Application Note AN-NIR-130

Analisis multiparametrico del [Upulo
mediante espectroscopia de infrarrojo

cercano (NIRS)

Determinacion rapida de acidos alfa, acidos beta, contenido de
cohumulona, contenido total de aceite, HSI'y humedad.

La calidad del lupulo y sus pellets es vital en toda la
cadena de suministro cervecera. Los métodos
tradicionales de control de calidad (p. ej., titulacion y
HPLC) son muy precisos y ampliamente aceptados. Sin
embargo, requieren mucho tiempo y mano de obra,
ademas de reactivos quimicos que no solo generan
costos constantes de material, sino que también
requieren una manipulacién cuidadosa y una
eliminacién adecuada. La espectroscopia de infrarrojo
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cercano (NIRS) ofrece una alternativa convincente
cuando no se requiere una precision ultraalta. Permite
el analisis rdpido de multiples pardmetros en un
minuto sin usar productos quimicos. Esta nota de
aplicacion describe la configuracion de medicion y los
resultados del analisis de cohumulona, aceites de
lUpulo y contenido de humedad, el indice de
almacenamiento del IUpulo (HSI) y la acidez del lupulo
con NIRS.
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EQUIPO EXPERIMENTAL

Se analizaron mas de 500 muestras de IUpulo frescoy
pellets de lupulo molido en un analizador NIR sdlido
OMNIS (Figura 1). Las muestras se anadieron a un
recipiente de muestra OMNIS y se analizaron en
modo de reflexion difusa. Para incluir la variedad de la
muestra, esta se rotd durante la medicién para
obtener espectros de diferentes ubicaciones. Los
espectros promediados automaticamente se
utilizaron para el desarrollo del modelo. La
adquisicion de espectros, el desarrollo del modeloy la
validacion se realizaron con el software OMNIS.

Los valores de referencia para los acidos alfa se
obtuvieron utilizando diversos meétodos oficiales,
como EBC 7.4, EBC 7.5 y EBC 7.7. El contenido de
aceites totales y acidos beta se determin¢ utilizando
EBC 7.4, mientras que EBC 7.7 se empled para el
analisis de cohumulona. El contenido de humedady
el indice de almacenamiento del [Upulo (HSI) se
midieron utilizando un analizador de humedad

halégeno y un fotometro UV-VIS, respectivamente.

RESULTADO

Los espectros NIR obtenidos (Figura 2) se utilizaron
para crear modelos de prediccion para los diferentes
pardmetros de referencia. Se empled un conjunto de
validacién externa para verificar el rendimiento
predictivo de los modelos calculados si se disponfa de
suficientes muestras. En caso contrario, se realizé una
validacién cruzada interna.

Los diagramas de correlacién que muestran la
relacién entre la prediccion NIR y los valores de
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Figure 1. OMNIS NIR Analyzer Solid.

referencia se muestran en las Figuras 3-12, junto con
las respectivas figuras de mérito (FOM). Para el
parametro de &cido alfa, con datos de referencia
obtenidos segun EBC 7.5, se cred un modelo que
abarca todo el rango (2,40-21,74%). Ademas, se cred
un modelo solo para el rango inferior (2,43-4,26%)
para destacar la posibilidad de reducir el error de
prediccion mediante la creacion de submodelos para
rangos de concentracion mas estrechos.
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Resultado acido alfa (EBC 7.4) en lupulo fresco
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Figura 3. Diagrama de correlacién y sus respectivos
FORMs para la prediccién del contenido de acido alfa en
lUpulo seguin la norma EBC 7.4 utilizando un analizador
OMNIS NIR Solid. Los puntos azules representan muestras
de calibracion.
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Resultado acido alfa (EBC 7,5) en lapulo fresco
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Figura 4. Diagrama de correlacién y los respectivos FOM
para la prediccion del contenido de acido alfa en lupulo
fresco seguin la norma EBC 7.5 utilizando un analizador
OMNIS NIR Solid. Los puntos azules representan muestras
de calibracion y los puntos verdes representan muestras
utilizadas para validar el modelo.
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Resultado acido alfa (EBC 7,7) en lGpulo fresco
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Figura 5. Diagrama de correlacién y los respectivos FOM
para la prediccion del contenido de acido alfa en ldpulo
fresco seguin la norma EBC 7.7 utilizando un analizador
OMNIS NIR Solid. Los puntos azules representan muestras
de calibracion y los puntos verdes representan muestras
utilizadas para validar el modelo.

Resultado de cohumulona en lapulo fresco
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Figura 6. Diagrama de correlacién y los respectivos FOM para la
prediccion del contenido de cohumulona en lUpulo fresco segiin
la norma EBC 7.7 utilizando un analizador OMNIS NIR Solid. Los
puntos azules representan muestras de calibracién y los puntos
verdes representan muestras utilizadas para validar el modelo.
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RESULTADO

Resultado de acido alfa (EBC 7.5) en pellets de Itipulo molido: rango completo de concentracion
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Figura 7. Diagrama de correlaciény los respectivos FOM para la
prediccion del contenido de acido alfa en pellets de lipulo
molido segun la norma EBC 7.5 utilizando un analizador OMNIS
NIR Solid en todo el rango de concentracion (2,40-21,74%). Los
puntos azules representan muestras de calibracién y los puntos
verdes, muestras utilizadas para validar el modelo.

Resultado acido alfa (EBC 7.5) en pellets de lupulo molido - rango de concentracién mas bajo
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Figura 8. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para la
prediccion del contenido de acido alfa en pellets de lUpulo
molido seguin la norma EBC 7.5 utilizando un analizador OMNIS
NIR Solid en un rango de concentracién inferior (2,43-4,26%).

