K problematike stanovenia obsahu tuku v mlieku a mlieénych
produktoch
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Na stanovenie tukovosti mlieka si v mliekarenskej praxi rozsirené butyromet-
rické metddy, ktoré boli vypracované a pouzivaju sa v rozlicnych variantoch.
Klasickou acidobutyrometrickou metédou je Gerberova metéda, ktord je
zalozend na odéitani objemu tukového stlpca ziskaného odstredenim uréitého
mnozstva mlieka po posobeni kyseliny sircvej — ako rozptastadla — na bielko-
vinovi zlozku. Pridanim malého mnoZstva amylalkoholu sa povrch tukového
stlpca ostro oddeli. Podobné metddy, ktoré sa lisia pouzivanymi butyrometra-
mi a niektorymi malymi zmenami v postupe stanovenia, si Babcockova
a Lindstromova metéda. Butyrometrickymi metédami sa ziska vysledok na
principe merania objemu tuku, preto podmienkou presnosti metédy je okrem
iného aj dodrziavanie teploty, pri ktorej sa odéita obsah tuku.

Na presnejsie stanovenie obsahu tuku v mlieku a mlieénych produktoch
sa pouzivaju gravimetrické metdédy. Opét existuji vo viacerych variantoch.
Weilbulova metéda pouziva na rozpustenie biellovin var vzorky s kyselinou
chlorovodikovou, tuk sa po odfiltrovani extrahuje etyléterom. Roseho-
-Gottliebova metéda je zalozend na podobnom principe. Bielkoviny sa rozpus-
tia posobenim 25 9, amoniaku a po pridani etanolu sa obsah tuku extrahuje
postupne etyléterom a petroléterom. Pri obidvoch postupoch sa po oddestilo-
vani extrahovadiel vysuseny tuk odvézi. Roseho-Gottliebova metdéda sa
v medzindrodnej norme FIL/IDF uvadza ako odvolidvacia metdda.

Obidva uvedené druhy metéd st pomalé a pomerne naro¢né. Podla nazorov
niektorych autorov nie je ich reprodukovatelnost dost dobra pri produktoch
s vysokym obsahom tuku [1]. Porovnanie butyrometrického stanovenia
s extrakénymi metédami stanovenia tuku v mlieku a smotane ukézalo, ze pri
butyrometrickych metddach sa zaznamenali vyssie vysledky (v pokusoch sa
pouzila Babcockova metéda). Rozdielnost v ziskanych vysledkoch sa zvacso-
vala so stipajicim obsahom tuku vo vzorke [2].

V ostatnom ¢ase rozvoj mliekarstva, najmé zavadzanie velkoobjemovych
kontinuélnych liniek a hromadné vysSetrovanie mlieka v mliekarenskych
zévodoch, nastolil naliehavt poziadavku rychlych a presnych metéd na sledo-
vanie hlavnych zloziek mlieka (bielkovina, tuk, resp. laktéza). Gdpovedou na
tito poziadavku bol vyvoj automatickych analyzatorov, ktoré pracuji na
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zéklade nefelometrickej metddy stanovenia tuku, resp. infracervenej spektro-
skopie.

MILKO-TESTER fy Foss Electric pracuje na ziklade nefelometrickej
metédy a pouziva sa na analyzy surového nehomogenizovaného mlieka.
Mlieko sa pred stanovenim homogenizuje, potom sa pridé roztok etyléndiamin-
tetraacetdtu na zriedenie vzorky a vylicenie zakalu, ktory by spésobovali
molekuly kazeinu. Potom roztok prechadza cez fotobunku a meria sa rozptyl
svetla v roztoku, ktory je proporcionalny obsahu tuku [3]. Na podobnom
principe pracuji AUTO-ANALYZER-y fy Technicon Instruments Corp. —
na zriedent vzorku mlieka sa posobi kyselinou octovou s pridavkom povrchovo
aktivnej latky.

Analyza mlieka aphka.clou lnflacelvene] spektroskopie je zaloZend na
absorpeil infracerveného Ziarenia pri Specifickych vlnovych dizkach. Karbo-
nylové skupiny tukovych molekidl absorbuja pri 5723 um peptidické vizby
aminokyselin v molekulich bielkovin pri 6465 ym, a OH— skupiny molekuly
laktézy pri 9610 um. Na tomto principe pracuji analyzatory IRMA.

