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I.近赤外分光法による穀物の成分測定

A.北海道産小麦の水分，タンパク質，灰分

1.目的

近年，高性能なマイクロコンピュータが安価に利

用できるようになったこと，光学系が改良されたこ

と，およびキャリプレーション手法が発達したこと

などによりルーチン分析用の NIR分光法を用いた

成分分析計(以下近赤外分析計と称する)が開発さ

れた。小麦のタンパク質測定に関してはアメリカお

よびカナダでは 1978年以来ケルダール法に代わっ

て標準法にされており，アメリカでは輸出用の小麦

のタンパク質の測定は近赤外分析計を用いて行うこ

とが義務付けられている叫。我が固にも 1980年代初

頭から製粉工業，醸造工業などに導入されてきてお

り，また，農業試験場での牧草成分分析，米麦の育

種などに用いられていて，種々の報文がある 2，3，4，5，6)。

製粉工業では小麦粉のタンパク質その他の分析に用

いられており，圏内産小麦の 60%粉に関しては

IWAMOTOらの報文7)がある。また，小麦の育種選

抜への応用については及川の報告B)などがある。

小麦の成分は水分，デンプン，タンパク質，脂質，

灰分，ビタミンなどであるが，このうち製粉工業に

おける品質管理上もっとも重要なものは水分，タン

パク質，灰分の 3成分である。

小麦は国内消費量の 83%を輸入に頼っており，国

外産小麦は圏内産のものより安価で品質が安定して

いる。したがって，圏内産小麦に対し，コストの低

減と品質の安定が強く求められており，生産者は特

にタンパク質，灰分などについて一定の品質の保証

をしてユーザ(製粉業者など)に引き渡すことが必

要になってくると思われる。とくに現在，北海道は

国内産小麦の 5l.1%(502.600t)を生産しておりへ

これらの必要性は切実である。そこで，まず， 1988 

年， 1989年に収穫された北海道産小麦の原麦につい

a 試料....・H ・.....…・………...・H ・-……… 321

b. 測定・……・・……・…...・ H ・-…ー…...・ H ・....321 

3.結果及び考察…....・H ・................・H ・'"・H ・.321 

a 品種がキャリプレーションに与える影

響…… ・・ …・ ….....・H ・H ・H ・...........・H ・..， 321 

b.収穫年度がキャリプレーションに与え

る影響…...............…・…………H ・H ・..324 

c 機器の経時変化の影響・・H ・H ・-……・…… 326

III. 要約……………………...・H ・..…………………… 327

て化学分析と近赤外分析計を用いた成分分析の比較

を行い，近赤外分析計の測定精度を検討した。

2 .実験方法

a 供試試料

供試した小麦は 1988年と 1989年に収穫された

「ホロシリ J，IチホクJ，Iタクネ」で，生産地および

試料数などは Table1に示した。 1988年産試料は各

品種 60点，計 180点である。また， 1989年産試料は

各品種 30点，計 90点である。

b.化学分析法

1 )水分

供試粉砕機で粉砕した試料を 3g-135T-1 h法

(M，35)で測定を行った10，11)。なお，この方法と，農

産物検査規格で基準法とされている 5g-105
0

C-5 h 

法 (M105) との間には，予備実験の結果，次式で示

される強い相関関係があることを確認している。

M135=0.999 M'05十0.37 (1) 

Table 1 Sample identity 

Variety Year District n Remarks 

Horoshiri 1988 Shimizu 40 After Preliminary drying 

Others 20 Product 

1989 Shimizu 30 After Preliminary drying 

Chihoku 1988 Otofuke 30 Receipt 

Shimizu 15 After drying 

Bihoro 2 After drying 

Others 13 Product 

1989 Shimizu 4 After Preliminary drying 

Otofuke 20 Receipt 

Makubetsu 6 Receipt 

Takune 1988 Makubetsu 60 After drying 

1989 Makubetsu 15 Receipt 

Otofuke 15 Receipt 
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r>0.999 

標準誤差=0.073

2) タンパク質

供試粉砕機で粉砕した試料約 19を精秤し，ケル

ダール法によって全窒素を定量し，窒素 タンパク質

換算係数5.7を乗じてタンパク質値(%)を求めた10)。

3)灰分

直接灰化法で求めた。すなわち，供試粉砕機で粉

砕した試料約 3gを精秤，これをノレツボにとり，予焼

後 600'Cのマップ/レ炉で 6h加熱灰化し，灰分値

(%)を求めた11)。

c 近赤外分析法

1)近赤外分析計

供試した近赤外分析計は DICKEy.john IN-

STALAB 600モデル 610(IL 610)で，標準フィル

タ6枚とオプションフィルタ 4枚，計 10枚のフィル

タを装備している。 Fig.1に供試器の光学系を示し

た。光源から発した光はレンズで平行光にされ，

チョッパディスクで断続光にされてからフィ lレタで

必要な波長のみが選択される。その後アパーチャを

通して試料に照射され表面で拡散反射し，硫化鉛

(PbS)検出器で検出される。試料容器は回転してい

て，試料表面を 3度ごとに 120回データを読み取り，

この平均値とレブアレンスディスク(セラミツク)

との比較値を反射率 (R)とし.log (l/R)の形でシ

リアル回線に出力される。 Table2にフィルタの一

覧を示した。前報川で，北海道産小麦のスペクトノレ

f ￥ーー一一-BROADBANDlAMP _fILTER WHEEl 
、〆 ITOP VIEW 

4b二5ロ:::;PE凹RD削 どOOδ〉
|!ト一2開吋""勺g::z品E留品品晶E弘弘恥トN附肌…4由臥。臥L

!日! ロ出:1口rfrrLi臥弘f ρ訓/ 
口dd'サi!~口一APERT慨 X ミ広/

DETE口 OR-ーヲ今 11トー-NARRQWBANDlIGHT NIR FILTERS 

S5 、会盗品2rR日明印巴ErR崎町町ING一一一一一一ー-=/凹SK [-SAMPLE 

l l土=占 11 I " トー-SAMPlEDRAWER 

FIXED 
REFERENCE OISK 

SAMPlE DRAWER 
τOP VIEW 

ROTATING SAMPLE 

Fig.l Optical system of NIR analyzer 

Table 2 Filter Iist 

Wavelength 
(nm) 

2，310 

2.230 

2，180 

2.100 

1，940 

1，680 

1. 759 

Identity 

OiI， Fiber 

Reference for oiI 

Protein， Starch 

Moisture， Starch 

恥10isture

Reference， AlcohoI 

OiI 

特性はアメリカ産のものとほぼ同様であることが判

明したので，フィルタの構成はアメリカで用いられ

ているものと同じとした。なお，使用フィルタの帯

域幅は公称 10nmである。

2)粉砕機

供試した粉砕機はUDYCyclone-miIIモデル3010

109 (220 V 50 Hz)で，アメリカ農務省連邦穀物検査

局(以下.USDA FGISとする)が小麦の公式分析に

指定している機種である 1)。スクリーンは 0.5mmφ

を用いた。粉砕機にはフィーダーが取り付けられて

おり.1.7g/sの一定速度で粉砕を行う。 1例として，

Fig.2に「チホク」小麦 (1988年産，水分 13.1%.

タンパン質 10.0%)の粒度の累積分布を示した。

( ) 訳

....， 

E ロB 

G〉J 

ー....，

'" 
にZ目= J 3 

3 )分析手順

供試粉砕機で粉砕した試料を所定の手順1)で近赤

80 

60 

40 

100 200 300 400 500 

Sieve size(μ皿)

Fig.2 Cumulative particle size distribution of the 
wheat cuItivar Chihoku by Udy cyclone-miII 
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Relationship between included filter(s) and r'. 
SEC (wheat moisture) 

Horoshiri r2 

Horoshiri SEC 
Chihoku r2 

Chihoku SEC 
Takune r2 

Takune SEC 

0.011 

ー一一.-0-.-0 

.........---= ............ 圃

5 

Included filter(s) 

Protein 

0.103 

0.066 

4 

。一一-0
'ーー一一・
ゐー--... 

A【ー・ーー... 
ロー-ー-0

-一'-

Moisture 

0.023 

0.030 

2 

Chemical analysis 

NIR analysis 

0 
0 

第 19巻

0.8 

0.6 

0.4 

0.2 

1.0 

Table 3 

Fig.3 

北海道大学農学部邦文紀要298 

n:試料数

いずれの成分についても近赤外分析の方が化学分

析より再現性は優れていた。

b.精度

1)水分

Fig.3はフィルタ枚数を 1枚から 6枚まで増加さ

せ重回帰分析を行い得られるキャリプレーションの

標準誤差 (SEC)と決定係数 (r2
) がどのように変化

するかを示したものである。なお， SEC (Standard 

Error of Calibration)は，以下の式で定義されるも

ので，キャリプレーションの精度を表すものである。

(3) 

ここでXi:個々の化学分析値

Yi:個々の近赤外測定値

ρ:キャリプレーションに用いた説明変

数(フィルタ)の数

外分析計にセットする。出力された 10個の log(1/ 

R)と東芝製パーソナルコンピュータ J-3100を用い

て， DICKEY一johnREGRESSION AND DAT A 

COLLECTION PROGRAMによって重回帰分析を

行い，キャリプレーションの作成と検証を行った。

粉砕から測定値が出力されるまでの時間は l試料当

たり約6分であった。

このプログラムではキャリプレーションの説明変

数(フィルタ枚数)を最大 6個まで指定することが

でき，結果は全組み合わせのうちから標準誤差の小

さい順に出力される。

4)キャリプレーションの作成と検証

キャリプレーションの作成と検証は以下の手順で

行二った。

a) 1988年産の各品種の試料 60点を無作為に 2

分し，一方でキャリプレーションを作成し，残りの

30点で検証を行った。また，小麦 3品種全体のキャ

リプレーションは各品種のキャリプレーションの作

成に用いた 90点 (30点x3品種)で作成し，残りの

90点で検証を行った。化学分析は全点行った。

b) 1988年産の試料 180点全点 (60点X3品種)

で作成したキャリプレーションを用いて 1989年産

小麦の測定を行い，また，各品種からそれぞれ 10点

を選抜してタンパク質の化学分析をして検証を行っ

た。水分は全点測定して検証を行った。なお， 1989 

年産小麦については水分，タンパク質のみの測定を

行った。

c) 1988年産試料全点、，および化学分析を行った

1989年産試料を用いて品種ごとのキャリプレー

ションの作成および小麦全体のキャリプレーション

の{乍成をf子った。

SEC= 

3.結果および考察

a 再現性

Table 3は1988年産試料から 30点 (10点X3品

種)を無作為に抽出して水分，タンパク質，灰分の

化学分析と近赤外分析との平行測定聞の標準誤差

(SDD) を比較したものである。 SDD(Standard 

Deviation of the Difference) は再現性の評価に用

いられるもので，以下の式で定義される。

/~ dj SDD= /竺1町

2n 

(2) 

ここでdi:個々の試料の平行測定聞の差
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キャリプレーションの性能は SECが小さいほど，

また， r2が大きいほどよいが，SECおよびr2とも

フィ lレタ枚数を 2枚以上使用しでも性能の向上は見

られない。また，重回帰分析では必要以上に説明変

数を増加させると多重共線性が生ずることが知られ

ており，必要以上のフィルタを使用したキャリプ

レーションは不安定になる。このようなことから，

キャリプレーション作成には 2枚のフィルタを用い

ることとした。選択したフィルタの波長は 2，310と

1，940 nmであった。

Table 4の上段左に水分のキャリプレーションの

結果をまとめた。

次にこのようにして得られたキャリプレーション

を用いて残りの半分で検証を行った。性能の検証は，

基準分析の平均値と作成したキャリプレーションに

よる予測値の平均値の差であるバイアス， r2，予測値

の標準誤差 (SEP)で行った。

ノTイアス BIASとは基準分析の平均値と測定値

の平均値の差で，以下の式で定義される。

n 

BIAS= ~ kX，一千三y，=x-y
n i=l n i=l 

(4) 

ここでx 化学分析値の平均値

y 近赤外測定値の平均値

また， SEP (Standard Error of Prediction) は

以下の式で定義されるもので，測定(この場合は近

Table 4 Calibrations for wheat moisture 

Creation 

Year Variety r2 SEC 

1988 Horoshiri 0.99 0.06 

Chihoku 0.99 0.10 

Takune 0.95 0.10 

All samples 0.99 0.11 

1988 Horoshiri 0.99 0.07 

(All) Chihoku 0.99 0.09 

Takune 0.95 0.09 

All samples 0.98 0.11 

1988 Horoshiri 0.99 0.10 

十 Chihoku 0.98 0.11 

1989 Takun巴 0.99 0.10 

All samples 0.98 0.14 

Year 

1988 

1989 

赤外測定)の精度を表すものである。

SEイzt{勺:(z-F))2 (5) 

