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Infračervená spektroskopie v blízké oblasti spektra (NIR) patří do skupiny molekulové vibrační spektroskopie. Jde o rychlou instrumentální
metodu, umožňující předpověď důležitých kvalitativních ukazatelů surovin a meziproduktů při výrobě piva. V článku byla pozornost zaměřena
na extrakt sladu, bílkoviny sladu, rozpustný dusík v kongresní sladině, relativní extrakt při 45 °C a Kolbachovo číslo. Použité vzorky byly vy-
robeny v mikrosladovně VÚPS. Spektra v NIR oblasti se měřila přístrojem MPA (Multi Purpose Analyzer) společnosti Bruker Optics, vyba-
veným chemometrickým softwarem OPUS 5.5, s jehož pomocí se sestavily matematické kalibrační modely. Modely byly ověřeny interní va-
lidací, byly sestaveny validační grafy a následně byla provedena externí validace nejprve vzorky z mikrosladovny, a poté slady z komerčních
sladoven. Výsledky byly statisticky vyhodnoceny.

Při zajištění kontroly modelů je NIR spektrometrie vhodnou metodou zvláště tam, kde je třeba provádět velký počet analýz v reálném čase
bez velkého prodlení mezi odběrem vzorku a výsledkem analýzy. Z naměřeného spektra je možné předpovídat více znaků najednou. Horší
přesnost je zde vyvážena rychlostí analýzy a absencí úpravy tuhého či kapalného vzorku.

Brož, A. – Košin, P. – Šavel, J. – Prokeš, J.: How to use the NIR spectroscopy in a brewery laboratory. Kvasny Prum. 54, No. 4, 2008,
p. 108–114.

The Near Infrared Spectroscopy (NIR) belongs to the group of molecular vibration spectroscopy. It is a rapid instrumental method enabling
the forecast of important qualitative indicators of raw materials as well as intermediate products during beer production. In the article, atten-
tion was aimed at malt extract, malt proteins, soluble nitrogen in congress wort, relative extract at 45 °C and Kolbach index. The samples
used were produced at the micromalting plant of the Research Institute of Brewing and Malting, Plc. The spectra in the NIR range were me-
asured by the MPA apparatus (Multi Purpose Analyzer) of the company Bruker Optics, with installed OPUS 5.5 chemometric software, by
means of which mathematical calibration models were made. The models were verified by internal validation, validation graphs were made,
all this was followed by external validation, first with the samples from the micromalting plant, then with the samples delivered by commer-
cial malting plants. The results were assessed on a statistical basis. For ensuring the control of models, the NIR spectroscopy represents
a suitable method especially in such cases where a high number of real-time analyses without a long delay between sampling and the re-
sult of the analysis are required. From the measured spectrum, it is possible to predict more characteristics at a time. A worse precision can
be compensated here by the speed of the analysis and absence of treatment of solid or liquid samples.

Brož, A. – Košin, P. – Šavel, J. – Prokeš, J.: Wie behandelt man die NIR Spektroskopie im einen Bierbrauereilabor. Kvasny Prum. 54,
Nr. 4, 2008, S. 108–114.

Die Infrarotspektroskopie im nahen Bereich des Spektrums gehört in die Gruppe von Molekülvibrationsspektroskopie. Es handelt sich um
eine schnelle Instrumentalmethode, die bei der Bierherstellung eine Prognose von wichtigen Rohstoff- und Zwischenproduktqualitativanze-
igern ermöglicht. Im diesen Artikel wurde die Aufmerksamkeit auf den ursprünglichen Malzextrakt, Malzeiweißstoffen, löslichen Stickstoff in
der Kongreßwürze, relativen Extrakt bei der Temperatur 45 °C und Kolbachzahl gezielt. Die angewandte Malzmuster wurden in einer Pilot-
mälzerei im Forschungsinstitut für Brauereien und Mälzereien (VÚPS) hergestellt. Die Spektren im NIR Bereich wurden mittels MPA (Multi
Purpose Analyzer) Geräts mit einer chemometrischen Software OPUS 5.5 von der Gesellschaft Bruker Optics gemessen, diese Software
wurde auch für eine Zusammensetzung von mathematischen Kalibrationsmodellen angewandt. Die Modelle wurden durch eine interne Va-
lidation geprüft, danach die Validationsgrafen zusammengesetzt und schließlich die externe Validation zuerst mit den Malzmustern aus der
Pilotmälzerei und dann mit dem Malz aus den kommerziellen Mälzereien. Die Ergebnisse wurden statistisch ausgewertet.

Die NIR Spektrometrie ist eine geignete Methode zur Kontrolle von Modellen insbesonder im Falle einer Anforderung auf einen hohen Ana-
lysenzahl in einer Realzeit ohne einer grösseren Verzögerung zwischen der Musterabnahme und dem Analysenergebnis. Aus dem gemes-
senen Spektrum konnten mehrere Zeichens festgestellt werden. Die gesenkte Messgenauigkeit wird durch die Analysengeschwindigkeit und
den Ausfall der Fest- oder Flüssigmusteranpassung ausgewogen.

ÅÓÊ, Ä. – äÓ¯ËÌ, è. – ò‡‚ÂÎ, â. – èÓÍÂ¯, â.: ä‡Í Ó·‡˘‡Ú¸Òfl Ò NIR ÒÔÂÍÚÓÒÍÓÔËÂÈ ‚ ÔË‚Ó‚‡ÂÌÌÓÈ Î‡·Ó‡ÚÓËË. Kvasny
Prum. 54, 2008, çÓ. 4, ÒÚ. 108–114.

