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1. BEVEZETES

A tej és a kiilonbozo tejtermékek, igy a savanyitott tejtermékek is tartalmazzak az
ember szamara nélkiilozhetetlen fehérjéket, esszencialis aminosavakat, zsirokat, szénhidratot,
asvanyi anyagokat, valamint vitaminokat. Szerepilkk van a bélflora egyensulyanak
fenntartasaban, a szervezet kalcium ellatottsaganak biztositasaban.

A tej és a kiilonboz6 tejtermékek kiilonleges helyet foglalnak el a névényi és az allati
¢élelmiszerek kozott, hiszen végigkiséri taplalkozasunkat az Gjsziilott kortol a felnéttkorig. A
savanyitott tejtermékek hangsulyozott figyelmet érdemelnek, mert készitésiik soran a tejben
talalhato fehérje, a kazein kdnnyebben emésztheté anyagokka alakul at, igy ezek nagyobb
biztonsaggal adhatdak mar csecsemdkorban is.

Az egészséges taplalkozashoz szamtalan savanyitott tejtermék - kefir, tejfol, frissfol és joghurt
- kozil véalaszthatunk.
A széles termékkinalat egyben széles mindségi kinalatot is jelent, ugyanakkor a vasarlo

jogosan varhatja el az allando és magas mindségli terméket.

Elelmiszereink minSségellendérzése soran a laboratoriumok szabvanyok, kiilsnb6zo
eloirasok, illetve vevoi megrendelésekhez igazitott egyéni modszerek alapjan folytatnak
méréseket.

Ezek leggyakrabban hagyomanyos modszerek, sok iddt igényelnek, draga, egészségre
artalmas, kornyezetet terhel6 vegyszereket hasznélnak és roncsoljak a mintat.

Ugyanakkor kb. egy évtizede 0j iranyvonalként jelent meg az ugynevezett ,,z0ld kémia”,
amely olyan korszerti mérési eljarasokat hasznal, amelyek csokkentik az analitikai vizsgalatok
kornyezetterhelését.

Ezen 1) szemléletet kovetve probalkoztam modszert kidolgozni savanyitott tejtermékek zsir,-

¢és szarazanyag-tartalmanak FT-NIR(T) technikaval torténé meghatarozasara.




2. IRODALMI ATTEKINTES

2.1. Savanyitott tejtermékek

Savanyitott tejtermékek fogalmi korébe a megfeleléen elokészitett és hokezelt, a
Magyar Elelmiszerkonyvben szabalyozott anyagokbol, specialis mikrobatenyészetek
hozzdadasaval savanyitas €s alvasztas utjan késziilt termékeket soroljuk.

Osszetételiik illetve elédllitasi modjuk alapjan megkiilonbdztetiink ¢16fl6ras, valamint
nem é16fl6ras izesitett savanyu tej- és tejszinkészitményeket (Magyar Elelmiszerkényv, 2013).

Azokat a termékek soroljuk az ¢élofloras savanyu tejtermékek kozé, amelyeket
megfelelden elékészitett és hokezelt tejbél, tejszinbél, a Magyar Elelmiszerkonyvben felsorolt
Osszetevokbol vagy azok egy részébol specialis mikrobatenyészetek, illetve probiotikus
mikrobatorzsek hozzaadasaval, savanyitassal (pH-csokkentés) és alvasztassal allitottak elo, és
a mindség-megorzési iddtartamuk lejartaig az eldirt mennyiségben tartalmazzéak a kulturabol

szarmazo ¢é16, aktiv mikroorganizmusokat (Magyar Elelmiszerkonyv, 2013).

2.1.1. Savanyitott tejtermékek eloallitasa és az alkalmazott starterkultirak

A savanyitott tejtermékek (joghurt, kefir, tejfol, aludttej) gyartasanal alapvetden
ugyanazon muveleti 1épések kovetik egymast, melyek a beoltas, alvasztas, érlelés és habositas
technologiai folyamatai. Az el6allitas soran a tejet pasztorizaljak, majd a kivant terméknek
megfelelden kiilonbozo kultarakkal oltjak be, és Ovatosan, egyenletesen eloszlatjak benne a
mikroorganizmusokat. A hoékezelés torténhet 121°C-on 15 percig, illetve 95-98°C-on 30
percig. (Biro, 1999)

A kereskedelmi joghurtok eldallitdsa soran tejsavbaktériumok meghatarozott
keverékét alkalmazzak, mint példaul a Streptococcus salivarius subsp. thermophilus-t és
Lactobacillus delbrueckii bulgaricus alfajat (Tamime at al., 2007). Ezek egymassal
szimbiozisban élnek, ezért is fontos mindkét mikroba jelenléte, melyek segitik egymas
novekedését. A kultarakat 42-46°C-on tenyésztik, majd a pH = 4,5-4,6 érték eléréséig majd
5°C-ra hiitik. Joghurtok esetében a kokkuszok és palcak aranya 1:1, esetleg 1:2. Az alacsony
hémérséklet megakadalyozza, hogy a beoltott torzsek tovabb savanyitsdk a terméket, illetve
ekkor alakul ki a joghurtok jellegzetes iz anyaga, az acetaldehid. (Biro, 1999)

A kefir elddllitasa soran gombafajokat hasznalnak a beoltashoz, melyek 6sszefoglald

neve a kefir gomba. A kefir gomba f6 mikroorganizmusa a Saccharomyces fragilis. A kultara




tobb mikrobat is tartalmaz, melyek kozott allandd szimbidzis figyelheté meg. A
legjellemzébb torzsek a Streptococcus lactis, Streptococcus cremoris, Lactobacillus casei,
Lactobacillus  bulgaricus, Lactobacillus brevis, Lactobacillus caucasicus, Candida
pseudotrophicalis, Torula kefir és mas alkoholképzd élesztok. Az ¢élesztdgombak
szaporodasahoz oxigén sziikséges, ezért az érés folyamata a tej felszinén torténik. A kefir
jellegzetes izének kialakitasahoz, illetve a tejsavas €s alkoholos erjedés Osszhangjahoz 18-
22°C-ot sziikséges biztositani. Az erjedés meginditasaért, valamint az aromaképzddésért (f6
aromakomponens a diacetil-acetonin), és a CO; termelésért mas torzsek feleldsek, példaul a
Leuconostoc diacetilactis vagy a Leuconostoc citrovorum.

A tejfol eldallitaisa alapvetden megegyezik az egyéb savanyitott tejtermékek
eloallitasaval. A tejet ebben az esetben vajkultiraval oltjak be, majd alvasztjak. Ezt kovetden
eloallithatnak majas allomanyu, vagy habart tejfolt, amely utobbi az alvasztds, feltorés,
habaras és hokezelés miiveleti I1épéseivel gyartanak. (Biro, 1999). Tejfol eloallitasahoz
leggyakrabban a Lactococcus lactis és a Leuconostoc mesenteriodes torzsek alfajait

alkalmazzak. (Molndr, 2012).

2.1.2. A tejsavbaktériumok jellemzése

A tejsavbaktérium elnevezés nem rendszertani kategoriat jelol, hanem a kozds
anyagcsere €s ¢lettani sajatossagokkal rendelkezd baktériumcsoportok gytjtoneve. Ezen
mikroorganizmusok Gram-pozitiv ¢él6lények, nem képesek sporaképzésre, illetve nem
rendelkeznek sem kataldz, sem oxiddz enzimmel. Alakjuk szerint palcdk vagy kokkuszok
lehetnek. Az energiat kizardlag szénhidratokbol hasznositjak, melybdl minden esetben
tejsavat képeznek, fermentativn moddon. Aerobtolerdns anaerob szervezetek, tehat
anyagcser¢jilkh6z nem igényelnek oxigént, azonban jelenléte nem toxikus szamukra.
Komplex a tapanyagigényiik, ndvekedésiikhoz sziikséges szénhidratok, aminosavak, fehérjék,
zsirsavak, sok, nukleinsav szarmazékok €s vitaminok jelenléte. (Szekér, 2007)

A tejsavbaktériumok szamos metabolitot termelhetnek - az adott koriilménynek
megfeleléen -, melynek kovetkeztében megvaltoztathatjdk a kornyezet kémhatasat,
redoxpotencialjat. Sok esetben a termelt anyagoknak baktericid tulajdonsagaik is lehetnek,
melynek kovetkezében elpusztulhatnak a romléast okoz6 baktériumok. Ilyen termékek a
hidrogén-peroxid, a kiilonbozd bakteriocinek, vagy a szerves savak. A hidrogén peroxid er6s

oxidaloszer, karositja, vagy elpusztitja a patogén mikroorganizmusokat. A bakteriocinek




fehérje jellegli vegyiiletek, amelyek csak a kdzelrokon fajok ellen hatasosak. A savanyitott
tejtermékek eldallitasa és tarolasa szempontjabol a legfontosabb jellemzd a kémhatas.

A joghurtok és egyéb fermentacioval készitett termékek esetén tejsavbaktériumokat
hasznalnak, melyek anaerob modon alakitjak a fehérjét tejsavva. Az igy képzodo tejsav, savas
jellegének koszonhetden lecsokkenti a kozeg pH-jat 4,5 érték ald. Ezen kialakulod
koriilményeket a tejsavbaktériumok jol toleraljak, azonban szdmos mas (elsdsorban romlast
okoz6) baktérium mar nem tud alkalmazkodni a koriilményekhez, igy képtelen lesz

szaporodni, vagy elpusztul.

2.1.3. A fermentacio biokémidja

A mikroorganizmusok arra torekszenek, hogy fenntartsadk életciklusukat a kiilonb6zo,
egymassal folytatott, komplex metabolizmusukon keresztiil, mikozben bioszintetikus és
energiatermel6 tevékenységeket is folytatnak. Minden egyes metabolikus utvonal szamos
reakciobol all, melyeket a kiilonb6z6 enzimrendszerek katalizalnak. Ezen enzimek,
enzimrendszerek aktivitasuk révén fenntartjak, vagy éppen kontrollaljak sejt funkcioit.

