ISSN 0355-1180

HELSINGIN YLIOPISTO

Elintarvike- ja ravitsemustieteiden osasto

EKT-sarja 1909

NIR-TEKNOLOGIAN KAYTTO PAAHDETUN KAHVIN ANALYSOIMISESSA

Olli Vahamaki

Helsinki 2019



HELSINGIN YLIOPISTO — HELSINGFORS UNIVERSITET — UNIVERSITY OF HELSINKI

Tiedekunta — Fakultet — Faculty Osasto — Avdelning — Department
Maatalous-metsatieteellinen Elintarvike- ja ravitsemustieteiden osasto
Tekija — Forfattare — Author

Olli Vahaméki

Tyon nimi — Arbetets titel — Title

NIR-teknologian kayttd paahdetun kahvin analysoimisessa

Oppiaine — Laroamne — Subject

Elintarviketeknologia (yleinen elintarviketeknologia)

Tyon laji — Arbetets art — Level Aika — Datum — Month and year Sivumaéara — Sidoantal — Number of pages

Maisterintutkielma Lokakuu 2019 59

Tiivistelmé& — Referat — Abstract

Kahvi on laadullisilta ominaisuuksiltaan hyvin herkka elintarvike. Kahvin vari- ja kosteuspitoisuus ovat
térkeitd parametreja paahdetun kahvin prosessoinnin ja aistinvaraisen laadun kannalta. NIR-teknologia
(engl. near infrared technology) on analysointimenetelmd, joka perustuu infrapunasateilyyn. NIR-laite
l&hettdd naytteeseen lahi-infrapunasateilyd, jolloin yhdisteiden kemialliset sidokset absorboivat sitd ja
tuottavat varahtelyenergiaa. Tdméa absorptio voidaan nahdé nédytteelle ominaisesta spektrista.

Tutkimuksen tavoitteena oli kalibroida NIR-laite mittaamaan paahdetusta kahvista véria,
kosteuspitoisuutta ja tiheyttd. Lisaksi tutkittiin kahvin jauhatuksen vaikutusta sen vériin NIR-laitteella ja
referenssimenetelmalld. Tassa tutkimuksessa referenssimenetelména vérin maarityksessa toimi Hunterlab
D25LT -vérimittari. Kosteuspitoisuuden referenssimenetelmana oli kuiva-ainepitoisuuden maaritys
uunissa Kkuivatuista naytteistd. Tiheyden referenssimenetelmdnd toimi mittaukset JEL STAV 2003
Stampfvolumeter -mittarilla, joka antaa hyvan kuvan kahvin tilavuudesta, kun se pakataan
vakuumipakkaukseen. Tutkimuksessa kaytetty materiaali saatiin paahtimolta. Néaytteiden méaéra
vérikalibraatiossa oli 278 kpl, kosteuspitoisuuskalibraatiossa 199 kpl ja tiheyskalibraatiossa 64 kpl.

Kalibraatioita arvioitiin vertaamalla referenssituloksia kalibraation ennustettuihin arvoihin. Vrikalibraatio
saavutti ennustearvon R? = 0,99, joka on NIR-kalibraatiolla erinomainen. Kosteuspitoisuudelle
ennustearvoksi saatiin R?>= 0,91, joka on my6s hyvaksyttava, koska kalibraatiossa oli matalat virhearvot.
Tiheydelle ennustearvoksi saatiin R?= 0,89, mutta suuret virhearvot lisasivit kalibraation epéluotettavuutta.
Tutkittaessa jauhatuksen vaikutusta vériin havaittiin tilastollisin menetelmin, ettd mittausmenetelmien
keskihajontojen ja keskivirheiden erot olivat hyvin pienid. t-testipareista havaittiin, ettd jauhatuksella ei
ollut tilastollisesti merkitsevad vaikutusta tuloksiin. 1-jauhatuksen néytteet olivat kuitenkin vériltdan
vaaleampia, miké oli yksi alkuhypoteeseista.

NIR-mittaustapaa voidaan kadyttdd tulevaisuudessa mittaamaan paahdetun kahvin véria ja
kosteuspitoisuutta. Tiheyskalibraatio tarvitsisi enemman referenssimittauksia ollakseen luotettava.

Avainsanat — Nyckelord — Keywords

NIR, lahi-infrapuna, spektroskopia, paahdettu, kahvi, kalibraatio, véri, jauhatus, tiheys

Sailytyspaikka — Forvaringstélle — Where deposited
Helsingin yliopiston digitaalinen
arkisto,Helda

Muita tietoja — Ovriga uppgifter — Additional information

EKT-sarja 1909




HELSINGIN YLIOPISTO — HELSINGFORS UNIVERSITET — UNIVERSITY OF HELSINKI

Tiedekunta — Fakultet — Faculty Osasto — Avdelning — Department

Faculty of Agriculture and Forestry | Department of Food and Nutrition

Tekija — Forfattare — Author

Olli Vahamaki

Tyon nimi — Arbetets titel — Title

Using NIR-technology for analyzing roasted coffee

Oppiaine — Larodmne — Subject

Food Technology

Tyon laji — Arbetets art — Level Aika — Datum — Month and year Sivumaara — Sidoantal — Number of pages

Master’s Thesis October 2019 59

Tiivistelmé& — Referat — Abstract

Coffee is a very delicate product which requires specific handling during processing. Colour and moisture
content of coffee are important parameters for roasted coffee processing and sensory quality. NIR (Near
Infrared) technology is an analyzing method which is based on infrared radiation. The NIR device sends
near infrared radiation to the sample, where the chemical bonds absorb the radiation and start vibrating.
This absorption can be seen from the spectras of the sample.

The goal of this study was to develop calibrations for roasted coffee colour, moisture content and density.
The goal was also to investigate how coffee grinding affects the measured colour in roasted coffee. For
this study Hunterlab D25LT worked as the reference method for roasted coffee colour. The reference
method of moisture content was an oven based dry matter determination. JEL STAV 2003
Stampfvolumeter worked as the reference instrument for determining roasted coffee density, as it gives a
good idea of the coffee density when it’s packed in vacuum package.

The material used was received from the roastery. The colour calibration had 278 samples, the moisture
content calibration had 199 samples and the density calibration had 64 samples.

The reliability of the calibrations was evaluated by comparing the reference values to the estimated values
of the calibrations. The colour calibration reached a prediction value of R?= 0.99 which is an excellent
value for a NIR calibration. The moisture content calibration reached R?= 0.91 which is acceptable, as the
calibration had low error values. For density the calibration received R?= 0.89 but big error values increased
the unreliability of the calibration. The differences between the colour measuring methods were found to
be minimal. The standard deviation and standard error values of the methods were very similar. T-test pairs
showed that grind level did not have statistically significant effect on colour value. Grind level 1 samples
still received a higher L*-value, which was one of the hypotheses for the study.

NIR-method can be used in the future as a way of measuring the colour and moisture content of roasted
coffee. Density calibration would need more development for the calibration to be reliable.

Avainsanat — Nyckelord — Keywords

NIR, near infrared, spectroscopy, roasted, coffee, calibration, colour, grind, density

Sailytyspaikka — Forvaringstélle — Where deposited

The Digital Repository of University of Helsinki, Helda

Muita tietoja — Ovriga uppgifter — Additional information

EKT Series 1909




ESIPUHE

Tassa Paulig Groupille tehdyssa tyossa haluttiin kehittdd NIR-kalibraatioita ja tutkia uusien
muuttujien mittausta NIR-teknologialla. Liséksi haluttiin tutkia, kuinka paljon jauhatus
vaikuttaa paahdetun kahvin mittaustuloksiin. Tarkoituksena oli kehittdd toimivat NIR-
kalibraatiot, joita paahtimo voisi kayttdd jatkossa hyodyksi. NIR- ja referenssianalyysit
tehtiin Pauligin kahvilaboratoriossa Vuosaaressa.

Kiitos ohjaajilleni, jotka olivat Riikka Malm Pauligilta ja Kirsi Jouppila Helsingin
yliopistolta. Kiitos Pirita Kaunistolle, joka ehdotti maisterityon aihetta. Kiitos myds Antti
Knaapilalle, joka auttoi tilastollisten tuloksien analysoinnissa. Kiitos Pauligin tyontekijoille,
jotka auttoivat minua tarvittavien naytteiden saamisessa. Kiitos mygs FOSSin ja Bernerin

henkilokunnalle NIR-laitteen k&ytén avustamisessa.

Helsingissa 1.10.2019

Olli Vahamaki
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1 JOHDANTO

Kahvi on maailman toiseksi suosituin juoma veden jalkeen, ja silla on valtava kaupallinen
merkitys (Barbin ym. 2014). Se on juoma, joka valmistetaan paahdetuista kahvipavuista.
Kahvin laadun varmistaminen on sen valtavan suosion takia hyvin térkedd. Kahvi on
laadullisilta ominaisuuksiltaan erittdin herkk& elintarvike, jonka ominaisuudet voivat
vaihdella satokausien valilla s&én, viljelyn ja prosessointitavan takia (Santos ym. 2016).
Taman vuoksi laadunvarmistus voi osoittautua haastavaksi, silla kontrolloitujen parametrien
raja-arvot voivat muuttua raaka-aineen muutoksien takia. Taman takia tarvitaan luotettavia

menetelmid kahvin tutkimiselle ja arvioimiselle.

Genus Coffea -suvun kaksi lajiketta ovat kaupallisesti tarkeitd: Coffea arabica (arabica-
kahvi) ja Coffea canephora (robusta-kahvi). Lajikkeet eroavat kasvuolosuhteiltaan,
laadullisilta ominaisuuksiltaan ja maultaan (Barbin ym. 2014). Arabica-kahvi on
kaupallisesti arvokkaampaa, ja sité pidetdén robusta-kahvia hienompana maultaan. Suurin
osa kaupallisesti saatavilla olevista kahveista on arabican ja robustan erilaisia sekoituksia
(Barbin ym. 2014).

Kahvipapu pitda prosessoida ennen kuin sitd voidaan paahtaa. T&mé prosessointi on usein
monivaiheinen, ja siind on erilaisia menetelmié. Paaprosessointimenetelmia raakakahville
ovat kuiva- ja markéaprosessointi. Valmistettavan kahvin laatu on olennaisesti yhteydessa
kemialliseen koostumukseen paahdetussa kahvissa. Kemialliseen koostumukseen taas
vaikuttavat raakakahvin lajike ja poiminnan jalkeiset késittelyt, kuten kuivaus, sdilytys,
paahto ja jauhatus (Alessandrini ym. 2008). Vihreiden raakapapujen padasiallinen
kemiallinen koostumus on pienimolekyylipainoisia hiilihydraatteja. Naista sakkaroosia voi
olla 7 % kuivapainosta arabicassa ja robustassa (Arya ja Rao 2010), ja se on yksi eniten
makeuteen vaikuttavista hiilihydraateista kahvissa (Santos ym. 2016). Myos fruktoosia ja
glukoosia esiintyy kahvissa, mutta vahemman. Hiilihydraattien vaheneminen on
paahtoprosessiin kuuluva ilmi6. Sakkaroosin suuri pitoisuus ja sen vahentyminen paahdon
ailkana vaikuttavat kahvin lopulliseen makuun ja koostumukseen (Santos ym. 2016).
Sakkaroosin  péé&reaktioihin  paahdon aikana kuuluvat fragmentoituminen ja

karamellisoituminen (Arya ja Rao 2010). Karamellisoituminen on pelkistavien sokerien
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reaktio, joka tuottaa ruskeita vériaineita ja aromia. Fragmentoitumisella tarkoitetaan
yhdisteiden hajoamista.

Kahvin lipidit yhdistetddn aromiin ja flavoriin. Kafestoli (engl. cafestol), kahweoli (engl.
kahweol) ja 16-O-metyylikafestoli (engl. 16-O-methylcafestol) kuuluvat lipidifraktioon
kahvissa. Nama yhdisteet kuuluvat diterpeeneihin, laajaan hiilivetyjen aineryhmaan, ja niilla
on erilaisia terveydellisid vaikutuksia ihmisissa (Scholz ym. 2014), kuten kolesterolia

nostava vaikutus suodattamattomassa kahvissa.

Kosteuspitoisuus on yksi raakakahvin tarkeimmisté laatuparametreistd. Suurin osa kahvin
vienti- ja tuontimaista valvoo kosteuspitoisuutta yhtend raakakahvin laatukriteereista.
Turvallisuusvali on 8,0-12,5 % tuorepainosta. Kosteuspitoisuus, joka on turvallisuusvalin
ulkopuolella, kyseenalaistaa pavun laadun (Adnan ym. 2017). Kosteuspitoisuus, joka on alle
8 %, aiheuttaa pavuissa kutistumista ja ei-toivottuja ulkondkémuutoksia, kun taas yli
12,5 %:n kosteuden ylittdvat pavut ovat herkempid homekasvustolle ja niiden tuottamille
mykotoksiineille (Adnan ym. 2017). Kosteuspitoisuus on tarke& parametri myos sen takia,
ettd se vaikuttaa paahdossa saatavaan kahvipapujen vériin, tiheyteen ja aromiin

lopputuotteessa. Taman takia sille tarvitaan nopea ja luotettava mittausmenetelma.

NIR-teknologia (engl. Near Infrared technology) on potentiaalinen sen nopeuden,
yksinkertaisuuden ja turvallisuuden takia. Silla pystytddn mittaamaan useita naytteita ilman
esivalmisteluita, eikd ndyte tuhoudu mittauksessa. Liséksi mittaukset ovat nopeita,
kemikaalivapaita eivéatka aiheuta kustannuksia (Barbin ym. 2014). Tulokset ovat olleet
lupaavia, ja NIR-teknologiaa on alkanut hyddyntdd useampi kahvinvalmistaja ympari
maailmaa. NIR-teknologiaa pystytddn hyodyntdmaan sekd raakakahvin ettd paahdetun

kahvin analysoinnissa (Pascoa ym. 2015).

Taman tutkimuksen tavoitteena oli ottaa kayttdén NIR-teknologia kahvin padaparametrien
mittauksessa (vari, kosteuspitoisuus). Tarkoituksena oli tehdd kattava kalibraatio kahvin
kosteuspitoisuudelle ja varille, jotta teknologiaa voi hyddyntaa paahtoprosessissa ja kahvin
laadunvarmistuksessa. Liséksi haluttiin selvittdd, miten kahvin jauhatusaste vaikuttaa kahvin
variin. Tavoitteena oli myds tutkia, voiko kahvin tiheyttd mitata NIR-teknologialla
luotettavasti. Tutkimuksen hypoteesina oli se, ettd hienommalla jauhatuksella olisi

tuloksissa véhemman hajontaa ja sen vériarvot olisivat vaaleampia.



2 KIRJALLISUUSKATSAUS

2.1 Kahvi elintarvikkeena

2.1.1  Kahvipavun rakenne

Kahvipavussa on kaksi selkedsti jaettavaa monimuotoisuuden tasoa. Makroskooppisella
tasolla papu on muodostunut kasvisolukkokerroksista, jotka ovat taittuneita yhdessa ja
muodostavat kiintedn ellipsin muotoisen rakenteen. Mikroskooppisella tasolla kudos
koostuu erimuotoisista soluista, jotka sisaltavat sokereita, proteiineja ja lipideja ja jotka ovat
sulkeutuneet polysakkaridiseinélla (Bee ym. 2005).

Kahvipuun hedelm& koostuu oranssi-punertavasta eksokarpista (joka kypsyessa muuttuu
punaiseksi)  (engl. skin), Kkelta-valkoisesta hedelmalihasta/mesokarpista  (engl.
mesocarp/pulp) ja kasvilimasta (engl. mucilage), keltaisesta pergamentista/endokarpista
(engl. parchment/endocarp) ja hopeaketosta (engl. silverskin), jotka ymparoivét kahvipapua
(endospermi) (De Melo Pereira ym. 2019). Eksokarppi antaa hedelmalle ulkoista

kKimmoisuutta. Kahvimarjan rakenne on esitetty kuvassa 1.

Kahvinpavun flavori alkaa muodostua kahvipensaassa kahvimarjan kypsyessa. Flavorin
monimuotoisuus kehittyy edelleen kahvin eri prosessivaiheissa. Kahvimarjoja poimitaan
joka vuosi, kun ne ovat kirkkaanpunaisia, kiiltavia ja kiinteitd. Ulkoisen kerroksen poiston
jalkeen kirsikan kokoisen marjan sisélla olevia siemenid kutsutaan yleisesti kahvipavuiksi
(Wang 2012).

Endospermi
(kahvipapu)

Hopeaketto
(engl. silverskin)

Endokarppi
(pergamentti, engl.
parchment)

Mesokarppi
(Hedelmaliha, engl.

pulp)

eksokarppi
(engl. skin)

Kuva 1. Kahvimarjan rakenne.



2.1.2  Kahvipavun kemiallinen koostumus

Raakakahvin yleislaatuun vaikuttaa moni tekijd, kuten maaperédn koostumus, korkeus
merenpinnasta ja viljelytilalla vallinnut saa (Wang 2012). Arabica-kahvin paayhdisteet ovat
soluseindan polysakkaridit (48-60 % kuivapainosta), pa&osin galaktomannaanit ja
arabinogalaktaani-proteiinit, lipidit (13—17 %), proteiinit (11-15 %), sakkaroosi (7-11 %) ja
klorogeenihapot (5-8 %) (Bertrand ym. 2010). Bertrandin ym. (2010) mukaan kaikilla naill&
yhdisteilla on tarkeé rooli monimutkaisessa paahtoprosessissa. Proteiinit ja aminohapot ovat
olennaisia sokerien védhenemisessd ja niiden muuttumisessa aromien esiasteiksi Maillard-

reaktion kautta. Raakakahvin kemiallinen koostumus on esitetty taulukossa 1 (Wang 2012).

