ESTRATEGIAS PARA DETERMINAR LA CALIDAD DEL ACEITE DEOk

El largo camino entrela
investigaciony la transferencia

de un nuevo método para clasificar
aceite de oliva virgen ;una
alternativa al panel de cata?

Este articulo resume el largo camino recorrido desde que se introdujo Espectrometria
de Movilidad I6nica en la UCO hace mas de 10 afios, hasta que se ha podido
demostrar la efectividad de su aplicacion para determinar la categoria de un aceite de
oliva. La investigacion realizada no pretende sustituir a los panel€S da cata, ya que se
ha demostrado que los metodos analiticos se deben calibrar con un buen grupo de
muestras categorizadas por al menos dos paneles que coincidan en su valoracion.
Pero de momento, estos métodos aumentan en al menos cinco veces el nimero de
muestras de aceite clasificadas-por dia y ademas, seran muy Utiles en los laboratorios
gue no dispongan de un panel acreditado.

Texto y figuras: M2 José Cardadory Lourdes Arce.

‘\..__,/" 9 Departamento de Quimica Analitica, Universidad
- ﬂ de Cérdoba. Campus de Excelencia Internacional
&3 Agroalimentario, ceiA3




Oleo
58

B +D+i

| consumidor tiene diversas percep-

ciones sobre la calidad del aceite y, ha-

bitualmente, como suele ocurrir con

otros productos, su criterio se basa

mas en opiniones que en conocimien-
0. Asi, lo mas normal es que el consumidor desconoz-
ca las diferencias reales entre las distintas categorias
de aceite de oliva mas alla de lo que indique la etiqueta
y del precio del producto. Sin embargo, para laindustria
olivarera en la posibilidad de etiquetar el aceite con una
categoria u otra hay mucho dinero en juego.

Actualmente, el método oficial para clasificar los
aceites de oliva como aceite de oliva virgen extra (AO-
VE), virgen (AQV) o lampante (L) incluye un completo
analisis fisicoquimico y una evaluacion sensorial me-
diante un panel de cata.

Estos paneles estan formados por un grupo de cata-
dores (entre 8 y 12) previamente seleccionados y entre-
nados haciendo que el analisis sensorial se convierta
en un proceso lentoy caro. Ademas, la cata, al depender
de percepciones humanas, en ocasiones, tiene dificul-
tades para delimitar la frontera entre el AOVE y el AQV,
porque se requiere mucha habilidad y conocimiento.
Un posible error durante la cata puede conllevar a una
clasificacion incorrecta de un aceite, lo que supone im-
portantes pérdidas econémicas para productores y co-
mercializadores. Para contrastar resultados y detectar
posibles errores en la clasificacion, se pueden someter
las muestras a una segunda cata por otro panel de ex-
pertos, pero esto encarece mas el proceso.

Para agilizar la labor del panel de cata han surgido
métodos de andlisis complementarios basados en la
cromatografia de gases (GC) con distintos detectores
(principalmente espectrometria de masas, MS y espec-
trometria de movilidad iénica, IMS) capaces de detectar
los compuestos volatiles del aceite de oliva, que son los
responsables del aroma que el catador aprecia en nariz.

Nuestro grupo de investigacion perteneciente al De-
partamento de Quimica Analitica de la Universidad de
Cérdoba (UCO) ha estudiado el potencial de la GC-IMS
para clasificar los aceites en sus tres categorias de una
forma simpley fiable.

Este articulo resume el largo camino recorrido desde
gue se introdujo esta técnica en la UCO hace mas de
10 afios, hasta que se ha podido demostrar la efectivi-
dad de su aplicacion para determinar la categoria de un
aceite de oliva. La investigacion realizada no pretende
sustituir a los paneles de cata, ya que se ha demostra-
do que los métodos analiticos se deben calibrar con un
buen grupo de muestras categorizadas por al menos
dos paneles que coincidan en su valoracién. Pero de
momento, estos métodos aumentan en al menos cin-
co veces el numero de muestras de aceite clasificadas
por dia y ademas, seran muy Utiles en los laboratorios
gue no dispongan de un panel acreditado.

