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OSSZEFOGLALAS

Az ¢lelmiszerek, koztik a tej és a tejtermékek mindségbiztositdsdval szemben
tamasztott jogszabalyi kovetelmények ¢és a fogyasztoi elvarasok eldtérbe helyezték az
automatizalt miszeres vizsgalati modszerek alkalmazéasat. Ahhoz azonban, hogy a miiszeres
rutin eljarasok pontos eredményeket szolgaltassanak, mérési pontossagukat rendszeresen
ellendrizni kell, melyhez megbizhaté anyagmintdkra van sziikség. Munkdnkban attekintést
kivanunk adni a tejipar teriiletén alkalmazott beltartalom (zsir, fehérje, laktdz, szarazanyag,
zsirmentes szarazanyag)-vizsgald berendezések mérési elveirdl, a kalibraciés mintak
hasznalatanak céljarol, eldallitasuk legfontosabb ismérveirdl, tovabba a veliikk szemben
tamasztott kovetelményekrél. Emellett osszefoglaljuk a mintakészités és mindségellendrzés
kovetelmeényeit, a kalibracios mintdk felhasznalasanak modjat, és a miiszer-kalibracid
végrehajtasanak legfontosabb szabalyait.

1. BEVEZETES

A tejipari termelési folyamatokon beliil kiemelt szerepiik van az alapanyagok, a koztes-
¢és a végtermékek Osszetételét, jellemzden zsir-, fehérje-, laktoz-, szarazanyag- és zsirmentes
szarazanyag-tartalmat ellen6rz6 laboratoriumi vizsgalatoknak (9). Ennek okan régota
tapasztalhaté igény, hogy a tejipari laboratériumok az adott komponens mennyiségét
pontosan és gyorsan hatarozzak meg. Ezek a szempontok eldtérbe helyezték a miiszeres rutin
modszerek lizemi alkalmazasat. Ahhoz viszont, hogy a beltartalom-vizsgaldé miiszerek pontos
eredményeket szolgaltassanak, mérési pontossagukat rendszeresen ellendrizni, és sziikség
esetén korrigalni kell, amelyhez megbizhaté anyagmintdkra, Un. kalibrdcidos mintakra van
sziikség.

2. IRODALMI ATTEKINTES
2.1. A beltartalom-vizsgaloé miiszerek alkalmazasi teriiletei

A Deltartalom-vizsgald miiszerek alkalmazasanak elsddleges teriilete a tejiizembe
érkezd alapanyag-tejek Osszetételének vizsgalata. Emellett jelentds szerepiikk van a
gyartaskozi, un. koztes termékek és a végtermékek mindségellendrzésében is. A fejlett
tejgazdasaggal rendelkezd orszagokban ma mar altaldnos a gyartosorokba integralt miiszerek
hasznalata is, melyek alkalmazésa az adott gyartasi folyamat optimalizalasat célozza (9).
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2.2. A beltartalom-vizsgal6 miiszerek fontosabb mérési elvei

A tejipari laborgyakorlatban hasznalt beltartalom-vizsgalé miszerek fobb mérési elvei
a kovetkezok:

e infravords spektroszkopia,

e turbidimetria,

o termoanalitika,

o ultrahang- és mikrohullam-technologia,
melyek koziil a legelterjedtebb és egyben a legpontosabb mérést szolgaltatd moédszer az
infravords  spektroszképia. Az infravords  spektroszkopidn alapuld miiszerek az
elektromagneses sugarzas kozeli (NIR, NIT 850-2500 nm) és a kézepes (MID 2500-5000 nm)
infravords tartomanyaban miikodnek. A késziilékek a szort transzmisszio (a vizsgalt kdzeg
atvilagitasa) vagy a reflexio (a vizsgalt feliiletrdl visszavert fénysugarak detektilasa) elvét
alkalmazzak. Az infravoros spektrumok elemzésével alapvetden kétféle tipusu vizsgalat
végezhet? el.

o Kvalitativ analizis. Referencia modszerekkel meghatarozott Gsszetételi mintakbol

spektrum-adatbazist hoznak 1étre, és a vizsgalt anyag spektrumat ehhez hasonlitjak.
Ha a két spektrum kozti kiilonbség nem szignifikans, akkor a mintak azonosnak
tekinthetok.

o Kvantitativ analizis. A vizsgalt minta molekuldi altal elnyelt elektromagneses energia
aranyos azok koncentraciojaval. Ahhoz, hogy ez az Osszefiiggés pontosan
definidlhatd legyen, sztenderdekre, kalibraciés mintdkra van sziikség, amelyek
Osszetételét referencia modszerekkel kell meghatarozni. Az ilyen tipusu kalibraciok
¢és vizsgalatok esetén a miiszeres modszer megbizhatdsaga alapvetden a referencia
eljaras pontossagatol fiigg (9).

