~·bi:Ï.~-hei ~in Neth. -~l-lk. and "d~ir/Jou~nal) :- 0 •. 
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Sheet 2 

Table 1. 

PROTEIN MOJi!iTURt;·_.·. ÉAT LACTOSE LACTATE .. .. . . 

' ,.: r. .. J '")I"·. -~ 1 I . i2-}- .... z 
Product R2 SEP R2 f SÉJ?" s·EP . .... R""1· . · ·skr> .. R . SEP 

I l ; . (.' 'I I ~',' ""t .".l I i ! . 
0 .... ~ I .. - I 

Skim milk powder 0.95 0.20 0 . 97, 0.08 0.98 0.09 0.95 0.4 - ' -
I ·, ,·. ! 

) 

'· ; r ~ } ~ i p - \ • \. 

. I? c f. . ·, ·. •. 

Butter milk powder 0.97 0.21 0 . 99, 0.1Q 0.99 0.13 0.99 0.37 0.99 0.21 
.. '• ' ' .c l . -·i:· '!; .... ·, 

0.96 .. ' I · : ... .·. 
Denatured milk powder 0.95 0 .42 .0.19 0.96 0.24 0.94 0.7 5 o.9.7 0.19 

,_ - . .. - . - . .. -·-· ······ , . 

Cheese 0.91 0.35 0.96 0. 24 0 .93 0.27 - - - -

NIRA.10 
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Table 2 .: 

- . 

. - . • ,: I i. . . . ' c· ·. • .J 

' 
~: ! . . ~ 

Denatured milk 1 powde~ 
. , ! . (_ ,- \\ , .; . \} I 

.. ) I . i 

- ·-· . . .!. .. 
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Table 3 
. - ~·. - ·- - · - - - ... . - -·-

-_. ·:•; "1 ' ., ·' ' . 
_l . l 

Component R - -· - . { - SEC .. - ·- ... ·riW(ioèr-
' ' ' I - ~ ötJX's -· ;} r . . 1 ' 

I -. ,_.. 

• · ~ r. , J 

i 
' O.i-2, r (0.~6) ·. )~ { 6) fat 0 .·99 . ÇO,. 99•) \ . 
I 

0 • 2.9. ~ ( 0 • 2 6 ) moisture 0 • ? 9 .. (.0 .•. 9 9 ) · . . 3~ (9) :, 
i ' 

:, \ \: .. . ~ ... · . . 

protein i 0 .,98. ·(.0 .9~) I 0 .2·~ (O.jl) 3 , (7) 
' I 

i I 

0 ··;- ' .' • • • .: ... \ . 

. ' !. ·: . . ' ·~ , :~ ·:· . : .:· . . 

( •••• ) IA-400 data 

NIRA.8 
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Table 4 

Component ; R ï SEÇ Range 
--·· .. - . - · ... -· - --- . ·- · -- - -- .. ·-

·, .. .r.:;. J . .• 

Salt (%·NaCl) !.. '9·~4· -- 0_,.1,0 . .. - ~ _l. 72=.3. 4 7 ---: - ·. --
I : I 

pH ; a·. 73 : : 

i 
: · '.- .o .:o7 

~ 

;5· .'Ui~5 :69 \ r • . 
l I 

Wat er sol.N/tot.N o·.9z I; ' ' •_; •2 .~5 ' ' ·- lL·l-~36-.o 
I I 

TCA sol.N/tot .N 0.95 · . . ·'Jl .'3: . . J ' ~ ·8 .-4~·26 .3· I 

I 
: ' 

-· .. .. . ·- ·-·· . . ~-- . - I 
.I •-· 

Prim. NH2 in 
water (l-!mol/g 
protein) _ 0.90 64 279- 855· 

I I 
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