Para que un método se pueda establecer como mé-
todo oficial hace falta realizar complejos proyectos de
investigacion y desarrollo, a veces por desgracia, no

MAPAS TOPOGRAFICOS chtenidos con el instr GC-IMS
(eje y: tiemapo deretencién, ejex: tienpode deria, intensidad: cédige decalor)

HUTLLA ESPECTRAL
caracteriticade cadatipode aceite

MARCADORES o conapuestos
quimicescaracteristicorde una

Tienspa de retencién

Tiempo de retenciza

Tismpo de deriva

TRATAMIENTO DE DATOS

Figural.- El
acoplamiento
delaGCalalMS
permite obtener una
informacion global
através de la “huell
espectral”,que es
caracteristica de
cada tipo de aceite
de oliva.

dilli

“

- - "'1 ]
CLASIFICACIONEN
AOVEAOV OAOL

muy bien valorados y/o apoyados con los recursos
econdmicos con los que puede contar la comunidad
cientifica; lo que hace que muchos de los investigado-
res implicados, se desanimen y abandonen esta labor
tanimportante para la sociedad. Finalmente, y antes de
que los métodos se acepten, los investigadores tienen
que transferir esta tecnologia al sector productivo, ta-
rea poco popular dentro de su rutina diariay para la que
no es nada facil contar con recursos. Este largo recorri-
do seresume a continuacion.

PROYECTOS DE INVESTIGACION PARA
ESTUDIAR LAS POSIBILIDADES DE LA GC-IMS
PARA CLASIFICARACEITE DE OLIVA

A pesar de quelatécnica IMS no se disefi¢ para usar-
la en el sector alimentario, Rocio Garrido y Lourdes Ar-
ce fueron pioneras en probarla para demostrar sus po-
sibilidades en la determinacion de la calidad del aceite
de oliva, publicando los primeros trabajos en 20117 7,

PARA AGILIZAR LA LABOR DEL PANEL

DE CATA HAN SURGIDO METODOS DE
ANALISIS COMPLEMENTARIOS BASADOS
EN LA CROMATOGRAFIA DE GASES (GC)
CON DISTINTOS DETECTORES (MS, IMS)



La IMS tiene la capacidad de detectar compuestos
a muy baja concentracion y de analizar un gran nime-
ro de muestras de forma simple, répida, a bajo coste y
sin tratamiento previo de la muestra (es la técnica que
se usa en los aeropuertos para detectar explosivos y
drogas). Su sensibilidad sumada a esas ventajas hizo
pensar que podia ser una técnica prometedora para
el andlisis de muestras de aceite y para su posible im-
plantacién en andlisis de rutina.

El acoplamiento de la GC a la IMS ha mejorado la ca-
pacidad de separacién de los compuestos volatiles
del aceite y permite obtener una informacion global a
través de la “huella espectral”, que es caracteristica de
cada tipo de aceite de oliva (Figura 1). Por otra parte,
también permite obtener informacién especifica (mar-
cadores) mediante la identificacién de algunos com-
puestos volatiles responsables de atributos positivos
y/0 negativos.

Gracias a la idea sugerida por el ingeniero agrénomo
Juan Manuel Luque, director general de Luque Ecologi-
co S.L., de aplicar esta tecnologia para clasificar EVOO,
VOO y L se pudo enfocar un trabajo de investigacion
que se publicé en 2012 1, donde por primera vez se de-
mostro el potencial de esta técnica para clasificar acei-
tes de oliva virgenes. En este trabajo se analizaron un
total de 98 muestras y se obtuvo un 87% de éxito en
la validacion del método de clasificacion de aceites se-
gun su calidad; lo que fueron unos resultados muy pro-
metedores.

