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Resumen

El trabajo que se presenta en esta Memoria de Tesis Doctoral ha sido realizado
en los laboratorios del Departamento de Ingenieria Quimica, Ambiental y de los
Materiales en la Facultad de Ciencias Experimentales de Jaén y en la Escuela
Politécnica Superior de Linares, de la Universidad de Jaén. En el seno del Grupo de
Investigacién Ingenieria Quimica y Ambiental, IQUIMA (TEP-233).

El efecto beneficioso del aceite de oliva virgen para la salud se atribuye
principalmente a su composicion en acidos grasos (alto contenido en acido oléico) y a
su capacidad antioxidante, debido a la presencia en la fraccion insaponificable de
compuestos fendlicos, tocoferoles (vitamina E), carotenoides y clorofilas.

El contenido y perfil de los antioxidantes, presentes en el aceite de oliva virgen,
depende de factores agronémicos y tecnoldgicos. Entre los factores agronémicos se
encuentran: variedad de aceituna, indice de madurez del fruto en el momento de la
recoleccién, caracteristicas del cultivo (riego o secano), factores edafolégicos vy
condiciones climaticas, principalmente las precipitaciones. Los factores tecnoldgicos o
de elaboraciéon del aceite de oliva virgen son: grado de molienda de la aceituna,
temperatura y tiempo de batido de las pastas de aceituna y la dosis de coadyuvante
afiadida a las pastas durante el batido.

El trabajo de investigacion que se presenta se ha centrado en el estudio de la
influencia de factores agronémicos y de factores tecnolégicos sobre la fraccién
fendlica, y otros compuestos antioxidantes, del aceite de oliva virgen. Para ello, se ha
empleado aceituna de la variedad Picual, en diferentes estados de maduracion,
procedente de cultivos de secano y de regadio.

Las aceitunas se han recolectado a lo largo de tres campafias oleicolas, 2007-
08, 2008-09 y 2009-10, de la misma finca, en diferentes estados de maduracion, de
cultivos de secano y de regadio. Se han caracterizado en humedad, sélidos y
contenido en aceite en base seca.

Para estudiar la influencia de los factores tecnolégicos se ha empleado la
técnica del disefio de experimentos, con el objeto de obtener el maximo de informacién
con el minimo de ensayos. En la primera campafia, 2007-08, se ha realizado un
disefio factorial 2°, para determinar el mejor intervalo de variacion de las variables de
operacion (factores). La temperatura de batido de las pastas se ha modificado entre 20
y 60 °C, el tiempo de batido entre 20 y 60 minutos y la dosis de coadyuvante, talco,
entre 0y 2%.

Con los resultados de la campafia 2007-08 se fijaron los factores para las
campafas 2008-09 y 2009-10. En estas campafas, con el objetivo de optimizar las
diferentes respuestas, o alguna combinacién de ellas, segin obijetivos, se realizdé un
disefio de superficie de respuesta del tipo central compuesto rotable (CCR), con 4
factores, uno de ellos categérico. Los factores numéricos estudiados han sido
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temperatura, entre 20 y 60 °C, tiempo de batido, entre 20 y 60 minutos, dosis de talco,
entre 0,5y 2 %, y el tamafio de criba, factor categérico con dos niveles, cribas de 4,5y
de 5,5 mm.

Las respuestas estudiadas, en las tres campafas, han sido: rendimiento de
extraccion, en base humeda (campafia 2007-08) y en base seca (campafias 2008-08 y
2009-10); acidez, indice de peréxidos K70 ¥ Kz, como parametros de calidad
reglamentada; contenido en pigmentos fotosintéticos (clorofilas y carotenoides) y
polifenoles totales por determinacion espectrofotométrica. Mediante HPLC se han
identificado y cuantificado los siguientes antioxidantes, dentro del grupo de los
alcoholes fendlicos hidroxitirosol y tirosol. Los &cidos vanillico, p-coumarico y
cinnamico y la vanillina, dentro de los llamados acidos fenélicos y sus derivados. En el
grupo de antioxidantes secoiridoides se han determinado Hy-EDA, Hy-EA, Ty-EDA y
Ty-EA. Se han cuantificado lignanos como pinoresinol y (+)-1-acetoxipinoresinol, y las
flavonas luteolina y apigenina. Ademas, se han identificado y cuantificado, por HPLC,
los tocoferoles a, By y.

Para la respuesta rendimiento, el tiempo de batido de las pastas de aceitunas
es el factor principal y mas importante, seguido del talco, produciendo un aumento
significativo del aceite obtenido. La temperatura no muestra una influencia muy
significativa.

Para los parametros de calidad reglamentada se ha determinado que el talco
no parece ejercer influencia alguna, el tiempo tampoco ejerce mucha influencia
aunque si incrementa el indice de perdxidos; y la temperatura de batido de las pastas
es el factor que mas influye, negativamente, sobre la calidad de los aceites,
incrementando todos los parametros de forma importante.

Los pigmentos fotosintéticos (clorofilas y carotenoides) son muy influenciados
positivamente por la temperatura de batido, aumentan con esta y disminuyen con la
maduracion del fruto. La influencia del talco y el tiempo no es significativa, sobretodo
para el primero.

Los polifenoles totales, determinados espectrofotométricamente, y los
ortodifenoles tienen un comportamiento similar, aumentan con el indice de madurez
hasta un maximo, cercano al envero de los frutos, para luego disminuir. La
temperatura es el factor que mas influye positivamente sobre estas respuestas. Los
aceites procedentes de cultivos de secano tienen un mayor contenido en polifenoles y
en ortodifenoles.

Para los alcoholes fendélicos, hidroxitirosol y tirosol, la temperatura es el factor
mas importante, con influencia positiva, el tiempo y el talco no influyen de forma
apreciable. Ambos alcoholes aumentan con el indice de madurez, disminuyendo
después de un maximo para valores préximos a IM 3,5.




Resumen

Con los acidos fendlicos la influencia de la temperatura y el tiempo de batido es
negativa, principalmente la temperatura. Su contenido en los aceites aumenta
ligeramente con el IM hasta maximos proximos al envero. Mayoritariamente, los
aceites procedentes de cultivos de secano tienen un mayor contenido en la
correspondiente respuesta.

Dentro de los compuestos secoiridoides, los derivados del hidroxitirosol,
Hy-EDA y Hy-EA, tienen un comportamiento similar entre ellos, la temperatura juega
un papel importantisimo, siendo el factor mas importante. Ambos aumenten con el IM
de los frutos, presentando un maximo en el envero, y siempre las muestras que
proceden de frutos de secano tienen un mayor contenido en estos compuestos que las
de regadio. Los compuestos secoiridoides que contienen en sus estructuras
moleculares tiroxol, Ty-EDA y TY-EA, tienen un comportamiento similar entre ellos, la
temperatura y el tiempo de batido tienen influencia positiva sobre la respuesta, pero el
contenido de estos compuestos en los aceites disminuye con el IM de los frutos, en
este caso, también los cultivos de secano daran lugar a aceites con mayor contenido
en éstos compuestos.

Las flavonas, luteolina y apigenina, tienen en comun la influencia negativa del
tiempo de batido, sobre el contenido de estos compuestos en los aceites; en cambio,
la temperatura muestra influencia negativa para la luteolina y positiva para la
apigenina. El contenido de ambos compuestos aumenta con el IM, presentando un
maximo para un valor proximo a 3,5. Las muestras de aceite procedentes de cultivos
de secano son mas ricas en estas flavonas.

Los lignanos, pinoresinol y (+)-1-acetoxipinoresinol, tienen influencias opuestas
de la temperatura y del tiempo de batido. Son positivas para el primero y negativas
para el segundo.

Finalmente los tocoferoles, por ser liposolubles, tienen un comportamiento
diferente del resto de los antioxidantes, refiriéndose a los tocoferoles totales,
presentan una influencia positiva de la temperatura y del tiempo de batido, pero
disminuyen a medida que aumenta la maduraciéon de los frutos. Las muestras de
secano presentan un mayor contenido en tocoferoles que las de regadio.

En todos los modelos estudiados, durante las tres campafas, la dosis de
coadyuvante (talco) afiadido a las pastas no tiene una influencia significativa en el
contenido en antioxidantes.

Finalmente, para resumir los 420 modelos obtenidos en las dos ultimas
campafas, en el Apartado 5.3 se muestra la aplicacién, de los 56 modelos utilizados
para las muestras de aceituna E y F de la campafia 2008-09, con diferentes valores de
los factores reales estudiados.
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Antecedentes

2.1. RADICALES LIBRES Y ANTIOXIDANTES

Un radical libre es una especie quimica definida que tiene en su estructura uno
0 mas electrones desapareados, lo que le convierte en un compuesto altamente
inestable con gran capacidad de formar otros radicales libres por reacciones quimicas
en cadena. Una vez generados, los radicales libres aparean rapidamente el electron
desapareado uniéndose a otro radical libre, cediendo 6 tomando un electrén de una
estructura molecular adyacente no radicalaria, con el fin de estabilizarse.

La reducciéon parcial de la molécula de oxigeno puede generar especies
reactivas como el peréxido de hidrogeno (H,O,) y los radicales libres superdxido (O57),
hidroxilo (OH") e hidroperoxilo (HO2") (Gutteridge, 1995; Hogg, 1998; Oliveras, 2005).

Los oxidos de nitrogeno, oxido nitrico (NO') y didxido nitrico (NOy), son
asimismo radicales libres. El 6xido nitrico tiene especial interés por ser sintetizado por
las células endoteliales como factor vasodilatador. Cuando el 6xido nitrico reacciona
con el superoxido se produce el peroxinitrito (ONOQ7), con gran poder oxidante. La
definicion de radical libre incluye también los metales de transicion cuando éstos
tienen uno o mas electrones desapareados (Gutteridge, 1995).

A concentraciones moderadas, dada su corta existencia, los radicales libres
pueden desempenar un importante papel en la regulacion de varios procesos
fisiolégicos (Packer et al., 1995), como mediadores de los efectos del factor de
crecimiento derivado de las plaquetas sobre las células musculares lisas (Sundaresan
et al.,, 1995), activadores de la enzima adenilatociclasa (Tan et al., 1995), 6
vasodilatador como en el caso del 6xido nitrico (Moncada et al.,, 1979). Por el
contrario, a concentraciones elevadas, pueden dafar la mayoria de los constituyentes
celulares y son notablemente peligrosos para los organismos vivos (Droge, 2002).

Los radicales libres se sintetizan fisioldgicamente en el organismo humano
como parte del metabolismo energético, aunque su produccion se incrementa frente a
diferentes agresiones, como infecciones, ejercicio fisico extremo, dietas
desequilibradas, toxicos alimentarios y contaminantes ambientales, entre otros.

Los radicales libres son capaces de dafiar, reversible o irreversiblemente, todo
tipo de compuestos bioquimicos, incluyendo acidos nucleicos, proteinas y aminoacidos
libres, lipidos, carbohidratos y macromoléculas del tejido conectivo (Cross et al., 1987).
Los acidos grasos poliinsaturados (AGPI) son especialmente sensibles, dentro del
grupo de los lipidos, al ataque de los radicales libres (Violi et al., 2002; Fit6, 2003).