Taulukko 1. Arabica- ja robusta-raakakahvien kemiallinen koostumus Wangin (2012) mukaan.

Pitoisuus (9/100g)  Pitoisuus (g/100 g)

Komponentti Arabica Robusta
Polysakkaridit 49,8 54,4
Sakkaroosi 8 4
Pelkistavat sokerit 0,1 0,4
Muut sokerit 1 2
Lipidit 16,2 10
Proteiinit 9,8 9,5
Aminohapot 0,5 0,8
Alifaattiset hapot 1,1 1,2
Kviinihappo 0,4 0,4
Klorogeenihappo (CGA) 6,5 10
Kofeiini 1,2 2,2
Trigolliini 1 0,7
Mineraalit 4,2 4,4
Vesi 8-12 8-12

Kahvin hiilihydraatit

Raakakahvi sisaltaa erilaisia hiilihydraatteja, jotka ovat jaettavissa polysakkaridien ryhméén
ja pienen molekyylipainon omaaviin sokereihin, jotka siséltavat tri-, di- ja monosakkaridit
(Clarke 1985). Knoppin ym. (2005) tutkimuksessa havaittiin, ettd kahvimarjan kuiva- tai
maérk&prosessoinnilla oli suora vaikutus kahvin fruktoosi- ja glukoosipitoisuuksiin. Riippuen
prosessointitavasta vain pienia pitoisuuksia néita yhdisteita oli lasnd prosessoinnin jalkeen.
Tutkimuksessa hyodynnetyllda mark&prosessoinnilla fruktoosin ja glukoosin pitoisuudet

olivat huomattavasti suurempia. Tama varmistettiin  laboratoriossa tehdyilla
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malliprosessoinneilla. Vertailunéytteilla havaittiin, ettd molempien sokereiden pienet
pitoisuudet johtuivat markaprosessoinnista.

Fruktoosin ja glukoosin vahentymistda méarkaprosessoidussa kahvissa tutkivat myos
Kleinwéchter ja Selmar (2010). Heidan tutkimuksessaan todettiin, ettd glukoosin ja
fruktoosin  pitoisuudet  pienenivdt  huomattavasti  kahvipavun  ensimmaisen
kuivattamispdivan aikana. Tutkimuksesta pééateltiin, ettd méarké&prosessoidun kahvin matalat
fruktoosi- ja glukoosipitoisuudet johtuvat ainakin osittain metabolisista prosesseista.

Polysakkaridit ovat térked osa raakakahvin koostumusta. Soluseindn polysakkaridit
muodostavat puolet kahvin kuivapainosta ja ovat osa kahvipavun soluseinéan liukenematonta
polysakkaridirakennetta (Fischer ym. 2001). Kahvipavun polysakkaridien jakauma on
kolmen polymeerityypin hallitsema: arabinogalaktaani, mannaani ja selluloosa (Clarke ja
Vitzthum 2001). Fischerin ym. (2001) tutkimus vertaili kokonaispolysakkaridipitoisuutta
arabican ja robustan vélillad sekd raportoi aineiston rakenteellisista eroista eristetyissé
arabinogalaktaanissa (engl. arabinogalactan) ja galaktomannaasissa (engl. galactomannan).
Galaktomannaanissa ei havaittu lajikkeiden valilla rakenteellisia eroja, mutta
arabinogalaktaanissa havaittiin  eroja  arabinaanisivuketjujen haaroittuneisuudessa.
Arabicaan verrattuna robustassa oli suurempia pitoisuuksia arabinogalaktaania, jonka

sivuketjut olivat pidempia.

Raakakahvin hapot

Padhapot raakakahvissa ovat sitruunahappo (engl. citric acid), omenahappo (engl. malic
acid), klorogeenihappo (engl. chlorogenic acid) ja kviinihappo (engl. quinic acid). Paahdon
aikana kolmen ensimmadisen hapon pitoisuudet pienenivét, kun taas kviinihappo lisdantyi
(Wang 2012).
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2.2 Kahvin prosessointi

2.2.1  Kahvin esikasittelyprosessi

Raakakahvin prosessoinnissa on kaksi pé&&prosessointimenetelmad, joilla raakakahvista
eristetddn ei-halutut osat ja saadaan halutut kemialliset reaktiot aikaan. Nam& menetelmat
ovat kuiva- ja markaprosessointi (kuva 2). Valitulla metodilla on suora vaikutus kemialliseen
koostumukseen ennen paahtoa ja sen jalkeen seka lopullisen juoman laatuun. Kahvimarjalle
tarvitaan prosessointia, jotta voidaan erottaa hedelméliha ja endokarppi sek& kuivattaa
kahvipavut.

Kuivaprosessointi tehdaan padosin robusta-kahville, mutta sitd kdytetddn myos pédosalle
Brasilian arabica-kahvista (Clarke ja Macrae 1987). Kuivaprosessointia kaytetdan usein
alueilla, joilla olosuhteet mahdollistavat auringossa kuivattamisen. Markéaprosessointia
kaytetddn arabica-kahville, ja siitd saadaan lopputuloksena miedompaa kahvia.
Markaprosessoidun kahvin yleisesti hienostuneempana pidetty maku saadaan aikaan

monivaiheisen prosessointitavan ansiosta.

Poiminta
¥
Kuivaprosessointi [#—  Vastaanotto »  Markdprosessointi
v v
Erottelu Erottelu
) 4
Hedelmalihan poisto —Engl.Depulping
) 4
e > f Kasviliman poisto ~ —Engl.mucilage
Kuivaus
v
Puhdistus
v
Kuoriminen
Lajittelu — Lajittelu varin, koon ja tiheyden perusteella

Kuva 2. Kahvimarjan prosessointi pavuksi eri menetelmilla Clarken (1985) mukaan.
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Kuivaprosessointi on yksinkertainen ja vdhemman vaativa sadonkorjuun suhteen, koska
hedelmalihaa ei poisteta mekaanisesti. Taman takia poiminnassa tulee mukaan kypsié
(punaisia), epakypsia (vihreitd) ja ylikypsia (tummuneita, rakenteeltaan huonoja) marjoja.
Kahvimarjat kuivataan valittomasti poiminnan jilkeen (Clarke ja Macrae 1987).
Kuivaprosessoinnissa marjat altistetaan auringolle tai ilmakuivaimille, kunnes
kosteuspitoisuus on noin 10-12 %. Kuivatusalueen (pation) tulee olla hieman kalteva ja
tarpeeksi iso, jotta kahvimarjat eivét ole paksuissa kerroksissa varsinkaan kuivauksen alussa.
Pation kaltevuus mahdollistaa yliméaraisen veden poisvalumisen. Vasta kun kahvimarjan
pinta on kuivunut (ulkoisen veden haihtuminen) voidaan kahvia kuivata paksummissa
kerroksissa. Patioiden tulee olla rakennettuina alueille, joilla ei ole kylmaa ilmaa,
auringonvalon mé&ara on suuri ja kuivauspinnan kaltevuus pieni. Kuivauksen jélkeen marjat
pestddn ja niiden sisaltd tyhjennetdan, jolloin kuivunut kuori ja hedelméliha poistetaan.
Tuotteena saadaan kahvipapu, jonka ymparilld on kuivaprosessoinnissa usein vield

hopeaketto. Kuivunut kuori ja hedelméliha ovat sivuvirtaa (De Melo Pereira ym. 2019).

Markaprosessointi vaatii paljon tiukempaa kontrollia poiminnan suhteen, silla raakoja tai
osittain kuivuneita marjoja ei pystyta kasittelemaan hedelmaélihan poistolaitteella (engl.
pulper). Ennen hedelmalihan poistamista vihreiden kahvimarjojen erottelu kypsisté voidaan
tehda vesialtaissa, joissa epakypsét ja ylikypsét pavut nousevat pinnalle. Vesialtailla saadaan
my0s poistettua Kivet, oksat ja lehdet tehokkaasti. Pulping-prosessi sisaltdd hedelmaélihan
poiston. Hedelmalihan poistamisen jalkeen pitdd kasvilima poistaa pergamentista (engl.
parchment). Tama voidaan tehdd mekaanisesti, kemiallisesti tai fermentoimalla. Kahvin
prosessoinnin tulisi alkaa mahdollisimman pian poiminnan jélkeen, jotta voidaan estaa
hedelman pilaantuminen ei-halutun fermentaation tai homeen muodostumisen takia (Bee
ym. 2005, Illy 2002, De Melo Pereira ym. 2019). Méarképrosessoitu kahvi sisaltaa yleisesti
enemman hapokkuutta ja aromeja kuin kuivaprosessoitu kahvi. Tamé johtuu muun muassa

fermentaatiosta, jossa kahvin aromit paasevét kehittymaan.

Kuiva- tai markdprosessoinnista riippumatta pavut pitdd kuivata 10-12 %:n
kosteuspitoisuuteen. Kuivausprosessi voidaan tehdd aurinkokuivauksella tai erilaisilla
mekaanisilla  kuivaimilla, esimerkiksi  rumpukuivaimilla  tai  ilmakuivaimilla.
Kuivausmenetelma yhdistyy usein taloudellisiin tekijoihin riippuen siitd, mikd menetelma
on kyseiselld kahvitilalla realistisin (De Melo Pereira ym. 2019). Mitd tasaisempi
kahvipapujen massa on, sitd parempi ja yhtendisempi on kuivausprosessi. Epékypsissa
vihreissd kahvimarjoissa kosteuspitoisuus voi olla noin 70 % ennen kuivausta, kun taas

kypsissa se vaihtelee vélilla 50-70 % ennen kuivausta (Bee ym. 2005).
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2.2.2  Kahvin paahtoprosessi

Kahvin paahtoprosessi on aika- ja lampdtilariippuvainen prosessi, jossa vesipitoisuus ja
pavun liikkkuminen ovat tarkeitd (Clarke ja Viztzhum 2001). Raakapavun laatu,
prosessilamp@tila ja kuuman ilman kosteus ovat tarkeité tekijoitd paahdetun kahvin laadulle.
Kahvi paahdetaan lampokaésittelylld, jonka aikana pavun ytimen lampdétila nousee yli
200 °C:seen, joka on epatavallisen korkea lampdtila elintarvikkeelle (Baggenstoss ym.
2008). Tyypillisesti paahtoprosessi on nopea, 5-20 minuuttia, ja l&mpdtila vaihtelee
200°C:sta 230°C:seen (Santos ym. 2016). Paahdon aikana kéytettavalla lampdtilalla on
vaikutus kahvipavun fysikaalisiin ominaisuuksiin. Baptistinin ym. (2018) tutkimuksessa
havaittiin, ettd korkeammissa lampdtiloissa kahvipavun pinta-ala laajeni ja pavun tiheys
aleni. Paahdon aikana painonpudotus vaihtelee valilla 14-23 % riippuen pavun
maantieteellisestd alkuperastd, raakakahvin kosteuspitoisuudesta, séilytysolosuhteista ja
paahtomenetelmasta.

Paahto on kahvintuotannossa avainvaihe laadukkaalle kahville ja luultavasti tarkein tekija
hyvalaatuisen kahvin tuottamiselle. Tdméan vaiheen pitad olla kontrolloitu seka toistettavissa,
jotta kuluttajien vaatimukset voidaan toteuttaa (Berkia ym. 2006). Kahvin aistittavat
ominaisuudet ja fysikaalis-kemialliset ominaisuudet pitda arvioida lahelld tuotantoa, jotta
voidaan varmistaa oikeat paahto-olosuhteet. Luotettavin ja tehokkain menetelma
reaaliaikaiseen laadunvarmistukseen on in-line-mittaus, jolla voidaan varmistaa tuotteen
laatu (Santos ym. 2016). Kahvin paahtoastetta arvioidaan silmamaaréisesti varia tutkimalla,
varimittarilla tai veden haihtumisen maarélla paahdon jalkeen (Wei ja Tanokura 2015).
Paahdetut pavut luokitellaan paahtoasteen avulla. Niiden paahtoaste nédkyy Véariss,
kehittyneessé flavorissa, menetetyssa kuivapainossa ja kemiallisissa muutoksissa eri
komponenteissa. Yksinkertaisin termein paahdettua kahvia voidaan kutsua vaaleaksi,

keskipaahtoiseksi tai tummaksi paahdoksi.

Kahvin aistittavat ominaisuudet liittyvat hyvin oleellisesti paahdettujen papujen
kemialliseen koostumukseen, johon taas vaikuttaa lajike ja sen maantieteellinen alkupera.
Myds muilla tekijoilla, kuten paahto-olosuhteilla, teknologisilla tekijoilla (paahtokoneen
tyyppi ja kapasiteetti, kahvin uutossa kaytetty laitteisto) ja fysikaalisilla parametreilla (pavun

koko ja muoto ja mahdollisten laatuvirheiden lasn&olo) on vaikutusta.
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Kahvipavun rakenteen muutos paahdon aikana

Paahdon aikana kahvipavut muuttuvat fysikaalis-kemialliselta rakenteeltaan pyrolyysin ja
monien reaktioon osallistuvien kompleksien ansiosta (Clarke ja Macrae 1989). Kaikkein
tarkein vaikutus on paahdon aikana papuihin siirtyvédn lammoén méaéralla, jota voidaan
séadella lampdatilalla ja ajalla. Paahdossa papu on altistettuna tasaiselle painon alenemiselle
veden haihtumisen ja sen jélkeisen pyrolyysireaktion ansiosta. Samaan aikaan kahvipapu
kasvaa tilavuudeltaan sisdisen kaasunmuodostuksen takia muun muassa hiilidioksidin ja
muiden lampohajoamisen tuotteiden ansiosta). Samanaikaisen painonpudotuksen ja
tilavuuden lisd&ntymisen takia kahvipapujen tiheys laskee ja kahvipavulle muodostuu
tyypillinen huokoinen rakenne (Alessandrini ym. 2008). Tamén liséksi kahvipavun sisainen
kosteuspitoisuus laskee noin kolmeen prosenttiin (Correia ym. 2018). Kun kahvipavun
lampotila saavuttaa yli 180 °C:n lampétilan, l[&mpda luovuttava reaktio, jossa on mukana
polysakkarideja, proteiineja, klorogeenihappoa ja trigollineja, muodostaa kokonaisuuden,
joka maéarittdd paahdetun kahvin vérin, flavorin ja aromin (Bustos-Vanegas ym. 2018).
Reaktiossa vapautuu hiilidioksidia (Schenker ym. 2000). Endospermin altistuessa 180—
200 C kuumuudelle tapahtuu pavun halkeaminen. Liiallisen ruskistumisen ja aromin
heikentymisen ehkéisemiseksi pavut poistetaan paahtokammiosta ja jadhdytetddan nopeasti
kylmalla ilmalla tai vesisuihkulla (Cavaco ym. 2012). Paahdossa saatu huokoinen rakenne
lisda reaktiopinta-alaa lammadnvaihdossa, miké taas liséé jadhdytyksen tehokkuutta (Bustos-
Vanegas ym. 2018). Suuri osa vapautuneesta hiilidioksidista jaa kahvipavun sisélle ja
vapautuu jatkuvasti jadhdytyksen jalkeen. Taman takia paahdetun kahvin pitda antaa levata
ennen pakkaamista, jotta voidaan valttya turpoavilta tai paukahtavilta pakkauksilta (\Wang
ja Lim 2017). Hiilidioksidin poistuminen pavusta ja sen aiheuttama pakollinen lepoaika
ennen pakkaamista (engl. degassing) ovat olleet haaste kahviteollisuudessa jo
vuosikymmenia, eiké hiilidioksidin poistumismekanismia tunneta vielakéan riittavan hyvin.
Hiilidioksidin muodostuminen paahdetussa kahvissa on pitkalti perusteltu Maillardin
reaktiolla ja Streckerin aminohapposynteesilla (Wang 2012). Maillardin reaktio on
kemiallinen reaktio, jossa pelkistévét sokerit ja vapaan aminoryhmén omaavat aminohapot,

peptidit ja proteiinit, reagoivat keskenaan.

Kahvipavun rakenteen muuttuminen johtuu p&&osin pavun kosteuden haihtumisesta seka
veden ja hiilidioksidin vapautumisesta paahtoreaktiossa, jossa vesi ja hiilidioksidi toimivat

pavun rakenteellisen lujuuden vastavoimana Clarken ja Viztzhumin (2001) mukaan.
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Hiilihydraattien muutokset paahdossa

Hiilihydraateissa tapahtuu isoja muutoksia paahdon aikana riippuen kéytettavasta
lampdotilasta. Sakkaroosi véhenee nopeasti paahdon aikana, jolloin esimerkiksi vaaleissa
paahdoissa noin 3-4 % alkuperéisestd sakkaroosipitoisuudesta pavussa séilyy.
Keskipaahtoisissa kahveissa voi olla vield 1 % sakkaroosia, ja tummissa paahdoissa
sakkaroosi menetetddn kokonaan (Clarke ja Macrae 1989). Sakkaroosi on aromin esiaste
kahvissa ja sen hajoaminen muodostaa karboksyylihappoja, furaania ja aldehydejd, jotka
vaikuttavat kahvin flavoriin (Wei ja Tanokura 2015). Mallireaktioiden avulla on todistettu,
ettd sakkaroosi on merkittdvé ldhde kahvin paahdossa muodostuville alifaattisille hapoille.
Clarke ja Macrae (1989) kertovat, ettd yksinkertaiset sokerit, eritoten glukoosi, fruktoosi ja
arabinoosi, hajoavat paahtoprosessin aikana. Clarke ja Vitzthum (2001) kuvailevat, etta
nama padreaktioaineet reagoivat monella tapaa paahdossa. Niissa tapahtuu
fragmentoitumista, jolloin ne muodostavat matalan molekyylipainon tuotteita, kuten
alifaattisia happoja. Reaktiot aminohappojen tai proteiinien kanssa muodostavat Maillardin
reaktiossa yhdisteitd, jotka voivat olla joko polymeerisia tai matalan molekyylipainon
omaavia. Varsinkin jalkimmaiset vaikuttavat kahvin flavoria muodostavina yhdisteina.
Muita flavoriin vaikuttavia ainesosia ovat furaanit, pyratsiinit ja pyrolit, joita muodostuu
paahdossa trigolliinin avulla epédsuorasti. Trigolliini on pyridiinistad johdannainen yhdiste,
joka vaikuttaa epasuorasti muun muassa furaanien ja pyratsiinien muodostumiseen paahdon
aikana (Wei ja Tanokura 2015).