すなわち，バイアスがOに近いほど，また， r2と

SEPがキャリプレーションの r2とSECと近いほ

ど得られたキャリプレーションは優れている。結果

はTable4の上段中央に示したように，いずれも各

品種ごとのキャリプレーションの方が3品種をまと

めたキャリプレーションより性能が優れていた。

次に 1988年産小麦試料全点で作成したキャリプ

レーションを用いて 1989年産小麦で検証を行った

ところ， Table 4中段の結果が得られた。「ホロシリ」

と「タクネ」でバイアスが大きくなっているのは，

1988年に作成したキャリプレーションの水分範囲

の下限を越えたものが多く含まれていたためであ

る。品種ごとのキャリプレーションの方が優れてい

る傾向は， 1988年産小麦での作成と検証と同様で

あった。

分析に用いた 2年間の全試料を用いたキャリプ

レーションの結果を Table4下段に示した。品種ご

とでは 3品種ともほぽ同じ性能が得られたが，試料

全部を用いた場合は品種ごとのものより性能は劣っ

た。しかし，この場合でも SEC=0.14であって，こ

の値は供試した試料のタンパク質 9~17%，水分 8

Validation 

BIAS r2 SEP Range(%) 

。。。 0.99 0.07 9.45-13.46 

0.03 0.99 0.08 8.30-12.03 

0.02 0.92 0.08 10.51-12.32 

0.02 0.98 0.12 8.30-13.46 

-0.24 0.88 0.11 9.15-10.48 

-0.08 0.95 0.13 8.67-11.40 

-0.16 0.97 0.10 9.10-11.18 

-0.22 0.86 0.18 8.67-11. 40 

9.15-13.46 

8.30-12.03 

9.10-12.32 

8.30-13.46 



第 3号

~14%の範囲では，タンパク質値を基準水分(アメ

リカでは 12.0%)でのタンパク質値に換算する際の

影響は 0.04%以下であり，換算に用いる水分として

充分な精度があるものと判断した。 Fig.4に2年間

をまとめたキャリプレーションの基準分析値と測定

値の相闘を示した。得られたキャリプレーションは

以下の式であった。

水分(%)=10.51-0.157 X231o+O.170 X，940 

第19巻

水分範囲:8.30~13.46% 

ここでX2310 :2，310nmにおける]og(l/R)の値

X，940 : 1，940 11 

2 )タンパク質

Fig.5はフィルタ枚数を 1枚から 6枚まで増加さ

せたときの r2とSECの変化を示したものである。

フィルタが3枚までは r2および SECは改良される

が 4枚以上では改良はほとんど見られない。よっ

て，多重共線性を避けるため，フィルタは 3枚とし，波

長は2，180，2，100， 1， 680nmを使用することとした。

Table 5はタンパク質のキャリプレーションの結

北海道大学農学部邦文紀要

(6) 
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Fig.4 

Calibrations for wheat protein Table 5 

Validation 

r2 

Creation 

Variety SEP 

1988 

Range(%) 

10.36-11.68 

9.22-11. 47 

12.89-14.97 

9.22-14.97 

0.14 

0.12 

0.11 

0.13 

0.91 

0.95 

0.97 

0.99 

BIAS 

-0.01 

-0.01 

0.03 

0.00 

Year 

1988 

SEC 

0.14 

0.09 

0.10 

0.13 

2
 

V
A
 

0.88 

0.98 

0.96 

0.99 

Horoshiri 

Chihoku 

Takune 

All samples 

Year 

13.02-14.20 

10.00-12.24 

12.11-16.77 

10.00-16.77 

0.12 

0.10 

0.11 

0.17 

0.93 

0.98 

0.99 

0.99 

-0.11 

0.12 

0.03 

0.04 

1989 0.14 

0.10 

0.11 

0.13 

0.90 

0.96 

0.97 

0.99 

Horoshiri 

Chihoku 

Takune 

All samples 

1988 

(All) 

10.36-14.20 

9.22-12.24 

12.11-16.77 

9.22-16.77 

0.16 

0.11 

0.10 

0.14 

0.97 

0.97 

0.99 

0.99 

Horoshiri 

Chihoku 

Takune 

All samples 

1988 

+ 
1989 
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果をまとめたものである。 Table5上段に示したよ をまとめたキャリプレーションの基準分析値と測定

うに，水分と同じく， 1988年産小麦のキャリプレー 値の相聞を示した。得られたキャリプレーションは

ションの作成と検証では良好な結果が得られた。次 以下の式であった。

に1988年産試料全点で作成したキャリプレーショ タンパク質(%)= 

ンを 1989年産小麦で検証したところ， Table5中段 13.76 + 1.171 X2180 -0.907 X2lO0一0.350X'680 

に示したように「ホロシリ」と「チホク」でバイア

スがそれぞれ-0.11，0.12と大きくなった。これは

Fig.6~8 に示したように，キャリプレーション作成

時の成分範囲において， 1988年産小麦のタンパク質

含量の範囲を 1989年産小麦が越えたためである。特

に「ホロシリ」は Table1に示したようにほとんど

が清水町産であり，同一地域であっても年度聞に大

きな変動があることを知った。

r2 とSECに基づくキャリプレーションの性能は

水分と同様各品種ごとの方が優れていた。

2年間の全試料を用いたキャリプレーションの結

果を Table5下段に示した。「ホロシリ」が SEC=

0.16と他の 2品種より劣っていた。 Fig.9に2年間

60 

会 40
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~ 
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0 
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Fig.6 Protein content distribution of the wheat 
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Fig.7 Protein content distribution of the wheat 

cu1tivar Chihoku 

(7) 

タンパク質範囲:9.22-16.77% 

ここでX2180: 2， 180 nmにおける 10g(l/R)の値

X2lO0 : 2，100 IJ 

X'680 : 1， 680 IJ 

3)灰分

Table 6は灰分のキャリプレーションの結果をま

とめたものである。水分，タンパク質と同様の手順

60 
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Fig.8 Protein content distribution of the wheat 
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Table 6 Calibrations for wh巴atash 

Creation 

Year Variety r2 SEC 

1988 Horoshiri 0.67 0.03 

Chihoku 0.17 0.05 

Takune 0.02 0.04 

Al1 samples 0.85 0.05 

で得られた波長は 2，310，2，230， 2，180， 2，100nmの

4つである。各品種ごとのキャリプレーションは，

灰分の範囲が狭いため r2が非常に小さく ，SECも

満足できるものではない。全試料を用いたキャリプ

レーションでは範囲が広がるのでfは大きくなる

が， SECはやはり満足できるものではない。近赤外

域には無機成分の吸収はほとんど存在せず，無機物

がタンパク質やデンプンなどの成分と結合をしてい

るのを間接的に推定していると思われる。灰分の量

は製粉歩留，粉の色などに大きく影響するので，水

分，タンパク質と同時に測定できるのが望ましいが，

現状では既存品種の区分けに使える程度で，さらに

研究が必要である。 Fig.l0はキャリプレーションの

基準分析値と測定値の相関を示している。

Year 

1988 

Validation 

BIAS r2 SEP Range(%) 

0.01 0.40 0.05 1. 37-1. 70 

0.01 0.10 0.07 1.35-1.55 

0.01 0.07 0.04 1.64-1.80 

0.01 0.75 0.06 1. 35-1. 80 

B.玄米および精白米の水分，タンパク質，脂肪

酸度

1. 目的

A.では， 1988~89 年北海道産の小麦を用いて水

分，タンパク質，灰分の測定精度の検討を行い，水

分，タンパク質で良好な結果を得，本分析計を用い

ることによって生産現場での成分を迅速かつ正確に

測定することが可能になったことを明らかにした。

本節では，玄米および精白米の主な成分である，水

分，タンパク質，脂肪酸度の測定精度の検討を行った。

2 .実験方法

a 供試試料

1 )玄米

試料は 1987~88 年産の玄米 13 品種 166 点を用い

た。主たる生産地は北海道，東北であった。 Table7 

Table 7 Sample identity 
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に試料一覧を示した。

2 )精白米

上記の玄米のうちから品種の異なるもの，および

同一品種でも産地の異なるもの，さらに等級の異な

るもの 34点を抽出し，試験用精米機(ケット TP-2)

で揚精歩留 90-91%に掲精した精白米を試料とし

た。

b.供試機器

1)近赤外分析計

近赤外分析計には，前節と同じく， DICKEY-

john INSTALAB 600 IL 610を用い，キャリプレー

ションの作成には標準の 6枚のフィルタを使用し

た。

2 )粉砕機

粉砕機は UDYサイクロンミル (AC100 V，スク

リーン 0.5mmφ，米専用フィーダー付き)を用い

た。粉砕速度は 8~10g/min であった。 Fig.ll には

玄米の累積粒度分布を示した。平均粒度は 108μm

であった。

c 分析項目および分析方法

1 )玄米

日)粉水分

粉砕した試料の水分値を 3g-135'C-1 h法で求

め，前節記載の換算式により 5g-105'C-5 h法の値

に換算した。

b) タンパク質

ケルダール法で全窒素を定量し，窒素 タンパク
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Fig.ll Cumulative particie size distribution of 

brown rice by Udy Cycione-mill 

質換算係数 5.95'Q)を乗じてタンパク質{直を求めた。

c)脂肪酸度

脂肪酸度は AACC迅速法13)により求めた。別に

原粒水分を 10g粒-135'C-24h法で測定し，その値

を5g粉砕-105'C-5h法に換算し，基準水分値とし

た。

2 )精白米

a)原粒水分

10 g粒 135'C-24h法で測定し， 5 g粉砕-105'C-5

h法水分に換算した。

b)粉水分

玄米と同様にして求めた。

c) タンパク質

玄米と同様にして求めた。

d)脂肪酸度

玄米と同様にして求めた。

Table 8に化学測定の精度を標準誤差 (SDD) と

してまとめた。

3.結果および考察

Table 9に各成分のキャリプレーションの結果を

示した。

キャリプレーションに使用した波長の選択法はす

べて前節と同様である。すなわち，フィルタ 1枚か

らはじめて，決定係数 r2および回帰式からのずれの

標準誤差 SECに改善が見られる聞は枚数を増加さ

せ，それ以上フィルタを増しでも改善が見られなく

なるまで繰り返す。例えば，フィルタ 2枚と 3枚で

Table 8 Precision of chemical analysis 

SDD(%) 

Moisture Protein Free fat acidity 

Brown rice 0 . 060 

Milled rice 

Table 9 Calibration results 

Moisture 

0.055 

0.062 

1.11 

1.09 

Brown rice Milled rice 

r2 SEC r' SEC 

0.93 0.14 0.70 0.11 

Protein 0.94 0.19 0.94 0.17 

Free fat acidity (meal) 0.16 5.9 0.29 6.7 

Free fat acidity (grain) 0.49 5.8 
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は改善が見られるが 3枚と 4枚では改善が見られ

ないときには 3枚とした。

a 玄米

Fig.12は玄米粉の水分のキャリプレーションで

ある。得られた重回帰式は以下のとおりであった。

水分(%)=

9.43 -0 .1045 X2310 - 0.0567 X2230十0.1620X'940 

(8) 

よりやや精度が劣った。

Fig.14は脂肪酸度のキャリプレーションである。

フィルタは 2，230nmと1，940nmの 2枚を使用し

た。脂肪酸度の範囲は 15.6~40.9 であった。得られ

た結果は， r2=0.16，SEC=5.9で，精度が悪かった。

脂肪酸度の変化は，主に，玄米全体の 10%未満で

ある玄米表面の糠層で生じていると考えられる。玄

米を粉砕すると，脂肪酸度の変化している玄米表面

水分範囲:9.46~11.90% 

ここでX2310 : 2，310 nmにおける log(l/R)の値 12 

X2230 : 2，230 11 

X'940 : 1，940 )) 

このとき， r2=0.93， SEC=0.14で，前節の小麦

の 3品種全体のキャリプレーションの SEC=0.14

とほぼ同等の良い精度が得られた。

Fig.13はタンパク質のキャリプレーションであ

る。得られた重回帰式は以下のとおりであった。

タンパク質(%)=

9.48 + l. 094 X2180 - 0.8142 X2lO0 - 0.3421 X'680 

(9) 

タンパク質範囲:6.26~10.02% 

ここでX2180 : 2，180 nmにおける log(l/R)の値

X2lO0 : 2，100 )1 

X'680 : 1，680 )1 

このとき， r2=0.94， SEC=0.19で，前節の小麦

の 3品種全体のキャリプレーションの SEC=0.14
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の糠層が，全体の 90%を占める座乳と混合され，脂

肪酸度の変化があいまいにされてしまう。したがっ

て，このような粉砕分析では精度の良いキャリプ

レーションが作成できなかったものと考えられる。

b.精白米

Fig.15は水分のキャリプレーションである。得ら

れた重回帰式は以下のとおりであった。

水分(%)=14.22-0.1414 X231o+O.1322 X1940 

(10) 

水分範囲:1 1. 00~11. 75% 
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NIR estimated value for milled rice protein 

このとき， r2=0.70， SEC=O.l1で， r2は小さい

が，玄米とほぼ同等の精度であった。 r2が玄米より

小さいのは，水分範囲が狭いためであると考えられる。

Fig.16はタンパク質のキャリプレーションであ

る。得られた重回帰式は以下のとおりであった。

タンパク質(%)=

10.82 + 1. 264 X2180 - 0.9383 X2lO0 - 0.4211 X1680 

(1I) 

タンパク質範囲:5.80~8.18% 
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このとき， r2=0.94， SEC=0.17で，玄米よりや