Pouzitie automatickych pristrojov urychluje analyzy a zvysSuje kapacitu
analyzovanych vzoriek. Spolahlivost vysledkov zalezi od presnosti metédy,
kalibracie oproti standardnej metéde a spolahlivosti jednotlivych typov
analyzatorov. Jedinou kontrolnou metédou na zistenie presnej funkcie pristro-
jov je Gastd analyza kontrolnej vzorky referenénou metédou. Automatickymi
pristrojmi sa neziskali spolahlivé vysledky pri porusenom mlieku alebo mlieku
s odlisnym zloZenim, ako je normalne mlieko [4]. Rozdiel vo velkosti tukovych
guldtok v mlieku vyzaduje pri nefelometrickych metdédach pred vlastnym
stanovenim tuku na zdklade merania zdkalu, homogenizaciu vzorky, aby sa
ziskalo jednotné rozdelenie velkosti gul6cok. V nasich pokusoch sme na stano-
venie obsahu tuku v mlieku a niektorych mlieénych produktoch aplikovali
jednoducht metddu, ktord sa pédvodne pouzivala na simultdnne stanovenie
bielkovin a tuku v mlieku [5].

Pouzitd metodika a usporiadanie pokusov

Materidlom, na ktory sme aplikovali nefelometrickit metédu stanovenia
tuku, bolo egalizované a plnotuéné mlieko a dva produkty s vyssim obsahom
mlieéneho tuku, a to kysla smotana lahddkova a smotana na Slahanie.

Na disocibciu a rozpustenie bielkovin i tuku vo vzorke sa pouzila kyselina
octové; vzorka sa pred podsobenim kyseliny Styrikrat zriedila destilovanou
vodou. Ziskal sa tplne jasny bezfarebny roztok. Na vyvolanie zékalu, ktory
je imerny obsahu tuku, priddval sa roztok mocoviny obsahujici imidazol.
Tntenzita zékalu sa merala spektralnym kolorimetrom Spekol., pri vlnovej
dizke 400 nm. Mnozstvo tuku sa uréilo z kalibracnej krivky, ktora sa zostrojila
meranim zakalu modelového roztoku tuku v rozliénych riedeniach [5]. Pri
kazdom type vzorky sa Statisticky zhodnotili vysledky z 10 paralelnych stano-
veni.

Na porovnanie sme pri dvoch z uvedenych produktov, a to pri plnotuénom
mlieku a smotane na sfahanie, stanovili obsah tuku aj referen¢nou gravimetric-
kou metédou po extrakeii éterom. Tieto stanovenia sme robili v piatich paralel-
kéach a vysledky sme Statisticky vyhodnotili.
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Na porovnanie pouzitych metéd sme vypocitali pre jednotlivé postupy
smerodajnt odchylku a variactny koeficient. Ako kritérium na hodnotenie
koreldcie medzi vysledkami ziskanymi obidvoma postupmi sme pouzili metédu
testovania rozdielu medzi priemermi pre parové hodnoty [6].

Nefelometrickd metdda, ktortd sme pouzili na stanovenie obsahu tuku,
nevyzaduje homogeniziciu pred meranim zakalu, pretoze dispergujtci efekt
sa dosiahne kombinéciou reagujicich roztokov [5].

Vysledky a diskusia

V tabulke 1 st vysledky nefelometrického stanovenie obsahu tuku vo vset-
kych vzorkach a ich Statistické vyhodnotenie.

V tabulke 2 st vysledky stanovenia tuku gravimetrickou metédou v plno-
tutnom mlieku a smotane na slahanie a ich Statistické vyhodnotenie.

Tabulka 1. Spektrofotometrické stanovenie tuku

Plno- = 5 .
Mlieko Obsah tuéné Qinl gl Obsah tuku Smotans Obsah tuku
% tuku lieko tuku smotana (%) na (%)
va. C. (%) r“;z ) (%) vz. &. o glahanie o
1 2,00 1 3,15 1 16,80 1 34,40
2 1,85 2 3,30 2 16,40 2 34,80
3 2,00 3 3,30 3 16,40 3 35,20
4 1,85 4 3,50 4 16,00 4 33,20
5 1,75 5 3,30 5 16,80 5 34,00
6 1,85 6 3,15 6 15,60 6 34,80
/ 2,00 7 3,50 7 16,80 7 33,20
8 1,85 8 3,30 8 16,00 8 35,20
9 1,85 9 3,50 9 16,00 9 34,80
10 2,00 10 3,15 10 16,40 10 33,20
z 1,90 w 3,31 z 16,32 & 34,28
Sz 0,09 Sz 0,098 Sz 0,412 Sa 0,823
Vi 4,73 Vi 2,96 Vi 2,52 Vi 2,40
Tabulka 2. Stanovenie tuku extrakciou éterom
Fladiatol Obsah tuku Smotana na slahanie Obsah tuku
mlieko (%) vz, & o)
vz. ¢C. o o (%
1 3,41 1 33,01
2 3,39 2 32,93
3 3,37 3 32,98
4 3,38 4 33,01
5 3,39 5 33,01
T 3,39 x 32,98
Sz 0,015 Sz 0,036
Vi 0,44 ke 0,11
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Tabulka 3. Vysledky urcenia obsahu tuku dvoma metédami a ich vzajomné poro vnanie