Los puntos azules representan muestras de calibracion.
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Resultado del acido beta en pellets de lipulo molido
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Figura 9. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para la
prediccion del contenido de acido beta en pellets de ltpulo
molido seguin la norma EBC 7.4 utilizando un analizador OMNIS
NIR Solid. Los puntos azules representan muestras de calibracion.

Resultado del contenido total de aceite en pellets de lipulo molido
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Figura 10. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para
la prediccién del contenido total de aceite en pellets de lUpulo
molido segun la norma EBC 7.4 utilizando un analizador OMNIS
NIR Solid. Los puntos azules representan muestras de calibracién.
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Resultado HSI en pellets de lipulo molido
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Figura 11. Diagrama de correlacién y los respectivos FOM
para la predicciéon del indice de almacenamiento de lUpulo
en pellets de Iupulo molido utilizando un analizador NIR
OMNIS Solid. Los puntos azules representan muestras de
calibracion. Los valores de referencia se obtuvieron con un
fotémetro UV-VIS.

Humedad resultante en pellets de lupulo molido
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Figura 12. Diagrama de correlacion y los respectivos FOM para
la prediccién de la humedad en pellets de lipulo molido
mediante un analizador NIR OMNIS. Los puntos azules
representan muestras de calibracién. Los valores de referencia se
obtuvieron con un analizador de humedad halégeno.

Esta nota de aplicacién demuestra la viabilidad del
uso de la espectroscopia NIR para el analisis de ltpulo
recién cosechado y pellets de Itipulo molido, con el fin
de determinar la cohumulona, la humedad, el
contenido total de aceite, el HSI y los dcidos alfa 'y
beta.

Usando como ejemplo los acidos alfa, se destacé la
diferencia entre un modelo de prediccién que abarca
todo el rango de concentracion y un modelo
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especifico para un rango mas estrecho. Este ultimo
redujo el error de prediccién a la mitad. Los usuarios
pueden aplicar este enfoque para maximizar la
precision. En el software OMNIS, ambos modelos
pueden combinarse para realizar automaticamente la
siguiente secuencia. Primero, se estima la
concentracion de dcido alfa utilizando el modelo de
rango amplio; luego, se realiza una prediccién mas
precisa utilizando el modelo de rango restringido.
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Dado que las mediciones NIRS son rapidas y no
requieren productos quimicos, el método ofrece un
ahorro significativo de tiempo y costes, como se
muestra en la Tabla 1.

Ademas, la simplicidad del analisis y la disponibilidad

de un instrumento precalibrado, utilizando la
precalibracion, lUpulos, sélido (6.06008.022), facilitan
la implementacion y la aplicacion de la espectroscopia
NIR con OMNIS NIRS.

Tabla 1. Vision general del esfuerzo en tiempo y costos para el anélisis de diferentes pardmetros en lipulo mediante métodos tradicionales y

espectroscopia NIR.

Tiempo estimado (con preparaciéon  Costos estimados (productos

Pardmetro Método . .
de la muestra) guimicos, consumibles)
Acidos alfa Titulacién 50 min $5
Acidos beta HPLC 25 min $10
Cohumulona HPLC (part of beta acid analysis) (part of beta acid analysis)
Contenido total Destilacion _
_ 190 min $5
de aceite al vapor
HSI UV-VIS 45 min $5
Secador
Humedad i 7 min $0
halégeno
Todos los Espectrosco )
) _ 2 min $0
parametros pia NIR
CONTACT

Metrohm Hispania

Calle Aqguacate 15
28044 Madrid

mh@metrohm.es
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CONFIGURACION
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OMNIS NIR Analyzer Solid
Espectrémetro del infrarrojo cercano para muestras
sélidas y viscosas.
El OMNIS NIR Analyzer es la soluciéon de
espectroscopfa del infrarrojo cercano (NIRS)
desarrollada y producida conforme a los estandares
de calidad suizos para los andlisis de rutina a lo largo
de toda la cadena de produccion. El empleo de las
tecnologias més avanzadas y la integracion en el
moderno OMNIS Software se reflejan en la velocidad,
la manejabilidad y el uso flexible de estos
espectrometros NIR.
Informacién general sobre las ventajas del OMNIS NIR
Analyzer Solid:
- Medidas de materias solidas y muestras viscosas
en menos de 10 segundos
- Medidas automatizadas en multiples posiciones
para obtener resultados reproducibles, incluso
en muestras poco homogéneas
- Facil integracién en un sistema de
automatizacion o vinculacion con otras
tecnologfas de analisis (titulacion)
- Compatible con numerosos recipientes de
muestras

Soporte pequefio OMNIS NIR, 60 mm

Soporte pequeno para recipiente de muestras
pequeno OMNIS NIR de 60 mm (6.07402.210).
Permite el posicionamiento inequivoco del recipiente
de muestras y la rotacion del recipiente de muestras.
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OMNIS

A WHOLE NEW LEVEL OF PERFORMANCE

OMNIS

A WHOLE NEW LEVEL OF PERFORMANCE

www.metrohm.com

10

Placa pequefia OMNIS NIR, 60 mm
Recipiente de muestras pequeno para la adquisicion
de espectros de polvos y granulados en reflexién en
diferentes puntos de muestra.
Compatibles con:
- Soporte pequeno OMNIS NIR, 60 mm
(6.07402.200)

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 creaciéon y edicién de
modelos de cuantificacion en una instalacién de
OMNIS Software "Stand-Alone".

Precalibracion, ldpulo, sélido

Precalibracion OMNIS para la determinacion de la
humedad, el indice de almacenamiento de lUpulo
(HSI) y el contenido de acido alfa y acido beta en
lUpulo mediante la espectroscopia NIR.
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