や優れていた。

Fig.17は精白米粉の脂肪酸度のキャリプレー

ション， Fig.18は精白米粒の脂肪酸度のキャリプ

レーションである。粉よりも粒で測定したほうが良

いキャリプレーションであった。これは，玄米で考

察したと同様に，脂肪の加水分解は精白米表面に付

着した糠で主に生ずることによるものと考えられ

る。しかし，粒で測定した場合でも， r2=0.49，SEC= 

5.8であり，化学分析で SDD=1.09であることから

考えると，精度は十分ではなかった。

本研究で選択した波長は，精白米粉が 2，230nm 

と1，940nm，精白米粒が 2，230，2，100， 1，940 nmで

あった。一般に 2，310nmは脂質の主波長とされ

る14)が，脂肪酸の飽和，不飽和に関連する波長は別

の波長域にある，との報告同もあり，脂肪酸測定の

ための波長はまだ確定していなし〉。この点について

は第4報で詳細に論ずる。

c.北海道産大豆の水分，タンパク質，油脂

1. 目的

A.では北海道産の小麦の水分，タンパク質，灰

分の測定精度の検討を行い，水分，タンパク質で良

好な結果を得，生産現場で迅速かつ正確な測定が可

能な成分分析計であると結論し，また， B.では玄

米および精白米の成分の測定精度の検討を行い，小

麦と同様，水分，タンパク質で良好な結果を得た。

1988年の統計によると，大豆は園内の年間供給量

2.実験方法

a 供試試料

試料には， 1990年北海道産大豆 51点を用いた。こ

のうち， 20点が十勝産「キタムスメ J (一部「キタミ

シロJ)，31点が上川産「キタホマレ」である。

b.供試機器

1 )近赤外分析計

近赤外分析計はA.， B. と同じく， DlCKEY john 

INST ALAB 600 IL 610を用いた。キャリプレー

ションの作成には，本機標準装備の 6枚のフィルタ

と， 1，759nmのオプションフィルタの計 7枚を使用

した。 1，759nmは油脂，アルコールの吸収ノTンドと

されている波長で， USDA FGISが大豆分析用に追

加指定している波長である。測定手順などはすべて

USDA FGIS BOOK VP7)にしたがった。

2 )粉砕機

粉砕機は UDYサイクロンミル (AC100V，スク

リーン 2.0mmφ) を用いた。粉砕速度は USDA

FGIS BOOKVIにしたがって約 20g/minとした。

粒が大きくそのままでは粉砕できない大豆は，ロー

ル式粉砕器で組粉砕してから供試粉砕機で微粉砕し

た。

Fig.19にプルイ分げによる大豆(原粒水分

12.68%，タンパク質 31.62%，油脂 17.74%)の累

積粒度分布を示した。なお，平均粒度は 116μmで

あった。

c 分析項目および分析方法

560万tのうち， 84.3%の469万tが輸入されてお 100 

り，そのうち 66%が製油用，残りを醸造用，食品用

などが占めている。国産大豆の出回り量は 17万t

で，外国産の大豆に比べて，油分が少なく，タンパ

ク質が多いことから，豆腐，みそ，納豆，煮豆など

の食品用や醸造用に主に用いられている。北海道で

はこのうち 3万 1千tを生産しており，食生活のグ

ルメ化，健康志向などに対応して，北海道産大豆を

明示した豆腐や小粒大豆を使用した納豆などの商品

が出回るようになり，北海道産大豆に対する需要が

強まっている問。

そこで，小麦，米に引き続き，本節では，北海道

産の大豆について，その主要成分である水分，タン

パク質，油脂について，近赤外分析計の成分測定の

精度について検討を加えた。
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Fig.19 Cumulative particle size distribution of soy. 
bean by Udy Cyclone.mill 
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1)水分

粉砕した試料を 5g-1050C-5 h法で水分値を求め

た。

2 )タンパク質

試料約 19を用い，ケル夕、ール法で全窒素を定量

し，窒素ータンパク質換算係数5.71を乗じてタンパ

ク質値を求めた10)。

3)油脂

試料約 2gを用い，ジエチルエーテル抽出法で求

めた10)。

Table 10に化学分析の精度を標準誤差 (SDD)と

してまとめた。

成し，産地聞のキャリプレーションに差があるかど

うかの検討を行った。結果を Table11およびTable

12にまとめた。

また， 1，759nmのオプションフィルタの効果を確

認するため，全試料を用いたキャリプレーションを，

標準の 6枚のフィルタによるものと， 1，759nmを加

えた 7枚によるもので作成し，精度の比較を行った。

a 水分

Fig.20は，上川産試料で作成したキャリプレー

ションを用いて上川産と十勝産それぞれの試料の予

測値を求め，それと化学分析値との相闘を示したも

のである。分散分析を行った結果，両者の予測値は

危険率 1%で有意差があった。これは，上川産試料

3 .結果および考察 で作成したキャリプレーションを用いて十勝産試料

キャリプレーションに使用した波長の選択法はす を測定すると，その予測値は化学分析値との誤差が

べてA. と同様である。すなわち，フィルタ 1枚か 大きくなることを意味する。一方，十勝産試料で作

らはじめて，決定係数 r2および回帰式からのずれの 成したキャリプレーションを用いて上川産と十勝産

標準誤差 SECに改善が見られる聞は枚数を増加さ の試料の予測値を求めると，これらは有意差がな

せ，それ以上フィルタを増しでも改善が見られなく かった。

なるまで繰り返す。例えば，フィルタ 2枚と 3枚で また，全試料を用いて作成したキャリプレーショ

は改善が見られるが 3枚と 4枚では改善が見られ ンを用いた予測値と，上川産，十勝産それぞれの試

ないときには 3枚とする。 料で作成したキャリプレーションを用いた予測傾と

キャリプレーションは全試料，および産地別に作 を分散分析した結果，両者とも有意差がなかった。

すなわちこれは，産地によりキャリプレーションが

Table 10 Precision of chemical analysis 異なる場合があるが，産地の区別をせず，全試料で

Moisture Protein Oil 

SDD(%) 0.090 0.154 0.064 

Table 11 Calibration results 

Sample Tokachi(n=20) 

Constituent r2 SEC 

恥iJoisture 0.95 0.26 

Protein 0.96 0.22 

Oil 0.97 0.l3 

作成したキャリプレーションを使用した方が混乱が

なく確実で良いことを意味する。

標準の 6枚のフィルタから作成したキャリプレー

ションは SEC=0.20(2，310， 1，940， 1，680 nm)で

Kamikawa(n = 31) All sample(n = 51) 

r2 SEC r2 SEC 

0.97 0.13 0.98 0.20 

0.98 0.14 0.97 0.19 

0.96 0.15 0.97 0.15 

Table 12 ANOV A results for calibrations classified by growing district 

Calibration for Tokachi Calibration for Kamikawa 

Estinated for Tokachi 

Estimated for Kamikawa 

* * Significant at 1% 

Moisture Protein 

NS ** 
NS: Not significant 

Oil Moisture Protein Oil 

** ** NS 

** 



308 北海道大学農学部邦文紀要第 19巻第3号

14 36 

旨4ミ

'" ロ
言 12

O~ 。 8 10 12 14 

Lab. analysis value(%) 

Fig.20 Relationship between Iab. analysis value and 

NIR estimated value for soybean moisture 
using calibration cIassified by growing dis. 
trict 

14 
( 

ー‘E) 

r2 =0.98 
'" ロ
ー 12 1- SEC=O.20 
'" > 

"'" 
'" +' 
司

国

10 
.... 

.~ 

+' 

"・・'" 。3 .-: 

"" 
、、

円 、，.z 
8 ... 

。L。 8 10 12 14 

Lab. analysis value(%) 
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あった。これに対し，オプションの 1，759nmを加え

たキャリプレーションでは SEC=0.20 (2，310， 

1，940， 1，759 nm)とほぼ同等の精度であった。すな

わち北海道産大豆の水分測定には大豆用オプション

フィルタを用いる必要はなかった。そこで本研究で

は水分の予測に 2，310，1，940， 1，680 nmの3波長で

作成したキャリプレーションを採用した。

Fig.21に全試料の化学分析値と予測値の相聞を

( 
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Fig.22 Relationship between Iab. analysis value and 

NIR estimated value for soybean protein 
using caIibration cIassified by growing dis 
trict 

示した。

この水分値は，タンパク質含量を基準水分値での

値に換算するために使用する。このキャリプレー

ションの SEC=O.20がタンパク質含量の換算値に

与える影響は，本研究で用いた試料のタンパク質が

上限値 (35.19%)で水分が下限値 (7.05%)である

場合に最大となり，それは 0.07%である。この影響

はA. の小麦の水分の場合の約 2倍であるが，大豆

水分の化学分析の SDD=O.091が小麦の場合の

SDD=O.030の約 3倍であることを考慮すれば，ほ

ぽ満足できる精度であると思われる。

得られたキャリプレーションは以下のとおりで

あった。

水分(%)=

6.67-0.089 X231O+O.189 X194o-O.147 X1680 

-
h
H
U
F
 

水分範囲 :7.05~12.84% 

ここでX2310 : 2，310 nmにおける log(l/R)の値

X1940 : 1，940 

X1680 : 1，680 

b.タンパク質

Fig.22は，上川産のキャリプレーションを用いて

求めた上川産と十勝産それぞれの試料の予測値と化

学分析値との相関を示したものである。分散分析の

結果，両者の聞には危険率 1%で有意差があった。

月

月
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0.154であることから，十分な精度であるといえる。

Fig.23に全試料の化学分析値と予測値の相関を示

した。得られたキャリプレーションは以下のとおり

である。

タンパク質(%)=

28.46-0.450 X231o+1.612 X2180一

0.890 X2lO0 -0.327 X，6BO 

タンパク質範囲 :31.14~35 .19% 

)
 

q
4
d
 

向

U

.... 
司

同 20

10 

30 32 34 36 38 40 42 44 

Protein content(%DM) 

Fig.24 Distribution of soybean protein content due ここでX21BO : 2，180 nmにおける log(l/R) 

to growing district の値

X2100 : 2，100 /1 

また，水分と同様に，全試料を用いて作成したキャ Fig.24は産地別のタンパク質の化学分析値の分

リプレーションによる予測値と，それぞれの産地別 布を示したものである。産地聞のタンパク質は平均

に作成したキャリプレーションによる予測値との間 すると上川産より十勝産のほうがやや高い値を示し

には有意差はなかった。 たが，分布はほぽ同様であった。

全試料を用い，標準の 6枚のフィルタからキャリ c 油脂

プレーションを作成すると， SEC=0.19 (2，310， Fig.25は十勝産のキャリプレーションを用いた

2，180， 2，100， 1，680 nm)であった。これに対し， 両産地の予測値と化学分析値との相聞を示したもの

オプションフィ lレタを加えた 7枚から作成したキャ である。分散分析の結果，これらの聞には危険率 1%

リプレーションは SEC=0.19(2，310，2，180， 2，100， で有意差があった。一方，上川|産のキャリプレーショ

1，759 nm)であり，精度の改良は見られなかった。 ンを用いた場合には有意差はなかった。

したがって，水分と同様にタンパク質測定でもオア 全試料を用い，標準の 6枚のフィ Jレタからキャリ

ションフィルタを用いる必要はなく，ここでは前者 プレーションを作成すると， SEC=0.19 (2，310， 

のキャリプレーションを採用した。このキャリブ 2，230， 2，180， 2，100， 1，680 nm)であった。これに

レーションの SEC=0.19は，化学分析の SDD= 対し，オプションフィルタを加えた 7枚から作成し
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たキャリプレーションでは SEC=0.15(2，310， 

2，230， 2，180， 1，680， 1，759 nm)であり，明らかに

精度の改良が見られた。オプションフィルタの

1，759 nmは油脂の吸収波長とされており，このフィ

ルタは北海道産大豆の油脂測定に有効であった。し

たがって，ここでは後者のキャリプレーションを採

用した。

このキャリプレーションの SEC=0.15は，化学分

析の SDD=0.064と比較するとやや精度が劣るが，

実用上は十分な精度であると思われる。 Fig.26に全

試料の化学分析値と予測値の相聞を示した。得られ

たキャリプレーションは以下のとおりであった。

油脂(%)=

14.64十0.172X231o-O.172 X2180一

0.325 X2lO0 -0.662 X1680 + 1. 009 X1759 (14) 

油脂範囲:16.33~19.37% 

ここでX1759 : 1，759 nmにおける log(l!R) 

の値

Fig.27は産地別の油脂の化学分析値の分布を示

したものである。平均値，分布とも産地聞の差は見

られなかった。

20 

II.近赤外分光法による穀物成分測定値の変動

要因

A.穀物の種類・品種と粉砕条件が粒度と水分に

及ぽす影響

1. 目的

近赤外分光法による穀物の成分測定では，分析対

象穀物を粉砕して測定する場合と，粒のまま測定す

る場合とがある。 USDAFGISが発行している小麦

タンパク質分析ハンドブック 1)では両者の分析計が

認定されている o しかし，測定精度が良いなどの理

由で，一般には粉砕して測定する分析計が広く普及

している。

近赤外分光法による穀物の成分測定において，測

定値の変動に影響を及ぽす要因には多くのものがあ

る。これらは大きく 3つに分類できる。すなわち，

①分析作業に関する要因，②試料に関する要因及び

③分析計に関する要因である。

分析作業に関する要因には，①穀物の種類・品種

や成分含量，粉砕機，粉砕時の環境温度などによる

粉砕後の粒度の変動，②粉砕による成分，特に水分

の変化，③サンプルセルへの充填密度による変動な

どがある。試料に関する要因には，①試料の粒度に

よる変動，~穀物の種類・品種，生産年，生産地に

よる変動などがある。分析計に関する要因には，①

分析計の環境温度による変動，②光学系の経時変化

による変動などがある。以上の各要因は測定値に対

して単独に影響を及ぼすのではなく，例えば，温度

のように分析作業，試料，分析計のすべてに関連す

るものもある。

前童話で近赤外分光法による穀物成分測定の精度に

ついて検討を行い，その結果，小麦と玄米の水分と

タンパク質及び大豆の水分，タンパク質，脂質の測

定において良好な精度が得られた。この測定精度を

安定して維持するためには，測定値に及ぽす変動要

因の影響を明確にしておく必要がある。

そこで，本節では上記の測定値変動要因のうち，
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分析作業に注目することとした。すなわち，小麦 3

