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RESUMEN

Utilizando la espectroscopia de infrarrojos cercanos (NIR), este estudio tratdé de
identificar y diferenciar muestras de leche de vaca adulterada que contenian
proporciones variables de agua ultra-pura (0,25% a 50%), harina de soja (0,25% a 20%)
y leche en polvo (0,25% a 20%) de las pruebas auténticas. Al hacerlo, se desarroll6 un
modelo para predecir la adulteracion y determinar la autenticidad de las muestras de
leche en tres localidades de Alto Mayo. Para la construccion de los modelos se utilizaron
las medias de los espectros de absorcion triple en un rango de longitudes de onda de
4000 a 10000 cm™. Los datos espectrales se obtuvieron de la IRN a una temperatura
ambiente de 21,1°C y durante una duracion de 30 segundos. Antes del comienzo del
experimento, el instrumento (espectrometro NIR-FTIR) fue calibrado a una correccion
de linea de base de 210 y mediante la integracion de 64 escaneos. Se prepararon las
diluciones de muestra en el rango de 0,25 a 50% para agua ultra pura y de 0,25 a 20%
para harina de soya y leche en polvo respectivamente, asi como muestras de validacion.
Para probar los métodos se utilizé el Espectrometro NIR-FTIR marca Perkin Elmer, con
el software Spectrum Quant. Las calibraciones multiples demostraron la identificacién y
discriminacion de los espectros para la presencia de la grasa C-H en la leche entre los
9091 y 8333 cm?, el sobre tono de la vibracion de estiramiento OH del agua cercano a
6891cm™, proteinas cercanas al grupo amino N-H aproximadamente en 6135 cm?ty
finalmente carbohidratos C-O entre 4665 y 4574 cm™. Para el modelo de prediccion, los
modelos cuantitativos alcanzan el 99,99% de R?, es decir que el coeficiente de
determinacioén o disefio aplicado al ensayo, presenta un alto grado de confianza de los
resultados predichos. Los modelos multivariados de la Propiedad de Correlacion (PC) y
estimacion de error estandar, presenté una desviacion predictiva residual RPD superior
a 2,5 que indica que el rendimiento del modelo puede considerarse excelente,
calificandose para la aplicacién por ser >1, la autenticidad de la leche frente a los
adulterados, el error estandar se encuentra alrededor de 2,64; 3,69 y 2,8 valores
menores al 10% referidos por otros autores. El porcentaje (%) de varianza se encuentra
por encima del 99,99%. En conclusién, el método empleado para la determinacion de
adulteracion de leche con agua ultra pura, leche en polvo y harina de soya por

espectroscopia NIR-FTIR es una herramienta de deteccion y cuantificacion confiable.

Palabras clave: Adulteracion, discriminacion, NIR, leche, espectros.
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ABSTRACT

The aim of this research was to identify and distinguish samples of cow's milk adulterated
with different percentages of ultra pure water (0,25% to 50%), soy flour (0,25% to 20%),
milk powder (0,25% to 20%), versus genuine samples, using the near infrared
spectroscopy technique (NIR), in order to obtain a prediction model of adulteration and
the authenticity of the milk samples in three localities of Altomayo. The averages of the
triple absorption spectra over a wavelength range of 4000 to 10000 cm-1 were used to
construct the models. The spectral data were obtained from the NRI at an ambient
temperature of 21.1°C and for a duration of 30 seconds. Prior to the start of the
experiment, the instrument (NIR-FTIR spectrometer) was calibrated to a baseline
correction of 210 and by integrating 64 scans. Sample dilutions were prepared in the
range of 0.25 to 50% for ultrapure water and 0.25 to 20% for soybean meal and milk
powder, respectively, as well as validation samples. A Perkin Elmer NIR-FTIR
spectrometer with Spectrum Quant software was used to test the methods. Multiple
calibrations demonstrated the identification and discrimination of spectra for the
presence of C-H fat in milk between 9091 and 8333 cm, the overtone of the OH
stretching vibration of water near 6891cm?, proteins near the N-H amino group at
approximately 6135 cm™ and finally C-O carbohydrates between 4665 and 4574 cm™.
The quantitative models for the prediction model reach 99.99% of R2, which means that
the coefficient of determination or design applied to the test, presents a high degree of
confidence in the predicted results. The multivariate models of Correlation Property (CP)
and standard error estimation, presented a residual predictive deviation RPD higher than
2.5 which indicates that the performance of the model can be considered excellent,
qualifying for the application for being >1, the authenticity of the milk against adulterated,
the standard error is around 2.64; 3.69 and 2.8 values lower than 10% referred by other
authors. The percentage (%) of variance is above 99,99%. In conclusion, the method
used for the determination of adulteration of milk with ultrapure water, milk powder and

soybean meal by NIR-FTIR spectroscopy is a reliable detection and quantification tool.

Keywords: Adulteration, discrimination, NIR, milk, spectroscopy, milk powder, soybean

meal.
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CAPITULO |
INTRODUCCION A LA INVESTIGACION

La adulteracion es la degradacion de la calidad de un alimento mediante un accionar
inadecuado e intencional; esto podria ser realizado en diferentes combinaciones,
reemplazo o exclusion en parte de elementos presentes en el alimento (Calderon et al.,
2013).

El fraude de la leche afecta considerablemente a la industria lactea en general,
generando cuantiosas pérdidas econémicas, disminucion de la calidad de los productos
terminados como leche en polvo, queso, mantequilla y manjar principalmente, ademas
de presentar peligros en el consumo de estos productos (Mabrook y Petty, 2003; Das et
al., 2011).

La industria lactea con frecuencia se enfrenta a la adulteracion con harina, que esta
presente en todo, desde la leche fresca a sus derivados. Esta adulteracion permite
revelar ciertos hechos, como la capacidad de coincidir la composicién proximal del
producto adulterado con la harina en leche fresca, restableciendo asi ciertos parametros
fisicos y quimicos y ocultando la incorporacion del agua (Calderén et al., 2013) o la

adicion de leche en polvo (Kartheek et al., 2011).

El azucar de cafia (sacarosa) es otro adulterante de la leche que se utiliza para aumentar
su contenido y peso de carbohidratos. Esto permite que se agregue agua adicional a la
leche sin ser detectada por una prueba estandar de lactémetro para determinar la
calidad de la leche (Robertson, 2014).

La espectroscopia de espectroscopia transformada de Fourier de infrarrojo cercano FT-
NIR) es una técnica analitica rapida y superior que permite la identificacién de

adulterantes introducidos en la leche, ya sea intencionalmente o involuntariamente.

Ante la pregunta, ¢Podra detectarse la adulteracion en la leche “mediante la aplicacion
de espectroscopia de infrarrojo cercano por transformada de Fourier” (FTIR-NIR)? Se
planteé la hipétesis en el presente trabajo de que, la Espectrometria de infrarrojo
cercano (NIR), técnica sencilla y amigable con el medio ambiente, permitira determinar

de manera confiable las adulteraciones de leche de vaca en la regién San Martin.

Formuldndose el objetivo general de Contribuir con la aplicacion de una técnica
amigable con el medio ambiente que ayude a detectar adulteraciones en leche en la

region San Martin, los objetivos especificos fueron:
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Identificar y discriminar muestras de leches de vaca adulteradas con diferentes
porcentajes de agua ultra pura (0,25% a 50%), harina de soya (0,25% a 20%), leche
en polvo (0,25% a 20%), en presencia de muestras auténticas, empleando el

método de espectroscopia NIR.

Desarrollar un modelo de prediccion de adulteracion a diferentes porcentajes de

agua ultra pura, harina de soya, leche en polvo, frente a muestras genuinas.

Determinar la autenticidad de las muestras de leche procedentes de 03 localidades

del Altomayo (Soritor, Calzada y Rioja).
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CAPITULO II
MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes de lainvestigacion

Sanchez (2015), “Evalud la eficacia de las técnicas espectroscépicas visibles y cercanas
al infrarrojo para detectar el agua afiadida en la leche”. La composicion de las muestras
de leche de varias marcas se evalué en términos de su materia seca, proteinas, lipidos,
lactosa, cloruros y cenizas. Entre el 0,25% y el 50% de las muestras fueron adulteradas
con agua ultra-pura Milli-Q, se determinaron la constante molecular simplificada, la
materia seca sin grasa, la densidad y el punto de congelacién. Con la ayuda de estos
parametros, se detectaron adulteraciones de menos del 10%. El contenido de grasa,
densidad y contenido de lactosa fueron los pardmetros mas precisos. Mediante el uso
de modelos estadisticos, los espectros visibles y cercanos al infrarrojo se vincularon a
estos cuatro parametros. El analisis multivariado se utiliz6 para desarrollar estos

modelos, que produjeron fuertes correlaciones con valores de R? entre 0,85y 0,93.

Hsieh et al. (2011), indican que la leche cruda de vaca tiene un mercado de suministro
escaso en verano y un suministro excesivo en invierno, lo que hace que los
consumidores e industrias lacteas se preocupen por la calidad de la leche cruda si se
adultera con leche reconstituida (leche en polvo). Este estudio prepard 307 muestras de
leche cruda de vaca con diferentes proporciones de adulteracion 0%, 2%, 5%, 10%,
20%, 30%, 50%, 75% y 100% de leche en polvo. Se aplicé una herramienta estadistica
para analisis multivariado conocida como maquina de vectores de soporte de minimos
cuadrados (LS-SVM) para calibrar el modelo de prediccion para la relacién de
adulteracion. El método de busqueda en cuadricula se utilizé para encontrar el mejor
valor de los pardmetros de red de y y 0. Los resultados muestran que el R? varia de
0,9662 a 0,9777 para probar los datos establecidos con la superficie de la placa. El
diagrama de dispersion de los datos de las pruebas mostré que la relacion de

adulteracion por encima del 10% difiere claramente del 0% de las muestras.