àÌÙ‡Í‡ÒÌ‡fl ÒÔÂÍÚÓÒÍÓÔËfl ‚ ·ÎËÊÌÂÈ ÁÓÌÂ ÒÔÂÍÚ‡ (NIR) ÔËÌ‡‰ÎÂÊËÚ ‚ „ÛÔÔÛ ÏÓÎÂÍÛÎflÌÓÈ ‚Ë·‡ˆËÓÌÌÓÈ ÒÔÂÍÚÓÒÍÓÔËË.
ùÚÓ ·˚ÒÚ˚È ËÌÒÚÛÏÂÌÚ‡Î¸Ì˚È ÏÂÚÓ‰, ÔÓÁ‚ÓÎfl˛˘ËÈ ÔÓ„ÌÓÁ ‚‡ÊÌ˚ı Í‡˜ÂÒÚ‚ÂÌÌ˚ı ÔÓÍ‡Á‡ÚÂÎÂÈ Ò˚¸fl Ë ÔÓÒÚÂÔÂÌÌ˚ı ÔÓ‰ÛÍÚÓ‚
‚ ÔÓËÁ‚Ó‰ÒÚ‚Â ÔË‚‡. Ç ÒÚ‡Ú¸Ë ·˚ÎÓ Ó·‡ÊÂÌÓ ‚ÌËÏ‡ÌËÂ Í ˝ÍÒÚ‡ÍÚË‚ÌÓÒÚË ÒÓÎÓ‰‡, ·ÂÎÍ‡Ï ÒÓÎÓ‰‡, ‡ÒÚ‚ÓËÏÓÏÛ ‡ÁÓÚÛ ‚
ÍÓÌ„ÂÒÒÌÓÈ ÒÛÒÎÂ, VZ 45 °C, Ë Í ˜ËÒÎÛ ÍÓÎ¸·‡ı‡. èËÏÂÌÂÌÌ˚Â ÔÓ·˚ ·˚ÎË ËÁ„ÓÚÓ‚ÎÂÌ˚ ‚ Ì‡Û˜ÌÓËÒÒÎÂ‰Ó‚‡ÚÂÎ¸ÒÍÓÏ ËÌÒÚËÚÛÚÂ
ÔÓ ÔÓËÁ‚Ó‰ÒÚ‚Â ÔË‚‡ Ë ÒÓÎÓ‰‡ (VÚPS, a. s.). ëÔÂÍÚ‡ ‚ Ó·Î‡ÒÚË NIR ·˚ÎË ËÁÏÂÂÌ˚ ‡ÔÔ‡‡ÚÓÏ MPA ÍÓÏÔ‡ÌËË Bruker Optics,
·Î‡„ÓÛÒÚÓÂÌÌ˚Ï ıÂÏÓÏÂÚË˜ÂÒÍËÏ ÒÓÙÚ‚ÂÓÏ OPUS 5.5, Ò ÔÓÏÓ˘ÌÓ ÍÓÚÓÓ„Ó ·˚ÎË Ó·‡ÁÓ‚‡Ì˚ Ï‡ÚÂÏ‡ÚË˜ÂÒÍËÂ Í‡ÎË·Ó‚Ó˜Ì˚Â
Ó·‡Áˆ˚. é·‡Áˆ˚ ·˚ÎË ÔÓ‚ÂÂÌ˚ ‚ÌÛÚÂÌÌÓÈ ‚‡ÎË‰‡ˆËÂÈ, Ó·‡ÁÓ‚‡ÌÌ ‰Ë‡„‡ÏÏË Ë ‚ÔÓÒÎÂ‰ÒÚ‚ËË ·˚Î‡ ÔÓËÁ‚Â‰ÂÌ‡ Á‡Ó˜Ì‡fl
ÒÌ‡˜‡Î‡ ÔÓ‰‡ÏË ÒÓÎÓ‰‡ ËÁ VÚPS, Ë Á‡ÚÂÏ „Ó‰‡ÏË ËÁ ÍÓÏÏÂ˜ÂÒÍËı ÒÓÎÓ‰Ó‚ÌÂÈ. êÂÁÛÎ¸Ú‡Ú˚ ·˚ÎË ÒÚ‡ÚËÒÚË˜ÂÒÍË ‡Ì‡ÎËÁÓ‚‡Ì˚.

èË Ó·ÂÒÔÂ˜ÂÌËË ÔÓ‚ÂÍË ÏÓ‰ÂÎÂÈ ÒÔÂÍÚÓÏÂÚËfl NIR fl‚ÎflÂÚÒfl Û‰Ó·Ì˚Ï ÏÂÚÓ‰ÓÏ ÓÒÓ·ÂÌÌÓ ÚÓ„‰‡, ÂÒÎË ÌÛÊÌÓ ‚ÂÒÚË
ÏÌÓÊÂÒÚ‚Ó ‡Ì‡ÎËÁÓ‚ ‚ ÔÂÍÛ˘ÂÏ ‚ÂÏÂÌË ·ÂÁ ·ÓÎ¸¯Ó„Ó ÔÓÏÂ‰ÎÂÌËfl ÏÂÊ‰Û ÓÚ·ÓÓÏ ÔÓ·˚ Ë ËÒıÓ‰ÓÏ ‡Ì‡ÎËÁ‡. àÁ ÓÔÂ‰ÂÎÂÌÌÓ„Ó
ÒÔÂÍÚ‡ ‚ÓÁÏÓÊÌÓ ÔÂ‰ÒÍ‡ÁË‚‡Ú¸ ·ÓÎÂÂ ÔËÁÌ‡ÍÓ‚ ‚ÏÂÒÚÂ. ïÛ‰¯‡fl ÔÓÌÓÒÚ¸ ‡Ì‡ÎËÁ‡ Á‰ÂÒ¸ Ò·‡Î‡ÌÒË‚Ó‚‡Ì‡ ÒÍÓÓÒÚ¸˛ Ë
ÓÚÒÛÚÒ‚ËÂÏ Ó·‡·ÓÚÍË Ú‚fi‰ÓÈ ËÎË ÊË‰ÍÓÈ ÔÓ·˚.
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1 ÚVOD