A turbidimetrids miiszerek azon a fizikai elven alapulnak, hogy az oldatok
fotometridsan mérhetd fényelnyelése a megvilagitd fény fotonjainak abszorpcidjaval és az
oldat zavarossagaval aranyosan valtozik. A termoanalitikai, az ultrahang- és a mikrohullam-
technologia elvén miikodé miiszerek mérési pontossdga az elézdekben 0Osszefoglalt
modszerekét nem éri el, ezért alkalmazasuknak csak a tdjékoztato jellegli vizsgalatok terén
lehet szerepe.

2.3. A kalibracios mintakkal szemben tamasztott altalanos kovetelmények

A mintdk mindsége dontden befolydsolja a kalibraci6 eredményes lebonyolitasat, a
velik beallitott miszerek mérési pontossagat. A kalibraciés mintdkat ezért olyan
alapanyagokbol kell késziteni, amelyek fizikai, kémiai és mikrobiologiai tulajdonsagai
reprezentaljak a rutinszerlien vizsgalt minta ugyanezen jellemzdit. Tovabbi Iényeges
kovetelmény a mintak megfelel6 homogenitasa, és legaldbb a kalibracié id6tartamaig terjedd
stabilitas.

2.4. A kalibracios mintak tipusainak és beltartalmi paramétereinek kijelolése

A kalibracios mintak tipusait €s azok beltartalmi paramétereit a tejipar igénye hatdrozza
meg. Ennek megfelelden, a leggyakrabban hasznalt kalibraciés mintatipusok a nyers tej-
féleségek (tehén-, juh,- kecsketej), a nagy mennyiségben eldallitott végtermékek (pl.
fogyasztoi tej, tejszin, tejszinkészitmények, fermentalt termékek), illetve ezek alapanyagai. Itt
kell megemliteni az egy mintabol meghatarozando beltartalmi jellemzdok szamanak észszerti
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kijelolését is. A beltartalom-vizsgald miiszerek esetében ez a szdm egyrészt attdl fligg, hogy
az adott miiszer milyen alap-Kalibracioval rendelkezik, tehat mit képes mérni. Tovabbi
lényeges szempont, hogy a mintat alkot6 komponensek aranyai €s szintjei biztositjak-e a
pontos kalibracidhoz sziikséges Osszetételi tartomanyt.

2.5. A kalibraciés mintak eléallitasanak modszerei
2.5.1. Az alapanyagok kivalasztasanak szempontjai, az alapanyagok mindségellenorzése

Kalibracios mintak készitéséhez csak kifogastalan érzékszervi, fizikai-kémiai ¢és
mikrobiologiai jellemzoékkel rendelkezd alapanyagok hasznédlhatok. Az alapvetd mindségi
kovetelményeken tilmenden az un. “matrix-effektus” is befolydsolja a miiszer-kalibracid
pontossagat. Ennek kikiiszobolése, illetve csokkentése érdekében a kalibraciés mintdkat a
rutinszerlien vizsgalt anyagokbol, vagy azok dsszeteviinek felhasznalasaval kell eldallitani.

2.5.2. A mintakeszites és -konzervaldas modszerei

Kalibréacios minték készitése két modon torténhet.

o A kalibracidos mintdkat szdmos egyedi, az adott régiobdl szdrmazo anyagmintabol
allitjdk Ossze Ugy, hogy azok reprezentaljak a rutinszerien vizsgélt mintak fiziko-
kémiai tulajdonsagait és atlagos 0Osszetételét, valamint lefedjék a beltartalmi
komponensekre jellemz6 mérési tartomanyt.

e A kalibraciés mintakat kiilonbozé alapanyagok (pl. f0lozott tej, tejszin,
fehérjekoncentratum, permedtum) megfelelé aranya keverékeibdl allitjak eld (4).
Ebben az esetben is f6 szempont a kivant mérési tartomany megfeleld beallitasa, és a
“matrix-effektus” minimalizalasa.

A kalibraciés mintdk mindségmegdrzése, stabilitadsuk biztositdsa igényelheti kémiai
tartositoszerek vagy egyéb konzervald eljarasok alkalmazasat, mint példaul hdkezelést
(hevités, fagyasztas), liofilezést vagy vakuum-csomagolast. A konzervalt mintak stabilitasat
¢s az alkalmazott eljards vizsgéalati modszerekre gyakorolt hatasat a kalibraciés minta
eldallitojanak modell-kisérletekkel kell ellendriznie.