PROYECTOS DE DESARROLLO PARA PODER
TRANSFERIR EL METODO OPTIMIZADO EN LA
UNIVERSIDAD DE CORDOBA A LAS EMPRESAS
La gran labor realizada por el antiguo Gerente del
ceiA3, Ricardo Dominguez, hizo posible presentar los
resultados de investigacion obtenidos en la UCO a las
empresas, permitiendo que esta linea de investigacion
tuviera continuidad. Asi, entre 2012 y 2017, la Interpro-
fesional del Aceite de Oliva Espariol (IAQOE) y empresas
privadas del sector oleicola como SOVENA GROUR,
subvencionaron al grupo de investigacion para terminar
de optimizarunmétodo usando latécnica GC-IMS. Ade-
mas, en todos estos afios también se ha contado con el
apoyo del Gobierno de Espafia y la Junta de Andalucia
suministrando muestrasy los resultados de los analisis
sensoriales realizados por laboratorios oficiales.
Durante la etapa de desarrollo e investigacion, la me-
todologia inicialmente propuesta se mejord para sa-
tisfacer la demanda del sector antes de que el método
analitico pudiera transferirse a los laboratorios de ruti-
na. Para este fin, se han analizado mas de 2000 mues-
tras de aceite y se ha comprobado la importancia de
poder calibrar los equipos con un numero representati-
vo (>200 muestras) de las tres categorias obtenidas en
varias campafas y catadas por al menos dos paneles
de cata coincidentes en su resultado. Los % de acierto
en la clasificacion usando unas 200 muestras de acei-
te para calibrar los equipos se confirman en base a los
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ANALITICO aceite de oliva virgen extra, virgen y lampante

Proyectos de Investigacion
Proyectos de Desarrollo

Proyectos de Innovacion: Proyecto INNOLIVAR

innelivar

INNOVACION ¥ TECHIFICACION DEL OLIVAR

Figura 2. Diferentes tipos de proyectos para poner a punto un nuevo método de
analisis.
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Linea 7: Aplicacion de instrumentos analiticos basados en fa tecnologia de a IMS
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Figura3. Proyecto Innolivar (2017-2021). Linea 7 con un presupuesto de 841.566 €.

estudios en los que sdélo se analizaron unas 100 mues-
tras de aceite de oliva, pero catadas todas por el mismo
panel ¥, En estos casos se consiguieron porcentajes
de clasificacion aproximadamente del 90%. Estos %
podrian parecer contradictorios con un estudio poste-
rior 7, en el que se cataron unas 500 muestras de dos
campafias distintas por tres paneles distintos (ninguna
muestra se catd simultaneamente por mas de un pa-
nel) obteniendo un porcentaje de clasificacion del 70%.
Este menor % de clasificacion se atribuye a posibles
errores en la cata que no pudieron ser detectados por
un segundo panel y/o por la estabilidad de las mues-
trasalolargo deltiempo; es decir, desde la cata hastael
posterior analisis.

Por ultimo, un punto critico del proceso, que ha sido
también ampliamente estudiado por nuestro grupo de
investigacion, es el tratamiento de los datos. Hay que
tener en cuenta que de cada analisis de aceite se obtie-
nen millones de datos que deben ser tratados adecua-
damente para extraer la informacion de utilidad. Este
tratamiento es laborioso y requiere de personal exper-
1o, por lo que debe evaluarse en detalle la manera mas
adecuada de llevarlo a cabo. En este sentido, los estu-
dios realizados ") han demostrado que el tratamiento
de datos que hace uso de toda la huella espectral de
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la muestra de aceite proporciona mejores porcentajes
de clasificacion. No obstante, la estrategia basada en
marcadores es mas sencilla de llevar a caboy de imple-
mentar en la industria.

Todos estos estudios han servido para poner a punto
una metodologia que hoy ya es transferible a la indus-
tria, aunque aun no esta exenta de mejoras. De hecho,
el método analitico desarrollado ¥ empleando GC-IMS
esta siendo utilizado actualmente por una empresa del
sector para clasificar aceites. Esta empresa también
participa en el Grupo Operativo SENSOLIVE-OIL, en el
que el grupo AGR-287 asesora a los laboratorios que
trabajan con GC-IMS. Ademas, esta metodologia tam-
bién ha sido puesta a prueba por otros grupos de inves-
tigacion nacionales y de Alemania e ltalia 979 obte-
niendo resultados similares, lo que demuestra que es
transferible entre laboratorios.

