Determinacion de parametros de
calidad y adulteracion del aceite de
oliva mediante espectroscopia NIR

La espectroscopia de infrarrojo cercano reduce los costes y el
desperdicio quimico
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INTRODUCCION

La calidad del aceite de oliva depende de muchos
factores, como el tiempo dedicado al procesamiento
de las aceitunas después de la cosecha, el proceso de
produccién en siy la variedad de aceituna. Debido a
su elevado precio, el aceite de oliva virgen en
particular es uno de los aceites vegetales mas
vulnerables al fraude alimentario. Se utilizan muchos
pardmetros para determinar la calidad del aceite,
incluido el valor de yodo, los acidos grasos libres (FFA),
el indice de refraccién, la composicion de acidos
grasos e indicadores de envejecimiento como el valor

EQUIPO

Una seleccion de aceites de oliva de diferente calidad.
(137 muestras) se midieron en el analizador de
l[fquidos OMNIS NIR (Figura 1) en modo de
transmision (1000-2250 nm) utilizando viales
desechables de 8 mm. La temperatura del vial se
ajusto y controld a 40 °C con el sensor de vial
incorporado para garantizar un rendimiento de
medicion constante. Se utilizé el software OMNIS
para toda la adquisicion de datos y el desarrollo del
modelo de prediccion.

Los espectros NIR obtenidos (Figura 2) se utilizaron
para crear un modelo de prediccién para la
cuantificacion de todos los parametros: valor de yodo,
FFA, indice de refraccion, K232, PV, tiempo de
induccion, acido palmitico (C16:0), acido estearico
(C18:0), &cido oleico (C18:1), dcido linoleico (C18:2) y
acido alfa-linolénico (C18:3). La calidad de los
modelos de prediccién se evalud utilizando diagramas
de correlacion (Figuras 3-8) que muestran una alta
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de perdxido (PV), K232 y el tiempo de induccién. Las
técnicas de analisis tradicionales para probar el aceite
de oliva, como la titulacion o la cromatografia de
gases (GC), a menudo requieren disolventes
peligrosos que pueden suponer riesgos para la salud'y
aumentar los costos de laboratorio. A diferencia de
estos métodos estandar, el analisis con
espectroscopia de infrarrojo cercano (NIRS) ayuda a
aumentar la productividad y reducir los costes,
proporcionando resultados rapidos para el control de
calidad del aceite de oliva.

Figure 1. El analizador OMNIS NIR y una muestra llena en un vial
desechable.

correlacion entre la prediccion NIR y los métodos de
referencia estandar para todos los parametros. De las
137 muestras medidas, el 25% fueron seleccionadas
como conjunto de validacion y el 75% como conjunto
de calibracion. Las respectivas figuras de mérito
(FOM), que se muestran para las siguientes figuras y
en Tabla 1, muestra la precision esperada y confirma
la viabilidad durante el andlisis de rutina.

L2 Metrohm



RESULTADOS
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Figure 2. Espectros NIR de muestras de aceite de oliva analizadas en un analizador OMNIS NIR Liquid con viales de 8 mm.
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Figure 3. Diagrama de correlacién y los respectivos FOM para la
prediccion del valor de yodo en aceite de oliva. Los valores de
laboratorio se evaluaron mediante GC.
Pardmetro SEC (mg/100 g) SECV (mg/100 g) SEP (mg/100 g) R2CV
\Y, 0,38 0,40 0,38 0,974
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Resultado K232
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Figure 4. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para la
prediccion de K232 en aceite de oliva. Se utilizo el andlisis UV

para obtener los valores de laboratorio.

Parémetro SEC SECV SEP R2CV
K232 0,067 0,086 0,090 0,864
Resultado C16:0 contenido de acidos grasos
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Figure 5. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para la
prediccion del contenido de C16:0 en aceite de oliva. Los valores
de laboratorio se evaluaron mediante GC.
Parémetro SEC (%) SECV (%) SEP (%) RZCV
C16:.0 0,32 0,38 0,48 0,962
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Resultado C18:1 contenido de acidos grasos
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Figure 6. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para la
prediccion del contenido de C18:1 en aceite de oliva. Los valores
de laboratorio se evaluaron mediante GC.

Parémetro SEC (%) SECV (%) SEP (%) R2CV
C18:1 0,63 0,69 0,75 0,980
Resultado del contenido de acidos grasos C18:2
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Figure 7. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para la
prediccion del contenido de C18:2 en aceite de oliva. Los valores
de laboratorio se evaluaron mediante GC.
Parémetro SEC (%) SECV (%) SEP (%) RZCV
C18:2 0,32 0,38 0,43 0,985
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Tiempo de induccion del resultado
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Figure 8. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para la
prediccion del tiempo de induccion del aceite de oliva. Los
valores de laboratorio se evaluaron con un Rancimat.

