Application Note AN-NIR-044

Control de calidad
multiparametro de aceite de
palma con espectroscopia NIR

Determinacion respetuosa con el medio ambiente del
contenido de FFA, indice de yodo, humedad, DOBIy
contenido de caroteno
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La determinacion de los principales pardmetros
de calidad del aceite de palma, a saber, los
acidos grasos libres (FFA), el indice de yodo (1V),
el contenido de humedad, el indice de deterioro
de la blanqueabilidad (DOBI) y el caroteno,
requiere el uso de varios métodos analiticos
diferentes, que son laboriosos y pueden carecer
de precision.

Esta nota de aplicacion demuestra que el XDS

EQUIPO EXPERIMENTAL

Las muestras de aceite de palma (aceite de
palma crudo) se midieron en modo de
transmisién con un XDS RapidLiquid Analyzer
en todo el rango de longitud de onda
(400-2500 nm). La adquisicién del espectro
reproducible se logré mediante el control de
temperatura integrado (a 60 ° C) del XDS
RapidLiquid Analyzer. Por conveniencia, se
utilizaron viales desechables con una longitud
de paso de 8 mm, lo que hizo innecesaria la
limpieza de los recipientes de muestra. El
paquete de software Metrohm Vision Air
Complete se utilizd para toda la adquisicién de
datosy el desarrollo del modelo de prediccion.

Tabla 1. Descripcion general del equipo de hardware y software

RapidLiquid Analyzer que opera en la regién
espectral visible e infrarroja cercana (Vis-NIR)
proporciona una solucién rentable y rapida para
la determinacion de estos pardmetros de control
de calidad en aceite de palma. Con no se
necesita preparacién de muestras ni productos
quimicos, la espectroscopia Vis-NIR permite el
andlisis de aceite de palma en menos de un
minuto y puede ser usado por cualquier persona.

Figure 1. XDS RapidLiquid Analyzer y una muestra de
aceite de palma presente en un vial desechable de 8 mm.

Equipo Nudmero de metrohmios
Analizador de liquidos XDS Rapid 2.921.1410
Viales desechables, 8 mm de diametro, transmision 6.7402.000
Vision Air 2.0 completo 6.6072.208
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RESULTADOS

Los espectros Vis-NIR obtenidos (Figura 2) se correlacién, que muestran la correlacion entre la
utilizaron para crear modelos de prediccidon para prediccion Vis-NIR y los valores del método
la cuantificacién de los pardmetros clave principal. Las respectivas cifras de mérito (FOM)
individuales. La calidad de los modelos de muestran la precisiéon esperada de una
prediccion se evalué mediante diagramas de prediccion durante el analisis de rutina.

Absorbance / arb.units
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Figure 2. Seleccién de espectros Vis-NIR de aceite de palma obtenidos con un XDS RapidLiquid Analyzer y viales desechables de
8 mm. Por razones de visualizacién, se aplicé una compensacién de espectros.
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Figure 3. Diagrama de correlacién para la prediccién del resultado de acidos grasos libres en aceite de palma utilizando un XDS

RapidLiquid Analyzer. El valor de laboratorio de acidos grasos libres se evalué mediante titulacion.

Tabla 2. Cifras de mérito para la prediccion de acidos grasos libres en aceite de palma usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor
R2 0,835
Error estandar de calibracion 0,266%
Error estandar de validacion cruzada 0,270%
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Figure 4. Diagrama de correlacion para la prediccion del indice de yodo (IV) en aceite de palma usando un XDS RapidLiquid
Analyzer. El valor de laboratorio de yodo se evaludé mediante titulacion.

Tabla 3. Cifras de mérito para la prediccion del indice de yodo en aceite de palma usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito

Valor

0,911

Error estandar de calibracion

0,184 mg/100 g

Error estandar de validacion cruzada

0,201 mg/100g
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RESULTADOS

0.8 =

06 -

0.4 -

0.2 =

Moisture NIR value / %

0.0+
7 I g i i

00 02 04 06 0.8
Moisture lab value / %

Figure 5. Diagrama de correlacion para la prediccién del contenido de humedad en aceite de palma utilizando un XDS
RapidLiquid Analyzer. El valor de laboratorio de humedad se evalué usando la titulacion de Karl Fischer (KF).

Tablla 4. Cifras de mérito para la prediccion del contenido de humedad en aceite de palma usando un XDS RapidLiquid
Analyzer.