A mintatartositas sziikségességét €s modszerét a minta fiziko-kémiai €s mikrobiologiai
tulajdonsdgai hatdrozzdk meg. Amennyiben egy minta a hivatkozott szempontok szerint
stabilnak tekinthetd, Gigy az kiilon konzervalast nem igényel. Az instabil mintdkat (pl. nyers
tej, tejszin) azonban mindségmegdrzésiik érdekében tartositani kell. A leggyakrabban
alkalmazott modszer a vegyszerekkel vald tartositds, a hiités, fagyasztas, illetve ezek
kombinacioi. A kémiai konzervalas elsésorban a mikrobioldgiai szempontbol instabil
mintadknal alkalmazhato. A tartdsitoszerekkel szemben tdmasztott alapvetd kovetelmény, hogy
azok a referencia- és a miiszeres vizsgalatok eredményeit ne torzitsak. A leggyakrabban
hasznalt vegyszerek a bronopol, a kalium-bikromat, a natrium-azid és ezek kombinacioik. A
hiités, valamint a pillanatfagyasztds a fiziko-kémiai és mikrobiologiai szempontbol labilis
mintak tartdsitasdnak hatékony modszere.

2.6. A referencia értékek kijelolésének modszerei

A kalibracidés mintdk referencia értékeinek kijelolése a kovetkezd modszerek szerint
torténhet. A mintdkat az adott vizsgalatban nagy jartassdggal, rendszerint akkreditacioval
rendelkezd laboratoriumok egymassal parhuzamosan megvizsgaljak. A vizsgalati eredmények
homogenitasat statisztikai probaval értékelik, a nem megfeleld adatokat kizarjak, majd az
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elfogadott eredményekbdl Gn. “kdzds atlagot” képeznek, mely egyben a vizsgalt jellemzd
referencia értéke is. A mddszer elénye, hogy az igy megallapitott referencia érték kozeliti meg
legjobban a vizsgalt jellemz6 valds értékét, hatranya viszont jelentds id6- és koltségigénye. A
masik eljaras szerint a kalibracios mintdkat készitd laboratorium sajat vizsgalatai alapjan
jeloli ki a referencia értékeket. Ez utobbi modszert alkalmazza a kalibralo- és a hiteles
anyagmintakat el6allito laboratériumok tobbsége.

2.7. A kalibracios mintak mindéségbiztositasa
2.7.1. A referencia vizsgalati modszerek kivalasztasanak és alkalmazasanak szempontjai

A vizsgalati modszer kivalasztasa elsdsorban a vizsgalat céljatol és az eredmények
felhasznalasi modjatol fiigg. A kalibracidos mintdk beltartalmi értékeinek meghatarozasdhoz
nemzetkozileg elismert referencia (dontd) mddszerek alkalmazandok (8). Ezen tilmenden, a
modszer laboratoriumi alkalmazéasanak is statisztikailag kontrollaltnak kell lennie, ami az
ismételhetdéség ¢és a reprodukélhatésag ellendrzését, valamint a mérési bizonytalansag
rendszeres becslését jelenti (1).

2.7.2. A minta-homogenitds és -stabilitds ellendrzése

A kalibracios mintak eldallitasi folyamata magaban foglalja az alapminta, az in. tomeg-
tesztanyag elkészitését és annak olyan egyedi mennyiségekre, iigynevezett almintakra torténd
szétadagolasat, amelyeket a laboratériumok vizsgalat céljara megkapnak. Nyilvanvalo
kovetelmény, hogy az almintdk halmaza homogén és a tomeg-tesztanyagot reprezentald
legyen. Az almintdk kozotti teljes homogenitas csak valddi oldatok esetében biztosithato, a
nyers tej €és a legtobb tejtermék vonatkozdsdban azonban nem. Az eltérések minimalizalasa
érdekében a homogenitast a mintakészités kritikus pontjainal (hozzaadas, -elvétel,
szétadagolas) és a mintdk elkiildése eldtt ellendrizni kell. A tesztadagok kozotti
homogenitason tulmenden kdvetelmény a mintdk egyedi homogenitéasa is. Ezért a minta olyan
mindségll legyen, hogy abbdl az adott vizsgalati modszerrel — feltételezve annak szakszer(i
végrehajtasat — jol reprodukalhatd eredményeket kapjunk. A mintdk kézotti és a mintan beliili
homogenitas-vizsgéalat altalanosan elfogadott mddszere a varianciaanalizis. Amennyiben a
kiadagolt mintahalmaz homogén, ugy azokkal a kalibraci6 elvégezhetd (6). Ugyancsak
elterjedt modszer a mintak kozotti szords vizsgélatara a kovetkezd eljaras. Az elkészitett
mintahalmaz véletlenszeriien kivalasztott 5%-anak beltartalmat miszeres eljarassal
megvizsgaljak. Amennyiben az igy kapott eredmények szorasa nem haladja meg a 0,02%-o0t,
a mintahalmaz homogénnek tekinthetd (3).

