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INTRODUCCION

Numerosas directivas y decisiones Comunitarias hacen referencia a normativas
relativas a la circulacion de materias primas y piensos, y algunas de ellas senalan la
importancia de la descripcion detallada de los productos usados en alimentacién animal
y fijan normas para la declaracion de ingredientes en mezclas. (77/101/EEC,
79/373/EEC, 90/44/EEC, 91/357/EEC, 98/67/EC).En el momento actual, la microscopia
optica es el metodo oficial que permite la identificacion de ingredientes en mezclas y
piensos, si bien ésta presenta diversos problemas, tales como los de sobreestimacion
de ingredientes faciimente distinguibles, subestimacion de ingredientes muy finos,
necesidad de pre-tratamiento de productos pelletizados (lo que podria alterar la
proporcion original de ingredientes), necesidad de personas con alta experiencia en el
examen microscopico, importantes errores intra e interlaboratorio, etc.(Jorgensen, 1998).
Es por tanto urgente e imprescindible el disponer de técnicas analiticas rapidas,
economicas y precisas, que permitan asimismo el cumplimiento de dichas normativas.

Diferentes autores han mostrado la capacidad de la tecnologia NIRS, sola o en
combinacion con otras técnicas (microscopia-NIRS), para la prediccion del porcentaje de
ingredientes en mezclas (Givens y Deaville,1995; Fernandez et al., 1995; Garrido y
Fernandez 1998; Xicatto et al., 1999; Piraux y Dardenne, 2000). Los estudios anteriores
constituyen lo que se denominan estudios de viabilidad, tanto por el bajo nimero de
muestras utilizadas como por utilizar principalmente mezclas experimentales preparadas
en laboratorio.

El objetivo del presente trabajo es la obtencion de ecuaciones de calibracion NIRS
para la prediccion instantanea y simultanea de la composicidon quimica y el porcentaje
de ingredientes en piensos comerciales analizados en forma intacta.

MATERIAL Y METODOS

Material experimental: Se han utilizado un total de 287 muestras de piensos
compuestos muy variados (vacuno, ovino, aves, porcino, avestruces, equino, conejos,
perros y gatos), que han sido suministradas por la empresa SAPROGAL S.A.
participante en el proyecto CICYT-FEDER 1FD1997-0990, coordinado por el Dpto. de
Produccion Animal (Unidad docente ETSIAM) de la Universidad de Cordoba.
Analisis de referencia: Las muestras fueron analizadas por el método Weende:
humedad-H (desecacion en estufa 103°C); proteina bruta-PB (Kjeldahl), grasa-bruta
(Soxlet), fibra bruta-FB (Fibertec) y cenizas-CEN (incineracion en horno mufla a
550°C). En el desarrollo de ecuaciones de calibracién para la prediccion del porcentaje
de ingredientes se utilizaron como datos de referencia los correspondientes a la
formula de cada pienso.
Instrumentacién  NIRS: lLa recogida de espectros NIRS se realizd con un
espectrofotdmetro FOSS NIRSystems 6500 (Sll), dotado de méduio de transporte. El
rograma usado para la recogida de espectros fue el ISI NIRS3 version 3.11 (Infrasoft
nternacional, Port Matilda, PA, USA).
Las muestras de piensos se analizaron en una capsula rectangular provista de
ventana de cuarzo (16x3,5 cm). Cada muestra de pienso era analizada en su forma de
presentacion comercial intacta (pellets, harinas, granulos, etc.). Los espectros se
recogieron por duplicado, utilizandose posteriormente el espectro medio para la
obtencion de calibraciones.
Calibracion: software y métodos: Para el desarrollo de ecuaciones NIRS de
calibracién se ha utilizado el software WINISI version 1.04 (ISI, 1998). La metodologia
a seguir para el desarrollo y evaluacion de calibraciones es la descrita en diferentes
publicaciones (Mark y Workman, 1991; Shenk y Westerhaus, 1996). Los estadisticos
utilizados para la seleccion de las mejores ecuaciones de calibracion fueron: el error




tipico de los residuales para el colectivo de calibracion (ETC) y para el de validacion
cruzada (ETVC), el coeficiente de determinacion para el proceso de calibracion (R%) o
validacion cruzada (%), el RPD (DT/ETVC) y el RER (Rango/ETVC).

RESULTADOS Y DISCUSION
El amplio rango y la elevada DT del colectivo de calibracion (Tabla 1) para cada uno
de los parametros analiticos testados, y de forma particular para los constituyentes PB
y FB, confirma que dicho colectivo esta constituido por piensos muy diversos. Los
errores (ETVC) de las calibraciones obtenidas con piensos analizados en forma intacta
(Tabla 1), se encuentran dentro de los rangos de valores habituales encontrados en
piensos analizados en forma molida (Garrido et al., 1996).

