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ZASTOSOWANIE SPEKTROSKOPII ODBICIOWEJ
DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI WODY W SERACH

Agnieszka Bilska, Krystyna Krysztofiak, Piotr Komorowski

Streszczenie: Podstawowym celem pracy bylo sprawdzenie mozliwosci zastosowania
metody spektroskopii odbiciowej w zakresie bliskiej podczerwieni do szybkiego oznacza-
nia zawartosci wody w serach. Badania wykonano na 25 prébkach serow twarogowych i
15 probkach seréw dojrzewajacych twardych. Ustalono $ciste zaleznosci regresyjne, po-
zwalajace na obliczanie zawarto$ci wody w tych serach na podstawie znajomos$ci wartosci
odbicia §wiatta przy wybranych dlugo$ciach fali. Stwierdzono, ze doktadno$¢ opracowa-
nej metody jest porownywalna z doktadno$cia metody klasycznej, a jej zaleta jest znacz-
nie krétszy czas wykonania analizy. Istnieje mozliwo$¢ zastosowania opracowanej meto-
dy do sterowania procesem produkcji serow (zwlaszcza twarogowych).

Stowa kluczowe: sery, zawarto$¢ wody, spektroskopia odbiciowa, NIR

WSTEP

Sery sa produktami otrzymanymi z mleka i jego skladnikéw zawierajacych wigk-
sz0%¢ sktadnikoéw niezbednych dla organizmu [Rymaszewski i Smietana 1997]. Istnicje
wiele systeméw towaroznawczego podziatu serow (ze wzgledu na sposéb produkeiji,
zawartos$¢ thuszezu, konsystencje, procesy dojrzewania, itp.).

Ocena jakosci serow obejmuje badanie cech organoleptycznych, analiz¢ chemiczna
i mikrobiologiczna [PN-73/A-86232 1973]. O jakosci sera decyduja wyniki wszystkich
trzech ocen, jednak w praktyce produkcyjnej najczgséciej dokumentuje si¢ wyniki ocen
chemicznych, a zwlaszcza zawarto$¢ thuszczu i suchej masy. Wykonanie tych oznaczen
metodami klasycznymi [Gawel i Molska 1978] jest czasochlonne. Dlatego poszukuje
si¢ innych metod, zwlaszcza takich, ktére mogltyby by¢ zastosowane do sterowania
procesem produkcji serow (metody ,,on-line”).

Dobrym rozwiazaniem problemu powinno by¢ zastosowanie metody spektrokopii
odbiciowej w bliskiej podczerwieni (NIR). Znalazla ona juz zastosowanie do oznacza-
nia sktadu podstawowego wielu rodzajéw zywnosci [Polseseblo i Giangiacomo 1983,
Uchman i in. 1997, Kosicki i Uchman 1998]. Podstawowa zaleta tej metody jest szyb-
kos$¢ uzyskiwania wynikéw, natomiast wada konieczno$¢ ustalenia $cistych zalezno$ci
pomigdzy warto$ciami odbicia §wiatta (wartos¢ R lub lg (1/R)) a wartosciami okreslaja-
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cymi zawarto$¢ sktadnikéw w zywnosci poszczegdlnych asortymentéw. Dlatego posta-
nowiono sprawdzi¢ istotno$¢ zalezno$ci pomiedzy warto$ciami odbicia Swiatta w zakre-
sie 110-2500 nm, a zawartos$cia wody w serach twarogowych i tzw. zottych.

CEL BADAN

Celem badan jest proba zastosowania spektroskopii odbiciowej w zakresie bliskiej
podczerwieni do szybkiego oznaczania zawarto$ci wody w wyrobach mleczarskich.
W tym celu wykonano znaczna ilo$¢ pomiaréw zawarto$ci wody w wybranych wyro-
bach (sery zolte i sery twarogowe) badana metoda oraz metoda klasyczna.

Na podstawie uzyskanych wynikow nalezato ustali¢ zalezno$¢ pomigdzy wynikami
uzyskiwanymi po zastosowaniu obu metod oraz okresli¢ wielko$¢ popetnianych bledow
oznaczen.

MATERIAL I METODY BADAWCZE

Badanym surowcem byty probki:

— sera twarogowego,

— serow dojrzewajacych twardych.

Probki pobierano z partii surowca, nast¢gpnego dnia po produkcji, zgodnie z norma
zaktadowa. Pobrane probki dzielono na dwie czesci. Jedna cze$¢ poddawano analizie w
laboratorium zaktadowym zgodnie z norma a druga analizowano w Instytucie Techno-
logii Migsa AR w Poznaniu metoda NIR z uzyciem aparatu INFRARAPID.

Oznaczenie zawarto$ci wody metoda chemiczng

Oznaczanie zawarto$ci wody przeprowadzono metoda techniczna, suszac probke se-
ra (3,0 g) z piaskiem w temperaturze 130°C do statej wagi.

Oznaczenie zawarto$ci wody metoda NIR

Rejestracji widm w zakresie dlugosci fal 1300-2400 nm dokonano aparatem
INFRARAPID 61. Dla kazdej probki przeprowadzono co najmniej dwie rownolegle
analizy, rejestrujac usrednione dane spektralne (wspotczynnik R i jego wartos¢ zmody-
fikowana — Ig (1/R) zbierane co 1 nm.