Melfsen et al. (2012), mencionan que el conocimiento de los cambios diarios en la
composicion de la leche puede ayudar a controlar la salud de las vacas lecheras y puede
ayudar a detectar desequilibrios nutricionales. Una herramienta analitica que ofrezca la
posibilidad de analizar la leche durante la rutina diaria de ordefio proporcionaria dicha
informacién. La espectroscopia de infrarrojo cercano (NIR) puede analizar mdltiples

componentes en un sustrato dado al mismo tiempo.
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En este estudio, se disefi6 un dispositivo especial de analisis de leche en linea NIR, y
se evalud su capacidad para predecir los contenidos de grasa, proteina, lactosa y el
recuento de células sométicas en la leche durante el proceso de ordefo. Los espectros
NIR se adquirieron con un espectrometro de diodo en reflexion difusa en el rango de
longitud de onda de 851 a 1649 nm. Los espectros se originaron a partir de un total de
785 ordefios parciales de 84 ordefios compuestos. Las submuestras correspondientes
de los ordefios compuestos se utilizaron para el andlisis de referencia (n = 785). Se
obtuvieron excelentes resultados de validaciéon con respecto a los coeficientes de
determinacion (R? = 0,99; 0,98 y 0,92) y errores estandar de prediccion (0,09; 0,05 y
0,06) para grasa (%), proteina (%) y lactosa (%), respectivamente. Se lograron
resultados satisfactorios para el contenido de urea (mg /L) y SCC (Somatic Cell Count
— Recuentro de Células Somaticas) transformando logaritmicamente en la leche, con R?
de 0,82 y 0,85 y errores estandar de prediccion de 19,3 y 0,18; respectivamente. La
precision de la prediccion de los contenidos de proteinas, lactosa y urea se realiz6 de
acuerdo con las recomendaciones internacionales de reproducibilidad especificadas

para dispositivos analiticos en linea.

Santos et al. (2013), desarrollaron un método simple y rapido para la deteccion y
cuantificacion de la adulteracién de la leche utilizando espectrémetros portatiles e
infrarrojos de mano (IR). Las muestras de leche se compraron en supermercados
locales (Columbus, OH, EE. UU.), se adulteraron con agua del grifo, suero de leche,
peroxido de hidrégeno, orina sintética, urea y leche sintética en diferentes
concentraciones. Los datos espectrales se recolectaron utilizando espectrémetros de
infrarrojo medio (MIR) e infrarrojo cercano (NIR). Los modelos exhibieron agrupaciones
estrechas y bien separadas, lo que permite la discriminacién del control de las muestras
de leche adulterada. Se utilizé la regresion parcial de minimos cuadrados (PLSR) para
estimar los niveles de adulteracion, y los resultados mostraron altos coeficientes de
determinacion (R?) y bajos errores de prediccion estandar (SEP). Los modelos de
clasificacion y cuantificacién indicaron que los sistemas MIR probados eran superiores
a los sistemas NIR en el monitoreo de la adulteracion de la leche. Este método se puede
utilizar potencialmente como una alternativa a los métodos tradicionales debido a su

simplicidad, sensibilidad, bajo costo de energia y portabilidad.

Robertson y Shelton (2014), han demostrado que el “screen de adulterantes” es un
método eficaz para detectar la adulteracion de la leche. Es posible que se requiera la
normalizacion de los espectros adulterantes para algunas muestras debido a los
cambios espectrales que ocurren en la solucién. Sin embargo, NIR con “screen de

adulterantes” es una técnica rapida y simple de usar para la deteccién de adulterantes.
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Se pueden agregar facilmente adulterantes adicionales al método simplemente
midiendo el espectro del adulterante puro; proporcionando asi una plataforma dinamica

para la deteccion de adulterantes.

2.2.Fundamentos tedricos
2.2.1. La espectroscopia infrarroja cercana o espectroscopia NIR.

El término “espectroscopia” procede de la combinacion de una palabra latina “spectrum”
gue significa apariencia e imagen y griega “skopia” que indica ver. Este concepto
describe la medida propia de la espectroscopia; es decir trasmitir un débil retrato,
Considere, por ejemplo, la imagen de iluminacién original de una muestra. En resumen,
la metodologia NIR implica la interaccién de la luz con un material, resultando en la
emision de radiacion electromagnética en forma de ondas. La distancia entre los dos
picos o0 puntos mas altos se denota por el simbolo A, que representa la longitud de onda.
Normalmente las mediciones de la longitud de onda son en nanémetro (nm) donde 1nm
=10°m 6 1000nm = 0,001mm. El ojo humano se visibiliza en el rango de 400 nm a 800
nm, sin embargo, el espectro infrarrojo se amplia cerca de 2500nm a 25000nm. El NIR
infrarrojo cercano esté estimado en el espectro situada entre la region visible y la regién
infrarroja. La escala de longitud de onda que el NIR abarca, se encuentra entre 750nm
a 2600nm (Miller, 2001).

Al emplear este método, se puede medir con precision la interaccion entre la materia y
un rayo de luz incidente, ya que implica la absorcién de los fotones restantes y su
reflexion. (absorbancia, reflectancia). La cantidad de luz que es absorbida o reflejada
por una muestra es proporcional al nimero o concentracion de moléculas absorbentes

presentes en esa longitud de onda (Blanco y Villarroya, 2002).
2.2.2. Fundamentos de latécnica NIRS

Es una metodologia espectroscopica de varios medios de aplicacion en diferentes
rubros para una investigacion aplicada, mas que todo en las pruebas quimicas en
alimentos. Ademas, admite verificar calculos cuantitativos teniendo en cuenta que las
muestras en su composicion no sean preferentemente separados, por ende, “esta
metodologia permite verificar otras mediciones con resultados en corto tiempo, que
destaca largamente el tiempo que se emplea en los andlisis tradicionales, con un

considerable ahorro de personal” (Manrique et al., 1996).

Por su parte, Garrido et al. (1998), explica que “el NIRS es un método capaz de examinar
e investigar una muestra a nivel molecular”. La base de este método es la utilizacion de

curvas 0 espectros caracteristicos de los materiales analizados que exhiben picos a



21

longitudes de onda correspondientes a bandas de absorcién procedentes de los

diversos componentes organicos presentes en las muestras.

En pocas palabras, este enfoque se basa en la observaciéon de que una parte de los
fotones pasan a través de la muestra cuando la luz la golpea, mientras que el resto son
absorbidos. La vibraciébn de enlaces C-H, O-H y N-H, que son componentes
fundamentales de la estructura organica, es inducida por la absorcion de energia por la
muestra (Givens y Deaville, 1999; citados por Cozzolino et al., 2003). Segun Osborne
et al. (1993), “la exposicion acumulativa a la radiacion en una muestra dada se
determina agregando la radiacion que se absorbe (PA), se transmite (PT) y se refleja
(PR). PA+PT + PR =P0”. En la transmision, se emplea un control blanco o un disolvente
para eliminar el componente de reflejo; este solvente también se utiliza para cuantificar
PO. Al eliminar el PT durante la reflexion, la luz se absorbe o se refleja sin atravesar la
muestra; “en este proceso, se utiliza una cerdmica de referencia blanca en lugar del
solvente blanco. Una porcién de la luz que es absorbida se somete a una reflexion difusa

y luego se reemite contiene informacién relacionada con la composicion” (Murray, 2004).

Debido al hecho de que las moléculas absorben a diferentes longitudes de onda, el
analisis cuantitativo es factible; este patron de absorcion establece una correlacion entre
la composicién quimica de la muestra y la concentracion de un constituyente especifico.
“Cuando se utiliza la radiacion infrarroja cercana para adquirir el espectro de un material
dado, la energia (luz) es absorbida por moléculas organicas especificas que contienen
una abundancia de uniones C-H, N-H y O-H” como ha indicado Apel (1996). Al igual que
la espectroscopia visible y ultravioleta, el andlisis cuantitativo de la espectroscopia NIR
se basa en la ley de Beer-Lambert (Larrahondo et al., 2001). “Esta ley establece que la
concentracion de enlaces moleculares es proporcional a log 1/T. Ademas, se puede
aplicar la ecuacion de reflexiéon difusa, denotada por A = log 1/R” (Shenk y Westerhaus,
1994). En esta ecuacion, la intensidad de la luz reflejada por la muestra se calcula en

relaciéon con la luz reflectada (Larrahondo et al., 2001).

2.2.3. Espectroscopia en el Infrarrojo Cercano

La utilizacién de la metodologia NIRS para el andlisis tanto cuantitativo como cualitativo
de los alimentos se remonta a la década de 1960. Se han realizado diversos estudios
para cuantificar la concentraciébn de diferentes componentes en los productos
alimenticios. Por ejemplo, Kays et al. (2000) investigd el contenido de proteinas de los
productos alimenticios de cereales, incluidos el trigo, el maiz y la harina de avena.

Roggo et al. (2002) determinaron el contenido de azulcar de las remolachas. Cozzolino
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et al. (2003) predijeron la composicién quimica del ensilaje de maiz. Por ultimo,
Cozzolino y Murray (2004) utilizaron NIRS para identificar y autenticar carnes (musculos)
de vacuno, cordero, cerdo y pollo, concluyendo que este método puede ser utilizado ya
gue es una herramienta util para identificar carne de diferentes especies. La radiacion
NIR (Near-InfraRed) se clasifica dentro del espectro electromagnético, que abarca de
780 a 2500 nandmetros. Esta situado intermedio entre la radiacién UV-Vis y MIR (Middle
Infrared). (Figura 1)
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Figura 1

Espectro electromagnético
Fuente: Murray, (2004)

Entre 780 y 10° nanémetros (Figura 1), la region infrarroja del espectro electromagnético
se subdivide en tres regiones: Far Infrared (FIR) representa el infrarrojo lejano, MIR
(Middle Infrarrojo) denota el infrarrojo medio, y Near Infrarrojo (NIR) es el infrarrojo
cercano. La absorcion observada en cada una de estas tres regiones se puede atribuir

a distintos tipos de interacciones luz-materia (Tabla 1).

Tabla 1

Regiones del espectro electromagnético entre 780 y 10° nm.

