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ABSTRAKT

Cilem préce bylo vyuziti rychlé analytické metody FT-NIR spektrometrie (blizké infracervena spektrometrie
s Fourierovou transformaci) pro piimé stanoveni cistych svalovych bilkovin ve vybranych masnych
vyrobcich. Spektra vzorki byla méfena v kompresni kyveté na integracni sféfe v rezimu reflektance
pii spektralnim rozliseni 8 cm™ a rozsahu 10 000—4 000 cm™. Pro viechny masné vyrobky (Poli¢an, Paprikas
i Sunky) byly metodou PLS (Castecnych nejmensich ¢tvercll) vytvoreny velmi spolehlivé kalibrace, kdy
hodnoty kalibrac¢nich i predikénich variacnich koeficientii (CCV a PCV) se pohybovaly pod 5 %. Hodnoty
koeficientt determinace (R?) byly pro kalibraci v rozmezi 0,942—0,996 a pro validaci 0,924-0,971. Statisticky
vyznamny rozdil nebyl zjiStén mezi predikovanymi a referencnimi hodnotami. FT-NIR spektrometrie
pfedstavuje jednu z pfimych metod stanoveni Cistych svalovych bilkovin v masnych vyrobcich, kterou je

mozné vyuzit pro posouzeni nejen kvality, ale i z pohledu falSovani masnych vyrobkd.
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ABSTRACT

The aim of the work was to use the fast analytical method FT-NIR spectrometry (near infrared spectrometry
with Fourier transformation) for the direct determination of pure muscle protein in selected meat products.
Spectra of the samples were measured in a compression cuvette on an integrating sphere in reflectance mode
at a spectral resolution of 8 cm™ and a range of 10,000—4,000 cm™. For all meat products (Poli¢an salami,
Paprikas salami and hams), very reliable calibrations were created using the PLS (partial least squares)
method, when the values of the calibration and prediction coefficients of variation (CCV and PCV) were
below 5%. The values of determination coefficients (R?) were in the range of 0.942-0.996 for calibration and
0.924-0.971 for validation. No statistically significant difference was found between predicted and reference
values. FT-NIR spectrometry represents one of the direct methods for determining pure muscle protein in
meat products, which can be used to assess not only the quality, but also from the point of view of adulteration

of meat products.
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UVOD / INTRODUCTION

Obsah ¢istych svalovych bilkovin (CSB) je posuzovan jak z pohledu falSovani potravin, tak i klamani
zdkaznika (Bednaf et al., 2023; Jezek et al., 2022). Cistou svalovou bilkovinou se podle vyhlasky &. 69/2016
Sb. rozumi bilkovina pochazejici ze svalové tkané zvitat bez bilkoviny pojivové tkané¢ a bilkovin rostlinného
puvodu (Vyhlaska 69/2016). Pro nékteré vybrané masné vyrobky jsou ve vyhldsce v tabulce 8 mezi
chemickymi a fyzikalnimi pozadavky uvedeny hodnoty CSB v % hmot. nejméné: pro Vysodinu a Selsky
salam 13 %, pro Turisticky salam, Dunajskou klobasu, Paprika$ a Herkules 14 %, pro Lovecky salam 15 %
a pro Poli¢an 16 %. Déle je pozadavek CSB uveden v piiloze ¢. 8 v pozadavcich na sloZeni a smyslové
pozadavky na tepelné opracované Sunky, kde se podle obsahu Sunky déli do tiid nejvyssi jakosti (nejméné

16 % hmot.), vybérové (nejméné 13 % hmot.) a standardni (nejméné 10 % hmot.).

Problematikou stanoveni CSB &asové naroénymi a pracnymi nepiimymi metodami, které jsou zaloZeny na
stanoveni Cistych bilkovin s naslednym odectem obsahu kolagenu, se zabyvala fada autorti (Bartdkova et al.,
2023; Jezek et al., 2021; Prochazkova et al., 2010). Navic tyto metody mohou byt ovlivnény chybou z divodu
piitomnosti bilkovin nepochazejicich z masa (Jezek et al., 2022). Problematikou stanoveni CSB, které lze
vyuzit u masa a masnych vyrobkl se zabyvali Jezek et al. (2022). Mezi tyto metody patfi stanoveni obsahu
aminokyselin, metody stanoveni CSB pifes celkovy kreatinin (spektrofotometricky, enzymaticky
a chromatograficky) a stanoveni pies vazany 3-methylhistidin (Jezek et al., 2021; Jezek et al., 2022; Bednar
et al., 2023; Jezek et al., 2023). Z dalSich pifimych metod je mozné zminit metodu blizké infraervené

spektrometrie (Prochézkova et al., 2010; Kralova et al., 2023).

Cilem této studie bylo vyuzit rychlou analytickou metodu FT-NIR spektrometrii pro stanoveni legislativou

daného parametru Cistych svalovych bilkovin u vybranych masnych vyrobkd.

MATERIAL A METODIKA / MATERIAL AND METHODS

Vzorky masnych vyrobkili saldmu Poli¢an (n = 175), salamu Paprikas (n = 48) a Sunky (n =41) byly zakoupeny
od rtiznych vyrobet a z trzni sité v Ceské republice. Vzorky salamu Poli¢an zahrnovaly dilo az 7. tyden zrani,
vzorky salamu Paprika$ dilo az 5. tyden zréni. Referencni hodnoty pouzité pro kalibrace byly zjistény
stanovenim cCistych bilkovin podle Kjeldahla a odec¢tenim obsahu kolagenu stanoveného spektrofotometricky
(Bartakova et al., 2023; Saldkova a Bofilova, 2014). Po homogenizaci byly vzorky naplnény do kompresni
kyvety (obrazek 1). Spektra byla zméfena za pouziti spinneru na integracni sféfe v rezimu reflektance
ve spektralnim rozsahu 10 000 — 4 000 cm™!, 100 scanti a spektralnim rozliseni 8 cm™'. M&feni probihalo na
spektrometru Nicolet Antaris Near-IR Analyzer pomoci programu Result Integration Version 1.3 (Thermo
Electron Corporation, Madison, USA). Kalibra¢ni modely byly vytvofeny metodou ¢aste¢nych nejmensich
ctverci (PLS) v programu TQ Analyst verze 6.2.1.509 (Thermo Electron Corporation, Madison, USA).