Las teorias sobre los radicales libres han aumentado el interés sobre el papel
de los antioxidantes dietarios en la prevencion de muchas enfermedades humanas,
como lesiones inflamatorias, deficiencias nutricionales, enfermedades autoinmunes,
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enfermedad de Parkinson, infartos de miocardio, neurodegeneracion, envejecimiento,
neoplasias, aterosclerosis y diabetes (Ceriello et al., 2001).

Una especie oxidante es aquella capaz de aceptar electrones de modo que
genera un desequilibrio electronico en las moléculas vecinas.

Desde el punto de vista biolégico, un antioxidante se define como una
sustancia que, en concentraciones bajas en relacién con el sustrato oxidable, puede
retrasar O evitar la oxidacion del sustrato (Gutterridge et al., 2000).

Los efectos dafiinos de los radicales libres estan controlados en el organismo
mediante un amplio espectro de antioxidantes de origen endégeno (enzimas, glutation,
albumina, transferrina, ceruloplasmina, acido urico, bilirrubina....) y exégeno (vitamina
E y C, carotenoides, escualeno, selenio, compuestos fendlicos, etc.), a través de la
dieta.

Segun sus mecanismos de accion, los antioxidantes se clasifican en primarios,
secundarios 6 terciarios (Oliveras, 2005):

e Primarios: Impiden la formacién de radicales libres, frenan la
reaccion en cadena de los radicales libres, especialmente de las
especies reactivas del oxigeno (ROS), 6 son quelantes de metales
de transicion. Se comportan como captadores de los ROS, como es
el caso, entre otros, de las vitaminas E y C (Niki et al., 2000) y de
polifenoles como el resveratrol (Howitz et al., 2003).

e Secundarios: Interrumpen la reaccion de propagacion de los
radicales libres (a-tocoferol, acido ascorbico) 6 desplazan las
especies reactivas del oxigeno (acido ascorbico, carotenoides, y la
mayoria de las enzimas antioxidantes), de modo que inhiben la
generacion de ROS e impiden la actividad metabdlica de
carcinogenos (Mukhtar et al., 1999; Visioli et al., 1999a).

e Terciarios: Reparan el dafio causado a las moléculas por los
radicales libres 6 eliminan aquellas que se han estropeado. Entre
ellos citar los antioxidantes hidrosolubles, como la vitamina C,
polifenoles, selenio 6 N-acetilcisteina.

Muchos compuestos antioxidantes actian por un Unico mecanismo mientras
otros, como los polifenoles, pueden tener acciones combinadas (Ramén et al., 1996;
Bravo, 1998).

Los compuestos fendlicos estabilizan los radicales libres al ceder un hidrégeno
de sus grupos hidroxilos, formandose un puente de hidrégeno entre dos grupos
cercanos. El grado de actividad de los compuestos fendlicos, y de otros muchos
antioxidantes, estd relacionado con el numero de grupos hidroxilo que posee la
molécula (Nicolaiew et al., 1998; Rice-Evans, et al., 1996). En la Figura 2.1, se recoge
el mecanismo de actuacién como antioxidante del hidroxitirosol (Visioli et al., 1998).
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Figura 2.1. Mecanismo antioxidante del hidroxitirosol por donacién de hidrégeno

A la permanente produccion de radicales libres el organismo opone la accion
de antioxidantes que lo protegen; cuando este equilibrio entre radicales libres y
antioxidantes se pierde, a favor de los primeros, se desencadenan procesos dafinos
que se asocian al desarrollo de numerosas enfermedades. La produccion de las
especies reactivas de oxigeno y nitrégeno es un proceso natural, inevitable y
constante; un continuo biolégico. Todas las células, independiente de su tipo, estan
continuamente produciendo estas moléculas con electrones desapareados (Urquiaga,
et al., 2000). El dafio que los radicales libres provoquen en los diferentes tejidos
depende del balance entre las especies reactivas del oxigeno y nitrégeno y las
defensas antioxidantes de que dispone el organismo humano (Mufioz et al., 2007).

2.2. IMPORTANCIA DE LA INGESTA DE ANTIOXIDANTES EN LA DIETA

El término “dieta mediterranea” hace referencia a los patrones alimentarios
propios de los paises mediterraneos de hace 50 afos (Keys et al., 1986). Aunque
existen distintas variantes de la dieta Mediterranea se puede hablar de unos
componentes comunes: 1) el principal aporte de grasa esta constituido por el aceite de
oliva, rico en grasas monoinsaturadas; 2) consumo alto en vegetales, legumbres,
cereales, frutos frescos y secos; 3) moderado consumo de pescado, carne de ave,
leche, y productos derivados de la leche; 4) bajo consumo de carne roja (Trichopoulou
et al.,1997; Renaud et al.,1995) y moderado de vino (Renaud et al .,1992).

Existe evidencias cientificas de que la dieta Mediterranea clasica tiene un
efecto protector sobre procesos asociados con la lesion oxidativa (Renaud et al., 1995;
De Lorgeril et al., 1999), lo que se atribuye a su alto contenido en compuestos con
propiedades biolégicas antioxidantes y al elevado contenido en &acidos
monoinsaturados (Fitd, 2003).

Asi, por ejemplo, Loépez Miranda et al. (2000) comprueban que la dieta
mediterranea mejora la resistencia a la oxidacién de las lipoproteinas de baja densidad
(LDL). Los primeros acidos grasos en peroxidarse son los acido grasos poliinsaturados
de las LDL (Esterbauer et al., 1987). Este proceso es inhibido por antioxidantes como
la vitamina E, encargados de la captacion y neutralizacion de los radicales libres
presentes en la particula LDL (Bays et al., 1993). Los antioxidantes polifendlicos,
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presentes en el aceite de oliva virgen, contribuyen notablemente en la susceptibilidad
de las LDL a la oxidacion (Gutfinger, 1981).

Por otra parte, varios estudios indican que la dieta rica en grasas
monoinsaturadas puede mejorar el perfil lipidico (Grundy et al., 1988; Mensink et al.,
1992), fenémeno involucrado en la menor incidencia de padecer enfermedad
cardiovascular en el area mediterranea, siendo esto debido, entre otros, al alto
porcentaje de grasa monoinsaturada consumida, dieta basada fundamentalmente en
el aceite de oliva.

2.2.1. ALIMENTO FUNCIONAL: COMPUESTOS FENOLICOS

En 1999, la European Commission’s Concertad Actinon Functional Food
Science in Europe, definié alimento funcional como aquel que posee las siguientes
caracteristicas (Diplock et al., 1999):

e Es un alimento, no una capsula, comprimido o cualquier otra forma de
complemento dietético.

o Los beneficios funcionales y saludables de estos alimentos, o de los
ingredientes especificos, deben fundamentarse en una solida base
cientifica, que permita la regulacion de algun proceso fisiolégico concreto:

a) Prevenir una enfermedad especifica.
b) Reforzar los mecanismos de defensa corporales.

o Desempena sus funciones consumiéndose en las cantidades normalmente
previstas por una dieta equilibrada.

La legislacion europea no considera los alimentos funcionales como una
categoria especifica de alimentos, sino como un concepto (Stanton et al., 2005;
Coppens et al., 2006).

Se puede decir que, los alimentos funcionales son aquellos dotados de
beneficios especificos a nivel fisiolégico que los distinguen de los alimentos
tradicionales. La funcionalidad de estos alimentos viene determinada por una serie de
compuestos bioactivos y su presencia y concentracion va a estar en funcion de
diversos factores, entre los que se encuentran, climatolégicos, agrondémicos,
tecnolégicos y culinarios. Estos compuestos bhioactivos confieren al alimento las
caracteristicas especificas que lo convierten en funcional: ayudar a la prevencion de
enfermedades y mejorar el estado de bienestar del individuo; acciones que van mas
alla de satisfacer las necesidades nutricionales basicas. En definitiva, los compuestos
bioactivos deben ser considerados como alimentos saludables capaces de mejorar
nuestra dieta (Gémez, 2009).
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La existencia de compuestos bioactivos se ha visto evidenciada gracias a
diversos estudios que han demostrado los efectos beneficiosos para la salud que
aportan ciertos tipos de dietas, entre ellas, la dieta mediterranea (De Lorgeril et al.,
1999) y su relacibn con una reduccion significativa del riesgo de padecer
enfermedades cardiovasculares y otro tipo de enfermedades cronicas (Kris-Etherton et
al., 2004).

A pesar de los efectos beneficiosos para la salud de los compuestos bioactivos,
éstos no son compuestos esenciales para la vida y, por lo tanto, no forman parte del
grupo de los nutrientes. Sin embargo, los efectos producidos por ellos son mucho mas
sutiles que los de los nutrientes. Mientras que los compuestos bioactivos son capaces
de influir en las actividades celulares modificando el riesgo de padecer enfermedades,
los nutrientes simplemente previenen el riesgo de contraer una enfermedad debido a
una carencia o déficit.

En la Tabla 2.1 se recogen las principales familias de compuestos que forman
parte del grupo de compuestos bioactivos (Gémez, 2009).

Tabla 2.1. Familias de compuestos bioactivos en alimentos

Proteinas/ Carbohidratos

Compuestos

Compuestos

. 1 Minerales
Isoprenoides Fendlicos
Aminoacidos y derivados Lipidicos
Carotenoides éC'd.O.S Aminoacidos Acido ascérbico n-3 PUFA Ca
enolicos
. Alcoholes Compuestos . L. Se
Saponinas Fendlicos Alilicos-S Oligosacaridos CLA
Polisacaridos K
Tocotrienoles  Flavonoides Capsaicinoides no almidonados MUFA
Tocofenoles Secoiridoides  Isocianatos Esfingolipidos Cu
Lignanos -
Terpenos Lecitina
. Indoles Zn
simples Coumarinas Esteroles
Taninos

Hasta la fecha se han identificado infinidad de compuestos bioactivos, y este
numero sigue creciendo de manera asombrosa. Entre las funciones que realizan estos
compuestos encontramos que pueden actuar como antioxidantes, inhibidores e
inductores de enzimas, de la expresion génica, etc. Pero estas actividades no son
suficientes para definir un compuestos bioactivo, ademas deben tener algun tipo de
efecto beneficioso para la salud (Gémez, 2009).

El problema aparece cuando se trata de entender en profundidad cuales son
los mecanismos exactos de estos compuestos y el porqué de sus efectos
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beneficiosos. Su descubrimiento, relativamente reciente, hace que los mecanismos de
absorcion, transporte en el organismo y metabolismo sean desconocidos para la gran
mayoria de ellos. Se ha de resaltar también la diferente respuesta biolégica de cada
individuo frente al consumo de compuestos bioactivos, que variara dependiendo de
sus caracteristicas genéticas, su edad, su estado de salud, etc. (Gémez, 2009).

2.2.2. COMPUESTOS FENOLICOS

Los compuestos fendlicos son la fuente mas importante de compuestos
bioactivos de la dieta humana, estando presentes, generalmente, en forma de
glucésidos en los extractos de las frutas, hierbas, vegetales, cereales y legumbres
(Mufioz et al., 2007). A lo largo de los afos se han identificado mas de 8000
compuestos fendlicos y en la actualidad este grupo de compuestos presenta un gran
interés nutricional por su contribucion al mantenimiento de la salud humana.

