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Espectroscopia NIRS en el estudio de calidad de cana de azucar.
Parte lI: Correlaciones para compuestos no azucares
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RESUMEN

Combinando los espectros NIRS con los datos de referencia se generaron modelos para predecir compues-
tos no azucares: fosfatos, almidén, manitol, fenoles, cenizas conductimétricas y color. Se llevaron a cabo validaciones
con muestras independientes de la poblacién de calibracién para verificar el desempefio de los modelos. Para todos
los parametros estudiados los modelos de calibracién tuvieron coeficientes de correlacion (RSQ) relativamente bajos

(0,60<RSQ<0,90), sin embargo los errores de prediccion (SEP) fueron suficientemente buenos para un analisis cualitativo
rapido.
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ABSTRACT

NIRS spectroscopy in the study of sugarcane quality
Part Il: Correlations for non sugar compounds

Combining NIRS spectra with the reference data, calibration models to predict non sugar compounds such
as phosphates, starch, mannitol, phenols, conductivity ash and color were generated. Validations with new samples
independent of the calibration population were carried out to verify the performance of the models. For all the studied
parameters the calibration models returned relatively low correlation coefficients (RSQ = 0.60-0.90), with standard errors
of prediction (SEP) nevertheless good enough for rapid qualitative analysis.
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INTRODUCCION

En un trabajo anterior (Sorol et al., 2021; en pren-
sa) se estudiaron las correlaciones NIRS para compuestos
azUcares (brix, pol, sacarosa, glucosa y fructosa) con la
finalidad de evaluar la calidad de cafia de azucar utilizando
esta tecnologia. En esta segunda parte también se consi-
derd importante analizar las correlaciones NIRS de algu-
nos de los principales compuestos no azucares presentes
en el jugo de cafa, debido a su influencia negativa en el
proceso de elaboracién de azucar.

Este articulo es un resumen de trabajo de los ul-
timos diez afos, para desarrollar modelos de calibracion
apropiados utilizando la espectroscopia NIRS en el estudio
de seis compuestos no azucares (almidoén, fosfatos, feno-
les, manitol, cenizas conductimétricas y color).

MATERIALES Y METODOS

Las condiciones experimentales fueron idénticas
a las descriptas en la Parte 1 de este trabajo (Sorol et al.,
2021). En el laboratorio se analizaron diferentes parame-
tros de calidad utilizando metodologias de referencia: fos-
fatos solubles inorganicos (ICUMSA, 2017a; Sorol et al.,
2019), almidén (Godshall, 2004; Zossi et al., 2008; Sastre
Siladji et al., 2016), manitol (Eggleston and Harper, 2006;
ICUMSA, 2017b), color (ICUMSA, 2017c) y fenoles (Clarke
et al., 1985), todos ellos utilizando un espectrofotémetro
marca Agilent Technology modelo 8453; y cenizas conduc-
timétricas (ICUMSA, 2017d) con un conductimetro Orion
modelo 145A+.

No todos los parametros fueron analizados en
todas las muestras durante las zafras, excepto cenizas
conductimétricas (1000 muestras/afno). Para los otros pa-
rametros cada afo se analizaron diferentes nimeros de
muestras: almidén, fosfatos y fenoles aproximadamente
140 anuales, 220 de manitol y 40 de color.

Se desarrollaron los modelos de calibracion uti-
lizando los espectros NIRS y los datos de referencia del
laboratorio mediante prueba y error, seleccionando dife-
rentes opciones disponibles en el software y eligiéndose
aquellos con menor error estandar de validacién cruzada
(SECV) y mayor coeficiente de correlacion (RSQ). Luego se
llevaron a cabo validaciones de los modelos selecciona-
dos utilizando muestras independientes de la poblacién de
calibracion.

Para eliminar los efectos de las variaciones de
brix (contenido de agua) dentro de cada conjunto de da-
tos, las concentraciones de almidén, fenoles, fosfatos y
manitol se recalcularon de acuerdo a la ecuacion:

Concentracion (mg/L Brix) = Concentracion (mg/L) * 100 / Brix

RESULTADOS

Los resultados estadisticos de las calibraciones
y validaciones, obtenidos mediante el analisis de los para-
metros estudiados, se presentan en las Tablas 1y 2.

La correlaciéon obtenida para cenizas conducti-
métricas (Tablas 1y 2) fue relativamente baja. Esto se debe
probablemente a que las cenizas son componentes mino-
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Tabla 1. Informacion estadistica de los modelos de calibracion
NIRS para los parametros estudiados en muestras de jugo de
cafna de azUcar.