品種と玄米を試料とし，粉砕機の種類と粉砕時の環

境温度を粉砕条件とし，これらが粉砕後の粒度と水

分に及ぽす影響を明らかにすることとした。

2.実験方法

a 化学分析法

1 )水分

原粒水分は 10g一粒-135'C-24h法で測定し，農業

機械学会の換算式18)により， 5g-粉砕一1050C-5h法

による水分値に換算して表した。粉砕後の水分は 5

2粉砕一105'C-5h法で測定した。

2 )タンパク質

タンパク質含量はケルダール法で測定した。窒

素ータンパク質換算係数は，小麦は 5.70，玄米は

5.95とした。

b.試料

試料は 1989年産小麦の「タクネ」と 1990年産小

麦の「ホロシリ」と「チホク」の 3品種を各 10点，

1990年産玄米を 10点，合計 40点を用いた。これら

の試料は，各小麦や玄米とも，あらかじめ水分とタ

ンパク質含量を測定した 30~50 点の試料の中から

水分やタンパク質含量の値の範囲が広く分布するよ

うに，それぞれ 10点ずつを選択したものである。

Table 13に試料の原粒水分とタンパク質含量の

分布を示した。

小麦は品種聞の形質の差異が大きく，1.-Aで論

じたように，近赤外分光法のキャリプレーションも

品種により異なるため，品種別の試料とした。一方，

1.-8で論じたように，玄米は品種聞の差異が小さ

いため，品種の区別はせず，タンパク質含量のばら

つきを広くするために「コシヒカリ j，["キヨニシキj，

「きらら 397jの3品種を混合したものとした。

c 粉砕

Table 13 Moisture and protein content distribution of whole grain samples 

Grain (variety) Wheat Brown 

Horoshiri Chihoku Takune nce 

number of samples 10 10 10 10 

Whole grain 恥1in. 11. 9 9.4 10.6 14.4 

moisture(%) 孔1ax. 13.3 12.6 13.2 16.1 

Mean 12.9 11.4 12.2 14.9 

Protein(%) Min. 11.1 9.2 13.8 6.4 

Max. 13.4 13.3 19.5 10.9 

Mean 12.3 11.3 16.6 8.8 

Table 14 Specification of milling machine 

Milling machine UDY RETSCH F ALLlNG NUMBER 

Name 
Cyclone Ultra centri- Laboratory mill 

sample mill fugal mill 

Model 3010-018 183000/ZM -1 3100 

Power source (V) 1φ100 1φ100 1φ200 

Rotation (rpm) 10，400 15，000 16，800 

Screen mesh (mm) 0.5 0.75 0.8 

Sample feeder equipped equipped 

Milling speed (Wheat) (g/min) 30 60 60 

(Brown rice) 8 60 60 
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1)粉砕機

USDA FGISでは粉砕機は指定の 1機種を使用す

るように義務づけている。一方，わが国では現在，

近赤外分光法は普及の初期段階で，使用する粉砕機

にはいくつかの機種があり，必ずしも USDAFGIS 

の指定機種が使われていないのが現状である。そこ

で，現在わが国で近赤外分光法に使われている代表

的な粉砕機 3機種を供試した。 Table14に各粉砕機

の仕様を示した。

UDYサイクロンサンプルミルは USDAFGISが

認定している唯一の粉砕機である。 UDYの粉砕方

式は，回転するインペラにより試料に遠心力を与え，

インペラの周囲に固定されたカーボランダムを塗布

したグラインディングリングに試料を衝突させ，試

料を圧砕する方式である。

RETSCH超遠心粉砕機はわが国各地の食糧事務

所で使われている粉砕機である。 RETSCHの粉砕

方式は，回転する三角刃(ロータリエッジ)と周囲

に固定されたメッシュスクリーンとで試料をはさ

み，試料をせん断する方式である。

F ALLING NUMBER試験室用粉砕機(以下， FN

とする)はアミログラフの簡易測定機として使用さ

れているフォーリングナンパの試料調製のための粉

砕機である。FNの粉砕方式は，回転するハンマーで

試料を圧砕する方式である。

2)粉砕時の環境温度(粉砕温度)

わが国南部の高温多湿の梅雨時期から北海道の冷

涼な秋までを考慮し，粉砕時の環境温度(以下，粉

砕温度とする)を 10，20， 300Cの3条件とした。Table

15に設定温度と実験時に実測した平均温度，平均相

対湿度とを示した。

3)粉砕方法

粉砕は各温湿度に設定した環境試験室内に試料と

粉砕機を一昼夜以上静置し，環境に充分なじませた

後に行った。粉砕は試料 40点，粉砕機3機種，粉砕

温度 3条件のすべてを組み合わせ，合計 360通りに

Table 15 Set up temperature， and actual temperature and 
relative humidify of each environment 

Set up temperature (OC) 10 20 30 

Actual temperature eC) 9.8 21.4 31.1 

Relative humidity (%) 49.6 57.5 59.9 

ついて行った。 1回に粉砕する試料は約 20gとし

Tご。

4)粒度

粒度分布はレーザー粒度計(セイシン企業側製

SK LASER MICRON SIZER PRO-7000)により

測定した。分散媒は 2プロパノールを用いた。試料

は約 0.2gを用い，超音波で 120秒間拡散させた後

に測定を行った。

供試レーザー粒度計の測定範囲は粒子径が 192

μm以下である。そこで 192μm以上の粒度分布は

乾式フJレイを用いたフルイ分けによって求めた。

平均粒子径は 50%粒子径(累積粒度分布の 50%に

対する粒子径)で表した。

3 .結果及び考察

a 穀物の種類・品種と粉砕条件が粒度に及ぽす

影響

Table 16に穀物の種類と品種，粉砕機，粉砕温度

ごとの各試料の平均粒子径を示した。 Table16にお

いて，例えば，ホロシリ」を UDYの粉砕機を使用

して 10
0

Cで粉砕した場合の平均粒子径 36.6μm

は， 10点の試料の平均粒子径の平均値である。

分散分析の結果，穀物の種類，品種，粉砕機の種

類，粉砕温度のいずれも，粒度に対して危険率 1%

で有意な影響を及ぽすことが認められた。

小麦は玄米より粒度が細かかった。これは小麦の

座乳が玄米のそれより脆いためである。供試した小

麦は 3品種とも国産小麦であり，硬質小麦と軟質小

麦の中間的性質を持つ中間質小麦である。しかし，

中間質小麦の中でも「チホク」は粒質が柔らかく旺

乳が脆いとされ，ホロシリ」と「タクネ」はやや硬

質的な性質の腔乳とされている 1910 そのため「チホ

ク」の粒度が最も細かし「ホロシリ」と「タクネ」

は「チホク」より粒度が粗かった。

Fig.28とFig.29に小麦(，チホクJ)と玄米の累積

粒度分布の一例を示した。小麦と玄米のいずれにお

いても UDYにより粉砕した試料の粒度が最も細か

く，続いて FN，RETSCHの順に粒度が粗くなった。

このような粉砕機による粒度の違いは，それぞれの

粉砕方式とスクリーン径の差異によるものである。

Fig.30に粉砕温度と平均粒子径の関係を示した。

図によれば，全体的傾向として粉砕温度が高くなる

と粒度が細かくなった。これは穀温が高いと穀粒の

剛度が小さくなる20) ことに起因している。しかし，
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Table 16 Mean particle size of each sample (μm) 

Milling Wheat 

temp. 

("C) Horoshiri Chihoku Milling machine Takun巴

Brown Mean by Mean by 

rice temp. milling machine 

UDY 
10 

20 

30 

36.6 

37.8 

38.3 

22.0 

22.1 

21.2 

38.5 

42.0 

41. 9 

50.2 

47.5 

44.8 

36.9 

36.8 

37.4 

36.5 

RETSCH 

A
H
U
A
H
V
A
H
U
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n
L
q
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76.2 

71.8 

61. 7 

33.8 

31.0 

30.6 

64.9 

63.3 

66.4 

110.8 

111.1 

111.9 

69.5 

71.4 

69.3 

67.6 

FN 

ハ
リ
ハ
H

U

A

U

t
i
n
L
q
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61.3 

58.9 

55.1 

35.7 

30.7 

31.3 

58.7 

58.6 

56.3 

97.3 

97.0 

96.。
61.4 

63.2 

61.3 

59.7 

Mean by sample 55.3 28.7 54.5 85.2 
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Fig.28 Cumulative particle size distribution of the 

wheat cultivar Chihoku milled by three types 

of milling machines 

粉砕温度が粒度に及ぽす影響は，穀物の種類・品種

や粉砕機の影響に比較すると小さかった。

そこで各粉砕機と各穀物品種ごとの組み合わせに

ついて，それらの粉砕温度 10，20， 30
0

Cの30点の試

料を同一グループと見なし，平均粒子径を目的変数，

原粒水分とタンパク質含量とを説明変数として重相

関分析を行った。結果を Table17に示した。
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Fig.29 Cumulative particle size distribution of 

brown rice milled by three types of milling 

machines 

Williams ら 2川まタンパク質が 14.3~20.1%DM

のカナダ産ハードレッドスプリング (HRS)小麦 4

点を試料として 6機種の粉砕機で粉砕を行い，粒

度を調べた。その結果，粉砕機により例外はあるも

のの，全体的にはタンパク質含量と平均粒子径とに

負の相闘があるとしている。本実験の結果も同様で

あり，重相関係数は一部で有意でない場合があるが，
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80 全体的には有意であった。すなわちタンパク質含量

が高いと粒度が細かくなり，水分が高いと粒度は粗

くなった。しかし，タンパク質含量と水分が粒度に

与える影響は，穀物の種類，品種や粉砕機の影響に

比較すると小さかった。

b.穀物の種類・品種と粉砕条件が粉砕後の水分

に及ぼす影響

Table 18に穀物の種類と品種，粉砕機，粉砕温度

ごとの各試料の粉砕による水分変化を示した。水分

変化はゼロもしくは負の値であり，粉砕により水分

は減少した。

分散分析の結果，穀物の種類・品種・粉砕機，粉

砕温度のいずれも，水分減少に対して危険率 1%で

有意な影響を及ぽすことが認められた。

玄米は小麦より水分減少が大きかった。これは玄

米の原粒水分が小麦よりも高いため，粉砕時の水分

蒸発が大きかったことによる。

粉砕機ごとの水分減少は， UDYが最も大きく続

いて FN，RETSCHの1固に4、さかった。 RETSCH

では，スクリークを通過した粉砕後の試料は，その

ままスクリーンの周囲に堆積する。一方， UDYと

FNでは，スクリーンを通過した粉砕後の試料は，サ

イクロンを利用して捕集される。したがって空気流

によって試料を搬送する UDYとFNでは水分減少

が大きくなった。また，粒度が細かい UDYではさら

に水分減少が大きくなった。

Fig.31に粉砕温度と水分変化の関係を示した。粉

砕温度が高いと水分減少が大きくなった。これは温

Table 18 Moisture changes of each sample by milling (%) 
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Fig.30 Relationship between milling temperature 
and mean particle size 

Table 17 Multiple correlation coefficient of mean 

particle size， whole grain moisture and 
protein 

Milling WheaBrown  
machine Horoshiri Chihoku Takune rice 

UDY 0.46・ 0.70'" 0.72'" 0.93判事

RETSCH 0.82" 0.24 0.69'" 0.75"・
FN 0.77判事 0.59'" 0.35 0.50" 

r(27，5%)=0.36' r(27，1%)=0.47" r(27，0.1%)=0.57"事

Wheat 

Horoshiri Chihoku Takune 

2.5 2.6 -2.7 

-3.0 -2.5 -2.8 

-3.1 -2.9 3.4 

0.0 0.0 0.0 
-0.1 -0.1 -0.3 
0.5 0.3 -0.4 

-0.9 0.6 -1.0 

1.0 -0.8 1.5 
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-1.4 -1.2 1.6 
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0.2%とする。前章 A. ，B. で，小麦，玄米とも近

赤外分光法によって粉水分は精度良く測定できるこ

とが確認されている。この時の近赤外分光法による

水分値と標準法による水分値との標準誤差は

0.14%以下であった。したがって粉水分から原粒水

分を推定するときの標準誤差は 0.14%以下である

ことが求められる。(標準誤差の加法性 0.22=

0.142+0.142による)