A kalibracids mintak vizsgalt jellemzdinek legaldbb a minta készitése és felhaszndlasa
kozotti iddintervallumban stabilaknak kell lennilik. A minta stabilitdsa olyan kisérletekkel
ellendrizhetd, melyekben modellezik a mintaszallitds és a tarolads varhatd koriilményeit
(hdmérseklet, 1d6). A szétosztasra eldkészitett mintakbol véletlenszertien kell kivalasztani a
homogenitas- ¢és stabilitds-vizsgalat elvégzéséhez sziikséges egységeket. A kivalasztott
mintakat két azonos elemszdmu csoportra osztjak. Az elsd mintacsoport beltartalmi jellemzdit
a szétosztas napjan, a masodik csoportét pedig a mindségmegdrzés utolsd napjan szabvanyos
modszerekkel megvizsgaljak. A vizsgalatok eredmeényeit egy-szempontos varianciaanalizissel
értékelik. Ha a beltartalmi jellemzok értékei egyik mintacsoport esetében sem kiilonboznek
szignifikansan egymastol, akkor a mintdk az ellendrzott paraméterek vonatkozdsaban
homogénnek és stabilnak tekinthetok (6). A tesztanyagok esetében a szallitds és a tarolas
feltételeit, tovabba a mintafeldolgozas hataridejét szabalyozni kell.
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2.8. A miiszer-kalibracio végrehajtasa, a miiszer mérési pontossaganak ellendrzésére

szolgalé modszerek
2.8.1. A miiszer-kalibracio modszerei

Egy miiszert akkor kell kalibralni, ha annak mérési eredményei szignifikansan eltérnek
a referencia eredményektdl. Ez az eltérés bekovetkezhet a berendezés fobb alkatrészeinek
meghibasodasa miatt, a késziilékek un. driftje, tehat az eredmények egyiranyu eltolodasa
kovetkeztében, tovabba a kalibracidos mintdk alapanyagainak természetes fiziko-kémiai
valtozasaikor (pl. téli tej, nyari tej) (2).

Az eltér6 mérési elven alapuld miszerek kiilonboz6 kalibracios modszereket
igényelnek. Ennek oka, hogy az egyes miikddési elvekhez a legmegfelelobb kalibracios
technikat kell alkalmazni annak érdekében, hogy a miiszeres mddszer pontossaga a lehetd
legjobb legyen. A leggyakoribb kalibracios technikék a kdvetkezok:

o multilinearis regresszido (MLR),

e legkisebb négyzetek osszege (PLS),

e helyileg sulyozott regresszi6 (LWR),

o mesterséges ideghalozat (ANN).

A felsorolt modokon végzett miiszer-kalibraciok mindegyikénél alapfeltétel a nagy
mintaszam (legalabb 100 db) és a beltartalmi jellemzOok megfeleld valtozékonysaga, azaz a
foldrajzi, az évszakos, a fajta és a technologiai kiilonbségek reprezentalésa (5).

2.8.2. Minta-eldkészités

A tejipari laboratoriumi gyakorlatban hasznalt beltartalom-vizsgalé miiszerek kozos és
lényeges jellemzdje, hogy a vizsgalandd minta a vizsgélat el6tt nem, vagy csak minimalis
elokészitést igényel. Ez egyrészrdl kikiiszoboli, csokkenti a minta-eldkészités hibajara
visszavezethetd pontatlan mérést, masrészrdl gyorsitja a vizsgalat lefolytatasat. A minta-
elékészités fligg a miliszer mérési elvétdl (transzmisszids, reflexios), a mintafelvétel modjatol,
a vizsgalanddé minta halmazallapotatol (foly€kony, szilard), és a minta egyes fizikai-kémiai
jellemzditdl (a mérendd komponens koncentracidja, viszkozitas). A reflexios elven miikodd
berendezések gyakorlatilag nem igényelnek minta-el0készitést, azonban ligyelni kell példaul
arra, hogy a minta feliilete egyenletes legyen, nagyobb viztartalom esetén pedig a vizsgalat
ideje alatt ne szaradjon ki. A transzmisszids berendezéseknél kiemelt szerepe van a minta
hémérsékletének, ezért a mintdkat a vizsgalat eldtt temperalni kell. Nagy viszkozitasu
anyagok esetében a minta higitasa is sziikséges lehet.

