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BEVEZETES

Az élelmiszerek beltartalmi paramétereinek vizsigakz élelmiszeriparban a gyartas és
forgalmazas alapjat képezik, legyen sz6 deéyi vagy mennyiségi meghatarozasrol. A
termékeknek és a gyartoknak meg kell felelni a $&goés a fogyasztok oldalardl
tamasztott szigorl szabalyozasnak és magaéséun kovetelményeknek. A fizikai és
kémiai paraméterek meghatarozasa, élisése a Magyar Elelmiszekényvben (Codex
Alimentarius Hungaricus) rogzitettek alapjan la@riamban végezhétel klasszikus
fizikai vagy kémiai eljarasokkal. Ezek rendszerimagy munkad¥, id6- és
koltségigényiek, mindemellett a meghatarozasokhoz hasznalt zegsls szamotteév
kornyezeti terhelést jelentenek.

A terhelés csokkentésére torékmodszerek, ugynevezett zold kémiai eljarasok kly. e
évtizede jelentek meg Uj irdnyvonalként az éleleramalitikdban. Céljuk, hogy a
klasszikus meérési modszereket felvaltsak, illetiterimativat kinaljanak az ellérzést
végdk szamara. A fent emlitett csoportba tartozik acgkdnfravorés technika (NIR) is,
mely roncsolasmentes gyorsvizsgalati modszerkéettegyre szélesebb korben.

Az alkalmazasi teriletek a meghatarozhatd kompaerdss mintamatrixok korét
tekintve egyre gyarapodnak, mivel egy mérés kotgégal kevesebb a hagyomanyos
laboratoriumi meghatarozashoz viszonyitva. Fontd& nem legfontosabb -delye a
méréstechnikanak az azonnali valasz, mely a téimemekben, gyartésorokon a
legfontosabb elvaras. A berendezések egiisdéalakitasa lehévé teszi akar a
gyartaskozi folyamatellémzést és a mérési eredméilytfiggéen az azonnali
szabdlyozast is. A technikai fejlesztések eredniépmen ma mar elértietk a piacon
olyan kézi készulékek is, melyekkel az allatteny@&ssel kapcsolatos eredetvizsgalatot az

éls allatokon el lehet végezni, ezt nevezik 'on fatethnikanak.

A gyors rutinanalizisek végrehajtasa megkodnnyitigy@rtok munkajat, a vasarlok
megfeleb tajékoztatdsat szolgélja, ezért a dolgozat céljano becslési fuggvények
feléllitasa kozeli infravoros spektroszkopia hasatd&al, melyek a ké&bbiekben alapul

szolgalhatnak kulonbézélelmiszerek beltartalmi paramétereinek vizsgélaza



CELKIT UZESEK

A dolgozatban bemutatott kisérletek végrehajtasa alkovetke# célokat fogalmaztam
meg. Elelmiszeripari alapanyagok és termékek makngonenseinek meghatarozasa
referencia modszerrel, majd FT-NIR mddszerrel stsliiggvény felallitdsa kereszt-

validacioval és teszt validacioval a kovetkeratrixokon és célkomponenseken:

» Subipari termeékek: fehérje-, zsir- és cukortartalmamedghatarozasa

» Szaraztésztak: zsir- és tojastartalmanak meghasaoz

» Sajtok: fehérje- és zsirtartalmanak meghatarozasa

» KeresztesviragualBfassicales félék): fehérje- és zsirtartalmanak meghatarozasa
» PillangésviraguakKabaceae félék): fehérje- és zsirtartalmanak meghatarozasa

* Pillangésviraguak Rabaceae félék): energiatartalmanak meghatarozasa majd a
populacio szétosztdsa WinISI és OPUS 6.5 prograaiokddibrald és validalo

mintakra.

ANYAG ES MODSZER

A vizsgalt mintak kdzott szerepeltek: Sijari termékek, szaraztészta minték, sajtmintak,
keresztesviraguakB(assicales) rendjébe tartozo zoéldségfelék és a pillangdsviasg
(Fabaceae) csaladjaba tartoz6 hivelyesfélék.

