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Abstract

SUSTOVA, K.: Appraisal of the influence of the temperature at the composition of cow” s milk by FT
NIR spectroscopy. Acta univ. agric. et silvic. Mendel. Brun., 2007, LV, No. 4, pp. 95-102

NIR spectroscopy making use of a near infrared spectrum offers wide using in a food quality control.
This quick method allows the measuring of numerous samples with minimal usage of chemicals. Due
this fact it is also used in quantitative analyses of milk composition. In this study we observed an impact
of different temperatures of cow’s milk samples on measuring exactness. The milk samples were taken
from separate dairy cows and immediately refrigerated to 6—8 °C. Until the analysis the samples were
deposited in the refrigerator. Just before the analysis on FT NIR spectrometer they were warmed to
40 °C and then cooled down in water bath to the temperatures 20 °C, 21 °C, 23 °C and 25 °C. After-
wards the samples were measured on Petri dish in reflectance mode with resolution 8 and number of
scans 100. The spectres of samples were evaluated using calibration models for determination of solids
and contents of proteins, fat and lactose. Observed measures were statistically compared within separa-

te temperatures in relation to standard temperature 20 °C.

Near-infrared spectroscopy, cow’s milk, chemical composition, dry matter, fat, lactose, protein

Podle McCLUREHO (2003) nadesel ten spravny
¢as pro NIR spektroskopii. Dnes tato technika zau-
jima vyznamné misto vedle dalSich hlavnich analytic-
kych technik. I ptes nékteré¢ nevyhody (nehodi se ke
stanoveni obsahu minoritnich latek ve smésich, namé-
fend spektra jsou tézko interpretovatelnd, vyhodno-
ceni vyzaduje pouziti pocitate vybaveného chemo-
metrickym softwarem, veérohodnost kvantitativnich
vysledkti dosazenych pomoci NIR techniky zavisi na
presnosti pouzité referencni metody, vyzaduje vyssi
naklady na vytvoreni kalibra¢niho modelu — nej-
mén¢ 30 referencnich vzorkd, vyssi pofizovaci cena
pristroje) je tato technika pfitazlivym nastrojem pro
celou fadu rozliénych vzorkli a nachazi uplatnéni
v celé fad¢ oblasti zahrnujici potravinafstvi, zemé-
délstvi, chemii, farmacii, textilni primysl, polymery,
kosmeticky primysl i medicinu.

Stanovenim hlavnich slozek kravského mléka
(susina, bilkoviny, tuk a sacharidy) pti analyzach kvan-
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titativniho slozeni kravského mléka se zabyvala fada
autorti. Méfenim slozeni homogenizovaného krav-
ského mléka se zabyvali RU & GLATZ, 2000; SASIC
& OZAKI, 2001; CURDA et al. (2002); ALBANELL
et al., 2003. Problematice méteni slozeni nehomoge-
nizované¢ho mléka se vénuje méné praci (TSENKOVA
etal., 1999; TSENKOVA et al., 2000; JANKOVSKA.
& SUSTOVA, 2003; JANKOVSKA, 2004). N&ktefi
autofi se zabyvali stanovenim slozeni mléka pomoci
sondy pii pouziti optického vlakna (KUKACKOVA
et al., 2000; TURZA et al., 2002).

Vliv teplot skladovani na jakost mléka sledovali
pomoci Fourierovy transformacni infracervené spek-
troskopie GIARDINA et al. (2003), ktefi posuzovali
vzorky delaktézovaného mléka skladované pfi teplo-
tach 6, 25 a 32 °C po dobu 14, 30, 45, 60 a 90 dni.
Autori dosli k zavéru, ze tato vyhodnocovaci technika
je vhodna pro detekcei odlisnych teplot skladovani.

Problematikou vlivu teploty mléka na vysledky
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meéfeni infradervenym spektrometrem se zabyvala
KUKACKOVA (2001). Aplikovala vyhodnocovaci
techniku (PLS algoritmus) na vzorky UHT mléka
méfenych pfi teplotach od 10 °C do 40 °C. Na zaklade
zjisténych vysledkt klade velky diiraz na dodrzovani
konstantnich teplot méteni.