. Intervalo de . .
Regién v L Origen de la absorcion
absorcién (nm)

FIR 4*10% - 108 Rotaciones moleculares

MIR 2500 — 4000 Vibraciones moleculares fundamentales

NIR 780 — 2500 Sobre tonos y bandas de combinacion de

vibraciones moleculares

Fuente: Murray, (2004)

Los principales compuestos absorbentes en el NIR y su correspondiente region
espectral se muestran en la Figura 2.
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Debido a los numerosos modos de vibracion de los compuestos organicos, el espectro
NIR es complejo. Una caracteristica adicional de la region cercana al infrarrojo es que
las interacciones moleculares, incluidos los puentes de hidrogeno, modifican las
posiciones de las bandas vy, por lo tanto, influyen en el espectro NIR. Ademas, en la
region cercana al infrarrojo, las propiedades fisicas de la muestra, incluyendo la

temperatura, el tamafio de las particulas y la estructura cristalina, ejercen una influencia.
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Bandas de absorcion en la regién NIR
Fuente: Murray, (2004)

2.2.4. Aplicaciones de la técnica NIRS

Los analisis de cereales, cerveza, leche, carne y productos derivados, alimentos y
productos de confiteria se encuentran entre las aplicaciones de este método que se han
investigado (Alomaar y Fuchslocher, 1998; Permanyer y Pérez, 1989). Esta técnica se
ha aplicado con mayor frecuencia a la determinacion de proteinas, humedad,
carbohidratos, aceites, lipidos y celulosa (Skoog et al., 2001), ademas de los productos
antes mencionados y también en campos de la geologia, petroquimica, farmacéutica,
medicina, textiles y otros. La técnica de espectroscopia de infrarrojo cercano (NIR)
ofrece varias ventajas, incluyendo no destructiva, andlisis rapido, alta precision,
preparacion de muestras minima o ninguna, rentabilidad y la capacidad de determinar
simultdneamente multiples componentes (Alomar y Fuchslocher, 1998; Batten, 1998;

Kurowski et al., 1998; Ruiz, 2001). “La principal desventaja de utilizar el NIRS para el
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analisis de alimentos es su dependencia de las técnicas de analisis quimico, la mayoria

de las cuales se establecieron en el siglo XIX”, como sefalaron Osborne et al. (1993).

2.2.5. LalLeche

Desde un punto de vista dietético, la leche es el alimento més inadulterado e ideal. La
proteina primaria de esta sustancia, conocida como caseina, comprende aminoécidos
vitales y sirve como una fuente sustancial de calcio, fosforo, riboflavina (vitamina B12),
y un contribuyente sustantivo a las necesidades diarias de vitamina Ay B1. Ademas, los
lipidos y la lactosa sirven como fuentes importantes de energia. Como declaré (Paseiro
en 1980).

A nivel guimico, la leche es uno de los fluidos mas completos que existen. Se utiliza
ampliamente para referirse a todos los componentes ademas del agua, el término
"solidos totales" también se traduce como "s6lidos no grasos" cuando se omiten la grasa
y el agua. En términos de composicion, el agua comprende entre el 82% y el 82,5% de
la leche, los solidos totales oscilan entre el 12% y el 13% en promedio, y los sélidos no

grasos se encuentran casi siempre cerca del 9% (Paseiro, 1980).

Como sugiere su definicion fisica, “la leche es un liquido opalescente blanco. El color
observado en la sustancia se puede atribuir a la refraccion de los rayos de luz que la

golpean al chocar con las particulas coloidales en suspension” (Paseiro, 1980).

2.2.6. Composicion de laleche

Segun Revilla (2000), “la leche es un alimento esencial para el ser humano, y su valor
nutricional se determina por la cantidad y variedad de nutrientes que contiene”. Un
entendimiento amplio de cada componente de la industria lactea es imperativo para la
formulacion de nuevos productos que aseguren y mantengan la integridad nutricional.
Ademas, la leche exhibe variacién en su composicién debido a los siguientes factores:
especie, raza, cosecha, tiempo de cosechado, cuartos de ubre, periodo de lactancia,
estado nutricional, composicion de alimentos, estaciones del afio, temperaturas
ambientales, edad, salud de la ubre, enfermedades generales, condicion de la vaca en
el momento del parto, cambio del sistema de cosechas, régimen de ejercicio, hormonas,
medicamentos, seleccién genética, periodo seco de vacio, y las condiciones de

iluminacion.
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Tabla 2

Composicién porcentual de la leche

Componente Rango (%) Promedio
Agua 79-90,5 87
Lactosa 3,5-6,0 4,9
Grasa 2,2-8,0 3,9
Proteina 2,7-48 3,5
Minerales 0,65-0,9 0,8

Fuente: Revilla, 2000

En 2013, Defaz y Pérez terminaron los parametros fisico quimicos de leche cruda,
haciendo uso de un equipo analizador ultrasénico, en su tesis de pre grado titulado
“Determinacion de la calidad fisico-quimica y microbiologica de la leche cruda de los

centros de acopio de las 10 asociaciones del CONLAC-T” en Ecuador.

2.2.7. Adulteracién de laleche

“La industria lactea se enfrenta a un desafio mundial en forma de leche adulterada, que
amenaza la seguridad del consumidor, deteriora la calidad de los productos finales y
causa pérdidas econdémicas” Mabrook y Petty (2003) y Das et al. (2011). Unas
variedades de adulterantes se utilizan para lograr ventajas distintivas. El agua lactea, la
combinacién de leche de diversas especies, y la introduccion de compuestos
nitrogenados (urea o melanina), lipidos animales o vegetales, son todos ejemplos de
adulteracion. Uno de los métodos més béasicos de adulterar la leche es mediante el
aumento de su volumen con agua. Segun Das et al. (2011), se cometeria un engafio

econémico intentando vender un producto que tenga un valor nutricional disminuido.

La determinacién de la constante molecular simplificada, la determinacion del extracto
seco desengrasado, el establecimiento del punto de congelacion, y la determinacién de
la densidad de la leche son algunos de los parametros que permiten la deteccién del
agua de leche. Hay una serie de desventajas asociadas a estas determinaciones,
incluyendo su alto costo econdémico, el largo tiempo de ejecucién y la posible destruccion
de la muestra que se esta analizando. Por lo tanto, se requieren sistemas rapidos,

fiables y no destructivos para detectar esta forma de fraude.

Los consumidores tienen derecho a esperar que la leche que compran sea libre de
adulterantes y no se adultere Como resultado, la industria lactea esta obligada a

implementar sistemas de control de calidad suficientes.

‘La leche puede verse comprometida involuntariamente o intencionalmente

(afortunadamente, algo extrafio) durante el procesamiento o la producciéon” (Harding,
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1995). Los posibles adulterantes incluyen sustancias extrafias, detergentes o
esterilizantes que ingresan inadvertidamente en la leche durante la produccion,
ungientos de ubre, degustacion de tetas en los mamiferos, neutralizantes empleados
para ocultar la acidez desarrollada, polvo seco de leche utilizado para aumentar los
so6lidos de la leche, sal o aziicar empleado para obstruir el agua extrafia o para aumentar
el total de sdlidos, y conservantes como la formalina, el peréxido de hidrogeno, el

hipoclorito, que se utilizan para ocultar la calidad no higiénica.
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CAPITULO Il
MATERIALES Y METODOS

3.1.Lugar de ejecucidn

3.1.1. Contexto de la investigacion

El presente trabajo de investigacion se desarroll6 en las instalaciones de la Universidad
Nacional de San Martin, Ciudad Universitaria, Facultad de Ingenieria Agroindustrial, en

el laboratorio de Investigacion, distrito de Morales, en la provincia de San Martin.

3.1.2. Periodo de ejecucion

La ejecucién de la parte experimental del proyecto de investigacion tuvo una duracién

de cinco meses entre junio y octubre de 2022.
3.1.3. Materia Prima

Las muestras procedieron de tres (03) localidades del Alto Mayo: Soritor, Calzada y
Rioja. La muestra lo conformaron 3 muestras de Leche cruda, 14 concentraciones de
muestras adulteradas con agua ultra pura, 11 muestras de leche de vaca adulterada con
harina de soya y 11 muestras de leche de vaca adulteradas con leche en polvo. La
unidad experimental fue de 20 mL por cada muestra del total de zonas identificadas del
Alto Mayo.

3.2. Disefio Experimental

Los espectros de las muestras de leche se evaluaron en un espectrometro NIR Perkin
Elmer modelo Frontier en transflectancia utilizando el accesorio de muestreo NIRA II.
Los conjuntos de muestras se seleccionaron para cubrir la adulteracion dentro de una

amplia gama de diferentes tipos de leche.

Las muestras se sometieron a un andlisis exploratorio de los datos utilizando el Principal
Component Analysis (PCA) en un esfuerzo por reducir el nimero de variables bajo
investigacion y obtener la longitud de onda mas aplicable al estudio; luego se realizaron

regresiones y correlaciones en preparacion para la clasificacion final.

Los datos experimentales fueron reprocesados utilizando el Sotware Spectrum Quant,
de acuerdo a lo descrito por Montalvo (2022), basandonos en la longitud de la ruta,
correccion de la linea de base, tipo derivada de primer orden y con una reduccion de

ruido de 2 puntos, todo ello sin procesamiento de datos, que en conjunto permitié tomar
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como algoritmo un PLS1, las escalas tomadas para los datos estadisticos fueron los

datos promediados con una cantidad de variables latentes de 10.

3.3. Materiales y Equipos

3.3.1. Materiales

a) De campo
Las muestras de leche fueron transportadas en frascos de vidrio, colocadas en un cooler
con hielo seco, a una temperatura aproximada de 10°C manteniéndolas en 6ptimas

condiciones para su andlisis en el laboratorio de investigacion.

3.3.2. Equipos e instrumentos

Espectrometro NIR — FTIR, marca Perkin Elmer, modelo Frontier, procedencia USA, de
4000 a 10000 cm™. Balanza analitica, marca AND GH — 200, capacidad de 220 g.,
procedencia Japon. Analizador ultrasénico de leche BOECO LAC-S-50, procedencia
Alemania. Estufa, marca Memmert EDO80, de 30 a 150°C, procedencia USA.