Los compuestos fendlicos tienen su origen en el mundo vegetal. Son unos de
los principales metabolitos secundarios de las plantas y su presencia en el reino
animal se debe a la ingestion de éstas. La distribucion de los compuestos fendlicos en
los tejidos y células vegetales varia considerablemente de acuerdo al tipo de
compuesto quimico que se trate, situdndose en el interior de las células o en la pared
celular. Sus principales funciones en las células vegetales son las de actuar como
metabolitos esenciales para el crecimiento y reproduccién de las plantas, y como
agentes protectores frente a la accidn de patégenos, siendo secretados como
mecanismo de defensa.

Los compuestos fendlicos estan relacionados con la calidad sensorial de los
alimentos de origen vegetal, tanto frescos como procesados (Martinez-Valverde,
2000).

Quimicamente, los compuestos fendlicos contienen al menos un anillo
aromatico al que estan unidos uno 6 mas grupos hidroxilo (-OH). Existen una gran
variedad de compuestos fendlicos, que se pueden dividir en diversos subgrupos:

- Acidos fendlicos: contienen un anillo aromatico con al menos un grupo
hidroxilo y con diferentes grupos funcionales, aldehidos, alcoholes 6 acidos,
que pueden estar formando ésteres con los acidos organicos 6 unidos a
azucares. Dentro de este grupo se encuentran los acidos hidroxibenzoicos
y los hidroxicindmicos.

- Flavonoides: formados por dos anillos aromaticos unidos por un
heterociclo oxigenado. Dependiendo del grado de hidrogenacion y de la
sustitucion del heterociclo, se diferencian en: flavonoles, flavanonas,
flavanoles, flavonas, antocianinas e isoflavonas. Se encuentran
generalmente unidos a azucares, formando glucosidos.
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- Lignanos: presentan elevada diversidad de estructuras, aunque todas
poseen la caracteristica comun de estar formadas por dos unidades de
fenil-propano enlazadas por el &tomo central de sus cadenas laterales.

- Estilbenos: tienen un esqueleto basico de 14 atomos de carbono (Cg - C, —
Cs). Su distribucion en los alimentos vegetales no es muy amplia. Como
ejemplo, el resveratrol (3,5, 4’- trihidroxiestilbeno) se encuentra en los vinos
tintos en concentracién de unos 8 ppm (Hooper et al., 2006).

De todos ellos, los grupos de compuestos de mayor importancia desde la
perspectiva de la salud humana son los acidos fendlicos, los flavonoides (flavonas,
flavanoles, 3-flavanoles, isoflavonas, flavanonas, antocianidinas) y los lignanos
(Hooper et al., 2006 y Goémez, 2009). En la Figura 2.2 se recoge la clasificacion
quimica de las familias de los principales compuestos fendlicos presentes en la dieta.

La importancia de los compuestos fendlicos en la dieta se debe a las
evidencias encontradas acerca de su capacidad antioxidante. Asi, los compuestos
fendlicos intervienen como antioxidantes naturales de los alimentos, por lo que la
obtencion y preparacién de alimentos con un alto contenido de estos compuestos
supone una reduccién en la utilizacion de aditivos antioxidantes, a la vez que se
obtienen alimentos mas saludables que, incluso, podrian llegar a englobarse dentro de
los alimentos funcionales (Martinez-Valverde et al., 2000). Desde un punto de vista
nutricional, la actividad antioxidante se asocia con su papel protector en las
enfermedades cardiovasculares (Perona et al., 2004) y el cancer (Owen et al., 2000)
asi como en procesos de envejecimiento, por lo que esta siendo intensamente
estudiado mediante ensayos “in vivo” e “in vitro”.

Los compuestos fendlicos pueden ayudar a limitar el dafio producido por las
enfermedades, actuando directamente sobre las especies reactivas de oxigeno o
estimulando sistemas de defensa enddgenos. Los grupos fendlicos de estos
compuestos son capaces de aceptar un electron para formar radicales fenoxilo,
relativamente estables, deteniendo, asi, las reacciones oxidativas en cadena que se
producen en las células (Scalbert et al., 2005).
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Lignanos:
Pinoresinol -
Acidos
Hidroxicinamicos:
Acido Cafeico
Acidos Fendlicos
Acidos
Hidroxibenzoicos:
Acido Galico

Flavonoles:
Quercetina

Polifenoles
Flavanonas:
Naringenina

Flavanoles:
Epicatequina

Flavonoides

Flavonas:
Apigenina

Estilbenos:

Resveratrol
Antocianinas:

Cianidina

Isoblavonas:
Daidzeina

Figura 2.2. Clasificacién quimica de las familias de compuestos fendlicos principales
presentes en la dieta.
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Figura 2.3. Esqueleto genérico de flavonas

El numero y la posicion de grupos hidroxi, la glicosilaciéon y otras sustituciones
determinan la actividad de secuestro de radicales por los grupos fendlicos. Las
diferencias que existen entre la actividad de secuestro de radicales estan atribuidas a
las diferencias estructurales de hidroxilacion, glicosacion y metoxilacion. Asi, para el
caso de las flavonas, las disposiciones estructurales que imparten la mayor actividad
antioxidante son: la sustitucion 3, 4° orto dihidroxi en el anillo B, las disposiciones en
posicion meta en los carbonos 5 y 7, el doble enlace entre los carbonos 2 y en
combinacion con los grupos 4 ceto y 3 hidroxilo (Figura 2.3) (Mufioz et al., 2007). Las
estructuras con grupos orto-dihidroxi son los mas importantes pues presentan alta
actividad antioxidante (Rice-Evans, et al., 1996; Cai et al., 2006). También es de suma
importancia la capacidad de estos compuestos para quelar metales de transicion
(Teixeira et al., 2005). Por otra parte, en el caso de los acidos hidroxicinamicos, los
monofenoles son menos activos que los polifenoles; un segundo grupo hidroxilo
mejora la actividad en posicién orto, como el cafeico, o para (Martinez et al., 2000,
Mufioz et al., 2007).

2.3. EL ACEITE DE OLIVA VIRGEN

El aceite de oliva virgen es el mosto oleoso procedente unicamente de los
frutos de olivo (Olea Europea Sétiva), las aceitunas, totalmente natural, que cuando es
obtenido por sistemas mecanicos correctos y procede de frutos de buena calidad,
posee excepcionales caracteristicas organolépticas (olor, color y sabor) siendo el
unico entre los aceites vegetales que puede consumirse crudo, conservando integro su
contenido en vitaminas, acidos grasos esenciales y otros productos naturales de
importancia dietética. El aceite de oliva virgen es obtenido unicamente por
procedimientos mecanicos o por medios fisicos, como son el lavado, la decantacion, la
centrifugacion y el filtrado.

Los aceites de oliva virgenes aptos para el consumo se clasifican en:

e Aceite de oliva virgen extra: aceite de oliva virgen cuya acidez
libre expresada en acido oleico es como maximo 0,8 gramos por 100
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gramos y en cuanto a las caracteristicas organolépticas la mediana
de los defectos es igual a 0 y la del atributo “frutado” superior a 0.

e Aceite de oliva virgen: aceite de oliva virgen cuya acidez libre
expresada en acido oleico es como maximo de 2 gramos por 100
gramos y en relacion a las caracteristicas organolépticas la
mediana de los defectos es superior a 0 e inferior o igual 2,5 y la del
atributo “frutado” superior a 0.

e Aceite de oliva virgen lampante: aceite de oliva virgen cuya acidez
libre expresada en acido oleico es como maximo de 2 gramos por
100 gramos y en cuanto a sus caracteristicas organolépticas la
mediana de los defectos es superior a 2,5. (Reglamento CE
61/2011).

El consumo de aceite de oliva virgen se ha relacionado con un perfil lipidico de
menor riesgo de padecer enfermedades coronarias (Gimeno et al.,, 2002; Perona et
al., 2004) y con un menor riesgo de desarrollar algunas neoplasias malignas (Lipworth
et al.,, 1997; Owen et al., 2000; Trichopoulou et al., 1995). Un numero creciente de
estudios apuntan al papel crucial que desempefia el aceite de oliva como integrante
basico de la dieta Mediterranea, en sus efectos beneficiosos sobre la salud. Por
ejemplo, se ha demostrado que el aceite de oliva reduce el colesterol total en plasma,
gracias a su composiciéon de acidos grasos. También disminuye la fracciéon de
colesterol transportada por las lipoproteinas de baja densidad (LDL) mientras que
incrementa la fraccidon transportada por las lipoproteinas de alta densidad (HDL). Por
otra parte, la incidencia de enfermedades cardiovasculares y muertes por
enfermedades coronarias es menor entre los habitantes de regiones donde existe
habito de consumo de aceite de oliva (Aparicio et al., 2003).

2.3.1 COMPOSICION DEL ACEITE DE OLIVA VIRGEN

El aceite de oliva esta compuesto principalmente por triglicéridos, y en menor
proporcion por acidos grasos libres y un 0,5 a 1 % de constituyentes no glicéridos.
Estos constituyentes no glicéridos, componentes menores, son importantes para la
estabilidad, sabor y aroma del aceite de oliva virgen. Su analisis cuantitativo determina
de forma importante la autentificacion de los diversos tipos de aceites de oliva.

Tradicionalmente se ha establecido dos fracciones caracteristicas del aceite de
oliva: la fraccion saponificable y la fraccion insaponificable, en funcién de su capacidad
de formar jabones al ser tratados con una base. La tendencia actual en las
publicaciones es la de referirse a dos grupos de compuestos en funcién de su
presencia en el aceite de oliva: los compuestos mayoritarios y los compuestos
minoritarios (Boskou, 1998).
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2.3.1.1. Compuestos mayoritarios

a) Acidos grasos

Estos compuestos son acidos organicos de cadena larga que poseen desde 4
a 24 atomos de carbono, tienen un grupo carboxilico y una cadena hidrocarbonada, no
polar, que le confiere sus propiedades de insolubilidad en agua y consistencia oleosa.
Los acidos no aparecen en forma libre en las células y tejidos, sino que se encuentran
unidos de forma covalente en distintos tipos de lipidos de los que pueden liberarse
mediante de hidrdlisis.

La gran mayoria de los acidos grasos naturales poseen, generalmente, un
numero par de atomos de carbono. La cadena hidrocarbonada puede estar
completamente saturada, es decir, contienen soélo enlaces simple carbono-carbono o
bien puede estar insaturada con uno o varios dobles enlaces. En caso de poseer mas
de un doble enlace, éstos no se encuentran de forma conjugada, sino separados por
un grupo metileno (- CH, -). Ademas los dobles enlaces de casi todos los acidos
grasos insaturados que existen en la naturaleza presentan configuracion cis lo que
provoca una desviacion rigida de la cadena alifatica.

En muestras de aceites de oliva se pueden encontrar trazas de isdbmeros
geometricos. Los limites actuales para el aceite de oliva son: 0,05% de acidos grasos
totales C18:1 trans, y 0,05% para los acidos grasos totales C18:2 + C18:3, forma trans
(BosKou, 1998).

En la Tabla 2.2 se recogen los acidos grasos presentes en el aceite de oliva,
asi como los limites porcentuales establecidos para su clasificacion como aceite de
oliva por el Codex Alimentarius (FAQO) y por el Consejo Oleicola Internacional (COI).