2.8.3. A miiszer mérési pontossaganak ellenorzése

A mérési pontossag ellendrzésének szabvanyos modszere az Un. “kontrollkartyak”
alkalmazdsa. A kontrollkdrtydk a mérési pontossidgot az idd fiiggvényében grafikusan
abrazoljak, jelezve a mérési pontossag szempontjabol 1ényeges beavatkozasi szinteket is (7).
Ez a modszer alkalmas a valtozads mértékének és tendencidjanak vizudlis szemléltetésére,
amely szilikség esetén gyors beavatkozast, kalibraciot tesz lehetové.
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3. AMAGYAR TEJGAZDASAGI KISERLETI INTEZET ALTAL KIFEJLESZTETT

KALIBRACIOS MINTATIPUSOK

A kalibracios mintak készitésére vonatkozo6 kovetelmények betartasa mellett és a helyes
laboratoriumi gyakorlat figyelembevételével az 1. tablazatban feltlintetett kalibracids
mintatipusokat fejlesztettiik ki.

1. tablazat A Magyar Tejgazdasagi Kisérleti Intézet altal kifejlesztett kalibracios
mintatipusok

A kalibracios mintak

megnevezése beltartalmi jellemzoi és tartomanyai (g/100g)
zsir fehérje laktéz szarazanyag zs.m.sz.a.

Nyers tehéntej 2356 29-38 45-50 10,4-15,1 8,6-9,5
Nyers juhtej 45-10,0 4,7-7,0 4,2-4,7 14,3-22,6 9,8-12,6
Nyers kecsketej 2,2-42  2,8-34 4,247 10,0-13,1 7,8-8,9
Folozott nyers tej 0,0-0,9 3,4-29 5,041 9,0-8,5 9,0-7,6
Folozott pasztérozott tej 0,0-0,9 3,4-29 5,0-4,1 9,0-8,5 9,0-7,6
Paszt6rozott homogénezett tej 0,6-3,6 3,2-3,6 5,0-4,7 9,5-12,6 8,9-9,0
UHT-tej 0,6-36 3,2-36 5,0-4,7 9,5-12,6 8,9-9,0
Nyers tejszin 19,8-46,0 2,5-1,7 - 26,5-50,0 6,7-4,0
Pasztérozott tejszin 19,8-46,0 2,5-1,7 - 26,5-50,0 6,7-4,0
Paszt6rozott, homogénezett tejszin -~ 19,8-46,0 2,5-1,7 - 26,5-50,0 6,7-4,0
Tejfol 8,0-26,0 2,2-2,8 - 15,8-31,0 7,8-5,0
Joghurtalap 0,1-5,0 55-2,2 - 15,5-10,0 15,4-5,0
Desszert alap 6,0-145 2,2-3,6 — 11,6-23,8 5,6-9,3

zS.m.sz.a.: zsirmentes szarazanyag

Intézetiink az 1. tablazatban bemutatott kalibraciés mintakat 6sszesen 32 hazai és 4
kiilfoldi laboratorium részére szallitja rendszeresen.

4. KOVETKEZTETESEK

A tej és a tejtermékek mindségbiztositasdval szemben tdmasztott egyre szigoribb
jogszabalyi és piaci kovetelmények el6térbe helyezték a gyors és pontos rutinvizsgélati
modszerek alkalmazasat. A tejiparban hasznalt, a tej és a tejtermékek makrokomponenseinek
(zsir, fehérje, laktdz, szarazanyag, zsirmentes szarazanyag) meghatarozasara alkalmas
beltartalom-vizsgald6 miszerek napjainkra felvaltottak az idGigényes ¢és Kkoltséges
hagyomanyos vizsgalati modszereket. Ezek a miiszeres rutinvizsgalatok azonban csak akkor
adnak megbizhatd, pontos eredményeket, ha azokat megfeleld mindségli mintdkkal
rendszeresen kalibraljak, mérési pontossagukat ellendrzik. Kalibracios mintak csak
szabalyozott modon, kifogastalan és ellendrzott alapanyagokbol készithetdk, melyek
beltartalmi jellemzdi lefedik a mérési tartomanyt, tovabba stabilak ¢és megfeleld
homogenitassal rendelkeznek.
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