3.3.3. De Laboratorio

Placas Petri de poliestireno de 60 mm x 15 mm
Papel toalla

Vasos de precipitados de 25, 50, 100, 250 mL
Guantes de latex

Fiolas

Pipetas de 5 ml

3.4. Metodologia experimental

a. ldentificacién y discriminacion

Se utilizé la metodologia descrita por Sanchez et al., (2015) y Lang et al., (2015) quienes
indican que las muestras de leche tienen que ser vertidas en una placa de petri de
poliestireno de 60 mm x 15 mm, y luego ser colocadas en la parte superior del accesorio
de Reflectancia NIRA Il. Para la construccion de los modelos se utilizé el promedio de
los espectros de absorbancia por triplicado. Los espectros de absorbancia se registraron
a un rango de 4000 a 10000 cm™* de longitud de onda. Los datos espectrales de NIR se
recolectaron en un tiempo de exploracién de 30 segundos y a temperatura ambiente de
21+1°C; se calibro el equipo antes del inicio de la corrida para la correccion de linea

base a una resolucién de 210 y mediante la integracion de 64 escaneos.
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Para contar con muestras representativas y diferentes fuentes de variabilidad de las
muestras estudiadas, se adquirieron de diferentes lotes (ganaderos) durante el mes de
junio de 2022, distribuidos entre las localidades de Soritor, Calzada y Rioja,
pertenecientes al ecosistema del Alto Mayo. Las muestras obtenidas todas ellas fueron
de ganado Gyr lechero de diferentes edades y de una crianza intensiva. Se midieron los
espectros de las siguientes muestras puras y adulteradas, asi como se muestran en la
tabla 3.

Tabla 3

Adulteracion de leche pura de vaca procedente de 03 localidades del Alto Mayo (%)

Agua Ultra 025 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 30 40 50
Pura % % % % % % %% % N % N % %N %

025 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Harinadesoya % % % % % % % % % % %
Leche en 025 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
polvo % % % % % % %N % % % %

b. Desarrollo de un modelo de prediccion

La adulteracion de la leche se realizo, teniendo como base 100 mL de leche cruda, se
procedié a pesar en balanza analitica, marca AND GH — 200 los porcentajes arriba
mencionados para cada adulterante, posterior a ello se agit6 manualmente hasta
homogenizar uniformemente, luego se vertié 5 mL en la placa petri para ser analizadas
en el espectrometro NIR — FTIR, marca Perkin ElImer, modelo Frontier. Cada porcentaje
de adulteracién se analiz6 por triplicado para obtener un dato promedio, es decir por
cada zona de origen se proceso un total de 108 muestras, teniendo un universo de 324
datos obtenidos del total de las muestras adulteradas. Los andlisis fisico quimicos se
desarrollaron utilizando el equipo Analizador de leche BOECO LAC-S-50, modelo
estandar, equipo que nos permite realizar analisis rapidos de las muestras de leche
directamente después del ordefo, durante la recoleccion y durante el procesamiento.
En esta oportunidad fue usado un volumen de 100 mL para hacer la lectura de las
muestras genuinas de leche, los andlisis se realizaron por triplicado para cada zona de
origen (9 datos obtenidos para cada parametro medido). Los parametros medidos
fueron: Porcentaje de grasa, sélidos no grasos, densidad, proteina, lactosa, contenido

de agua, pH y solidos totales, segun lo indicado por Defaz y Pérez (2013).

c. Determinacion de la autenticidad de las muestras
Para determinar la autenticidad de las muestras, los datos obtenidos fueron
reprocesados utilizando el Sotware Spectrum Quant, de acuerdo a lo descrito en el

disefio experimental por Montalvo (2022), en base a la longitud de la ruta, correccion de
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la linea de base, tipo derivada de primer orden y con una reduccioén de ruido de 2 puntos,
todo ello sin procesamiento de datos, que en conjunto permitié tomar como algoritmo un
PLS1. Las escalas tomadas para los datos estadisticos fueron los datos promediados
con una cantidad de variables latentes de 10. Se prepar6 muestra de validacién, para
probar los métodos se utilizé el Espectrometro NIR-FTIR marca Perkin Elmer, con el

software Spectrum Quant.
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CAPITULOIV
RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Identificacion y discriminacion de muestras de leches de vaca

adulteradas con diferentes porcentajes de contaminantes.

En la figura 3, se muestra un espectro de una leche natural sin adulteracién reportando
una combinacion simétrica del agua a valores alrededor de 7112 y 6285 cm?, sin
embargo, este valor es comparado al agua pura, que contiene la leche evaluada en esta
investigacion (ver Tabla 4), podriamos indicar que la mezcla de agua y lactosa en la
leche estd comprendida en el rango de 6550 y 7345 cm™. Jerry (2016) indica que en el
agua hay una combinacién de estiramiento y flexién simétrica de las moléculas cerca de
5150 cm, sin embargo, existen combinaciones anchas y débiles proximas a 5620 cm
! también indica que el agua en leche fria se encuentra alrededor de 7470y 6165 cm™,

valores muy cercanos a lo reportado en esta investigacion.

2.3
2.

2.
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Figura 3
Combinacién espectral de los componentes de la leche pura

Segun Workman (2001), las calibraciones multiples demuestran que la presencia de
carbohidratos se encuentra entre los 4348 y 4237 cm™ y la combinacién de azlcares
(Lactosa) entre los 4400 y 4320 cm? y estadn relacionados a las combinaciones

vibratorias de los C-O mayoritariamente reportada por la lactosa. En el presente trabajo



32

se focaliza la presencia de este componente entre 4665 y 4574 cm™, puesto que la
lactosa es el principal carbohidrato presente en la leche y esta constituida por glucosa y

galactosa (Fenema, 2000).

Mientras que las proteinas se encuentran ligado a la presencia de las combinaciones
vibracionales de los N-H, caracteristica de los enlaces peptidicos y ellas se encuentran
(Jerry, 2016), en 4587 cm™ de longitud de onda.

Se puede observar al primer sobre tono de la vibracién de estiramiento del OH del agua
gue actua en la formacion de una banda ancha presentandose en una longitud de onda
de 6897 cm™* (Pereira et al., 2020), por lo contrario, las bandas pequefias aparecen entre
los 9091 y 8333 cm™* corresponden al comportamiento del sobre tono y estiramiento de
la presencia de la grasa C-H (NUfiez-Sanchez et al., 2016). Finalmente, las proteinas se
encuentran alrededor de los 6135 cm™, presentando la primera combinacién de

estiramiento del grupo amino N-H sin presencia de amidas (Dupont, 2016).

Estas caracteristicas se presentan por la variabilidad que existe entre la leche de las
zonas muestreadas (Rioja, Calzada y Soritor) que puede deberse a la alimentacion y el
sistema de produccion (extensivo y semiextensivo), sin embargo, la minima variabilidad

observada puede atribuirse a la cercania de las localidades.

-Cr:?)tr)r!g;lsicién fisico quimica de muestras de leche procedentes de tres localidades.
Parametros de Medicion Rioja Calzada Soritor
Grasa (%) 3,8819+0,04 3,8765+0,004 3,8733+0,051
Sdlidos no grasos (%) 7,6548+0,034 7,7668+0,013 8,2777+0,020
Densidad (Kg/m?) 1028+1,000 1029+0,577 1026+1,387
Proteina (%) 3,059+0,041 3,060+0,043 3,035+0,010
Lactosa (%) 4,510+0,070 4,520+0,075 4,503+0,092
Contenido de agua (%) 87,858+0,037 87,998+0,054 88,150+0,020
pH 6,64+0,033 6,700,062 6,91+0,153
Sélidos totales (%) 12,14+0,037 12,00+0,054 11,850+0,020

Media y desviacion estandar de tres repeticiones

En la tabla 4, se presenta la composicién fisico quimica de las muestras de leche
auténticas. Se observa que las medias de los datos obtenidos son muy similares entre

si, a excepcion del porcentaje de sdlidos totales para la localidad de Soritor, lo que
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impacta en los valores de la densidad. Este comportamiento puede atribuirse a diversos
factores, como por ejemplo periodo de lactancia, estado nutricional del animal, calidad
nutricional del régimen alimentario, T° ambiental, salud de la ubre, condicién de la vaca

en el momento del parto, régimen de ejercicio (Revilla 2000).

La localidad de Soritor presenta mayor porcentaje de sélidos no grasos, sin embargo, la
grasa no presenta variabilidad entre las localidades, de manera contraria a lo
mencionado por Sutton (2000) quien indica que, debido a los efectos genéticos,

fisiologicos y nutricionales, la grasa es el componente mas variable en la leche.

En la figura 4 y tabla 5, se observa el comportamiento combinatorio de las estructuras
moleculares de los componentes presentes en las leches originales, se observa un
comportamiento similar entre ellas con respecto a las absorbancias y longitudes de
onda, estos resultados son propios de muestras que proceden de ganado de la misma

raza y condiciones similares de alimentacion y clima.
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Nombre Descripcion

»—Calzada Muestra 066 Por Administrator Fecha mirc...
»—TRioja Muestra 066 Por Administrator Fecha viem..,
#——Suritor Muestra 110 Por Administrator Fecha marte.,

Figura 4
Superposicién de muestras de leche original procedentes de las localidades de Calzada, Rioja
y Soritor.
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Tabla b
Longitud de onda y absorbancia de muestras de leche segin los picos obtenidos en diferentes
localidades.

Calzada Rioja Soritor
'.\lo Longitud de  Absorbancia Longitud Absorbancia Longitud Absorbancia
pico onda (cm) ?) de 0r_1da ?) de or_1da )
(cm™) (cm™)
1 8702,58 0,88 8703,04 0,84 8700,47 0,91
2 8287,45 0,90 8288,81 0,86 8284,18 0,93
3 6891,48 1,99 6894,08 1,94 6903,76 1,94
4 6111,50 1,56 6080,28 1,48 6080,07 1,59
5 5951,21 2,00 5951,60 1,95 5951,37 2,00
6 5793,26 1,69 5793,68 1,62 5793,66 1,71
7 5667,20 1,74 5667,51 1,67 5667,34 1,76
8 5584,13 1,72 5584,13 1,64 5584,12 1,74
9 5198,09 2,20 5168,97 2,16 5184,13 2,15
10 4664,09 2,19 4664,36 2,16 4663,94 2,17
11 4613,20 2,20 4613,22 2,17 4612,59 2,18
12 4573,68 2,15 4573,86 2,11 4573,52 2,14
13 4334,10 2,19 4333,83 2,17 4334,30 2,18
14 4248,39 2,22 4249,27 2,20 4251,73 2,20
15 4032,21 2,22 4051,87 2,22 4044,83 2,21
Tabla 6

Comportamiento de la leche segun sus enlaces relacionados a su energia absorbida en el
infrarrojo cercano.