Table 19から，相関係数が有意で SEが 0.14%以

下のものは RETSCHで粉砕した場合の一部のみで

あった。これは粉砕による水分減少が大きいと，粉

水分から原粒水分を推定する際の精度が低下するこ

とを示唆している。また， RETSCHの場合でも，

Table 18に示したように粉砕温度によって水分減

少が異なるため，粉砕前の原粒水分を測定する水分

計として近赤外分光法を利用することは実用的でな

し'0
すなわち，近赤外分光法で粉水分から原粒水分を

推定した場合，電気抵抗式水分計より測定精度が

劣った。
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8.粒度と測定温度がキャリプレーションの精

度に及ぽす影響

1. 目的

近赤外分光法による穀物の成分測定において，測

定値の変動に影響を及ぽす要因には多くのものがあ

る。前節で，小麦と玄米を粉砕機3機種を用いて 3

度の上昇にともなう水分蒸発促進の結果である。

c 粉水分から原粒水分の推定

粉砕後の粉水分から原粒水分を良い精度で推定で

きれば，近赤外分析計を水分測定器としても利用で

きる。そこで，粉水分から原粒水分を推定したとき

の相関係数と標準誤差 (SE)をTable19に示した。

米の電気抵抗式水分計の標準誤差は乾燥途中で

0.41%，乾燥仕上り後で 0.18%程度である山。これ

から水分測定器としての標準誤差の上限の目安を

The estimation of whole grain moisture content from milled whole meal moisture content Table 19 

Wheat 

Chihoku 

SE(%) 

Brown rice 
Takune 

SE(%) 

Horoshiri 

SE(%) 

恥1illing
temp. eC) 

Milling 
machine 

10 

20 

30 

SE(%) 

0.30 

0.31 

0.34 
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0.07 

-0.17 
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0.35 
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0.24 

0.13 
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0.27 
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0.08 
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0.13 

0.99叫*

0.93付 事
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0.18 

0.19 
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0.99*** 
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0.97'*ホ
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0.16 
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0.27 

0.87*' 

0.85** 

0.69* 

0.17 

0.26 

0.25 

0.96'** 

0.89事.*

0.84" 

0.21 
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0.16 

0.97事事*

0.94'" 

0.96'" 

0.21 

0.20 

0.16 

0.88'権準
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0.64市
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条件の粉砕温度で粉砕し，これらが粒度と水分に及

ぽす影響を調査した。その結果，穀物の種類・品種，

粉砕機，粉砕温度はそれぞれ粒度と水分に有意な影

響を与えること，及び粉水分からの原粒水分の推定

は精度が低いことを知った。

本節では，前節で得られた粒度の異なる試料と近

赤外分析計とを 3条件の環境温度に置き測定を行

い，粒度と成分測定時の環境温度がキャリプレー

ションの精度に与える影響を調査した。

2.実験方法

a 試料

試料は 1989年産小麦の「タクネ」と 1990年産小

麦の「ホロシリ」と「チホク」の 3品種を各 10点，

1990年産玄米を 10点，合計40点を用いた。これら

の試料は前節の実験において， UDYサイクロンサ

ンプルミル， RETSCH超遠心粉砕機， FALLING 

NUMBER試験室用粉砕機(以下FNとする)の 3

機種の粉砕機を用いて，粉砕温度 10，20， 30'Cの3

条件でそれぞれ粉砕したものである。粉砕後の試料

数は 360点 (40x 3 x 3)である。

粉砕後の試料の水分は 5gー粉砕-105'C-5h法で

求めた。タンパク質はケノレダーノレ法で測定し，窒素ー

タンパク質換算係数は小麦は 5.70，玄米は 5.95と

した。

b.測定

1 )近赤外分析計

近赤外分析計は 1.と同じくDlCKEY-john IN-

ST ALAB 600 IL 610を用いた。

2)測定時の環境温度(測定温度)

わが国南部の梅雨時期から北海道の冷涼な秋まで

を考慮し，測定時の環境温度(以下，測定温度とす

る)を 10，20， 30'Cの3条件とした。

3)測定方法

粉砕後の試料を各測定温度に設定した環境試験室

内に密封保存し，それぞれの測定温度に試料の温度

をなじませた。近赤外分析計も試料と同様に各測定

温度に設定した室内に一昼夜以上静置し，その後に

測定を行った。

測定は，試料が 4種類で各 10点，粉砕機 3機種，

粉砕温度 3条件，測定温度 3条件の合計 1，080の組

み合わせについて行い，近赤外分析計による吸光度

(]og (l/R))を求めた。

c キャリプレーションの作成

キャリプレーションの作成は 1.に準じて行った。

すなわち，化学分析値と近赤外分析計による吸光度

との問で重相関分析を行い，キャリプレーションを

求めた。

キャリプレーションに使用した波長は小麦と玄米

で共通であり，水分では 2，310と1，940nmの2波

長，タンパク質では 2，180，2，100， 1，680 nmの3波

長である。

3 .結果及び考察

a 粒度と測定温度がキャリプレーションの標準

誤差に及ぼす影響

穀物の種類・品種，粉砕機，粉砕温度，測定温度

の各組み合わせにおいて，それぞれ 10点のデータで

キャリプレーションを作成した。さらに各キャリプ

レーションの標準誤差 (SEC)を求めた。

タンパク質の各キャリプレーションの SECを

Table 19に示した。 Table19に示した SECの分散

分析を行ったところ，穀物の種類・品種及び粉砕機

が SECに危険率 1%で有意な影響を与え，粉砕温度

と測定温度は SECに有意な影響を与えなかった。

前節に示したように，穀物の種類・品種，粉砕機，

粉砕温度は粉砕後の試料の粒度にそれぞれ有意な影

響を与えた。 UDY，RETSCH，FNで粉砕した試料

の粒度はそれぞれ平均で36.9，69.5， 61.4μmで

あった。同様に「ホロシリ j，rチホクj，rタクネj，

玄米の粒度は 55.3，28.7， 54.5， 85.2μmであり，

粉砕温度が 10'C，20'C， 30'Cの試料の粒度は 57.1，

56.0， 54.6μmであった。

粉砕温度がSECに有意な影響を与えなかったの

は，穀物の種類・品種や粉砕機による粒度の差に比

較して，粉砕温度による粒度の差が小さいためであ

る。

そこで粉砕温度 10，20，30'Cの30点の試料を同じ

グループと見なし，穀物の種類・品種，粉砕機，測

定温度の各組み合わせにおいて，それぞれ30点の

データで新たにキャリプレーションを作成し SEC

を求めた。

Table 20に新たに作成したタンパク質のキャリ

プレーションの SECを示した。

Table 20のSECの分散分析を行ったところ，穀

物の種類・品種のみが SECに危険率5%で有意な影

響を与えた。しかし， Table 20に示したように，小

麦 3品種と玄米の SECの平均値は 0.17から
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Table 20 Standard error of calibrations for protein1
) (%) 

Milling Milling Measuring 
Wheat 

Brown 
Mean by Mean by Mean by 

machine temp. CC) temp. CC) nce 
measunng milling milling 

Horoshiri Chihoku Takune temp. temp machine 

10 0.14 0.20 0.17 0.21 0.18 

10 20 0.15 0.18 0.22 0.18 0.18 0.21 

30 0.15 。.19 0.21 0.22 。.19

10 0.20 0.28 0.21 0.24 0.23 

UDY 20 20 0.16 0.33 0.30 0.19 。.24 0.21 0.21 

30 0.14 0.32 0.24 0.27 0.24 

10 。.19 0.28 0.16 0.17 0.20 

30 20 0.21 0.30 0.16 0.23 0.23 0.19 

30 0.23 0.33 0.10 0.21 0.22 

10 0.19 0.22 0.17 0.22 0.20 

10 20 0.18 0.18 0.18 0.16 0.18 0.18 

30 0.13 0.16 0.17 0.25 0.17 

10 0.13 0.15 0.24 0.22 0.18 

RETSCH 20 20 0.22 0.24 0.12 0.22 0.20 0.19 0.18 

30 。.21 。.11 0.15 0.13 0.15 

10 0.17 。.14 0.15 0.28 0.18 

30 20 0.17 0.12 。.13 0.23 0.17 0.19 

30 0.16 0.16 0.10 0.20 0.15 

10 0.15 0.24 0.27 0.23 0.22 

10 20 0.17 0.24 0.28 0.20 0.22 0.21 

30 0.14 0.15 0.29 0.22 0.20 

10 0.10 0.33 0.21 0.27 0.23 

FN 20 20 0.08 。目24 0.26 0.20 0.20 0.21 0.21 

30 0.10 0.23 0.15 0.17 0.16 

10 0.17 0.24 0.28 0.21 0.22 

30 20 0.12 0.29 0.18 0.25 0.21 0.23 

30 0.15 0.41 。.24 0.27 0.27 

Mean by sampl巴 0.16 0.23 0.20 0.22 

1) SEC of calibrations obtained for the combination among sp巴ciesand varieties of grain， mill， milling 

t巴mperature，m巴asuringtemperature. 

0.23%の問であった。 b. 粒度が測定値の BIASに及ぽす影響

そこで本研究の範囲では穀物の種類・品種，粉砕 BIASは化学分析値の平均値から近赤外分光法に

機，粉砕温度による粒度の違い，及び測定温度は よる測定値の平均値を差し引いた値である。すなわ

SECに大きな影響を及ぼさないと判断した。以上の ち，近赤外分光法による測定値が化学分析値より高

傾向は水分のキャリプレーションの SECについて く表示される場合は BIASはー(マイナス)になり，

も同様であった。 逆に低く表示される場合は BIASは+(プラス)に
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なる。 BIASはSECとともにキャリプレーションの すなわちこれは，ある粉砕機(ここでは UDY粉砕

精度を表す指標であり， BIASがo(ゼロ)に近いほ 機)を使用して粉砕した試料で作成したキャリブ

ど精度は良いことを示す。 レーションを用いて，他の粉砕機で粉砕した粒度の

粉砕機は UDYを使い 200Cで粉砕した試料を， 異なる試料のタンパク質を測定すると BIASが生

200Cで測定したときの 10点、のデータを作成したタ じることを示し，同時に穀物の種類・品種と粉砕機

ンパク質のキャリプレーションを用い，他の試料の の組み合わせによりその BIASが異なることを示

タンパク質を測定した際の BIASを求めた。なお， している。

前章で，小麦と玄米はキャリプレーションが異なり， 粉砕機による BIASへの影響を低減させる目的

さらに小麦は品種ごとのキャリプレーションを用い で，各粉砕機で粉砕した試料を 200Cで測定した時の

た方がキャリプレーションの精度が良いことが認め 各々のキャリプレーションを用いて，粉砕機ごとに

られたため，本節においても穀物の種類・品種ごと 10， 300Cで試料のタンパク質をそれぞれ測定した際

にそれぞれのキャリプレーションを使用した。 の BIASを求め， Table 22に示した。 Table22の

BIASについて分散分析を行ったところ， SECの BIASを分散分析すると，測定温度のみが BIASに

場合と同様に，粉砕温度は BIASに有意な影響を与 危険率 1%で有意な影響を及ぽし，穀物の種類・品

えなかった。 種と粉砕機は BIASに有意な影響を及ぼさないこ

そこで粉砕温度 10，20， 30
0

Cの30点の試料を同じ とが分かつた。

グループと見なし，新たにタンパク質のキャリブ 水分について， Table 22と同様に BIASを求め，

レーションを作成した。 UDYで粉砕し 200Cで測定 Table 23に示した。水分についても，タンパク質の

した，穀物の種類・品種ごとのキャリプレーション 場合と同様に，測定温度のみが BIASに有意な影響

を用いて，他の試料のタンパク質を測定した際の を及ぼした。

BIASをTable21に示した。 以上のことから，穀物の種類・品種と粉砕機によ

Table 21のBIASの分散分析を行ったととろ，穀 る粒度の違いは BIASに影響を及ぽすものの，それ

物の種類・品種，粉砕機，測定温度のいずれも BIAS ぞれの穀物の種類・品種及びそれぞれの粉砕機によ

に有意な影響を与えた。また穀物の種類・品種と粉 る適正なキャリプレーションを用いることにより，

砕機の組み合わせにより，交互作用が認められた。 粒度の影響を取り除くことが可能であることが認め

Table 21 Standard error of calibrations for protein2l (%) 

Milling 恥1easuring Wheat Brown 
Mean by Mean by 
measunng milling 

machine temp. ("C) 
Horoshiri Chihoku Takune 

nce 
temp. machine 

10 0.18 0.25 0.22 0.19 0.21 

UDY 20 0.18 0.29 0.25 0.19 0.23 0.22 

30 0.18 0.26 0.21 0.22 0.22 

10 0.20 0.15 0.19 0.23 0.19 

RETSCH 20 0.21 0.16 0.17 0.22 0.19 0.19 

30 0.18 0.14 0.15 0.25 0.18 

10 0.14 0.28 0.30 0.22 0.24 

FN 20 0.14 0.26 0.25 0.22 0.22 0.22 

30 0.14 0.27 0.21 0.27 0.22 

Mean by sample 0.17 0.23 0.22 0.22 

2) SEC of calibrations obtained for the combination among species and varieties of grain， milling machine， 

measuring temperature， regarding the data with different milling temperature as a group 
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Table 22 BIAS of NIR estimated protein value3l (%) 

