7. Streszczenie

Spektroskopia oscylacyjna, a takze spektroskopia **C NMR wsparte wielowymiarowymi
technikami chemometrycznymi stanowig cenne narzedzia do analizy zaréwno jako$ciowe;j,
jak 1 ilosciowej surowcoOw roslinnych oraz preparatéw farmaceutycznych.

W pracy przedstawilam schemat analizy jakosciowej oraz ilosciowej wybranych
surowcow roslinnych, poczawszy od przygotowania probek, a konczac na zwalidowaniu
modeli kalibracyjnych, umozliwiajagcych oznaczenie zawartosci sktadnikow 1 istotnych
parametrow analizowanych uktadéw. Pokazatam jaka przewage nad innymi powszechnie
stosowanymi technikami analitycznymi maja metody spektroskopowe. Analiza przy uzyciu
metod spektroskopowych jest znacznie prostsza, szybsza i tansza od obecnie stosowanych
oznaczen chromatograficznych, spektrofotometrycznych 1 elektrochemicznych, ktore
wymagaja ekstrakcji oznaczanych substancji. Spektroskopia oscylacyjna umozliwia analize
probki w jej natywnej postaci, w przypadku probek niejednorodnych konieczne jest tylko ich
rozdrobnienie. Dodatkowo czas pomiaru widm IR i ramanowskich jest kilkakrotnie krotszy
od typowego pomiaru chromatograficznego i co wazne pojedyncze widmo pozwala
wyznaczy¢ warto$ci wielu parametréw analizowanej probki.

Widma uzyskane z pomiaréw probek surowcoéw roSlinnych sa zwykle trudne
do interpretacji. Nie jest tatwo wydoby¢ z nich pozadane informacje. Dlatego tez konieczne
jest wykorzystanie zaawansowanych technik chemometrycznych. Wstepne operacje na
widmach pomagaja poprawi¢ stosunek sygnatu do szumu, ograniczy¢ wplyw niestatosci linii
bazowe] 1 zmiennosci wybranych parametrow pomiarowych. Wiele z przedstawionych
wynikéw uzyskalam wykorzystujac korekte SNV oraz MSC 1 rozniczkujac widma.
Zastosowanie analizy PCA pomoglo wykry¢ probki odstajace. Wyniki analizy PCA ulatwity
mi tez wybor probek walidacyjnych.

Potaczenie rezultatow analiz referencyjnych z widmami Ramana, IR oraz NMR
analizowanych probek umozliwito mi wyznaczenie zawarto$ci oznaczanych substancji,
a takze warto$ci wybranych parametréw fizykochemicznych dla badanych probek. Podczas
budowania modeli kalibracyjnych PLS istotny byt wybor odpowiednich zakresow
spektralnych, charakterystycznych dla oznaczanych grup zwigzkow. W celu

scharakteryzowania opracowanych modeli i sprawdzenia ich zdolnosci predykcyjnych



obliczytam wzgledne standardowe bledy przewidywania dla probek kalibracyjnych
i walidacyjnych.

Stosujac techniki modelowania wielowymiarowego na bazie widm IR i Ramana
skonstruowatam modele PLS pozwalajgce oznaczy¢ ilosciowo polifenole, taniny, elagotaniny,
procyjanidyny, agrimoning, 3-O-kwas galloilochinowy oraz katechiny w klaczach pigciornika
kurzego ziela. Modele opracowane w oparciu o widma Ramana oraz NIR okazaty si¢ by¢
nieco doktadniejsze od tych utworzonych na podstawie widm ATR oraz DRIFTS.

Wykorzystujac widma Ramana, NIR, ATR i DRIFTS, a takze widma BC NMR
zmielonych pylkow pszczelich bytam w stanie oznaczy¢ zawarto$¢ biatka, thuszczu, cukréw
1 polifenoli, a takze aktywno$¢ przeciwutleniajaca ABTS 1 pH probek z btedami RSEP,,
w przedziale 1,2-3,8%. Przedstawione wyniki pokazuja, ze na podstawie pojedynczego
widma sproszkowanej probki pylku pszczelego, zarejestrowanego przy uzyciu jednej
z wymienionych technik, mozna okresli¢ wazne parametry tego ztozonego produktu
naturalnego bez koniecznosci przeprowadzania ekstrakc;ji.

Chromatografia gazowa jest najwazniejszg technikg analityczng stosowang do kontroli
jakosci olejkow eterycznych. Nalezy jednak zauwazyc¢ jej ograniczenia w analizie substancji
trudnolotnych oraz fakt, Ze pomiar chromatograficzny trwa okoto 30 minut. Spektroskopia
ramanowska oraz spektroskopia ATR, mogg utatwi€ 1 przyspieszy¢ analize¢ ilosciowg olejkéw
eterycznych. Zademonstrowatam to dla olejkow migty pieprzowej opracowujac na bazie
widm Ramana oraz ATR modele kalibracyjne pozwalajace oznaczy¢ ilosciowo mentol,
menton 1 octan mentylu obecne w olejkach miety pieprzowej 1 stanowig zwykle ok. 90% masy
olejku.

Wykorzystujac widma DRIFTS, Ramana i NIR opracowalam modele PLS pozwalajace
oznaczy¢ zawartosci diosminy w 8 preparatach farmaceutycznych, zawierajacych od 66 do
92% diosminy z btedem ponizej 2,4%. Stezenie diosminy w tabletach okreslone na podstawie
modeli PLS jest zgodne z wynikami analiz referencyjnych z odzyskiem 99,5-100,5%. Jako$¢
oznaczen jest porownywalna dla trzech uzytych metod.

Opracowane protokoty bazuja na pojedynczym widmie sproszkowanej probki, co
znacznie skraca i upraszcza analiz¢. Przedstawione metody sa przyjazne dla Srodowiska,
szybkie, niezawodne, i mogg zastgpi¢ powszechnie stosowane w przemysle spozywczym

I farmaceutycznym metody analizy.