Infračervená spektroskopie v blízké oblasti spektra (NIR) patří do
skupiny molekulové vibrační spektroskopie. Z hlediska energie zá-
ření, s kterým pracuje, se jedná o oblast o vlnových délkách od 780
do 2500 nm, tj. v rozsahu vlnočtů 12820 až 4000 cm-1. V případě zá-
ření s vyšší energií tedy sousedí s viditelnou oblastí, na straně záření
s nižší energií je to pak střední infračervená oblast (MIR). Ve spektru
střední infračervené oblasti se projevují absorpce základních ener-
getických přechodů vibrací a rotací atomových skupin v molekule. Ve
spektru blízké infračervené oblasti se pak projevují kombinační pře-
chody a první, druhé a třetí svrchní tóny („overtones“), které odpoví-
dají stavům, při kterých se absorbuje záření vyšších energií a kvan-
tové číslo popisující energetické hladiny se mění o více než 1. Zatímco
absorpční pásy atomových skupin ve střední infračervené oblasti jsou
poměrně dobře oddělené a lze ze spektra usuzovat i na strukturu
molekul, spektrum v blízké infračervené oblasti vykazuje značný pře-
kryv absorpčních pásů. Není tedy možné jednoduše aplikovat Lam-
bert-Beerův zákon, a pro získání informace ze spekter je zapotřebí
vyspělý chemometrický software.Vzhledem k tomu, že se ve spektru
objevují absorpce C-H, O-H, N-H a S-H skupin, existuje teoretický
předpoklad pro aplikaci při předpovědi kvalitativních znaků souvise-
jících s látkami sacharidické a bílkovinné povahy.

V literatuře bylo popsáno mnoho zjištěných korelací NIR spekter
s kvalitativními znaky surovin, meziproduktů i hotového piva. Dosa-
vadní aplikace v pivovarství se soustřeďují především na monitoring
průběhu sladovacího procesu, předpověď obsahu důležitých kom-
ponent sladu a stanovení složek piva.

Práce publikované v poslední době popisují stanovení β-glukanů
ve sladovnickém ječmeni a ve sladu [1, 2] za současného použití ana-
lýzy jednotlivých zrn. NIR spektrometrie byla taktéž použita pro před-
pověď klíčivosti ječmene [3, 4] a monitorování změn ve složení zrna
v průběhu sladovacího procesu [5]. Mnoho prací se věnuje stanovení
dusíkatých látek a vlhkosti v ječmeni a sladu [6, 7, 8, 9]. Popsána
byla i korelace NIR spekter s některými dalšími znaky sladu jako jsou
friabilita, homogenita, celkový dusík, rozpustný dusík, volný amino-
dusík, viskozita a barva sladiny [2, 10, 11]. Úspěšně lze ze spekter
předpovídat zkvasitelnost a dosažitelné prokvašení sladin a mladin
[12, 13, 14, 15]. Nejrozšířenější aplikací pro pivo je stanovení obsahu
ethanolu a hustoty piva [16, 17, 18], případně i původního extraktu
v mladině [19].

2 MATERIÁL A METODY

Pro referenční stanovení byly použity tyto metody:
Extrakt sladu v původním vzorku EBC 4.5.1
Bílkoviny ve sladu EBC 4.3.2
Rozpustný dusík v kongresní sladině EBC 4.9.3
Relativní extrakt při 45 °C MEBAK I 4.11
Kolbachovo číslo MEBAK I 4.1.4.5.3

Keywords: spectroscopy, NIR, laboratory, quality, malt, validation

1 INTRODUCTION

The Near Infrared Spectroscopy (NIR) belongs to the group of mo-
lecular vibration spectroscopy. From the energetic point of radiation,
the NIR spectroscopy uses wavelengths from 780 to 2500 nm, i.e. in
the wave number range of 12820 to 4000 cm-1. In case of radiation
with a higher energy, it thus neighbours with the visible spectrum, in
case of lower energy radiation, it neighbours with the middle infrared
region (MIR). In the spectrum of the middle infrared region, absorp-
tions of the basic energetic transitions of vibrations and rotations of
the atomic groups in the molecule take place. In the spectrum of the
near infrared region, combination transitions and first, second and
third overtones take effect, corresponding to the states, during which
the radiation of higher energy is absorbed and the quantum number
describing the energy levels changes by more than one. While the
absorption bands of the atomic groups in the middle infrared spect-
rum are relatively well separated and the structure of molecules can
be concluded from the spectrum, the spectrum in the near infrared
region shows significant overlapping of the absorption bands. The-
refore, it is not possible to simply apply the Lambert-Beer law and
advanced chemometric software is needed to get information from
the spectra. Since absorptions of C-H, O-H, N-H and S-H groups ap-
pear, there is a theoretical assumption for the application at the fo-
recast of the qualitative indicators related to the compound of sac-
charide and protein origin.There have been described many observed
correlations of the NIR spectra with qualitative indicators of raw ma-
terials, intermediate products and finished beer in the literature. The
existing applications used in the brewing industry concentrate on the
monitoring of the course of the malting process, the forecast of the
content of important malt components and determination of beer com-
ponents.

The works published recently deal with the determination of β-glu-
cans in brewing barley and malt [1, 2] using the single grain analy-
sis at the same time. The NIR spectroscopy was also used for the fo-
recast of barley germinating capacity [3, 4] and monitoring of changes
in grain composition during the malting process [5].

