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INTRODUCCION

Las grasas animales son uno de los subproductos de origen animal mas apreciados en el
mundo de la fabricacién de piensos, tanto desde el punto de vista nutricional como comercial
(Woodgate y Jvan der Veen, 2004). A pesar de que a nivel de la comunidad cientifica se ha
manifestado en numerosos documentos (Horn et al., 2001) que la transmision de la
Encefalopatia Espongiforme Bovina (EEB) se atribuye a la ingestion de proteina de origen
animal infectada por el agente infeccioso (prién), la mayor parte de estos documentos
también abordan ciertas dudas sobre la posibilidad de transmision que podrian poseer las
grasas animales, debido fundamentalmente a su mayor o menor contenido en impurezas de
tipo proteico. De ahi que, como medida preventiva, el Comité Cientifico Director que
aconseja a la Comision Europea sobre temas multidisciplinares, incluidos los temas
relacionados con la EEB (SSC, 2003), recomendara no usar las grasas fundidas de
rumiantes en la alimentacion de éstos. La falta de prohibiciones concretas ha provocado una
cierta flexibilidad en la interpretacién de las recomendaciones de los dictamenes cientificos
en relacion al uso de grasas. Asi, Francia y Alemania han prohibido el uso de todas las
grasas animales (CE, 2005) y EEUU ha prohibido el uso de la grasa animal proveniente de
paises afectados por la EEB (FDA, 2005).

Cumplir de una forma eficiente, agil, innovadora y de bajo coste con las exigencias del
mercado y de la legislacién, relativas a la comercializacién y uso de grasas animales,
precisa de un salto cualitativo en la estrategia de control analitico de grasas y aceites. La
Espectroscopia de Infrarrojo Cercano (NIRS) ha demostrado que es una candidata idonea
para poder abordar dicho salto cualitativo con garantias de éxito. Sin embargo, existe una
ausencia de conocimiento en relaciéon a la utilizacion de métodos rapidos, precisos y
automatizados, para la cuantificacién de la presencia de grasa de origen animal en mezclas
lipidicas (Garrido et al., 2004). El objetivo del presente trabajo es el desarrollo y la
evaluacion de modelos quimiométricos NIRS cuantitativos para la prediccion del porcentaje
de diferentes tipos de grasas de origen animal presentes en mezclas lipidicas.

MATERIAL Y METODOS

Se han utilizado dos colectivos de trabajo. El grupo de calibraciéon estaba formado por 88
muestras, de las cuales 56 eran mezclas experimentales realizadas en laboratorio, 16 eran
muestras de grasa animal recogidas de plantas de procesamiento de subproductos animales
y 16 muestras eran aceite de soja y provenian de una planta de produccion de fuentes
lipidicas vegetales. El colectivo de validacion estuvo constituido por un total de 20 muestras
(grasa animal, aceite vegetal de soja y mezclas artificiales). Las mezclas fueron realizadas
mediante adiccion de porcentajes de grasa animal del 0,5 al 32%, en intervalos de 0,5%.

Las muestras de grasa animal fundida fueron analizadas en un espectrofotometro
monocromador de espectro continuo FOSS NIRSystems 6500 |, equipado con médulo de
giro, que trabaja en reflectancia en la region del espectro comprendida entre 400 y 2500 nm.
Se eligio la doble transmision como modo de analisis, empleando para ello la cépsula
circular con fondo reflectante de oro y 0,1 mm de paso 6ptico. Se recogieron dos espectros
por muestra en dos capsulas diferentes, utilizandose para el estudio posterior el espectro
medio.
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Para el tratamiento quimiométrico de los datos espectroscépicos y quimicos generados se
empled el software WinlISI 1.05 (ISI, 2000). Los espectros fueron pre-tratados mediante
derivacion y tratamiento para la reduccion del efecto “scatter”, previamente a la obtencion de
modelos de regresion MPLS (Modified Partial Least Squares) entre los datos
espectroscopicos y el porcentaje de grasa animal/soja en una mezcla. Los estadisticos
utilizados para la seleccion de las mejores ecuaciones de calibracion fueron: el error tipico
de los residuales para el colectivo de calibracién (ETC) y para el de validacion cruzada
(ETVC), el coeficiente de determinacion para el proceso de validacion cruzada y de
validacion externa (R?), el RPD (DT/ETVC) y el RER (Rango/ETVC). Para el proceso de
validacion se utilizé el procedimiento desarrollado por Shenk et al. (1989) que, entre otros,
utiliza los valores de error tipico de prediccion con y sin corregir por el sesgo (ETP y ETP

(C)).