Longitud .
Muestras de onda Absorbancia Gru_po Tipo de vibraciones
4 (A) asociado
(cm™)
8703,04 0,84 CH2 Segunda region de sobretono
Muestras 6894.08 194 CH Segunda y primera regién de
de leche sin sobretono
adulteracién 5951,60 1,95 NH Primera region de sobretono
4664,38 2.16 CHO Combmgcml_"nes de C=0Oy
estiramiento CH
Muestras 8701,14 0,86 CH2 Segunda region de sobretono
de leche ; A
Segundo y primera region de
adulterada 6907,02 1,98 CH sobretono
0
al 0’25/;’ de 5951,43 1,98 NH Primera region de sobretono
agua ultra Combinaciones de C=0
=0y
pura 4664.41 2,17 CHO estiramiento CH
Muestras 8696,87 1,02 CH2 Segunda region de sobretono
de leche Segunda y primera region de
adulterada 6892.83 2,09 CH sobretono, presenc!a radical O-H
al 50% de en altos porcentajes de agua
agua ultra

pura 5951,85 2,09 NH Primera regién de sobretono
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Longitud Absorbancia  Grupo . . .
Muestras de onda . Tipo de vibraciones
(A) asociado
(cm-1)
4663,97 2.20 CHO Combmguoms de C=0Oy
estiramiento CH
8703,27 0,83 CH2 Segunda regién de sobretono
Muestras . L
de leche Segunda y primera region de
6892,02 1,89 CH sobretono, presencia radical O-H
adulterada bajos porcentajes de agua
al 0,25% de ajos poreental g
harina de 5951,66 1,94 NH Prlmerg reg_|on de sobretono
soya Combinaciones de C=0y
4663,87 2,17 CHO estiramiento CH, presencia de
polisacaridos
8705,46 0,81 CH2 Segunda regién de sobretono
Segunda y primera regién de
6888.23 188 CH sobretono, presencia radical O-H
Mu:astr:as ' ' presencia de sustancias
de leche poliméricas
adulterada . -
al 20% de Primera regién de sobretono,
. 5950,80 1,93 NH presencia de sustancias
harina de e
soya peptidicas CONH2
Combinaciones de C=0y
4663,03 2.18 CHO estiramiento CH, pr.esenC|a de
altas concentraciones de
polisacaridos
8701,55 0,87 CH2 Segunda region de sobretono
Muestras de leche ; i
Segunda y primera regién de
6888,94 1,98 CH
adZUIE;er"’} alh sobretono
gblfo" elecheen 595133 1,98 NH Primera regién de sobretono
4573.62 214 CHO Combmgmor.les de C=Oy
estiramiento CH
Muestras de leche 8713,54 0,74 CH2 Segunda regién de sobretono
adulterada al 20% Segundo y primera region de
lech I i i -
de leche en polvo 6887.76 171 CH sobretono, presenua radlgal @]
H presencia de sustancias
poliméricas
Primera regién de sobretono,
presencia de sustancias
5950,99 1,88 NH peptidicas CONH2 en altas
concentraciones
466385 215 CHO Combinaciones de C=0y

estiramiento CH

La descripcion en la tabla 6 se basé en la comparacion obtenida de los valores de

longitud de onda y absorbancia segun la revision literaria de Murray (2004). Se observa,

gue generalmente los espectros vibracionales de las muestras originales y adulteradas
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estan conformados por 04 componentes principales entre ellos los lipidos ubicados
desde los 8710,61 cm™; 0,74A y 8281,58 cm™; 0,75A, el agua en 6890,47 cm™; 1,71A,
mientras que la proteina 5951,39 cm; 2,09A, finalmente los carbohidratos se ubican en
un rango de 4663,81cm™; 2,10A y 4612,97 cm™; 2,17A. Es importante precisar las
combinaciones y sobre tonos intramoleculares de los enlaces pertenecientes a los
componentes que contiene la leche entre ellas los enlaces peptidicos de las proteinas
NH, las combinaciones de C=0 y de estiramiento del CHO en los carbohidratos y el

radical O-H del agua.

4.2. Modelo de prediccion de adulteracion a diferentes porcentajes de

agua ultra pura, harina de soya, leche en polvo, frente a muestras genuinas

En las figuras 5, 6 y 7 se muestran los datos experimentales reprocesados obtenidos en
los ensayos utilizando el software Spectrum Quant, el reprocesamiento se baso en la
longitud de la ruta, correcciéon de la linea de base, tipo derivada de primer orden y con
una reduccién de ruido de 2 puntos, todo ello sin procesamiento de datos, lo cual
permitié tomar como algoritmo un PLS1, las escalas tomadas para los datos estadisticos
fueron los datos promediados con una cantidad de variables latentes de 10. Las
muestras presentan diferencias espectrales a lo largo de las longitudes de onda y la
absorbancia, sin embargo, los datos presentados en la figura 9 son mas uniformes, es

posible por la misma procedencia o naturaleza de los adulterantes (harina de soya).

001ty
L0
0004
0004
L0y A

(1) ot N
200

1004

00061

L007 . : .

10000 5000 §000 7000 6000 §000 4000
em-1

Figura b
Resumen de datos experimentales obtenidos de leche adulterada con agua ultrapura.
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Figura 6

Resumen de datos experimentales obtenidos de leche adulterada con Harina de Soya
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Figura 7

Resumen de datos experimentales obtenidos de leche adulterada con Leche en Polvo
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Figura 8

Comportamiento de muestras de leche adulteradas con agua ultra pura con respecto a la
absorbancia y longitud de onda.
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Figura 9

Comportamiento de muestras de leche adulteradas con harina de soya con respecto a la
absorbancia y longitud de onda.
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Figura 10
Comportamiento de muestras de leche adulteradas con Leche en polvo con respecto a la
absorbancia y longitud de onda.

Por su comportamiento estructural y de sus componentes los espectros muestran
diferencias entre las absorbancias durante la reprocesamiento de los datos, debido a la
composicion fisico quimica de cada una de ella. La leche adulterada con agua ultra pura
(Figura 8) se encuentra en el rango de 5 a 9 de absorbancia (A), mientras que la harina
de soya (Figura 9) se ubica entre 8 a 14 A y finalmente la leche en polvo (Figura 10) de
15 a 39 A; como se puede observar el primer sobretono de la vibracién de estiramiento
O-H del agua, que es causante de una franja amplia y prominente en la longitud de onda
de 6897 cm?, por otro lado, las bandas pequefias del segundo sobre tono del
estiramiento son de la grasa —CH, que se encuentran alrededor de 8333 cm™ (Dos
Santos et al., 2020).
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Tabla 7
Reporte de calibracién por el método cuantitativo de adulteracion de harina de soya en leche
% Varianza Error Valor
Proniedad Cantidad R Estandar Error  estandar de promedio
P de PC cuadrado) de calculo (SEE) prediccion de la
(SEP) propiedad
Adulteracion 10 99,9987 0,02797 0,0475 9,846
Pureza 10 99,9987 0,02797 0,0475 90,15
Tabla 8
Reporte de calibraciéon por el método cuantitativo de adulteracion de agua ultra pura en leche
Error
0 .
. Cantidad de 6 Varianza Estandar Error estandar Valqr
Propiedad (R , de promedio de
PC de célculo (SEE) ., .
cuadrado) prediccion  la propiedad
(SEP)
Adulteracion 10 99,9997 0,02637 0,03018 16,54
Pureza 10 99,9997 0,02637 0,03018 83,46
Tabla 9
Reporte de calibracién por el método cuantitativo de adulteracion con leche en polvo en leche
. . Error
0,
. Cantidad de 6 Varianza Estandar estandar de Valqr
Propiedad (R Error de S promedio de
PC cuadrado) calculo (SEE) prediccion la propiedad
(SEP) prop
Adulteracion 10 99,9971 0,03694 0,04142 11,13
Pureza 10 99,9971 0,03694 0,04142 88,88

En la tabla 7, 8 y 9 se observan que los métodos cuantitativos de adulteracién de
muestras de leche con harina de soya, agua ultrapura y leche en polvo superan el
99,99% de R? es decir que el coeficiente de determinacién o disefio aplicado al ensayo
fue el mas idéneo, encontrandose por encima de lo reportado por Montalvo (2022)
donde utilizé muestras de miel adulterados con jarabe de maiz, jarabe de gomay azucar

invertida que se encontraron entre 99,57% y 98,02% de R? respectivamente.

Los modelos multivariados se determinaron en funcion de los resultados estadisticos
durante el diagnostico espectral avanzado y el modelo de diagnéstico avanzado, el
coeficiente de determinacion (R?), cantidad de Propiedad de Correlaciéon (PC),
estimacién de error estdndar. Si el modelo de desviacion predictiva residual RPD es
superior a 2,5 el rendimiento del modelo se considera excelente, si estd entre 2,0y 2,5
el modelo es considerado muy bueno, si se encuentra entre 1,8 y 2,0 el modelo es

considerado bueno finalmente si se encuentra en 1 y 1,4 el modelo es considerado
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pobre (Chakraborty et al., 2021) y si es < 1 el modelo no califica para la aplicacion
(Gaston et al., 2010).

De la misma forma la tasa de rango de error (RER) viene a ser la relacion que existe
entre el intervalo de calibracion y el SEP, si el RER es > 10, el modelo tiene buena
prediccion (Brasil, Cruz-Tirado y Barbin, 2022). Finalmente, el valor maximo de R? y los
valores minimos de SE y sesgo de un modelo indican buena precision de prediccion. Al
determinar la desviacién estandar de los datos originales en el aprovechamiento del
MRL (DS=0,1284) y el valor del Error Estdndar de calculo SEE (0,02637) se concluye
gue el modelo se encuentra por encima de 2,5 (RPD=4,87) considerado como excelente

con respecto al agua ultra pura.