A fermentacid soran fontos kérdés a tapanyagforras Osszetétele, valamint a
joghurtokban el6forduld kultirdk szaporodasa és anyagcsere folyamatai, mivel ezek is

befolyasolhatjak a termék tulajdonsagait, karakterisztikajat. (Tamime at al., 2007)

2.1.3.1. Szénhidrdt fermentdcio

A mikroorganizmusok kiilonféle moddokon juthatnak energiahoz. Ennek egyik
lehetdsége a citokrom rendszeren keresztiil, melynek soran a redukalt NADH (nikotinamid
adenin dinukleotid) elektronjai szolgaltatjak az energiat. Az energianyerés masik lehetosége
enzimek segitségével johet létre, melyek a trikarboxil ciklusban veszek részt. Harmadik
lehet6ség a fermentacido. A joghurtokban taldlhatd tejsavbaktériumok nem hasznaljak
mindharom utvonalat, azok csak fermentacid, azaz a tejsavas erjedés utjan szerzik meg
sziikséges anyagokat. (Tamime at al., 2007)

A tejsavas erjedés végbemehet homofermentativ, illetve heterofermentativ modokon
is. (Tamime at al., 2007). A homofermentativ erjedés soran a glikolizis soran szinte kizarolag
(90 %-ban) tejsav képzddik, és csak minimalis mennyiségli ecetsav, etanol és szén-dioxid
keletkezik a piruvat dekarboxilez6dése soran. Heterofermentativ erjedés soran azonban a

gliikoz bontasa pentoz-foszfat cikluson keresztiil megy végbe, mivel a glikolizis soran nagy




aktivitassal rendelkezd aldolaz és trifoszfat izomerdz enzimek hidnyoznak. Ennek soran a
tejsav mellet nagy mennyiségben termelédik etanol vagy ecetsav és szén-dioxid is. (Molndr,

2012).

2.1.3.2. Fehérje metabolizdacio

A proteolizis fontossagat elsGsorban a sajtgyartasban emelik ki. Joghurt és egyéb
savanyitott tejtermékek esetében nem bir akkora jelentdséggel, de alkalmazzak az enzimek
proteolitikus aktivitasat. Annak ellenére, hogy a joghurt és a hasonld startereket tekintik
alacsony fehérjebontd aktivitdsuaknak, mégis S. thermophilus és L. delbrueckii bulgaricus
alfaja mutat jelent0s aktivitast. A proteolizis soran a tejfehérjék enzimatikus hidrolizisének
kovetkeztében kiilonb6z6 méretd peptid molekulak és szabad aminosavak szabadulnak fel,
igy ezek megvaltoztathatjak a joghurt fizikai tulajdonagait, az aminosavak és a peptidek

kozvetetten jarulnak hozza a joghurtok izének kialakitasahoz. (Tamime at al., 2007).

2.1.3.3. Lipid, illetve zsir metabolizdcio

A tejben megtalalhatd zsirok, lipidek 96-98 9%-at acil-glicerinek alkotjak, a
fennmarado rész pedig foszfolipideket, szterolokat, zsiroldékony vitaminokat (A, D, E és K),
zsirsavakat, viaszokat és szkvaléneket tartalmaz. A lipidek a tej kiilonbozo fazisaiban
talalhatok meg, ezek az 0nalld zsircseppek, a membranok, valamint jelen vannak a
tejszérumban is. Az acil-glicerolok jelen vannak a tejben, melyeket a glicerol hidroxil
csoportjaival észterezi. Ezek egy-, kettd vagy harom zsirsavmaradvannyal kapcsolodnak
Ossze, és ennek kovetkeztében mono-, di- és triacilgliceridek (trigliceridek) képzddnek. A
gliceridek bontasara egy lipaz enzim képes, amely specifikusan bontja a glicerol molekula
tobb kotését is, igy a trigliceridekbdl di-, majd monoglicerid, végiil zsirsav és glicerol
keletkezik. A joghurtban megtalalhatd triglicerol lipdzok a starterkultirabol, vagy a
mikrobidlis kontaminaciok kozvetitésével jelenhetnek meg a termékben, amelyek talélték a

hokezelést. (Tamime at al., 2007)

2.1.3.4. Vitamin metabolizdacio

A joghurtokban megtalalhatok mind zsiroldékony, mind vizoldékony vitaminok.
Kiilonbozo termékekre kiillonbdzd vitaminok a jellemzdek. A vitaminok mennyisége a gyartas

soran folyamatosan valtozik. Egyes tényezOk csokkentik (példaul hokezelés, tarolds, starterel




vitamin felhasznéalasa), mig masok novelik (példaul folsavtermeld baktériumok aktivitasa,

s

2.1.4. Savanyitott tejtermékek emésztéshen betoltott szerepe

Azon joghurtok, amelyeket szintenyészetekkel allitottak el6, azoknak jobb az
emészthetdsége, mint a kiindulasi alapanyagé. Ennek oka egyrészt, hogy a tejsavbaktérium
tejsavat termel, amely kicsapja a fehérjemolekulakat, melynek kovetkeztében finom csapadék
keletkezik. Az apré szemcséknek nagyobb lesz a feliilete, igy az enzimek hatékonyabban
tudjak lebontani azokat. Masrészt a jelen 1évé mikroorganizmusok a fehérjek egy részét
peptidekké és szabad aminosavakka alakitjak, melynek kovetkezében az enzimek kétszer
hatékonyabban bontjak le a joghurtok fehérjetartalmat, mint a nyerstejét. A savanyitott
tejtermékeknek jobb a tejzsir emészthetdsége ¢€s abszorpcidja a lipolitikus enzimek
miikddésének koszonhetden. E termékek fogyasztasa kdvetkeztében megnd a nyal, az epe és a
hasnyalmirigy elvéalasztdsa. (Csapo et al, 2002). Fermentalt tejtermékek fogyasztasa
rendkiviil elényds, és ajanlott is emésztérendszeri panaszok esetében, sok esetben

tapasztaltak, hogy korrigalja a gyomorsavhianyt.

2.1.5. Hagyomanyos kereskedelmi savanyitott tejtermékek

A savanyitott tejtermékek tipusait az 1. és a 2. abran mutatom be.

Savany tejkészitmények
(Zsirtartalom: 0,1-10%)
|
[ I
Termofil tejsav- Mezofil tejsav- Tejsavbaktériumokkal és
baktériumokkal savanyitott baktériumokkal savanyitott élesztbkkel erjesztett
I I I | I I I
Hagyoméanyos Pro- és prebioti- Aludttej Viili Kefir | Acidofilin | Lappfoldi
joghurt kus joghurt (nyulés) (nyulos)
I . | Disitott aludttej ahudite)
lld" I-|I e (Ymer) Kumisz  Acidofilusz-
ajas a - : "
(Natir) | Natar Izesitett Eesaberte)
Natir Izesitett

I
I I I I

Ital Krémszerli  Habositott =~ Rétegezett

1. abra: Savanyu tejkészitmények csoportositasa (/nternet 1)
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Savany tejszinkészitmények (tejfolok)
(Zsirtartalom: 10-40%)

Tejfolkrém
(25-40%)

Normal tejfol Konnyti tejfol Kermaviili
(15-25%) (Saléta tejfol, (12%, nyiilés)
10-15%)
[ ¢
l |
Mijas Habart

El6f16ras Ut6hokezelt

tartos

2. abra: Savanyu tejszinkészitmények csoportositasa (Internet 1)

2.2. A kozeli infravoros spektroszkopia (NIR)

2.2.1. Az elektromagneses hullim

Az elektromagneses sugarzas a térben és idében is terjedé hulldm, amelyet a hullimhossz

fliggvényében kiilonb6z6 tartomanyokra tudunk felbontani (3. abra).

Az elektromagneses hullam frekvencidja és energiaja kozotti Osszefiiggés a Planck egyenlet

(1. egyenlet) fejezi ki:

E=hv 1. egyenlet

Az 1. egyenletben v a sugarzas frekvencidja Herzben kifejezve, h a Planck allando, értéke

6,6.10°* Js.

lathat6 fény

i~

alacsony energia energia nagy energia
T T T T T T T 1 T T
1 meV 1eV 1 keV 1 MeV
frekvencia (Hz)
3% 101 3% 1012 3x10% 3% 101 3x10'®
1 I | | I I= Jr— e P
radio |mikrohullam| infravoros ultraibolya réntgen gamma
T T T T T I | T I T I
gt 10 10 10 1008 109 107 10% 10 it

hullamhossz (m)

3. abra: Az elektromagneses sugarzas tartomanyai (Szatmdry K., Szabados L. 2009)
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A sugarzas frekvenciaja és a sugarzas hullimszama (\N/ ) illetve hullamhossza ( A ) kozotti

Osszefiiggést felhasznalva az 1. egyenlet a kdvetkezo mddon alakul (2. egyenlet):

E=h-c-V=h- 2. egyenlet

>|o

Az clektromagneses sugarzasban legkisebb hullamhosszisagu és a legnagyobb
energiaju, igy a legnagyobb athatoloképességgel rendelkez6 tartomany a gamma sugarzas. A
radidohullamok felé haladva a hullamhossz névekedésével csokken a hullam energiaja és ezzel

egylitt az athatoloképessége (Internet 2).

2.2.2. Az infravoros sugarzas — a kozeli infravoros sugarzas

Az infravoros sugarzas Herschel (1800-as évek) nevéhez kothetd, aki egy prizma
segitségével fedezte fel, hogy nem csak a lathat6 fény tartomanyaban vannak elektromagneses
sugarzasok (David, 2006). Az infravoros sugarzas a 780 nm — 1 mm hullamhossz tartomanyba
esik. Ez a tartomany tovabbi teriiletekre oszthato:

e Kozeli infravords sugdrzas (NIR): 780 — 2500 nm

o Kozepes infravords sugarzas (MIR): 2500 — 15 um

e Tavoli infravords sugarzas (FIR): 15 um — 1 mm
Ezek a tartomanyok nem pontosan meghatarozott intervallumok, igy eltéré forrasok mas és
mas moddon jeldlhetik (Pokol et al., 2011).