Ukazka spekter masnych vyrobku je uvedena na obrazku 2.
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Obrazek 1: Kompresni kyveta naplnéna homogenizovanym vzorkem Sunky, uzaviena kompresni

kyveta na spinneru
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Obrazek 2: Spektra masnych vyrobkil

VYSLEDKY A DISKUZE / RESULTS AND DISCUSSION

V tabulce 1 jsou uvedeny referenéni hodnoty CSB vyjadiené jako smérodatna odchylka priméru. Standardy,
u kterych se objevila spektralni odchylka ve zméfeném spektru nebo byla nepiesné stanovena referencni
hodnota byly pfi kalibraci odstranény za pomoci diagnostik Leverage a Spectrum Outlier. VSechny kalibra¢ni
modely byly vytvofeny bez matematické upravy spekter. Srovndni kalibracnich a valida¢nich vysledkl
ziskanych metodou PLS, jsou uvedeny v tabulkéch 2—3 a obrazku 3. Optimalni pocet PLS faktori pro kalibraci
(PRESS — Predicted Residual Error Sum of Squares) je uveden v tabulce 2. Piiklad prubéhu kiivky PRESS

viz obrazek 3b.
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Tabulka 1: Referencni hodnoty

n X ) min max median
Poli¢an 175 15,88 2,94 10,83 22,42 16,01
Paprikas 48 15,57 2,14 11,15 19,55 15,92
Sunka 41 14,07 2,13 10,14 17,03 14,95

n — pocet vzorki, x - primér, min a max — minimalni a maximalni hodnota, s — smérodatna odchylka

Tabulka 2: Kalibra¢ni a valida¢ni vysledky 1

n F Spektralni rozsah [cm™]
Poli¢an 10 7 8 3.46’40 —4288,90
Dvoubodova zakladni linie s fixni lokaci 7 740,87 a 4 493,33
Paprikas* 2 5 4 692,50 —4 359,44 a 8 867,09 — 5 350,90
% 8 986,09 — 4 440,92
Sunka 4 9

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

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

Tabulka 3: Kalibra¢ni a valida¢ni vysledky 2

kalibrace cross validace
R R? RMSEC Cccv R R? RMSECV PCV
Poli¢an 0,970 0,942 0,71 4,47 0,965 0,931 0,77 4,85
Paprikas* 0,971 0,943 0,51 3,29 0,961 0,924 0,59 3,79
Sunka 0,998 0,996 0,15 1,03 0,985 0,971 0,37 2,64

n—pocet vzorkd, R - korela¢ni koeficient kalibrace/cross validace, R? — koeficient determinace kalibrace/cross validace,
RMSEC/RMSECV - prumérna chyba kalibrace/cross validace v %, CCV/PCV — kalibra¢ni a predikéni variacni
koeficient v %, *Kralova et al. (2023)

U vSech kalibra¢nich modelti byla nalezena tésnéd zavislost mezi hodnotami referencnimi a predikovanymi
NIR. Vysledky poukazuji na robustnost kalibracnich modeli. Spolehlivost kalibrace byla posouzena
z vypoctu kalibracniho variaéniho koeficientu (CCV) a predik¢niho varia¢niho 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 Vysocina ziskali Prochazkova et
al. (2010). Mezi referenénimi a predikovanymi hodnotami nebyl pomoci parového t-testu u zadného

kalibra¢niho modelu zjistén statisticky vyznamny rozdil (p > 0,05) viz tabulka 4.

Tabulka 4: Vysledky statistického testovani

xREF xNIR |xREF|-|xNIR| p
Polic¢an 15,891 15,916 0,011 0,998
Paprikas 15,572 15,566 0,004 0,965
Sunka 14,098 14,098 0,0003 0,997

XREF — prumér referen¢nich hodnot, xNIR — primér predikovanych hodnot, xREF|-[xNIR| - rozdil mezi hodnotami
referen¢nimi a predikovanymi, p — pravdépodobnost vypocitana parovym t-testem
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Obrazek 3: Kalibracni a validacni vysledky pro a) Poli¢an, ¢) Paprikas (Kralova et al., 2023), d) Ssunka. Charakteristicka
ktivka PRESS pro Poli¢an b)

ZAVER / CONCLUSIONS

Rychla analytickd metoda FT-NIR spektrometrie predstavuje jednu z pfimych metod pro stanoveni obsahu
¢istych svalovych bilkovin, které jsou legislativné zakotveny ve Vyhlasce €. 69/2016 Sb., v platném znéni pro
Sunky a vybrané masné vyrobky. Kalibracni a validacni modely, které byly vytvotfeny metodou ¢astecnych
nejmensich ¢tverct (PLS), soucasné se zjiSténymi kalibracnimi a validaénimi variaénimi koeficienty
s hodnotami pro vSechny masné vyrobky pod 5 %, popsaly kalibrace jako velmi spolehlivé. Mezi naméfenymi
referen¢nimi a predikovanymi hodnotami FT-NIR byl zjistén statisticky nevyznamny rozdil (p > 0,05).
Pouzitd metoda je vhodna nejen pro hodnoceni kvality masnych vyrobkt, ale také pii odhaleni falSovani

potravin.
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