Con respecto a la leche en polvo el valor de SEE reporta 0,03694, mientras que el MRL
(DS= 0,149) indica que el valor encontrado de la desviacion predictiva residual es de
4,033. Sin embargo, para la harina de soya el SEE fue de 0,02797, el MRL de 0,1365 y
el RPD 4,88; encontrandose por encima de los adulterantes anteriormente
mencionados. En conclusién, todos los modelos aplicados se consideran excelentes

segun lo indicado por Chakraborty et al., (2021).

En las Figuras 11, 12 y 13, se presentan los valores del porcentaje de adulteracion
calculado y especifico; los comportamientos de los datos en las figuras tienen un
comportamiento lineal que esta corroborado en los valores de los coeficientes de

determinacion (R?) se encuentran por encima del 99.99%.
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Figura 11
Comportamiento de la leche adulterada con harina de soya calculado Vs Especificado
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Comportamiento de la leche adulterada con agua ultra pura calculado Vs Especificado
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Figura 13
Comportamiento de la leche adulterada con leche en polvo calculado Vs Especificado

4.3. Determinacion de la autenticidad de las muestras leche procedentes
de O3 localidades del Altomayo (Soritor, Riojay Calzada), distribuidas en la

region San Martin.

En las tablas 10, 11 y 12 se presentan valores de la varianza acumulada en el eje X y
Y, asi como el Error Estandar de Prediccién SEP en muestras adulteradas con agua
ultra pura, leche en polvo y harina de soya respectivamente. Se comprobé que, para un
grupo determinado de muestras, ellas se encuentran por encima del 95% como se

observa en el eje Y mientras que para el eje acumulado de X estos valores se
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encuentran por encima del 88%, sin embargo, el SEP indica que los valores deben estar
por encima del 67% (Hernandez et al., 2008). Por otro lado, las varianzas acumuladas
de Y en la leche en polvo y la harina de soya en el primer Componente Principal (PC)

se encuentran por debajo de este valor referenciado.

Se analizaron estadisticamente estas correlaciones mediante la prueba F de Fisher y
se encontraron diferencias altamente significativas (P<0,001), las muestras evaluadas
indican relaciébn entre los datos obtenidos, inclusive errores aceptables, lo que
demuestra una buena respuesta al modelo empleado en cuanto a los factores evaluados
(Zossi et al., 2010).

Tabla 10
Descomposicion de la Regresion Minimos Parciales — PLS en la leche adulterada con agua
ultra pura

Error Estandar de Prediccion — SEP

Numero de PC varianza X Varianza Y - de la adulteracién con Agua Ultra
acumulada acumulada
Pura
1 88,150 81,659 6,1828
2 88,861 96,150 3,0978
3 89,347 98,780 1,7533
4 91,225 99,572 1,0283
5 91,701 99,858 0,58735
6 92,213 99,944 0,39591
7 92,676 99,981 0,23264
8 93,019 99,994 0,14032
9 93,400 99,999 0,060661
10* 93,786 100 0,030178
Tabla 11

Descomposicion de la Regresién Minimos Parciales — PLS en la leche adulterada con leche en
polvo.

NGmero de PC Varianza X Varianza Y - Error Esténdgr,de Predicciéon — SEP
acumulada acumulada de la adulteracién con Leche en Polvo
1 85,959 64,115 3,5092
2 91,407 77,921 2,8353
3 93,589 91,956 1,8901
4 94,348 96,59 1,2691
5 94,892 98,849 0,76598
6 95,304 99,579 0,45893
7 95,669 99,844 0,29124
8 96,143 99,946 0,18184
9 96,417 99,987 0,09324

10* 96,666 99,997 0,041423
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Tabla 12
Descomposicion de la Regresién Minimos Parciales — PLS en la leche adulterada con harina
de soya.

Error Estandar de Prediccion —

Numero de Varianza X Varianza Y - SEP de la adulteracion con

PC acumulada acumulada Harina de Soya

1 75,01 23,83 5,6842

2 87,118 72,728 3,4397

3 90,285 87,109 2,6602

4 93,526 96,643 1,3512

5 94,208 98,781 0,8653

6 94,608 99,64 0,52813

7 94,99 99,872 0,34338

8 95,318 99,969 0,17439

9 95,709 99,991 0,095468
10* 95,991 99,999 0,047501

En las tablas 13, 14 y 15 se observa el comportamiento basado en los datos de los
valores de ruido (Valor eigen), los valores de los componentes principales (PC) indican
la eliminacién adecuada de aquellas observaciones que cuentan con elevado nivel de
ruido, es decir que aquellas vibraciones que contengan ruido se obtendran pequefias
correlaciones (Fujimoto, 2022), es decir que los valores de ruido para leche en polvo y
harina de soya son mayores que los del agua al igual que su comportamiento
vibracional. Mientras que la prueba F, nos presenta el grado de correlacion de las
varianzas X, Y para diferentes muestras comparadas, ademas de la dispersion de los

datos obtenidos de las medias (Tsutsumi et al., 2020).

Tabla 13
Andlisis propio del Agua Ultra Pura: basado en datos X centrados en la media y datos Y
centrados en la media (varianza espectral total (X) = 0,003)

Ndmero Valor Varianza X Varianza Y - Yalor Estadisticas Grados . Ni_v_el de.
de PC Eigen acumulada  acumulada Eigen F de significancia
reducido libertad %

1 2,59E-03 88,15 81,659 Z’EZE- 148,08 40 0

2 2,08E-05 88,861 96,15 1’?LgE_ 1,24 39 27,27

3 1,43E-05 89,347 98,78 1'i€E_ 0,86 38 35,85

4 5,51E-05 91,225 99,572 4’?35 3,94 37 5,46

5 1,40E-05 91,701 99,858 1’2125 1,03 36 31,71

6 1,50E-05 92,213 99,944 1’::3[25 1,14 35 29,21

7 1,36E-05 92,676 99,981 1,30E- 1,07 34 30,8

10
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Numero Valor Varianza X Varianza Y - Valor Estadisticas Grados . Niygl de.
de PC Eigen acumulada  acumulada Eigen F de significancia
reducido libertad %
9,89E-
8 1,01E-05 93,019 99,994 11 0,81 33 37,53
9 1,12E-05 93,4 99,999 1’:;35 0,92 32 34,48
10 1,13E-05 93,786 100 1’:;?)5 0,96 31 33,51

Tabla 14
Andlisis propio Leche en Polvo: basado en datos X centrados en la media y datos Y centrados
en la media (varianza espectral total (X) = 0,003)

. . . Valor _ Grados Nivel de
Nduem;(r:o I\E/ialor Varianza X  Varianza Y Eigen Esta@sucas de significancia
gen acumulada acumulada reducido Fisher libertad %
1 2,01E-03 85,959 64,115 2,16E-08 91,5 30 0
2 1,27E-04 91,407 77,921 1,42E-09 9,16 29 0,51
3 5,10E-05 93,589 91,956 5,87E-10 4,75 28 3,79
4 1,78E-05 94,348 96,59 2,12E-10 1,81 27 18,98
5 1,27E-05 94,892 98,849 1,57E-10 1,38 26 25,09
6 9,63E-06 95,304 99,579 1,24E-10 1,09 25 30,59
7 8,55E-06 95,669 99,844 1,14E-10 1,01 24 32,51
8 1,11E-05 96,143 99,946 1,54E-10 1,41 23 24,74
9 6,41E-06 96,417 99,987 9,31E-11 0,84 22 36,97
10 5,82E-06 96,666 99,997 8,85E-11 0,78 21 38,65
Tabla 15

Analisis propio de Harina de Soya: basado en datos X centrados en la media y datos Y centrados
en la media (varianza espectral total (X) = 0,003)

Numero Valor  varianza X Varianza'Y V.alor Estadisticas Grados . Ni_vgl de.
de PC Eigen acumulada acumulada Elge_n Fisher . de significancia
reducido libertad %
1 1,80E-03 75,01 23,83 1,82E-08 47,84 32 0
2 2,91E-04 87,118 72,728 3,03E-09 14,52 31 0,06
3 7,62E-05 90,285 87,109 8,19E-10 4,87 30 3,51
4 7,79-05 93,526 96,643 8,67E-10 7,23 29 1,17
5 1,64E-05 94,208 98,781 1,89E-10 1,64 28 21,02
6 9,62E-06 94,608 99,64 1,15E-10 1 27 32,67
7 9,19E-06 94,99 99,872 1,14E-10 0,99 26 32,92
8 7,89E-06 95,318 99,969 1,01E-10 0,87 25 35,91
9 9,40E-06 95,709 99,991 1,26E-10 1,09 24 30,7
10 6,77E-06 95,991 99,999 9,43E-11 0,81 23 37,88

En las tablas 16, 17 y 18, se observa una alta significancia entre los valores de los

niveles obtenidos, el mismo comportamiento se repite en los otros adulterantes, sin
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embargo, el valor T, coeficiente de regresion y la correlacion son mayores para el agua
ultra pura, esta conducta se debe a la diferencia en la composicion fisico quimica de las
muestras adulterantes, mientras que el Error Estandar se encuentra entre el 2,64; 3,69
y 2,8 valores inferiores a los reportados por Pandiselvam et al. (2022), quienes
mencionan para estimar la capacidad predictiva de la adulteracién en una muestra se
debe alcanzar el nivel de al menos 10% de Error Estandar, mientras que los valores

encontrados en esta investigacién se encuentran debajo de lo indicado por la referencia.