Many works deal with the determination of nitrogen compounds
and water content in barley and malt [6, 7, 8, 9]. The correlation of
the NIR spectra with some other malt indicators such as friability, ho-
mogeneity, total nitrogen content, soluble nitrogen, free amino nitro-
gen, viscosity and colour of wort [2, 10, 11]. Fermentability as well
as maximum degree of fermentation of worts and hopped worts can
be successfully predicted from the spectra [12, 13, 14, 15]. The most
used application for beer is the determination of ethanol content and
beer gravity [16, 17, 18], possibly original wort extract, too [19].

2 MATERIAL AND METHODS

For reference determination, the following methods were used:
Malt extract in original sample EBC 4.5.1
Malt proteins EBC 4.3.2
Soluble nitrogen in congress wort EBC 4.9.3
Relative extract at 45 °C MEBAK I 4.11
Kolbach index MEBAK I 4.1.4.5.3

Measurement of NIR spectra:
FT-NIR spectrometer MPA (Multi Purpose Analyzer), manufacturer

Bruker Optics, Germany (Fig. 1).
The spectra of unmilled malt samples were measured in the ref-

lection mode on the module of integrated sphere, with sample rota-
tion in a sample cup with quartz bottom (sample cup as part of ap-
paratus accessory) with a diameter of 97 mm.The spectral range was
set from 12.500 do 3600 cm-1, resolution 8 cm-1, source – halogen
lamp, beam splitter – quartz, detector – RT-PbS. For spectrum pro-
cessing, software OPUS 5.5, Bruker Optics (Germany) was used.

3 RESULTS AND DISCUSSION

A majority of publications describe very good correlations of qua-
litative indicators of malt with NIR spectra; the calibration models are
verified internally or externally on sets of unknown samples. But just
a few studies deals with the long-term use of the method, especially
at the change of nature – i.e. the matrix – of the measured material,

Obr. 1 / Fig. 1 Plně vybavený FT-NIR spektrometr MPA Bruker Optics
/Fully equipped FT-NIR spectrometer MPA Bruker Optics



which is quite usual in case of natural raw materials. Our laboratory
tested various sets of calibration samples, the first models were ve-
rified by internal cross-validation, this was then followed by the veri-
fication of the function of the model by measuring unknown samples.
Based on results gained, the composition of the calibration samples
was optimised and model functionality was monitored on a long-term
basis by parallel measurement using classical analysis. After as-
sessment, a mode of the maintenance of the calibration model was
determined to ensure a low forecast error and sufficient model ro-
bustness.

From the implementation and long-term use of the NIR spectros-
copy for rapid quality control of the incoming raw materials, the fol-
lowing principles were determined that have to be necessarily follo-
wed to ensure good functioning of the model and suitability of the
forecast results. The following part describes in chronological sequ-
ence the phases of the implementation and use of the method. Ge-
neralised principles are supported by practical results of our labora-
tory.To make it simpler, the following part describes only the forecasts
of the analytical indicators of malt from the reflectance spectra of the
unmilled solid malt samples.

3.1 Calibration of the NIR system
To set up a calibration model, it is necessary to collect a sufficient

number of samples, for which analytical indicators are determined by
reference methods, in our case, EBC and MEBAK analytics were
applied. The selection of calibration samples is crucial, since the su-
ccessfulness of the set-up model depends on it. The indicator in this
set being monitored should have a sufficient range, which unconditi-
onally covers the area of values determined by the model in the fu-
ture, since a chemometric model does not allow extrapolation. The
frequency of the values should be distributed evenly, which is very
difficult for biological materials such as malt. The set of samples
should contain also samples of a similar matrix as the samples that
will be determined.

To ensure the highest variability between the samples and a suffi-
cient range of the monitored indicators, samples produced in the mic-
romalting plant of the Research Institute of Malting and Brewing Brno
were selected for the first calibration models, monitoring the crop of
brewing barley in the Czech Republic in 2006.

The spectra in the NIR area were measured by the MPA analyser
made by Bruker Optics. The analyser was equipped with the OPUS
5.5 chemometric software, which was used for the preparation of mat-
hematic calibration models. For calibration, the software employs the
PLS method (Partial Least Squares). The calibration for the malt ex-
tract is shown in Fig. 2.

3.2 Internal validation of the model
The model can be verified by a cross-validation or test set valida-

tion. The cross-validation gradually excludes one sample (or more
samples according to characteristics specified) from the sets of sam-
ples, which determines as unknown by means of the model calcula-
ted from the remaining samples. It thus allows working also with
a smaller number of samples. When using test set validation, the set
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Měření NIR spekter:
FT-NIR spektrometr MPA (Multi Purpose Analyzer), výrobce Bru-

ker Optics, Spolková republika Německo (obr. 1).
Měřila se spektra nemletých vzorků sladu v reflexním módu na mo-

dulu integrované sféry, s rotací vzorku v nádobce s křemenným dnem
(sample cup – součástí příslušenství přístroje) o průměru 97 mm.
Spektrální rozsah byl nastaven od 12.500 do 3600 cm-1, rozlišení 8 cm-1,
zdroj – halogenová žárovka, beamsplitter – quartz, detektor – RT-
PbS. Pro zpracování spekter byl použit software OPUS 5.5, Bruker
Optics, Spolková republika Německo.

