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INTRODUCCION

La extensa normativa existente en referencia a la fabricacion y circulacién de piensos
compuestos, las crecientes presiones de la industria para incorporar sistemas agiles de
aseguramiento de la calidad y de trazabilidad a lo largo de toda la cadena de produccién
(CESFAC, 2004) y el interés de los fabricantes por tener su proceso bajo control ponen de
manifiesto la necesidad de una innovacion analitica que permita abordar los nuevos retos
con estrategias diferentes a las clasicas de inspeccién y control documental. La
Espectroscopia de Infrarrojo Cercano (Tecnologia NIRS), por su potencial para proporcionar
informacion cuantitativa y cualitativa de materias primas y productos con rapidez y sin
necesidad de preparacién ni destruccion de muestra (Garrido et al., 2003), se plantea como
una alternativa que podria jugar un papel relevante en el control global del proceso de
fabricacion de piensos compuestos.

La forma tradicional de uso de la tecnologia NIRS a nivel de fabrica de piensos ha consistido
en el muestreo manual y/o automatico y posterior analisis de muestras fuera de la linea de
produccion. Esto es lo que se denomina control de calidad at-line, para el que la tecnologia
NIRS ha mostrado su capacidad de aplicacion en materias primas y piensos, posibilitando la
prediccién instantanea de atributos tales como humedad, proteina, fibra, etc., asi como del
porcentaje de ingredientes (Garrido et al., 2002; Pérez et al., 2004). Sin embargo, si bien,
ultimamente ha habido un interés creciente por el desarrollo de aplicaciones on-line e in-line,
(Paul, 2004) y se han producido importantes avances en instrumentacion (Shenk, 2004), en
materia de piensos son escasas las aplicaciones NIR referentes al control sobre la linea del
proceso. Durante las Jornadas de ITEA celebradas en 2005, se mostraban resultados de
repetibilidad y optimizacion de la sefal espectroscépica NIRS de piensos analizados en
movimiento (Fernandez de Ahumada et al., 2005). El objetivo de este trabajo es mostrar la
efectividad de instrumentos NIR portatiles, para realizar un control del proceso de
fabricacion de piensos compuestos.

MATERIAL Y METODOS
Se utilizaron 400 muestras de pienso de diferentes especies (aves, porcino, vacuno, ovino,
caprino, conejos, perros y gatos) y formas de presentacion (pellets de diversa granulometria,
harinas y extrusionados), asegurando asi una elevada variabilidad en relacion a los distintos
atributos fisico-quimicos de las muestras. El analisis NIRS se realiz6 utilizando el producto
sin moler, en su presentacion original.
Para simular el analisis NIRS sobre la linea de proceso se utilizé un equipo de red de diodos
acoplado a un prototipo que integra una tolva de recepcion, una cinta transportadora y una
estructura para la colocacion del instrumento (Figura 1b). Para realizar una comparacién con
instrumentos NIR caracteristicos del control de calidad en laboratorio, las muestras también
se analizaron con un equipo monocromador de red de difraccién movil (Figura 1a) dotado de
una capsula rectangular con ventana de cuarzo de 4,7 cm x 20 cm.
El equipo de red de diodos presenta un rango de medida entre 400 y 1700 nm, mientras que
el rango del equipo monocromador alcanza los 2500 nm.
El tratamiento de datos se realizé con el software WinlISI v.1.5 (ISI, 2000) y consistioé en una
regresién por minimos cuadrados parciales modificada (MPLS). Asimismo, los espectros
fueron pre-tratados mediante derivacion y tratamiento para la reduccion del efecto scatter.
Las calibraciones se realizaron para el rango de longitudes de onda comun a ambos equipos
(400-1700nm). Los estadisticos utilizados para evaluar las ecuaciones de calibracion fueron
el coeficiente de determinacién multiple (R?), el error tipico de validacion cruzada (ETVC) y
el RPD, ratio entre la desviacion tipica (DT) y el ETVC.
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Figura 1. Equipos utilizados para el analisis NIR de piensos.

RESULTADOS Y DISCUSION
La Tabla 1 recoge las caracteristicas de composicién del colectivo de calibracién asi como
los estadisticos de las ecuaciones desarrolladas.

Tabla 1. Estadisticos de composicién y de calibracion para la prediccion de constituyentes
analiticos (mg g™") e ingredientes (%). N=400.