Cilem nasi prace bylo posoudit, jaky vliv ma na
vysledky méfeni slozeni mléka pomoci FT NIR spek-
trometru rozdilna teplota métenych vzorki.

MATERIAL A METODY
MATERIAL

Kravské mléko bylo ziskavano na skolnim statku
Zabgice od 24 dojnic plemene Holstynského a Ces-
kého strakatého. Vzorky byly odebirany pomoci Tru-
testu, jez umoziuje ziskat primérny smésny vzorek
béhem dojeni od jednotlivych dojnic zv1ast. Nasledné
byly vzorky mléka zchlazeny na cca 6 °C, odvezeny
do laboratofe Ustavu technologie potravin MZLU
v Brné a do 12 hodin po odbéru zméteny. Vzorky
mléka byly dodany k analyze bez ptidani konzervac-
niho ¢inidla v syrovém stavu. V laboratofi se pro-
vedlo stanoveni obsahu susiny, obsah bilkovin, tuku
a laktozy.

METODY

Referen¢ni analytické metody

Obsah susiny se stanovoval vazkovou metodou bez
pouziti pisku pfi teploté 102 £ 1 °C (ISO 6731: 1989).
Obsah tuku byl stanovovan acidobutyrometricky
metodou podle Gerbera (ISO 488: 1983). Obsah hru-
bych bilkovin byl stanovovan Kjeldahlovou metodou
s prepocitavacim faktorem 6,38 (OFFICIAL JOUR-
NAL L 206). Obsah laktozy byl stanovovan polarime-
tricky (ISO/DIS 5765: 1998).

FT NIR analyza

Meéteni bylo provadéno na piistroji FT NIR Anta-
ris. Zakladni charakteristika pfistroje: Zdrojem zafeni
je halogenova zarovka. Rozsah vinoétii (vinovych dé-
lek) je 10000-4000 cm™ (1000-2500 nm). Detek-
tor: InGaAs. Déli¢ paprskii: CaF2. Ovladaci software:
Omnic, Result (ThermoNicolet Corp., USA).

Vzorky syrového kravského mléka byly snimany
spektrometrem v rezimu reflektance na integracni
sféfe pomoci transflektan¢ni kyvety. Kyveta vyme-
zuje mnozstvi vzorku, ktery byl umistén v Petriho
misce, kovovym zrcatkem o h = 0,2 mm. Vzorky byly
snimany 100 scany a rozliSenim 8 s dobou méfeni cca
50 sekund. Kazdy vzorek byl podroben méfeni dva-
krat a k vyhodnoceni kalibraci bylo pouzito pramérné
spektrum.

U kazdého vzorku bylo odecteno slozeni zaklad-
nich jakostnich ukazateld (suSina, obsah bilkovin,
tuku a laktdzy) dle kalibra¢nich modeltt NIR spekt-
roskopu vyhotovenych pro teplotu 20 °C. Pfed vlast-
nim méfenim na FT NIR spektrometru byly vzorky
mléka zahtaty na teplotu 40 °C, protiepany a vytem-
perovany na teplotu méfeni. Ke zjisténi mozného roz-
dilu mezi porovnavanymi teplotami bylo pouzito 90
vzorkl syrového kravského mléka vytemperované ve
vodni lazni na teploty 20 °C, 21 °C, 23 °C a 25 °C.

Ziskané hodnoty obsahti zakladnich slozek krav-
ského mléka pro jednotlivé nastavené teploty byly
vyhodnoceny pomoci statistického programu S—
plus 2000 ANOVA testem prukaznosti rozdilu mezi
porovnavanymi teplotami (MELOUN & MILITKY,
1998).

VYSLEDKY A DISKUSE

Ptiklady spekter vzorki mléka méfeného pii riz-
nych teplotach jsou zobrazeny na obr. 1. VSechna zis-
kana spektra pii kazdé teploté mléka byla podrobena
rovnéz diskriminacni analyze (obr. 6). Vysledkem je
rozvrzeni do klastri, které by mély odpovidat vybra-
nym teplotdm meéfeni. Z diivodu velkého poctu spek-
ter (pro kazdou teplotu 90 vzorkll) dochazi k patr-
nému prekryvani jednotlivych klastrt.