3 VÝSLEDKY A DISKUSE

Většina publikací popisuje velmi dobré korelace kvalitativních uka-
zatelů sladu s NIR spektry, kalibrační modely jsou ověřovány interně
či externě, na souborech neznámých vzorků. Jen málo prací se však
zabývá dlouhodobým používáním metody, zvláště při změně povahy
– tj. matrice – měřeného materiálu, která je v případě přírodní suro-
viny velmi obvyklá. Naše laboratoř testovala různé soubory kalibrač-
ních vzorků, první modely ověřovala interní, křížovou validací, poté
následovalo ověření funkce modelu měřením neznámých vzorků. Na
základě výsledků se optimalizovalo složení souboru kalibračních
vzorků a funkčnost modelu se sledovala dlouhodobě paralelním mě-
řením klasickou analýzou. Po vyhodnocení se stanovil režim udržo-
vání kalibračního modelu pro stálé zajištění nízké chyby předpovědi
a dostatečné robustnosti modelu.

Ze zavádění a delšího používání NIR spektroskopie k rychlé kon-
trole kvality vstupujících surovin vyplynuly následující zásady, které
je nezbytně nutné dodržet, aby model fungoval a předpovězené vý-
sledky byly použitelné. Následující část popisuje chronologicky jed-
notlivé fáze zavádění a používání metody. Zobecněné zásady jsou
doloženy praktickými výsledky naší laboratoře. Pro jednoduchost je
následující část věnována pouze předpovědi analytických ukazatelů
sladu z reflexních spekter nemletých tuhých vzorků sladu.

3.1 Kalibrace NIR systému
Pro sestavení kalibračního modelu je nutné shromáždit dostatečný

počet vzorků, u kterých se stanoví analytické znaky referenčními me-
todami, v našem případě dle analytiky EBC a MEBAK. Výběr kalib-
račních vzorků je klíčový, záleží na něm úspěšnost sestaveného mo-
delu. Sledovaný znak by v tomto souboru měl mít dostatečné rozpětí,
které bezpodmínečně pokrývá oblast hodnot stanovovaných mode-
lem v budoucnu, neboť chemometrický model nedovoluje extrapolo-
vat. Četnost hodnot by měla být rovnoměrně rozložena, což je v pří-
padě biologického materiálu, jako je slad, velmi obtížné. Soubor by
měl obsahovat i vzorky podobné matrice jako budou vzorky stano-
vované.

Pro zajištění co největší variability mezi vzorky a dostatečného roz-
pětí sledovaných znaků se pro první kalibrační modely vybraly vzorky
vyrobené v mikrosladovně VÚPS Brno monitorující sklizeň slado-
vnického ječmene v České republice v roce 2006.

Spektra v NIR oblasti se měřila přístrojem MPA (Multi Purpose Ana-
lyzer) společnosti Bruker Optics. Přístroj byl vybaven chemometric-
kým softwarem OPUS 5.5, s jehož pomocí se sestavily matematické

Obr. 2 / Fig. 2 Extrakt sladu (% hm.) – model I – kalibrace (přímka je
osou kvadrantu, nikoli regresní přímkou) / Malt extract (% by weight)
– model I – calibration (the line is the axis of the quadrant, not the
regression line)

Obr. 3 / Fig. 3 Extrakt sladu (hm.%) – model I – cross validace. Před-
pověď pomocí NIR modelu versus referenční metoda (přímka je osou
kvadrantu, nikoli regresní přímkou) / Malt extract (% by weight) – mo-
del I – cross-validation. Forecast by means of NIR model vs. refe-
rence method (the line is the axis of the quadrant, not the regression
line)
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Obr. 4 / Fig. 4 Ostatní znaky – model I – cross validace. Bílkoviny v sušině sladu (% hm.), Kolbachovo číslo, relativní extrakt při 45 °C (%),
rozpustný dusík v kongresní sladině (mg.l-1). Předpověď pomocí NIR modelu versus referenční metoda (přímka nezobrazuje regresi, je osou
kvadrantu). / Other characteristics – model I – cross-validation. Proteins in malt dry matter (% by weight), Kolbach index, relative extract at
45 °C (%), soluble nitrogen in congress wort (mg.l-1). Forecast by means of NIR model vs. reference method (the line does not show re-
gression, it is the axis of the quadrant)

kalibrační modely. Software používá při kalibraci metodu PLS (Par-
tial Least Squares). Kalibraci pro extrakt sladu ukazuje obr. 2.

3.2 Interní validace modelu
Model je možné ověřit cross či test set validací. Cross validace vy-

člení postupně vždy jeden vzorek (či více vzorků, dle zadaných pa-
rametrů) ze souboru, který stanovuje jako neznámý pomocí modelu
spočítaného ze zbylých vzorků. Umožňuje tak pracovat i s menším
počtem vzorků. Při test set validaci se soubor rozdělí na vzorky ka-
librační a validační (podíl opět dle zadaných parametrů validace), va-
lidační vzorky se stanovují pomocí modelu ze vzorků kalibračních. Je
vhodná v případě většího počtu vzorků. Z validace pak vychází ma-
tematická optimalizace modelu, při které se pomocí chemometric-
kého software hledají optimální podmínky, kdy model vykazuje vy-
soký koeficient determinace a nízkou chybu validace. Jedná se
o matematické předúpravy spektrálních dat, potlačení vlivu šumu, vý-
běr regionů spektra s největší korelací s analyzovaným znakem.

Validační graf prvního modelu – č. I – pro předpověď obsahu ex-
traku sladu sestavený ze vzorků z mikrosladovny je na obr. 3, mo-
dely ze stejného souboru vzorků pro předpověď bílkovin v sušině
sladu, rozpustného dusíku v kongresní sladině, Kolbachova čísla a re-
lativního extraktu při 45 °C zobrazují grafy na obr. 4. Grafy ukazují vý-
sledky cross validace. Patrná je velmi dobrá korelace NIR spekter
s analytickými znaky, což dokládá poměrně vysoká hodnota koefici-
entu determinace (R2).Odmocnina ze střední kvadratické chyby cross
validace (RMSECV) je u modelů akceptovatelná.