Como queda reflejado en la Tabla 2.2, el acido graso mayoritario del aceite de
oliva virgen es el acido oleico (monoinsaturado), conteniendo una cantidad moderada
de los acidos palmitico y estearico (saturados) y una cantidad discreta de acidos
linoleico y linolénico (poliinsaturados). Esto hace que el aceite de oliva virgen posea un
elevado interés tanto desde el punto de vista quimico como biologico, ya que los
acidos grasos monoinsaturados son muchos mas estables a los procesos oxidativos
que dan lugar al enranciamiento del aceite (Jiménez et al., 1995). Por otra parte, los
porcentajes de oleico y de linoleico, y la relaciéon entre ambos es una medida de la
estabilidad del aceite, a mayor valor de la relacion, mayor estabilidad y por lo tanto
mayor resistencia al enranciamiento (Civantos et al., 1992).
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Tabla 2.2. Composicidbn en acidos grasos del aceite de oliva virgen y limites
porcentuales establecidos segun FAO (1993) y COI (1996)

Acidos

Nomenclatura Limites Codex Limites C.O.l.
grasos

Miristico C 14:0 0,0-0,1 0,05 max
Palmitico C 16:0 7,5-20,0 7,5-20,0
Palmitoleico C 16:1 0,3-3,5 0,3-3,5

Margarico C17:0 0,0-0,5 0,3 max
Margaroleico C17:1 0,0-0,6 0,3 max
Estearico c 180 0,5-5,0 0,5-5,0

Oleico C 18:1 55,0-83,0 55,0-83,0
Linoleico C 18:2 3,5-21,0 3,5-21,0
Linolénico C 18:3 0,0-1,5 0,9 max
Araquidico C 20:0 0,0-0,8 0,6 max
Eicosenoico C 20:1 No establecido 0,4 max
Behénico C 22:0 0,0-0,2 0,2 max
Lingnopcénico C 24:0 0,0-1,0 0,2 max

La composicion en acidos grasos difiere de una muestra a otra, dependiendo
de la zona de produccion del aceite de oliva. Los factores principales que afectan a la
composicion en acidos grasos son: latitud, condiciones climaticas, variedad y grado de
madurez de las aceitunas recogidas (Boskou, 1998).

b) Triglicéridos

Los triglicéridos son ésteres del propanotriol (glicerina) con tres moléculas de
acido graso (Figura 2.4). Son los componentes principales de las grasas de reserva en
animales y plantas.

| Il
H-C-0OH HO -C - Ry H-

C

Il |
H-C-OH + HO-C-R; = H_C_0-C-R; + 3H0

C

| 0 o
I I
H—(IS—OH HO-C-Rs H-C-0-C-Ry
|
H H
Glicerol Acido graso Triglicérido

Figura 2.4. Reaccion de esterificacion
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Los triglicéridos que contienen una sola clase de acidos grasos en las tres
posiciones se denominan simples, son un ejemplo la trioleina, tripalmitina y
triestearina. Los triglicéridos que contienen dos o mas acidos grasos diferentes se
denominan de tipo mixto. La gran mayoria de las grasas naturales tales como el aceite
de oliva, la manteca y otras grasas comestibles son mezclas complejas de triglicéridos
simples y mixtos, que contienen una gran variedad de acidos grasos con diferente
longitud y grado de saturacion (Aguilera, 2006).

En el aceite de oliva se pueden presentar mas de 70 triglicéridos, sin embargo,
el numero de triglicéridos que realmente se encuentran en dicho aceite es mucho
menor, ya que algunos no aparecen nunca y otros lo hacen en cantidades
despreciables (Boskou, 1998). Los triglicéridos mas importantes en el aceite de oliva
virgen son los recogidos en la Tabla 2.3 (Fedeli, 1977).

Tabla 2.3. Triglicéridos en el AOV

Triglicéridos %
PPO 18,4
EOCO 5,1
POL 5,9
000 43,5
OOoL 6,8

°P: ac palmitico; O: &c. oleico; E: ac. estearico;
L: &c. linoleico

2.3.1.2. Compuestos minoritarios

En el aceite de oliva virgen existe una importante fraccion de componentes
menores (fraccidén insaponificable) que se pueden dividir en dos grupos. Un primer
grupo formado por derivados de acidos grasos, tales como mono y diglicéridos,
fosfatidos, ceras y ésteres de esteroles. El segundo grupo incluye compuestos no
relacionados quimicamente con los acidos grasos, como hidrocarburos, alcoholes
alifaticos, esteroles libres, tocoferoles, clorofilas, carotenoides y compuestos fendlicos
polares como el tirosol y el hidroxitirosol (Boskou, 1998). Los componentes mas
destacables de esta fraccion se muestran en la Tabla 2.4, donde se recogen también
las funciones mas importantes.
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Tabla 2.4. Compuestos minoritarios mas importantes del
aceite de oliva virgen

Compuestos Funciones
Terpenos:
Escualeno
Carotenos Provitamina A
Clorofilas Coloracion
Autooxidacion
Tocoferoles:
a- Tocoferol Vitamina A
B - Tocoferol
y - Tocoferol
§ - Tocoferol Antioxidantes
Esteroles:
Campesterol
Estigmasterol Actividad
B-Sitosterol hipocolesteromiante
A 5 Avenasterol
Compuestos Fenodlicos Antioxidantes
Propiedades organolépticas
Alcoholes
Cetonas
Eteres Aroma
Esteres

Derivados Fumaricos, etc.

Los componentes menores en el aceite de oliva virgen representan una
pequena fraccion del total, aproximadamente un 1-1,5 %. No obstante, existen en esta
fraccion una serie de sustancias que tienen gran importancia culinaria y nutricional, en
gran parte debido a su caracter antioxidante (Civantos et al., 1999).

a) Hidrocarburos

En el aceite de oliva virgen se encuentran dos hidrocarburos en cantidades
considerables: escualeno (Figura 2.5) y B-caroteno. El escualeno (CsHsp) €s un
triterpeno lineal, con seis dobles enlaces, polimero del isopreno. Aunque se descubrid
en el higado de los escualos, donde es muy abundante, también existe en todos los
aceites y grasas vegetales, especialmente en el aceite de oliva virgen, donde puede
llegar a constituir el 40% del peso total de la fraccion insaponificable (Hamann et al.,
1988). Este aceite es el que mas escualeno contiene de todos los aceites vegetales
(Gutfinger et al., 1974).

En el aceite de oliva virgen se han encontrado, ademas, otros hidrocarburos
ramificados y n-parafinas con niumeros pares e impares de carbonos, desde el C11 al
C30 (Fedeli, 1977 a). También se han determinado hidrocarburos aromaticos
policiclicos como naftaleno, fenantreno, fluorantreno, etc.
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Figura 2.5. Estructura del escualeno

El escualeno es un precursor bioquimico de la biosintesis de los esteroles
(Kiritsakis, 1992).

b) Alcoholes grasos y alcoholes diterpénicos

Los alcoholes grasos son unos constituyentes menores pero importantes, en el
aceite de oliva virgen, ya que permiten diferenciar entre diferentes tipos de aceites.
Los principales alcoholes lineales presentes en el aceite de oliva son: docosanal,
tetracosanol, hexacosanol y octacosanol. Los alcoholes de numero impar de carbonos
(tricosanol, pentacosanol, heptacosanol) se pueden encontrar en trazas (Boskou et al.,
1983).

Sélo dos diterpenoides aciclicos (alcoholes diterpénicos) se han descrito en la
fraccion de alcoholes aislada en el aceite de oliva: se trata del fitol, probable derivado
de la clorofila, y el geranilgeraniol (Camera et al., 1978; Mariani et al., 1992).

c) Ceras

Son ésteres de los acidos grasos y alcoholes grasos. Las principales ceras que
se encuentran en el aceite de oliva son los ésteres C36, C38, C40, C42, C44 y C46.

El analisis de ceras es de interés ya que su contenido varia segun las
categorias del aceite de oliva y la informacion sobre su presencia puede ser usada
como parametro de calidad y pureza. Segun la normativa de la CE (UE 2011) los
aceites de oliva virgenes pueden tener como maximo 250 mg/kg de ceras.

El perfil del cromatograma de ceras permite distinguir los aceites de oliva virgen
de los de oliva refinados y orujo de oliva, debido a que los aceites virgenes presentan
mayor contenido de ceras C36 y C38, que de C40, C42, C44 y C46. Esta relacién es
inversa en los aceites refinados de oliva y orujo de oliva (Aparicio, 2003).
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d) Esteroles

Los esteroles comprenden un amplio grupo de compuestos que presentan una
estructura molecular analoga. La diferencia entre los diversos esteroles esta en el
namero y posicion de los dobles enlaces y en la naturaleza de la cadena lateral. Se
trata de moléculas liposolubles, complejas, con cuatro anillos condensados que
pueden estar en forma libre o esterificada con un acido graso. Son una importante
fraccion de constituyentes de caracter no glicérido. Los esteroles se encuentran en
todas las grasas y aceites.

Existen cuatro clases de esteroles: esteroles comunes (4a-desmetilesterol), 4a.-
metilesterol, 4,4-dimetilesterol (alcoholes triterpénicos y dialcoholes triterpénicos) y
acidos hidroxiterpénicos.

Los principales esteroles del aceite de oliva pertenecen a la clase de los
llamados esteroles comunes y son: B-sitosterol (Figura 2.6), A-5-avenasterol y
campesterol (UE, 1993; Itohet al., 1981; Fedeli, 1977a). En cantidades menores se
encuentran: estigmasterol, colesterol, 2,4-metilen-colesterol, A-7-campesterol, A-5,23-
estigmastadienol, A-5,24-estigmastadienol, clerosterol, sitostanol, A-7-estigmastenol y
A-T-avenasterol (Calapaj et al., 1993).

HO

Figura 2.6. Estructura del -sitosterol

Numerosos estudios de composicidn en esteroles del aceite de oliva muestran
que el B-sitosterol representa el 75-90 % de la fraccion total de esteroles (Conte et al.,
1993). Este interfiere competitivamente con la absorcién intestinal del colesterol,
impidiendo un exceso del mismo en el organismo (Mataix, 1988).

Es importante mencionar dos dialcoholes triterpénicos presentes en el aceite
de oliva, el eritrodiol y el uvaol, que son considerados componentes propios del
epicarpio de la aceituna (Fedeli, 1996). La concentracion de eritrodiol mas uvaol es de
1-20 mg/100 g en aceite de oliva.
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e) Fosfolipidos

Son compuestos que presentan en su estructura un acido graso y un grupo
fosfato en forma de mono o di-éster. Los principales fosfolipidos del aceite de oliva
son: fosfatidilcolina, fosfatidiletanolamina, fosfatidil-linositol y fosfatidilserina. Su
concentracion total varia entre 40 y 135 ppm (Alter y Gutfinger, 1982). El acido oleico
es el acido graso predominante en estos fosfolipidos.

f) Compuestos Fendlicos, Tocoferoles y Pigmentos

Los compuestos fendlicos, tocoferoles y pigmentos, presentes en el aceite de
oliva, seran tratados en el apartado 2.4 de esta memoria.

