M. Griiner i sur.: Komparacija dviju metoda... Mljekarstvo 43 (1) 499—54, 1993.
Komparacija dviju metoda utvrdivanja laktoze u sirutki®
Matilda Griiner, M. Filajdi¢, D. Hanser

Stru¢ni rad — Professional paper UDK: 837.344.8
Sazetak

U radu se usporeduju gravimetrijske (A) i enzimne (B) metode utvrdiva-
nja laktoze u 7 uzoraka sirutke s dva ponavljanja. Analizom varijance ustano-
vilo se da postoje bitne razlike izmedu te dvije metode.

Obzirom da relativno malo laboratorija nasih mljekara koriste enzimnu
metodu, opisan je postupak preracunavanja rezultata postignutih gravimet-
rijskom metodom u one koje bi se mogilo ocekivati s enzimnom metodom. Pro-
racun je izveden primjenom matricne algebre za linearni i kvadratni model
slijedecih obiljezZja:

Y, = —0275¢ + 1,0736 (X))....... (1)

V) = 2,4613 — 0,2975(x) + 0,1705(x) ........... (2

gdje su:

x;, = maseni udjeli (g/100 g) laktoze utvrdeni gravimetrijskom metodom

Y},, i ?ra:‘ su izracunati rezultati koji se mogu ocekivati prema enzimnoj metodi.

Rijeci natuknice: Odredivanje laktoze; Metode — gravimetrijske, enzimne;
Proucavanje rezultata.

U okviru kemijskih i fizikalno-kemijskih metoda koje se primjenjuju u
procjeni kakvoce sirutke znacajno mjesto zauzimaju metode utvrdivanja lak-
toze.

Prema podacima iz literature (Schormiuller, 1967; Hast i Fisher,
1971; A.O.A.C, 1990) primjenjuje se ¢itav niz metoda koje su, doduse, precizne,
ali i dugotrajne.

U ovom radu Zeli se usporediti enzimna metoda (Boeringer, 1983) kao
brza i precizna s klasicnom metodom Meissl (A.O.A.C,, 1990). U analizi je ko-
riSsteno 7 uzoraka s po dva ponavljanja sirutke.

Rezultati i rasprava

Utvrdeni rezultati laktoze, izrazavani kao maseni udjeli (g/100 g) gravi-
metrijskom metodom — oznaéeno slovom A i enzimnom metodom — oznace-
no slovom B, uneseni su u tablicu 1. Pored pojedina¢nih rezultata mjerenja
uneseni su u tablicu i podaci o prosjeénim vrijednostima i relativnim disperzi-
jama za svaki od sedam uzoraka.

* Rad je iznijet na XXX Simpoziju za mijekarsku industriju, odrzanom u Zagrebu, 1982. godine.
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U zelji da se detaljnije prouci postoje li razlike u utvrdenim iznosima
laktoze istrazenih uzoraka primjenom dvije metode, upotrebljen je postupak
analize varijance (Montgomery, 1984). Rezultati proracuna uneseni su u
tablicu 2.

Statisticka analiza pokazala je da su svi izvori varijacije (razlike izmedu
uzoraka, metoda i njihove interakcije) bili statisticki znacaini (Razina znacaj-
nosti P < 0,01). Iako je primjenjenom statistickom interpretacijom postignutih
rezultata ustanovljeno da ne postoje bitne razlike izmedu enzimne i gravimet-

Tablica 1. Laktoza u sirutki odredena pomoc¢u dvije metode (g/100 g)
Table 1. Lactose in whey determined using two methods (g/100 g)

Metoda A (Methode A) Metoda B (Method B)
Uzorci Gravimetrija (Gravimetric) Enzimna (Enzimatic)
Samples
1 2 XA CV%qa) 1 2 X CV%g
1 4,46 4,41 4,435 0,80 4,44 4,48 4,460 0,63
2 3,82 3,85 3,835 0,55 3,71 3,72 3,715 0,19
3 3,88 3,80 3,89 0,36 3,98 4,00 3,990 0,35
4 3,50 3,48 3,49 0,41 3,51 3,51 3,510 0,00
5 4,42 4,39 4,405 0,48 4,70 4,69 4,895 0,15
6 4,43 4,38 4,405 0,80 4,26 4,25 4,255 0,17
7 3,89 3,86 3,875 0,55 3,86 3,87 3,865 0,18
%, = Aritmeti¢ka sredina Prosjeci metoda & (A) = 4,048
%, = Arithmetical mean Averages X (B) = 4,070
CV% = Relativna disperzija (s/% x 100) Standardne grelke: S, - 03688 CVy,% = 0,1%
CV% = Relative disperzion Standard errors Sg = 04213 CVg,% = 10,3%

Tablica 2. Analiza varijance podataka iz Tabl. 1.
Table 2. Analysis of variance of data from Table 1.

