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Opracowanie modeli kalibracyjnych dla spektrometru NIRS o zakresie
widma 400-2500 nm dla oznaczania glukozynolanow, biatka, NDF, ADF oraz

steroli i badania zmiennosci tych zwigzkow w roslinach oleistych
Kierownik zadania: dr Krzysztof Michalski

Temat badawczy 1 Okreslenie zmiennosci
sktadu i zawartosci glukozynolanow w
prébkach nasion rzepaku

Zebrano 350 prébek nasion rzepaku pochodzacych z materiatéw wiasnych IHAR (Poznan)

oraz Hodowli Roélin Strzelce (Malyszyn, UP Poznafi, Borowo- Tabela 2) ktére poddano

analme referencyjne} na skfad i zawarto$¢

metoda

(Raney i

(1990),

grege

(1995)) Pn‘)bkl wybrano tak aby w miare mozliwosci pokrywaty caty dostepny zakres

. Widma

pojemnosci 5 ml za pomoca spektrometru NIRS 6500 i programu ISISCAN (FOSS) w

zakresie widma od 400 do 2500 nm. Do obliczen uzyto programu WINISI

(FOSS) .

Tabela 1. Zakres zmiennosci poszczegolnych glukozynolanéw oraz ich sumy i sumy
glukozynolanow alkenowych (wyniki analizy referencyjnej)

Zakres zmiennosci
Sktadnik Minimum | Maximum | Jedn.
Glukonapina 0,0 26,7 |uM/g
Glukobrassicanapina 0.1 11.3 | MY/
Progoitryna 0,1 49.5 | uM/,
Napoleiferyna 0 0.6 | uM/g
Glukobrassycyna 0,05 2.1 [uM/g
40H-glukobrassycyna 0 10,5 luM/g
Suma glukozynolanéw alkenowych 0,1 70,6 | uM/g
Suma glukozynolanow 0.5 74.0 | uM/s

Rys1

Hi rozktadu 6w w 350 pré
zebranego w 2018 roku (wyniki podane w uM/g masy)

nasion rzepaku

i gazowej

(]

Temat badawczy 2. Okreslenie zmiennosci
zawartosci biatka, ttuszczu i widkna w

probkach nasion.

Pobrano prébki nasion rzepaku 2 linii i odmian bedacych w opracowaniu w IHAR

O/Poznar i spétkach IHAR z

wilosci 104

na rzepak

NIRS 6500 i podd

prébek. Zebrane prébki

analizie referencyjnej ( analiza biatka metoda Kjeldahla, analiza zawartosci wlokna
metoda van Soesta, analiza zawartosci tluszczu na spektrometrze NMR model MQA

7005 oraz analiza referencyjna na extraktorze Soxletha).

Tabela 3. Zakres zmiennosci biatka, thuszczu, NDF i ADF (wyniki analizy referencyjnej)

Zakres zmiennosci
Sktadnik Minimum | Maximum | Jedn.
Biatko 14.4 299|%
Thiszcz 39,7 52 (%
NDF 15.8 319 |%
ADF 8.5 292|%

Rys.2 Histogramy biatka, tluszczu oraz frakcji wiékna (NDF i ADF) w prébkach rzepaku zebranego w 2018

roku (wyniki podane w % masy)
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Mierniki dla tematu badawczego 2
Lp. miemik wartos$¢ wartos¢ Stopien
miernika miernika realizacji
Miemiki dla tematu badawczego 1 podana w zrealizowana | zadania
Lp. miernik warto$¢ warto$¢ Stopieni opisie zadania
miernika miernika realizacji z 5 3 =
podana w e A Llc_zba analiz ’c‘:he_rmcznych probek | 104 104 1.00
opisie zadania nasion na zawartos¢ biatka
Liczba  analiz  chromatograficznych | 350 350 1,00 Llc'zba analiz 'r:hemlcznych prébek | 104 104 1,00
glukozynolan6w nasion na zawartos¢ thuszczu
Liczba analiz chemicznych prébek | 104 104 1.00
nasion na zawartos$¢, wiokna

Temat badawczy 4: Opracowanie czgstkowych kalibracji NIRS, aby oszacowac¢ btgd metody

Cel tematu badawczego 4

Opracowanie czgstkowych kalibracji do oszacowania bledu metody i wykorzystania otrzymanych réwnan do selekcji prébek. Cel zrealizowano w catosci.

Materiaty i metody

Temat badawczy 3: Okreslenie zmiennosci w
skfadzie i zawartosci podstawowych steroli w

oleju.

Pobrano prébki nasion rzepaku z linii i odmian bedacych w opracowaniu w IHAR O/Poznaf i spétkach IHAR

oraz z kolekcji odmian rzepaku w ilosci 60 probek. Zebrane probki na sp NIRS
6500 i poddano analizie referencyjnej ( analiza steroll w olelu metoda chromatografii gazowej na
chromatografie Agilent 7890). Widma z wynil p ty do p ia bazy danych ktéra pozwoli
wykonaé wstepna estymacje kalibracji.
Tabela 4. Zakres zmienno$ci sumy steroli (wyniki analizy referencyjnej)
Zakres zmiennosci
Sktadnik Minimum | Maximum | Jedn.
Suma steroli 1412.5]7819.4  |ppb
Rys.3 Histogramy zawartosci steroli w prébkach rzepaku zebranego w 2018 roku (wyniki podane w ppb)
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Mierniki dla tematu badawczego 3
Lp. miernik wartos¢ warto§¢é Stopiefi
miernika miernika realizacji
podana w opisie zrealizowana zadania
zadania
1 Liczba analizowanych probek oleju | 60 60 1,00

wyekstrahowanego z nasion rzepaku na
sktad i zawarto$¢ podstawowych steroli
roslinnych

Zebrane widma z wynikami referencyjnymi z lat 2014-2018 uzyto do wyliczenia kalibracji na oznaczane parametry. W tabeli 8 zestawiono wyniki btedéw kalibracji i walidacji na prébkach zebranych w latach 2014-2017 oraz 2014-2018. Rys 4 pokazuje szczegoty
kalibracji oraz prezentuje wykresy kalibracyjne dla poszczegéinych sktadnikow.