2.3.1.3. Compuestos volatiles

El aceite de oliva virgen contiene compuestos volatiles, parte de los cuales son
responsables del aroma (flavor) que lo caracteriza. La composiciéon de la fraccion
volatil del aceite de oliva virgen ha sido estudiada por diferentes autores (Fedeli, 1977,
Olias et al., 1980; Gutierrez et al., 1981; Monteodoro et al., 1988; Sanchez et al., 1991;
Bocci et al., 1992; Servilli et al., 2003) entre otros.

Se han identificado mas de 100 compuestos diferentes entre los que se
encuentran: hidrocarburos, alcoholes, aldehidos, ésteres, fenoles y sus derivados,
terpenos oxigenados y derivados del furano.

Los compuestos volatiles responsables del flavor del aceite de oliva virgen son
considerados como metabolitos directos producidos en los érganos de las plantas por
rutas biosintéticas, siendo los acidos grasos sus principales precursores.

Los volatiles presentes en el aceite de oliva virgen se clasifican en dos grandes
grupos: los que estan presentes en el tejido intacto de la aceituna, denominados
naturales u originales, y otro grupo formado por productos secundarios que no
aparecen, o solo a nivel de trazas, dentro de las células intactas (Morales y Tsimidou,
2003). Estos volatiles se forman rapidamente durante la ruptura de la estructura celular
(principalmente en la molienda y durante el proceso de batido de la pasta) como
resultado de reacciones enzimaticas en presencia de oxigeno. Este tipo de
compuestos volatiles secundarios o tecnoldgicos, son los responsables principales del
aroma “verde” del aceite de oliva virgen.

Los principales precursores en la formaciéon de compuestos volatiles son los
acidos grasos, particularmente linoleico y a-linolénico y aminoacidos: leucina,
isoleucina y valina (Aguilera, 2006).
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2.4. ANTIOXIDANTES PRESENTES EN EL ACEITE DE OLIVA VIRGEN

Los principales antioxidantes del aceite de oliva virgen son los compuestos
fendlicos, incluyendo los fenoles lipofilicos e hidrofilicos (Boskou, 1996). Mientras que
los fenoles lipofilicos, entre los que se encuentran los tocoferoles y tocotrienoles
pueden encontrarse en otros aceites vegetales, algunos fenoles hidrofilicos del aceite
de oliva virgen, no estan generalmente presentes en otros aceites y grasas (Boskou,
1996; Shahidi, 1996).

Se puede afirmar que el aceite de oliva virgen puede ser diferenciado de otros
aceites vegetales por su particular composicidon en compuestos fendlicos (Boskou,
1996; Capella et al., 1997; Servilli y Montedoro, 2002).

Los pigmentos, presentes en el aceite de oliva virgen, también tienen
propiedades antioxidantes. Se ha descrito la doble capacidad, antioxidante en la
oscuridad y pro-oxidante en presencia de luz, de las clorofilas (Endo et al., 1984;
Fakourelis et al., 1987; Gutiérrez et al., 1992). Los carotenoides también presentan un
importante papel como antioxidantes en el aceite de oliva virgen (Fakourelis et
al.,1987; Kiritsakis y Osman, 1995).

2.4.1. COMPUESTOS FENOLICOS

Los fenoles hidrofilicos del aceite de oliva virgen constituyen un grupo de
compuestos, metabolitos secundarios de las plantas, que presentan importantes
propiedades organolépticas y para la salud. La concentracién de estos compuestos en
el mesocarpio de las aceitunas puede suponer el 1-3 % del peso de la pulpa fresca
(Garrido et al., 1997). Se trata de compuestos de caracter polar que pasan al aceite en
pequefas cantidades en el proceso de extraccion como consecuencia del equilibrio
fisico-quimico entre dos fases inmiscibles: agua y aceite. Estos compuestos reciben el
nombre de polifenoles, tratdandose de un término convencional ya que todos no son
polihidroxiderivados.

El contenido total en polifenoles en el aceite de oliva virgen oscila entre 50 y
500 mg/kg de acido cafeico (Gutiérrez et al., 1977). Si bien se han descrito aceites con
un contenido superior a los 1000 mg/kg (Uceda et al., 2004). En la Tabla 2.5 se indican
los compuestos fendlicos, mas importantes, presentes en el aceite de oliva virgen
(Servilli et al., 2009).
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Tabla 2.5. Compuestos fendlicos presentes en el aceite de oliva virgen

Compuestos fenolicos

Alcoholes fenélicos

Hidroxitirosol (3,4-dihidroxi-feniletanol) (3,4-DHPEA)

Tirosol (p-hidroxi-feniletanol) (p-HPEA)
Glucésido del 3,4-dihidroxi-feniletanol

Sercoiridoides

Forma dialdehidica del ac. elendlico unido al
hidroxitirosol.(3,4-DHPEA-EDA)

Forma dialdehidica del ac. elendlico unido al
tirosol (p-HPEA-EDA)

Oleuropeina aglicona (3,4-DPHEA-EA)
Ligustrosido aglicona ( p-HPEA-EA)
Oleuropeina

p-HPEA derivados

Forma dialdehidica de la oleuropeina aglicona
Forma dialdehidica del ligustrosido aglicona

Acidos fendlicos y sus derivados
Acido vanillico

Acido siringico

Acido p-coumarico

Acido o-coumarico

Acido gallico

Acido protocatéquico

Acido p-hidroxibenzoico

Acido ferulico

Acido cinnamico
4-(acetoxi-etil)-1,2-dihidroxibenceno
Acido benzoico

Lignanos
(+)-1-Acetoxipinoresinol
(+)-Pinoresinol

(+)-1-Hidroxipinoresinol
Flavonas
Apigenina
Luteolina

Entre los alcoholes fendlicos destacan, principalmente, el 3,4-DHPEA
(hidroxitirosol) (Figura 2.7a) y el p-HPEA (tirosol) (Figura 2.7b). Su concentracion es,
generalmente, baja en aceites frescos pero aumenta durante el almacenamiento de los
mismos (Montedoro et al., 1992a) debido a la hidrdlisis de los secoiridoides presentes
en el aceite de oliva virgen, tales como el 3,4-DHPEA-EA (oleuropeina aglicona)
(Figura 2.7c) que contiene 3,4-DHPEA (hidroxitirosol) en su estructura y p-HPEA-EA
(ligustrosido aglicona) (Figura 2.7d) que contienen en su estructura p-HPEA (tirosol).
El 3.4-DHPEA-EDA (forma dialdehidica del acido decarboximetilelenoico unido al
hidroxitirosol) (Figura 2.7e) y p-HPEA-EDA (forma dialdehidica del &acido
decarboximetilelenoico unido al tirosol) (Figura 2.7f) (Brenes et al., 2001).

Los acidos fendlicos, entre los que se encuentran los acidos cafeico, vanillico
(Figura 2.8a), cinnamico (Figura 2.8b), o-coumarico, p-coumarico (Figura 2.8c),
hidroxibenzoico, fueron el primer grupo de polifenoles identificados en el aceite de
oliva virgen (Montedoro, 1972; Montedoro et al., 1992a; Tsimidou et al., 1996; Servili et
al., 2004).
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Los flavonoides, como la apigenina (Figura 2.8d) y la luteolina (Figura 2,8e)
presentes en el aceite de oliva virgen en muy bajas concentraciones, fueron
identificados como compuestos fendlicos por Rovellini et al., en 1997.

Los lignanos presentes en el aceite de oliva virgen incluyen el (+)-1-pinoresinol
(Figura 2.8f) y el (+)-1-acetoxipinoresinol (Figura 2.8g) (Owen et al., 2000; Brenes et
al., 2000). Estos compuestos se encuentran en la pulpa (mesocarpio) de la aceituna y
en la porcion lechosa de la semilla. Son liberados en el proceso de extraccion del
aceite y pasan a él sin modificacion bioquimica alguna (Servili et al., 2009).

Los compuestos fendlicos clasificados como secoiridoides se caracterizan por
la presencia del acido elenoico, o sus derivados, en su estructura molecular. Son los
principales compuestos fendlicos del aceite de oliva virgen. Estan representados por la
forma dialdehidica del acido decarboximetilelenoico unido al hidroxitirosol (3,4-
DHPEA-EDA) o al tirosol (p-HPEA-EDA), un isémero de la aglicona de la oleuropeina
(3,4-DHPEA-EA) y la aglicona del ligustrosido (p-HPEA-EA). Fueron identificados, por
primera vez, por Montedoro et al. (1992a; 1992b) quien asignd sus estructuras
quimicas en 1993 (Montedoro et al., 1993) y fueron confirmadas, mas tarde, por otros
autores (Angerosa et al., 1996; Owen et al., 2000) (Figura 2.7c,d,e,f).

Estos compuestos son agliconas derivadas de los glucésidos sercoiridoides
contenidos en las aceitunas. Se originan durante los procesos de extraccion del aceite
de oliva virgen, por hidrdlisis de la oleuropeina, dimetiloleuropeina y ligustrosido. Las
reacciones estan catalizadas por B-glucosidasas endégenas (Montedoro et al., 2002).

Los compuestos fendlicos le confieren al aceite de oliva virgen determinadas
propiedades a nivel quimico, organoléptico y de la salud.

A nivel quimico, el efecto antioxidante de estos compuestos ha quedado
demostrado en muchos ftrabajos. Tienen especial interés los orto-difenoles,
principalmente la oleuropeina y el hidroxitirosol. La actividad antioxidante del
hidrotirosol, se debe tanto a un efecto quelante de iones de metales como a un efecto
secuestrador de radicales libres, han demostrado tener una capacidad antioxidante
igual o superior que otros antioxidantes como la vitamina E y la vitamina C (Visioli y
Galli, 1998).

En cuanto a la implicacién de los compuestos fendlicos en las propiedades
sensoriales del aceite de oliva virgen, en bibliografia se informa de que estos
compuestos son responsables de los atributos positivo amargo, picante y astringente
(Andrewes et al., 2003).

El amargor, atributo sensorial positivo (COI, 1987), es funcién del contenido en
polifenoles totales (Gutiérrez et al., 1977; Beltran et al.,, 1995). El amargor de los
aceites puede ser cuantificado quimicamente mediante la medida del K,.5 (Gutiérrez et
al., 1992), parametro relacionado con la evaluacién sensorial del amargo (COIl, 1987).
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Gutiérrez et al. (1989), analizando los extractos hidroalcohdlicos procedentes
de los aceites de oliva por cromatografia liquida, establecen cuatro compuestos
fenolicos relacionados con la evaluacion sensorial, aunque no establecen la identidad
de los mismos.

Beltran et al. (2000) asocian ciertos compuestos a la medida del amargor Kxos
para aceites de la variedad arbequina. Garcia et al. (2001) informan de una fuerte
correlacion entre la concentracion de secoiridoides derivados del hidrotiroxol y el
amargor, para las variedades de aceituna manzanilla y verdial.

Tovar et al. (2001) informan de una fuerte correlacion entre los secoiridoides
derivados del tirosol y los atributos sensoriales amargo y picante en el aceite de oliva
virgen de la variedad arbequina.