Analiz¢ matematyczna otrzymanych widm wykonano korzystajac z programu
LOGIST PC [Sosnowska i Sosnowski 1995].
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OMOWIENIE WYNIKOW

Sery twarogowe

Na podstawie ustalenia korelacji pomigdzy wynikami oznaczania wody uzyskanymi
metoda klasyczng i NIR w 25 probkach serow twarogowych ustalono, ze zawarto$¢
wody w serach twarogowych mozna obliczy¢ stosujac ponizsze rownanie:

Y =83,35-101,31 - x (1450) — 30,23 - x (1520) + 162,93 - x (1600) +
+1,51 - x (1760) — 4,30 - x (1950 ) + 34,53 - x (2100) — 63,13 - x (2160) +
+32,79 - x (2300)
gdzie: Y — obliczona zawarto$¢ wody (%),
x — zmodyfikowana warto$¢ wspolczynnika odbicia $wiatta (Ig(1/R)) przy
okreslonej dtugosci fali (np. 1520 nm, 1950 nm, itp.).

Powyzsze rownanie pozwala na oszacowanie zawarto$ci wody w probkach serow
twarogowych metoda odbiciowa.

Na podstawie analizy 25 probek ustalono, Ze istnieje statystycznie istotna korelacja
pomigdzy wynikami obliczonymi wedlug powyzszego wzoru, a wynikami uzyskanymi
po zastosowaniu metody klasycznej. Obliczona warto$é R? wynosi 0,8441, a wartos¢ F
dla regresji (f24) wynosi 8,8 (Fip, — 2,3). Ustalona warto$¢ standardowego btgdu osza-
cowania wynosi 1,68.

Na rysunku 1 zestawiono warto$ci odchylen wynikoéw obliczenia zawartosci wody
od wynikow uzyskanych metoda klasyczna.
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Rys. 1. Zestawienie warto$ci odchylen wynikow analiz zawarto$ci wody w serach twarogowych
Fig. 1. Deviations of results of water content determination for cottage cheese
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Na osi X zaznaczono obliczone wartos$ci, a na osi Y (+ lub —) odchylenie od warto-
$ci znalezionych analitycznie dla tych samych probek.

Najwigksze odchylenie stwierdzono dla probki zawierajacej 72,67% wody. Wynosi
ono 1,9%, co stanowi 2,6% btedu wzglednego. Jest to warto$¢ niska i dopuszczalna
w tego rodzaju szybkiej metodzie analizy.

Sery dojrzewajace twarde

Badania seréw dojrzewajacych twardych wykonano na 15 prébkach. Na ich podsta-
wie oraz po analizie uzyskanych wynikéw ustalono, ze zawarto$¢ wody w serach doj-
rzewajacych twardych mozna obliczy¢ wykorzystujac rownanie:

Y = 57,06 — 27,08 - x (1450) + 194,86 - x (1520) — 32,10 - x (1600) +
~ 127,52 - x (1680) — 13,86 - x (1950) — 49,25 - x (2100) + 31,43 - x (2300)

Powyzsze rownanie pozwala na ustalenie zawartosci wody w probkach serow doj-
rzewajacych twardych.

Na podstawie analizy 15 probek ustalono, ze wspétezynnik oznaczalnosci R* jest
bardzo wysoki i wynosi 0,932. Pozwala to na stwierdzenie statystycznej zgodnosci
pomigdzy wynikami uzyskanymi metoda klasyczna i odbiciowa. Analiza wariancji
wykazata, ze warto$¢ F dla regresji (f7,14) wynosi 13,6 (Fyp = 2,71), a warto$¢ standar-
dowego bledu oszacowania 0,69.

Na rysunku 2 zestawiono wartosci odchylen obliczonych zawarto$ci wody znalezio-
nych metoda klasyczna.
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Rys. 2. Zestawienie warto$ci odchylen wynikow analiz zawarto$ci wody w serach dojrzewajacych
Fig. 2. Deviations of results of water content determination of hard ripened cheese
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Na osi X zaznaczono obliczone wartos$ci, a na osi Y (+ lub —) odchylenia od warto-
$ci znalezionych dla tych samych probek.

Najwigksze odchylenie stwierdzono dla probki zawierajacej 42,33% wody. Wynosi
ono 0,65%, co stanowi 1,5% bledu wzglednego i jest warto$cia bledu dopuszczalng
w metodzie klasyczne;j.

WNIOSKI

1. Istnieje mozliwo$¢ wykonania analizy zawartosci wody w wybranych wyrobach
mleczarskich stosujac spektroskopig odbiciowa w zakresie bliskiej podczerwieni.

2. Doktadno$¢ oznaczania zawartosci wody w serach ta metoda jest porownywalna z
doktadnoscia metody klasyczne;j.

3. Szybkos¢ oznaczania zawarto$ci wody metoda NIR jest znacznie wigksza niz me-
toda klasyczna i daje mozliwosci uzycia jej jako metody ,,on-line”, zwlaszcza w pro-
dukcji serow twarogowych.
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DETERMINATION OF WATER CONTENT IN CHEESE SAMPLES
BY THE USE OF NEAR-INFRARED REFLECTANCE SPECTROSCOPY

Abstract: The use of near-infrared reflectance spectrometry method for fast determina-
tion of water content in cheeses is the main aid of the presented work. Experiments were
carried out for 25 samples of cottage cheeses and 15 samples of hard ripened cheese.

The obtained results proved the high statistical correlation between values of spectrum re-
flectance and the content of water in the checked samples.
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The precision of both methods is practically the same but the NIR method is much faster.
It gives a chance for use of the NIR method as the real process control method (on-line
method).
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