S Analytické I s . Ve
Vzorka motéda | @ Sz (%) ta to,05
Plnotuéné spektrofoto-
mlieko metrickd 3,31 0,098 2,96
extrakeia
éterom 3,39 0,015 0,44 1,297 2,776
Smotana spektrofoto-
na Slahanie metricka 34,28 0,823 2,40
extrakeia
éterom 32,98 0,036 0,11 3,756

V tabulke 3 st vysledky stanovenia obsahu tuku dvoma metédami a ich
vzajomné porovnanie.

Na hodnoverné posddenie vysledkov analyz je dolezité vediet, akymi
chybami je zatazenéd pouzitd metdda stanovenia, aby bolo mozné dedukovat
spravnost ziskanych hodnét. Doélezitou veli¢inou pri vypocte chyb je repro-
dukovatelnost, ktord udava, akd velkd moéze byt ndhodnd chyba. Mierou
tychto chyb je smerodajné odchylka — je teda mierou presnosti, resp. repro-
dukovatelnosti metdédy. Je konstantou postupu ¢i metédy a predstavuje isty
ukazovatel kvality metody.

Parameter u alebo skutoény obsah urcovanej zlozky, resp. rozdiel medzi
skutoénou hodnotou u a pokusne néjdenou strednou hodnotou z je mierou
spravnosti metddy.

Podla vysledkov v tabulke 1 sa pre nefelometrickt metédu stanovenia tuku
zistili tieto smerodajné odchylky: 0,09 9, pre egalizované mlieko, 0,098 %
pre plnotu¢né mlieko, 0,412 9 pre kysli smotanu lahédkovua, 0,823 ° pre
smotanu na Slahanie.

Pri egalizovanom a plnotutnom mlieku, teda pri produktoch s nizsim cbsa-
hom mlieéneho tuku sa zistili smerodajné odchylky radove rovnaké, pri
produktoch s vyS$sim obsahom tuku sa tento ukazovatel tmerne zvicsuje.
Varia¢né koeficienty vykazuja opacny trend — jeho hodnota je najvyssia pri
egalizovanom mlieku a klesé so stipajacim obsahom tuku.

V tabulke 2 st vysledky stanovenia tuku referen¢nou metédou. Touto
metddou sa zistili tieto smerodajné odchylky: 0,015 9, pre plnotuéné mlieko,
0,036 9, pre smotanu na slahanie.

Varia¢né koeficienty vykazuji hodnoty 0,44 pre plnotucné mlieko a 0,11
pre smotanu na Slahanie.

Franzen [1] uvddza na stanovenie tuku v kondenzovanom mlieku s obsahom
tuku 7,5 9%, Roseho-Gottliebovou metédou smerodajni odchylku 0,036 %,.
Pri porovnani rozborov tej istej vzorky niekolkymi laboratériami sa smerodaj-
né odchylka zvicsila na priemernd hodnotu 0,098 °) a pohybuje sa v rozmedzi
od 0,040 do 0,131 9. Z toho autor usudzuje na horsiu reprodukovatelnost
metédy pri tomto druhu mlietneho vyrobku a na ziskanie spravneho vysledku
vyzaduje 4 az 6 paralelnych analyz.

BULLETIN XVIII/1—1979
27




Porovnanim vysledkov stanovenia tuku v plnotuénom mlieku a smotane
na Slahanie obidvoma pouzitymi metédami mozno zistif priemerné rozdiely
v stanovenom obsahu tuku. Priemerné rozdiely medzi metédami, resp. vy-
sledkami nimi ziskanymi boli: 0,078 pri plnotu¢nom mlieku, 1,33 pri smotane
na §lahanie.