Kahvin vari ja pigmentit

IImiselvin fysikaalinen muutos paahtoprosessissa on pavun vari. Kahvin véri on tarkea
parametri, ja se kuvaa paahdon lopullista vaikutusta. L*a*b-asteikolla mitattu L*-arvo
tarkoittaa valoisuutta (engl. luminosity), a*-arvo tarkoittaa punaisen tai vihrean intensiteettia
ja b-arvo tarkoittaa keltaisen ja sinisen intensiteettia (Santos ym. 2016).

Tuomola (2014) on tutkinut kahvin varia aikaissmmin. Hanen tutkimuksessaan mainitaan,
etté lopputuotteen variin vaikuttavat kymmenet erilaiset tekijat: raakakahvin fysikaaliset ja
kemialliset ominaisuudet, paahdon aikaiset ilmavirtaukset, lampétilaan vaikuttavat tekijat,

ilman kosteus ja paahtomaljan lampdtila.



16

Paahdon aste arvioidaan visuaalisesti pavun ulkoisesta varistd. Laajemman skaalan
kaupallisessa tuotannossa, jossa on useita vélivaiheita, arviointi tehddin sopivan varimittarin
avulla (Clarke ja Macrae 1989).

Pigmentit / vérillinen materiaali paahdetussa kahvissa on vieldkin yksi huonoimmin
karakterisoiduista ryhmistd reagoivia aineita kahvissa. Ndmi tuotteet ovat sakkaroosin
karamellisoitumisen, Maillard-reaktion ja aminokomponenttien kondensaatioreaktioiden
tulos. Clarke ja Macrae (1989) kuvailevat, ettd reaktiivinen prekursori ruskettumisreaktiossa
voi olla l&snd vapaana aminohappona tai sokerina tai yhdistettynd proteiinina ja
polysakkaridina, olettaen ettd funktionaaliset ryhmat ovat lasné ja kykenevid reagoimaan.
Melanoidiinit ovat varillisia, ruskeita pigmenttejd, jotka kehittyvat -elintarvikkeiden
lampokasittelyssd  Maillardin  reaktiosta tai  ylldmainitusta  karamellisoitumisesta.
Polysakkardit ja proteiinit ovat tarkeitd nilden muodostumisessa. Melanoidiinit muodostuvat
siis hiilinydraattien ja yhdisteiden vélilla, joissa on vapaa aminoryhmé, kuten aminohapoissa
(Bonnander ym. 2005)

Paahtovalineisto

Horisontaaliset rumpupaahtokoneet ovat vanhin ja parhaiten tunnettu paahtokonetyyppi,
varsinkin panostoimisella periaatteella paahtavat laitteet. Naitd valmistavat muun muassa
Probat-Werke (Emmerich, Saksa), Jabez Burns (USA) ja G.W. Barth (Ludwigsberg, Saksa)
(Clarke ja Macrae 1989). Horisontaalisesti pyorivat rumpupaahtokoneet ovat yleisin
vélineistd tuomaan kahvi kontaktiin kuuman ilman kanssa. Leijupetipaahtokone kuljettaa
papuja liukuhihnalla paahdon lapi, jolloin kuumaa kaasua ohjataan petiin putkien kautta
(Clarke ja Vitzthum 2001). Leijupedilliset paahtokoneet toimivat padaosin panosluontoisesti,
mutta nykyisin niista 16ytyy myos jatkuvatoimivia versioita (Clarke ja Macrae 1989).
Paahtokoneiden pitaa tarjota viilennystapa paahdetulle kahville valittdmasti, kun haluttu
paahtoaste on saavutettu. Yleensa tdma tapahtuu kylmalla ilmalla, mutta se on mahdollista
toteuttaa myos veden lisddmiselld (Clarke ja Macrae 1989). Paahtoprosessi tapahtuu
normaaleissa (engl. atmospheric) olosuhteissa kuumilla kaasuilla ja ylimaaréisella ilmalla,
jotka toimivat padasiallisena lammadnléhteend. Kontakti kuumaan metallipintaan voi myos
toimia lammonléhteend, mutta yleisesti sitd pidetdan lisand kuuman ilmavirran [Ampoon.
Séteily voi my0s tuottaa jonkin verran lampo6a ja joissakin paahtokonemalleissa se voi olla

jopa péadasiallinen lammaontuottaja (Clarke ja Macrae 1989).
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2.2.3  Kahvin jauhatus

Jauhatuksella on tarkoitus saada kayttGtarkoitukseen sopiva partikkelikokojakauma. Kahvin
kayttotarkoituksesta ja paahdosta riippuen kahvi jauhetaan hienoksi tai karkeaksi.
Hienoimmat jauhatukset I0ytyvat espressokahveista. Kahvin jauhatusta voidaan mitata
partikkelikoon avulla.

Jauhatusprosessissa ei tule esiintyd kosteutta, koska osa jauhetun kahvin rakenteesta
liukenee veteen (Petracco 2005). Tama jattaa kuivaprosessointiin kaksi vaihtoehtoa: impact-
jauhatuksen ja gap-jauhatuksen. Impact-jauhatus saadaan aikaiseksi terésarjoilla, jotka
pyOrivat nopeasti. Terdt aiheuttavat kahvipartikkeleissa impulssin, kun ne péésevét
kontaktiin. Impulssi syntyy partikkeliin kohdistuvasta voimasta. T&t4 jauhatusmetodia
kaytetddn hyvéksi lahinna kotikayttdisissa, pienissa jauhatuslaitteissa.

Gap-jauhatus perustuu kahvipapujen lapipadsyyn aukosta, joka on leikkuutytkalujen
vélissa. Leikkurit on rakennettu niin, ettd ne pakottavat partikkelit kontaktiin molempien
leikkureiden kanssa, koska leikkurien vélisen aukon leveys pienenee asteittain. Gap-
jauhatuslaitteet jaetaan kolmeen tyyppiin: pyoroleikkureihin  (engl. roller cutter),
kartioleikkureihin (engl. conical cutter) ja litteisiin leikkureihin (engl. flat cutters) (kuva 3).
Pyoroleikkurit ovat padosin kaytdssé teollisuudessa (Petracco 2005). Teollisuudessa
kaytetddn valsseja (yksi tai kaksi paria), joita edeltdd toinen pari esimurskaavia valsseja,
joilla tehd&an esirouhinta. Teollisuudessa jauhatuskapasiteetti voi vaihdella sadan kilon ja

useamman tonnin tuntivauhdin valilla, riippuen laitteiden koosta ja kapasiteetista.

Kuva 3. Erilaisia gap-jauhatuslaitteita. Vasemmalta oikealle: pyoréleikkuri, kartioleikkuri, litted leikkuri
(Petracco 2005).
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2.3 NIR-teknologia
2.3.1  NIR-teknologian perusteet

Varéhtelyyn ja aallonpituuksiin perustuvat mittausmenetelmét, kuten NIR-teknologia,
tarjoavat elintarviketeollisuudessa suoraviivaisen, nopean ja kustannustehokkaan
vaihtoehdon olemassa oleville menetelmille (Carle ym. 2015). Infrapunan aallonpituudet
jaetaan lahi-infrapunaan (NIR), keski-infrapunaan (MIR) ja kaukoinfrapunaan (FIR) (Figura
ja  Texeira 2012). NIR-teknologia perustuu infrapuna- eli  lamposateilyyn.
Elektromagneettisella sateilylld mitataan ndytettd aallonpituusvalilla 750-2500 nm
(13,333-4000 cm™) (Pasquini 2018) (kuva 4).

50,000 cm™! 12,500 cm™! 4,000 cm! 400 cm
Rént Néikvva val ' FIR,
ontgen | uv | akyva valo | NIR II IR | Mikroaallot
< . >
| | | I
200nm 380nm 800nm 2500nm 25,000nm

Kuva 4. Eri aallonpituuksilla ilmenevat séteilyt Nilssonin (2018) mukaan. Lahi-infrapunan alue on 750—

2500 nm. Infrapuna-alueeseen kuuluu liséksi keski-infrapuna (MIR) ja kaukoinfrapuna (FIR).

Vardhtelyenergia perustuu atomien kykyyn vérahdella niiden sidosten kautta molekyylissa.
Varahtely syntyy molekyylien ja atomien valisten sidosten energiasta. Nama sidokset voivat
toimia kuten elastiset nauhat, jotka venyvét, taipuvat, supistuvat ja pyorivat. Kahden atomin
varahtely nahdaan venymisend. Kolmen tai useamman atomin lasna ollessa sidokset voivat
my0s taipua, miké antaa erilaisia vérahtelyja. Erilaiset kemialliset sidokset (C-H, O-H, N-
H) vaihtelevat vahvuuksiltaan ja vaativat sen takia eri maaran energiaa, jotta sidoksen
varahtely siirtyy seuraavalle energiatasolle. Tdméa sidosten energiatarpeen variaatio nakyy
spektrissé sarjana absorptioita eri aallonpituuksilla. Spektrid tutkimalla voidaan pééatella,

mité varahtelyja tapahtuu, ja siten todeta molekyylin rakenne (Davies 2019).

L&hi-infrapuna-alue antaa spektri-informaatiota perusvarahtelyiden lisaksi
yhdistelmavéarahtelyistd (engl. combination) ja ylivaréhtelysta (engl. overtone) (kuva 5 ja

kuva 6) (Aquino ym. 2017). Ylivarahtelyt ovat samasta ldhteesté kuin perusvarahtelyt, mutta
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aaltoluku on kaksin- tai kolminkertainen perusvaréhtelyn aaltolukuihin verrattaessa, koska
absorptiota tapahtuu muilla aallonpituuksilla (perusvaréhtelyn lisaksi) samasta molekyylin
tai atomin sidoksesta (Figura ja Texeira 2012). Aaltolukuja (cm™) yhdistelemalla saadaan
yhdistelmavoitd, jotka nakyvat spektridatassa leveind piikkeind. Spektridatassa nékyy useita
korkeita piikkejd (kuva 6) sen takia, koska orgaaniset sidokset vérahtelevat eri
aallonpituuksilla venymallg, taipumalla, supistumalla tai pyorimalla. Piikkeja nékyy
spektridatassa paljon myo6s sen takia, ettd ylivaréhtelyt tapahtuvat NIR-alueella I&helld

toisiaan, kaksin- tai kolminkertaisilla aaltoluvuilla perusvéréhtelysta.

2. ylivaradhtelyalue Lylivaradhtelyalue Yhdistelmavyot

i O-H and N-H comb]
»*(C-H 1"C-H comb || I"O-H and 1"O-H and 2 C=0 S C-H +C-H ||C-H + C«(
100 Lovertone | overtone  |IN-H overtone N-H overtone overtone O-H comb |N-Hcomb !\ mbination | lcombination

1" C=0 overtone

B BHEH | 8B

0 100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1300 1900 2000 2100 2200 2300 2400 2500

suhteellinen maara raakakahvissa (g)

aallonpituus

@ trigolliini klorogeenihappo @ lipidit  sakkaroosi
@ kofeiini proteiinit/aminchapot & vesi (] hiilihydraatit

Kuva 5. Kemiallisten sidosten ylivarahtelyalueita seka yhdistelmavyot esitettynd kahvin komponenteissa
(Ribeiro ym. 2011).

Spektrid voidaan analysoida antamalla vyot tiettyjen ryhmien vérahtelylle. Kuvassa 6
yhdistelmavyd 5200 cm™ on hyvin selke piikki spektrissa ja se on O-H-sidoksen vérahtelyn
yhdistelmavyo vesimolekyylissa. Atomin massa, sidoksen lujuus ja anharmonisuus eli
poikkeama jaksolliselle vérahtelylle ovat kolme paapiirrettd funktionaalisissa ryhmissa,
jotka vaikuttavat NIR-yhdistelmavdiden paikkaan ja intensiteettiin (Norris ja Williams
1987).
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Absorbanssi

3. ylivérdhtelyalue 1. ylivérahtelyalue

O ;. iccihtelyalue I
e I

o2k Yhdistelmavyd |

n L . . . L J
10000 000 8000 7000 6000 5000 4000
Aaltonumero (cm™)

Kuva 6. Paahdetun kahvindytteen spektri. X-akselilla on kuvattu aaltonumero, Y-akselilla absorbanssi. Suora
viiva (musta) kuvaa kahvipavun spektrid, katkonainen jauhetun kahvin spektrié ja suora viiva (harmaa) kuvaa
kahvipurujen spektrid. 5200 cm* alue kuvaa O-H-sidoksen vérahtelya vesimolekyylissa.

Lahi-infrapunalaitteen rakenteeseen kuuluvat linssit ja peilit, jotka kerdavat sateilyd,
séateilylahde, monokromaattori, suodattimet ja detektorit (Norris ja Williams 1987).
Detektorien paikka riippuu siitd, halutaanko ndytteesta sironnutta vai ndytteesta takaisin
heijastunutta sateilya. Jotta voidaan lahettaa yksittaisia aallonpituuksia (yksi kerrallaan) eri
aaltoluvuilta, tarvitaan sateilyd monokromaattorista. Tdma voidaan saada aikaan tarvittavilla
suodattimilla. Ne asetetaan sateen tielle ja ohjelmoidaan toimimaan vaiheittain (Figura ja
Texeira 2010).

Dispersiivinen NIR-mittaus kéyttda hyvaksi edelld mainittua hajotettua sateilyd, missa
lahetetdadn yksittaisia aallonpituuksia kerrallaan naytteeseen. Dispersiivisessdé NIR-
mittauksessa on erilaisia tekniikoita, riippuen minkalaista materiaalia halutaan tutkia. NIR-
reflektanssitekniikassa (engl. NIR-reflectance) sateily lapéisee naytettd hyvin vahan ja
detektorit mittaavat materiaalin pinnasta takaisin heijastuvaa sateilya (kuva 7). Baetenin ym.
(2015) tutkimuksessa tata tekniikkaa kaytettiin kiteytyneelle sakkaroosille. Transmittanssi-
NIR (NIT) lapéaisee naytettd n. 30 mm:iin saakka. Néayte on valonlahteen ja detektorin vélissa
(kuva 7).
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Valonléhde

Detektori

e Detektori
- e
} e
e

Valonldhde
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Reflectance (NIR) Transmittance (NIT)
Lapaisee 0,1- 1 mm pinnasta Lapaisee naytetta 30 mm saakka

Kuva 7. NIR-reflektanssin ja NIR-transmittanssin toimintaperiaatteet Nilssonin (2018) mukaan.

Infrapunaspektroskopian tuloksia analysoidaan kuvaajasta, jossa tarkastellaan infrapunan
absorptiota tiettyd aallonpituutta vasten. N&itd kuvaajia kutsutaan ndytemateriaalin
absorptiospektreiksi (Figura ja Texeira 2010). Infrapunaspektroskopian yksi rajoite on se,
ettd sitd voidaan kéyttdd vain materiaaleille, jotka siséltavéat infrapuna-aktiivisia
molekyyleja. Nama ovat molekyylejé, jotka ovat kykenevia absorboimaan infrapunaséteilya
(Figura ja Texeira 2010).

NIR-teknologialla pystytdan tekemddn seka laadullisia ettd maarallisia mittauksia.
Useammalle parametrille Kkalibroitu laite (esimerkiksi vari ja kosteuspitoisuus) pystyy
tuottamaan useamman mitattavan parametrin tulokset yhdellad mittauksella. NIR-teknologian
etu verrattuna tavanomaisempiin mittauslaitteisiin, kuten kromatografeihin, on se, etta
naytteet eivat vaadi minkédénlaista esikasittelyd. Mittaukset voivat olla at-, on- tai in-line-
mittauksia. At-line tarkoittaa mittausta, jossa ndyte poistetaan, eristetdan ja analysoidaan
prosessivirran laheisyydessa. In-line-mittauksessa naytettd ei poisteta prosessivirrasta
(Pascoa ym. 2015). On-line-mittausprosessissa naytetta mitataan jatkuvaluonteisesti. NIR-
teknologiaa pystytdan hyodyntdmaan raakakahvin, paahdetun kahvin ja jauhetun kahvin
mittauksissa (Pascoa ym. 2015). Kahvi on yhdistelmd monia orgaanisia molekyyleja, kuten
kofeiinia, klorogeenihappoa, polysakkarideja, sakkaroosia, proteiineja ja lipideja. Taman
takia jokaisen molekyylin vaikutusta on vaikea tunnistaa NIR-teknologialla varsinkin
kahvissa, jossa on yli 800 yhdistettd yksikertaisista suoraviivaisista rakenteista aina
monimutkaisempiin syklisiin ja heterosyklisiin rakenteisiin (Barbin ym. 2014). NIR-

teknologian rajoitteisiin kuuluu ei-valikoivuus, tarve tarkoille ja kattaville kalibraatioille,
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joissa on suuri maara mittausdataa, seké vaikeus siirtdd kalibraatioita instrumentista toiseen
(Pascoa ym. 2015).

