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Opracowanie modeli kalibracyjnych dla spektrometru NIRS o zakresie
widma 400-2500 nm dla oznaczania glukozynolanéw, bialka, NDF, ADF oraz steroli
i badania zmiennosci tych zwigzkow w roslinach oleistych.
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Temat badawczy 1 OkreSlenie zmiennos$ci skladu i zawarto$ci glukozynolanow w
probkach nasion rzepaku.

Celem tematu jest rozbudowanie bazy danych o widma probek nasion rzepaku
reprezentatywnych dla w zawarto$ci  glukozynolanow w 2016 roku.Analiza
glukozynolanbw w nasionach rzepaku wykonywana jest metodg chromatografii gazowej
silylowych pochodnych desulfogukozynolanow ( metoda ze wzorcem wewnetrznym -
glukotropeoling), Dane spektralne zbierane byly za pomocg spektrometru NIRS 6500 i
programu ISISCAN (FOSS). Zakres widma wynosi od 400 do 2500 nm. Do obliczen uzyto
programu WINISI (FOSS) .

Ze wzgledu na specyfike metody NIRS liczy si¢ fizyczna posta¢ probki. ROwnanie wyliczone
dla zmielonej $ruty rzepakowej nie nadaje si¢ do pomiaru nasion i odwrotnie. Widma
zbierano z prdbek catych nasion a ich przygotowanie do analizy polegato na usunigciu
zanieczyszczen. (Tolerowane jest do 3% obcego materiatu).

Zebrany zbior probek obejmuje zmienno$¢ wystepujaca w roku 2016 w obszarze Polski
zachodniej ( Borowo, Matyszyn Poznan), co pozwala wprowadzi¢ do kalibracji zmienno$¢
geograficzng 1 gwarantuje bardziej rownomierne wypetnienie kalibrowanego zakresu. Zbior
kalibracyjny zawierajacy probki reprezentatywne dla calej populacji 1 obejmujacy dane z
kilku lat pozwala na otrzymanie réwnan bardziej odpornych na nieprzewidziane zmiany
sktadu mierzonych probek. Udziat probek o skrajnych warto$ciach jest niewielki w danej
populacji, co wymaga przebadania mozliwie duzego zbioru probek, aby zapewni¢ dostateczng
liczbe probek o pozadanym sktadzie chemicznym

Temat badawczy 2. OKkreslenie zmiennos$ci zawarto$ci bialka, tluszczu i wlékna w
prébkach nasion.

Celem tematu jest wyselekcjonowanie we wspotpracy z hodowcami probek rzepaku
cechujacych si¢ zréznicowang zawarto$cig biatka w nasionach, zeskanowanie widm tychze
oraz ich analiza referencyjna. W roku 2016 pozyskano do celow kalibracyjnych 104 prébki
rzepaku o zréznicowanych cechach jakosciowych zebranych w roéznych miejscowo$ciach
(Borowo, Matyszyn, Poznan).. Zebrane prébki poddano analizie referencyjnej ( analiza biatka
metoda Kjeldahla, analiza zawarto$ci widkna metoda van Soesta, analiza zawartos$ci thuszczu
na spektrometrze NMR model MQA 7005).

Wybierajac proby do zbioru kierowano si¢ pochodzeniem probek — starano si¢ wyszukac
probki o maksymalnie zroznicowane] zawartosci biatka, thuszczu 1 wtokna opierajac si¢ na
pochodzeniu. Zbior obejmuje zmienno$¢ wystepujaca w roku 2016 w obszarze Polski
zachodniej ( Borowo, Poznan, Matyszyn) , co pozwala wprowadzi¢ do kalibracji zmienno$¢
geograficzng 1 gwarantuje rownomierne wypelnienie kalibrowanego zakresu, a w efekcie
pozwala na otrzymanie réwnan odpornych na nieprzewidziane zmiany skladu mierzonych
prébek.

Pozyskano probki o wysokiej zawartosci tluszczu (53,3%) a takze zadowalajacg zmienno$¢
zawarto$ci wiokna NDF i ADF oraz biatka. Probki w potaczeniu z danymi z roku 2014 i 2015



pozwlaja wyliczy¢ rownania kalibracyjne dla oznaczanych parametréow z doktadnos$cia
wystarczajaca do celow pomiarowych.