Tabela 8 Wartosci bledéw kalibracji czastkowych

Skladnik Blad Blad Blad Blad Dokl | jednostk
kalibracji | walidacji | kalibracji | walidacji | adno | i
20142017 | skrosnej | 20142018 | skrosnej | §¢14-
2014-2017 20142018 | 16
do
1417
Gluk 0,82 0,87 1.1 11 R uM/g
Progoitryna 2,0 2,0 23 23 = Mg
G 0.1 0.1 0.1 0.1 = uM/g
4-hydroxyglukobrassycyna | 0.95 1 1 1 = uM/g
Suma glukozynolanéw 25 26 33 34 = uM/g
Suma steroli 3600 4300 4100 4600 3 ppb
Bialko 0.7 0.8 0.76 0.86 = % masy
Thiszez 0.6 0.7 0.8 0.85 % masy
NDE 1 i 1 11 = % masy
ADF 0.8 1,0 0.96 L1 % masy

Dyskusja i wnioski
i

Jakos¢ kalibracji ocenia sie

takie jak btad kalibracji

(SEC)liczony dla réwniania, wspotczynnik korelacji (Adj RSQ - cho¢ ten zalezy w duzym stopniu od
zakresu chemicznego ) oraz qu walidacji skroénej(SECV) lub biad walidacji na zbiorze préb nie

ych do zbioru

Of wyniki dla

dobrze

glukozynolanéw. Btad pomlaru jest mniejszy od raportowanych w literaturze (ok.4 pM/g).

Probki z 201 7

¢ zakres

Jednym z

j- powyzej 40
stosunkowo niski co wiaze sie z

niskiej zawartosci glukozynolanéw).

¢ probek to

i cho¢ odbylo sie to kosztem nieco mniejszej
takiej sytuacji jest pogorszenie doktadnosci analizy
nasion jej staje s|e nlllmowa Wspé'czynmk korelacji jest

probkio

Roéwniez doktadno$¢ réwnan dla biatka, thuszczu, widkna ADF i NDF jest wystarczajaca dla ich

praktycznego uzytkowania.
Sterole nadal wy ji

poprzez

ie bazy danych.

g
Poréwnanie btedéw dla zbioru 2014-16 i 2014-17 pokazuje stabilizacje doktadnosci dla

poprawe

Miemiki dla tematu badawczego 4

i dla steroli oraz NDF i ADF i lekkie pogorszenie dla tluszczu

sktadnikow chemicznych bedacych
przedmiotem kalibracji

pY miemik wartosé ‘warto$¢ Stopien
miermnika miemika realizacji
podana w zrealizowana | zadania
opisie zadania
‘Wyliczone btedy dla poszczegélnych 10 10 1,00

Rys. 4 Wyniki (prébki 2014-2018) kalibracii dla glukozynolanow, biatka , tluszczu, NDF i ADF oraz Sumy steroli (SEC - bfad kalibracji AdjRSQ - wsp korelacji F-test Snedecora, SECV- btad walidacji skrosnej, 1-VR

— wsp. korelacji walidacji)

Glukonapina
Range 0.10- 18.00 Std Dev. 2.311
SEC AdRSQ F SECV IVR |-
1.096 0.775 99.98 1.138 0.758 3 -
Progoitryna
Range 0.10 - 49.50 Std Dev. 6.600
SEC AdRSQ F SECV  1-VR
2306 0878 60.75 2350 0873
Glukobrassycyna
Range 0.10-0.70 Std Dev. 0.109 :
SEC AdRSQ .F SECV 1VR -
0.099 0.186 2646 0.101 0.141 i —
4-hydroxyglukobrassycyna
Range 0.20-8.40 Std Dev. 1.224 i
SEC AdiRSQ F SECV  1-VR ;
0989 0348 27.70 1.030 0.292 (

Suma glukozynolanéw

Range 0.50 - 72.80

SEC AdiRSQ F
3300 0.896 62.08

VR |
0890

Std Dev. 10.237
SECV
3391

Bialko 7
Range 15.70-29.90  Std Dev.3.014
SEC AdiRSQ F SECV  1-VR
0.765 0936 6.51 0.822 0925
NDF
Range 15.60-32.50  Std Dev. 4.200
SEC AdiRSQ F SECV 1-VR X "
1056 0937 17.64 1.184 0.920 *y
ADF
Range 8.50-26.90 Std Dev. 4.633
SEC AdiRSQ F SECV  1-VR !
0.957 0957 24.17 1.078 0.946
Tluszcz
Range 33.60-55.10  Std Dev. 3.663 A
SE€ AdjRSQ F SECV  1-VR
0.792 0953 979 0846 0947 ‘
Suma steroli

ange 1412.50 - 41993.20 Std Dev. 9503.962

SEC
4182.

SECV  1-VR
4598739 0.765 -

AdRSQ F
163 0.806 8.38