A NIR spektroszkopia alapja a 780 — 2500 nm hullamhosszal jellemezheté kozeli
infravords fotonok és a minta kolcsonhatasa. Molekulak rezgési és forgasi allapotai a fény
hatasara gerjesztddnek, és a gerjesztés soran a fotonok egy része elnyelddik, részben a minta
részecskéin szorodva athaladnak a mintan (szorodas, elhajlds), részben visszaverddnek az
egyes szemcsék feliiletérdl (feliileti reflexio), részben pedig bejutnak a vizsgaland6é anyag
rétegeibe, és onnan verddnek vissza (diffaz reflexid) (4. abra) (Pokol et al., 2011).

A NIR fotonok elnyelése hatdsara valtozik a molekularészek rezgési és forgasi
allapota és ennek kovetkeztében valtozik a dipélusmomentuma. A rezgéseket alapvetden két
csoportra oszthatjuk: vegyértékrezgések (ezek soran a kotések megnyulnak), illetve
deformacios rezgések (amikor a kotésszog valtozik). Vegyértékrezgések soran a kotésnyulas
lehet szimmetrikus, illetve aszimmetrikus. A deformaciés rezgések esetén kaszald, oll6zo,

csovalo, illetve csavarodd kotésszog valtozasokrol beszélink. A kaszald rezgés sikban
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szimmetrikus, az oll6z6 pedig sikban aszimmetrikus, mig a csovald sikra merdlegesen
szimmetrikus, a csavarodo pedig sikra merdlegesen aszimmetrikus (Fodor, 2009).

diffuz
reflexio

feliilet
retlexio

abszorpcio

4. abra: Infravoros fotonok €s a minta kolcsonhatasa (Burns és Ciurczak, 2008)

Ezeket a tiszta rezgéseket normal rezgéseknek nevezik, ¢s a MIR tartomanyban
¢észlelhet6k. Miutan a NIR tartomany energidja nagyobb, igy nem a tiszta normal rezgéseket
detektaljuk, hanem ezek kombinécioit illetve tobbszoroseit, a felharmonikusokat/felhangokat.

(David, 2006, Pokol et al., 2011).

2.2.3. Mérési modok

Meéréstechnikai szempontbol harom kiilonb6zé méréstipust kiillonboztetiink meg: a
transzmisszios, a diffuz reflexios, illetve a transzflexios technikat. A transzmisszios mérés
els6sorban folyékony ¢és kolloid mintak mérésére (példaul tej, joghurt, tejfol, hus), a diffuz
reflexidos modszer alapvetdéen szilard, szemcsés, heterogén allapotu anyagok mérésére
alkalmas (pl. gabonafélék). Vannak azonban olyan anyagok, mint példaul a méz, a zsir vagy
az olaj, amelyek attetszoek, ezeket az elobbi két modszer 6tvozetébol kialakitott transzflexios

technikaval mérik (Pokol et al., 2011).

2.2.3.1. Transzmisszios méres

A transzmisszidos méréseket [NIR(T)] folyékony halmazallapoti és kolloid allagu

mintak vizsgalatara alkalmazzék (5. abra).
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atfoly6 kiivetta

@> detektor minta\

fényforras mump

fényforras

5. abra: Transzmisszios lizemmod kialakitasa atfolyo kiivettas (folyadékok) és kiilso

detektoros (kolloid mintak) kivitelezéssel (Fodor, 2012)

Ilyen tipusu mintak mérésénél kiilonds hangsulyt kap a mintak termosztalasa valamint
gyors mérése, hiszen a homérséklet kismértékii valtozasa ilyen halmazéllapoti mintak
esetében mar komoly befolyasold tényezdként hat a rezgési és forgasi atmenetekre.

A transzmissziés lizemmodban készitett mérések soran kapott spektrumok kevésbé
informativak, csupan minimalis szamu csucs €és volgy jelenik meg, ami a kiértékelést

nehezitheti.

2.2.3.2. Diffuz-reflexios mérés

Diffaz-reflexios mérések [NIR(R)] esetén elsGsorban olyan mintakat vizsgalunk,
amelyek szilard halmazallapotiak, heterogének, szemcsések, zavarosak. A mintat ebben az
esetben a detektorra mer6legesen vilagitjuk meg, a behatolt fény a szemcséken szoérodik, és

minden irdnyba visszaverddik (6. abra).

fényforras

6. abra: Diffuz-reflexios mérés megvalositasa (Fodor, 2012)
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Reflexios mérések esetén a kapott spektrum joval informativabb, mint a
transzmisszios iizemmodban végzett vizsgalatok esetében, amely kisebb csucsokban, illetve

volgyekben gazdag. A kiilonboz6 régiok itt sem jelolik egyértelmiien az adott alkoto jelenétét.

2.2.4. Az FT- NIR késziilékek

Az infravoros spektroszkopiai berendezések terén nagy attorést jelentett a Fourier
transzformacios infravords késziilékek megjelenése. Ezekben a késziilékekben az optikai
egység nem a megszokott prizma vagy racs (mint az Un. diszperzios késziilékekben) hanem az
interferométer.

Az interferométer rendkiviili elénye a hagyomanyos monokromatorokkal szemben,
hogy a megvilagitdé fénysugar teljes spektrumat rdengedi a mintara, igy informdcio
veszteséggel nem kell szamolnunk.

A késziilék 1ézervezérelt mozgo tikkre kovetkeztében egy idében periodikusan valtozo
sugarzast juttatunk a mintara, amelyrdél a hullimhossz kombinaciok fliggvényében kapjuk az
elnyelés jelét. Ezt a kombinalt jelet alakitja at a késziilék Fourier transzformacioval a
megszokott hullimhossz (vagy hullamszam) fliggvényében abrazolt abszorbancia
fiiggvénnyé. A legelterjedtebb a Michelson vagy Rocksolid interferométer..

Az interferométernek kdszonhetéen az ilyen tipusu késziilék felbontoképessége és
érzékenysége is joval nagyobb, mint a hagyomanyos diszperzios késziilekeké (Williams P.

and K. Norris 2004).

2.2.5. Adatfeldolgozasi lehetdségek

A kozeli infravoros spektroszkopiaban a molekularészekre jellemz6 normalrezgések
kombinacioi és felhangjai jelennek meg. Ez spektrum kiszélesedést okoz, a cstcsok
atlapolnak egymason. A kiértékelést tovabb neheziti az a tény, hogy egyes csucsok nem
rendelhetdk konkrét, meghatarozott kémiai alkotokhoz. A meghatdrozni kivant komponensek
(makrokomponensek, mint pl. szarazanyag-, zsir-, fehérje- vagy szénhidrat tartalom)
onmagukban sem egységes kémiai molekulak, hiszen ezek mindegyike kémiailag Osszetett
rendszer. Igy a kozeli infravords spektrumok kiértékelése és Gsszevetése a klasszikus modon
meghatarozott koncentracio értékekkel nem megoldhaté a spektroszkopiai modszereknél

alkalmazott Lambert-Beer torvény felhasznalasaval. Ebben az esetben ugyanis csak
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tobbvaltozos linedris és nem linearis regresszids modellek épitésével tudjuk a spektralis

adatok és a klasszikus, referencia értékek kozotti 6sszefliggést felallitani (Naes et al. 2004).
Erre ad lehetéséget egy ujnak tekintheté tudomanyag a kemometria, amely a kozeli

infravoros spektroszkopia segédtudomanyaként is ismert. A kemometria magaban foglalja a

kvalitativ €s kvantitativ regresszios modszereket, a kalibracid, illetve az ellendrzés folyamatat.

2.2.6. Kiértékelési modszerek - PCA és PLS

A kozeli infravoros spektrofotometriaban gyakran hasznalt kiértékelési modszer a
fékomponens analizis (PCA) és a részleges legkisebb négyzetek modszere (PLS regresszio)

A PCA gyakorlatilag egy mintazatfelismerd statisztikai modszer, amelynek célja,
hogy a spektrumok adatainak felhasznalasdval meghatarozza, mely mérési adatok nem
tekinthetk a halmaz elemeinek

A kiindulasi adathalmaz fiiggd valtozoibol — hullamhosszak - linearis kombinacio
segitségével létrehoz 11j, fiiggetlen valtozokat, melyeket fOkomponenseknek neveziink. A
fokomponensek koziil az elsé a teljes kiindulasi adatkészlet szorasnégyzetének legnagyobb
részét igyekszik megmagyarazni, majd ezt kovetik csokkend sorrendben a tovabbi
fokomponensek.

A PLS regresszids modszer mennyiségi meghatarozasra szolgal. A spektralis és a
klasszikus mérési adatokbol egy-egy matrixot képez, majd a két matrix adathalmaza kozott
kiilonbozé becslési fiiggvényeket felallitva keresi a legjobb matematikai Osszefiiggést.
Amennyiben az Osszefliggés rendelkezéstinkre all, akkor lehetdség nyilik fiiggetlen mintak
adott paramétereinek meghatarozasara a klasszikus mérések elvégzése nélkiil.

A becslési fiiggvény felallitdisakor a spektrumokkal kiilonboz6 —spektrum-
transzformacios miiveleteket végziink, igy a leggyakrabban alkalmazott ilyen miivelet a a
tobbszords szorodasi korrekcio, a derivalas valamint a kombinalt miveletek (Naes et al.,

2004.).
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3. CELKITUZES

Munkammal egy olyan kutatasi munkasorozatba tudtam bekapcsolddni, amely
kiilonb6z6 €lelmiszermintak makro- és minorkomponenseinek meghatarozasara dolgoz ki
modszereket FT-NIR(R) és FT-NIR(T) technikaval.

Kutatdsaim céljaul savanyitott tejtermékek szarazanyag- és zsirtartalméanak

meghatarozasat tliztem ki FT-NIR(T) technikaval.

Munkam soran a kovetkezo részfeladatokat végeztem el:
A kereskedelmi forgalomban kaphato natur savanyitott tejtermékek szarazanyag
tartalmanak meghatarozasa klasszikus modszerekkel
A kereskedelmi forgalomban kaphat6é natar savanyitott tejtermékek zsirtartalmanak
vizsgalata klasszikus modszerrel
A termékekrdl kozeli infravords spektrum felvétele transzmisszios tizemmodban
A spektroszkopiai modszerrel kapott adatok kemometriai kiértékelése - PCA

A kiértékelt adatokra becslési fiiggvény felallitasa kiillonb6z6 modszerekkel
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4. ANYAGOK ES MODSZEREK

4.1. Vizsgalt mintak bemutatasa

Munkam sorén kereskedelmi forgalomban kaphato, kiilonbdz6 gyartotol, kiilonbozo

mindségben eldallitott savanyitott tejtermékeket (joghurt, kefir, tejfol, frissfol) vizsgaltam. A

mintak jellemz6 adatait az 1.-4. tdblazatokban foglaltam dssze.

