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STANOVENI VYBRANYCH PARAMETRU
V ROSTLINNEM MATERIALU METODOU NIRS

1 Rozsah a ucel

Metoda NIR spektroskopie je vhodna pro stanoveni vybranych parametrti ve vzorcich olejnin,
luskovin, kukufice silaZni, obilovin a pSenicné mouky.

2 Princip

Vzorky se méfi metodou NIR spektroskopie v blizké infracervené spektralni oblasti (4 000 —
10 000) cm™, (1000 — 2500) nm s reflektanéni detekci. Vyhodnoceni se provadi
matematickymi statistickymi postupy z kalibratniho modelu. Kalibra¢ni model pro urcity
parametr vyjadiuje miru korelace mezi vysledky ziskanymi NIR metodou a laboratorni
referenéni metodou (LRM) a pro jeho spolehlivé vytvofeni je potieba ziskat dostatecné
obsahly soubor analyzovanych vzorkda.

Méieni probiha v pevném vzorku, ktery se pfed méfenim piedupravi mletim (s vyjimkou
vzorkt fepky olejky, maku setého a hoicice).

Obr. ¢. 1. Schéma NIR analyzy.
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3  Pristroje a pomiicky

1 Spektrometr métici v blizké infracervené spektralni oblasti NIR (FT-NIR).
2 Kiemenna méfici kyveta o vhodném praméru.

3 Nozovy laboratorni mlynek, (napt. VM-7 Minirazant nebo obdobny).

4 Kladivkovy Srotovnik, (napt. MILL 120 nebo obdobny).

5  Ultraodstiedivy laboratorni mlynek, (napf. Retsch ZM 200 nebo obdobny).
6  Uderovy laboratorni mlynek (napf. Record nebo obdobny).

7  Laboratorni mlyn (napi. Biithler MLU 202, Chopin CD1).

4 Postup

4.1 Priprava vzorku

Metoda NIR spektroskopie nevyzaduje specialni piipravu vzorkd, ale museji byt dodrzeny
piesné postupy pro suseni, mleti a homogenizaci vzorki.

4.1.1 SuSeni

V ptipad¢, Ze vzorek je potfeba pred NIR analyzou susit, teplota v horkovzdusné susarné
nesmi piesahnout 65 °C.

Zpusob upravy vzorkli musi byt totozny s postupy, které byly pouzity pfi tvorbé kalibra¢nich
modelt.

4.1.2 Mleti
Uprava vzorkl pro testovani odriid je popsana také v JPP Uprava vzorki krmiv a rostlinného
materialu, kap. 5.

4.1.3 Homogenizace vzorki

Upravené vzorky vyzaduji pied vlastnim méfenim ditkladné promichani, aby bylo dosazeno
maximalni homogenity vzork. Pokud vzorky nejsou homogenni, mize byt vyznamné
ovlivnéna piesnost a spravnost NIR analyzy.

4.2 Meéreni vzorki na NIR spektrometru

Pted méfenim vzorka se ptistroj nastavi podle doporuceni vyrobce.

NIR spektra upravenych vzorkli se snimaji v kifemennych kyvetich o priméru napf.
(2 — 5) cm. Nemleté vzorky fepky olejky a méaku setého se méfi v kulatych kiemennych
kyvetach o priméru napt. 12 cm z ditvodu zabezpeceni dostatecné homogenity vzorku.
Upraveny a dokonale promichany vzorek se rovnomérné nadévkuje do méfici kyvety
v takovém mnozstvi, aby bylo mozné kyvetu uzaviit. Vzorek se musi nadavkovat tak, aby
pokryval celou plochu kyvety a aby se neobjevovaly vzduchové mezery mezi ¢astmi vzorku,
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které by mohly negativné ovlivnit spravnost méfeni. Takto nadavkovany vzorek se umisti
do méfici Casti pristroje a nasnima se jeho NIR spektrum.

Vsechna NIR méfeni se provadéji v rezimu reflektance. Kazdy vzorek se méti dvakrat
(ve dvou kyvetach).

5  Vyhodnoceni vysledki

Vyvoj NIR metody pro stanoveni sledovaného parametru v pozadovanych matricich
je zalozen na vytvoreni kalibratni rovnice (modelu) z dostatecné rozsahlého souboru
meétenych vzorkl, kterd kvantifikuje vztah mezi informaci NIR absorpce a hodnotou
stanovenou laboratorni referencni metodou. Pocet méfenych vzorki pro vytvoreni vhodného
NIR kalibracniho modelu je rozhodujici z hlediska dostatecné robustnosti celé metody
(doporucuje se nejméné 60 vzorka).

Vyhodnocovani vysledkit nezndmych vzorkii pro danou matrici a parametr se provadi
softwarové s pouzitim matematickych a statistickych postupti aplikovanych na vytvoiené
ptislusné kalibra¢ni modely.

K vyhodnocovani ziskanych spektralnich dat se pouzivd vhodny vyhodnocovaci software.
Nameétena NIR spektra jsou v tomto programu uloZena a nasledné je mozné k jednotlivym
vzorklim pfifadit laboratorni referencni hodnoty. Kalibrace jsou zpracovany vhodnou regresni
metodou, napt. PLS. Ke kontrole kalibra¢niho modelu a ovéteni predikéni schopnosti daného
modelu se pouziva metoda pticné validace (cross validation), ktera poskytuje optimalni pocet
latentnich proménnych (hlavnich komponent). Dale jsou pouzivany rtzné matematické
upravy snimanych spekter, jako napt. derivace, korekce rozptylu zaieni SNV a vybér
vhodnych vInovych délek tak, aby byly ziskany co nejkvalitnéj$i regresni charakteristiky
kalibracniho modelu. Predikéni schopnosti vytvofenych kalibracnich modelt se ovéii
porovndnim laboratorni referen¢ni metody a NIR metody na testovanych vzorcich, které
nejsou zahrnuty do vyvoje kalibraéniho modelu.

Predikci nezndmych vzorkl, které nejsou soucasti kalibracniho modelu, je nutné provadét
v souladu s valida¢nimi parametry stanovenymi pro danou metodu. Vysledky stanoveni
nezndmého vzorku se uvadéji v % prepoctenych na obsah suSiny vzorku.

Poznamky
1 Neznameé vzorky se méri nejmeéné ve 2 paralelnich stanovenich. Pokud hodnota paralelniho
stanoveni prekroci opakovatelnost metody NIR spektroskopie, je nutné mereni opakovat.
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