Figuras de merito Valor
R2 0,638
Error estandar de calibracion 0,046%
Error estandar de validacion cruzada 0,047%
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RESULTADOS
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Figure 6. Diagrama de correlacion para la prediccion del deterioro del indice de blanqueabilidad (DOBI) en aceite de palma
utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor de laboratorio DOBI se evalué mediante fotometria.

Tabla 5. Cifras de mérito para la prediccion del deterioro del indice de blanqueabilidad (DOBI) en aceite de palma usando un
XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor
R2 0,842
Error estandar de calibracion 0,17
Error estandar de validacion cruzada 0,19
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Figure 7. Diagrama de correlacién para la prediccién del contenido de caroteno en aceite de palma utilizando un XDS
RapidLiquid Analyzer. El valor de laboratorio de caroteno se evalué mediante fotometria.

Xab’a 6. Cifras de mérito para la prediccién del contenido de caroteno en aceite de palma usando un XDS RapidLiquid
nalyzer.

Figuras de merito Valor

) 0,677

Error estdndar de calibracion 22,9 ppm

Error estdndar de validacién cruzada 23,4 ppm
CONCLUSION
Esta nota de aplicacién demuestra la viabilidad métodos quimicos humedos, los costos de
de la espectroscopia NIR para el andlisis del funcionamiento son significativamente mas
contenido de FFA, indice de yodo, contenido de bajos cuando se utiliza la espectroscopia NIR
humedad, DOBI y contenido de caroteno en (Tabla 7 y Figura 8).

aceite de palma. En comparaciéon con los
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Tabla 7. Comparacién de costes de funcionamiento para la determinacion del indice de hidroxilo con valoraciény

espectroscopia NIR.

método de método
laboratorio NIR
Numero de andlisis por dia 10 10
Costo del operador por hora $25 $25
Costos de consumibles y quimicos (FFA, IV, humedad, DOBI, $9 $1
caroteno)
Tiempo empleado por analisis (FFA, IV, humedad, DOBI, 22 minutos 1 minuto
caroteno)
Costos totales de funcionamiento por ano $42900 $2063

Running Costs / Year

$150°000

$100°000

=

$50°000 I
1 2 3
mmm Cumulative costs lab method

mmm Cumulative costs NIR method

Savings

Figure 8. Comparacion de los costos acumulados durante tres afios para la determinacién de parametros clave de calidad en
aceite de palma con titulacion/fotometria y espectroscopia NIR.

CONTACT

Metrohm Argentina S.A.
Avda. Regimiento de

Patricios 1456

1266 Buenos Aires info@metrohm.com.ar
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NIRS XDS RapidLiquid Analyzer
Andlisis rapidos y precisos de liquidos y
suspensiones de toda clase.

El NIRS XDS RapidLiquid Analyzer permite
analisis rapidos y precisos de sustancias y
férmulas liquidas. Los resultados de medida
precisos se obtienen pulsando un botén, lo que
hace que el NIRS XDS RapidLiquid Analyzer se
convierta también en una solucién tan sencilla
como fiable para el control de calidad en el
laboratorio y el proceso. Las muestras se
presentan en cubetas de cuarzo reutilizables o
viales de vidrio desechables; una cdmara de
muestras con temperatura regulada
proporciona unas condiciones de analisis
reproducibles y por consiguiente unos
resultados de medicion exactos.

L2 Metrohm


https://www.metrohm.com/products/2/9211/29211410.html

7 1 N
A ul
|\ Ir

N\ T Z

www.metrohm.com

1M

Vision Air 2.0 Complete

Vision Air - Software de espectroscopia
universal.

Vision Air Complete es una solucion de software
moderna y facil de usar para su empleo en
entornos regulados.

Las ventajas de Vision Air son las siguientes:

- Aplicaciones de software individuales con
interfaces de usuario personalizadas para
garantizar un manejo intuitivo y facil

- Facil creacion y mantenimiento de
procedimientos operativos

- Base de datos SQL para una gestién de
datos segura y sencilla

La version Vision Air Complete (66072208)
incluye todas las aplicaciones para el
aseguramiento de la calidad mediante la
espectroscopia Vis-NIR:

- Aplicacion para la gestién de datos 'y

aparatos
- Aplicacion para el desarrollo de métodos
- Aplicacion para analisis rutinarios

Mas soluciones Vision Air Complete:
- 66072207 (Vision Air Network Complete)
- 66072209 (Vision Air Pharma Complete)
-66072210 (Vision Air Pharma Network
Complete)
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