Andrewes et al. (2003) aislan, separan e identifican los polifenoles del aceite de
oliva virgen utilizando HPLC en fase reversa. Evaluan las propiedades sensoriales de
las fracciones de polifenoles atribuyéndoles las percepciones de amargo y astringente.
La fraccion que contenia la aglicona del diacetoxiligstrosido presentaba una fuerte
sensacion de picor en la garganta. En contraste, la fraccidon que contenia la aglicona
del diacetoxioleuropeina producia una leve sensacion ardiente que se percibia mas en
la lengua. Las otras fracciones de polifenoles no producian la sensacién picante tan
intensa. Asi pues, concluyé que la aglicona del diacetoxiligustrésido es el polifenol
responsable del atributo positivo “picante” del aceite de oliva virgen.

Dado que el contenido de polifenoles en el aceite de oliva virgen depende de la
variedad del fruto, del estado de maduracion del mismo, de la climatologia, riego y del
proceso de elaboracion del aceite; se hace dificil, en principio, correlacionar la
existencia de un fenol en particular con un atributo sensorial determinado.

Finalmente, hemos de resefar el especial interés que suscitan los compuestos
fendlicos presentes en el aceite de oliva virgen debido a sus efectos sobre la salud.
Asi, se ha evidenciado el efecto protector de la oleuropeina y el hidroxitirosol sobre la
oxidacion de las LDL (Visioli et al., 1994; Fit6 et al.,, 2000). Igualmente, se ha
demostrado la actividad hipocolesterolémica e hipoglucemiante de la oleuropeina
(Ficarra et al., 1991; Le Tutor et al., 1992; Driss et al., 1996). Se ha podido probar que
el hidroxitirosol inhibe la agregacién plaquetaria inducida (Petroni et al., 1995; Visioli et
al., 1994; Kohyama et al., 1997).

Los lignanos (pinoresinol y acetoxi-pinoresinol) son considerados muy
interesantes, desde el punto de vista farmacolégico, ya que se le atribuyen
propiedades antitumorales (Fini et al., 2008) y antivirales, debido a la inhibicién de
ciertas enzimas (Nikaido et al., 1981; Brenes et al., 2000)). A los glucésidos del
pinoresinol se le atribuyen propiedades de hipotensién arterial (Sih et al., 1976; Brenes
et al., 2000).
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Por otra parte, los compuestos fendlicos previenen la disfuncion endotelial
(responsable de numerosas enfermedades como la arteriosclerosis, la hipertension
arterial, la sepsis, la trombosis, la vasculitis, hemorragias, etc.) (Carluccio et al., 2003),
mejoran la transcripcion del ARNm de la enzima antioxidante glutatiéon peroxidasa
(Marsella et al., 2004) y, ademas, hay que destacar la potencial actividad
quimiopreventiva de estos compuestos y los efectos anti-inflamatorios, similares a los
del ibuprofeno, que exhibe uno de ellos: la forma dialdehidica del diacetoxiligustréxido
aglicona (Beauchamp et al., 2005).

2.4.2. TOCOFEROLES

Los tocoferoles son los compuestos responsables de la actividad de la vitamina
E. El término general vitamina E se utiliza para designar a un grupo de ocho especies
naturales de tocoferoles (a,B,y, ¥ 8) y tocotrienoles. Junto con las vitaminas AD y K
constituyen el grupo de las vitaminas liposolubles, caracterizadas por ser derivados del
nucleo isoprenoide, solubles en lipidos y en disolventes organicos. Son compuestos
esenciales, puesto que el organismo no puede sintetizarlos, por lo que su aporte se
realiza a través de la dieta en pequefias cantidades, siendo los aceites vegetales una
de las principales fuentes de aporte (Sayago et al., 2007).

La vitamina E es sintetizada de forma exclusiva por las plantas. Se encuentra
principalmente en los aceites vegetales (soja, maiz, algodén y girasol), granos, plantas
y en el tejido adiposo de los animales. Se localiza principalmente en las hojas y partes
verdes de las plantas, que contienen mas a-tocoferol que las partes amarillas,
mientras que el y-tocoferol se encuentra en bajas concentraciones (Gerald y Combs,
1992). También se encuentran en algunas algas marrones, verdes y rojas, en algunas
levaduras y hongos, pero no en las bacterias (Codoceo y Muhoz, 1999). Los
tocotrienoles no se encuentran en las plantas verdes, pero si en el salvado y el germen
de ciertas semillas y cereales.

En cuanto a su estructura quimica, los tocoferoles y tocotrienoles constan de
un grupo cromano con dos anillos, uno fendlico (sustituido con grupos hidroxilo y
metilos) y otro heterociclico, y una cadena lateral de 16 atomos de carbono, con tres
esqueletos de isopreno. Existen cuatro tocoferoles (o, B,y, y 06) los cuales se
diferencian entre si solo en el nimero de sustituyentes metilo y en el patréon de
sustitucion en el anillo bencénico (Figura 2.9). Los cuatro tocotrienoles presentan las
estructuras del cromano similares a los correspondientes tocoferoles, diferenciandose
de estos en la presencia de tres dobles enlaces en los carbonos 3, 7y 11 de la cadena
hidrocarbonada.

Los tocoferoles existen solo en forma de fenoles libres, mientras que los
tocotrienoles pueden presentarse en la naturaleza en forma esterificada (Aguilera,
2006).
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En el aceite de oliva virgen se ha descrito la presencia de «,B, y y tocoferol. El
a-tocoferol el mayoritario, alcanzando valores superiores al 95 % del total. Se ha
descrito la presencia de tocotrienoles en el aceite de algunas variedades (Agramont et
al., 1986); sin embargo este hallazgo no ha sido corroborado en posteriores trabajos.
El contenido medio en tocoferoles en el aceite de oliva virgen oscila entre los 50 y 300
mg/kg (Boskou, 1996).

En cuanto a la funcién de la vitamina E en el organismo, una de las teorias mas
acertada indica que la vitamina E actua coordinada con otras moléculas y enzimas
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para la defensa de las células (especialmente glébulos rojos, células musculares y
células nerviosas) frente a los efectos nocivos producidos por los radicales libres,
considerandose actualmente como un importante antioxidante que aporta sustancias
beneficiosas al organismo (Gerald y Combs, 1992).

La actividad antioxidante radica en su capacidad de proteccion de las
membranas celulares, acciéon que realiza impidiendo la oxidacion de las mismas por
los radicales libres. Dicha oxidacion llevaria a una degradacion del organismo,
especialmente a la aparicion de enfermedades cardiacas o posibles canceres. Esta
vitamina, junto con las vitaminas A y C, conforma el grupo de las vitaminas
antioxidantes (Gerald y Combs, 1992).

El mecanismo de accion antioxidante consiste en la interrupcién de las etapas
de propagacion y descomposicion del proceso de autoxidacion y en la reaccion con el
oxigeno singlete en el proceso de fotoxidacion. En la autoxidacién los tocoferoles
interrumpen las reacciones en cadena mediante la donacién de un hidrégeno al radical
peroxilo originando un radical ariloxilo y un hidroperéxido (Figura 2.10 reaccién 1)
(Burton e Ingold, 1986). Los radicales ariloxilo resultantes se estabilizan por
deslocalizacion electronica de la estructura fendlica, reaccionando facilmente con otros
radicales peroxilo para formar productos estables (Figura 2.10 reaccién Il), resultando
poco probable que separen atomos de hidrégeno de moléculas lipidicas intactas. Los
multiples productos de oxidacion de los tocoferoles, que pueden formarse a partir de
los radicales ariloxilo mediante una complicada gama de reacciones, incluyendo
reacciones bimoleculares de radicales ariloxilo para formar dimeros (Figura 2.10
reaccion lll), constituyen un tema de estudio complejo de gran importancia (Kamal-
Eldin y Appelqvist, 1996; Frankel, 1996; Sayago et al., 2007).

ROQOe+ AH <ROOH+ Ae (reaccién I)
A ¢+ ROO «—»RO0OA (reaccion Il)
Aet+Ae— AA (reaccion 111)

Figura 2.10. Mecanismo genérico de actuacion de un antioxidante

La vitamina E tiene muchos mas efectos de los que su descubridor hubiera
podido imaginar. Como antioxidante, defiende las células reduciendo el estrés
oxidativo, estimula el sistema inmunoldgico y frena el desarrollo de la enfermedad de
Alzheimer. Asimismo, ayuda a reducir los niveles de colesterol (Packer y Obermdller-
Jevic, 2002). Aunque su utilidad en la prevencion de trombos en las arterias es aun
discutible (Stanley, 2005).
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La vitamina E, especialmente el susccinato de a-tocoferol, su forma mas activa,
puede inducir apoptosis directa o indirecta en las células tumorales, dependiendo de la
dosis, del periodo de exposicion y del tipo de células (Flebes et al., 2002).

En otros estudios se ha observado que la vitamina E puede ayudar a retrasar el
inicio de la Diabetes Mellitus tipo 2, e incluso mejorar el control de azucar en sangre
(Packer y Obermiiller-Jevic, 2002).

Por ultimo, la resistencia de las LDL a la oxidacidon, como indice de
susceptibilidad a la arterioesclerosis, se asocia al contenido de vitamina E (Codoceo y
Mufoz, 1999).

2.4.3. PIGMENTOS

El aceite de oliva virgen tiene un color que va desde el verde-amarillo hasta el
dorado, dependiendo de la variedad y del estado de madurez del fruto. La composicion
y el contenido total de pigmentos, presentes de forma natural en el aceite de oliva
virgen, son importantes parametros para la determinacion de su calidad. Los
pigmentos también estan involucrados en mecanismos de autoxidacion y fotoxidacion.

Los pigmentos presentes en el aceite de oliva se agrupan en dos clases:
clorofilas, feofitinas y carotenoides.

2.4.3.1. Clorofilas y feofitinas

Las clorofilas son los pigmentos responsables del color verde de los aceites de
oliva virgenes. Su estructura consiste basicamente en cuatro anillos pirrolicos
sustituidos, uno de los cuales esta reducido, que estan coordinados con un ion Mg2+
para formar un complejo planar muy estable. En medio acido se produce la sustitucion
del Mg por hidréogeno dando lugar a las feofitinas. Este proceso se produce siempre
que se rompe la integridad celular, lo que ocurre cuando los productos vegetales son
sometidos a golpes, rotura, trituracion y calentamiento. En el aceite de oliva, como
consecuencia del proceso de elaboracion, se puede encontrar feofitina “a” y “b”, siendo
la primera el pigmento mas abundante en los aceites de oliva con un 70-80 % del total

(Ranalli, 1992).

En el aceite de oliva coexisten dos tipos de clorofilas: “a” y “b”. La diferencia
fundamental entre ambas clorofilas es que la “a@” tiene un grupo metilo en el C3
mientras que la “b” posee un grupo carbonilo. Su caracter hidrofébico se debe a la
presencia del fitol que se encuentra esterificado.