Funktionaaliset ryhmat NIR-aallonpituuksilla ovat l&hes yksinomaan vetysidoksia, kuten C-
H, N-H, O-H ja S-H. Tédman takia NIR-teknologiaa ké&ytetd&dn orgaanisen materiaalin
mittaamiseen, koska se on erittdin herkkd huomaamaan O-H-sidokset ja niiden muutokset.
Suhteellisen matala veden absorptio NIR-alueella ja NIR-laitteen optiset ominaisuudet
tekevat tastd menetelméstd hyvin sopivan analysoimaan naytteitd, joissa on paljon vetta
(Alessandrini 2008).

Muut infrapunasovellukset

FTIR-spektroskopia (engl. fourier transform infrared spectroscopy) on tehokas tyokalu
kemiallisten sidosten tunnistamiseen molekyylissé (Wang 2012). Interferometri on yksi
padkomponenteista FTIR-spektrometrissd. FTIR-laite koostuu infrapunavaloldhteestd,
lilkkumattomasta peilistd, liikkuvasta peilistd, sateenjakajasta ja detektorista, jotka on
esitetty kuvassa 8. Periaate FTIR-spektroskopialle on se, ettd siteenjakaja jakaa valosateen
infrapunaléhteesta ja lahettdd puolet IR-séteilysta liikkumattomaan peiliin ja toisen
puolikkaan liikkuvaan peiliin. Jakautuneet séteet yhdistyvat uudelleen muodostaakseen
paallekkaisia aallonsateitd, jotka ovat vuorovaikutuksessa naytteen kanssa, mika muodostaa

infrapunaspektrin (Wang 2012).

FT-spektrometrit toimivat sisdanrakennetun Michelson-interferometrin avulla. Néaytteen
interferogrammista absorptiotaajuudet ja niihin liittyvét intensiteetit voidaan laskea Fourier
transform -analyysilla (Figura ja Texeira 2010). FTIR-laitteiden etuna NIR-laitteisiin
verrattuna on niiden parempi signaali-kohinasuhde ja parempi taajuuksien erotuskyky
verrattuna  dispersiivisiin laitteisiin. FTIR-spektrometreja on kaytetty esimerkiksi

aistinvaraisten ominaisuuksien analyyseihin kahvin tutkimisessa.
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Detektori | \ ‘
' |

-
Nayte Liikkuva peili
—_———————— |
Liikkumaton (fixed)
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Kuva 8. FTIR-spektrometrin diagrammi (Wang 2012).

2.3.2  Kemometria seka tilastolliset tyokalut NIR-teknologiassa

Kemometriaa kdytetddn NIR-teknologian kanssa kalibraatioiden teossa seka analysoinnissa.
Kemometrialla tarkoitetaan matemaattisia ja tilastollisia menetelmid, joita kéytetdan
kemiassa hyoddyksi. Kemometrisessa analyysissda on kolme paédkategoriaa Infometrixin
(2010) mukaan: kartoittava data-analyysi, continuous property regression ja luokittelumalli.
Kartoittavaa data-analyysia (engl. exploratory data-analysis) kéytetddn usein paljastamaan
piilossa olevia kuvioita monimutkaisessa datassa vahentamalla informaatiota, jotta data
saadaan ymmarrettdvampddn muotoon. Padkomponenttianalyysi (engl. principal
components analysis, PCA) on yksi esimerkkimenetelma siitd. Continuous property -
regressiota kaytetaan kehittdméédn kalibraatiomalleja, jotka korreloivat tietoa mittauksien
sisdlla. Osittainen pienimman nelidsumman regressio (engl. partial least squares regression,
PLSR) ja pddkomponenttiregressio (engl. principal components regression, PCR) ovat kaksi
kemometristd menetelméad, jotka on suunniteltu véalttdmaan ongelmia datan *’hélyn’” kanssa.
Luokittelumallia (engl. classification model) hyddynnetdédn tilanteissa, joissa ndytteiden
tulee olla ennakkoon luokiteltu/jaoteltu kategorioihin tai luokkiin. Luokittelumallia
kaytetddn naytteen luokkaan asettamiseen vertaamalla sitd aikaisemmin analysoituun

aineistoon.

PLSR) siséltdd muutaman edun verrattuna PCR:&4&n. PLSR vaatii vahemman piilevia
muuttujia kuin PCR ja on sen takia ’’sdésteliddmpi’’ (engl. parsimonious). Tama tarkoittaa

sitd, ettd data on helpommin luettavissa. Taméa ei kuitenkaan vaikuttanut analyysityokalun
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ennustuskykyyn Wentzellin ja Montoton (2002) mukaan. PLSR kaésittelee datan ei-

lineaarisuuksia paremmin kuin PCR (Wentzell ja Montoto 2002).

Klusteri

S

Kuva 9. Padkomponenttianalyysikuva. Kuvassa ympyroityna nayteklusteri, outlier-ndyte ja keskell&

ympyrdityna paéllekkéin olevat aineistot.

Padkomponenttianalyysi, PCA, on yleisimmin kaytetty menetelméd. Se vahentdd datan
moniulotteisuutta yksinkertaistamalla dataa kahteen tai kolmeen ulottuvuuteen (Wang
2012). Padkomponenttianalyysikuvat ovat kolmiulotteisia, ja ne kuvaavat kolmea
ensimmaistd péakomponenttia. Ensimmdainen péadkomponentti kuvailee suurinta osaa
variaatiosta, ja ensimmaiset kolme paakomponenttia kuvaavat yleensa yli 80 % naytteiden
variaatiosta (Nilsson 2018). PCA-kuvissa yksittdinen piste edustaa yhtd naytetta.
Lahempana kuvan alkupisteitd ovat keskimaardiset naytteet. Keskiarvosta poikkeavat
naytteet ovat kuvassa kauempana (Nilsson 2018). PCA:n tavoite on visualisoida datan
rakenne helpompaan muotoon. PCA-malli on rakennettu neljasta osasta: data, kuvaajat,
lataukset (engl. loadings) ja jadnndkset (Bro ja Smilde 2014). Jadnndksilla on sama rakenne
kuin spektridatalla, ja ne voivat tdten antaa tarkedd kemiallista informaatiota spektrin
variaatioista, joita ei ole vield selitetty. Nilssonin (2018) mukaan jadnnokset ovat se osa
datasta, jota malli ei selitd. PCA-kuvia voidaan piirta4 scatter-kuvioina. N&in voidaan usein

néhdé helposti erilaisia dataryhmittymia.
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PCA-kuvia analysoidaan hyodyntdmalla laskettuja GH- ja NH.arvoja (Global H ja

Neighbourhood H). H-arvoja voidaan hyodyntdd populaatiosta poikkeavien naytteiden

tunnistamisessa. Né&itd ndytteita kutsutaan outlier-naytteiksi. Nilssonin (2018) mukaan GH-

arvo lasketaan naytteestd mittaamalla ndytteen etdisyyttd mallin keskiarvoa vastaan. Tata

etaisyytta kutsutaan Mahalanobiksen etéisyydeksi, ja sen arvon rajaksi on maaritetty arvo 3,

silla se siséltdd 99 % néaytteiden variaatiosta. Mahalanobiksen etdisyyttd kéaytetdan

maarittdmadn ndytteiden rajat ja tunnistamaan samankaltaisuudet spektridatassa (Scholz ym.

2014). Mita suurempi GH-arvo on, sitd erilaisempi on ndyte kokonaispopulaatiosta. NH-

arvo kuvaa spektrin etéisyytté sita laheisimpand olevaan spektriin hyvéssa aineistossa, ja sen

raja-arvoksi on madritetty arvo 0,6. Tata kutsutaan nimelld Mahalanobiksen naapurietaisyys

(engl. Mahalanobis neighbourhood distance). Pd&komponentit ovat empiirisid funktioita,

jotka vaihtelevat aineistoryhmien perusteella.

Tilastolliset menetelmét

Kalibroinnin toimivuutta arvioidaan termeilld SEC (1) (engl. standard error of calibration),
SECV (2) (engl. Standard error of cross-validation) ja SEP(C) (3) (engl. bias corrected

standard error of prediction) -termeilld. Termit kuvaavat virhettd ennustetuissa arvoissa. SEP

lasketaan arvioimaan kalibraation ennustearvoa. Nilsson (2018) on esittanyt kirjallisuudessa

kalibraatiolle oleellisimmat yhtalot.

1
SEC = \/m i21(Xirer = Xiprea)® (1)
SECV = \/Z?]:l(xi,ref - xi,pred)2 (2)
1 .
SEP(C) = N1 §V=1(xi,ref — Xipred — bias)? (3)

Kalibraatiomallien validointia voidaan tehdad usealla eri tavalla.

ristivalidoinnin keskivirheesta.

SECV kertoo
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Ristivalidoinnissa kaikki aineiston naytteet kaytetdan mallin rakentamiseen. Baetenin ym.
(2015) mukaan kalibraation toimivuutta arvioidaan ilman ulkoisia validointindytteité
ristivalidoinnin avulla. Koska tdméa vaatii referenssidataa referenssimenetelmésta, mallin
kykyd ennustaa oikein tuloksia mitataan ennustevirheen avulla. Tatd arvioidaan
keskivirheistd ristivalidoinnissa (engl.RMSECV). RMSECV perustuu kalibraatiodataan, ja
se lasketaan referenssiarvon erosta siihen kohdistuvaan ennustettuun arvoon, joka jaetaan
naytteiden maaralla. RMSECV:ia voidaan kutsua RMSEP:n (Root Mean Square Error
Prediction) arvioksi, sillda ainoa ero on, miten ndytteet valitaan validaatioon. RMSEP:I1&
tarkoitetaan keskivirhettd, jota mm. Baeten ym. (2015) kéytti hyvaksi tutkimuksessa. Se on

arvio variaatiosta referenssien ja ennustettujen arvojen erilliselld aineistolla

Nilsson (2018) kuvailee kirjallisuudessa, ettd referenssien outlier-nédytteitad eli
poikkeavuuksia etsitddn ristivalidoinnilla. Silld tutkitaan myds uuden datan laatua.
Esimerkkivirheitd referenssitulosten outlier-ndytteissé ovat kirjoitusvirheet desimaaleissa,

naytteen ei-sopivuus populaatioon ja mittaus/késittelyvirheet.

ANN-verkostot NIR-spektroskopiassa

ANN-verkostot (engl. artificial neural network) ovat ottaneet inspiraatiota eldvien
organismien neuroverkostoista. Kahta erityyppista ANN:&& on kéytetty NIR-spektroskopian
sovelluksiin. Nama ovat Feed forward -neuroverkosto ja Kohonen self-organizing map -

neuraaliverkko (Williams ja Norris 1987).

Feed forward -neuroverkkoa ja Kohonen self-organizing map:ia voidaan kayttaa
kalibraatioiden luomiseen NIR-reflektanssi/transmittanssisovelluksiin, jotka vaativat
korkeaa tarkkuutta, seka luokittelutarkoituksiin. Niitd voidaan kéyttda vaihtoehtoisesti
PLSR:n tai PCR:n sijaan. Kohonen self-organising map perustuu ohjaamattomaan

oppimiseen ja koostuu kaksiulotteisesta ristikosta neuroneita.

Neuroverkkojen etuihin kuuluu niiden joustavuus ja kyky mallintaa melkein mita vain ei-
lineaarista suhdetta. Esimerkiksi vilja-analyyseissdé ANN:aa voidaan Williamsin ja Norrisin
(1987) mukaan kayttdd NIR-kalibraatioon, jos halutaan sen sisallyttdvan vuosittaiset ja
alueelliset vaihtelut. Lineaaristen menetelmien, kuten PLS:n ja PCR:n kanssa on usein
tarpeellista jakaa laaja kalibraatio useampiin lineaarisiin malleihin, jotka on koottu yhteen.
Jokainen ndistd malleista on siten kykenevd ennakoimaan arvoja vain tietylla

pitoisuusalueella.
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Neuroverkkojen heikkouksiin kuuluu kokemuksen tarvitseminen, kun valitaan sopiva
rakenne annetulle kalibraatiolle tai luokitteluongelmalle. Lisaksi NIR-spektroskopiassa
tarvittavien sisddntuloneuronien maara voi olla useita satoja, jolloin kehitysprosessi voi

muuttua hyvin pitkaksi (Norris ja Williams 1987).

2.3.3  Kalibraation teko

NIR-laitteen kalibraatio saadaan aikaan mittaamalla suuri maara spektrindytteitd, jotka on
analysoitu referenssimenetelmélld. Tamén jalkeen naytteiden spektreja verrataan toisiinsa.

Téahan kaytetddn apuna matemaattisia algoritmejé (Figura ja Texeira 2010).

Spektrejé esikasitelldan usein poistamalla selkedsti nahtava haly (engl. noise) spektridatasta.
My0s outlier-ndytteet voidaan poistaa esikésittelylla. Outlier-naytteiden poisto parantaa
kalibraation suorituskykya useimmissa tapauksissa. Tama voi kuitenkin joissain tapauksissa
heikentad kalibraatiomallin monipuolisuutta, jolloin ennustekyky heikkenee. Taman takia
outlier-naytteiden poistamisen tulisi aina johtua hyvésta syystd, esimerkiksi kun niiden
alkuperéé tai poikkeavan kayttaytymisen syyta ei tiedetd (Porep ym. 2015). Fysikaalisten
tekijoiden, kuten partikkelikoon ja lampdtilan, vaikutusta pyritddn myos vahentdméaén, silla
niilld on Nilssonin (2018) mukaan vaikutusta mittaustulokseen. Spektridatassa voidaan
hyodyntéa kalibrointiohjelmiston kéyttamia matemaattisia muunnoksia: derivative, gap,
smooth ja gap 2. Scholz ym. (2014) kuvasivat tutkimuksessaan nditd numeroarvoja.
Ensimmadinen numero Kkertoo derivatiivin jarjestyksen. Toinen numero on véli
(nanometreind), jolla derivatiivi lasketaan. Kolmas numero on nanometrien méaard, jota
kaytetddn ensimmaisessa tasoituksessa. Viimeinen numero kertoo nanometrien méaarasta
toisessa tasoituksessa (engl. gap 2). Matemaattisen késittelyn tavoitteena on eliminoida
pohjaviivan siirtymid (engl. baseline shift) ja piikkien péaallekkaisyyksia (engl. peak

overlap).

Y leisesti Nilsson (2018) neuvoo, ettd noin 100 naytettd on yleensd minimi, jotta voidaan
saada hyva malli. Kalibraation vahvuutta lisaa se, etta siihen sisallytetadn mahdollisimman
paljon vaihtelua naytteiden valilla. Kahvin kaltaisella elintarvikkeella satokausien valista
eroa on hyva saada mitattua. Muita vaihteluja ndytteissa ovat mahdolliset maantieteelliset
vaihtelut ja lajikkeet. Kalibraation teko on kuitenkin jatkuvaluontoinen prosessi. Varsinkin
luontaista vaihtelua sisaltdvassa materiaalissa kuten kahvissa on tarkead, etté kalibraatiota ja

spektrikirjastoa paivitetdan saannollisesti. NIR-spektrit sisaltavéat fysikaalista ja kemiallista
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informaatiota. Fysikaalinen informaatio on usein ei-haluttua ja se voidaan poistaa spektrien
matemaattisella kasittelylld. SNV-muunnos (engl. Standard normal variate) skaalaa kaikki
spektrit, jolloin niiden keskihajonta on sama. Tama vahent&é partikkelikoon vaikutusta
spektreissa.

24 Kahvin tutkiminen NIR-teknologialla

NIR-teknologiaa on hyddynnetty kahviteollisuudessa. Kahvin luontainen satokausien ero
tekee tutkimisesta haastavaa (Santos ym. 2016). Haastavuutta lisdd kahvin korkea
kemiallisten yhdisteiden mé&&rd. Suurin osa tieteellisistd julkaisuista késittelee NIR-
teknologiaa laadunvarmistuksessa, joka sisaltdd raakojen materiaalien sekd véli- ja

lopputuotteiden tunnistamista (Grassi ja Alamprese 2018).

NIR-teknologian paakéyttdé on ollut arabica- ja robusta-lajikkeiden erottelu. Bertone ym.
(2016) tutkivat paahdon astetta ja arabica-robusta-suhdetta sekd paahdetussa etté jauhetussa
kahvissa. Koska arabica-kahvi saa 20-25 % suuremman hinnan markkinoilla, on
taloudellisia syitda vaatia kahvin alkuperén autenttisuutta, varsinkin kahvisekoituksissa,
joissa on usein arabica-kahvia eri méaara. Bertonen ym. (2016) tutkimuksessa kalibraation
selitysasteeksi saatiin varille R?= 0,87. Arabicapitoisuuden selitysasteeksi saatiin R?=0,97.
Tutkimuksen tulokset osoittivat, ettd samoja menetelmié voidaan hyddyntaa tulevaisuudessa
paahtoasteen ja kahvisekoituksen koostumuksen monitoroimiseen. Myds Pasqua ym. (2015)
tutkivat NIR-teknologian hyotykayttéa kahvinjakelijoille nopeana, helppona ja edullisena
diagnostiikkamenetelmana kahvin aitouden tutkimisessa. Tutkimuksessa kaytettiin neljaa
esimerkkid. Tutkimusmateriaali sisédlsi raakakahvindytteitd ja paahdettuja kahvinaytteita
sekd kaytettyja kahvinaytteita (kahvinpuruja), jotta voitiin osoittaa, ettd NIR-teknologiaa
pystytddn hyodyntdmadn kaikissa kahvin analyyseissa. Raakakahvien laatua arvioitiin
viallisten ja ei-viallisten papujen maaralla naytteessa, ja lisaksi papujen maantieteellinen
alkuperd saatiin selville. Santos ym. (2012) tutkivat maantieteellisesti eri sijainneista
peraisin olevia arabica- ja robusta-naytteita. Selitysaste R? vaihteli tutkimuksen naytteissa
vélilla 0,5-0,8 ja suhteelliset virheet vélilld 3-5 %. Robusta-naytteiden selitysaste oli
korkeampi ja suhteellinen virhe matalampi, jolloin niiden analysointi onnistui arabica-

naytteiden analysointia paremmin.