Osszesitésben 7 féle joghurt, 4 féle kefir, 6 féle tejfol és 2 féle frissfol alapmintat

mértem. A mintaszam bovitése céljabol eldallitottam a mintak ismert tdmegaranyt keverékeit

is, igy Osszességében 82 mintat vizsgaltam.

1. tdblazat: A vizsgalt joghurt mintak

Joghurt mintak
: : . : Magyar
Minna Nadudvari Milfina Milfina Natar Danone
Marka natir
Jn J2) J3) J4) ) dn
(J6)
Nadudvari
Milknet | ) : o Alfoldi
Gyarto Elelmiszer Ober Molkerei Gensteirische - Danone
Miskolc Tej Kft
Kft
Energia (kJ/kcal)  181/43 244/58 195/46 231/55 - 247/59 231/55
Fehérje (%) 2,8 3,5 4,6 3,1 - 3,2 3,1
Szénhidrat (%) 4,8 43 5,8 4,0 - 4,8 4,0
Ebbdl cukor (%) 4,8 4,1 5,8 4,0 - - 4,0
Zsir (%) 1,4 3,0 0,1 3,0 33 min 3,0 3,0
Ebbdl zsirsavak
0,8 2,1 0,1 alatt 1,5 - - 1,5
(%)
Elelmi rost (%) 0,1 alatt 0,5 0 0 - - 0
Na (%) 0,12 0,04 0,06 0,05 - - 0,1
Sovany tej C L, . Paszt.sovany
) Lactobac.deb. s. Tej, te'] sz, P?S}?'t.ej’ tej, tejszin,
Osszetevok Streptoc.therm. sovany enene sovany
. tejpor, €16 konc., . 1
Lactobac.acido. o ohurtkult Kultira tejpor, €16
Bifidobac.lactis Joghurth u joghurtkult.
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2. tablazat: A vizsgalt kefir mintak

Kefir mintak

novényi zsir 10%

novényi zsir 18%

Mirka El6fl6ras, homogénezett Danone Mizo Nédudvari
(K1) (K2) (K3) (K4)
Gyarto - Danone Sole-Mizo , Nadudvar
Elelmiszer Kft
Energia (kJ/kcal) - 227/54 249/60 240/57
Fehérje (%) - 3,1 3,2 32
Szénhidrat (%) - 4,0 3,8 4.4
Ebbdl cukor (%) - 4,0 3.8 4,2
Zsir (%) 3,2 2.9 2,3 3,0
Ebbdl zsirsavak (%) - 1,4 2,3 2,1
Elelmi rost (%) - 0 0 0,7
Na (%) - 0,1 0,1 0,04
Paszt.sovény tej,
Osszetevék Pasztérozot tej, kultrak tejtsezji;(’)rs’?liny e ﬁrTlfdl i -
kefirkultara
3. tablazat: A vizsgalt frissfol mintak
Frissfol mintak
Marka CBA frissfol (FF1) CBA frissfol (FF2)
Gyart6 Sole-Mizo Sole-Mizo
Energia (kJ/kcal) 553/134 -
Fehérje (%) 2,5 2,5
Szénhidrat (%) 3.9 3,9
Ebbdl cukor (%) - -
Zsir (%) 12 12
Ebbdl zsirsavak (%) - -
Elelmi rost (%) - -
Na (%) - -
Osszetevok Pasztérozott tejszin, Pasztorozott  tejszin,
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4. tablazat: A vizsgalt tejfol mintak

Tejfol mintak
S Magic Milk Néadudvari
Homogénezett Danone Jasztej Néadudvari (T6
Marka (laktozmentes) )
(T1) (T2) (T3) (T4)
(T5)
) ~ Nédudvari : -
Gyarto - Danone Naszajte] Naszajtej Nadudvarl
Elelm. Kft Elelm. Kft
Energia (kJ/kcal) - 857/204  529/128  842/204 837/203 -
Fehérje (%) - 26 28 2,8 2,8 -
Szénhidrat (%) - 29 33 3,2 2,9 -
Ebbdl cukor (%) - 29 - 1,9 2,9 -
Zsir (%) 20 20 12 20 20 25
Ebbdl  zsirsavak -
- 13 - 10,2 13,5 -
(%)
Elelmi rost (%) - 0 - 0,04 0
Na (%) - 0,04 - 0,08 0,03
] Pasztérozott ~ Sovany N
Osszetevok tejszin, tej, é16 - - 20% o8 ter.zm, -
. , , laktaz enzim
vajkultira kultira

4.2. Felhasznalt vegyszerek

A klasszikus mérésekhez felhasznalt vegyszereket az 5. tablazatban foglaltam 6ssze.

5. tablazat: A mérésekhez felhasznalt vegyszerek

Vegyszer Mindség Gyarto
megnevezese
Ammonium-hidroxid 25 m/m% Merck, Darmstadt,
Németorszag

Etanol 100 v/v% Reanal, Budapest

Dietil-éter ar Reanal, Budapest

Petroléter 40-65° Reanal, Budapest

Kvarchomok puriss Spektrum 3D, Debrecen
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4.3. Referencia modszer

4.3.1. Szarazanyag tartalom meghatarozasa

A szarazanyag-tartalom mérést a hagyomanyos, szaritoszekrényes eljarassal, az
MSz 3727-1:1985 szabvany alapjan hajtottam végre.

A méréseket Petri-csészében végeztem. Elsé 1épésben meghataroztam az edények
tomegét livegbottal egyiitt, majd analitikai mérlegen kimértem mérdedényenként 15 g
kvarchomokot.

A szarazanyag-tartalom meghatarozas esetén is fontos 1épés a mintak eldkészitése,
amely ez esetben a homogenizalast jelentette. A mintak alapos homogenizalast kdvetéen a
kvarchomokot is tartalmazo Petri-csészébe 5 g terméket mértem be, szintén analitikai
pontossaggal. Az iivegbot segitségével a vizsgalandd terméket, illetve a kvarchomokot
alaposan Osszekevertem. Kvarchomok hasznalatara azért volt sziikség, mert igy az egyes
zsircseppek kiilonvaljanak, igy a szaradas nem csak a felszinen, hanem a minta belsé
rétegeiben is hatékonyan ment végbe. Kvarchomok alkalmazésa nélkiil a termék feszinén egy
vékony, megszilardult réteg alakult volna ki, amely megakadalyozta volna, hogy a nedvesség
a belso teriiletekrdl elparologjon.

Miutan a kvarchomokot elkevertem a mintaval, az iivegbottal egyiitt behelyeztem a
102°C hoémérsékletre elomelegitett szaritoszekrénybe. Fontos, hogy az livegbottal egyiitt
torténjen a szaritas, hiszen az azon maradd minta eltavolitasa mérési hibat eredményezett
volna.

Egy ora elteltével a mintdkat kivettem a szaritoszekrénybdl, és azonnal az
exszikkatorba helyeztem. Miutdn a mintdk szobahdmérsékletlire hiiltek, visszamértem a
tomegliket analitikai mérleg segitségével, majd visszatettem a mintakat a szaritdszekrénybe.
Ezt kovetén a mintakat fél oranként vettem ki, és mértem vissza a tomegiiket. A szaritast
tomegallandosagig folytattam. Amennyiben az utols6 mérés eredménye magasabb, mint az
azt megel6zo, akkor a mért legkisebb eredményt fogadjuk el végeredményként.

Minden minta esetében két parhuzamos mérést végeztem, melyek atlagaval dolgoztam
a késobbiekben. Azokban az esetekben, amikor a két parhuzamos mérés 0,2 g/100 g
szarazanyag-tartalom értéknél nagyobbnak mutatkozott, a mérést megismételtem.

A mérési eredményt a 3. egyenlet segitségével hataroztam meg:
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3. egyenlet
ahol a(z)

X = a minta szarazanyag-tartalama (g/100 g)

m; = a méréedény, a homok ¢€s az livegbot szaritas el6tti tomege (g)

m, = méréedény, a homok, az livegbot €s a termék szaritas elotti tomege (g)

m;3; = méréedény, a homok, az livegbot és a termék szaritas utani tomege (g)

Az eredményeket g szarazanyag/100 g termék egységben adtam meg.
A keverék mintak esetében a mintdk szarazanyag-tartalmat az alapmintak
szarazanyag-tartalmanak ismeretében a keverési tOmegarany ismeretében szamitassal

hataroztam meg.

4.3.2. Zsirtartalom meghatarozasa

A termékek zsirtartalmdnak meghatarozasat a Rose-Gottlieb-féle eljarast alkalmazva,
az MSz 9602:1984. szabvany alapjan végeztem.

A mérések elétt a mintdkat elokészitettem, melynek lényege a homogenizalas volt. A
termékeket eredeti csomagolasukban, keverékanal segitségével alaposan Gsszekevertem.

Ezt kovetden a termékekbdl analitikai pontossdggal kimértem 2-3 gramm mennyiséget
a megfeleld tisztasagl, oldoszermentes Erlenmeyer lombikokba, mikdzben nagyon iigyeltem,
hogy a lombikok szajara ne keriiljon a termékb6l. Ha ez mégis megtortént, akkor az
oldoszerek segitségével lemostam onnan. A mintikhoz ezutan méréhenger segitségével 8 cm’
desztilladlt vizet adtam, amelyben rdzogatdssal elkevertem a vizsgalando terméket. A
szuszpenziohoz ezutan mér8hengerrel 2 cm® ammonium-hidroxid oldatot adtam és korkérds
mozgassal elegyitettem a tobbi anyaggal, majd tovabbi 10 cm’ etil-alkoholt adtam az
elegyhez. Ezt kdvetéen 25 cm’ dietil-étert mértem az etanolos oldathoz, majd kémcsérazo
segitségével kozel 30 masodpercig kevertettem a lombikok tartalmat. 25 cm’® petrolétert az
elegyhez adva, tovabbi 15 masodpercig kevertettem a kémcsO razaton, majd félretettem. A
folyamat soran az iivegdugokat csak akkor tavolitottam el a lombikokrol, amikor az
oldoszereket mértem bele, egyéb esetben a lombikokat lefedtem.