Tabla 16
Niveles de los valores obtenidos de la adulteracion de leche con Agua Ultra Pura
LV Correl. Prop Coeficiente de . . NI.V.EI de.
. ., Error Estdndar  Valor T significancia
Ndamero vs LV regresion %
1 0,9037 81,59 0,0264 3093,71 0
2 0,3807 34,37 0,0264 1303,28 0
3 0,1622 14,64 0,0264 555,22 0
4 0,089 8,035 0,0264 304,65 0
5 0,0534 4,823 0,0264 182,88 0
6 0,0294 2,654 0,0264 100,62 0
7 0,0192 1,73 0,0264 65,6 0
8 0,0114 1,031 0,0264 39,08 0
9 0,0073 0,6575 0,0264 24,93 0
10 0,0026 0,2364 0,0264 8,96 0
Tabla 17
Niveles de los valores obtenidos de la adulteracién de leche con Leche en Polvo
LV Correl. Prop Coeficiente de Error valor T Nivel de
NUmero vs LV regresion Estandar significancia %
1 0,8007 25,31 0,0369 685,28 0
2 0,3716 11,75 0,0369 318 0
3 0,3746 11,84 0,0369 320,63 0
4 0,2153 6,806 0,0369 184,23 0
5 0,1503 4,751 0,0369 128,62 0
6 0,0855 2,703 0,0369 73,16 0
7 0,0515 1,627 0,0369 44,05 0
8 0,0319 1,008 0,0369 27,3 0
9 0,0201 0,6359 0,0369 17,21 0
10 0,0102 0,3238 0,0369 8,77 0
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Tabla 18
Niveles de los valores obtenidos de la adulteracién de leche con Harina de Soya

Correl. Prop  Coeficiente de Nivel de

LV Numero . Error Estandar Valor T significancia

vs LV regresion %
1 0,4882 17,87 0,028 638,96 0
2 0,6993 25,6 0,028 915,28 0
3 0,3792 13,88 0,028 496,38 0
4 0,3088 11,3 0,028 404,15 0
5 0,1462 5,353 0,028 191,38 0
6 0,0926 3,392 0,028 121,25 0
7 0,0482 1,765 0,028 63,11 0
8 0,0311 1,137 0,028 40,66 0
9 0,0151 0,5539 0,028 19,8 0
10 0,0085 0,3114 0,028 11,13 0

La Regresion Lineal Multiple (MLR), presentada en las tablas 19, 20 y 21 predicen la
variabilidad de los modelos mateméticos expresados por las variables independiente y
dependiente en este caso de los adulterantes (Agua ultra pura, leche en polvo y harina
de soya). La cantidad de lineas ajustadas por el modelo reflejan en sus valores
encontrados en el porcentaje de varianza que se encuentran por encima de 99,99%,
logrdndose un buen nivel de aceptacion (Tejada, 2021). La correlacion multiple es igual
a 1 en todos los casos, esto significa que la correlacion es positiva perfecta, es decir
que las variables se correlacionan directamente (Granados, 2016). Asi mismo, el valor
F alcanzado en los modelos indica que son significativos puesto que los valores

alcanzados son suficientemente elevados. (Miller & Freund, 2021).

Tabla 19

Regresién Lineal Multiple (MLR) completa para el Agua Ultra Pura
Parametro Valor
Error estandar de prediccion: Célculo 0,03018
Correlacion multiple 1
Valor promedio de la propiedad 16,54
% Varianza (R cuadrado) 99,9997
Célculo del Error Estandar (SEE) 0,02637
Valor F 1,17E+06

Tabla 20

Regresion Lineal Mdltiple (MLR) completa para la Leche en Polvo
Parametro Valor
Error estdndar de prediccion: Célculo 0,04142
Correlacion multiple 1
Valor promedio de la propiedad 11,13
% Varianza (R cuadrado) 99,9971
Célculo del Error Estandar (SEE) 0,03694

Valor F 7,32E+04
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Tabla 21

Regresion Lineal Mdltiple (MLR) completa para la Harina de Soya
Parametro Valor
Error estandar de prediccién: Célculo 0,0475
Correlacion mdltiple 1
Valor promedio de la propiedad 9,846
% Varianza (R cuadrado) 99,9987
Célculo del Error Estandar (SEE) 0,02797
Valor F 1,71E+05

El valor calculado del calibrado se presenta en la tabla 22, los reportes demuestran un
grado de ajuste muy elevado para la prediccién de los datos experimentales en el
ensayo, estos datos al ser sometidos a la calibracion en los diferentes porcentajes de
adulteracion resultan muy cercanos a los datos tabulados, reflejado en los resultados de
R? que se encuentran cercanos a la unidad (R?=1), lo que significa que el modelo
empleado (PLS) se ajusta a la prediccion de muestras adulteradas por Agua Ultra Pura
(0,25 — 50%), Leche Polvo (0,25 — 20%) y Harina de Soya (0,25 — 20%), constituyéndose
la metodologia NIR como un instrumento para predecir la adulteracién de muestras de
leche. En el anexo 1, se muestran los valores calculados por el Software Spectrum

aplicado en esta investigacion.

Tabla 22
Porcentaje de adulteracion y valor calculado del calibrado para los adulterantes con Agua Ultra
Pura, Leche en Polvo y Harina de Soya.

. Valor calculado del calibrado
Porcentaje de

adulteracion Agua ultra pura Leche polvo Harina soya

(R?=99,9997) (R?=99,9971) (R?=99,9987)
0,25% 0 0 0,2404
0,25% 0,2531 1,972 0,2198
0,25% 0,2611 1,975 0,2402
2% 2,01 1,983 1,998
2% 2,006 1,982 2,045
2% 1,999 1,998 2,054

4% 4,029 3,97 3,98

4% 3,987 3,973 3,981
4% 3,976 3,992 3,942
6% 5,995 6,01 6,007
6% 6,007 6,006 6,002
6% 6,028 6,031 6,011
8% 8,013 8,017 8,002
8% 8,017 8,037 8,014
8% 7,942 7,98 7,995
10% 9,965 9,981 10,02
10% 10,05 10,07 10,01

10% 10 10,01 9,997
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Valor calculado del calibrado

Porcentaje de

adulteracion Agua ultra pura Leche polvo Harina soya
(R?=99,9997) (R?=99,9971) (R?=99,9987)

12% 12 12,04 11,99
12% 11,99 12,02 11,96
12% 12 12 12,03
14% 13,98 14,03 13,99
14% 13,98 14,01 13,97
14% 13,98 13,98 14,01
16% 15,98 15,95 16,01
16% 16 16 15,97
16% 16,04 16,05 16,02
18% 18 18,01 17,99
18% 18,03 17,99 17,98
18% 18,03 17,99 18
20% 20,01 19,92 20,01
20% 19,97 20,02 20,01
20% 19,98 20,02 20,02
30% 29,97 - -
30% 30,02 - -
30% 29,98 - -
40% 39,99 - -
40% 40,03 - -
40% 39,99 - -
50% 50,04 - -
50% 49,99 - -
50% 49,99 - -

En la tabla 23, se observa el funcionamiento del modelo respecto a muestras de campo

gue no fueron sometidas a los ensayos.

El modelo indica que existiria un porcentaje de adulteracion por agua ultra pura pero
gue no necesariamente es concluyente ya que en comportamiento vibracional o
combinatorio estan muy cercanos y que es dificil de precisar por su mismo estado
molecular; mientras que las muestras de leche en polvo presentan valores negativos en
su adulteracion indicando que el modelo no logré cotejar sus valores estructurales,
espectrales, de longitud de onda con esas caracteristicas, o mismo sucede con los
resultados de la harina de soya que tiene el mismo comportamiento. Finalmente, el
modelo al ser sometido a otras muestras de leche genuinas permite predecir valores
cercanos de adulteracién de leche por agua, es decir que no se encontraron muestras

adulteradas por leche en polvo o harina de soya.
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Tabla 23
Porcentajes de prediccion de muestras de leche genuinas con respecto a la adulteracion
Nombre Agua Ultra Pura Leche en polvo Harina de soya
muestra  Adulteracion  Pureza Densidad ~Adulteracion ~ Pureza  Adulteracion Pureza
(%) %)  (Kg/m?) (%) (%) (%) (%)
Muestra 1 8,5391 91,46 940,210 -0,2405 100,241 -0,2814 100,2814
Muestra 2 13,9559 86,04 884,940 -1,0551 101,055 -1,3386 101,3386

De la tabla 23 podemos concluir que la densidad es fuertemente impactada frente a una
disminucion de la pureza de la muestra, lo que significa una reduccién drastica en el %
de solidos totales, por lo tanto, la calidad nutricional de la leche serd minima, dejando

de lado su valioso aporte nutricional en nuestra dieta alimenticia.

Por otro lado, la adulteracion de la leche causa elevadas pérdidas econdmicas para las
industrias, disminuyendo el valor nutricional de los sub productos y su vida util, ademas

de representar un potencial riesgo en la salud de los consumidores.
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CONCLUSIONES

Las calibraciones multiples demuestran la identificacién y discriminacion de los
espectros para la presencia de la grasa C-H en la leche entre los 9091 y 8333 cm’
1 el sobre tono de la vibracion de estiramiento OH del agua cercano a 6891cm™,
proteinas cercanas al grupo amino N-H aproximadamente en 6135 cm y finalmente
carbohidratos C-O entre 4665 y 4574 cm™.

Para el modelo de prediccion, los modelos cuantitativos superan el 99,99% de R?
es decir que el coeficiente de determinacion o disefio aplicado al ensayo. Los
modelos multivariados de la Propiedad de Correlacién (PC), estimacion de error
estandar presentan una desviacidon predictiva residual RPD superior a 2,5
considerandose el rendimiento del modelo como excelente, calificandose para la
aplicacion por ser >1. En conclusién, todos los modelos aplicados se consideran
excelentes. El modelo nos permite predecir muestras adulteradas de leche con
Agua Ultra Pura, Leche en Polvo y Harina de Soya. Finalmente, el modelo al ser
sometido a otras muestras de leche genuinas permitié predecir valores cercanos de

adulteracion de leche por agua.