Eri kahvilajikkeiden erottelun lisdksi NIR-teknologiaa on hyddynnetty hyvien ja

huonolaatuisten papujen erottelussa. Craig ym. (2018) tutkivat paahdetussa kahvissa
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viallisten papujen osuutta prosentteina jauhetussa kahvissa. Viallisissa pavuissa virhemakua
ilmenee happamissa, raaoissa ja mustissa pavuissa. Tuloksiksi saatiin R? = 0,84-0,95.
RMSEP-arvoiksi saatiin 0,026-0,055.

Lommin (2018) tutkimuksessa tutkittiin NIR-teknologian hyddyntdmista kahvin
laadunvarmistuksessa ja kehitettiin kalibraatiot raakakahville ja paahdetulle kahville.
Kalibraatioita hyddynnettiin vérin, kosteuden ja raakakahvin sakkaroosin maaritykseen.
NIR-teknologiaa on myds hyddynnetty kahvin laadunvarmistusta mallintavissa
tutkimuksissa, joissa naytteisiin on sekoitettu vierasesineitd, esimerkiksi maissia. Tallgin
tutkimuksen kohteena on ollut ndiden virhendytteiden erottelu. Brasilialaisesta kahvista
onnistuttiin erottamaan Correian ym. (2018) tutkimuksessa poikkeavat materiaalit
minimimaarissd mikro-NIR-laitteella todistaen menetelmén hyddyn laadunvarmistuksessa.
Mikro-NIR on pienempi, suppeammalta aallonpituusvéliltd mittaava laite, joka kayttda

samaa teknologiaa kuin tavallinen NIR-laite.

NIR-teknologian on my6s huomattu olevan hyva vastike high-performance
nestekromatografeille varsinkin kofeiinin ja theobromidin mittauksessa (Pascoa ym. 2015)
Zhang ym. (2013) tutkivat kofeiniipitoisuutta paahdetussa, jauhetussa arabica-kahvissa. Eri
paahtoasteen  kahvindytteitd analysoitiin  NIR-laitteella. ~ Kalibraatiot  kehitettiin
kemometristen analyysien ja spektridatan perusteella. Tutkimuksessa selitysasteeksi saatiin
R?=0,918 ja RMSECV = 0,375 (mg/g).

Downey ym. (1997) tutkivat erottelukykya ja lajikkeiden tunnistamista puhtaan arabica- ja
robusta-raakakahvinéytteiden valilla. Tamén lisaksi he tutkivat paahdettuja papuja seka
jauhettuja kahvisekoituksia. Erottelu saatiin aikaiseksi pddkomponenttianalyysilla (PCA).
Tutkimuksessa huomattiin mydés mahdollinen NIR- ja MIR-spektroskopisten mallien

yhdistelma luotettavuuden kasvattamiseksi.

Paahdon astetta on pystytty analysoimaan tuntemattomissa naytteissa Alessandrinin ym.
(2008) tutkimana. Liséksi paahdon vaikutusta kahvin hapokkuuteen on tutkittu Santosin ym.
(2016) toimesta. Heidan tutkimuksessaan saatiin luotettava malli arvioimaan kahvin

hapokkuutta koko paahtoprosessin ajan.

Sakkaroosipitoisuutta ja varid tutkittiin - NIR-spektroskopialla paahdon aikana.
Tutkimuksessa onnistuttiin tunnistamaan eri ajan paahdossa olleet ndytteet ja niiden
eroavaisuudet. Taman avulla kahvin paahtoprosessi voitiin lopettaa juuri silla hetkelld, kun
sakkaroosin ja varin arvot olivat tuotteelle sopivat (Santos ym. 2016). Samassa

tutkimuksessa hyédynnettiin in-line -varimonitorointia CIE L*a*b*- vériparametreilla.
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Hiilihydraattien maaritykselle on erilaisia menetelmid, kuten Somogyi-Nelson- tai Munson-
Walker-metodologiat. On tirkedd kehittdd analyyttisia tyOkaluja monitoroimaan
sakkaroosipitoisuutta kahvin paahdon aikana. NIR-teknologiaa pystyttiin hy6dyntdmé&an
tdménkaltaisessa tilanteessa Santoksen ym. (2016) tutkimuksessa, jossa tutkittiin kahvin
paahdon suhdetta vériin. Tutkimuksessa osoittautui myds, ettd L*-arvon ja
sakkaroosipitoisuuden korrelaation avulla voitiin ohjata paahdon kestoa. Tulokset saatiin
reflektanssi-NIR:II&.

NIR-teknologialle kehitetddn online-sovelluksia, joiden tarkoituksena on mitata jotain
tiettyd ominaisuutta jatkuvalla sy6toll& niin, ettd pienetkin erot voidaan huomata. Davrieux
ym. (2008) tekivdt omassa tutkimuksessaan kosteusominaisuuksille kalibraation, jota
pystyttiin kdyttdamaan paahtoprosessin lopussa kontrolloimaan papujen kosteuspitoisuutta
hyvélld tarkkuudella. T&ménkaltainen on-line -laite mahdollistaa veden lisdédmisen
tarkkailun paahdon lopussa seké parantaa laaduntarkkailua ajan myota.

Fysikaalisia ominaisuuksia on tutkittu huomattavasti védhemméan NIR-teknologian avulla.
Bustos-Vanegaksen ym. (2018) tutkimus Kkasitteli ennakoivien mallien kehittdmista
kahvipavuille paahdon aikana. Tilavuutta, pinta-alaa ja tiheytté arvioitiin joka 20. sekunti ja
empiiriset mallit sovitettiin esittdmaén fysikaalisia ominaisuuksia kosteuspitoisuuden
funktiona. Koska paahdossa vapautuu vesihdyryd, on tiheys paahdetussa kahvipavussa
yhteydessa menetettyyn massaan. Bustos-Vanegasin ym. (2018) tutkimuksessa saatiin kaksi

parametria yhdistettya tiheyden maarittamiseen selitysasteella R?=0,97.

Alessandrini (2008) raportoi, ettd viime vuosina NIR-teknologian on huomattu olevan
lupaava vaihtoehtoismittaustapa erilaisille fysikaalis-kemiallisille ja aistinvaraisille
ominaisuuksille. Lueteltuja esimerkkeja ovat muun muassa Kkuiva-ainepitoisuus,
rasvapitoisuus ja kokonaistyppipitoisuus seké aistittavat ominaisuudet kuten *’hajoavuus’’,
’kiinteys’’, ’kumimaisuus’’ ja *’kosteus’’. Fysikaalisten ominaisuuksien kuten tiheyden
tutkimista teki Alessandrini ym. (2008), joka tutki painonmenetystd, tiheyttd ja
kosteuspitoisuutta yhteydessd paahtoasteeseen. PLS-regressiomallit rakennettiin kahvin
spektridatan pohjalta eri paahtopiirteiden mallintamisen mahdollistamiseksi. Tiheys,
kosteuspitoisuus ja painonmenetys valittiin tutkimukseen, koska ne kuvaavat fysikaalis-

kemiallisia muutoksia kahvissa paahdon aikana. Tutkimuksessa onnistuttiin mallintamaan
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namé ominaisuudet yhdistettynd paahdon asteeseen. Paahdon asteet ennustetiin tarkasti,

mika johti korkeaan korrelaatioon mitattujen ja ennustettujen arvojen valilla.

Ribeiro ym. (2011) tutkivat kahvindytteiden hapokkuutta, flavoria, karvautta, runsautta
(engl. body) ja muita aistinvaraisia ominaisuuksia. Myos Esteban-Diez ym. (2004) tutkivat
kahvin aistinvaraisia ominaisuuksia. Espressokahvista tutkittiin havaittua hapokkuutta,
suutuntumaa, kitkeryyttd ja jalkimakua. NIR-reflektanssimenetelmalld tehtyjd mittauksia
kaytettiin  ennustamaan kaikkia aistinvaraisia ominaisuuksia laadunvarmistuksen
nakokulmasta. Erilliset kalibraatiot tehtiin jokaiselle ominaisuudelle PLS-regression avulla,
mik& korreloi NIR-spektridatan kanssa. Tulokset saatiin korkealla tarkkuudella, missa
RMSECV vaihteli valilla 4,7-7,0 %. Tutkimuksen tuloksilla osoitettiin vastaavanlaisen
metodologian hyotykéytto in-line- tai on-line-rutiinik&yt6ssé ennustamaan tuntemattomien

espressondytteiden laatua.

Maistokokeiden aistinvaraiset tulokset on onnistuttu korreloimaan eri tarkkuuksilla NIR-
datan kanssa tutkimuksissa. Espressokahvin havaittu hapokkuus, suutuntuma, kitkeryys ja
jalkimaku ennustettiin hyodyntamélla PLS:&&, jolloin PLS korreloi paahdetun kahvin

spektridatan aistinvaraisten ominaisuuksien kanssa.
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3 KOKEELLINEN OSUUS

3.1 Materiaalit ja menetelmat

Tassd tutkimuksessa kalibraatiot kehitettiin paahdetun ja jauhetun kahvin vérille,
kosteuspitoisuudelle ja tiheydelle. Varin ja kosteuspitoisuuden kalibraatiot tehtiin Lommin
(2018) tutkimuksessa tekemén kalibraation pohjalle, josta kalibraation vahvuutta lahdettiin
parantamaan tekemalld lisdd referenssimittauksia. Lommin tekemassa kalibraatiossa oli
paahdetulle jauhetulle kahville mittauksia yhteensa 136. Mittaukset ja niiden spektridata
olivat yksittdisia mittauksia, joista ei ollut tehty rinnakkaisia maérityksia. Tavoitteena oli
parantaa kalibraation luotettavuutta tekemalla liséa referenssimittauksia varsinkin tummista
paahtondytteistd, joita ei ollut kalibraatiossa montaa. Naytteitd mitattiin mahdollisimman
kattavasti vérialueelta 12,5-22,6 (L*). Kosteuspitoisuusmittauksia pyrittiin mittaamaan
mahdollisimman kattavasti kosteuspitoisuusalueella 2,5-4,3 %.

3.1.1 Naytteet

Kaikki néytteet kalibraation teossa saatiin paahtimon tuotannosta paahto- tai
pakkausprosessin jalkeen. Kaikki ndytteet edustivat tiettya tuotetta, jolloin ndytteiden eroja
olivat tuotekohtaiset reseptivaihtelut (eri madra arabica-kahvia ja robustakahvia),
paahtoaste, paahtolampdtila ja paahtoaste. Néytteet edustivat paahtoasteita 1-5, missd 1
edustaa vaaleinta paahtoastetta ja 5 tummina paahtoastetta. Jauhatusasteet vaihtelivat
hienoista  jauhatuksista karkeaan pannujauhatukseen. Kaikki ndytteet mitattiin
referenssimenetelmilla laboratorio-olosuhteissa, huoneenlampadtilassa, erillisessa eristetyssa

mittaushuoneessa. Tutkimuksessa kaytetyt laitteet on esitelty taulukossa 2.

Taulukko 2. Tutkimuksessa kaytetyt laitteet

Laite Valmistaja, malli

Varimittari HunterLab D25LT, Reston, VA, USA
Lampdkaappi Termaks TS 8056, Bergen, Norja
NIR-laite FOSS NIRS DS2500, Tanska

Eksikaattori Akryylinen, kuivausaineena silikageeli




33

3.1.2  Varikalibraation teko ja referenssimenetelméa

Vaérikalibraation ndytteet saatiin tuotannon laadunvarmistukselta, ja ne sisélsivat pakattuja
tuotteita sek& paahtondytteitd paahtajilta. Naytteitd mitattiin aikavalilla 20.7.-5.11.2018.

Referenssimenetelméssa kaytettyna varimittarina toimi Hunterlab D25LT (Reston VA,
USA). Laitteen kaytto tapahtuu kosketusnayttoisella LCD-nédyt6lla, johon tulokset saadaan
L*a*b*-asteikolla. ~ Laitteen  valonlahteena  toimii

jatkuvatoiminen  tungsten-

halogeenilamppu, jolla simuloidaan paivanvaloa

Véarin  mittaus (kuva 10) tapahtui mittausastian tasoitetulta materiaalipinnalta.
Materiaalipinta tasoitettiin messinkiviivaimella, ja tavoitteena oli saada materiaalin pinta
tasaiseksi yhdellda vedolla. Messinkiviivaimen yliméérdiset vedot vaikuttavat
kahvipartikkelien paikkaan pinnassa ja tdten ne voivat antaa virheellisid mittausarvoja.
Taman takia tulokset ovat hyvin riippuvaisia siitd, miten mittaaja tasoittaa materiaalin
pinnan. Karkeampien ja hyvin hienojen jauhatuksien kanssa rinnakkaismittaustulosten erot
ovat yleensd suurempia, sillda pinnasta on haastavaa saada tasainen vaihtelevan

partikkelikoon takia.

Vaérikalibraation tekemisessd ndytteet mitattiin sekda Hunterlabin mittarilla ettd NIR-
laitteella. Referenssimittauksen tulokset merkittiin NIR-laitteen mittausohjelmistoon. Kun
mittauksia oli tyydyttavd maara, siirrettiin mittausdata tietokoneen avulla mittausohjelmaan

ja tehtiin niiden perusteella kalibraatio winlSl-ohjelmalla.

MNaytteenotto

—  Miytteen jauhatus

Kaadetaan kahwvi
’ mitta-astiaan

Finnan tasoitus
messinkiviivaimella

Mittaus ja
tulosten luku -«

Asetetaan nayte
mittarin alle

Kuva 10. Hunterlab-vérimittarin vuokaavio Tuomisen (2014) mukaan.

Kylla Onko pinta tasainen
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3.1.3  Kosteuspitoisuuskalibraation teko ja referenssimenetelma

Kosteuspitoisuusmittauksien referenssimetodina toimi kuiva-ainepitoisuuden mittaaminen
uunissa kuivatuista naytteistd. Menetelmé on aikaa vievé, eikd sita voi kayttada tamén takia
rutiinilaadunvarmistuksessa, mutta kalibraation teossa silld saa tarkat referenssiarvot.
Néytettd punnitaan viisi grammaa, joka laitetaan alumiinisiin folioastioihin. Folioastiat
punnittiin. Naytteitd kuivattiin lampdkaapissa 104 °C:ssa nelja tuntia ja jadhdytettiin
eksikkaattorissa puoli tuntia. Kuivausaineena kaytettiin silikageelirakeita. Taman jalkeen
naytteet punnittiin valittdmasti, josta saadaan kosteuspitoisuus yhtalolla (4),

x =2 100 4)

missd a = ndytteen massa ennen kuivausta ja b = ndytteen massa kuivauksen jéalkeen.

Kosteuspitoisuusmittauksissa tehtiin kaksi rinnakkaismaéaritystd. Mittauksien tulokset

merkittiin kahden desimaalin tarkkuudella.

3.1.4 Tiheyskalibraatio ja referenssimenetelméa

Iskutilavuuden mittaamisen referenssilaitteena toimi JEL STAV 2003 stampfvolumeter -
iskutilavuusmittari. Prosessissa siihen asetetaan 70 g naytettd 250 ml:n mittalasiin. Mittari
tasoittaa 201 iskulla kahvin pinnan, jolloin mittalasin numeroasteikolta voidaan lukea mihin
kahvin pinta tasoittui. Tdma menetelmd antaa hyvan kuvan kahvin tiheydestd, kun se

pakataan 500 gramman vakuumipakkaukseen tuotannossa.

Tiheysmuuttujaa tutkittaessa haluttiin valttdd mahdolliset virheet. NIR-mittauksissa
kaytettiin siis myos tarkasti mitattua samaa 70 g:n naytettd, joka oli mitattu
referenssimenetelmalla. Tuotteiden lampdtiloja Kirjattiin aluksi myds, silld poikkeava
lampdtila voi vaikuttaa negatiivisesti mittausvarmuuteen. Tiheyskalibraation mittaukset
tehtiin aikavalilla 1.—.29.3.2019. Kalibraatio kehitettiin ja arvioitiin aikavélilla 29.—
30.3.20109.
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3.1.5 Vari-jauhatustutkimuksen koeasetelma

Ennen vdri-jauhatustutkimuksen aloittamista piti kehittdd luotettava kalibraatio varin
mittaamiselle, jotta tuloksia voitiin pitaé luotettavina. Véritutkimusta varten valittiin 99 kpl
naytteitd mahdollisimman kattavalla vériskaalalla. Naytteet jaoteltiin kolmeen luokkaan:
vaaleapaahtoiset, tummat ja keskipaahtoiset. Naista 33 kpl oli vaaleita (20-22 L*), 33 kpl
keskipaahtoisia (16-19 L*) ja 33 kpl tummia (12-15 L*). Vaaleapaahtoisiin naytteisiin
kuului neljaa erilaista tuotetta. Keskipaahtoisiin néytteisiin kuului viitta erilaista tuotetta.
Tummapaahtoisiin naytteisiin kuului seitsemé&é eri tuotetta. Eri tuotteita tutkimuksessa oli

yhteensé 16.