Izvor varijacija SS

Source of variations DF MS ¥ Q
Izmedu uzoraka EE _19
Between ples 3,633893 6 0,605649 1555,79 6,06 x 10
Izmedu metoda 4

Between methods 0,003432 1 0,003432 8,82 0,0101
Interakcija (M x U) o -9
Interackon 0,0128693 6 0,021449 55,10 6,12x10
Analiticka greska

Analytical Error 0,005450 14 0,000389

Ukupno

Total 3,771468 27

SS = Sume kvadrata F= Fisher kvocijent

SS = Sums of squares F = Fisher ratio

DF = Stupnjevi slobode Q = Razina signifikantnosti

DF = Degrees of freedom Q = Significance level

MS = Prosjeéni kvadrati
MS = Mean sguares



M. Griiner i sur.: Komparacija dviju metoda... Mljekarstvo 43(1)49—54, 1993,

rijske metode u utvrdivanju laktoze, a enzimna metoda je mnogo brza i speci
ficnija. Provedena je regresijska analiza (Draper i Smith, 1981).

Kao nezavisna varijabla (%) oznaceni su prosjecni rezultati laktoze u
uzorcima istrazenim gravimetrijskom metodom, a kao zavisna varijabla (¥,)
oni odredeni enzimnom metodom. Kvantitativni odnos izmedu tih dviju vari-
jabli utvrden je matricnom algebrom (Dozet et al., 1984) kao linearni model
slijede¢eg oblika.:

Y=Po+ B (X) + € v (1)

gdje su

Bo i B, koeficijenti jednadZbe regresije prvog reda

Y = izradunata vrijednost laktoze (g/100 g) koja se moze ocekivati enzimnom
metodom

X = maseni udio laktoze (g/100 g) odreden gravimetrijskom metodom.

Potrebni podaci za proracéun su slijedeéi:

T ¥

Z §=2849 n=7 X Xy, =116,19975
i=1 im1

T 7 7

X X =28,335 X %% =1155123 X § =117,0193

i=1 f=1 il
Moment matrice podataka nezavisne varijable:
g [ 7 28335
28,335 115,5123

vektor nezavisne varijable

28,49
116,19975

Koeficijenti jednadzZebe B, i B, odredeni su iz odnosa:

X'y=

b = (x'x)~! - (x'y) RjeSenjem se postigla linearna jednadzba.:

Yo = —0.2754 + 1,0736(X)...cccoumnnnen (1/a)

Efikasnost modela, (1/a) izra¢unata je iz odgovarajuc¢ih suma kvadrata odstu-
panja na poznati nacin (7).

0—"90%238 x 100 = 86,7% Proracun je obavljen programom iz TI-74 — ra¢unala)

Obzirom da se linearnom jednadZbom moglo objasniti kvantitativhu poveza-
nost varijabli s 86,7%, bilo je interesantno istraZiti, osim linearnog, i kvadratni
model.

Rjesenje kvadratne jednadzbe postignuto je na analogan nacin matri¢nom al-
gebrom te je dobivena kvadratna jednadZba slijede¢e forme:

Y = 2,4613 — 0,2975%; + 0,1705%>.........ccoooeenne 2
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Izracunata je suma kvadrata kvadratnog modela (0,9413), a njegova efi-
kasnost je iznosila (0,9413/1,065) x 100 = 88,39%. To je nesto bolje od linearnog
modela. Razlike izmedu eksperimentalnih podataka utvrdivanja laktoze gra-
vimetrijskom metodom (kao nezavisnom varijablom %;) i enzimnom metodom,
a time da je y; oznacavala eksperimentalne vrijednosti, a Y(y i Y, izracunate
vrijednosti linearnim (1.) i kvadratnim (2.) modelom, iznesene su u tablici 3 na
razini svakog pojedinog uzorka.