RESULTADOS Y DISCUSION

Las ecuaciones obtenidas tanto para la prediccion del porcentaje de aceite vegetal como de
grasa animal (Tabla 1) presentan una elevada capacidad predictiva, con porcentajes de la
varianza explicada de mas del 99% en todos los casos y valores de RPD y RER muy
elevados.

Tabla 1. Estadisticos de calibracion para la prediccion del porcentaje de grasa animal y de
vegetal en mezclas de aceite de soja y grasa animal.

Constituyente | Derivada | N | Media | DT | Rango ! R® ! ETVC ! RER | RPD | CV
, ! 11051 | 79 | 87,77 | 10,79 : 0-100 : 0,9987 | 1,072 : 9327 | 27,84 : 138

% Aceite Vegetal . . . . . . . . . .
! 21051 | 82 i 87,77 : 10,79 i 0-100 : 0,9989 | 1,067 | 93,64 : 29,68 | 141

11051 | 79 | 2668 | 29,83 | 0-100 | 0,9980 | 1076 | 92,89 | 27,72 | 485
21051 | 80 | 27,64 | 30,79 | 0-100 @ 09989 | 0983 : 1016 | 3017 | 445

% Grasa Animal

N: nimero de muestras de calibracién; DT: desviacion tipica; R*: coeficiente de determinacion; ETVC: error tipico
de validacién cruzada; RER: ratio rango/ETVC; RPD: ratio DT/ETVC; CV: coeficiente de variaciéon

Tabla 2. Estadisticos de validacion externa (N = 20) de las calibraciones mostradas en la
Tabla 1.

Constituyente Derivada | Media | ETP | ETP(c) | Sesgo | R% Pendiente
. 1,051 | 62875 | 1304 | 1306 | 0281 | 0999 | 0,982

% Aceite Vegetal : : : : : : :
121051 62875 . 184 . 1,888 | 0026 | 0,998 | 0,985
1,051 | 37,425 0 1,317 | 1319 | 0288 | 0999 | 0,982

% Grasa Animal ; ; ¥ i i ;
21051 | 37125 | 1565 | 1,605* | 0043 | 0999 | 0,988

R°\: coeficiente de determinacion para la validacion externa; ETP: error tipico de prediccion; ETP(c): error tipico
de prediccién corregido por el sesgo

Los estadisticos de validacion externa de las ecuaciones reflejadas en la Tabla 1 se
presentan en la Tabla 2. En dicha tabla se observa que, para la segunda derivada, los
valores de ETP son superiores a los valores obtenidos con la primera derivada, e incluso los
valores de ETP(c) superan los limites de control establecidos por Shenk et al. (1989), esto
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es (ETP (C) limite = ETC x 1,3). Teniendo en cuenta el procedimiento estadistico de
validacion externa recomendado por dichos autores, las calibraciones obtenidas utilizando
primera derivada resultan excelentes, tanto para la prediccion del porcentaje de aceite
vegetal como de grasa animal, en muestras que no han intervenido en el desarrollo de las
calibraciones. Un Proyecto de Investigacién recientemente financiado por la Food Standard
Agency del Reino Unido, ha puesto de manifiesto que el contenido en més de una decena
de fracciones de colesterol analizados mediante métodos cromatograficos solo permite
detectar, con una fiabilidad del 95%, un nivel de adiccion del 10% de grasa animal en grasas
vegetales y de pescado (Brereton, 2003).

Como se deduce de los datos de la Tabla 2, teniendo en cuenta el valor mas bajo del ETP
obtenido (1,30%), podemos afirmar que las ecuaciones desarrolladas permitirian detectar
correctamente en el 90, 95 y 99 % de los casos, las muestras de aceite de soja que han sido
mezcladas con porcentajes de grasa animal de 1,30, 2,60 y 3,60 %, respectivamente. Estos
niveles de deteccion son muy inferiores a los obtenidos por Brereton (2003), el cual
utilizando métodos quimicos de alto coste y tiempo de analisis (HPLC), s6lo pudo detectar,
con un nivel de probabilidad del 95%, la presencia de grasa animal en mezclas que
contienen un 10% de grasa animal.

Podemos concluir que la elevada precision y exactitud de las ecuaciones NIRS
desarrolladas, las cuales permiten detectar cantidades tan bajas como el 0,5% de grasa
animal en aceite de soja, confirman que la tecnologia NIRS podria ser utilizada para
asegurar el cumplimiento de normativas vigentes relativas a la prohibicion de usos de grasas
de origen animal.
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