V pripade plnotu¢ného mlieka sa vysledky ziskané nefelometrickou metédou
lisili iba v malej miere od vysledkov referenénej metédy. Pri smotane na $laha-
nie sa zistil velky rozdiel.

Vo §védskych a finskych pracach sa uvadzaji na stanovenie tuku v mlieku
Roseho-Gottliebovou metédou a automatickymi analyzatormi (FPM, IRMA
a MTA) standardné odchylky medzi postupmi: 0,11 (FPM); 0,14 (IRMA),
0,046 (MTA); 0,055 (IRMA) [4, 7].

V tabulke 3 st vysledky porovnania obidvoch metdd testovanim rozdielu
medzi priemermi pre parové hodnoty. Podla testu Statistickej vyznamnosti
rozdielu medzi priemermi nie je v pripade plnotu¢ného mlieka na 5 9, hladine
vyznamnosti rozdiel medzi metédami vyznamny. V pripade smotany na §la-
hanie je rozdiel medzi metédami vyznamny na 5 9, hladine vyznamnosti.

Na zaklade ziskanych vysledkov mozno konstatovat, ze nefelometrickti me-
tédu stanovenia mlie¢neho tuku mozno ako rychlu a pomerne nenaro¢ni
metdédu s dobrou presnostou aplikovat na plodukty s nizsim obsahom tuku.
V porovnani s butyrometrickou metédou nie st rozdiely v reprodukovatelnosti
metédy ; vysledky ziskané nefelometrickou metédou st spravnejsie v dosledku
mensieho zatazenia subjektivnymi chybami (presné pipetovanie vzorky na
stotinu miililitra a temperovanie na urcent teplotu pred odé¢itanim objemu tuku
pri Gerberovej metéde).

Stanovenie tuku butyrometrickou metédou spravidla trvd 20 min. Pri
nefelometrickej metéde mozno ziskat vysledok za 15 min; ¢asovd néroénost
obidvoch metdd je teda priblizne rovnaka.

Na stanovenie tuku Gerberovou metédou sa pouziva Gerberova odstredivka,
ktora okrem narokov na priestor je jednoucelovym laboratérnym zariadenim.
Spektralny kolorimeter potrebny pre nefelometrickd metédu je univerzalnym
obvyklym laboratérnym pristrojom s mnohostrannym pouzitim.

Acidobutyrometrickd Gerberova i nefelometrickd metéda poskytuji orien-
tacné vysledky a vyhodne sa mézu pouzit v prevadzkovych podmienkach na
operativnu kontrolu. Na ziskanie spravnych vysledkov a v pripade analyz
arbitraznych vzoriek treba pouzit vazkovi metédu podla CSN 57 0530.

Sthrn

Na rychle stanovenie obsahu tuku v mlieku a niektorych mlieénych produk-
toch sa aplikovala nefelometrickd metéda. Pouzitim tejto metody sa zistil
obsah tuku v egalizovanom a plnotu¢nom mlieku, v kyslej smotane a smotane
na Slahanie. Metdéda sa Statisticky zhodnotila a zistili sa rozdiely v porovnani
s referenénou metédou testovanim rozdielu medzi priemermi pre pérové
hodnoty.
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HpxomkoBa, 5. — IllumkoBa, E.

K mpo6remarnke GHICTPOro OIpesiesieHNs COAEPKAHUA JKIPA B MOJIOKE
U MOJIOYHBIX HIPOJYKTAX

BriBont

Ilsist GpicTpOro ompeiesIeHUA COACPKAHIA AUPA B MOJOKE 4 HEKOTOPBIX MOJIOYHBLIX MPO-
jaykrax OB IpHMeHeHHBIT HeeroMeTpuueckuii Metoj. IIpnMenenueM sToro MeToja OBLIO
YCTAHOBJIEHO CO/ICP KAHNE sKIPa B MOJIOKE €O cofiepskaHineM 2 %, 1 3,5 %, B cMeTaHe I B CIINB-
Kax. Meroj OBLI CTATHCTHUECKH ONeHeH 1 OBIJI BRISCHEHB PA3HUIBI 10 CPABHEHMIIO C CpaB-
HHTEILHBIM METOJIOM.

Krkoskovs, B., Simkova, E.

To problems of quick statement of fat content in milk and milk products
Summary

To quick statement of fat content in milk and some milk products nefelometric method
was applied. Using this method fat content in trim and full-fat milk, in sour cream and
whipped cream was found out. The method was statistically evaluated and differences
in comparison with reference method testing difference between averages for coupled
values were found out.
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