Az alkalmazott minta-ékészitési technikdk kozil a fagyasztva szaritast aés
szaritészekrényes szaritast alkalmaztam. A szélidfkezett mintak tovabbi minta-

elokészitési mveleteként a mintdk daralasa minden esetben fdépes, mivel a NIRS



mérések végrehajtdsahoz lefheyy azonos szemcseméret elérése szilkséges. A dardlt
mintak szitalasaval (lyukméret = 315um) a megéel@mogenitas is kialakithato, igy az
esetlegesen fellégnhomogenitasi problémak is elkerilblet

A referenciamddszerek kozil fehérjetartalom megbatsara Dumas és Kjeldahl
mobdszereket alkalmaztam. Zsirtartalom meghatarozédsa sidipari termékek,
szaraztésztalBrassicaceae ésFabaceae mintak esetében az MSZ 20501-1:2007 szamu
szabvanyban leirt modszert alkalmaztam, mig a 8dfk zsirtartalmanak
meghatarozasahoz az MSZ 2714/1-1989 szamu Magwév&ayt, illetve az eurdpai EN
ISO 1735:2004 magyar valtozatat, az MSZ EN I1SO 1§8&%muU szabvanyt hasznaltam.
Széaraztésztak tojastartalmanak meghatarozasaraSaz 20500/4-87 szabvany kétféle
modszert ajanl. A dodt eljardst, amely a mintak szterin-tartalmanak (koierol és
fitoszterol) illetve a gyors moédszert, amely a rktzsirtartalmanak meghatarozasan
alapul. A szterin-tartalom meghatarozasanak alapjaiebermann-Burchard reakcio,
mely eredményeként az oldat kékes-zold elsdighezt mutat; a szin intenzitdsa a minta
szterin-tartalmanak flggvénye. A meghatarozas sgaehd és technikai problémaval
kiizd. Az extrakcioval kinyert szterin azéiglorehaladtaval atalakul, igy az extraktum
feldolgozasa ésen idfliggs.

A zsirtartalom meghatarozasadn alapulé gyors moédszerakciés hatasfoka a
szabvanyban leirt modszerrel végrehajtvésen kétséges. A nagyobb hatékonysag
érdekében a sdipari termékek zsirtartalom meghatérozasara alkedhaviSZ 20501-
1:2007 szabvanyban rogzitett eljarast kbvettem.

Fontos kiemelni, hogy a szabvanyban feltlinteteftmsiasi mddszer figyelmen kivl
hagyja a szaraztészta-gyartdshoz felhasznalt lisitartalmat, azonban kutatasaink
alapjan ez a mennyiség nem elhanyagolhato, igytalnrék feljesztett egyenlet, melyet
az Eredmények részben részletesen bemutatok, églyetembe veszi. Ezen szamitasi
maodszer a tojastartalomra vonatkoz6 NIRS kalibitéeiépja.

A cukortartalom meghatarozasat @pari termekek vizsgalata soran végeztem el. Az
MSZ 20501-1:2007 szamu szabvany utasitasait kguette

Az Osszes-energiatartalom meghatarozé&séaceae mintakbol egy IKA Werke Basic
C2000 (IKA Werke GmbH, Staufen, Németorszag) adikbs kaloriméterrel hajtottam

végre. A por alapu mintdkat a meghatarozés pbsztillazni kellett, melyhez kézi prést



hasznéltam. A megfelélpasztilla elkészitése utan a meghatarozas minggeseaminta
esetében 20 percet vett igénybe. Az égetés solsrali@mduld energiat kcal/g egységben
kaptam meg.

A spektrumokat minden minta esetében egy BRUKER MPA&pusu FT-NIR/NIT
készulékkel (Bruker OptikGmbH Ettlingen, Németorszag) rogzitettem, a mérési
hullamhossztartoméany pedig 800-2500 nm (12500 —0466i") volt. A reflexiés
mérésekhez legtébb esetben a készulék 30 mintatarigtavaltdjat hasznaltam, de a
hivelyes mintdk vizsgalata soran a forgé petrics®sieltéttel rogzitettem a
spektrumokat. Mindkét esetben a spektrum 32 fdhditagaként készilt (automatikus
beéllitds a szoftverben), 8 eres felbontassal. A hattér felvétele automatikusatént,
arany bevonatu integral6 gomb segitségével. Mindsetben o6lom-szulfid (PbS)
detektort hasznaltam.