Parametro SEC (h)

SECV (h) SEP (h) R2CV

Tiempo de induccién 0,30

0,35 0,34 0,908

’

Tabla 1. Cifras de mérito para los parametros de acido estedrico, acido a-linolénico, FFA, valor de perdxido e indice de refraccion en varios

aceites de oliva.

Pardmetro SEC SECV SEP R2CV
Acido estedrico (C18:0) 0,12% 0,22% 0,22% 0,778
acido a-linolénico (C18:3) 0,05% 0,05% 0,05% 0,633
FFA 0,03% 0,04% 0,04% 0,746
Valor de peréxido 0,72 meq/kg 0,83 meq/kg 1,01 meqg/kg 0,719
Indice de refraccién 0,00011 0,00012 0,00012 0,998

Esta nota de aplicacién muestra los atributos positivos
del andlisis del aceite de oliva con espectroscopia de
infrarrojo cercano. En comparacion con los métodos
analiticos convencionales que requieren mucho
tiempo, las mediciones realizadas con NIRS no
necesitan ninguna preparacion de muestra. En dltima
instancia, esto conduce a una reduccion de la carga
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de trabajo (Tabla 2) y reduccion de costes.

Ademas de los pardmetros que se muestran en esta
nota de aplicacion, también se pueden determinar
con NIRS pardmetros adicionales de calidad del aceite
de oliva, como el contenido de esteroles o el
contenido de humedad.
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Tabla 2. Resumen del tiempo para obtener resultados para la medicion del valor de yodo, contenido de FFA, indice de refraccién, K232,
tiempo de induccién y composicion de acidos grasos en aceites de oliva mediante métodos analiticos estandar.

Pardmetro Método Es hora de obtener resultados
Valor de yodo Cromatografia de gases ~30 minutos por muestra
Contenido de FFA, valor de peréxido Valoracion ~15 minutos por muestra
indice de refraccién Refractometro ~5 minutos por muestra

K232

Absorcién UV

~5 minutos por muestra

Composicién de 4cidos grasos

Cromatografia de gases

~30 minutos por muestra

Tiempo de induccién

Rancimat

~1-15 horas por muestra

CONTACT

Metrohm Hispania

Calle Aguacate 15
28044 Madrid

mh@metrohm.es

www.metrohm.com
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OMNIS NIR Analyzer Liquid
Espectrémetro del infrarrojo cercano para muestras
liquidas.
El OMNIS NIR Analyzer es la solucion de
espectroscopia del infrarrojo cercano (NIRS)
desarrollada y producida conforme a los estandares
de calidad suizos para los analisis de rutina a lo largo
de toda la cadena de producciéon. El empleo de las
tecnologias mas avanzadas y la integraciéon en el
moderno OMNIS Software se reflejan en la velocidad,
la manejabilidad y el uso flexible de estos
espectrémetros NIR.
Informacién general sobre las ventajas del OMNIS NIR
Analyzer Liquid:
- Medidas de muestras liquidas en menos de 10
segundos
- Control de temperatura de la muestra: 25 °C...80
°C
- Deteccion automatica de la colocacion y la
retirada del recipiente de muestras
- Facil integracién en un sistema de
automatizacion o vinculacion con otras
tecnologias de analisis (titulacion)
- Compatible con numerosos recipientes de
muestras con distintas longitudes de recorrido

Soporte OMNIS NIR, vial, 8 mm
Soporte de viales para el OMNIS NIR Analyzer para
viales desechables de 8 mm (6.7402.240).
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https://www.metrohm.com/products/2/1070/210700010.html
https://www.metrohm.com/products/6/0740/607401070.html
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OMNIS

A WHOLE NEW LEVEL OF PERFORMANCE

OMNIS

A WHOLE NEW LEVEL OF PERFORMANCE
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Vial desechable, 8 mm, para transmisién, 100
unidades
100 viales desechables de vidrio (borosilicato) con
una longitud de recorrido 6ptico de 8 mm para el
analisis de liquidos en transmisiéon. Los viales
desechables se suministran con los correspondientes
tapones de cierre (100 unidades).
Compatibles con:
- Soporte OMNIS NIR para vial de 8 mm
(6.07401.070)
- Soporte DS2500 para viales desechables de 8
mm (6.7492.020)

Licencia "Stand-Alone" de OMNIS
Habilita el modo "Stand-Alone" del software OMNIS
en un ordenador con WindowsTM.
Caracteristicas:
- Seincluye una licencia de los aparatos OMNIS.
- Debe activarse en el portal de licencias de
Metrohm.

- No se puede aplicar a otro ordenador.

Licencia de software de Quant Development

Licencia de software para la creacion y edicion de
modelos de cuantificacion en una instalacién de
OMNIS Software "Stand-Alone".
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