Mi1ling おtleasuring Wheat Brown 
おtleanby Mean by 

machine temp. eC) nce 
measunng milling 

Horoshiri Chihoku Takune temp. machine 

10 0.18 0.12 0.15 0.40 0.21 

UDY 20 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.03 

30 0.08 -0.07 -0.10 -0.24 0.12 

10 0.15 0.07 1.16 1.27 0.01 

RETSCH 20 0.47 0.19 1.49 0.60 0.39 -0.35 

30 0.66 0.31 -1.66 0.05 0.67 

10 0.09 -0.16 -0.80 0.67 0.09 

FN 20 0.31 0.46 -1.06 0.14 0.42 -0.37 

30 0.51 0.51 -1.18 0.22 0.60 

Mean by sample 0.23 0.17 0.81 0.28 

3) BIAS in the case of using each varietal calibrations obtained from the data of UDY.milled and measured 
at 200C 

Table 23 BIAS of NIR estimated protein value'l (%) 

Milling 恥tleasuring Wheat Brown 
Mean by Mean by 
measunng milling 

machine temp. eC) Horoshiri Chihoku Takune nce 
temp. machine 

10 0.18 0.12 0.15 0.40 0.21 

UDY 20 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.03 

30 0.08 0.07 -0.10 -0.24 0.12 

10 0.36 0.34 0.13 0.44 0.32 

RETSCH 20 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.04 

30 0.22 0.15 0.03 0.49 0.21 

10 0.25 0.07 0.15 0.50 0.24 

FN 20 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.03 

30 0.23 0.07 0.07 -0.35 0.14 

Mean by sample 0.03 0.04 0.03 0.03 

4) BIAS in the case of using each varietal calibrations obtained from the data milled by each milling 
machine and measured at 200C 

られた。

c 測定温度が測定値の BIASに及ぼす影響

Table 22とTable23に示したように，穀物の種

類・品種と粉砕機による粒度の影響を取り除いたう

えで，測定温度が BIASに及ぽす影響が認められ

た。 Fig.32に， Table 22とTable23におけるタン

パク質と水分の測定温度ごとの BIASの平均値を

示した。

Fig.32によれば，近赤外分光法により求めたタン

パク質値は，測定温度が高くなると，化学分析値よ

り高く表示された。逆に，近赤外分光法により求め

た水分値は，測定温度が高くなると，化学分析値よ
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Fig.32 Relationship between measuring temperature 
and the BIAS of NIR estimated protein and 

moisture value 

りイ尽く表示された。測定温度による BIASの温度勾

配はタンパク質が約 0.2%/100C.水分が約 0.1%/

100Cであった。

供試した近赤外分析計は，測定温度が分析計に与

える影響を低減するために，波長を選択するフィル

タ部を 500Cに，センサ部を電子冷却により OTに制

御している。したがって.Fig.32に示したような測

定温度による BIASは，試料の温度による影響と考

えられる。

試料の混度が近赤外分光法の測定値に影響を及ぼ

すことについて，いくつかの報告がある 1.23，24)。

USDA FGISが発行している小麦タンパク質分析ハ

ンドブック 1) とOsborneら23)は，本研究と同様に，

タンパク測定において試料の温度が高くなると測定

値は高く表示されるとしている。一方.Williams 

ら刊はタンパク質測定において本研究とは逆の結

果を示している。

測定温度による BIASは，使用する近赤外分析計

の機種や使用する波長により異なるものと思われ

る。すなわち，近赤外線の吸収反射特性が試料の温

度により変動し，その変動の程度が波長により異な

ることに起因していると考えられる。

d.近赤外分光法による穀物の成分測定におりる

測定値の精度向上

近赤外分光法による穀物の成分測定において，よ

り正確な測定をするためには，穀物の種類・品種ご

とのキャリプレーションを使用し，そのキャリプ

レーションを作成した際の粉砕機や環境温度など

と，測定時のそれらを同一条件にすることが重要で

ある。

例えば，本研究で供試した近赤外分析計は，わが

国でも市販され徐々に普及しつつある。この近赤外

分析計の市販機に内蔵されている小麦や玄米のキャ

リプレーションは. UDY粉砕機で粉砕した試料を

用いて 20~250Cの測定温度で作成されている。した

がって，精度の良い測定値を得るためには粉砕機と

測定温度をキャリプレーション作成時と同様にする

ことが望ましい。また，本研究のように 1点 20g程

度の試料を多数連続して粉砕すると，粉砕直後の試

料の温度は粉砕温度より 100C程度上昇する。そこ

で，粉砕後の試料は直ちにチャック付きビニール袋

に入れて 1時間以上静置し，室温に戻した後に近赤

外分析計による測定を行うことが望ましい。

近赤外分光法による穀物の成分測定において，測

定値の精度を良くするためには以上のような注意が

必要である。

c.品種と収穫年度がキャリプレーションの精

度に及ぼす影響と機器の経時変化

1. 目的

近赤外分光法による穀物の成分測定において，測

定値の変動に影響を及ぽす要因には多くのものがあ

る。 II-A. で，小麦と玄米を粉砕機 3機種を用い

て 3条件の粉砕温度で粉砕し，これらが粒度と水分

に及ぼす影響を調査した。その結果，穀物の種類・

品種，粉砕機，粉砕温度はそれぞれ粒度と水分に有

意な影響を与えること，及び，粉水分から原粒水分

の推定は精度が低いことを知うた。

また. II-B.では，粒度の異なる試料と近赤外

分析計とを 3条件の環境温度に置き測定を行い，粒

度と測定温度がキャリプレーションに与える影響を

調査した。その結果，穀物の種類・品種や粉砕機に

よる粒度の違いは測定値の BIASに影響を及lます

が，適正なキャリプレーションの使用により粒度の

影響を除去できること，測定温度は測定値の BIAS

に影響を与え，その温度勾配はタンパク質で約一

0.2%/10T.水分で約 0.1%/100Cであることを

知った。

近赤外分光法によるタンパク質含量の測定が公定

法となっているアメリカでは，測定に用いるキャリ

プレーションは小麦の種類ごとに作成されてい

る2九そこで本節ではまず，北海道産の主要な小麦で
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ある「ホロシリ j，チホク j，'タクネ」の 3品種を

用い，キャリプレーションの品種間差異を調査し，

品種ごとのキャリプレーションが他の品種に適用可

能かどうかの検討を行った。

また，長年にわたって安定した測定値を得るため

には，数年間にわたって試料を収集する必要がある

とされている 26)。小麦については 1-A.で2年間の

キャリプレーションの変動について簡単に触れた

が，より詳細に年度間変動について検討を加える必

要があると思われる。そこで，玄米と小麦を用い，

3年間の試料を用いて収穫年度がキャリプレーショ

ンに与える影響について調査した。

ついで 3年間に各年度ごとに作成した玄米と小

麦のキャリプレーションを用いて，機器の経時変化

について検討した。

2.実験方法

a 試料

1 )品種がキャリプレーションに与える影響

試料は， 1988年産の小麦 3品種，ホロシリ」，「チ

ホク j，'タクネj，各 60点を用いた。

2)収穫年度がキャリプレーションに与える影響

試料は 1989年， 1990年， 1991年産の玄米及び小

麦(，チホクj)それぞれ 30点を用いた。各試料の測

定は 1992年にまとめて行った。

3 )機器の経時変化

試料は 1990年， 1991年， 1992年産の玄米及び小

麦(，チホクj) を用いた。試料数は各年度順に玄米

が 80，25， 90点，小麦(，チホクj)が 111，60， 90 

点である。

b.測定

1 )化学分析

水分は粉砕した試料を， 5 g-粉砕 105"C-5h法10)

で測定した。タンパク質は粉砕した試料を約 19精

秤し，ケルダール法によって全窒素を定量し，これ

に窒素ータンパク質換算係数を乗じてタンパク質含

量を求めた。換算係数は小麦が 5.70，玄米が 5.95と

した10)。

2 )粉砕

試料は粉砕して近赤外分析計による測定を行っ

た。粉砕機は UDY Cyclone-millモデル

3010-109 (220 V， 50 Hz)を用いた。

c 近赤外分析計

近赤外分析計は前章及び本章A.， B. と同じく

DICKEY一john INSTALAB 600 モデル

610 (IL 610) を用いた。

d.キャリプレーションの作成

キャリプレーションの作成は前章に準じて行っ

た。すなわち，化学分析値と近赤外分析計による吸

光度との間で重相関分析を行い，キャリプレーショ

ンを作成した。

キャリプレーションに使用した波長は小麦と玄米

で共通であり，水分では 2，310と1，940nmの 2波

長，タンパク質では 2，180，2，100， 1，680 nmの3波

長である。

3.結果及び考察

a 品種がキャリプレーションに与える影響

Table 24に小麦の品種別のキャリプレーション

の一覧を示した。

1 )小麦の品種ごとのキャリプレーション

小麦の品種ごとに作成したキャリプレーションが

他の品種に適用できるかどうか検討を行った。

Table 25に小麦の品種別キャリプレーションを用

いて他の品種を測定したときの精度を示した。また，

Fig.33とFig.34は，チホク j，'タクネj，'ホロシ

リj，それぞれの品種ごとに作成したキャリプレー

ションによって，チホク」の水分，及びタンパク質

含量を測定したものである。

「チホク」のキャリプレーションで「チホク」自身

を測定した値と「チホク」の化学分析との値は，水

分，タンパク質いずれにおいても，当然y=xの直

線となる。しかし，タクネ」と「ホロシリ」のキャ

リプレーションで「チホク」を測定した場合には，

y=xの直線から大きくはずれ，各測定値聞に，

BIAS (偏差 :y=xの直線からの平行的な変動)や

SKEW (Y=Xの直線との傾き)があることが認め

られた。これらに差があるかどうか分散分析を行っ

たところ，危険率 1%で有意な差があることが確認

された。また，タクネ」と「ホロシリ」の水分とタ

ンパク質含量の測定においても同様のことが確認さ

れた。これは各品種の粒度及び成分の分布が異なっ

ていることに起因するものであると考えられる。す

なわち，ある品種でf乍ったキャリプレーションをそ

のまま他の品種に適用すると測定値の誤差が大きく

なった。この結果は 1990年産の「ホロシリ j，'チホ

クj，'タクネ」でも確認された。

2 )小麦全体のキャリプレーションと品種ごとの
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Table 24 BIAS of NIR estimated moisture value5
) (%) 

Milling Measuring 
Wheat 

Brown 
恥1eanby Mean by 

measunng milling 
machine temp. (OC) 

Horoshiri Chihoku Takune 
nce 

temp. machine 

10 0.17 -0.17 0.18 -0.15 0.17 

UDY 20 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 -0.05 

30 0.02 0.04 0.00 0.06 0.01 

10 0.08 -0.09 0.14 一0.03 -0.09 

RETSCH 20 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 -0.01 

30 0.09 0.06 0.01 0.05 0.05 

10 0.11 -0.15 0.07 0.12 -0.11 

FN 20 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.01 

30 0.18 0.01 0.04 0.17 0.09 

Mean by sample 0.01 0.04 0.04 0.00 

5) BIAS in the case of using each varietal calibrations obtained from the milled by each milling machine and 

m巴asuredat 200C 

Table 25 Calibrations for wheat 

Constituent Sample Calibration 

Variety Year n Range Year Equation 

Max. Min. Range r' SEC 
(%) (%) (%) (%) 

Horoshiri 1988 60 13.5 9.5 4.0 1989 M(%)=13.46-0.199 X231o+O.195 X1940 0.99 0.07 

Moisture Chihoku 1988 60 12.0 8.3 3.7 1989 M(%)=11.75-0.194 X"IO+0.199 X1940 0.99 0.09 

Takune 1988 60 12.3 10.5 1.8 1989 M(%)=11.92-0.171 X231o+O.174 X1940 0.95 0.09 

All samples 1988 180 13.5 8.3 5.2 1989 M(%)=11.58-0.185 X231o+O.192 X1940 0.98 0.11 

Horoshiri 1988 60 11.7 10.4 1.3 1989 P(%)=10.85+ 1.211 X'I80-0.885 X'lω-0.443 X1醐 0.90 0.14 

Protein Chihoku 1988 60 11.5 9.2 2.3 1989 P(%)=16.37+ 1.270 X2180一1.019X'l凹 -0.334X1醐 0.96 0.10 

Takune 1988 60 15.0 12.9 2.1 1989 P(%)=13.57+1.171 X2180-O目917X'l曲 -0.325XI680 0.97 0.11 

All samples 1988 180 15.0 9.2 5.8 1989 P(%)=13.34+1目160X'l回 0.887X'IOO-O目370Xl6剖 0.99 0.13 

キャリプレーション

小麦全体のキャリプレーションによる，水分とタ

ンパク質含量の測定値と化学分析値との関係を

Fig.35とFig.36に示した。

小麦全体のキャリプレーションと各品種ごとの

キャリプレーションを比較検討するために，各品種

のキャリプレーションによる測定値と小麦全体で得

られたキャリプレーションによる測定値の聞で分散

分析を行った。その結果，水分では「チホク」に危

険率 5%で，また iホロシリ」と「タクネ」に危険

率 1%で有意差が認められた。しかし，その差は「チ

ホク」で 0.03%. iホロシリ」で 0.09%. iタクネ」

で 0.06%であり，その水分測定値はタンパク質値を

基準水分での値に換算するためのものであることを

考慮すると，全体のキャリプレーションを使用して

各品種の水分を測定することは可能であると判断し
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Tご。

タンパク質では rタクネ」にのみ危険率 1%で有

意差が認められたが，その差は 0.03%であり，無視

できる程度の大きさであった。

Lab. analysis value(%) 