Miutdn minden mintdhoz hozzdadtam a sziikséges oldoszereket, a lombikokat

lezartam a csiszolt tivegdugdval, és két orara félretettem a zsir extrakcidja céljabol. A
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varakozasi 1d0 elteltével a folyadék két fazisra valt szét. A felsd, oldoszeres fazis tartalmazta a
zsirokat, melyet automata pipetta segitéségével leszivtam. Ennél a 1épésnél nagyon iigyeltem,
hogy a lehet6 legtobb feliiluszot el tudjam kiiloniteni, azonban az alsé fazisbol ne szivjak fel
egyetlen cseppet sem. A feliiliszot analitikai pontossaggal meghatarozott tomegl
f6zOpoharba gytijtottem, melyet mar nem fedtem le; ezzel lehetévé tettem az olddszerek
parolgasat. A f6zOpohar széles szaja kedvezd volt a beparlds soran, hiszen igy az oldoszer
nagyobb feliileten tudott tavozni.

Az extrakcios 1épéseket a maradék vizes fazissal még kétszer ismételtem.

Az sszegyljtott feliiliszo fazisrol vizfiirdoben, kozepes homérsékleten (= 40-50°C)
elparologtattam az olddszer-fazist. A beparlast addig folytattam, amig a lombikokban a
petroléter szaga mar nem ¢€rzodott. A beparlast kdvetén a lombikokat eldre felmelegitett
szaritészekrénybe helyeztem, hogy az esetlegesen jelen 1évé olddszer- vagy vizeseppek is
elparologjanak. A mar csak zsirt tartalmaz6 lombikokat szobahdmérsékletre htitottem, majd
visszamértem a tomegiiket az analitikai pontossaggal.

A zsirtartalmakat a 4. egyenlet segitségével szamitottam ki:

= 100
4. egyenlet

ahol a(z)
X = termék zsirtartalma (g/100g)
m; = iires lombik vagy f6zOpohar tomege (g)
m, = zsirt tartalmazo lombik tomege az utolsd mérés utan (g)
my = bemért minta tdmege (g)
Az eredményeket g zsir/100 g termék egységben, tehat tomeg %-ban adtam meg.
A keverék mintdk esetében a mintdk zsirtartalmat az alapmintdk zsirtartalmanak

ismeretében a keverési tomegarany ismeretében szamitassal hataroztam meg
4.4. Az FT-NIR(T) médszer

A NIR mérésekhez az Alkalmazott Kémia Tanszéken talalhatdo Bruker MPA NIR/NIT
(Ettlingen, Németorszag) késziiléket (7. éabra) hasznaltam, mely OPUS 6.5 kiértékeld

programja PLS regresszioval dolgozik.
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A homogenizalt, szobahdmérsékletli mintak spektrumat forgd mintatartok segitségével
transzmisszios lizemmodban vettem fel. Minden mintarol két-két spektrumot rogzitettem gy,

hogy két felvétel kozott a mintakat alaposan atkevertem.

7. abra: Bruker MPA NIR/NIT készilék

A kalibraci¢ felallitasahoz egy-egy minta spektrumainak atlagat hasznaltam fel.

Az atlagspektrumokhoz hozzarendeltem a klasszikus modszerrel meghatarozott
szarazanyag- ¢s zsirtartalom értékeket. A késziilék OPUS 6.5 (Ettlingen, Németorszag)
szoftvere a spektrumokon kiilonboz6 fiiggvény-transzformaciokat hajt végre (SNV= vektor
normalizacid, MSC= szo6rddasi korrekcid, FD=els6 derivalt, és ezek kombinacidi), majd a
spektrumok és a kémiai adatok kozott becslési fiiggvényeket allit fel. A miveletek
végrehajtasat kovetden szamtalan becslési fiiggvényt kapunk, amelybOl a statisztikai
paraméterek értékelése alapjan valasztjuk ki a legkedvezdbbet.

A kalibraci6 elvi alapja a PLS regresszi6, amelynek 1ényege, hogy a spektrumokbol
nyerhetd informaciokat és a kémiai adatokat egy-egy matrixba rendezve kezeli, s matrix
pontjai kozott kiillonb6z6 matematikai modszerek segitségével keresi a fliggvénykapcsolatot.

Miutan a NIR spektrumokban egy-egy cstcs nem rendelhetd egy-egy komponenshez,
ezért viszonylag nagy adathalmazzal kell dolgoznunk. Csak megfeleléen nagy mintaszam
esetén juthatunk jol illeszkedo, statisztikailag is mindsithetd fliggvényhez. A tejtermékek kore
azon kevés mintamatrix egyike, amelyre vonatkozéan Ilétezik NIR szabvany (ISO

21543:2006), ez altalanossagban 120 mintaval szamol.
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A savanyitott tejtermékek vizsgdlata soran 19 féle mintaval dolgoztam, s a mintaszam
bévitése céljabol a mintakbol ismert tomegaranyu keverékeket allitottam dssze. Igy végiil 82
spektrumhoz jutottam.

A készillék transzmisszios tizemmodban 12500 — 8600 cm”  hullimszam
(800 — 1163 nm hullamhossz) tartomanyban rogziti a spektrumokat ugy, hogy a mintat a
késziilék folyamatosan forgatja, mikozben 64-szer pasztizza végig a mintat. A késziilék
felbontoképessége 8 cm™. Ezek alapjan tehat a kirajzolt spektrum, nem egyetlen mérés,
hanem akar tobb szaz ponton felvett ponthalmaz atlagértéke.

A kiértékelés soran lehetOségiink van a teljes spektrum vizsgalatara is, de ha ismerjiik
az elnyelési tartomanyokat, ezzel a mérési tartomany leszlikithetd. Ez a lehet6ség sajnos
transzmisszios technika esetében nem nagyon hasznalhato fel, miutdn a nagy viz-cstcs
gyakorlatilag szinte minden informaciot ,letakar”, igy kénytelenek vagyunk a teljes
tartomanyt értékelni.

A Dbecslési fiiggvény felallitasa soran a kijelolt tartomanyban a meghatarozott
matematikai miiveletek mindegyikével elvégzi a szoftver a regressziés miveletet, vagyis a
spektrumokbdl kapott adathalmaz és a hozzarendelt koncentracio-értékek ismeretében keresi a
fliggvénykapcsolatot.

A miivelet végén egy Osszefoglald tablazatot kapunk, amelyben az szoftver altal
felallitott becslési fiiggvényeket lathatjuk. A tablazatban a klasszikus és a becsiilt érték kozotti
atlagos eltérést (RMSECV), a vizsgalt hullamszam-tartomanyt, az alkalmazott matematikai
miiveletet és a felhasznalt fokomponensek optimalis szamat (PLS faktor) lathatjuk.

A Dbecslési fliggvényeket a szoftver automatikusan az atlagos eltérés (szords)
(RMSECV) szempontjabol rangsorolja, a legkisebbet a legjobbként felkinalva. Ez azonban
nem jelenti azt, hogy feltétleniil ez a legkedvezébb Osszefliggés. Természetesen cél, hogy
minél kisebb legyen a becslési fliggvény szorasa, de ezen kiviil figyelniink kell arra, hogy
hany informacids teriiletre, fokomponensre (PLS faktor) bontja szét a szoftver a spektrumot.
A programban a gyakorlati tapasztalat alapjan maximalisan 10 ilyen csoport kijelolése
engedélyeztiik. A PLS faktor értékének vizsgalatanal mindenképpen figyelembe kell venniink,
hogy a tal magas érték (10) esetében olyan informaciot is figyelembe vehetiink a vizsgalt
paraméterhez, amely valojaban nincs Osszefliggésben vele (tulillesztés). Amennyiben tul
alacsony RANK (< 3) értéket vesziink, akkor annak az a veszélye, hogy egyes, valoban a

vizsgalt paraméterhez kapcsolhatdé informaciokat nem vesziink figyelembe (alulillesztés).
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Amennyiben lehetséges, célszerli olyan Osszefiiggéseket keresniink, amelynél a PLS faktorok
szama 3 — 8.

A legkedvezOobb becslési fliggvény kivalasztasanal a statisztikai paraméterek mellett
figyelniink kell arra, hogy a kiértékelési tartomany kémiai szempontbol mennyire megfelelo, a
szakirodalombol ismert jellegzetes rezgési tartomanyokat lefedi-e a kivalasztott kiértékelési
tartomany.

Miutan a felsorolt szempontok alapjan kivalasztottuk a legkedvez6bbnek itélt becslési
Osszefiiggést, kereszt-ellendrzést kell végrehajtanunk. Ennek Iényege, hogy a becslési
fiiggvény felallitdsdhoz (kalibracid) felhasznalt mintasereg és az ellenérzéshez felhasznalt
mintasereg nem fliggetlen egymastdl. Els6sorban akkor alkalmazzuk ezt az eljarast, ha kevés
minta all rendelkezésiinkre. Ekkor a kalibralé6 mintasor minden egyes tagjat, mint ismeretlent
visszaméri a rendszer (,,live one out”), s szamolja a klasszikusan mért és a becsiilt érték
kozotti szorast (RMSECV). Végeredményként egy referencia — becsiilt érték Osszefiiggés
abrat kapunk.

Az Osszefiiggés mindsitése szempontjabol fontos tényez6 az RPD (Residual Prediction
Deviation) érték, amely a kémiai adatok szordsa és a becslés szorasa kdzotti viszonyt jellemzi.
Szamitott adat (5. egyenlet), a becslési Osszefliggés annal jobb, minél nagyobb az RPD érték.
Altalanosan elmondhatd, hogy amennyiben az RPD érték > 4, a fiiggvény mennyiségi
meghatarozasra alkalmas.