3.3 Externí validace, testování modelu
Pokud modely ukazují po interní validaci na velmi dobrou korelaci

spekter a analytických ukazatelů vzorků kalibračního souboru, je
nutné přikročit k otestování modelu na souboru neznámých vzorků,
které paralelně stanovíme referenčními metodami.

V našem případě to byly vzorky sladu nakupovaného průmyslo-
vým pivovarem z komerčních sladoven. Ukázalo se, že model sesta-
vený ze vzorků z mikrosladovny pro tyto vzorky nefunguje tak, jak by
se dalo očekávat z parametrů modelu po interní validaci. Chyba před-
povědi byla větší a vysoký podíl vzorků byl modelem označen jako
„outliers“, neboli odlehlé vzorky. V takovém případě není možné s vý-
sledkem předpovědi počítat a je nutná klasická analýza. První model

of samples is divided into calibration samples and validation samples
(with a proportion according to the specified validation parameters),
the validation samples are determined by means of the model from
the calibration samples. This method is suitable for a larger number
of samples. On validation is based the mathematical optimisation of
the model, during which optimum conditions are searched by che-
mometric software, when the model shows a high determination co-
efficient and a low validation error, namely mathematical pre-treat-
ment of the spectral data, disturbance suppression, selection of
spectrum regions with the highest correlation with the characteristics
being analysed.

The validation diagram of the first model – No. I – for the forecast
of malt extract content made from the samples delivered by the mic-
romalting plant is shown in Fig. 3, the models from the same sample

Obr. 5 / Fig. 5 Extrakt sladu (% hm.) – model II – cross validace. Před-
pověď pomocí NIR modelu versus referenční metoda (přímka je osou
kvadrantu, nikoli regresní přímkou) / Malt extract (% by weight) – mo-
del II – cross-validation. Forecast by means of NIR model vs. refe-
rence method (the line is the axis of the quadrant, not the regression
line).
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neprokázal dostatečnou robustnost pro analýzu vzorků z komerčních
sladoven.

Kalibrační soubor byl proto doplněn o dvě další skupiny vzorků sladu
vyrobeného v komerčních sladovnách. Jejich rozpětí hodnot sledova-
ných znaků nebylo však tak široké, jak by vyžadoval model. Extrémní
vzorky z komerčních sladoven jsou vzhledem k požadavkům jejich zá-
kazníků a velmi dobrému řízení jakosti prakticky nedostupné.

Výsledky zjištěné pomocí těchto modelů č. II byly mnohem lepší,
protože jen minimum vzorků bylo označeno jako „outliers“ a rozdíl
předpovězené hodnoty znaku od hodnoty zjištěné klasickou analý-
zou se zmenšil, přestože se některé parametry modelů zhoršily. Hod-
nota rozdílu se pohybovala v relaci, na kterou šlo usuzovat z para-
metrů modelu. Jev lze vysvětlit vyšší robustností modelů. Graf cross
validace pro extrakt sladu modelu č. II je na obr. 5. Rozdíly šesti ne-
známých vzorků měřených referenčními metodami ukazuje pro pří-
pad extraktu sladu obr. 6, pro ostatní znaky pak obr. 7.

set for the forecast of protein content in malt dry matter, soluble nit-
rogen in congress wort, Kolbach index and relative extract at 45 °C
are shown on the diagrams in Fig. 4. The diagrams show the results
of cross-validation. A very good correlation of the NIR spectra with
analytical characteristics can be observed, which is substantiated by
a relatively high value of the determination coefficient (R2). The root-
mean-square error of cross-validation is acceptable for the models.

3.3 External validation, model testing
If the models after internal validation show a very good correlation

of the spectra and analytical characteristics of the samples of the ca-
libration set, it is then necessary to test the model on the set of unk-
nown samples, which are concurrently determined by reference met-
hods.

In our case, the malt samples purchased by an industrial brewery
from commercial malting plants were used. It was proved that the mo-
del made up of the samples from the micromalting plant does not
work for the samples as it could be expected from the model para-
meters after internal validation. The error of forecast was higher and
a high ratio of samples was marked by the model as “outliers”. In such
case, it is not possible to take the result of the forecast into account
and a classical analysis has to be used. The first model did not prove
a robustness extended by for the analysis of the samples from com-
mercial malting plants.

The calibration set was therefore two more sample groups of the
malt produced in commercial malt plants. The range of the values of
new samples was not that wide as it was required by the model. With
respect to the requirements of the customer of the commercial mal-
ting plants and a very good quality control, extreme samples are prac-
tically unavailable.

The results determined by means of these models No. II were much
more better, since just a very small number of samples was marked
as “outliers” and the difference of the forecast value of the characte-
ristics from the value determined by a classical analysis was smal-
ler, even though some model parameters worsened. The difference
value was in the relation, which could be concluded from the model
parameters.The effect can be explained by higher model robustness.
The diagram of the cross-validation for the malt extract of model No.
II is shown in Fig. 5. The differences of six unknown samples mea-
sured by reference methods for malt extract are shown in Fig. 6 and
for other characteristics in Fig. 7.