Vysledky analyz vSech stanovenych slozek pro-
kazaly, ze mezi vybranymi teplotami vzorkti mléka
existuje signifikantni rozdil pfi hladiné¢ vyznamnosti
a = 0,05. U modelu pro susinu je mezi teplotami zjis-
tén statisticky vysoce prikazny rozdil (p < 0,01), pro
kalibraéni modely pro stanoveni bilkovin a tuku jsme
dospéli k velmi vysokému statisticky prukaznému
rozdilu (p < 0,001). Vysledky ANOVA testu jsou shr-
nuty v tabulce L.

Dalsim moznym ovéfenim, zda jsou spektra mléka
odli$na pfi riznych teplotach, je pouziti parametic-
kého T-testu v programu UNISTAT. Z tabulky II. je
ziejmé, ze v modelech pro stanoveni obsahu susiny,
bilkovin a lakt6zy jsme zaregistrovali, ze vyssi teploty
nez teplota referencni (20 °C) davaji prikazné vyssi
hodnoty vybranych jakostnich ukazateli. Vyjimkou
je kalibra¢ni model pro obsah tuku v kravském mléce,
v tomto pripadé vyssi teploty méfeni obsah tuku pod-
hodnocuji.

U modelu pro obsah susiny jsme zjistili statisticky
prikazny rozdil mezi referencni teplotou a teplotami
21 a 23 °C pfi hladiné vyznamnosti o = 0,05, u tep-
loty 25 °C velmi vysoky statisticky prikazny roz-
dil (o = 0,001). Kalibra¢cni model obsahu bilkovin
v kravském mléce vykazal velmi vysoce statisticky
prikazné rozdily uz pii teploté¢ méfeni 23 °C a rov-
néz pii teploté 25 °C, ale i u vzorka s teplotou lisici
se pouze o 1 °C je rozdil statisticky priukazné odlisny.
U modelu pro stanoveni obsahu tuku jsme nezazna-
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menali rozdil mezi teplotami pfimo spolu sousedicimi
(20 a 21 °C), avsak opét mezi vzdalengjSimi teplo-
tami je zaznamenan velmi vysoky rozdil. Tato statis-
ticka metoda potvrdila pfedchozi zpisob statistického
vyhodnoceni ANOVOU.

Na obr. 2 az 5 jsou graficky zaznamenany rozdily
mezi porovnavanymi teplotami pro jednotlivé slozky
mléka znazornéné jako konfiden¢ni intervaly primér-
nych hodnot vybranych jakostnich ukazateli. Obra-
zek 2 vyjadiuje rozdilnost zjisténych vazenych pri-
mértt u modelu suSiny, je zde patrny zvySujici se
obsah susiny se stoupajici teplotou (kolisani mezi
21 °C a 23 °C). Dochazi k prolinani konfiden¢nich
intervald mezi teplotami 20 °C a 21 °C a 23 °C. Tep-
lota 25 °C je velmi vyrazné rozdilna od ostatnich.

U kalibra¢niho modelu pro obsah bilkovin syro-
vého kravského mléka je ziejmy linearné se zvysSu-
jici se rozdil mezi vazenymi prumeéry, viz obrazek
3, pricemz dochazi k malému prolinani konfidenc-
nich intervall (mezi teplotami 20-21 °C a 23-25 °C).
U obsahu tuku (obr. 4) je zaznamenan jisty pokles
mezi 21 °C a 23 °C, nejedna se o ¢isté linearni pri-

béh zmény. Mezi zminovanymi teplotami je patrny
velmi vysoce pritkazny rozdil, protoze se konfiden¢ni
intervaly neprolinaji. Nejmensi rozdil byl zazname-
nam u kalibra¢niho modelu pro laktézu mezi teplotou
20 °C a 21 °C, avsak opét se objevil vétsi rozdil mezi
teplotou 21 °C a 23 °C (obr. 5).

Podle dosazenych vysledki 1ze usuzovat, Ze teplota
vzorki pii méfeni NIR spektroskopem je dulezita.
Po statistickém vyhodnoceni byl prokazan statis-
ticky rozdil mezi porovnavanymi teplotami, pfi¢emz
byl zaznamenan nejvétsi rozdil mezi teplotou 20 °C
a 25 °C. Mensich variaci rozdilu bylo zjisténo mezi
sousednimi teplotami 20 °C a 21 °C a taktéz 23 °C
a 25°C. Proto je tfeba disledné dodrzovat teplotu
vzorku shodnou s teplotou, na niz je kalibrovan model
NIR spektroskopu pro danou slozku.

