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Abstrakt

Cilem prace bylo vyuziti rychlé analytické metody FT-NIR spektrometrie (blizka infraCervena spektrometrie s Fourierovou transformaci) pro prime stanoveni Cistych svalovych
bilkovin ve vybranych masnych vyrobcich. Spektra vzorku byla méfena v kompresni kyveté na integracni sféfe v reZimu reflektance pfi spektralnim rozliSeni 8 cm= a rozsahu
10 000 — 4 000 cm™. Pro vSechny masné vyrobky (Poli¢an, Paprikas i Sunky) byly metodou PLS (¢aste¢nych nejmensSich ¢tvercu) vytvoreny velmi spolehlivé kalibrace, kdy
hodnoty kalibraénich i predikénich variacnich koeficientd (CCV a PCV) se pohybovaly pod 5 %. Hodnoty koeficientl determinace (R?) byly pro kalibraci v rozmezi 0,942 — 0,996
a pro validaci 0,924 — 0,971. Statisticky vyznamny rozdil nebyl zjiSten mezi predikovanymi a referencnimi hodnotami. FT-NIR spektrometrie predstavuje jednu z primych metod
stanoveni Cistych svalovych bilkovin v masnych vyrobcich, kterou je mozné vyuZzit pro posouzeni nejen kvality, ale i z pohledu falSovani masnych vyrobkd.

Uvod
Obsah G&istych svalovych bilkovin (CSB) je posuzovan jak z pohledu falévovénl’
potravin, tak | klamani zakaznika (Bednar et al., 2023; Jezek et al., 2022). Cistou
svalovou bilkovinou se podle vyhlasky C. 69/2016 Sb. rozumi bilkovina pochazejici

ze svalové tkané zvirat bez bilkoviny pojivové tkané a bilkovin rostlinného puvodu
(Vyhlaska 69/2016).

Problematikou stanoveni CSB &asov& ndaroénymi a pracnymi nepfimymi metodami,
které jsou zalozeny na stanoveni Cistych bilkovin s naslednym odecCtem obsahu
kolagenu, se zabyvala fada autoru (Bartakova et al., 2023; Jezek et al., 2021;
Prochazkova et al., 2010). Navic tyto metody mohou byt ovlivnény chybou z duvodu
pritomnosti bilkovin nepochazejicich z masa (Jezek et al.,, 2022). Problematikou
stanoveni CSB, které Ize vyuzit u masa a masnych vyrobk(l se zabyvali JeZek et al.
(2022). Mezi tyto metody patfi stanoveni obsahu aminokyselin, metody stanoveni
CSB pres celkovy kreatinin (spektrofotometricky, enzymaticky a chromatograficky) a
stanoveni pres vazany 3-methylhistidin (Jezek et al., 2021; Jezek et al., 2022; Bednar
et al.,, 2023; Jezek et al.,, 2023). Z dalsich pfimych metod je mozné zminit metodu
blizkeé infraCervené spektrometrie (Prochazkova et al., 2010; Kralova et al., 2023).

Cilem teto studie bylo vyuzit rychlou analytickou metodu FT-NIR spektrometrii
pro stanoveni legislativou daneho parametru cCistych svalovych bilkovin u vybranych
masnych vyrobku.

Material a metodika

» Vzorky masnych vyrobku salamu Polican (n = 175), salamu Paprikas (n = 48) a
Sunky (n = 41) byly zakoupeny od rdznych vyrobct a z trzni sité v Ceské republice.
Vzorky salamu Polican zahrnovaly dilo az 7. tyden zrani, vzorky salamu Paprikas
dilo az 5. tyden zrani.

» Referencni hodnoty pouzité pro kalibrace byly zjiSteny stanovenim Cistych bilkovin
podle Kjeldahla a odectenim obsahu kolagenu stanoveného spektrofotometricky
(Bartakova et al., 2023; Salakova a Borilova, 2014).

» Po homogenizaci byly vzorky naplneny do kompresni kyvety (obrazek 1). Spektra
byla zmeéerena za pouziti spinneru na integracni sféere v rezimu reflektance
ve spektralnim rozsahu 10 000 — 4 000 cm, 100 scanu a spektralnim rozliSeni 8
cm. Méfeni probihalo na spektrometru Nicolet Antaris Near-IR Analyzer pomoci
programu Result Integration Version 1.3 (Thermo Electron Corporation, Madison,
USA).

> Kalibraéni modely byly vytvofeny metodou ¢astecnych nejmensSich Ctvercu (PLS)
v programu TQ Analyst verze 6.2.1.509 (Thermo Electron Corporation, Madison,
USA). Ukazka spekter masnych vyrobku je uvedena na obrazku 2.

Obr. 1. Kompresni kyveta naplnéna
homogenizovanym vzorkem sunky, uzavrena
kompresni kyveta na spinneru

Obr. 2. Spektra masnych vyrobka

Vysledky a diskuse

> V tabulce 1 jsou uvedeny referenéni hodnoty CSB vyjadfené jako smérodatna
odchylka pruméru. Standardy, u kterych se objevila spektralni odchylka
ve zmereném spektru nebo byla nepresné stanovena referencni hodnota byly
pri kalibraci odstraneny za pomoci diagnostik Leverage a Spectrum Ouitlier.