EXTRAKT P VODNÍ

����

����

����

����

����

����

����

����

�	��

�
��

	���

� � � � � �

ÍSLO VZORKU

EX
TR

A
K

T 
%

��

������������������

/ ORIGINAL EXTRAKT

/ SAMPLE NUMBER

/ Reference analysis

Obr. 6 / Fig. 6 Extrakt sladu (hm.%) – předpověď neznámých vzorků
pomocí modelu II a analýza referenční metodou / Malt extract (% by
weight) – forecast of unknown samples by means of model II and re-
ference method analysis

Obr. 7 / Fig. 7 Ostatní znaky – předpověď neznámých vzorků pomocí modelu II a analýza referenční metodou. Bílkoviny (% hm.), Kolba-
chovo číslo, relativní extrakt při 45 °C (%), rozpustný dusík v kongresní sladině (mg.l-1). Předpověď pomocí NIR modelu versus referenční
metoda. / Other characteristics – forecast of unknown samples by means of model II and reference method analysis. Proteins (% by weight),
Kolbach index, relative extract at 45 °C (%), soluble nitrogen in congress wort (mg.l-1). Forecast by means of NIR model vs. reference met-
hod.
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3.4 Doplňování a aktualizace modelu
Dalšího zpřesnění modelu se dosáhlo zařazením výše uvedených

šesti testovacích vzorků do kalibračního souboru. Sestavené modely
č. III vykazovaly nižší nebo srovnatelnou chybu (RMSECV) a srov-
natelný koeficient determinace (R2) oproti modelům č. II. Porovnání
parametrů modelů zachycuje tab 1.

Dlouhodobé sledování shody NIR metody s provozní laboratoří pi-
vovaru (tato laboratoř nebyla referenční laboratoří při sestavování ka-
libračních modelů) ve znaku extrakt sladu na velkém množství pro-
vozních vzorků sladu je na obr. 8. Lze pozorovat přiblížení hodnot
předpovězených NIR metodou hodnotám stanoveným klasickou ana-
lýzou. Rozptyl hodnot zůstal srovnatelný.

Tímto se ukázalo, že průběžná aktualizace je nutná pro zajištění
dostatečné robustnosti modelů i při změně matrice vzorků, způso-
bené variabilitou přírodních surovin či rozdíly při výrobě sladu v prů-
běhu používání modelu.

Při posuzování odchylek předpovězených hodnot a výsledků sta-
novených klasickou analýzou je nutné brát zřetel na nejistotu refe-
renčního stanovení. V grafu na obr. 8 jsou znázorněny meze opako-
vatelnosti a reprodukovatelnosti stanovení referenční metodou dle
analytiky EBC. Jen minimum z velkého počtu vzorků je mimo meze
opakovatelnosti.

Tab. 2 ukazuje porovnání opakovatelnosti referenční laboratoře,
provozní laboratoře a opakovatelnost metod dle analytiky EBC.

4 ZÁVĚR

NIR spektrometrie je vhodný nástroj pro kontrolu vstupujících pi-
vovarských surovin tam, kde je potřeba rychlého jednoduchého sta-
novení velkého počtu vzorků. Vhledem k tomu, že se jedná o sekun-
dární instrumentální metodu, je rychlost a jednoduchost vykoupena
nižší přesností ve srovnání s klasickou referenční analýzou. Při do-
držení hlavních zásad při práci s NIR modely lze však dosáhnout
velmi dobrých výsledků, které jsou použitelné pro denní rutinní kon-

3.4 Model complementation and updating
A further precision of the model was achieved by the implementa-

tion of the above mentioned test samples into the calibration set. In
comparison to models No. II, set up models No. III showed a lower
or comparable error (RMSECV) and a comparable determination co-
efficient (R2). The comparison of model parameters is in Tab. 1.

Long-term monitoring of the accordance of the NIR method with
the brewery laboratory (this laboratory was not the reference labo-
ratory when setting up the calibration models) in the malt extract cha-
racteristics for a large number of industrial malt samples is shown in
Fig. 8. Here, we can observe approximating of the values forecast by

the NIR method to the values determined by
the classical analysis. The value dispersion
remained comparable.

By doing this it emerged that continuous
updating is necessary for ensuring of a suf-
ficient robustness of the models also when
the sample matrix is changed, caused by the
variability of the natural raw materials or dif-
ferences in malt production during the use of
the model.

When evaluating the deviations between
the forecast values and the results determi-
ned by the classical analysis, it is necessary
to consider the uncertainty of the reference
determination. In the diagram in Fig. 8, the
repeatability and reproducibility limits of the
determinations by the reference method
according to the EBC analytics are presen-
ted. Just a minimum from a large number of
samples is out of the repeatability limits.

Tab. 2 shows the comparison of the repe-
atability of the reference laboratory, brewery
laboratory and the repeatability of the met-
hods according to the EBC analytics.

4 CONCLUSION

The NIR spectroscopy is a suitable tool for
the control on the incoming brewery raw ma-
terials, where a rapid and easy determination
of a large number of samples is required.
Since it is a secondary instrumental method,
the speed and simplicity of the method is ne-
gatively compensated by a lower precision in
comparison to the classical reference analy-
sis.

Nevertheless, if the main principles for the
use of the NIR models are observed, it is pos-
sible to achieve very good results, which are
applicable for daily routine control of raw ma-
terials purchased by the industrial brewery. In
any case, the NIR model recognises different
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Tab. 1 Parametry modelů. Koeficient determinace (R2), odmocnina ze střední chyby cross va-
lidace (RMSECV) / Model parameters. Determination coefficient (R2), root-mean-square er-
ror of cross-validation (RMSECV).