Néaytteet valmistettiin kahdella jauhatuksella. Tutkimukseen kéytetyssd myllyssd on 12
erilaista jauhatusasetusta. Paahtondytteet jauhetaan normaalisti asetuksella 3. Tutkimuksessa
haluttiin verrata tatd jauhatusta hienompaan jauhatukseen, joten toiseksi jauhatustavaksi

valittiin asetus 1.

Paahtondytteet saatiin suoraan paahtoprosessin jalkeen ja mittaukset tehtiin samana péivana.
Néytteet mitattiin ensin referenssimetodilla, jossa samalle naytteelle tehtiin kolme
rinnakkaismittausta. Joka mittauksen jalkeen nayte kaadettiin takaisin ndytteenottoastiaan ja
tasoitettiin naytteenmittausastialle uudestaan. N&in varmistettiin, ettd rinnakkaisnéytteet

eivat olleet taysin samasta kohdasta mitattu.

Referenssimittauksien jalkeen paahtonaytteet analysoitiin NIR-laitteella. Mittaukset tehtiin
samalla periaatteella: mittauksen jalkeen ndyte kaadettiin takaisin ja sekoitettiin.
Varitutkimuksen mittausdata keréttiin ja mitattiin aikavalilla 14.12.2018-8.2.2019.

3.1.6  NIR-laitteen kayttt ja ohjelmisto seka spektridatan analysointi

Tassa tutkimuksessa kahvin mittaamiseen on kaytetty reflektanssi-NIR-tekniikkaa ja
dispersiivistd NIR-laitetta. Aallonpituuden mittausvali NIR-laitteella oli 400-2500 nm, jossa
absorptio saatiin 0,5 nm:n valein. Tutkimuksessa kaytettava NIR-laite kaytti hyddyksi

kolmea ohjelmaa: WinlISl, ISlIscan ja Mosaic solo.

Spektridata saatiin naytteistd, joissa esikasittelynd oli pelk&stddn papujen jauhaminen.

Naytettd pyrittiin silmémadréisesti mittaamaan aina samankaltainen maara varikalibraation
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teossa. Tiheyskalibraation ja kosteuspitoisuuskalibraation teossa punnittiin aina sama maara
naytettad mittaukseen.

Ennen NIR-laitteen kéayttoa tehtiin halutulle naytteelle referenssimittaukset. NIR-laitteen
mittaukset tehtiin laitteen omalla mittausohjelmalla, joka oli yhdistetty tietokoneeseen.
Isiscan-ohjelmalla tehtiin ndytteiden mittaus, spektridatan kerddminen, datan siirto seka
alustava datan analysointi. Laitteen toiminnasta pidettiin huolta Isiscan-ohjelman
paivittdisilla diagnostiikan suorituskykytesteilld. Taman liséksi laitteen toimivuutta testattiin
paivittdin laitevalmistajan (FOSS) kvartsia sisaltavalla DS2500-tarkistusnaytteella.
Tarkistusndyte mittasi matemaattista etdisyytta laitteen omista referenssiarvoista ja ilmoitti,
jos tulokset olivat poikkeavia Global-arvoista (GH) tai Neighbourhood-arvoista (NH).
Poikkeavissa arvoissa laite vaati sisdisen kalibraation péivittdamistd. T&lloin laite kalibroitiin

kayttamalla laitteen siséisia aallonpituuden asetuksia ja ERC-kalibrointindytetté.

Laitteelle tehtyja kalibraatioita ja mitattua dataa pystyttiin hallitsemaan Mosaic Solo -
ohjelmalla. Mosaic Solo -ohjelmalla tuotiin NIR-mittaukset siirrettdvd&n muotoon ja
yksittéisten mittauksien tuloksia pystyttiin tarkastelemaan jalkeenpdin surveillance-
vélilehdeltd. Mosaic Solo -ohjelmalla laitteelle pystytddn tekemddn tuotekohtaisesti eri
mittausohjelmia, joihin halutut parametrit ja kalibraatiot voidaan yhdistdd. Té&ssé
tutkimuksessa laitteelle kehitettiin mittausohjelmaksi ’’Paahdettu jauhettu kahvi’’ ja

parametreiksi asetettiin vari ja kosteuspitoisuus.

Spektridata siirrettiin kalibraation tekoa varten WinISlI-ohjelmalle. Dataa tarkasteltiin aluksi
silmamaaréisesti ja tarkastettiin spektrit, ettei sieltd 10ydy yliméaaraista héalya (engl. noise),
joka nékyisi poikkeavina piikkeind datassa. Ennen kalibraation tekoa data muokattiin

matemaattisilla késittelyilla muotoon 1, 4, 4, 1 (Derivative 1, Gap 4, Smooth 4, Smooth2 1).

Kalibrointia varten WinlISl:lla valittiin aallonpituusvaleiksi 408-1092 nm ja 1100-2498 nm.
Valilla 408-1092 mittausvéleiksi madariteltiin 8 nm ja valilla 1100-2498 valiksi maériteltiin

2 nm. Tama tehtiin laitevalmistaja FOSSin suositusten mukaisesti.

Kalibraation toimivuutta arvioitiin termeilld SEP(C), systemaattisella virheella (engl. bias)
ja regressiosuoran kulmakertoimella (engl. slope). Kalibrointindytteiden ristivalidoinnin
avulla tarkistettiin myos SECV seka selitysaste R?. Kalibraatioiden outliereita seka
mittauksien yhtenevaisyyttd tutkittiin scatter plot -toiminnolla, jossa kalibraation

ennustettuja arvoja verrattiin kalibraation sisaltamiin referenssimittauksiin.
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Laitteen kalibraatiot kosteuspitoisuudelle, varille ja tiheydelle tehtiin winlSI-ohjelmalla,
joka kaésittelee kaikkien mittauksien spektridataa, ndytteiden arvoja ja hyddyntéa
matemaattisia kaavoja, joilla se tekee kaikista naytteistd yhteisen kalibraation. WinISIlla

pystyttiin myds tekemaén ja analysoimaan PCA-kuvia.

WinlISI-sovelluksella pystytadn suoraan tuomaan spektrit ja monitoritiedostot 1SIscan:sta.
WinISI pystyy hyddyntdamadn LOCAL-kalibraatiomallia, joka kayttdd néytetietokantaa
naytespesifisille ennusteille. LOCAL-kalibraatiot ovat tarkkoja verrattuna global-
kalibraatioon (Foss 2005) mutta vaativat suuren maaran naytteitd ja niissa voi esiintya
epatarkkuuta samaa kalibraatiota hyodynnettdessa eri laitteilla (Nilsson 2018). Tassa
tutkimuksessa kalibraatio tehtiin Global-mallilla, silld se pohjautuu Lommin (2018)
aikaisemmin kehittdmaan kalibraatioon. Global-malli tekee ennustemallin lineaariseksi.
Ennustemalli tehtiin PLS-regressiometodilla (osittainen pienimman neliGsumman regressio,
engl. partial least squares), ja se on arvioitu ristivalidoinnilla. Kalibraatiot on kehitetty

toimimaan 10-30 °C:n lampdtilassa.

3.1.7 Tilastolliset menetelméat

Tuloksia arvioitiin tilastollisilla menetelmilla IBM SPSS statistics -ohjelmalla. Tilastollisia
menetelmid kaytettiin, kun tutkittiin jauhatuksen vaikutusta varituloksiin. Mittausdatalle
tehtiin normaalisuuden analysointi, varianssianalyysi, parittaiset vertailutestit, t-testit ja
keskihajontojen sek& keskivirheiden laskeminen. Varianssianalyysilld tutkittiin, onko
jauhatuksella vaikutusta saatuun variarvoon. Parittaisilla vertailutesteillda tutkittiin sen
jalkeen  paahtokategorian  tuotteiden  keskindisia  eroja.  t-testeillda  verrattiin
varimittausmenetelmien tuloksia keskendan, ja arvioitiin onko eri mittausmenetelmien
tuloksilla tilastollisesti merkitsevia eroja. T-testeilld verrattiin myds mittausmenetelmien
eroja keskiarvossa, keskihajonnassa ja keskivirheessd. Padkomponenttianalyysin avulla

tuloksia jaettiin erilaisiin ryhmiin visuaalisesti.
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3.2 Tulokset

3.2.1  Spektridata

Kuvassa 11 on esitetty spektridata kosteuspitoisuus- ja vérikalibraatiolle. Spektridataa
tarkasteltiin - silmé&maardisesti mahdollisten poikkeamien tai tyotiloissa aiheutuneen
taustamelun aiheuttaman hélyn varalta. Tutkimuksen spektridatassa ei 10ytynyt
silmédmaérdisesti havaittavia virheitd. Spektridata kasiteltiin winlSl-ohjelman avulla
matemaattisesti muokkaamalla. Aallonpituudet kalibraatiossa jaettiin kahteen osaan: 408—
1092 nm ja 1100-2498 nm. Spektridatan matemaattiset muokkaukset seké aallonpituuksien
jakaminen tehtiin FOSSin suositusten mukaisesti.

Tutkittaessa jauhatuksen vaikutusta variin oli spektridatassa 630 mittausta. Spektridata oli
suurimmaksi osaksi yhtendistd, mutta tummimmissa naytteissa spektridata poikkesi hieman,

kuten kuvasta 11 voidaan nahda.

Kuva 11. Véritutkimuksen spektridata. Ylimmaét spektrit ovat tummapaahtoisia kahveja

Paahdettujen kahvindytteiden kosteuspitoisuus (n = 199) oli kalibraation mittauksissa
keskimaarin 3,57% ja keskihajonta 0,34. Paahdettujen kahvindytteiden (n = 278) variarvot

olivat kalibraation mittauksissa keskiméaéarin 17,76. (L*).
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3.2.2  Vari-, kosteuspitoisuus- ja tiheyskalibraation kehittaminen ja arviointi

Lommin (2018) alkuperdisessd Kkalibraatiopohjassa paahdetun jauhetun kahvin
varimittauksia oli 60 kpl ja kosteuspitoisuusmittauksia oli 76 kpl. Kalibraatiota haluttiin
kehittdd sen takia, ettéd laitteen kayttd vakiinnutettaisiin tulevaisuudessa tuotantoprosessia
varten. Taman takia varsinkin vérimittauksia tarvitsi tehdd lisadd, silla tummien

paahtondytteiden méaara oli alkuperdisessa kalibraatiossa suhteellisen vahéinen.

Vari- ja kosteuspitoisuuskalibraatiot tehtiin aikavalilla lokakuu—marraskuu 2018. Tallgin
varimittauksia oli kertynyt 278 ja kosteuspitoisuuskalibraation mittauksia oli 199 (taulukko
4). Kalibraation mittaukset yhdistettiin winISI:l1a. Kalibraatio lahetettiin FOSSille ja sen
toimivuus todettiin. Kalibraatiota tehdessd arvioitiin kalibraation lukuarvoja SEC, R?, ja
SECV.

Taulukko 4. Paahdetun kahvin kalibraation lukuarvoja

Paahdetun kahvin Paahdetun kahvin Paahdetun kahvin

kosteuspitoisuus (%) vari (L*) tiheys (g/ml)
n 199 278 64
Keskiarvo 3,56744 17,7638 174,125
Keskihajonta 0,3455 2,0392 7,997
Min (arvioitu) 2,5379 11,6462 150,1339
Max (arvioitu) 46109 23,8814 198,1161
SEC 0,1030 0,1935 2,8343
R? 0,9111 0,9910 0,89
SECV 0,1596 0,2727 3,3003
1- VR 0,7854 0,9820 0,827

n: kalibraation ndytteiden lukumaara. SD: keskihajonta, Min/Max (arvioitu): ennusteen minimi/maksimiarvo
= tulosten keskiarvo + 3x SD. R? kuvaa kalibraation selitysastetta, SEC kuvaa kalibraation keskivirhettd, SECV
kuvaa ristivalidoinnin keskivirhetts, 1-VR: Ristivalidoinnin keskivirhe (SECV)/ tulosten keskiarvo

Vaérikalibraation testauksessa (kuvassa 12), l0ydettiin ainoastaan yksi outlier. Tama oli
FOSSin mielesti erittain hyva kalibraatio, jossa R2-selitysaste voi saavuttaa arvon 0,99, mika
kertoo sen luotettavuudesta. Kuvan 12 siniset kontrolliviivat kuvaavat kalibraation
mitttauksien korrelaatiota ennusteen kanssa: mitd paremmin arvot ovat sinisten viivojen
sisdlla, sitd yhtendisempi on kalibraatio. Mittausten variarvojen ennustetut arvot (L*)
vaihtelivat vélill4 11,6462 (tummin) —23,8814 (vaalein).
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Kuva 12. Vérikalibraation ennustearvot verrattuna referenssiarvoihin. X-akseli kuvaa kalibraation ennustamaa
arvoa, y-akseli kuvaa kalibraation referenssiarvoa. Siniset kontrolliviivat kuvaavat kalibraation mittauksien
korrelaatiota.

Kosteuspitoisuuskalibraation tekovaiheessa referenssiarvot eivét olleet alustavasti tarpeeksi
tarkkoja, joten Kkalibraation referenssimittauksien arvot korjattiin kahden desimaalin
tarkkuuteen. R2-arvo oli kosteudelle 0,91, mika on hyvaksyttava NIR-menetelmélle. Outlier-
naytteitd oli kosteuden kalibraatiossa useampi, kuten on naytetty kuvassa 13. FOSSin
mukaan referenssimenetelmésta ja mitattavasta parametrista (kosteuspitoisuus) johtuen

tdmén kalibraation teossa oli haasteita. Kosteuspitoisuuskalibraatio on esitetty kuvassa 13.
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Kuva 13. Kosteuspitoisuuskalibraation ennustearvot verrattuna referenssiarvoihin. X-akseli kuvaa kalibraation
ennustamaa arvoa, y-akseli kuvaa kalibraation referenssiarvoa. Siniset kontrolliviivat kuvaavat kalibraation
mittauksien korrelaatiota.
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Tiheyskalibraatiossa oli 66 naytettd. Kalibraation mittauksien oleellisimmat arvot ovat
taulukossa 4. Keskiarvona kalibraatiolle saatiin 174,212 + 7. Selitysaste R? oli 0,89..
Kuvassa 14 on esitetty tiheyden kalibraatio. Kuvasta voidaan pééatella, ettd referenssidatassa
on vain yksi selked outlier-nayte. Muut ndytteet osuvat kontrolliviivojen sisélle. Spektridata
kasiteltiin winlSI-ohjelman avulla matemaattisesti muokkaamalla se muista kalibraatioista
poiketen muotoon 1, 1, 0, O (Derivative 1, Gap 1, Smooth 0, Smooth2 0) FOSSin
suosituksesta. Kalibraation SEC = 2,83 ja SECV = 3,3003.

O Selected % Deselected Regresssion Line Control Line 1
—— Control Line 2
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Kuva 14. Tiheyskalibraation ennustearvot verrattuna referenssiarvoihin. X-akseli kuvaa kalibraation
ennustamaa arvoa, y-akseli kuvaa kalibraation referenssiarvoa. Siniset kontrolliviivat kuvaavat kalibraation
mittauksien korrelaatiota



42

3.2.3  Vari-jauhatustutkimuksen tilastollinen kasittely

Vaéri-jauhatustutkimuksen arvoja tutkittiin tilastollisesti IBM SPSS:lla. Tavoitteena oli
selvittdd, poikkeavatko tulokset toisistaan tilastollisesti merkittavasti. Ensin verrattiin
jauhatuksia ja mittausmenetelmid paahtoasteiden sisdisesti; vaaleat, keskipaahtoiset ja
tummat néytteet tutkittiin siis erikseen. Sen liséksi tutkittiin koko ndytepopulaatiota. Jotta
dataa pystyttiin tulkitsemaan SPSS:I14, piti mittaukset koodata numeroin. Taman lisaksi

my0s mittauspdivat koodattiin numeroin.

Kun data oli muutettu oikeaan muotoon, arvioitiin saatua dataa ensin erissé. Tilastolliset
kasittelyt tehtiin erikseen vaaleille naytteille, keskipaahtoisille naytteille ja tummille
naytteille. Kaikki tutkimusmateriaali arvioitiin aluksi normaalisuudelta. Normaalisuuden

testi tehtiin erikseen vaaleille, keskipaahtoisille ja tummille (taulukko 5).

Taulukko 5. Normaalisuuden testaaminen vaaleilla, keskipaahtoisilla ja tummilla naytteilld. Télle
tutkimukselle kéytettiin Shapiro-Wilkin-testid. df=vapausaste.

Shapiro-Wilkin-testi df p-arvo
Vaaleat NIR 181 0,000
Hunterlab 181 0,000
Keskipaahtoiset NIR 204 0,001
Hunterlab 204 0,001
Tummat NIR 198 0,000
Hunterlab 198 0,000

Normaalisuus ei ollut voimassa milldén paahtokategorialla erikseen. Néin ollen tyydyttiin

aineiston epanormaalisuuden tuomaan epavarmuustekijaan tuloksien kannalta.