Temat badawczy 3: Okreslenie zmiennos$ci w skladzie i zawartosci podstawowych steroli
w oleju.

Pobrano probki nasion rzepaku z linii i odmian bgdacych w opracowaniu w IHAR O/Poznan i
spotkach ITHAR oraz z kolekcji odmian rzepaku w ilosci 60 probek. Zebrane probki
zeskanowano na spektrofotometrze NIRS 6500 i poddano analizie referencyjnej ( analiza
steroli w oleju metodg chromatografii gazowej na chromatografie HP5890). Wybierajac
proby do zbioru kierowano si¢ pochodzeniem probek i zawarto$cig steroli w probce —
preferowane byly zroéznicowane zawartosci steroli.. Zebrany zbior z lat 2014-2016 zostat
wykorzystany do estymacji mozliwosci stworzenia rownania. Otrzymane kalibracje
pozwalaja sadzi¢ iz przynajmniej niektore sterole (cholesterol, campestanol, avenasterol)
nadajg si¢ do kalibracji.

Temat badawczy 4: Opracowanie czastkowych kalibracji NIRS, aby oszacowa¢ blad
metody.

Zebrane widma z wynikami referencyjnymi z lat 2014-2016 uzyto do wyliczenia kalibracji
na oznaczane parametry. W tabeli 1 zestawiono wyniki btedow kalibracji i walidacji na
prébkach zebranych w latach 2014-2016.

Tabela 1 Warto$ci bledow kalibracji czastkowych i ich poréwnianie z bledami z kalibracji
2015-2014

Skladnik Blad Blad Blad Blad Dokt | jednostk
kalibracji | walidacji kalibracji | walidacji | adno | i
2014-2015 | skrosnej 2014-2016 | skrosnej §¢ 14-
2014-2015 2014-2016 | 15
do
14-16
Glukonapina 0,6 0,6 0,6 0,6 = pM/g
Progoitryna 1,3 1,5 13 1,4 + pM/g
Glukobrassycyna 0,1 0,1 0,1 0,1 = pM/g
4-hydroxyglukobrassycyna 0,6 0,7 0,8 0,8 - pM/g
Suma glukozynolanéw 1,9 2,3 2,0 2,2 = pM/g
Suma steroli 5700 6400 4100 5300 ++ ppb
Biatko 0,7 0,7 0,6 0,7 = % masy
Tluszcz 0,4 0,5 0,7 0,7 - % masy
NDF 1,2 1,3 1 1,3 + % masy
ADF 1 1,1 0,9 1 + % masy

Jako$¢ kalibracji ocenia si¢ wykorzystujac parametry statystyczne takie jak btad kalibracji
(SEC)liczony dla réwniania, wspotczynnik korelacji (Adj RSQ - cho¢ ten zalezy w
duzym stopniu od zakresu chemicznego ) oraz btad walidacji skro$nej(SECV) lub btad
walidacji na zbiorze préb nie nalezacych do zbioru kalibracyjnego (SEV).

Otrzymane wyniki kalibracyjne dla glukozynolanéw dobrze estymuja zawarto$¢ gtdéwnych
glukozynolanow. Btad pomiaru jest mniejszy od raportowanych w literaturze (ok.4 uM/g)
Wspotczynnik korelacji jest stosunkowo niski co wigze si¢ z zakresem dostepnej
zmiennosci ( wigkszos$¢ probek to probkio niskiej zawartosci glukozynolandw).

Rowniez doktadnos$¢ rownan dla biatka, thuszczu, wiokna ADF i NDF jest wystarczajaca dla
ich praktycznego uzytkowania.

Sterole nadal wymagaja ulepszenia poprzez powigkszenie bazy danych.

Porownanie bledoéw dla zbioru 2014-15 i 2014-16 pokazuje stabilizacj¢ doktadnosci dla
glukozynolandéw, poprawe¢ doktadnosci dla steroli oraz NDF 1 ADF i lekkie pogorszenie
dla thuszczu