_SD

RPD =
SEP

5. egyenlet

amelyben SD a kémiai vagy referencia adatok szorasa, a SEP a torzitassal (Bias) korrigalt
becslés szorasa

A kereszt-ellendrzés elkésziiltével a szoftver megadja a Bias értéket is, amely az adathalmaz
atlagos szorasanak tendencidjat jellemzi (torzitast), vagyis azt, hogy milyen mértékben és
iranyban tér el a megbecsiilt és a valodi érték. Ennek értelmében nulla értékli Bias esetén az
Osszes minta becsiilt és valodi érteke teljesen megegyezne. Amennyiben tul magas a Bias
értek (az RMSECV 30%-a), az azt jelenti, hogy a mintdk nagy tobbsége esetén az
atlagértektol valo becsiilt értékek eltérése szamottevd. Pozitiv eldjelli Bias érték esetén ez

tulbecslést, negativ esetén alabecslést jelent, mely rendszeres hibat jelent.
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5. EREDMENYEK

5.1. Klasszikus eredmények

A vizsgalt mintak beltartalmi értékeit elsoként klasszikus modszerekkel hataroztam
meg. Minden esetben két parhuzamos mérést végeztem. Az egyes tartomanyok megfeleld
lefedettsége, illetve a mintaszam ndvelése céljabol az egyes termékek kiilonb6zo tdmegaranyt

keverékeit hoztam létre.
5.1.1. Szarazanyag tartalom eredmények

6. tablazat: Klasszikus modszerrel mért szarazanyag-tartalom (m/m%) értékek

Minta sza. Minta | sza. Minta sza. Minta sza.

L4 1. joghurt 9,7 1223 keverék |99 434 24. keverék 21,3 631 44. keverck 10,6
2.12. joghurt | 11,7 {23/4. keverék |96 44 25. keverék 23,8 641 45. keverék 15,0
313, joghurt | 12,8 |2415. keverék | 113 |%{26. keverék (203 |97146. keverék |20,5
4. 4. joghurt 12,0 {25/6. keverék {113 46, 27. keverék 14,8 66! 47. keverék 14,3
15 joghurt | 12,7 {2617 keverék [15,0 [47128. keverék (154  [07148. keverék {155
6.16. Jjoghurt 12,8 127, 8. keverék 20,6 481 29. keverék 18,4 68! 49. keverék 14,1
117 joghurt | 113 [28)9. keverék [143 [49130. keverék (162  [9950. keverék {165
8.1 1. kefir 12,3129, 10. keverék | 20,0 50437, keverék 15,6 704 57, keverék 16,6
9-12. kefir 10,9 130. /1. keverék { 12,7 {1132 keverék {172 |71 52. keverék |16,0
10: 3. kefir 11,2 131,12 keverék { 11,9 52433 keverék 19,8 72{53. keverck 16,9
Iy, kefir 10,9 32{13. keverék| 12,2 53134 keverék 20,7 734 54. keverék 16,3
1207 tejfol 26,6 |33)14. kever¢k | 154 54435, keverék 19,4 74155, keverck 16,3
13: 2, tejfol 26,4 134.15. keverék | 17,0 55! 36. keverék 21,1 754 56. keverék 16,3
1403 tejfol 18,9 135, 16. kever¢k | 15,7 56137, keverék 20,2 761 57. keverck 14,9
15 4. tejfol 26,4 136, 17. kever¢k | 12.4 578 38. keverék 16,1 77: 58. Keverék 16,6
16: 5. tejfol 25,8 37,18 keverék {133 {°8:39. keverck {265 |78 59. keverck |15
17 6. tejfol 30,7 {38 19. keverék {172 59! 40. keverék 21,3 79! 60. keverék 15,9
I8 1 fiissfol | 18,2 139i20. keverék|14,0 {6041 keverék 204  80i61. keverék |16
1902 fiissfol | 24,1 {4021 keverék |16, |01142. keverck |204 81462 keverck |15
20: 1. keverék | 14,7 41122 keverék 227 |92143. keverék |14, 82:63. keverék | 16,1
218 2. keverék 9,8 42{23. keverék 24,1
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A szarazanyag-tartalom mérések Osszesitett eredményeit a 6. tdblazat mutatja. A termékek

csomagolasan nem voltak feltiintetve erre vonatkoz6 informacio,

igy nem tudtam

Osszehasonlitani a névleges, illetve a mért értékeket. A tablazat alapjan lathatd, hogy a

szarazanyag tartalmak 9,7 - 30,7 m/m% tartomanyba estek.

5.1.2. Zsirtartalom eredmények

7. tablazat: Klasszikus modszerrel mért zsirtartalmak (m/m%)

Minta zsir Minta zsir Minta zsir Minta zsir
1.} 1. joghurt 1,2 1220 3. keverék | 1,8 1431 24. keverék 14,0 {64 45. keverék 7,1
2.1 2. joghurt 2,3 123 4. keverék | 1,6 |44] 25. keverék 16,4 |65 46. keverék 20,5
3.1 3. joghurt 0,3 124 5 keveréek | 1,0 {45 26. keverék 13,1 {66/ 47. keverék 14,3
4.1 4. joghurt 3,2 125 6. keverék i 2,1 146, 27. keverék 7,0 167 48 keverék 15,5
5.1 5. joghurt 3,0 {26) 7 keverek | 4,5 |47 28. keverék 7,3 68  49. keverék 14,1
6.| 6. joghurt 2,8 127 8 keverék | 12,6 {48 29. keverék 10,3 {69 50. keverék 16,5
7.0 7. joghurt | 2,7 128 9. keverék | 6,7 {49 30. keverék 8,2 |70, 51 keverék 16,6
8.1 I kefir 3,6 129 10. keverék | 12,8 {500 31. keverék 7,5 {71 52. keveréck 16,0
9.1 2. kefir 3,0 30| 11. keveréek | 2,9 |51 32. keverék 9,7 |72 53. keverék 16,9
10{ 3. kefir 29 131 12 keverék | 2,8 {52/ 33. keverék 12,1 {731 54. keverék 16,3
11} 4. kefir 24 132 13. keveréek | 2,8 {531 34. keverék 13,2 [ 74; 55. keverék 16,3
12; 1. tejfol 19,2 133} 14. keverék | 6,1 |54i 35. keverék 11,6 {75 56. keverék 16,3
131 2. tejfol 19,7 1341 15. keverék i 8,8 155 36. keverék 13,8 176 57. keverék 14,9
14} 3. tejfol 11,7 | 35| 16. keverék | 7,6 |56 37. keverék 12,7 |77, 58. keverék 16,6
150 4. tejfol 19,0 136} 17. keverék | 2,9 {57 38. keverék 15,1 {78 59. keverék 15,0
16 5. tejfol 19,4 137 18. keverék | 4,3 |58 39. keverék 19,7 {79 60. keverék 15,9
17, 6. tejfol 24,6 138 19. keverék | 8,5 |59 40. keverék 21,3 {80 61. keverék 16,5
18] 1. frissfol | 10,2 |39 20. keverek | 4,9 |60, 41. keverék 12,7 {81] 62. keverék 15,6
19 2. frissfol | 17,8 {40} 21. keverék | 6,8 |61i 42. keverék 20,4 182 63. keverék 16,1
20 1. keverék 1,8 141} 22. keverék | 15,3 {62{ 43. keverék 14,1
21} 2. keverék 1,9 1420 23. keverék | 16,7 1631 44. keverék 10,6

A 7. tablazat a zsirtartalom mérések Osszesitett eredményeit mutatja. A termékek

zsirtartalma a csomagolason fel volt tiintetve, igy azokat lehetéségem volt 6sszehasonlitani az
altalam mért eredményekkel. Ez alapjan elmondhatd, hogy a feltiintetett adatok és a mért

értekek kozott minimalis volt az eltérés. Ez arra enged kovetkeztetni, hogy a csomagolason
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feltiintetett adatok realis értékek voltak, masrészt a méréseim is megfeleloek voltak. A kisebb
ingadozasokat okozhatja a mérési hiba, példdul a nem megfelel6 homogenizalas. A

zsirtartalom szempontjabol a vizsgalt mintdk a 0,3 - 24,6 m/m% tartomanyba tartoztak.
5.2. FT-NIR(T) eredmények

A klasszikus modszerrel vizsgalt mintdknak a Tanszéken talalhatd Bruker MPA
NIR/NIT késziilek segitségével felvettem a spektrumat. A mintdk allaganak megfeleloen
transzmisszos lizemmodot hasznaltam. Ebben az esetben is két parhuzamos mintaval
dolgoztam. A mérések kozott a vizsgalt mintakat jra homogenizaltam. A mintanként felvett

két-két spektrumot atlagoltam, és a késbbiekben ezzel dolgoztam.

5.2.1. Spektralis adatok

Kezdetben csak joghurtokat szerettem volna vizsgdlni, azonban ezen termékek zsir- és
szarazanyag tartalma meglehetdsen kis tartoméanyon beliil ingadozik. Miutan a kefir, a tejfol,
illetve a frissfol spektruma (8. abra) rendkiviil hasonlé volt a joghurtéhoz, igy azonos

matrixnak tekintve tovabb tudtam boviteni a mérési tartomanyomat.
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8. dbra: Savanyitott tejtermékek jellegzetes transzmisszids spektruma

A spektrumok karaktere egyforma, a kiilonbozd savanyitott termékek kozott nem

tudunk a spektrum alapjan kiilonbséget tenni. Ebbdl kiindulva gondoltam, hogy a mintaszam




bovitését a homogénezett alapmintdk ismert tomegaranyl keverékével is tudom bdviteni.
Ugyanakkor a 8. dbra azt is mutatja, hogy kis spektralis eltéréseket nem tudunk érzékelni az
4bran. Eppen emiatt kap kiilonleges hangsulyt ebben az esetben a PCA elvégzése, amely

statisztikai szamitasok alapjan segit a spektralis kiesé mintak felderitésében

5.2.2. Fokomponens elemzés (PCA)

A spektralis adatok kiértékelésére a Statistica 8 (StatSoft, Tulsa, USA) programot
hasznaltam, mellyel fékomponens elemzést végeztem.