En la determinacién de la autenticidad de la leche frente a los adulterados, el error
estandar se encuentra alrededor de 2,64; 3,69 y 2,8 respectivamente, valores
menores al 10% referidos por diversos autores. El porcentaje (%) de varianza se
encuentra por encima de 99,99%, la correlacion mdltiple es igual a 1 en todos los
casos, esto significa que la correlacion es positiva perfecta, es decir que las
variables se correlacionan directamente; asi mismo, el valor F alcanzado en los
modelos indica que son significativos. La espectroscopia NIR con los métodos
multivariados es una herramienta rapida para la deteccion y cuantificacion de leche
de vaca adulterada con Agua Ultra Pura, Leche en Polvo y Harina de Soya y el
modelo del PLS se puede utilizar como una herramienta de deteccién y

cuantificacion, con un coeficiente de determinacion (R?) por encima del 99.99%.
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RECOMENDACIONES

Para posteriores investigaciones utilizar mayor cantidad de datos para enriquecer
los datos experimentales reprocesados.

Realizar nuevos ensayos combinando adulterantes (agua ultra pura + harina de
soya) para evaluar el comportamiento de los espectros en funcién a su longitud de
onda.

Se sugiere estudiar y/o analizar mezclas de diferentes tipos de leche de vacunos y
ovinos para conocer el comportamiento de las vibraciones, estiramientos y los sobre
tonos de las estructuras moleculares.

En lo posible estudiar el comportamiento de muestras de leche en diferentes

ecosistemas de la region San Martin.
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Anexo 1

ANEXOS

Datos estadisticos

Estandares Aprovechamiento  Real Valor %Residual  Residual
calculado
50Ups 0,4724 50 49,99 0,0201 0,01005
50Upc 0,773 50 49,99 0,02293 0,01146
50UP 0,309 50 50,04 -0,0752 -0,0376
40Ups 0,2425 40 39,99 0,02952 0,01181
40Upc 0,1374 40 40,03 -0,08208 -0,03283
40UP 0,17 40 39,99 0,03464 0,01385
30Ups 0,1626 30 29,98 0,07374 0,02212
30Upc 0,1373 30 30,02 -0,07378 -0,02213
30UP 0,4014 30 29,97 0,08835 0,0265
20Ups 0,1749 20 19,98 0,1116 0,02232
20Upc 0,06656 20 19,97 0,132 0,02639
20UP 0,5076 20 20,01 -0,05553 -0,01111
18Ups 0,2102 18 18,03 -0,1644 -0,02959
18Upc 0,2276 18 18,03 -0,1836 -0,03305
18UP 0,1948 18 18 0,008297  0,001493
16Ups 0,2058 16 16,04 -0,2306 -0,0369
16Upc 0,1064 16 16 0,02428 0,003884
16UP 0,4098 16 15,98 0,1018 0,0163
14Ups 0,213 14 13,98 0,1322 0,01851
14Upc 0,2393 14 13,98 0,1661 0,02326
14UP 0,06868 14 13,98 0,1772 0,02481
12Ups 0,1889 12 12 0,003552  0,0004263
12Upc 0,1904 12 11,99 0,04874 0,005849
12UP 0,1672 12 12 0,03111 0,003734
10Ups 0,1464 10 10 -0,009193 -0,0009193
10Upc 0,1003 10 10,05 -0,505 -0,0505
10UP 0,1895 10 9,965 0,3548 0,03548
8Ups 0,2812 8 7,942 0,7228 0,05783
8Upc 0,1011 8 8,017 -0,2185 -0,01748
8UP 0,2801 8 8,013 -0,162 -0,01296
6Ups 0,2128 6 6,028 -0,46 -0,0276
6Upc 0,3229 6 6,007 -0,1126 -0,006756
6UP 0,1428 6 5,995 0,08153 0,004892
4Ups 0,1898 4 4 0,01161  0,0004642
4Upc 0,1325 4 3,976 0,601 0,02404
4UP1 0,6082 4 3,987 0,3312 0,01325
4UP 0,3304 4 4,029 -0,7299 -0,0292
2Ups 0,5535 2 1,999 0,03562  0,0007124
2Upc 0,1648 2 2,006 -0,3055 -0,00611
2UP 0,192 2 2,01 -0,5236 -0,01047
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0,25Upc 0,3917 0,25 0,2611 -4,449 -0,01112
0,25UP 0,1787 0,25 0,2531 -1,242 -0,003104
Estandares Aprovechamiento Real Valor %Residual  Residual
calculado
2LP 0,3665 2 1,983 0,8535 0,01707
2LPc 0,4114 2 1,982 0,883 0,01766
2LPs 0,4461 2 1,998 0,09429 0,001886
4P 0,1533 4 3,97 0,7521 0,03009
4LPc 0,3139 4 3,973 0,6776 0,0271
4LPs 0,2129 4 3,992 0,2099 0,08398
6LP 0,4675 6 6,01 -0,1699 -0,01019
6LPc 0,248 6 6,006 -0,1065 -0,006392
6LPs 0,2205 6 6,031 -0,5117 -0,0307
8LPc 0,08369 8 8,017 -0,2091 -0,01673
8LPs 0,3934 8 8,037 -0,4616 -0,03693
8LPs1 0,6218 8 7,98 0,2479 0,01984
10LP 0,215 10 9,981 0,1948 0,01948
10LPc 0,0733 10 10,07 -0,6974 -0,06974
10LPs 0,1846 10 10,01 -0,06287  -0,006287
12LP 0,1404 12 12,04 -0,305 -0,0366
12LPc 0,4022 12 12,02 -0,1753 -0,02104
12LPs 0,461 12 12 -0,002774 -0,0003328
12LPs1 0,2099 12 11,97 0,2504 0,03005
14LP 0,2002 14 14,03 -0,2283 -0,03196
14LPc 0,3435 14 14,01 -0,04652  -0,006513
14LPs 0,2532 14 13,98 0,1206 0,01688
14LPs1 0,2807 14 13,96 0,2788 0,03903
16LP 0,2961 16 15,95 0,3066 0,04906
16LPc 0,2314 16 16 0,01642 0,002627
16LPs 0,2904 16 16,05 -0,3245 -0,05192
18LP 0,5179 18 18,01 -0,06061 -0,01091
18LPc 0,4229 18 17,99 0,03513 0,006323
18LPs 0,7323 18 17,99 0,06975 0,01255
20LP 0,1729 20 19,92 0,3914 0,07828
20LPc 0,2755 20 20,02 -0,08535 -0,01707
20LPs 0,3576 20 20,02 -0,115 -0,023
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Valor

Estandares Aprovechamiento Real %Residual  Residual
calculado

0,25HS 0,3193 0,25 0,2404 3,855 0,009638
0,25HSc 0,3918 0,25 0,2198 12,09 0,03024
0,25HSs 0,4539 0,25 0,402 3,937 0,009841
2HS 0,4749 2 1,998 0,07803 0,001561
2HSc 0,6065 2 2,045 -2,259 -0,04518
2HSs 0,6033 2 2,054 -2,713 -0,05425
4HS 0,358 4 3,98 0,488 0,01952
4HSc 0,2538 4 3,981 0,4649 0,01859
4HSs 0,6256 4 3,942 1,451 0,05803
4HSs1 0,3592 4 4,032 -0,8087 -0,03235
6HS 0,2329 6 6,007 -0,1107  -0,006643
6HSCc 0,1402 6 6,002 -0,03472  -0,002083
6HSs 0,1724 6 6,011 -0,1878 -0,01127
8HS 0,1196 8 8,002 -0,02607  -0,002086
8HSc 0,1447 8 8,014 -0,1718 -0,01374
8HSs 0,2941 8 7,995 0,05749 0,0046
10HS 0,3102 10 10,02 -0,1582 -0,01582
10HSc 0,25 10 10,01 -0,09016  -0,009016
10HSs 0,2933 10 9,997 0,03477 0,003477
12HS 0,2854 12 11,99 0,05821 0,006986
12HSc 0,2473 12 11,96 0,3251 0,03901
12HSs 0,2501 12 12,03 -0,2372 -0,02846
14HS 0,1651 14 13,99 0,06383 0,008936
14HSc 0,1248 14 13,97 0,2375 0,03325
14HSs 0,155 14 14,01 -0,0914 -0,0128
16HS 0,3945 16 16,01 -0,09211 -0,01474
16HSc 0,168 16 15,97 0,1875 0,03
16HSs 0,2691 16 16,02 -0,0999 -0,01598
18HS 0,3161 18 17,99 0,0397 0,007147
18HSc 0,2304 18 17,98 0,1044 0,01879
18HSs 0,1332 18 18 0,01053 0,001896
20HS 0,3583 20 20,01 -0,06925 -0,01385
20HSc 0,2155 20 20,01 -0,0312  -0,006241
20HSs 0,2834 20 20,02 -0,08498 -0,017
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Anexo 2. Panel Fotografico

Determinacion de parametros Fisico — Quimico. Determinacion de parametros Fisico — Quimico.

Calibracion del Espectrémetro NIR — FTIR Procesamiento y recoleccion de datos.



Deteccion de adulteracion en
leche fresca aplicando
Espectrometria Infrarrojo
Cercano en la region San
Martin

por Willy Anderson Tunjar Garcia

Fecha de entrega: 02-oct-2024 10;45a.m. (UTC-0500)

Identificador de la entrega: 2453252136

Mombre del archivo: FIAI_-_Willy_Anderson_Tunjar_Garc_a_26.09.2024.docx (4.22M)
Total de palabras: 13897

Total de caracteres: 74725



Deteccion de adulteracion en leche fresca aplicando

Espectrometria Infrarrojo Cercano en la region San Martin

INFORME DE ORIGINALIDAD

20, 20«

1o

INDICE DE SIMILITUD FUENTES DEINTERNET PUBLICACIONES

TRABA)OS DEL
ESTUDIANTE

FUENTES PRIMARIAS

.

hdl.handle.net

Fuente de Internet

S

[

repositorio.unsm.edu.pe

Fuente de Internet

2%

[©]

tesis.unsm.edu.pe

Fuente de Internet

(K

[

cybertesis.uach.cl

Fuente de Internet

(K

El

1library.co

Fuente de Internet

(K

docplayer.es

Fuente de Internet

(K

B B

www.dspace.espol.edu.ec

Fuente de Internet < 1 %
idoc.pub

Fuente de Internet < 1 %

www.untrm.edu.pe

Fuente de Internet