Méréseim végrehajtdsa soran illetve a meérési enegekékiértekelésekor az OPUS 6.5
(Bruker Optik GmbH Ettlingen, Németorszag) és a Minl. (InfraSoft International,
Port Matilda, PA, USA) riszer-specifikus szoftverekkel dolgoztam.

Mintamatrixtél fuggetlenil minden esetben a kovetkespektrum-transzformacios
miiveleteket alkalmaztam a kalibracios folyamat soeddi derivalt, masodik derivalt,
vektor normalizacié (SNV), tobbszords szoérodasrddkrio (MSC), és ez utdbbi kéttek
elss és masodik derivalttal valé kombinaciofvalete.

A Fabaceae mintak vizsgalata sorartkomponens analizist valasztottam a WinlISI 1.
szoftverrel tortéé adat-kiertékelésnél a spektralis Kiemintak detektalasara. Mivel a
spektrumokat Bruker MPA készulékkel rogzitettemerea WinISI 1. szoftver altal
olvashaté formatumba kellett konvertalni azokat.

Valamennyi kalibracio az OPUS 6.5 szoftver Quané®y&szié moduljaval készullt, PLS

regresszioval.

EREDMENYEK

A sUBipari termékek fehérjetartalma 8,2-16,2 m/m%-nakdadt a referencia-maédszerrel
tortérd meghatarozas soran. Az FT-NIR moédszerfejleszésriitan alapul és az atlagos

becslési hibaja 0,25 m/m%. A zsirtartalmat 64 nlidtéhataroztam meg, a referencia



mérések tartomanya 1,2-31,1 m/m%. A becslési fugg®e7/1 m/m%-os atlagos becslési
hibaval jellemezhét Cukortartalom meghatarozasa soran a 99 mintamasitottam
egy, a populaciéhoz képest kiemelked magas cukortartalmi mintat, melyet kémiai
kiess mintanak midsitettem. A klasszikus mérések tartomanya 0,9-1d/m%-nak
adodott. A cukortartalom meghatarozasara fejlesbtslési fluggvény 0,54 m/m%-o0s
atlagos becslési hibaval alkalmazhato.

Szaraztésztak zsirtartalmanak meghatarozasa soh mintds mintasor referencia-
modszerrel meghatarozott eredmeényei 0,5-3,9 m/mReadadtak. A becslési fliggvény
atlagos meghatarozasi hibaja 0,15 m/m%.

Széaraztésztak tojastartalmanak meghatarozasarkdaygtett modszert dolgoztam ki,
amely azon elgondolason alapul, hogy a szaraztésitartalma az alkotok mennyiségi
aranyanak megfelékn azok zsirtartalmabdl tédik 6ssze.

Ennek megfelélen a szaraztészta tojastartalma a kovétkggenlettel szamithato:

mp*ci=X*my*cy+ (1000 — x * m) * d3 * c3,

Rovidités Jelentés Mért vagy szamitott érték

A minta szarazanyag-tartalma g-

M ban kifejezve Mert
Egy atlagos tojas szarazanyag- J—
m, 9y %[lartal rJn a (g) yag 12,77 g (szamitott)
c A minta zsirtartalma m/m%-ban Mért
1 kifejezve
Egy liofilizalt atlagos tojas 0 .
C2 zsirtartalma (m/m%) 38,2 m/md% (mert)
Tojasnélkili szaraztészta
C3 zsirtartalma; normal, durum 0,6, 0,8 m/m% (mért)
(m/m%)
Tojasnélkili szaraztészta .
ds p Mért
szarazanyag-tartalma
X Tojastartalom (db) Szamitott

A bemutatott egyenlet segitségével szamitott togamsadta a modszer referencia adatait.
A 130 mintan alapuld becslési fuggvénnyel 0,5 dlagas hibaval becsllheta
szaraztészta tojastartalma. Megallapitottam, hagylesztett modszer tojasnélkili illetve
kis tojastartalmd mintdk (n<2 tojas) analizisér@lamint hamisitott (tojas helyett

zsiradékot tartalmazd) mintak azonositasara neairafizhato.