A moédszer mintazat felismerésre, klasszifikalasra szolgal olyan adatok esetén,
melyeknél eldre nem tudhatjuk, hany csoportot szeretnénk kialakitani a meglévé adatokbol. A
program csak a spektralis adatokat hasznalja, a klasszikus eredményekre nincs sziiksége.
Ennek segitségével megallapithatd, hogy a spektrumok alapjan vannak-e olyan kiugro
értekek, melyeket a rendszer nem sorol az alapsokasaghoz, mert valamilyen adat miatt nem
érzékeli oda tartozonak.

A lefuttatott program szerint az adatkészlet variancidja legfeljebb héarom
fokomponenssel leirhato, jellemezhets. Az elsé fokomponens 96,7 %-ban szignifikdnsan
jellemzi az alapsokasag varianciajat. A masik két fokomponens ennek kovetkeztében mar
nem magyarazza jelentds mértékében az alapsokasag varianciajat.

Mivel az egyes fokomponens egyiitthatok (vektorok) egymasra merdlegesek, ezért az
els6 és a masodik fokomponenst egymas fliggvényében abrazoltattam a Statistica 8
programmal. Ez a grafikon a 9. abran lathat6. Ennek alapjan elmondhato, hogy spektralisan
csupan egy adatot érzékelt kiesének a rendszer. Ennek valdszinlileg az az oka, hogy a
spektrumfelvételhez nem sikeriilt tokéletesen homogenizadlnom a mintat, esetleg a minta nem
volt kellden friss.

Annak érdekében, hogy kideritsem, miért is érzékelte kiesonek az adott mintat a
program, a spektrumot derivaltam. A kies6 minta (7. joghurt) spektrumat a derivalast
kovetden egy tetszélegesen kivalasztott, masik joghurt derivalt spektruméval hasonlitottam

Ossze (10. abra).
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A derivalas célja, hogy az egyes spektrumcsticsok nagyobb hangsulyt kapjanak, illetve
azokat konnyebben el lehessen kiiloniteni egymastol. A derivalt spektrum érzékenyebb az
Osszetételi valtozasokra, valamint a részecskeméret egyenetlenségeit is kikiiszoboli.

A 10. abran lathato derivalt spektrumok kozott 1athatéd kiilonbség. Ezek az eltérések —
ha nem is nagy mértékiieck — jellemzéen 10 300 — 9500 cm™ tartomanyban érzékelhetdk,

amely teriileten elsésorban a zsirkomponensek jelentkeznek.

5.2.2. Modellépités szarazanyag tartalom meghatarozasara

A modellépités folyamatdban el0szor a teljes adatidllomannyal dolgoztam, s
megvizsgaltam, hogy adat-elokezelés nélkiil illetve magasabb rendii adat-elokezeléssel
(derivalas, kombinalt miiveletek) milyen 6sszefiiggésekhez juthatok. Ez kdvetden elhagytam a
spektralis kiesot majd a modellépités soran kémiai kiesonek mutatkozé adatokkal igyekeztem

a leheto legjobb 0sszefliggést megtalalni

5.2.2.1. Modellépités teljes mintasorral, adat-elokezelés nélkiil

A szarazanyag tartalomra vonatkozd adatokat elsd 1épésben 82 mintaval, elokezelés nélkiil
vizsgaltam. Az Osszefiiggés ellenérzésére ,leave one out” kereszt-ellendrzés miiveletét
alkalmaztam. A kereszt-ellendrzés eredményeként kapott dsszefliggést a 11. abran mutatom
be. A ,leave one out” kereszt-ellendrzés lényege, hogy a becslési fliggvény ellenérzése a
kalibracios adatbazissal, vagyis egy nem fiiggetlen adatsorral torténik gy, hogy a rendszer a
kalibracios adatbazis minden egyes tagjat egyenként mint ismeretlen mintat kiértékeli a
becslési fliggvénnyel. A referencia és a becsiilt érték alapjan kapunk a becslési fiiggvény

statisztikai jellemzdit
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Prediction vs True [ sz.a. [%] [ Cross Validation
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11. abra: Kereszt-ellendrzés eredménye teljes adatsorral, adat-eldkezelés nélkiil

A 82 mintaval, adat-elokezelés nélkiil végrehajtott modellépités eredményeként olyan
Osszefliggéshez jutottam, amely 6 PLS faktort alkalmazva az illeszkedése 84,66%-0s, a

kereszt-ellendrzés atlagos hibaja 2,07 m/m%.

5.2.2.2. Teljes adatsorral, magasabb rendii adat-elokezelési miiveletekkel

Masodik 1épésben 82 mintaval, magasabb rendi adat-el0kezeléssel vizsgaltam az
Osszefiiggést. Adat-elokezelési miiveletként az els6¢ derivalt (FD), valamint kombinalt
miveleteit (FD+SNV, FD+SLV, FD+MSC) alkalmaztam. A kapott becslési Osszefliggést
ebben az esetben is a ,,leave one out” kereszt-ellenérzéssel vizsgaltam (12. abra).

Ebben az esetben a becslési Osszefiiggés illeszkedési josaga kicsit javult, 87,3%-os, a
becslés atlagos hibgja is csokkent, 1,89 m/m%, de a PLS faktorok szama minddssze 3.

Az adat-elokezelések soran egyszerii fliggvény-transzformacioval a méréstechnikabol
adoddan nem probalkoztam. A nagy nedvességtartalmi minta spektrumaban a viz jellemz6
elnyelése ,,lefedi” az egyéb makrokomponensek jelét, igy legegyszeriibb miveletként is az
els6 derivalast (FD) valasztottam. A masodik derivalas (SD) az interferométeres késziilékek
tal nagy érzékenysége miatt kedvezotlenebb Osszefliggéshez vezet, igy ezt az adat-elokezelési

lehetoséget nem alkalmaztam.
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Prediction vs True [ sz.a. [%] [ Cross Validation
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12. 4bra: Kereszt-ellenorzés eredménye teljes adatsorral, FD+SNV adat-elokezelés

alkalmazasaval

5.2.2.3. Spektralis kieso elhagydsa

A PCA vizsgalatok a 7. joghurt mintat spektralis kiesonek itélték, igy ezt elhagyva 81

mintaval allitottam fel a kdvetkez6 modellt (13. abra).

Prediction vs True [ sz.a. [%] !/ Cross Validation
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13. abra: Kereszt-ellenorzés eredménye spektralis kiesé elhagyasaval, FD+SNV adat-

elokezelés alkalmazasaval
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A spektralis kiesot elhagyva a kereszt-ellenérzés Osszefliggésének statisztikai adatai
kis mértékben tovabb javultak: az illeszkedés josadga 87,57%-0s, az atlagos hiba is kicsit

kisebb, 1,86 m/m%-os de a PLS faktorok szama ebben az esetben is minddssze 3.

5.2.2.4. Kémiai kiesok elhagydsa

A 11, 12. és 13. abran egyarant lathatdé egy-egy piros jelzés, ez arra utal, hogy a
kapott becslési Osszefliggés a kiemelt mintat tal nagy hibaval tudja csak becsiilni, vagyis a
kiemelt minta a rendszer értékelése alapjan nem tartozik a mintasokasagba. Amennyiben a
jelzett mintak spektrumaban nem észleliink eltérést a tobbihez képest, ezeket a mintakat
kémiai kies6nek tekintjiik.

A ,.til nagy” becslési hiba a programban a Mahalanobis tavolsag értékével allithato.
Ezt az értéket irodalmi adatok altalaban 3-nak veszik (R. De Maesschalck et al. 2000), mi a
tanszéki tapasztalatok alapjan 2,5 értékre allitottuk be. A fogalom részletesebb targyalasara a
dolgozat keretei nem adnak lehetOséget.

A tovabbiakban a kémiai kiesé elhagyasaval épitettem Gjra a modellt. Természetesen,
ahogy kihagytam a korabbi abrakon kiesonek itélt adatot, ijabb kiesok jelentkeztek. Végiil 7
mintat mindsitettem kémiai kiesOnek. Természetesen a mintaszam csokkentése csak ésszerli
hatarokon beliil valosithatdo meg (itt szeretném felhivni a figyelmet arra, hogy az ISO
21543:2006 szabvany tejtermékek esetében 120 mintat javasol). Ennek megfeleléen jutottam

a 14. abran bemutatott 6sszefiiggéshez.

Prediction vs True [/ sz.a. [%] / Cross Validation
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14. abra: Kereszt-ellenorzés eredménye 74 mintara FD+SNV adat-elokezelés alkalmazasaval

35



A kémiai kies6k elhagyasaval olyan Osszefliggéshez jutottam, amely illeszkedése
98,24%-o0s, és a becslés atlagos hibaja mindossze 0,7 m/m%, a PLS faktorok szama 7.
Ahogy a 14. abran is latni, itt is jelol a rendszer kémiai kiesOnek itélt mintakat. Ezek

tovabbi kihagyasa elott megvizsgaltam a becslési fiiggvény eltérés abrajat (15. abra).

Difference vs True [ sz.a. [%] / Cross Validation
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15. abra: A 74 mintas becslési 0sszefliggés eltérés abraja

A 15. abrat elemezve megallapithato, hogy a kémiai kiesOknek mutatkozé mintak
atlagos eltérése minddssze maximum + 2,5 m/m%. Ha ezt az adatot Osszevetem a vizsgalt
tartomannyal (9,7 - 30,7 m/m% ), az eltérés nem olyan nagymértékii. Mérlegelnem kellett,
vajon a tovabbi mintaszdm csokkentéssel vagy a hibasnak jelzett adatok meghagyéséaval
kapok-e jobb Gsszefliggést. Végiil az utdbbi mellett dontdttem, mert véleményem szerint a
nagyobb mintaszamon alapuld 0Osszefliggés mindenképpen robusztusabb Osszefliggést
eredményez. Elgondolasomat ellendriztem oly moédon is, hogy elhagytam a modellbdl a
jelzett tovabbi harom mintat, de a becslési 0sszefiiggés adatai gyakorlatilag nem javultak.