Las calibraciones para la prediccion de PB y FB muestran una excelente capacidad
predictiva a juzgar por los elevados valores de r* (0,96 y 0,97) y los bajos valores del
ETVC (0,75 y 0,63) resultantes, lo que junto con la elevada DT y el amplio rango de
variacion del colectivo de calibracion explican los adecuados valores del RPD (5,06 y
6,20) y RER (15,20 y 26,35) obtenidos. Williams y Sobering (1996), sefialan que
valores del RPD mayores de 3 y del RER mayores de 10 son recomendables para el
andlisis en rutina. Las calibraciones para H, GB y Cen presentan asimismo una
adecuada precision, explicando el 84% de las variaciones en humedad y el 86% de las
variaciones en GB y Cen. Si bien en el caso de H, GB y Cen los valores del RPD son
ligeramente inferiores a 3, ello se explica por una menor DT en el colectivo de
calibracion para los tres parametros mencionados. En cualquier caso los valores del
RER superan el valor de 10recomendado.

Tabla 1.- Estadisticos de calibracién para la prediccién de la composicién
quimica en piensos.

N Media Rango DT ETVC r? RPD RER

H 263 10.664 6.7-136 1.324 0.54 084 245 1278
PB 262 18.205 122-336 3.798 075 096 506 1520
GB 221 4438 2094 1445 054 08 268 1370
FB 248 6.756 2.0-186 3.903 063 097 620 2635
CEN 245 8401 39-16.7 2196 083 086 265 1542

Tabla 2.- Estadisticos de calibracion para la prediccion del porcentaje de
ingredientes en piensos (N = 287).

Ingrediente ETVC r? RPD Ingrediente ETVC r* RPD
% Trigo 8.20 0.43 1.32 %Palmiste 0.75 0.95 4 .41
%Cebada 8.93 0.57 1.52 %H. Came 1.65 0.61 1.59
%Cb+Tri 8.36 0.81 2.28 % H. Ave 1.82 0.89 2.99
%Sojad4 408 083 243 %TotalCarne 088 098 8.16
%Maiz 537 0.87 276 %Melaza 1.17 0.76 2.06
%Alfalfa 1.44 0.94 3.92 %Grasa 0.61 0.89 2.93
%Mandioca 401 051 1.43 %H.Pescade 035 068 177
%Salvado 499 0.66 161 %Suero 0.3 0.94 4.38
%Girasol 160 095 467  %Altramuz 213 077 2.06
%Giuten 2.42 0.93 3.74 %C0O5;Ca 0.70 0.67 1.74
%Arroz 195 053 147  %CINH, 004 078 250
%Remolacha 0.25 0.90 3.24 %Sal 0.09 0.52 1.44 |

Un analisis sintético de la los datos de la Tabla 2 nos permite resaltar la excelente
capacidad predictiva (*>0,9: RPD>3) de las calibraciones obtenidas para la
determinacion del porcentaje de alfalfa, girasol, gluten, remolacha, palmiste, harina de
ave, came total (%harina de carne + %harina de ave) y suero. Otras ecuaciones que
presentan una buena capacidad predictiva ( = 0,7) son las desarrolladas para soja,
maiz, melaza, grasa y altramuz. Las calibraciones obtenidas para determinar el
porcentaje de cebada, mandioca, salvado, arroz, harina de carne y hueso, harina de
pescado, carbonato célcico, cloruro amonico y sal muestran una aceptable capacidad



predictiva (0,5 < # < 0,7). Finalmente, la calibracion de trigo permitiria al menos
clasificar las muestras en bajo, alto y medio contenido en dicho ingrediente.

Las ecuaciones obtenidas son aun muy preliminares, y se esta actualmente en fase
de expandir dichas calibraciones con un mayor ndmero de muestras (N > 500) y
asimismo de optimizar diferentes aspectos criticos en su desarroilo, por lo que es de
esperar que la precision y exactitud de las ecuaciones mejoren.

Actualmente existe una propuesta de Directiva del Parlamento Europeo y del
Consejo 2000/0015 (COD), cuya adopcion esta prevista en marzo del 2001, que
obligara a que para todos los piensos compuestos destinados a animales de renta
figure en su etiqueta o en un documento de acompanamiento la relacion de materias
primas en orden de importancia decreciente de los porcentajes en peso segun los
siguientes rangos: >30%, 30-15 %, 15-5%, 5-2% y <2%. Si definitivamente se confirma
la aprobacion de esta Directiva, las ecuaciones obtenidas en el presente trabajo serian
suficientes para asegurar el cumplimiento de las exigencias propuestas.

CONCLUSIONES
La tecnologia NIRS permite cumplir con normativas relativas al etiquetado de
piensos, de una forma rapida, econdémica y sin uso de reactivos ni produccion de
residuos quimicos. Un Unico analisis del pienso en su forma original (pellets, harinas,
granulos, etc.) produce de forma instantanea informacion cuantitativa de parametros
quimicos y de ingredientes. Es obligado el considerar la tecnologia NIRS como
herramienta esencial en programas de Seguridad Alimentaria.
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