KUKACKOVA (2001) dosla ke stejnym zavérim,
i kdyz aplikovala jinou vyhodnocovaci techniku (PLS
algoritmus) na vzorky UHT mléka méfenych pfi tep-
lotach od 10 °C do 40 °C. Klade také velky diraz na
dodrzovani konstantnich teplot méteni.

I: Vysledky statistického vyhodnoceni vysledkit méreni pomoci ANOVA

Ukazatel DF F P
Susina 3 7,73918 ok
Bilkoviny 3 48,23577 ok
Tuk 3 13,17333 *HE
Laktoza 3 2,918447 *

DF — stupné volnosti; F — faktor prikaznosti; P — pravdépodobnost; * —p < 0,05; ** —p <0,01; *** —p < 0,001

11: Statistické vyhodnoceni diferenci vysledkit méreni pomoci T-testu v programu UNISTAT

SUSINA 20-21 °C 20-23 °C 20-25°C
Pocet 90 90 90
Prumérné diference -0,0597 -0,0530 -0,1253
Rozptyl 0,0848 0,0781 0,0816
P * k koK
BILKOVINY 20-21 °C 20-23 °C 20-25 °C
Pocet 90 90 90
Pramérné diference -0,0222 —-0,0532 —-0,0796
Rozptyl 0,0128 0,0119 0,0073
P * skoksk ko
TUK 20-21°C 20-23 °C 20-25°C
Pocet 90 90 90
Pramérné diference 0,0117 0,1110 0,0964
Rozptyl 0,0364 0,0497 0,0533
P skoksk sk
LAKTOZA 20-21°C 20-23 °C 20-25 °C
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Pocet 90 90 90
Prumérné diference -0,0016 -0,0473 -0,0354
Rozptyl 0,0556 0,0171 0,0209
P sk «

P — pravdépodobnost; * — p <0,05; ** —p <0,01; *** —p < 0,001
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2: Grafické znazornéni konfidencnich intervalii pri jednotlivych teplotdich
méreni u obsahu susiny kravskeho mléka
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3: Grafické znazorneni konfidencnich intervalii pii jednotlivych teplotach
meéreni u obsahu bilkovin kravského mléka
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4: Grafické znazornéni konfidencnich intervalii pri jednotlivych teplotich

méreni u obsahu tuku kravského miéka
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5: Grafické zndazorneni konfidencnich intervalu pii jednotlivych teplotdch

meérent u obsahu laktozy kravského mléka
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6: Diskriminacni analyza spekter kravského mléka pro teploty 20 °C, 21 °C, 23 °C a 25 °C

SOUHRN

Prace se zabyvala vlivem rozdilnych teplot vzorkli mléka na vysledky méfeni slozeni mléka pomoci
FT NIR spektrometru. Ke zjisténi mozného rozdilu bylo pouzito 90 vzorkl syrového kravského mléka
temperovaného ve vodni lazni na teploty 20 °C, 21 °C, 23 °C a 25 °C. Obsahy susiny, bilkovin, tuku
a laktézy byly stanoveny referen¢nimi analyzami. Vzorky mléka byly prométfeny na pristroji FT NIR
Antaris a byly snimany v rezimu reflektance na integracni sféfe pomoci transflektancni kyvety. Vysled-
ky méfeni mléka temperovaného na teploty 21 °C a 23 °C vykazuji mezi sebou vysoce prukazny roz-
dil. Nejvetsi rozdil byl zaznamenan mezi teplotou 20 °C a 25 °C. Mensich variaci rozdilu bylo zjiste-
no mezi sousednimi teplotami 20 °C a 21 °C a taktéz 23 °C a 25°C. Z vysledkt je zfejmé, Ze je nutné
disledné dodrzovat teplotu vzorku shodnou s teplotou, na niz je kalibrovan model FT NIR spektrome-

tru pro danou slozku.

blizkd infracervend spektroskopie, kravské mléko, chemické slozeni, susina, tuk, bilkoviny, laktoza
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