A szarazanyag-tartalom meghatarozasa céljabol végzett modellépités 1épéseinek

jellemzo statisztikai adatait a 8. tdblazatban foglaltam Gssze.
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8. tablazat: Modellépités szarazanyag-tartalom meghatarozasara - statisztikai jellemzok

Ellenorzés Kalibracio
Fgv | R®* |RMSECV | PLS | RPD | R* | RMSEE | RPD | Mintasz | Miivelet
faktor
1. 84.6 2,07 6 2,55 | 87,07 1,99 2,78 82 -
2. 87,3 1,89 3 2,81 |[88,64| 1,83 2,97 82 FD+SNV
3. | 87,57 1,86 3 2,84 | 88,82 1,8 2,99 81 FD+SNV
4, | 9824 0,7 7 7,53 198,79 | 0,613 9,1 74 FD+SNV

5.2.3. Modellépités zsirtartalom meghatirozasara

A szarazanyag-tartalom meghatarozasara alkalmazott modellépitési [épéseket

alkalmaztam a zsirtartalom meghatarozasa esetében is.

5.2.3.1. Teljes mintasorral, adat-elokezelés nélkiil

A teljes, 82 mintaval végzett, adat-elokezelés nélkiili modellépités eredményét a 16.
abran mutatom be.

Az elsé modellépitési probalkozas, amely adat-elokezelés nélkiil, a teljes mintaszamra
vonatkozott, meglepden kedvezd Osszefliggést eredményezett: 8 PLS faktor mellett 91,5%-o0s

illeszkedéssel, 1,85 m/m% atlagos hibaval jellemezhetd.

Prediction vs True [ zsir [%] / Cross Validation
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16. abra: Kereszt-cllenorzés eredménye teljes adatsorral, adat-el6kezelés nélkiil
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5.2.3.2. Teljes adatsorral, magasabb rendii adat-elokezelési miiveletekkel

Masodik 1épésben 82 mintaval, magasabb rendii adat-elokezeléssel vizsgaltam az
Osszefiiggést, elsd derivalt (FD), valamint kombinalt miiveleteit (FD+SNV, FD+SLV,
FD+MSC) alkalmaztam. A kapott becslési 0sszefiiggést ebben az esetben is a ,,leave one out”

kereszt-ellenérzéssel vizsgaltam (17. abra).

Prediction vs True [ zsir [%] [ Cross Validation
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17. abra: Kereszt-ellendrzés eredménye teljes adatsorral, FD+SNV adat-elokezelés

alkalmazasaval

Magasabb rendii adat-elékezelési miveletet alkalmazva kedvezobb Osszefiiggéshez
jutottam; 94,23%-os illeszkedéssel minddssze 1,52 m/m% atlagos becslési hibaval

jellemezheto az Gsszefiiggeés, de a PLS faktorok szdma mindossze 3.

5.2.3.3. Spektralis kiesé elhagydsa

A PCA elemzéssel kiesonek itélt joghurt mintat elhagyva az adatsorbdl a 18. dbran

lathat6 Osszefliggéshez jutottam.
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Prediction vs True [ zsir [%] / Cross Validation
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18. abra: Kereszt-ellendrzés eredménye spektralis kiesd elhagyasaval, FD+SNV adat-

el6kezelés alkalmazasaval

A spektralis kies6t elhagyva a kapott 0sszefiiggéshez statisztikai jellemz6i kismértékben
javultak csak: 94,63%-os illeszkedés mellett 1,46 m/m% atlagos becslési hibaval jellemezhetd

az Osszefiiggeés, de a PLS faktorok szdma ebben az esetben is csak 3.

5.2.3.4. Kémiai kiesok elhagydsa

Ahogy a szarazanyag-tartalom meghatdrozasa soran, igy a zsirtartalom becslési
modelljének épitésekor is lathatjuk a 16., 17. és 18. abran, hogy a rendszer kiesoket jelez. A
kémiai kies6k elhagyasaval végiil a 19. abran lathat6 6sszefliggéshez jutottam.

Ebben az esetben is 6vakodni kellett a tilzott mintaszdm csokkentéstél. Végiil 6 minta
elhagyasa mellett dontdttem, igy Osszesen 75 mintat feldolgozo dsszefiiggéshez jutottam.

A becslési Osszefliggés — bar mindossze 3 PLS faktort vesz csak figyelembe — igen
kedvezd statisztikai paraméterekkel jellemezhetd: 98,63%-o0s az illeszkedés és minddssze

0,736 m/m% a becslés atlagos hibaja.
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19. abra: Kereszt-ellendrzés eredménye 75 mintara FD+SNV adat-elékezelés alkalmazasaval

Tekintettel arra, hogy a legkedvezdbbnek itélt Gsszefliggésnél is még lathatd olyan
minta, amelyet a rendszer kiesonek itél, ismét meg kellett vizsgalnom az eltérés fiiggvényt

(20. abra), vajon érdemes-e tovabb csokkenteni a mintaszamot.
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20. abra: A 75 mintas becslési 0sszefiiggés eltérés abraja

Az eltérések ebben az esetben + 3,0 m/m% alatt maradtak, s 6sszevetve ezt a vizsgalt

koncentracio tartomannyal (0,3 - 24,6 m/m%), végiil ugy dontdttem, nem csdkkentem tovabb
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a mintaszamot. Ebben az esetben is végeztem ellenérzést, probaképpen elhagytam a 19. és 20.
abran jelolt kiesOket, de az Ujabb becslési Osszefliggés nem mutatott jelentdsen jobb
statisztikai jellemzdket.

A 9. tablazatban foglaltam Gssze a zsirtartalom meghatarozas becslési fiiggvényeinek

jellemzo statisztikai adatait.

9. tablazat: Modellépités zsirtartalom meghatarozasara - statisztikai jellemzok

Ellenorzés Kalibracio
Fgv | R® |RMSECV | PLS | RPD | R* | RMSEE | RPD | Mintasz | Miivelet
faktor
1. 91,5 1,85 8 3,43 | 95,33 1,45 4,63 82 -
2. 19423 1,52 3 417 |95,05 1,44 4,49 82 FD+SNV
3. | 94,63 1,46 3 432 |9533 1,40 4,63 81 FD+SNV
4. | 98,63 0,736 3 8,55 98,78 | 0,714 9,07 75 FD+SNV

41



6. OSSZEFOGLALAS

Kutaté munkam soran FT-NIR(T) technika alkalmazasaval modszert fejlesztettem
savanyitott tejtermékek szarazanyag- és zsirtartalmanak meghatarozasara.

Vizsgélataim soran kereskedelmi forgalomban kaphat6 joghurt, kefir, tejfol és frissfol
képezte az alapmintamat. A modszerfejlesztés elsd 1€péseként egy referencia és egy spektralis
adatbazist fejlesztettem. A referencia adatokhoz a tejtermékek vizsgalatait rogzitd Magyar
Szabvany leirasait kdvettem.

A legtdbb szakirodalom a savanyitott tejtermékekre jellemzod kolloid allapotu mintak
NIR méréséhez a forgd mintatartés transzmisszios itizemmodot javasolja. A felvett
spektrumok jellemzéen azonos spektralis lefutasuaknak mutatkoztak, igy a mintaszam
bovitését az alapmintdk ismert tomegaranyu keverésével értem el. Ennek eredményeként
sikeriilt a 19 alap mintaszamot 82-re felbOviteni. Miutan az FT-NIR(T) spektrumok
kiértékelése tobbvaltozos linearis és nem linedris regresszios eljarassal valosithatd meg, a
mintaszam egy igen fontos kérdés az ilyen modellépitési feladatoknal.

Miutan a transzmisszios spektrumok csucsszegény spektrumok, az esetleges spektralis
kies6k megallapitasa céljabol érdemes a fokomponens elemzést (PCA) elvégezni a spektrum
adatait feldolgozva. A PCA eredményeként az egyik joghurt minta spektralis kiesOnek
mutatkozott. Az eredmény ellendrzése érdekében megvizsgaltam a gorbék derivaltjait is,
hiszen ezek szemléletesebben mutatjak a gorbék kozotti esetleges eltéréseket. A derivalt
gorbék vizsgalata azonban nem vezetett eredményre, nem tudtam szembetling kiilonbséget
felfedezni a joghurt mintdk és a kiesOnek mindsitett derivalt spektruma kozott. Ebben az
esetben a derivalt gorbék Osszehasonlitdsa nem vezetett eredményre, s elfogadtam a PCA
eredményét. Hogy mi okozhatta, hogy ez a minta spektralis kiesének mutatkozott, erre csak
feltételezéseket tudok tenni: esetleg a homogenizalas miivelete nem volt megfeleld, vagy a
spektrum felvétele idopontjaban nem volt teljesen friss a termék.

A modellépités soran a szakirodalom altal is javasolt elsd derivalds és ennek
kombinalt miiveletei mutatkoztak a legkedvezobb adat-elokezelési miiveleteknek. A spektralis
kies6 elhagyasaval szamos kémiai kies6 adattal kellett szembesiilnom. Ezek a mintdk
elsésorban keverék mintak voltak, amelyek referencia adatait szamitassal hatdroztam meg.
Az, hogy ezek a mintak kémiai kies6knek mutatkoznak, vagyis, hogy a referencia adatok

talléptek egy maghatarozott hibaértéket, megint csak valosziniileg a nem megfeleld
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homogenitassal magyarazhatok. Feltételezésem szerint a mintavételnél kovethettem el a hibat,
s igy adddott a szdrazanyag-tartalom esetében 7, a zsirtartalom esetében 6 kieso.

Végso soron megallapithatd, hogy mind a szdrazanyag-tartalom, mind a zsirtartalom
esetében megfeleld statisztikai adatokkal jellemezheté Gsszefliggéshez jutottam, amelyet a
késobbiek soran az Akkreditalt Laboratorium is alkalmazni tud.

A kidolgozott modszerek tovabbfejlesztésére is szamtalan lehetéség van. Elsdsorban
ki lehetne egésziteni a becslési fiiggvények ellendrzését kiils6, fiiggetlen mintak
felhasznalasaval, az ugynevezett teszt-ellenérzést alkalmazva.

A legtjabb NIR iranyzatok arra torekszenek, hogy a transzmisszidos mérési technika
helyett mindinkabb a diffiiz-reflexios mérési technikat helyezik elStérbe. Erdekes lenne
kiprobalni, vajon a becslési fliggvény ebben az esetben hogyan alakulna.

Es mint minden NIR mérés esetében, igy ebben az esetben is érdemes az adatbézist

tovabb épiteni, s nagyobb mintaszdmmal vizsgalodni.
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