Félkemény és kemény sajtok fehérjetartalmanak meagimsara az FT-NIR modszer
kidolgozdsadhoz 87 mintds mintasort hasznéaltam. fAreaciamodszerrel meghatérozott
fehérjetartalom tartomanya 24,8-65,7 m/m%-nak attodd kidolgozott FT-NIR
moddszer 1,17 m/m%-o0s atlagos becslési hibavainmelied. A zsirtartalom becslésére
fejlesztett mdédszer klasszikus eredményei 19,1-68r6%-0s értekekkel jellemezitét

a becslési fuggvény 0,50 m/m% éatlagos becslésvhiljéllemezhet.

Brassicaceae csalddba tartoz@®rassica oleracea félék fehérje- és zsirtartalmanak
becslésére 63 mintat tartalmaz6 mintasort hasznaltéh referencia adatok
fehérjetartalom esetén 9,7-33,8 m/m%-nak, mig asatom esetén 0,7-5,9 m/m%-nak
adodtak. A becslési fuggvények 1,47 m/m%-os (feft@rjalom) és 0,50 m/m%-os
(zsirtartalom) atlagos becslési hibaval jellemedheA felallitott figgvények kedvéz
statisztikai jelleméi ellenére megallapithatd, hogy a megbizhaté bedsMabbi mintak
bevonasét igenyli.

A Fabaceae csaladba tartoz6 120 minta vizsgalata sordkorhponens analizis
alkalmazva megéallapitottam, hogy mintasorba bevgranulalt szdjamintak nem
illeszthetk a populaciéba. Fehérje- és zsirtartalom meghedéera hasznélt mintak
referencia adatai 19,5-52,6 m/m% (fehérjetartalo®mB-16,4 m/m% (zsirtartalom)
tartomannyal jellemezh@t. A fehérjetartalom meghatarozasarsa felallitodicdtesi
flggvény 1,44 m/m%-os atlagos becslési hibavatiedzhet. Tovdbba megallapitottam,
hogy a zsirtartalom meghatarozdsara az altalamnéksA17 mintat tartalmazoé
mintasorral  kozeli-infravorés technikaval fejlesztebecslési flggvények nem
alkalmazhatdék megbizhatéan mennyiségi meghatamzésiFabaceae mintdk ©6sszes
energiatartalmanak meghatarozasara kifejlesztettse@y 80 mintds mintasoron alapul,
melyek 4,15-5,42 kcal/g energiatartalommal jellehe#k. A becslési fliggvények
felallitAsahoz két, egymastol flggetlen kiértékstoftvert hasznéltam, mellyekkel
sikeresen végrehajtottam a mintak spektralis infmidn alapuld kalibralé és validalo
mintacsoportokra torténelkilonitését és az FT-NIR modszerfejlesztést..



UJ TUDOMANYOS EREDMENYEK

1. EIként dolgoztam ki modszert Fourier-transzformadidgeli infravoros (FT-NIR)
technika alkalmazasaval 8ipgari termékek makrokomponenseinek mennyiségi
meghatarozasara. Ennek eredményeként az MSZ ENHSQ/7025:2005 szabvanynak
megfeleb, akkreditalt laboratériumban hasznalhatd, robusztecslési fluggvényt
allitottam fel egy igen széles mintamatrixot fel6l&lelmiszerminta-csoport fehérje-,

zsir- és cukortartalmanak meghatarozasara.

2. Uj modszert dolgoztam ki FT-NIR technika alkak@saval szaraztésztak
tojastartalmanak meghatarozasara, amely a jelérd&dyos magyar szabvanynal (MSZ
20500-4:1987) egyszénb, robusztusabb és pontosabb becslést tesévehet

3., Elgkéent dolgoztam ki és alkalmaztam FT-NIR modszertldsggfélek
makrokomponenseinek vizsgalatara. Robusztus bectlégvényt allitottam fel a
Brassicaceae csaladba tartoz@rassica oleracea félék fehérje- és zsirtartalmanak
meghatarozasara, valaminFabaceae csaladba tartozé mintak vizsgalata soran sikeresen

alkalmaztam az FT-NIR mddszert a minték fehérjatardnak becslésére.

4., El$ként dolgoztam ki és alkalmaztam FT-NIR modszdrtbaceae csaladba tartozo
mintdk ©sszes energia-tartalmanak meghatarozadasszehasonlitva az FT-NIR
modszert a klasszikus zsir-, fehérje- és szénlddtalom meghatarozassal elmondhato,
hogy az FT-NIR mddszer gyorsabb, egyshbr kdrnyezetbaratabb és gazdasagosabb a

klasszikus eljarasoknal.