Fig.35 Relationship between lab. analysis value and 

NIR estimated value using all wheat calibra. 

tion (moisture) 
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以上のことから，測定する品種がわかっている場

合には，全体で得られたキャリプレーションとその

品種のキャリプレーションのどちらを使用しでも良

いことを知った。この場合，統計的に有意な差は見

られなかったが，品種ごとのキャリプレーションに

よる測定値の方が小麦全体で得られたキャリプレー
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ションによる測定値より標準誤差が小さい場合が多

い。したがって，高い精度が求められる研究などの

場合は品種ごとのキャリプレーションを使用する方

が良い。しかし，生産現場で利用する場合には，品

種ごとにキャリプレーションを切り換えるより，小

麦全体のキャリプレーションを使用する方が測定が

簡便化され好ましいと考えられる。

b.収穫年度がキャリプレーションに与える影響

1989， 1990， 1991年産の収穫年度の異なる試料を

用い， 1992年に測定を行って作成した各キャリプ

レーションを用いて，各収穫年度の試料の成分値の

測定を行い，その測定値の差を検討した。作成した

収穫年度別キャリプレーションの一覧を Table26 

に示した。

1)水分

水分のキャリプレーションの測定精度の一覧を

Table 27に示した。分散分析の結果，玄米，小麦(iチ

ホクJ)ともそれぞれの測定値の平均値の聞には危険

率 1%において有意な差が認められたが，測定値の

平均値の差は 0.1%以下であった。しかし， BIAS 

は:t0.1%以内， SEPは最大で 0.14%であり，水分

の測定精度としては実用上充分であると判断した。

これらのことから，水分のキャリプレーションは平

均値の差の検定では年度聞に有意差があるものの，

Table 27 Calibrations for each harvest year 

Table 26 Estimation accuracy of wheat using each 

varietal calibration 

Constituent 
Measured Used 

variety calibration 

BIAS SKEW SEP 

(%) (%) 

Horoshiri Horoshiri 

Chihoku 

Takune 

0.10 1.06 0.08 

0.13 0.92 0.06 

Chihoku Horoshiri -0.35 0.93ω 

Moisture Chihoku 

Takune -0.13 0.86 0.08 

Takune Horoshiri -0.10 1.03 0.09 

Chihoku -0.06 1.09 0.10 

Takune 

Horoshiri Horoshiri 

Chihoku 0.24 0.92 0.19 

Takune 0.07 0.86 0.14 

Chihoku Horoshiri 0.24 0.84 0.11 

Protein Chihoku 

Takune 0.12 0.84 0.10 
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Moisture 

1989 30 10.2 8.8 1.4 1992 M(%)= 9.78-0.166X2310+0.180XI940 

1990 30 10.3 8.2 2.1 1992 M(%)= 10.01-0.175 X目 10+0.188X刷 0

1991 30 10.0 8.7 1.3 1992 M(%)= 9.33-0.161 X日間十0.178XI940 

0.94 0.09 

0.94 0.12 

0.87 0.11 
Wheat 
(Chihoku) 

1989 30 11.7 9.2 2.5 1992 P (%)= 11.27+1.252X218o-0.980X21oo-0.324XI68o 0.97 0.10 

Protein 1990 30 11.5 8.0 3.5 1992 P (%)= 14.25+1.287 X218o-1.036 X21凹 -0.315X1醐 0.98 0.11 

1991 30 1l.5 7.9 3.6 1992 P (%)= 15.81十l.191X2ISO-O.998 X'I回一0.225X1目。 0.98 0.11 
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Table 28 Estimation accuracy of moisture calibra-

tions obtained from each harvest year 

Estimated Measured Used BIAS SKEW SEP 
gram variety calibration (%) (%) 

1989 89Cal 

90Cal 0.00 0.98 0.13 

91 Cal -0.03 0.98 0.14 

1990 89Cal 0.08 1.02 0.12 
Brown 

90Cal 
nce 

91 Cal 0.12 0.02 1.00 

1991 89Cal 0.07 1.02 0.12 

90 Cal 0.03 1.00 0.12 

91 Cal 

1989 89Cal 

90Cal 0.01 1.04 0.09 

91 Cal 0.03 1.00 0.09 

1990 89Cal -0.01 0.96 0.11 
Wheat 

90Cal 
(Chihoku) 

91 Cal -0.03 0.96 0.11 

1991 89Cal 0.00 1.02 0.11 

90 Cal 0.01 1.07 0.11 

91 Cal 

本研究の測定範囲内ではその差は小さく，他年度の

試料の測定にも使用できると考えられる。

2) タンパク質

タンパク質のキャリプレーションの測定精度の一

覧を Table28に示した。SEPはすべて 0.2%以内で

あったが， BIASは水分より大きし玄米で最大-

0.23%，小麦(，チホクJ)で最大+0.17%であった。

分散分析の結果，玄米，小麦(，チホクJ) ともそれ

ぞれの測定値の平均値の聞には危険率 1%において

有意な差が認められた。

Fig.37は，玄米の 1990年産試料のタンパク質を

1989年産の試料から作成したキャリプレーション

を用いて測定した場合の化学分析値と測定値の相聞

を示したものである。この図では BIAS+0.16%，

SKEWが1.00である。一方， Fig.38は，玄米の 1991

年産試料のタンパク質を 1990年産の試料から作成

したキャリプレーションを用いて測定した結果を示

したものである。この場合は BIASが 0.23%と同

時に SKEWが0.95である。 Fig.39は小麦(，チホ

クJ)の 1991年産試料のタクパク質を 1990年産の試
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料から作成したキャリプレーションを用いて測定し

た結果を示したものである。

Fig.39では BIASはFig.37と同じく +0.17%で

あるが同時に SKEWが1.06である。このように，



13 

北海道大学農学部邦文紀要第 19巻第3号326 

"" 12 

/ 
ω
ヨ
日

同

九

戸 / 
〆F甘

ω
パ
ザ
同
国

11 

d o 
判 10
'" '" 
両
日

Z

10 11 12 

Lab. analysis value(%) 

Fig.39 Relationship b巴tweenlab. analysis value and 
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calibration obtained for 1990 samples (the 

wheat cultivar Chihoku-protein) 

玄米，小麦 (fチホクJ) とも，測定債に年度差がみ

られた。すなわち，ある収穫年の試料のタンパク質

含量を収穫年の異なる試料で作成したキャリプレー

ションを用いて測定すると SKEWや BIASが生じ

る場合があった。

以上のことから，ある収穫年度のみで作成した

キャリプレーションによってタンパク質含量の測定

を行う際は，試料の年度差を考慮して， SKEWや

BIASのチェックを行う必要があると考えられる。

また，精度の良い測定値を得るためには，試料は成

分範囲が十分広くなるように選択すると同時に，気

象条件などの栽培に関わる変動要因がキャリプレー

ションに含まれるように数年にわたって試料を収集

し，キャリプレーション作成に用いる必要があるも

のと考えられる。

c 機器の経時変化の影響

1990， 1991， 1992年の各年度に測定を行って作成

したキャリプレーションを用いて， b.に用いた

1989， 1990， 1991年の試料(全 90点)の測定を行い，

その測定値に差があるか検討した。用いたキャリプ

レーションの一覧を Table 29に，また，結果を

Table 30に示した。

1992年作成のキャリプレーションを除いて

BIASはすべて一(マイナス)となった。すなわち，

13 

Table 29 Estimation accuracy of protein calibra-

tions obtained from each harvest year 

Estimated Measured Used BIAS SKEW SEP 

gram variety calibration (%) (%) 

1989 89Cal 

90Cal -0.18 0.97 0.16 

91 Cal 0.04 1.05 0.14 

1990 89Cal 0.16 1.00 0.12 
Brown 

90Cal 
nce 

91 Cal 0.23 1.03 0.15 

1991 89Cal -0.06 0.96 0.16 

90 Cal -0.23 0.95 0.19 

91 Cal 

1989 89Cal 

90Cal 0.05 1.06 0.10 

91 Cal -0.02 1.00 0.11 

1990 89Cal -0.01 0.99 0.13 
Wbeat 

90 Cal 
(Chihoku) 

91 Cal -0.07 0.94 0.13 

1991 89Cal 0.12 1.02 0.14 

90 Cal 0.17 1.06 0.14 

91 Cal 

近赤外分析計による測定値は水分，タンパク質とも

化学分析値より高く表示された。分散分析の結果，

ほとんどの測定値同士の聞に危険率 1%で有意な差

が見られた。

年度聞の差 (BIAS)は水分では小さく，玄米で最

大 0.41%であったのに対し，タンパク質では玄米

で最大-l.77%の差が見られた。また，水分では玄

米，小麦とも BIASは一定の傾向にないが，タンパ

ク質では玄米，小麦とも一定の傾向で，作成年度が

古くなるほど BIASは大きくなった。試料の収穫年

度が BIASに与える影響は既述したように最大で

およそ 0.2%である。したがって，それ以上の差は測

定機器の光学系の劣化，粉砕機の粉砕部分の摩耗に

よる粒度変化などによる，近赤外分析機器全体の経

時変化の影響と考えられる。

経時変化の響影を無くして精度の良い測定を行う

ためには，近赤外分析計による測定と同時に定期的

に化学分析を行って測定の精度をチェックする必要

がある。しかし，化学分析は熟練を要すること，危

険な試薬が必要であることなど，乾燥調製施設など
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Table 30 Calibrations obtained for each year 

Grain Constituent Sample Calibration 

Year n Range Year Equatio日

Max. Min. Range SEC 
(%) (%) (%) r" (%) 

1990 80 11.0 9.9 1.1 1990 M(%)=1O.85-0.149X四日十0.159XI940 0.89 0.09 

Moisture 1991 25 11.0 9.8 1.2 1991 M(%)= 9.52-0.136X23IO十0.151XI940 0.99 0.03 

1992 90 12.1 10.2 1.9 1992 M(%)ニ 10.81-0.145X2310十0.152XI940 0.92 0.11 

Brown rice 

1990 80 9.7 5.8 3.9 1990 P (%)= 4.54+ 1.118 X21曲一0.280X2100 -0.312 XI680 。目95 0.21 

Protein 1991 25 8.5 5.9 2.6 1991 P (%)= 2.07+1.251X2lBo-0.823X2100-0.562XI680 0.96 0.17 

1992 90 9.3 5.5 3.8 1992 P (%)= l.12+ 1.188 X21田 0.770X2100-O.557 Xl680 0.96 0.17 

1990 111 10.8 8.1 2.7 1990 M(%)= 9.98-0.171X目10+0.184XI940 0.92 0.17 

Moisture 1991 60 10.7 8.2 2.5 1991 M(%)=11.43-0.142 X目10十0.141XI940 0.94 0.10 

1992 90 10.3 8.2 2.1 1992 M(%)= 9.76-0.169X231o十0.183XI940 0.93 0.10 
Wheat 
(Chihoku) 

1990 111 12.0 8.1 3.9 1990 P (%)=15.20+ 1.319 X2lBo-1.071 X2100-O.299 Xl6回 0.98 0.17 

Protein 1991 60 12.6 8.4 4.2 1991 P (%)=18.13十1.324X2lBO
一 1.090X2100-O.332 Xl680 0.93 0.23 

1992 90 11.7 7.9 3.8 1992 P (%)=13.63+1目246X2180 -1. 005 X21曲 0.289Xl680 0.98 0.12 

Table 31 Estimation accuracy of protein calibra" 測定値のチェックを行うことが義務付げられてい
tions obtained for each year る。基準試料は HRW(ハード・レッド・ウインタ)/

Estim~ted Constituent Calibration BIAS SKEW SEP HRS (ハード・レッド・スプリング)用及び SRW(ソ
grain ------------- year (%) (%) 