» VSechny Kkalibracni modely byly vytvoreny bez matematické upravy spekter.
Srovnani kalibraCnich a validacnich vysledkd ziskanych metodou PLS, jsou
uvedeny v tabulkach 2 - 3 a obrazku 3. Optimalni poCet PLS faktoru pro kalibraci
(PRESS - Predicted Residual Error Sum of Squares) je uveden v tabulce 2. Priklad
prubéhu kfivky PRESS viz obrazek 3b.

» U vSech kalibraénich modelu byla nalezena tésna zavislost mezi hodnotami
referencnimi a predikovanymi NIR. Vysledky poukazuji na robustnost kalibraCnich
modelu.

> Spolehlivost kalibrace byla posouzena z vypoctu kalibraéniho variaéniho koeficientu
(CCV) a predikcniho variacniho koeficientu (PCV), které popisuji velmi spolehlivé
kalibrace. Za velmi spolehlivou kalibraci se podle literatury uvadéji hodnoty CCV
pod 5 % a PCV pod 10 % (Mika et al., 2008).

» Obdobné vysledky pro salam VysocCina ziskali Prochazkova et al. (2010). Mezi
referencnimi a predikovanymi hodnotami nebyl pomoci paroveho t-testu u zadneho
kalibracniho modelu zjisten statisticky vyznamny rozdil (p > 0,05) viz tabulka 4.

XREF — prumér referencnich hodnot, xNIR — prumér predikovanych hodnot, |XREF|-[XNIR|
mezi hodnotami referencnimi a predikovanymi, p — pravdépodobnost vypocCitana parovym t-testem

Tab. 1: Referencni hodnoty

175 15,88 2,94 10,83 22,42 16,01
48 15,57 2,14 11,15 19,55 15,92
41 14,07 2,13 10,14 17,03 14,95

n — pocet vzorku, x - prdmér, min a max — minimalni a maximalni hodnota, s — smérodatna odchylka

Tab. 2: Kalibracni a validacni vysledky 1

10 7 8 346,40 — 4 288,90

Dvoubodova zakladni linie s fixni lokaci 7 740,87 a 4 493,33
2 5 4692,50 -4 359,44 a 8 867,09 — 5 350,90
4 9 8 986,09 — 4 440,92

Dvoubodova zakladni linie s fixni lokaci 7 737,01 a 4 481,76

n — pocet vzorku pouzitych pro kalibraci po odstranéni odlehlych standardl, F - PLS faktory (PRESS),
*Kralova et al. (2023)

Tab. 3: Kalibracni a validacni vysledky 2

R R? RMSEC CCV R R? RMSECV PCV
0,970 0,942 0,71 4,47 0,965 0,931 0,77 4,85
0,971 0,943 0,51 3,29 0,961 0,924 0,59 3,79
0,998 0,996 0,15 1,03 0,985 0,971 0,37 2,64

n — pocCet vzorkl, R - korelacni koeficient kalibrace/cross validace, R? — koeficient determinace
kalibrace/cross validace, RMSEC/RMSECYV - prumérna chyba kalibrace/cross validace v %, CCV/PCV

— kalibraéni a predikéni variaéni koeficient v %, *Kralova et al. (2023)

Tab. 4: Vysledky statistickeho testovani

15,891 15,916 0,011 0,998
15,572 15,566 0,004 0,965
14,098 14,098 0,0003 0,997
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Obr. 3. Kalibrac¢ni a valida¢ni vysledky pro a) Poli¢an, c) Paprikas (Kralova et al., 2023), d) Sunka.
Charakteristicka kfivka PRESS pro Poli¢an b)

Zaver

Rychla analyticka metoda FT-NIR spektrometrie predstavuje jednu z primych metod
pro stanoveni obsahu Cistych svalovych bilkovin, které jsou legislativhe zakotveny
ve Vyhlasce €. 69/2016 Sb., v platnem zneni pro Sunky a vybrané masne vyrobky.
Kalibracni a validacni modely, které byly vytvoreny metodou CasteCnych nejmensich
Ctvercu (PLS), souCasné se zjistenymi kalibracnimi a validacnimi variacnimi
koeficienty s hodnotami pro vSechny masnée vyrobky pod 5 %, popsaly kalibrace jako
velmi spolehlive. Mezi namerenymi referencnimi a predikovanymi hodnotami FT-NIR
byl zjistén statisticky nevyznamny rozdil (p > 0,05). Pouzita metoda je vhodna nejen
pro hodnoceni kvality masnych vyrobku, ale také pfi odhaleni falSovani potravin.

Prispévek byl zpracovan s podporou projektu QK21020199 Moznosti stanoveni Cistych svalovych
bilkovin primou metodou v ramci programu aplikovaného vyzkumu Ministerstva zemedélstvi na obdobi
2017-2025, ZEME.
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