Constit. Equipo Media DT Rango ETVC R? RPD

Proteina Laboratorio 18.06 3.14 12.40-29.70 0.65 0.96 4.83
Proteina Cinta 17.94 3.02 12.40-28.70 0.70 0.95 4.31
Fibra Laboratorio  7.41 4.43 1.70-18.96 0.58 0.98 7.67

Fibra Cinta 7.38 4.35 1.70-18.96 0.85 0.96 5.12
Girasol Laboratorio 5.06 7.46 0-25.10 1.27 0.97 5.88
Girasol Cinta 4.02 6.43 0-25.10 0.98 0.98 6.52

Corrector Laboratorio 0.26 0.14 0-0.60 0.06 0.77 2.06
Corrector Cinta 0.25 0.14 0-0.50 0.06 0.76 2.03

Los constituyentes proteina y fibra bruta fueron elegidos por presentar una gran variacion
entre ingredientes y entre lotes de la misma férmula y por tanto, por ser considerados dos
constituyentes que deben ser controlados en la gran mayoria de los ingredientes y féormulas
y con la mayor frecuencia posible. Las ecuaciones de calibracion NIR, tanto para el
instrumento monocromador como para el instrumento de red de diodos situado sobre cinta
transportadora, presentan una excelente capacidad predictiva, tanto por lo elevado de los
valores del coeficiente de determinacion (R? > 0,9) como de los valores del estadistico RPD.
Si bien en el caso del andlisis de piensos en movimiento y con equipo de red de diodos, los
errores estimados mediante el estadistico ETVC, son ligeramente superiores a los obtenidos
con el instrumento monocromador y con pienso analizado en forma estatica, los valores de
RPD obtenidos con el equipo de red de diodos se pueden considerar apropiados para el
control de calidad a nivel de la industria, ya que superan el valor de 3 recomendado
(Williams y Sobering, 1996). Ademas los errores obtenidos para proteina y fibra en el equipo
portatil de red de diodos se encuentran dentro del rango de valores obtenidos por otros
autores (Aufréere et al., 1996; Blichmann y Cowe, 2002; Xiccato et al., 2003) con
instrumentos monocromadores.

En lo que respecta a la composicién en ingredientes y aditivos, para este estudio preliminar,
se eligieron el girasol y el corrector minero-vitaminico, representados en el pienso en
proporciones muy diferentes (tabla 1) y para los cuales trabajos previos habian mostrado la
posibilidad de prediccion NIR en instrumentos monocromadores (Xicatto, et al., 2003; Pérez-
Marin et al., 2004, 2005).

Como se pone de manifiesto en la tabla 1, el equipo portatil de red de diodos instalado sobre
una cinta en movimiento presenta una capacidad predictiva similar a la alcanzada por el
equipo monocromador, para la prediccion de los porcentajes de girasol y de corrector
presentes en una formula.

Xiccato et al. (2003) utilizando un equipo monocromador, obtuvieron valores del RPD para
girasol (1,36) muy inferior a los obtenidos en el presente trabajo (5,88 y 6,52) y por Pérez-
Marin et al, (2004) (RPD=7,2) y (2005) (RPD=6,88). Las diferencias entre autores son
debidas a diferencias en el tamafio y estructura del colectivo de calibracion y en el método
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de regresion utilizado. En lo que respecta al corrector minero-vitaminico, los coeficientes de
determinacion proximos a 0,8 deber ser considerados favorables si se tiene en cuenta que
se trata de un constituyente de muy estrecho rango y de presencia minoritaria. Es de
esperar que las calibraciones mejoren al incrementar el niumero de muestras y disponer de
una cobertura adecuada de todo el rango, asi como al utilizar métodos de regresion no-
lineales (Pérez-Marin et al, 2005).

Los resultados obtenidos muestran que equipos muy diferentes a los tradicionalmente
utilizados a nivel de laboratorios NIRS, tanto en lo referente a su disefio éptico, como a su
adaptacion a ambientes dificiles (ruido, movimiento, polvo, etc.) y sobre todo muy diferentes
en precio, permiten ser empleados para el control de la formula y el etiquetado de piensos
compuestos. La ampliacion de los modelos con un mayor ndmero de muestras, y la
utilizacion de métodos de regresion no lineales permitira en un futuro cercano conseguir
modelos mas robustos y generalizables para el control global del proceso de fabricacion de
piensos compuestos.
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