Znak / Characteristics Model I Model II Model III

R2 RMSECV R2 RMSECV R2 RMSECV

Extrakt sladu (% hm.) 86 0,54 82 0,52 82 0,51
/ Malt extract (% by weight)

Bílkoviny v sušině (% hm.) 90 0,36 73 0,40 72 0,40
/ Proteins in dry matter (% by weight)

Kolbachovo číslo / Kolbach index 85 2,02 82 1,75 83 1,70

Relativní extrakt při 45 °C  73 2,82 71 2,61 70 2,60
/ Relative extract at 45 °C

Rozpustný dusík (mg.l-1) 81 35,6 82 28,6 81 29,0
/ Soluble nitrogen (mg.l-1)

Znak / Characteristics Rozsah Opakovatelnost (interval +/-)
hodnot / Repeatability

/ Range Laboratoř / Laboratoř / EBC
of values Laboratories Laboratories analytika

1 2 / Analytica
EBC

referenční / provozní /
reference lab brewery lab

Extrakt sladu (% hm.) 72,3 – 80,7 0,31 0,44 0,58
/ Malt extract (% by weight)

Bílkoviny v sušině (% hm.) 8,7 – 15,5 0,14 – 0,31
/ Proteins in dry matter (% by weight)

Kolbachovo číslo / Kolbach index 32,5 – 41,0 0,83 – –

Relativní extrakt při 45 °C  30,7 – 38,8 0,34 – –
/ Relative extract at 45 °C

Rozpustný dusík (mg.l-1) 528 – 687 11 – 47
/ Soluble nitrogen (mg.l-1)

Tab. 2 Opakovatelnost měření zúčastněných laboratoří / Repeatability of measurement of par-
ticipating laboratories
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Obr. 8 / Fig. 8 Extrakt sladu (% hm.) – rozdíl předpovědi NIR od kla-
sické analýzy provozní laboratoře před (model II) a po (model III) ak-
tualizaci modelu (zobrazení není regulačním diagramem) / Malt ex-
tract (% by weight) – difference of NIR forecast and classical analysis
of brewery laboratory before model update (model II) and after mo-
del update (model III) (the representation is no control chart)
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trolu surovin nakupovaných průmyslovým pivovarem. V každém pří-
padě NIR model ze spektra pozná odlišný slad, který může být pod-
roben dalšímu testování klasickou analýzou.

Velkou pozornost je třeba věnovat hned na počátku při zavádění
metody výběru souboru kalibračních vzorků, které pokrývají očeká-
vané rozpětí hodnot znaku u vzorků měřených v budoucnu. K sesta-
vení modelů je nutné použít chemometrický software, stejně tak k je-
jich interní validaci a optimalizaci. Dalšími nezbytnými kroky jsou
externí validace modelů a jejich průběžná aktualizace doplněním ne-
jen o vzorky s málo četnou hodnotou znaku, ale i pravidelným dopl-
ňováním běžnými vzorky. Model zůstane robustní a částečně se eli-
minuje vliv proměnlivé matrice přírodního materiálu.

malt from the spectrum, which can be subjected to further testing by
the classical analysis.

A great attention should be paid right at the beginning during the
implementation of the method of the selection of the set of calibra-
tion samples, which cover the expected range of the values of the
characteristic for the samples measured in the future. The chemo-
metric software has to be used for both setting up of models and their
internal validation as well as optimisation.Further indispensable steps
are external validation of models and their continuous updating by
complementation not only with samples with a low-frequency value
of the characteristic, but also by regular complementation with stan-
dard samples. The model remains sturdy and the effect of the vari-
able matrix of the natural raw material is partly eliminated.

Sdružení CZECH TOP 100 zveřejnilo
v půlce dubna žebříček 100 obdivova-
ných firem ČR za rok 2007. Pivovary
Budějovický Budvar, n. p., Plzeňský
Prazdroj, a. s. a Rodinný pivovar Ber-
nard a. s. se staly nejobdivovanějšími
firmami ve svých krajích, tedy v Jiho-
českém, Plzeňském a kraji Vysočina.
Dalšími nápojářskými firmami, které zví-
tězily ve svých krajích, byly Karlovarské
minerální vody, a. s. v Karlovarském a
Kofola a. s. v Moravskoslezském kraji.
Výrobci nápojů tak patří k nejobdivova-
nějším firmám na více než třetině území
naší republiky.

Plzeňský Prazdroj, a. s. a Kofola a. s.
se kromě toho umístily i v tzv. All Stars
– tedy mezi deseti nejobdivovanějšími
firmami v ČR bez ohledu na obory.

Podobných vynikajících výsledků do-
sahují pivovary a výrobci nealkoholic-
kých nápojů opakovaně v celé téměř de-
setileté historii vyhlašování žebříčku.

Žebříček 100 obdivovaných firem ČR
publikuje Sdružení CZECH TOP 100 od
roku 1999. Pro účely žebříčku jsou firmy
rozděleny do 25 oborů podle metodiky
OKEČ (číselník odvětvové klasifikace
ekonomických činností). Stovku nejobdi-
vovanějších firem pak tvoří ty, které se
umístily na prvních čtyřech místech
v každém oboru. Společnosti, které ob-
držely nejvíce hlasů, jsou zařazeny do
desítky nejobdivovanějších firem ČR –
ALL STARS, která vzniká bez ohledu na
obory.Struktura získaných dat umožňuje
rovněž sestavit pořadí nejobdivovaněj-

ších firem v jednotlivých krajích. Žebří-
ček 100 obdivovaných firem ČR sesta-
vuje CZECH TOP 100 na základě hla-
sování manažerů významných
společností, ekonomických a finančních
analytiků, zástupců oborových sdružení,
svazů a profesních asociací.V rámci hla-
sování oslovení odborníci hodnotí řadu
kritérií, od základních ukazatelů firmy
(inovační schopnost a kvalita výrobků a
služeb, dlouhodobá hodnota firmy) přes
její vztah k lidem ve firmě (kvalita ma-
nagementu, schopnost přilákat a udržet
talentované zaměstnance) po vztah
firmy ke společnosti (odpovědnost k ži-
votnímu prostředí a vztah ke společnosti,
podpora regionu, charitativní a obecně
prospěšné projektů, otevřenost a komu-
nikativnost apod.). več

Pivovary patří k nejobdivovanějším firmám ve svých regionech