Normaalisuuden arvioimisen jalkeen tutkimusdatalle tehtiin varianssianalyysi, jossa
testataan kahden tai useamman ryhman keskiarvojen eroja tilastollisesti (Pakarinen 2009)
(taulukko 6).
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Taulukko 6. Vaaleiden, keskipaahtoisten ja tummien néytteiden varitulosten varianssianalyysin tulokset. Kun
p<0,05 on tuloksilla tilastollisesti merkitsevié eroja. df=vapausaste, dfer=vapausasteen virhe

Vaaleat F df dfer p-arvo
Jauhatus Hunterlab 0,006 1,173 0,937
NIR 0,000 1,173 0,995
Tuote Hunterlab 1619,905 3,173 0,000
NIR 1305,999 3,173 0,000
Jauhatus * tuote Hunterlab 2,854 3,173 0,39
NIR 1,045 3,173 0,374
Keskipaahtoiset F df,dfer p
Jauhatus Hunterlab 1,847 1,194 0,176
NIR 8,834 1,194 0,03
Tuote Hunterlab 193,221 4,194 0,000
NIR 180,192 4,194 0,000
Jauhatus * tuote Hunterlab 0,335 4,194 0,854
NIR 0,442 4,194 0,778
Tummat F df dfer p
Jauhatus Hunterlab 0,198 1,184 0,657
NIR 2,232 1,184 0,137
Tuote Hunterlab 1123,39 6, 184 0,000
NIR 1929,521 6, 184 0,000
Jauhatus * tuote Hunterlab 2,91 6, 184 0,01
NIR 7,951 6, 184 0,000

Kaikkien kategorioiden varianssianalyysisséd vapausasteet sekd vapausasteen virhearvot
olivat erilaisia, silld naytteitd oli eri maara. Jauhatuksien ja tuotteiden vapausasteet
vaihtelivat. Jauhatus * tuote -rivia luettaessa voidaan todeta, ettd jauhatuksella on tuotteissa

tilastollisesti merkitseva yhdysvaikutus jauhatuksen ja tuotteen valilla (p < 0,05).

Varianssianalyysin  lisdksi tehtiin parittaiset vertailutestit tuotteille. Parittaisilla
vertailutesteilld selvitettiin paahtokategorioiden tuotteiden keskindisia eroja. Vaaleiden
tuotteiden parittaisten vertailutestien tuloksia tarkastellessa (liite 2) voidaan todeta, etta
keskendédn verrattaessa tuotteet erosivat toisistaan tilastollisesti merkitsevasti (p < 0,05).
Keskipaahtoisten tuotteiden kategoriassa (liite 1) B- ja D-tuotteet eivat eronneet toisistaan
tilastollisesti merkitsevasti (p > 0,05). Tummapaahtoisten kategoriassa (liite 3) B- ja G-

tuotteiden tulokset eivat eronneet toisistaan tilastollisesti merkitsevasti NIR-menetelmalla.
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Keskipaahtoisten ja tummien tuotteiden parittaisten vertailutestien tuloksissa p < 0,05
kaikissa muissa tuotteissa, jolloin voidaan sanoa, ettd tuotteet erosivat toisistaan
tilastollisesti merkitsevasti.

Testattiin NIR- ja Hunterlab-menetelmi& parittain t-testin avulla (taulukko 7). Keskiarvo

kuvaa kaikkien kyseiselld metodilla mitattujen ndytteiden keskiarvoa.

Taulukko 7. Véritutkimuksen t-testien tulokset. Tulokset on jaettu paahdon ja jauhatuksen mukaan, missa 1-
jauhatus kuvaa hienompaa jauhatusta ja 3-jauhatus kuvaa karkeampaa jauhatusta. p-arvon ollessa >0,05
tuloksilla ei ole tilastollisesti merkitsevid eroja. P-arvot, jotka ovat 0,000 eivét ole 0 vaan pienempié kuin 0,01

Keskivirheen

Keskiarvo Keskihajonta Keskiarvo P-arvo

Vaaleat (1) NIR 20,52444 1,136425 0,1197 0,000
Hunterlab 20,55789 1,124267 0,1185

Vaaleat (3) NIR 20,50422 1,046029 0,110261 0,000
Hunterlab 20,54278 1,056582 0,111374

Keski (1) NIR 18,72245 1,136425 0,11979 0,000
Hunterlab 18,66578 1,124267 0,118508

Keski (3) NIR 18,61775 0,448659 0,044424 0,199
Hunterlab 18,63039 0,422701 0,042349

Tummat (1) NIR 15,79414 1,144356 0,115012 0,118
Hunterlab 15,75273 1,121045 0,112669

Tummat (3) NIR 15,76556 1,124862 0,113053 0,09
Hunterlab 15,7402 1,096439 0,110196

Tuloksista nahdaan, ettd saadut keskihajonnat ja keskivirheet ovat hyvin samanlaisia ja
niissa on vain pienid eroja. Kaikki 1-jauhatukselle saadut keskiarvotulokset olivat suurempia
kuin 3-jauhatuksella, eli ndytteet olivat vaaleampia. Taméa patee NIR-tuloksiin ja Hunterlab-
mittaustuloksiin. Vaaleissa tuotteissa molemmilla jauhatuksilla Hunterlab-menetelmén

keskiarvot olivat aavistuksen suurempia eli tuote oli Hunterlabilla mitattaessa vaaleampaa.

Keskivirheissd ainoa huomattava ero oli keskipaahtoisten tuotteiden tuloksissa, joissa 3-
jauhatuksella mitatut tuotteet antoivat pienemman keskivirheen kuin 1-jauhatuksella mitatut
tuotteet. Keskipaahtoisten 3-jauhatuksella tehdyt mittaukset antoivat my®s pienemman

keskihajonnan kuin 1-jauhatuksella.

Taulukon 7 tuloksista voidaan todeta, ettd hienompijakoisissa naytteissa keskihajonta on
aavistuksen pienempi kuin 3-jauhatuksen tuloksissa. p-arvoa arvoa tutkiessa huomattiin, etta
p < 0,05 vaaleissa ja keskipaahtoisten 1-jauhatuksessa. Tama tarkoittaa sitg, ettd jauhatus

vaikutti tilastollisesti merkitsevasti mittausmenetelmien tuloksiin.
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Lisaksi haluttiin vertailla mittausmenetelmien tuloseroja jauhatuksien valilla. Tehtiin T-
testiparit, missa verrattiin saman mittausmenetelman jauhatuksien valisten erojen tuloksia.
Tulokset on esitetty taulukossa 8. Tulokset erosivat tilastollisesti toisistaan pelk&stééan
keskipaahtoisten naytteiden vélilld molemmilla mittausmenetelmilld. Vaaleat ja tummat
tuotteet eivat poikenneet toisistaan tilastollisesti merkitsevasti. Tama tarkoittaa sitd, ettd

jauhatuksilla ei ollut tilastollisesti merkitsevié eroja.

Taulukko 8. t-testiparit mittausmenetelmien ja jauhatuksien valilla. Jos p < 0,05, niin tuloksilla on
tilastollisesti merkitsevié eroja. Vertailuparit on tehty eri paahtoasteiden tuloksille.

p-arvo
Vaaleat Pari 1 NIR (3) - NIR (1) 0,285
Pari 2 Hunterlab (3) - Hunterlab (1) 0,371
Keski Pari 1 NIR (3) - NIR (1) 0,00
Pari 2 Hunterlab (3) - Hunterlab (1) 0,01
Tummat Pari 1 NIR (3) - NIR (1) 0,223
Pari 2 Hunterlab (3) - Hunterlab (1) 0,616

3.2.4  Paakomponenttianalyysin tulkinta

PCA-kuvien tarkastelussa keskityttiin  ensin  varimittaustuloksien tarkasteluun
kokonaisuudessaan. Kuvassa 16 on esitetty kaikki vari-jauhatusmittausten tulokset. Suurin
osa naytteista asettuu GH-arvon rajan (3) sisélle. Poikkeavat populaatiot, jotka olivat
tummapaahtoisia naytteitd, on ympyroity. Lisaksi yksi vaalea paahto -néytesarja erosi GH-
arvoilta. Nama poikkeamat voidaan selittdd poikkeavalla naytteen laadulla, kemiallisella
rakenteella (esimerkiksi eri sadon nayte, poikkeavan paahtoprofiilin aiheuttamat muutokset
kemiallisessa koostumuksessa) tai mittausvirheelld. Tummapaahtoisten ndaytteiden
poikkeavan kemiallisen rakenteen vuoksi on todennakdistd, ettd ndytteet ovat eronneet

kokonaispopulaatiosta.
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Kuva 16. NIR-mittauksien padkomponenttianalyysi. Vasemmalla on esitetty GH-arvoiltaan (raja-arvona GH
3) poikkeavat ndytepopulaatiot ympyroitynd GH-arvojen sisélle asettuvat ndytteet ovat valkoisia vasemmalla.
Oikealla on esitetty partikkelikoon perusteella jakautuvat populaatiot. Partikkelikoon perusteella populaatiot
voidaan jakaa kolmeen osaan karkeasti.

Taman tutkimuksen padkomponenttianalyysin perusteella voitiin todeta, ettd outlier-néytteet

poikkesivat variominaisuuksiltaan suurimmasta osasta populaatiota.

3.3 Pohdinta

Tutkimuksen  yksi péétavoitteista oli saada paahdetun ja jauhetun kahvin
kosteuspitoisuudelle ja wvadrille toimivat ennustemallit, joita voidaan kayttéa
laadunvarmistuksessa hyddyksi jatkossa. Tutkimuksessa kehitetyt ennustemallit toimivat
FOSSin mielesta luotettavasti selitysasteilla R? = 0,99 vérille ja kosteuspitoisuudelle
R? = 0,91. Varin selitysaste oli erinomainen, kun taas kosteuden selitysaste oli hyva. Tassa
tutkimuksessa varille saatiin matala keskivirhe ja matala suhteellinen virhe sekéd edella
mainittu korkea selitysaste, mitkd kertovat kalibraation luotettavuudesta. Tiheyden

selitysaste R? = 0,89 ylitti alustavat odotukset.

Kosteuspitoisuuskalibraation matalampaa selitysastetta voidaan perustella silld, ettd
kalibraatioon sisdltyvia naytteita oli huomattavasti vahemmaén kuin vérikalibraatiossa. Tama
johtui kosteuspitoisuuskalibraation aikaa vievasta referenssimenetelmastd, jossa naytteita
kuivattiin uunissa nelja tuntia. Ajallisesti referenssimenetelmid ei ollut mahdollista saada
yhtd paljon kuin nopealla vérimittauksen referenssimenetelmalld. Kosteuspitoisuuden

referenssianalyyseissa olisi liséksi ollut suotavaa, ettd rinnakkaisia mittauksia olisi tehty aina
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véahintédan kolme. Koska kalibraation variaatiota haluttiin saada suureksi, haluttiin panostaa
enemman erilaisten ndytteiden mittaamiseen. Td&mén takia rinnakkaisia néytteita oli joskus
vain kaksi, silla ndyteuunissa ei olisi riittanyt tilaa, jos kaikista naytteista olisi tehty kolme
rinnakkaisnéytettd. Jatkoa ajatellen rinnakkaisia ndytteitd olisi suotavaa olla kolme, jotta
referenssiarvot olisivat luotettavampia. Kalibraation tarkkuutta ajatellen eliminoitiin
referenssindytteet, joissa rinnakkaiset naytteet saivat poikkeavia arvoja toisistaan. Tama
tehtiin, jottei vaarié arvoja paatyisi kalibraatioon. Inhimillinen mittausvirhe oli siis tekijana
selitysasteessa. Kosteuspitoisuuskalibraation laatua voidaan parantaa jatkossa lisdamélla
kalibraationdytteitd sekd poistamalla ylimaaraiset outlier-ndytteet kalibraatiosta. Joskus on
kuitenkin jopa suotavaa, ettd outliereita on kalibraatiossa.

Varinmittaustarkkuutta on tutkittu téssa yrityksessa aikaisemmin Tuomisen (2014) ja
Lommin (2018) toimesta. Tuomisen (2014) tutkimuksessa arvioitiin Hunterlabin
varimittarin toimintaa. Tutkimuksen vérimittausten keskiarvo oli 21,8 L*. Kuusi mittaajaa
madritti paahtoerésta varid niin, ettd kukin teki 16 mittausta ndyte-erdstd, mika tuotti 96
mittausta. Vaikka Hunterlabin mittauslaite on todettu Tuomisen tutkimuksessa
huonoimmillaan epatarkaksi, saatiin silla tassa tutkimuksessa kehitettya hyvélaatuinen NIR-
kalibraatio kahvin varianalyysille, kun oltiin tarpeeksi huolellisia ja sisallytettiin

kalibraatioon mahdollisimman monipuolisesti naytteité.

Paahdetun kahvin véria on tutkittu aikaisemmin Kkirjallisuudessa useassa tutkimuksessa
(Bertone ym. 2016, Lommi 2018 ja Santos ym. 2016). Varia on tutkittu tavanomaisilla NIR-
laitteilla, mutta sen lisdksi myds FTIR-laitteilla, jotka soveltuvat myds tarkempiin
laboratorioanalyyseihin. Tassa tutkimuksessa saatiin kehitettyd parempi ennustemalli, jos
vertaillaan selitysasteita. Bertonen (2016) tutkimuksessa saatiin selitysaste R? = 0,94.
Santoksen (2016) tutkimuksessa saatiin paahdetun kahvin vérikalibraatiolle myos selitysaste
R% = 0,94, joka on myds matalampi kuin taman tutkimuksen vérikalibraation tulos. Sita
selittdd muun muassa taman tutkimuksen laaja naytekirjo seké kattava kalibraatio, jossa on
satoja naytteitd. Verrattuna moneen aikaisempaan tutkimukseen tdman tutkimuksen
naytemadra on suuri. Vanhempien tutkimuksien heikommat selitysasteet voidaan perustella
NIR-teknologian kehittymiselld ja tdman tutkimuksen laitteen tehokkuudella. Pizarron ym.
(2007) tutkimuksessa arvioitiin myos paahdetun jauhetun kahvin varii. Selitysasteeksi R?
saatiin 96,1-97,3. Tutkimuksen matalampi selitysaste voidaan perustella vanhemmalla
laitemallilla seka silla, ettd kalibrointi tehtiin vain aallonpituusvalilla 1100-2200 nm. Tamé

voi selittda aavistuksen heikompaa selitysastetta.
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Tiheyskalibraation hypoteesina oli se, ettd on mahdollista saada kalibraatio, joka toimii
kohtuullisen hyvin. Aikaisempien tutkimusten mééara tiheyteen liittyen oli hyvin vahaista.
Taman liséksi referenssimenetelmat aikaisemmissa tutkimuksissa olivat hyvin erilaisia kuin
tassa tutkimuksessa kéaytetty tiheyden mittaus. FOSSin kommentit antoivat oletukseksi sen,
ettd kalibraatio ja sen toimivuus voivat olla mahdollisia, mutta FOSS ei osannut sanoa,
toimisiko tiheyskalibraatio varmasti laboratorion referenssimenetelmalla. NIR-teknologian
hyodyntdminen fysikaalisten ominaisuuksien mittaamisessa on véhaistd. Lisaksi
referenssimenetelmén matemaattinen epétarkkuus on myds luultavasti heikentényt
mittausta, koska mittaaja arvioi mittaustuloksen silmamé&aréisesti. Taménkaltainen
referenssimenetelmé ei valttamatta kd&dnny NIR-laitteen hyodynnettavaksi yksinkertaisesti.
Liséksi kalibraatiota pitdisi muokata mahdollisesti korjauskéyrélld, jos silla haluttaisiin
saada tarkempia tuloksia. Korkeat virhearvot SECV ja SEC kertovat myds tdmén kehitetyn
kalibraation epdaluotettavuudesta. Mittaukset alustavalla kalibraatiolla antoivat kuitenkin
yllattavan hyvid tuloksia. Varsinkin vaaleille kahvituotteille, joita kalibraatio sisalsi
enemmén, antoi NIR-laite yleisesti mittaustuloksiksi enintddn £2 referenssiarvosta. Tdmé on
kuitenkin yllattdvan hyva ottaen huomioon kalibraation kohtuullisen vahéisen (n = 66)
kalibraationdytteiden maaran. Kalibraatio pdivitettiin matemaattisin keinoin ensimmaisen
arvion jalkeen, jolloin sen matemaattista kasittelyd muutettiin 1-4-4-1:std 0-0-1-1:een. Talla
toimenpiteelld selitysaste parantui ja oli nain ollen R? = 0,89. Koska tiheys on fysikaalinen
ominaisuus, siitd ei NIR-teknologialla saada yhtd tarkkaa mittaustulosta kuin muista
mitattavista ominaisuuksista. 63 naytteellda voidaan kehittda aloituskalibraatio, mutta siité
saadaan viela tarkempi useammilla mittauksilla. FOSSin mukaan R? voi saavuttaa noin

arvon 0,9 tai enemman, kun kalibraatioon lisatdan mittauksia mahdollisimman laajasti.

Sen lisaksi stampfvolumeterin tulostulkinta on avointa, silla riippuen pinnan tasaisuudesta
tuloksen luvussa voi olla mittaajakohtaista tulkintavaraa. Koska referenssiarvot ovat yhden
desimaalin tarkkuudella (esimerkiksi numeroarvo véliltd 155-180), ei kalibraatiota voi tehda
tarkemmaksi kuin lisddmalld naytteiden maéraa tasaisesti kaikille tuotetyypeille. Jos
kalibraatiota haluttaisiin  siitd edelleen tarkentaa, olisi syytd harkita erilaista
mittausmenetelmad, silla NIR-kalibraation tarkkuus on taysin riippuvainen kéaytetysta
referenssimenetelmastd. Lisaksi pitaisi tehda referenssimittauksia erilaisilla jauhatuksilla,

sillda NIR-laite on hyvin herkk& partikkelikoon muutoksille.