Tablica 3. Pregled izracunatih i eksperimentalnih rezultata odredivanja laktoze pomo-
¢u dvije jednadzbe

Table3. Review of calculated and experimental results of lactose determination using
two equations

Eksperimentalni podaci — Experimental

v Izra¢unati podaci — Calculated data
% i y)  dif(y,-§) 92  dif(.—-§)
(1) 4,435 4,460 4,486 + 0,026 4,496 +0,036
(2) 3,385 3,715 3,841 +0,126 3,828 +0,113
(3) 3,800 3,990 3,900 —0,090 3,884 —0,106
(4) 3,490 3,510 3,471 —0,039 3,500 —=0,010
(5) 4,405 4,695 4,453 —0,242 4,449 —0,246
(6) 4,405 4,255 4,453 +0,198 4,449 +0,194
(7) 3,875 3,865 3,884 +0,019 3,869 + 0,004
§, = Laktoza odredena enzimnom metodom ¥, = lzrafunato jednadzbom 1
Lactose determined using enzime method Calculated using equation 1
», = Laktoza odredena gravimetrijskom metodom ¥; = lzrac¢unato jednadibom 2
Lactose determined using gravimetric method Calculated using equation 2

Obzirom da je efikasnost kvadratnog modela nesto povoljnija oa unea.-
nog modela (88,39, 86,7%) on se moze koristiti za preracunavanje rezultata lak-
toze odredenih gravimetrijskom metodom u rezultate koji bi se mogli oceki-
vati enzimnom metodom. Prosjecna pogreska takvog proracuna iznosi oko
11,6%, §to se moze smatrati zadovoljavaju¢im za potrebe rutinske analize u la-
boratoriju kojem bi enzimna metoda bila nepristupacna iz bilo kojeg razloga.
Onim laboratorijima kojima nije problem primijeniti enzimne metode, prepo-
rucuje se, za utvrdivanje laktoze u sirutki, koristiti enzimnu metodu.

Zakljucak

Znacajnost razlika izmedu metoda provjeriti analizom varijance. Nada-
lje, kada se metode razlikuju bilo trajanjem, troS§kovima izvedbe i eventualno
u preciznosti, postupak regresije omogucit ¢e proracun rezultata za preferi-
ranu metodu iako se eksperiment izvodi »jednostavnijome ili, silom prilika
»obaveznoms« metodom. U ovom eksperimentu utvrdivani su rezultati laktoze
pomoc¢u gravimetrijske (Hast, Fisher, 1971) i enzimne (Boeringer, 1983)
metode. U pokusu je analizirano 7 uzoraka u 2 ponavljanja. Matricnom algeb-
rom utvrdivan stohasti¢ki odnos izmedu rezultata postignutih gravimetrij-
skom metodom (x;) i enzimnom metodom (y;).

Odgovaraju¢i modeli odnosa su glasili:
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Linearna jednadzba Y, = —0,2754 + 1,0736 (x,) i
Kvadratna jednadzba Y = 2,4613 — 0,2975 (x;) + 0,1705 (x?)
s odgovaraju¢im efikasnostima 86,7% i 88,4%.

Ovo rjeSenje moze posluziti za utvrdivanje laktoze u sirutki u kontrol-
nim laboratorijima koji iz bilo kojih razloga ne mogu koristiti enzimnu meto-
du, a zeljeli bi usporedivati svoje rezultate s podacima laboratorija koji su ko-
ristili enzimnu metodu, pod uvjetom da se analize odnose na uzorke istov-
rsnog materijala.

COMPARISON OF TWO METHODS FOR LACTOSE DETERMINATION IN
WHEY

Summary

In this article gravimetric (A) and enzymatlic (B) methods for lactose de-
termination have been compared in 7 samples of whey and two repetitions.
The statistical difference between these two methods was established by
analysis of variance. As relatively few laboratories in our milk factories use
enzymatic method, this article describes calculation procedure which would
make possible to convert the results obtained by gravimetric method into tho-
se which would be expected using enzymatic one. The calculation by matrices
algebra in linear and quadratic models has generated as follows:
Yy = —02754 + 1,0736 (x}) ....... )
Yy = 24613 — 0,2975(x;) + 0,1705(x)? ...... (2)
where:
x; = mass fractions (g/100 g) of lactose determined by gravimetric method, Yy

and Yy are calculated results which would be expected if using enzymatic
method.

Additional index words: Lactose determination; Methods-gravimetric, enzy-
matic; Calculative results’ convert.
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