El contenido en clorofilas en los aceites de oliva virgenes varia entre 1 a 20
mg/kg.
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Vazquez et al. (1980) observaron que el aceite de oliva virgen es muy sensible
a una radiacion de 320-700nm. Esta sensibilidad es debida a la presencia de clorofilas
que absorben la luz en ese espectro. Interesse et al. (1971) informaron que las
clorofilas y feofitinas tienen un efecto pro-oxidante sobre los lipidos en presencia de la
luz, mientras que en la oscuridad actian como antioxidantes. Por ello, el aceite de
oliva virgen, que contiene pigmentos verdes, debe ser protegido de la luz durante su
almacenamiento, para minimizar los efectos de la oxidaciéon (Kiritsakis et al., 1980).
Estos pigmentos facilitan la formacion de oxigeno singlete, lo que provoca la oxidacion
del aceite en presencia de la luz (Fakourelis et al., 1987; Lee et al., 1988; Carlsson et
al.,, 1976; Raws et al., 1970). El oxigeno singlete reacciona rapidamente con las
insaturaciones de los acidos grasos para dar hidroperdxidos. Estos son inestables y se
descomponen en radicales libres, que inician la reaccién de autooxidacién en cadena
(Carlsson et al., 1976).

2.4.3.2. Carotenoides

Los carotenoides son los pigmentos responsables de la coloracién amarillenta
que presentan los aceites de oliva virgenes. Estructuralmente hablando, los
carotenoides son los Unicos tetraterpenos naturales, derivados de la union de 8
unidades de isopreno que originan un esqueleto de 40 atomos de carbono.

En general, los carotenoides se clasifican en dos grandes grupos: carotenos, que
son estrictamente hidrocarburos, y xantofilas, derivados de los anteriores por
incorporacion de funciones oxigenadas. Los carotenoides pueden presentar una
estructura aciclica como el licopeno, o poseer distintas estructuras ciclicas de cinco o
seis carbonos en uno o ambos extremos, como el pB-caroteno (Figura 2.11). Dado el
gran numero de dobles enlaces de la cadena poliendlica central, los carotenoides
pueden existir en diversas conformaciones cis/trans, aunque la mas estable y, por
tanto, presente en la naturaleza es la todo trans (Olmedilla et al., 2001).

HsC CHs CHs

Figura 2.11. Estructura del B-caroteno

El contenido total de carotenoides en el aceite de oliva virgen es de 1-20 mg/kg.
Siendo los principales carotenoides: luteolina, B-caroteno, violaxantina, neoxantina,
anteraxantina, luteoxantina y en menor proporcion, mutatoxantina y p-criptoxantina. El
carotenoide mayoritario es la luteolina seguida por el B-caroteno (Aguilera, 2006).
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De los carotenoides conocidos, solamente alrededor del 10 % presentan actividad
provitamina A. Ademas del B-caroteno, los mas importantes entre ellos son el a-
caroteno y la B-criptoxantina. La condicion fundamental para que tengan actividad
vitaminica es que tengan cerrado y sin oxidar, al menos, uno de los anillos de los
extremos de la estructura (Olmedilla et al., 2001).

Es de destacar, también, la accion antioxidante que presenta el 3-caroteno, capaz
de inhibir al oxigeno singlete, inhibiendo asi la oxidacién de los lipidos (Kiritsakis y
Dugan, 1985; Fakourelis et al., 1987).

Se ha descrito que los carotenoides ejercen funciones de proteccion reduciendo el
riesgo de padecer cancer (Salkeld, 1991). La luteolina, carotenoide mayoritario en el
aceite de oliva virgen, tiene una funcién protectora de la vista. La luteolina absorbe los
rayos ultravioletas del sol evitando que estos hagan dafo a la retina. Asi, la luteolina
(referida como pigmento macular) puede prevenir el dafo oxidativo inducido por la luz
en la retina y por tanto proteger frente a la llamada Degeneracion Macular Senil
(Hammond et al., 1998).

2.5. ELABORACION DE ACEITE DE OLIVA VIRGEN

Con el concepto elaboracion se expresa el conjunto ordenado de procesos
mecanicos o fisicos que se utilizan para conseguir la separacién de la fraccién oleosa
del resto de componentes de la aceituna (Figura 2.12).

La fase oleosa, por su forma de obtencion, se considera el “zumo natural de la
aceituna”, denominado “virgen” en base a los métodos de elaboracion empleados, lo
que lo diferencia de otros aceites de diferente procedencia y/o métodos de obtencion.
Cuando procede de frutos sanos, en su punto optimo de maduracion y se procesa
correctamente, el zumo posee los componentes lipidicos e insaponificables
considerados necesarios y esenciales para una dieta sana y saludable, destacando
sobre todo las sensaciones sensoriales especificas que lo hacen tan singular y
apetecible.

2.5.1. ALMAZARA

Almazara es el nombre que recibe la industria cuyo proceso basico es la
elaboracion de aceites de oliva virgenes. Generalmente, todas las almazaras poseen
un minimo de tres zonas: El “patio” es la zona en la que se recepciona la aceituna, se
clasifica segun variedad, procedencia y estado fisico del fruto; se limpia y, a veces, se
lava; se pesa y se envia a la tolva de alimentacion del proceso, en el trayecto a la tolva
se suele tomar muestra para analisis y control de riqueza grasa.
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ACEITUNAS
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LIMPIEZA'Y LAVADO

}

MOLIENDA

PASTA

BATIDO
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DECANTACION

ALPEORUJO

(FASES ACUOSA Y
SOLIDO/LIQUIDO SOLIDA)

v

FASE OLEOSA

}

Agua |—> LAVADO L »  Aguade lavado

LIQUIDO / LIQUIDO

l

ACEITE DE OLIVA VIRGEN

Figura 2.12. Sistema continuo de centrifugacion en dos fases

Aunque la molienda de la aceituna se suele realizar en el patio, es la primera
operacion del proceso que tiene lugar en la segunda zona, denominada “Cuerpo de
fabrica”. En esta zona se inician las operaciones de preparacion de la pasta, con la
transformacion de las aceitunas en pasta integral por medio de la molienda y la
coalescencia de las fases liquidas por medio de batido. Cuando se forman pastas
dificiles es conveniente afiadir al batido algun coadyuvante tecnolégico de accion
fisica, que facilite la separacién de las fases.

Tras el batido se procede a la separaciéon de la fase oleosa del resto de fases
(acuosa y solida), mediante centrifugacién en decanter de dos o tres fases. En el
primero las fases acuosa y sélida salen juntas formando el alpeorujo y en la segunda
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salen por boquillas separadas de forma que a la fase liquida se denomina alpechiny a
la solida orujo. La fase oleosa que sale del decanter se suele pasar por una criba
vibratoria para eliminar los sélidos mas gruesos arrastrados.

A continuacién, y de forma continua, se procede al lavado del aceite en la
centrifuga vertical (de discos), con objeto de eliminar los sélidos finos y el agua
(alpechin) que, normalmente, conforman la fase oleosa de la etapa anterior,
obteniéndose el aceite practicamente acabado, pero no final, y el efluente acuoso
denominado agua de lavado del aceite. Tras el lavado de los aceites se procede a
decantarlos, por gravedad, en la operacién denominada “pre-bodega” y a clasificarlos
segun sus parametros de calidad.

En la tercera zona, denominada “Almacén o Bodega”, se realiza la acumulacion
de los distintos lotes producidos, clasificados en base a sus parametros de calidad, en
depdsitos de materiales inertes, en los que se produce la maduracion de los aceites y
una ligera decantacion, trasvasandose posteriormente a los depdsitos definitivos (Alba
et al., 2009).

2.5.2. RECEPCION, LIMPIEZA Y LAVADO

Al llegar el fruto a la almazara se le somete a una serie de operaciones
preliminares, ya comentadas, de gran importancia, desde el punto de vista de la
calidad final de los aceites, y que comprenden la recepcion, limpieza y lavado de la
aceituna.

En la recepcion del fruto, a su llegada a la almazara, es necesario clasificarlo
segun su potencial calidad, para procesarlo por vias diferentes y con tratamientos
distintos segun el estado de la aceituna (Diaz-Alonso et al., 1993; Uceda et al., 2004).

Lo normal es que los frutos entren a la almazara con un determinado contenido
en impurezas, en funcion del sistema de recoleccion, constituidas por hojas, tallos,
tierra, piedras y algun que otro objeto metalico. Para eliminar estas impurezas se
utilizan los equipos denominados limpiadoras o deshojadoras y las despalilladoras.
Las primeras pueden ser de dos tipos: para caudales de aceituna pequefios se
emplean las limpiadoras de aspiracion, que se basan en un sistema de aspiracion de
aire colocado encima de una cinta transportadora por la que circulan las aceitunas, la
aspiracion absorbe todas las impurezas de peso inferior a las aceitunas. Para
caudales superiores a 5 t/h se utilizan ventiladores o turbinas, que proyectan una
corriente de aire a través de una criba por la que circulan las aceitunas. Normalmente,
ambos, sistemas no eliminan las impurezas de mayor tamafio (tallos, ramas, palos,
bolas de barro, piedras, etc.).

Para eliminar las impurezas de mayor tamafo se utilizan las despalilladoras,
que estan constituidas por un conjunto de ejes helicoidales giratorios situados a una
distancia tal que permiten solo el paso de las aceitunas y de las impurezas de tamanos
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similares o inferiores a ellas. Por la parte inferior del equipo se recogen las aceitunas y
por la parte superior se eliminan las impurezas de mayor tamafio.

Con las aceitunas procedentes del proceso de limpieza se pueden adoptar dos
criterios, dependiendo de su procedencia, si son del arbol, sanitariamente su estado es
satisfactorio y no vienen acompanadas de tierra, barro o residuos fitosanitarios, se
pueden pasar directamente al proceso de molienda. Si existen dudas de los problemas
anteriores, o si son aceitunas de suelo, deben pasar por el proceso de lavado, en el
que por diferencia de densidad, o disolucién en el agua, se eliminan las impurezas
mas densas que suelen acompafar a los frutos, como piedras, tierra, etc.

2.5.3. ALMACENAMIENTO DEL FRUTO

El fruto una vez preparado, limpio o lavado, se almacena en las tolvas pulmén
0 de espera para ser molturado.

Los frutos deben molturarse dentro de las 24 horas siguientes a su recoleccion,
para evitar alteraciones que modifiquen la calidad (Uceda et al., 2004). El atrojado
(almacenamiento prolongado del fruto a granel) es la principal causa de deterioro de la
calidad de los aceites, produciendo grave alteracion de los caracteres sensoriales,
elevacion de la acidez, debido esencialmente a la actividad de microorganismos
(Rodriguez de la Borbolla et al., 1955) y una disminucion de la estabilidad (Garcia et
al., 1996).

Los aceites atrojados presentan cantidades anormalmente altas de acidos
volatiles, como el acético o butirico y de alcoholes grasos (Martel y Alba, 1981), siendo
la asociacion de estos compuestos la causa esencial del aroma desagradable y
peculiar que los caracteriza (Gutiérrez et al., 1981; Olias et al., 1988). Ademas, puede
incluso modificarse la fraccion esterdlica (Camera et al., 1978).

El dnico sistema valido para que no se altere el aceite es la molturacién del
fruto conforme entra en la almazara, instalando la capacidad de elaboracion suficiente
para ello (Civantos et al., 1999).