PROYECTO INNOLIVAR: COMPRA PUBLICA
INNOVADORA PARA EL SECTOR OLEICOLA

El objetivo final de todos estos trabajos ha sido desa-
rrollar una metodologia que permita obtener una clasi-
ficacion fiable de manera rapida, a bajo coste y con un
software de tratamiento de datos amigable, de manera
gue pueda ser facilmente transferible a los laboratorios
de rutina. Sin embargo, a pesar de toda la investigacion
realizada hasta el momento, aun quedan aspectos cla-
ves por investigar; como la configuracién mas idonea
del instrumento para clasificar aceites (instrumento
capaz de determinar compuestos volatiles que el ca-
tador aprecia en nariz, 0 compuestos no volatiles que
apreciaenboca) o mejoras en el procesamiento y trata-
miento de datos.

La modificacién de una tecnologia o la construccion
de un nuevo prototipo especifico para aceite es un ob-
jetivo muy ambicioso que no se ha podido realizar con
las subvenciones recibidas en los proyectos de inves-
tigacion y desarrollo anteriormente mencionados (Fi-
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LA IMS TIENE LA CAPACIDAD DE
DETECTAR COMPUESTOS A MUY
BAJA CONCENTRACION Y DE
ANALIZAR UN GRAN NUMERO
DE MUESTRAS DE FORMA
SIMPLE, RAPIDA, A BAJO COSTE
Y SIN TRATAMIENTO PREVIO DE
LA MUESTRA

gura 2). Esta falta de tecnologia propia, para clasificar
aceites segun calidad, se esta solventando gracias al
Proyecto de Compra Publica Innovadora INNOLIVAR li-
derado por el Prof. Jesus Gil. Este proyecto esta finan-
ciado por fondos FEDER vy cofinanciado por la IAOE.
En concreto, la Linea 7 de este proyecto liderada por la
Prof. Arce (Aplicacion de instrumentos analiticos basa-
dos en la tecnologia de la espectrometria de movilidad
iénica) cuenta con un presupuesto de 841.566 € para fi-
nanciar a dos empresas que son las encargadas de de-
sarrollar dos prototipos que, basados en la tecnologia
IMS, permitan clasificar las muestras de aceite en sus
tres categorias de manera fiable, rapida y con un ma-
nejo sencillo para el usuario de un laboratorio de rutina.

Este proyecto tiene una duracion de 4 afios (2017-
2021) y consta de 3 fases (Figura 3). En la fase | de pre-
prototipado tuvo lugar la licitacion de las empresas as-
pirantes y la seleccion de las dos con propuestas mas
prometedoras, las empresas Excellims (Boston, Esta-
dos Unidos) e Ingenieria Analitica (Barcelona, Espafia).
Enlafase Il de prototipado esta teniendo lugar el disefio,
desarrolloy construccion de los prototipos, asi como la
verificacion de su funcionalidad. La empresa Excellims
trabaja en el acoplamiento de una fuente de ionizacion
por electrospray para introducir la muestra de aceite al
IMS-MS y asi poder determinar simultaneamente los
compuestos volatiles y no volatiles apreciados en nariz
y en boca por el catador; mientras que la empresa Inge-
nieria Analitica esta desarrollando un instrumento ba-
sado en el acoplamiento GC-IMS/MS capaz de determi-
nar los compuestos volatiles del aceite que el catador
aprecia en nariz usando dos detectores complementa-
rios. Ademas, ambas empresas tienen como objetivo el
disefio de un software sencillo, dirigido principalmente
apersonal no expertoy alaboratorios de rutina, que per-
mita el control del instrumento y el facil manejo de to-
da la informacion generada en los andlisis. En la ultima
fase del Proyecto Innolivar, los equipos pasardn a ser
propiedad de la UCO y se instalaran en los laboratorios
del grupo AGR-287 y los investigadores verificaremos el
funcionamiento de ambos prototipos.

Esperamos con todo ello, contribuir a mejorar las he-
rramientas con las que cuenta el sector oleicola espa-
fiol para reforzar la calidad y el prestigio de nuestros
aceites de oliva.