Modelo de Calibracion

Parametro

RSQ SECV
Almido
(m";}l_°£rix) 1006 2235 773 258 5090 0,62 509
Fenoles
(m/LBriy 1038 2624 1085 1029 7284 0,87 449
Fosfatos
(mg/LBrixy 1009 2242 1289 543 8057 089 485
Manitol
(mg/LBrixy 1761 1074 1171 200 12062 072 674
Color
) 685 10435 2643 2507 18364 0,77 1444
gi’r‘lga(i/o) 8528 0,780 0,236 0,014 1,716 0,81 0,106

Donde: N: nimero de muestras. Media: valor promedio obtenido por el
método de referencia. SD: desvio estandar de los valores de referencia. Min:
valor minimo. Max: valor maximo. RSQ: coeficiente de correlacién de la
calibracion. SECV: error estandar de validacion cruzada.

Tabla 2. Informacion estadistica de los modelos de validacion
NIRS para los parametros estudiados en muestras de jugo de
cafna de azUcar.

Validacion
Parametro
Almidén
(mg/L Brix) 120 0,61 444
Fenoles
(mg/L Brix) 120 0,88 332
Fosfatos
(mg/L Brix) 120 0,90 348
Manitol
(mg/L Brix) 120 0,78 357
Color
(un 100 0,79 1189
8325*’5%) 1000 0,80 0,106

Donde: N: nimero de muestras. RSQ: coeficiente de correlacién de la
validacion. SEP: error estandar de prediccion, el cual corresponde al desvio
estandar de los residuales con una probabilidad del 67 %.

ritarios del jugo, ademas de haberse analizado cafa limpia
y despuntada; sin embargo el SEP de validacion fue bajo.
Si bien el modelo obtenido no es adecuado para reempla-
zar la metodologia de andlisis de laboratorio, este podria
usarse como una medida rapida cualitativa para distinguir
entre niveles bajos y altos de este parametro. Los resulta-
dos de validacion obtenidos para cenizas conductimétri-
cas fueron similares a aquellos encontrados por Simpson
and Oxley (2008).

En el caso de almiddn, fenoles, fosfatos y ma-
nitol, las correlaciones obtenidas fueron bajas y aunque
la metodologia NIRS todavia no se considera suficiente-
mente adecuada para reemplazar ninguno de los métodos
estandar de analisis, la misma tiene potencial para evaluar
rapidamente la calidad de la cafia. Los resultados preli-
minares obtenidos para estos parametros se consideran
alentadores, ya que permiten inferir de manera rapida es-
tos parametros, presentando una ventaja debido a que



NIRS, evaluacion de calidad de caiia

sus metodologias analiticas de referencia requieren uso de
gran cantidad de reactivos quimicos y mayor tiempo para
obtener resultados.

El modelo obtenido para color tiene un alto SEP;
sin embargo el rango de estudio es muy amplio y también
podria utilizarse para una determinacion cualitativa rapida
del color en el jugo, por su influencia en el color del aztcar.
Para almidén, fosfatos, manitol, fenoles y color no se en-
contraron antecedentes de uso de NIRS.

Por otro lado, al evaluar la precision y exactitud
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de los modelos NIRS obtenidos para todos los parametros
en estudio a través de la relacion entre el error estandar de
la validacion cruzada y el desvio estandar del analisis qui-
mico (SECV/SD), considerando que un modelo tiene alto
poder de prediccién si la relacién es menor a 0,33 (Cozzo-
lino et al., 2003) se observa que ninguno de los modelos
obtenidos fueron satisfactorios ya que esta relacién es ma-
yor a 0,33 en todos los casos.

En la Figura 1 se muestran las gréaficas de las va-
lidaciones para todos los parametros en estudio.
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Figura 1. Validacion (valores de NIRS versus valores de laboratorio) para todos los parametros en estudio en muestras de jugo de

cafna de azUcar.
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CONCLUSIONES

Los modelos NIRS desarrollados para los para-
metros analizados no fueron satisfactorios para reempla-
zar las metodologias de laboratorio, pero se espera que
en el futuro el desempefio de dichos modelos mejore una
vez que se disponga de una mayor base de datos y ma-
yor amplitud de las concentraciones analizadas. Se puede
concluir que una vez optimizados los modelos, el uso de
la tecnologia NIRS para control de calidad de cafia brinda-
rd grandes ventajas, incluyendo la posibilidad de ahorrar
tiempo como asi también, a largo plazo, disminuir costos.
El mayor inconveniente es la inversion inicial que supone
la adquisicion del equipo, la capacitacion del personal en
el manejo del mismo y el desarrollo de calibraciones.
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