Alessandrinin  ym. (2008) tutkimuksessa hyddynnettiin referenssimenetelmdd, joka
yhdistettiin paahdon aikana h&vinneeseen painoon. Mallit kehitettiin esittamaan fyysisia

ominaisuuksia kosteuspitoisuuden funktiona. Havaittiin, ettd pinta-alan laajentuminen
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pavussa on isotrooppista eli suunnasta riippumatonta, kun paahtolampétila on yli 220 °C.
Pavun lopullinen volyymi oli suurimmillaan 1,8-kertainen verrattuna alkuvolyymiin. Pavun
tiheys vaihteli lineaarisesti kosteuspitoisuuden kanssa. Tata kautta havainnoitiin kahvipavun
tiheyttd. Tassé tutkimuksessa oli tarkoitus hakea suoraa yhteyttd referenssimenetelmésta

luettavaan tiheysarvoon.

Vaéri-jauhatustutkimuksen mittauksien ja tilastollisten menetelmien perusteella voidaan
sanoa, ettd NIR-mittauksissa rinnakkaismittauksien vélinen hajonta oli pienempéa kuin
Hunterlabin referenssimenetelméssad. Taméa pati kaikkiin paahtokategorioihin. Voidaan
olettaa, ettd Hunterlab-menetelmélld mittaajan inhimillisen virheen mahdollisuus on
huomattavasti suurempi kuin NIR-menetelmalld. Téata voidaan perustella myds Tuomisen
tutkimuksen (2014) pohjalta, jossa todettiin, ettd mittaajakohtaiset toimintatavat vaikuttivat
saatuihin tuloksiin. VVoidaan siis olettaa, ettd tdman tutkimuksen Hunterlab-mittauksissa olisi

enemman hajontaa, jos mittaajia olisi ollut enemman.

T-testiparituloksilla voidaan todeta, ettd NIR:II& ja Hunterlabilla tehdyt mittaukset olivat
hyvin samankaltaisia. Tdma on hyva merkki, silld NIR-mittaustapa on rakennettu Hunterlab-
mittauksien referenssimittauksilla. Suuret poikkeamat voisivat olla merkki kalibraation
virheestd. T-testiparien tuloksista taulukossa 6 voidaan todeta, ettd tutkimuksessa
hienommalla jauhatuksella tehdyt néytteet olivat aavistuksen vaaleampia keskiarvoltaan
kuin 3-jauhatuksen néytteet. Keskihajonta oli kuitenkin 1-jauhatuksen naytteissa kaikissa
kategorioissa hieman suurempi kuin 3-jauhatuksen naytteissa. Ero on kuitenkin huomattavan
pieni. NIR-mittaustavan ja Hunterlabin t-testivertailussa vaaleilla (1- seka 3-jauhatus) seké
keskipaahtoisten 1-jauhatuksella oli tilastollisesti merkitsevia eroja. Keskipaahtoisten 3-
jauhatuksella sek& molemmilla tumman paahdon jauhatusasteilla ei mittausmenetelmien

tuloksilla ollut tilastollisesti merkitsevia eroja.

T-testiparit tehtiin myds NIR-mittaustavan molemmilla jauhatuksilla keskenddn. Ta&ma
tehtiin  my6s Hunterlabin mittaustuloksilla. Tuloksista huomattiin, ettd ainoastaan
keskipaahtoisten naytteiden molemmissa jauhatuksissa oli tilastollista eroa mittaustapojen
sisélla. Vaaleiden sekd tummien ndytteiden vertailuissa p > 0,05, jolloin tulokset eivét olleet

tilastollisesti merkitsevia.
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4 PAATELMAT

Tutkimuksesta voidaan paatelld, ettd NIR-teknologia soveltuu paahdetun kahvin
analysoimiseen ja sitd voidaan hyddyntdd useammassa tuotannon vaiheessa.
Tulevaisuudessa kalibraatioita voidaan optimoida tekemalld niitd yksittéisille tuotteille.
Tutkimusta voidaan jatkokehittdd paahdetuille kokonaisille pavuille, jolloin analysoitavaa
naytettd ei tarvitsisi aina jauhaa. Tama olisi hyodyllista varsinkin kokonaisena myytéville

paputuotteille.

Tiheyskalibraation kehittdminen onnistui hyvin. Mittausvarmuudessa ei kuitenkaan paasty
toivotulle tasolle ndytteiden véhaisyyden takia. Tiheyskalibraatiosta voi olla hyotyd, kun

kalibraatiota vahvistetaan lisanaytteilla.

Vaéri-jauhatustutkimuksen tavoitteena oli varin ja jauhatuksen korrelaation tutkiminen.
Haluttiin tutkia sitd, vaikuttaako kahvin jauhatuksen aste saatuun véritulokseen.
Tutkimuksen hypoteesina oli se, ettd hienommaksi jauhetut ndytteet antaisivat vahemman
hajontaa siséltavid tuloksia. Tama pohjautui laadunvarmistuksen oletukseen vuosien
kokemuksesta. Lisaksi oletettiin, ettd hienommat naytteet olisivat vaaleampia. Téaté
perusteltiin esimerkiksi Tuomisen (2014) tutkimuksen perusteella. Alkuhypoteesina oli
myos se, ettd NIR-mittaustapa antaisi vdhemman hajontaa rinnakkaisnéytteille verrattuna
Hunterlabiin. Tutkimuksen hypoteesit olivat osittain oikeat. NIR-mittaukset eivét antaneet
matalampaa keskihajontaa kuin Hunterlabin mittaukset. Tulokset ja keskihajonnat olivat
kuitenkin niin l&hell& toisiaan, ettd niiden ero eivat olleet merkitsevid. Tama johtuu siita, ettd
NIR-kalibraatio pohjautuu Hunterlabin mittauksiin. NIR-mittausmenetelmé ei voi olla
tarkempi kuin referenssimenetelmd, johon kalibraatio pohjautuu. NIR-mittausten tulokset
antoivat vaaleissa naytteissd (molemmissa jauhatuksissa) matalampia vérituloksia kuin
Hunterlabin mittausten tulokset. Keskipaahtoisissa ja tummissa nadytteissé molemmilla

jauhatuksilla NIR-ndytteet saivat korkeampia vérituloksia kuin Hunterlabin mittaukset.

Oletuksena jauhatuksien tuloksissa oli myds se, ettd hienommalla jauhatuksella saadaan
aavistuksen korkeampia varituloksia (eli vaaleampi ndyte) kuin karkeammalla jauhatuksella.
Tama hypoteesi toteutui tutkimuksessa, kun kaikki 1-jauhatuksella tehdyt mittaukset

antoivat vaaleampia varituloksia. Tata hypoteesia tuki Tuomisen (2014) tekema tutkimus.

Tédman tutkimuksen perusteella voidaan perustella  NIR-teknologian  kaytto
laadunvarmistuksessa tuotannon analyyseissd. Véri- ja kosteuspitoisuuskalibraatioita

voidaan hyodyntaad sellaisenaan, mutta tiheyden tutkiminen vaatisi enemméan néyttoa ja
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kokeilua. Voidaan my0s todeta, ettd tutkimuksessa kaytetty jauhatuksien ero ei vaikuttanut
huomattavasti saatujen varitulosten keskiarvoihin, keskihajontaan tai keskivirheeseen.
Tulevaisuudessa jauhatuksen eroa voidaan tutkia isommalla partikkelikokojen erolla, jolloin

tuloksissa todennakdisesti saadaan eroja.
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Liite 1. Keskipaahtoisten naytteiden Post hoc -testi. Kirjaimet A, B, C, D, E edustavat eri tuotteita. Tuotteita
on verrattu toisiinsa keskipaahtoisten datan sisall& yksitellen. Jos Sig > 0,05 niin tuloksilla ei ole tilastollisesti

merkitsevaa eroa.

Multiple Comparisons

Tukey HSD
Mean 95% Confidence Interval
Dependent Difference (I- Std. Lower
Variable (I) Tuote (J) Tuote J) Error Sig. Bound Upper Bound
Tulos NIR A B .64331" .046214 .000 .51605 .77056
C 1.04733" .052573 .000 .90257 1.19210
D .64530" .048426 .000 .51195 .77864
E 1.74900° .072640 .000 1.54898 1.94902
B A -.64331" .046214 .000 -.77056 -.51605
© 40403 .043411 .000 .28449 .52356
D .00199 .038284 1.000 -.10343 .10741
E 1.10569" .066311 .000 .92310 1.28829
@ A -1.04733" .052573 .000 -1.19210 -.90257
B -.40403° .043411 .000 -.52356 -.28449
D -.40204" .045759 .000 -.52804 -.27604
E .70167° .070889 .000 .50647 .89687
D A -.64530" .048426 .000 -.77864 -.51195
B -.00199 .038284 1.000 -.10741 .10343
© .40204° .045759 .000 .27604 .52804
E 1.10370° .067871 .000 .91681 1.29059
E A -1.74900° .072640 .000 -1.94902 -1.54898
B -1.10569° .066311 .000 -1.28829 -.92310
© -.70167° .070889 .000 -.89687 -.50647
D -1.10370° .067871 .000 -1.29059 -.91681
HUNTERLAB A B .62503" .043108 .000 .50633 .74373
© 1.01906" .049039 .000 .88402 1.15409
D .68581" .045171 .000 .56143 .81020
E 1.68767° .067757 .000 1.50109 1.87424
B A -.62503" .043108 .000 -.74373 -.50633
© .39403" .040493 .000 .28253 .50553
D .06079 .035711 .435 -.03755 .15912
E 1.06264° .061854 .000 .89232 1.23296
C A -1.01906" .049039 .000 -1.15409 -.88402
B -.39403" .040493 .000 -.50553 -.28253
D -.33324" .042683 .000 -.45077 -.21571
E .66861" .066124 .000 .48653 .85069
D A -.68581" .045171 .000 -.81020 -.56143
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B -.06079 .035711 435 -.15912 .03755
C .33324" .042683 .000 .21571 45077
E 1.00185" .063309 .000 .82752 1.17618
E A -1.68767°  .067757 .000 -1.87424 -1.50109
B -1.06264" .061854 .000 -1.23296 -.89232
C -.66861" .066124 .000 -.85069 -.48653
D -1.00185"  .063309 .000 -1.17618 -.82752

Liite 2. Vaaleiden tuotteiden Post hoc -testi. Kirjaimet A, B, C ja D edustavat eri tuotteita. Tuotteita on verrattu
toisiinsa vaaleapaahtoisten datan sisalld yksitellen. Jos Sig > 0,05 niin tuloksilla ei ole tilastollisesti merkitsevéaa
eroa.

Multiple Comparisons

Tukey HSD
Mean 95% Confidence Interval
Difference (I-

Dependent Variable (1) Tuote (J) Tuote J) Std. Error Sig. Lower Bound Upper Bound
Tulos NIR A B 47959"  .038499 .000 .37972 .57947
© 1.08162" .045398 .000 .96385 1.19939
D 2.91089" .043269 .000 2.79864 3.02314
B A -.47959"  .038499 .000 -.57947 -.37972
© .60203"  .046249 .000 .48205 .72201
D 2.43130° .044162 .000 2.31673 2.54586
© A -1.08162"  .045398 .000 -1.19939 -.96385
B -.60203"  .046249 .000 -.72201 -.48205
D 1.82927°  .050290 .000 1.69881 1.95973
D A -2.91089°  .043269 .000 -3.02314 -2.79864
B -2.43130°  .044162 .000 -2.54586 -2.31673
C -1.82927°  .050290 .000 -1.95973 -1.69881
HUNTERLAB A B .48828"  .042675 .000 37757 .59898
C 1.10598" .050322 .000 .97544 1.23653
D 2.89828" .047962 .000 2.77385 3.02270
B A -.48828"  .042675 .000 -.59898 -.37757
© .61771"  .051265 .000 48471 .75070
D 2.41000° .048951 .000 2.28301 2.53699
C A -1.10598" .050322 .000 -1.23653 -.97544
B -.61771"  .051265 .000 -.75070 -.48471
D 1.79229" .055744 .000 1.64768 1.93690




-2.89828"
-2.41000"
-1.79229"

.047962
.048951
.055744

.000
.000
.000

-3.02270
-2.53699
-1.93690
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-2.77385
-2.28301
-1.64768

Liite 3. Tummien tuotteiden Post hoc -testi. Kirjaimet A, B, C, D, E, F ja G edustavat eri tuotteita. Tuotteita
on verrattu toisiinsa yksitellen. Jos Sig > 0,05 niin tuloksilla ei ole tilastollisesti merkitseva4 eroa.

Multiple Comparisons

Tukey HSD
Mean 95% Confidence Interval
Dependent Variable (1) Tuote (J) Tuote Difference (I-J) Std. Error Sig. Lower Bound  Upper Bound
Tulos NIR A B 1.29722 .031453 .000 1.20345 1.39099
© 1.77681°  .035862 .000 1.66989 1.88372
D -.48028"  .035862 .000 -.58719 -.37337
E 3.56611"  .039785 .000 3.44750 3.68472
F .50889"  .035862 .000 .40198 .61580
G 1.24833"  .039785 .000 1.12972 1.36694
B A -1.29722"  .031453 .000 -1.39099 -1.20345
© .47958"  .038522 .000 .36474 .59443
D -1.77750°  .038522 .000 -1.89234 -1.66266
E 2.26889"  .042198 .000 2.14309 2.39469
F -.78833"  .038522 .000 -.90318 -.67349
G -.04889  .042198 .909 -.17469 .07691
© A -1.77681"  .035862 .000 -1.88372 -1.66989
B -.47958"  .038522 .000 -.59443 -.36474
D -2.25708"  .042198 .000 -2.38289 -2.13128
E 1.78931"  .045580 .000 1.65342 1.92519
F -1.26792"  .042198 .000 -1.39372 -1.14211
G -.52847"  .045580 .000 -.66436 -.39259
D A .48028"  .035862 .000 .37337 .58719
B 1.77750° .038522 .000 1.66266 1.89234
C 2.25708" .042198 .000 2.13128 2.38289
E 4.04639"  .045580 .000 3.91051 4.18227
F .98917° .042198 .000 .86336 1.11497
G 1.72861°  .045580 .000 1.59273 1.86449
E A -3.56611"  .039785 .000 -3.68472 -3.44750
B -2.26889"  .042198 .000 -2.39469 -2.14309
C -1.78931"  .045580 .000 -1.92519 -1.65342
D -4.04639"  .045580 .000 -4.18227 -3.91051
F -3.05722"  .045580 .000 -3.19311 -2.92134
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-2.31778"
-.50889"
.78833"
1.26792"
-.98917"
3.05722
73944
-1.24833"
.04889
.52847"
-1.72861"
2.31778
-.73944"
1.26185"
1.64310"
-.45023"
3.51130°
.39935"
1.06796"
-1.26185"
.38125
-1.71208"
2.24944°
-.86250"
-.19389"
-1.64310"
-.38125"
-2.09333"
1.86819"
-1.24375"
-57514
45023
1.71208
2.09333
3.96153
.84958"
1.51819
-3.51130°
-2.24944°
-1.86819"
-3.96153"
-3.11194°

.048727
.035862
.038522
.042198
.042198
.045580
.045580
.039785
.042198
.045580
.045580
.048727
.045580
.040089
.045708
.045708
.050709
.045708
.050709
.040089
.049098
.049098
.053785
.049098
.053785
.045708
.049098
.053785
.058094
.053785
.058094
.045708
.049098
.053785
.058094
.053785
.058094
.050709
.053785
.058094
.058094
.058094

.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.909
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.007
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000

-2.46304
-.61580
.67349
1.14211
-1.11497
2.92134
.60356
-1.36694
-.07691
.39259
-1.86449
2.17251
-.87533
1.14234
1.50683
-.58650
3.36012
.26308
.91679
-1.38137
.23488
-1.85846
2.08910
-1.00887
-.35423
-1.77937
-.52762
-2.25368
1.69500
-1.40410
-.74833
.31396
1.56571
1.93299
3.78833
.68924
1.34500
-3.66247
-2.40979
-2.04139
-4.13472
-3.28514
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-2.17251
-.40198
.90318
1.39372
-.86336
3.19311
.87533
-1.12972
.17469
.66436
-1.59273
2.46304
-.60356
1.38137
1.77937
-.31396
3.66247
.53562
1.21914
-1.14234
.52762
-1.56571
2.40979
-.71613
-.03354
-1.50683
-.23488
-1.93299
2.04139
-1.08340
-.40195
.58650
1.85846
2.25368
4.13472
1.00993
1.69139
-3.36012
-2.08910
-1.69500
-3.78833
-2.93875
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-2.44333"
-.39935"
.86250"
1.24375
-.84958"
3.11194°
.66861"
-1.06796"
.19389"
.57514°
-1.51819"
2.44333"
-.66861"

.062105
.045708
.049098
.053785
.053785
.058094
.058094
.050709
.053785
.058094
.058094
.062105
.058094

.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.000
.007
.000
.000
.000
.000

-2.62848
-.53562
.71613
1.08340
-1.00993
2.93875
49542
-1.21914
.03354
40195
-1.69139
2.25818
-.84180
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-2.25818
-.26308
1.00887
1.40410
-.68924
3.28514
.84180
-.91679
.35423
.74833
-1.34500
2.62848
-.49542