フト・レッド・ウィ.ンタ)/WW(ウエスタン・ホワ

Moisture 1990 0.31 0.92 0.13 イト )/DU (デュラム)用に分けられている。

1991 -0.41 0.92 0.14 わが国でも近い将来近赤外分光法による小麦のタ
1992 0.02 

Brown 
0.88 0.13 

ンパク質測定が公定法になっていくものと思われる

nce が，そのためにはアメリカ及びカナダで行われてい
Protein 1990 -1.77 0.98 0.21 

1991 -0.94 1.02 0.18 るような基準試料による日常的な分析機器の精度

1992 0.02 0.96 0.17 チェックが必要である。基準試料の種類，数量など

について今後検討を加えていく必要があるものと思
Moisture 1990 -0.06 0.91 0.11 

われる。
1991 -0.12 0.68 0.15 

1992 0.00 0.91 0.11 
Wheat 

(Chihoku) 
Protein 1990 -0.82 1.04 0.12 

III.要 約

1991 -0.12 1.04 0.15 
A. 近赤外分光法による穀物の成分測定

1992 0.00 0.98 0.11 
1. 北海道産小麦の水分，タンパク質，灰分

国内産小麦の品質の向上のためには生産者段階で

の生産現場では実用的ではない。 容易に扱え，かつ精度が高い成分測定装置が必要で

1978年以来赤外分光法による小麦のタンパク質 ある。近赤外分析計はこのような目的に適した分析

測定が公定法になっているアメリカとカナダでは， 計である。原麦に関する測定法を確立するため，

USDA FGISが穀物検査ハンドブック rBOOK-V 1988~89 年の 2 年にわたってキャリプレーション

小麦タンパク質」で使用機器，測定手順などを詳細 の検討を行った結果，以下のことが明らかになった。

に規定している~この中で，近赤外分析機器全体の 1)水分は [2>0.98，SEC<0.14で，実用上十分

経時変化が測定値に与える影響を無くすため， な精度が得られた。品種ごとのキャリプレーション

USDA FGISが配布する基準試料を用いて日常的に の方が全試料を用いたキャリプレーションより性能



328 北海道大学農学部邦文紀要第 19巻第3号

が優れていた。

2)タンパク質は r2>0.96，SEC<0.16で，実用

上十分な精度であると判断した。また，品種によっ

ては年度間で分布が大きく異なっていた。

3)灰分は品種ごとのキャリプレーションは性能

が劣り，全試料を用いたキャリプレーションでr2=
0.85， SEC=O .05が得られ，これは品種の同定に用

い得る程度の精度だ、った。

2.玄米および精白米の水分，タンパク質，脂肪酸

度

近赤外分析計を用い，玄米および精白米の主要成

分の測定精度の検討を行った。その結果，以下のこ

とが明らかになった。

1 )水分は，玄米が r2=0.93，SEC=O.14，また，

精白米が r2=0.70，SEC=O.llで，実用上十分な精

度が得られた。

2 )タンパク質は，玄米が r2=0.94，SEC=0.19， 

また，精白米が r2=0.94，SEC=0.17で，実用上十

分な精度が得られた。

3)脂肪酸度は，精白米の全粒を用いた場合，近

赤外分光法による測定の可能性が認められたが，十

分な精度は得られなかった。脂肪酸度については波

長の選択も含め，さらに研究が必要であった。

3 .北海道産大豆の水分，タンパク質，油脂

近赤外分析計を用いた大豆の主要成分の測定精度

の検討を行った。その結果，以下のことが明らかに

なった。

1)水分測定では， r2=0.98， SEC=0.20，タンパ

ク質測定では， r2=0.97，SEC=0.19，油脂測定では，

r2=0.97， SEC=0.15であり，いずれも実用上十分

な精度が得られた。

2) 1， 759 nmのオプションフィルタは油脂で精度

向上の効果が認められ，北海道産大豆での有効性が

認められた。

3 )産地別のキャリプレーションは，相互に統計

的に有意差が生じる場合があった。しかし，産地別

キャリプレーションを使用するより，産地の区別を

せず，全試料で作成したキャリプレーションを使用

したほうが，実用上簡便で良かった。

B.近赤外分光法による穀物成分測定値の変動

要因

1.穀物の種類・品種と粉砕条件が粒度と水分に及

lます影響

小麦 3品種と玄米を試料とし，粉砕機3機種と粉

砕温度 10，20， 30'Cを粉砕条件とし，これらが粉砕

後の粒度と水分に及ぼす影響を調査した。その結果，

以下のことが明らかになった。

1 )穀物の種類と品種，粉砕機，粉砕温度はいず

れも粒度と水分に危険率 1%で有意な影響を及ぼし

Tこ。

2 )粒度は玄米が粗く，小麦が細かかった。粉砕

温度が高いと粒度は細かくなった。

3 )原粒水分とタンパク質含量は粒度に影響を与

え，水分が高いと粒度は粗く，タンパク質含量が高

いと粒度は細かくなった。

4 )粉砕により水分は減少し，粉砕温度が高いと

水分減少は大きかった。

5 )粉砕後の水分から原粒水分を推定する場合，

電気抵抗式水分計より測定精度が劣った。

2 .粒度と測定温度がキャリプレーションの精度に

及ぼす影響

近赤外分光法による穀物の成分測定において，試

料の粒度と測定温度がキャリプレーションの精度に

及ぼす影響を調査した。その結果，以下のことが明

らかになった。

1 )穀物の種類・品種，粉砕機，粉砕温度による

粒度の違い，及び測定温度はキャリプレーションの

標準誤差に影響を及ぼさなかった。

2 )穀物の種類・品種と粉砕機による粒度の違い

は測定値の BIASに影響を及ぼした。しかし，それ

ぞれの穀物の種類・品種及びそれぞれの粉砕機によ

る適正なキャリプレーションを用いることにより，

粒度の影響を取り除くことができた。

3 )測定温度はキャリプレーションの BIASに影

響を与え，これは試料の温度変化が原因であった。

BIASの温度勾配はタンパク質が約 0.2%/10'C， 

水分が約 0.1%/10'Cであった。すなわち，近赤外分

光法によるタンパク質の測定値は，測定温度が高く

なると高く表示され，水分の測定値は逆に低く表示

された。
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4)近赤外分光法による穀物の成分測定におい

て，精度の良い測定値を得るためには，穀物の種類・

品種ごとのキャリプレーションを使用し，そのキャ

リプレーションを作成した際の粉砕機や環境温度な

どと，測定時のそれらを同一条件にすることが重要

である。

3.品種と収穫年度がキャリプレーションの精度に

及lます影響と機器の経時変化

前節に引き続き，近赤外分光による測定値の変動

要因の検討を行った。まず，北海道産小麦 3品種を

用い，キャリプレーションの品種間差を調査し，品

種ごとのキャリプレーションが他の品種へ適用でき

るか検討した。また，玄米と小麦の 3年間の試料を

用いて，収穫年度がキャリプレーションに与える影

響について検討した。ついで，各年度ごとに作成し

たキャリプレーションを用いて近赤外分析機器の経

時変化を検討した。その結果，以下のことが明らか

となった。

1 )小麦では各品種ごとに作成したキャリプレー

ション聞に有意な差が認められた。すなわち，ある

品種で作成したキャリプレーションを他の品種に適

用すると誤差が大きくなった。

2 )実験，研究など良い精度が求められ場合には

品種ごとのキャリプレーションを使用し，生産現場

など簡便さが求められる場合には小麦全体のキャリ

プレーションを使用するのが適していた。

3 )収穫年度は水分のキャリプレーションには有

意な影響を及ぼしたが，差は小さく，実用上問題な

い程度であった。

4 )収穫年度はタンパク質のキャリプレーション

に有意な影響を及ぽし， BIASのみに影響する場合

とBIAS，SKEWの両者に影響する場合とがあっ

た。したがって，精度の良い測定値を得るためには

数年にわたって試料を収集し，それからキャリプ

レーションを作成する必要があった。

5 )作成年度の違うキャリプレーションの測定値

どうしには収穫年度の差以上の有意な差が見られ

た。したがって，精度の良い測定を行うためには基

準試料による分析機器の日常的な精度チェックが必

要であることが判明した。
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Summary 

Grain Quality Determination by Near.Infrared 

Spectroscopy 

(Part 2) Determination of constituent content of 

grain by near.infrared reflectance spectroscopy 

A. Determination of constituent content of grain 

by near.infrared reflectance spectroscopy 

1. Moisture， protein and ash content of Hokkaido. 
grown wheat 

In order to improve quality of dom巴sticgrain， it is 

necesary to have constituent content analyzers， which 

are easily operable at the farming stage with high 

accuracy. Near-infrared analysis has these advan-

tages. To establish a method for determining constit-

uent content of wheat， a calibration study was carried 

out over two years from 1988 to 1989. Resu1ts were as 

follows: 

1) Moistur巴 investigation yielded the results: r' 

greater than 0.98 and SEC less than 0.14， results 

sufficient for practical use. Each varietal calibration 

had better accuracy than al1-samples calibration 

2) Protein investigation obtained results， r' greater 

than 0.96 and SEC less than 0.16， conc1uded to be good 

for practical use. In certain varieti巴sconstituent 

content distribution differed from year to year. 

3) Ash investigation did not give good results for 

each varietal calibration. AIl-samples accuracy was 

r'=0.85 and SEC=0.05， sufficient only for variety 

identification. 

2. Moisture， protein content and free fat acidity of 

brown and milled rice 

An accuracy study was carried out regarding det巴r-

mination of constituent content of major constituents 

of brown and mi11ed rice using near-infrared re-

flectance analysis. Results were as follows: 

1) Moisture investigation obtained results， r'=0.93 

and SEC=0.14 for brown rice and r'=0.70 and SEC= 

0.11 for mi11ed rice， adequate for practical use. 

2) Protein investigation obtained resu1ts， r'=0.94 and 

SEC=0.19 for brown rice and r'=0.94 and SEC=0.17 

for milled rice， adequate for practical use. 

3) Free fat acidity studies indicated the possibility of 

determination of acidity by near-infrared reflectance 

spectroscopy in whole grain milled rice， but results 

were poor. Further investigation is necessary to deter-

mine free fat acidity， inc1uding wavelength selection. 

3. Moisture， protein， and oil content of Hokkaido. 
grown soybeans 

An investigation regarding the accuracy of deter-

mining constituent content of major constituents of 

soybeans was carried out. Results were as follows: 

1) Results， r'=O圃98and SEC=0.20 for moisture con-

tent and r'=0.97 and SEC=0.15 for protein content， 

were adequate for practical use. 

2) uption filter of 1，759 nm was effective in improv-

ing the accuracy of oil determination， and its effec-

tiveness was also recognized for Hokkaido-grown 

soybeans 

3) Calibrations obtained for each district showed the 

possibility of statistical differences. However， it was 

more practical to use all-samples calibration than 

district calibrations. 
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B. Factors affecting measured values in determin- dency of BIAS was about -O.2%/lOoC for protein 

ing constituent content of grain by near- content， and about O.1%/10oC for moisture content. 

infrared reflectance spectroscopy That is to say， the higher the measuring temperature， 

1. Effect of kind， variety， and milling condition of the higher the estimated NIR value in the case of 

grain on granularity and moi自turecontent prot巴incontent， and conversely in the case of mois. 

Using three varieties of wheat and brown rice as ture. 

samples and three kinds of milling machines， in 4) To obtain sufficient accuracy in determining con. 

milling temperatures of 10， 20， and 300C as milling stituent content of grain by NIR spectroscopy， it is 

conditions， an investigation wsa carried out regarding important to use specific calibration for each kind 

the effect of these factors on granularity and mois. and variety of grain， and also to keep measuring 

ture content. Results were as follows: conditions， such as milling machine， environment 

1) At the 1% level， factors such as kind and variety of temperature， and so on， the same during calibration. 

grain， milling machines， and milling temperature a1l 

significantly affected granularity and moisture con- 3. Effect on calibration ()f variety， harvest year， 

tent. and the instrument's changes with the passage 

2) Granularity was coarse in brown rice and fine in of time 

wheat. The higher th巴 millingtemperature， the finer Studies of the effect of variety and harvest y巴aron 

the granularity. the accuracy of calibration in determination of con-

3) Moisture and protein content of whole-grain stituent content of grain by near-infrared spectros-

affected granularity. The higher the moisture content， copy were carried out using three vari巴ties of 

the coarser the granularity， and conversely， the Hokkaido-grown wheat. First， the calibration differ-

higher the protein content， the finer the granularity. ences among varieties， and the applicability of each 

4) Moistur巴 contentdecreased by milling， and the varietal calibration to other varieties were studied. 

higher the milling temperature， the greater the mois- Second， the effect of harvest year on the accuracy of 

ture reduction. calibration was studied using brown rice and wheat， 

5) Accuracy in determining moisture content of over three years. Third， the instrument's changes with 

whole-grain from meal moisture content was 

2. Effect of granularity and measuring tempera-

ture on the accuracy of calibration 

An investigation was carried out regarding the 

effect of granularity and measuring temperature on 

the accuracy of calibration in determining constituent 

content of grain by near-infrared spectroscopy. 

Results were as follows: 

1) The kind and variety of grain， milling machines， or 

differences in granularity caused by milling or 

measuring temperature did not affect the SEC of 

calibration. 

2) Differences in granularity caused by kind and 

variety of grain and milling machines， affected the 

BIAS of measured values. However， using adequate 

calibration for each kind and variety of grain and for 

each milling machine， the effect of granularity could 

be eliminated. 

3) Measuring temperature affected the BIAS of cali-

bration， this was thought to have been caused by 

changes in sample temperature. Temperature depen-

1) Tere were statistical differences among varietal 

calibrations for wheat. Error became large when a 

certain varietal calibration was applied to other 

varieties. 

2) Specific varietal calibration is adequate for such 

laboratory studies and experiments as require high 

accuracy， while all-samples calibration is sufficient 

where simplicity is required， as in the farming stage. 

3) Harvest year significantly affected moisture cali-

bration， but the difference is negligible for practical 

use. 

4) Harvest year significantly affected protein calibra-

tion， and there were two cases， one affecting BIAS 

only， and the other both BIAS and SKEW. According-

Iy， to obtain accurate estimation， it is necessary to 

calibrate using samples collected over a period of a 

few years 
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5) There were differences among calibrations 

obtained for each year exceeded the differences in 

calibrations of harvest year. Therefore it is necessary 

to check the instrument's accuracy daily， using refer-

ence samples_ 