5., A Fourier-transzformacios Bruker készilék OPBS ill. a diszperzios FOSS
NIRSystems készilék WinISI 1. szoftverének egyittalkalmazasaval elként

kombinéltam két eltér kemometriai szoftverben réjllehetségeket a mintapopulacid
spektrélis informécién alapuldé kalibrald6 és val@almintacsoportokra tortén

elkulonitésében.



AZ ERTEKEZES TEMAKOREHEZ KAPCSOLODO PUBLIKACIOK

Impakt faktoros folydiratcikkek:

e Tamas SzigediMihaly Dernovics, Marietta Fodor
Determination of protein, lipid and sugar contents in bakery products by using
Fourier-transform near infrared spectroscopy Acta Alimentaria 2011, 40
(Suppl.), 222-229.
IF 2012 0,444

« Marietta Fodor, Agnes Woller, Sandor Turfamas Szigedi
Development of a rapid, non-destructive method for egg content determination in
dry pasta using FT-NIR technique Journal of Food Engineering 2011, 2, 195-199.
IF 2012 2,414

* Tamas SzigediJbézsef Lénart, Mihaly Dernovics, Sandor Turzaribtea Fodor
Protein content determination in Brassica oleracea species using FT-NIR
technique and PLSregression International Journal of Food Science and
Technology 2012, 47, 436-440.

IF 2012 1,259

e Jbézsef LénéarfTamas Szigedi Mihaly Dernovics, Marietta Fodor
Determination of fat and protein contents in cheeses by FT-NIR spectroscopy
Acta Alimentaria 2012, 41, 351-362.

IF 2012 0,475

» Tamas SzigediMarietta Fodor, Dolores Pérez-Marin, Ana Garndaro
Fourier-transform near infrared spectroscopy to predict the gross energy content
of food grade legumes Food Analytical Methods 2013, 6, 1205-1211.
IF 2012 1,969
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Az értekezésben szereffleredményeket az alabbi hazai és nemzetkdzi
konferencidkon ismertettem:

o Szigedi Tamas Modszerfejlesztés szaraztésztdk zsir- és tojabta@nak
meghatarozasara NIR technikaval.
(XXIX. OTDK Konferencia, Elelmiszertudomany szekci@009. éaprilis 6-8.,
G0Odols. Elbadas kivonatok, 152. oldal ISBN: 978-963-269-095-7)

e Szigedi Tamas Dr. Fodor Marietta: NIR technika alkalmazésa azt&sztak zsir
és tojastartalmanak meghatarozasara.
(Lippai Janos — Ormos Imre — Vas Karoly tudomanytssszak, 2009. oktdber
29-30., Budapest)

» Tamas Szigedi Mihaly Dernovics, Marietta Fodor: Method develagrhfor the
determination of protein content in Brassica Oleeasamples using FT-NIR
technique.

7" Aegean Analytical Chemistry Days (AACD 2010), Lesgz, Gorogorszag,
2010. szeptember 28. - oktéber 2.

* Szigedi Taméas Dr. Turza Sandor, Dr. Dernovics Mihaly, Dr. Foddarietta:
Gyorsmoédszer fejlesztése Brassicaceae csaladbaozdartzéldségmintak
fehérjetartalmanak becslésére FT-NIR technikaval
Hungalimentaria konferencia, 2011. aprilis 19-Budapest

e Fodor M., Szigedi T. Az FT-NIR alkalmazasa az élelmiszerek
minéségbiztositasa terén.
Spektroszképiai és elvalasztastechnikai szeminariuBudapest, 2011.
szeptember. 27-28.

» T. Szigedi M. Dernovics, M. Fodor: Determination of egg canritin dry pastas
by FT-NIR technique
‘Pumpaya’ Workshop, Bszeg, 2011. majus 6-7.

* Szigedi Tamas Dr. Dernovics Mihaly, Dr. Fodor Marietta: Fabaeemintak

Osszes energia-tartalom meghatarozasa FT-NIR teohali
TAMOP zaré konferencia, 2012. januar 18-19., Budape
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