2.5.4. PREPARACION DE LA PASTA

En la preparacién de la pasta se realiza en dos etapas: en la primera,
denominada molienda, el objetivo es romper integramente la estructura vegetal de las
aceitunas con el fin de liberar las gotas de aceite que se encuentran en el interior de
las células que constituyen el parénquima oleoso del mesocarpio. La segunda etapa
es el batido de la pasta, que tiene como misién agrupar la fase oleosa para facilitar su
separacion posterior del resto de los componentes de la masa de aceituna.
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2.5.4.1. Molienda

Debido a que los tejidos que constituyen la aceituna (epicarpio, mesocarpio,
endocarpio y semilla) poseen diferentes resistencias y constituciones,
fundamentalmente en contenido de humedad y de aceite, el equipo que se suele
utilizar en la molienda esta concebido para romper el tejido de mayor resistencia, el
endocarpio, y evitar, en lo posible, la formacién de emulsiones.

El equipo mas utilizado, sobre todo, en las instalaciones de extraccién por
centrifugacién es el molino metalico de martillos (Figura 2.13). Esta construido
integramente en acero inoxidable, en cuyo interior se localizan las partes activas
giratorias constituidas por una cruceta con los martillos y la criba de regulacion del
grado de molienda (Alba et al., 2009).

- ;.

Figura 2.13. Molino de martillos

La molturacion se produce por la accion de los martillos, que giran a un elevado
numero de revoluciones, al golpear la aceituna introducida por un inyector en la
camara, produciéndose la salida de la pasta a través de las perforaciones de la criba
(Hermoso et al., 1991).

Relacionado con el rendimiento industrial esta el grado de molienda de la
aceituna, reconocible por el tamafo medio de las fracciones de hueso, presencia de
hollejos, etc., que es regulable, en los molinos de martillos, por el diametro de las
perforaciones de la criba (Espinola, 1996; Hermoso et al., 1998).

Si el grado de molienda es excesivamente grueso, para el tipo de aceituna que
se trata, no se romperan todas las células y, en consecuencia, los orujos tendran un
alto contenido graso. Por otra parte, si el grado de molienda en excesivamente fino,
para el tipo de aceituna, se pueden formar sistemas coloidales y emulsiones cuya
consecuencia sera un menor rendimiento industrial. Como norma, cuando las
aceitunas estan verdes o comenzando el envero se suele molturar con la criba mas
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fina ya que, aunque se forman emulsiones, se consigue liberar mayor cantidad de
aceite que con cribas gruesas. Conforme avanza la maduracion del fruto, unido a la
facilidad con que se libera el aceite, se suelen emplear cribas de mayor tamafo de
agujero. Para romper las emulsiones o la formacion de pastas dificiles se suelen
utilizar los coadyuvantes tecnoldgicos.

2.5.4.2. Batido de la pasta

La operacién de batido tiene la misién de fomentar el movimiento de las
pequefas gotas de aceite y de agua que se encuentran casi liberadas por la trituracion
y facilitar la coalescencia de las fases.

En general, la pasta molida es un medio en el que, debido a su complejidad
constitucional, se producen interacciones fisicas y biolégicas que pueden modificar la
textura de la pasta y su reologia, por formacién de membranas lipoproteinicas que
facilitan la formacion de emulsiones y crean dificultades para la separacion de las
fases sélido-liquido y liquido-liquido.

Para alcanzar el objetivo del batido, que se pretende en la pasta molida, se
utilizan basicamente los siguientes efectos: el movimiento lento de la pasta, para
promover el encuentro de las gotas, el incremento de temperatura, para disminuir la
viscosidad y que se desplacen con mas facilidad las gotas, y el tiempo, para que los
dos efectos anteriores puedan tener lugar.

Tanto la temperatura de batido como la duracion de esta operacién tienen
influencia sobre el rendimiento del aceite extraido (Di Giovacchino, 1991b; Vatigliano
y Radogna, 1972) y sobre la calidad del mismo (Hermoso et al., 1991).

La batidora es un equipo constituido por un recipiente termorregulado por una
camara de calefaccion, situada normalmente en la pared exterior del recipiente, por la
que se hace circular agua caliente procedente del circuito secundario de la caldera de
calefaccion general. En el interior del recipiente tiene uno o varios ejes con paletas,
que giran con una velocidad fija comprendida entre 20-30 rpm. En funcién de la
situacion del eje de paletas, vertical u horizontal, la batidora toma su denominacion.
Para conseguir un buen batido, en relacién a movimiento, temperatura y tiempo, es
inviable utilizar batidoras de gran capacidad en un solo recipiente, por lo que las
batidoras poseen varios recipientes o cuerpos, haciendo pasar la pasta en serie por
todos, con un disefio que puede ser en un mismo plano horizontal o superpuesto (Alba
et al., 2009).

2.5.4.3. Coadyuvantes tecnolégicos

Se considera una pasta correctamente batida a aquella que posee un aspecto
granuloso, no se adhiere a las paletas y se aprecia una determinada cantidad de
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aceite sobrenadante. En este estado las etapas siguientes del proceso de elaboracion
se realizaran sin problemas notables.

Las pastas que proceden de aceitunas recién recolectadas, con un grado de
humedad relativamente alto, superior al 45-50%, suelen formar emulsiones durante la
molienda, a causa de la formacién de membranas lipoproteicas que envuelven las
gotas de aceite e impiden su coalescencia. Este estado se puede detectar, de forma
visual, durante el batido, por presentar un aspecto de papilla continua, de color
generalmente violaceo, aspecto fluido, donde no se aprecia aceite superficial y las
paletas de la batidora, desde el principio del proceso hasta el final, permanecen
cubiertas de pasta. Como es de suponer, estas pastas presentan graves problemas en
la separacion solido-liquido, produciéndose menor rendimiento industrial y un mayor
contenido de aceite en los orujos, en los alpechines y en las aguas de lavado de aceite
(Alba et al., 2009).

Para facilitar la elaboracion de las pastas “emulsionadas”, también
denominadas “pasta dificiles”, se pueden utilizar coadyuvantes tecnoldgicos de accion
fisica, como agua vy talco. Prohibiéndose la utilizacién de coadyuvantes tecnolégicos
de accién quimica o bioquimica en la elaboracién de aceites de oliva virgenes
(Reglamento CE 1513/2001).

La adicién continua en la batidora de talco pulverizado con un tamafio de
particula inferior a 40 um (Cert et al., 1996) se realiza en una dosis que puede oscilar
entre 1% y 2% del peso de las aceitunas molturadas y varia en funcién del grado de
dificultad que presente la pasta pudiendo, en algunos casos, llegar a necesitarse mas
del 3%. El talco, forma natural del silicato de magnesio hidratado, Mgzs(SisO10)(OH),
tiene una estructura microcristalina laminar eléctricamente neutra, marcado poder
lipofilico (elevada capacidad de adsorcion de aceite) y su mecanismo de actuacion,
puramente fisico, podria explicarse mediante la accién de fuerzas de Van der Waals:
adsorbiendo las microgotas de aceite retenidas en las paredes de las células, dando
lugar a la formacion de gotas e incrementando de esta forma la cantidad de aceite
suelto.

La adicion de agua a la pasta como coadyuvante puede ser muy eficaz,
especialmente cuando la humedad de las aceitunas es baja, no obstante, se puede
afiadir en el batido (actuando como coadyuvante) o en el decanter (facilita la
separacion mecanica) en el caso del sistema de tres fases (Fernandez, 2009).

Con respecto a la calidad de los aceites obtenidos, varios autores concluyen
que no se aprecian diferencias significativas entre los aceites obtenidos usando agua o
talco y los obtenidos sin adicionar estos coadyuvantes tecnolégicos (Alba et al., 1982;
Hermoso et al., 1998).

Espinola et al. (2009) han observado una mejora en el rendimiento graso,
utilizando carbonato calcico como coadyuvante, habiendo realizado ensayos a nivel
industrial (Moya et al., 2010).
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2.5.5. DECANTACION CENTRIFUGA

La pasta obtenida después del batido estd formada por la “fase sdlida”,
constituida por trozos de hueso y otros restos de tejidos de la aceituna, y las “fases
liquidas”, formadas por el aceite y el agua de vegetacion.

En la actualidad, la separacién, en almazara, de las fases sélidas y liquidas se
realiza mediante el sistema continuo de centrifugacion en dos o tres fases. Después
de molida y batida la pasta se procede a su centrifugacion, con o sin adicion de agua.
La operacion de separacion se produce en un decantador centrifugo horizontal o
decanter, del que pueden salir dos o tres corrientes en continuo, por lo que el sistema
sera de dos o tres fases. En el sistema de tres fases se produce la separacion del
aceite (fase oleosa), del alpechin (fase acuosa) y del orujo (fase soélida) mientras que
en el sistema de dos fases se obtiene sélo aceite y orujo muy humedo, conocido como
alpeorujo (Espinola, 2000).

El decantador centrifugo que se utiliza en las almazaras (Figura 2.14) consta de
un tambor conico-cilindrico de eje horizontal que gira a gran velocidad, sometiendo la
pasta a centrifugacion. Esta se introduce dentro del tambor mediante un tubo axial. Un
tornillo sinfin dispuesto dentro del tambor, con velocidad de rotacion un poco distinta a la
de éste, produce el lento desplazamiento relativo de los sélidos respecto del tambor, lo
que permite extraerlos por una salida situada en el lado de menor diametro del cono. Un
separador dispuesto en el lado opuesto del cono permite obtener las dos fases liquidas.
La maquina se completa con un carter externo de proteccién contra el riesgo que
representan las partes giratorias, el motor eléctrico y los mandos de transmision.

' ENTRADA DE
LA PASTA

[ SALIDA DEIL

s l 1

SALIDA DEI ( ] v

ORUIO SALIDA DEL
ALPECHIN

Figura 2.14.Corte de un decantador centrifugo de tres salidas

La pasta de aceituna se inyecta en el interior del tornillo sinfin por medio de un
conducto o cafa. Por efecto de la fuerza centrifuga aparecen tres capas sucesivas,
escalonadas de mayor a menor de densidad: una exterior formada por sélidos humedos,
en el centro una liquida, formada principalmente por agua, y la tercera interior, por ser
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mas ligera, que contiene la mayor parte de la fraccion oleosa. El tornillo sin fin tiene la
mision de recuperar la capa sélida que se deposita continuamente en la pared del bol,
desplazandola poco a poco hacia el extremo del cono hasta la salida y expulsandola
debido a la centrifugacion. El punto en el que la cafia descarga la pasta de aceituna en el
decanter puede ser regulado, obligando a acortar o alargar los recorridos respectivos de
las fases liquidas o solidas.

El separador que esta en el extremo opuesto al cono sirve para extraer, en
funcionamiento continuo, cada una de las dos fases liquidas que se separan en el bol.
Necesita varios ajustes. El primero tiene por objetivo regular la altura de la capa total del
liquido en el tambor, lo que produce un efecto secundario, al contribuir en el grado de
secado de la fase solida. El segundo permite controlar los caudales respectivos de cada
una de las dos fases liquidas (Fanguin, 1990). Con alimentaciones formadas por
suspensiones espesas, la capacidad de la maquina esta limitada por el par de fuerzas
que puede soportar el transportador helicoidal.

Un decanter de 3 fases tiene tres salidas, dos de liquidos (aceite y alpechin) y
una de sdlidos (orujo). Un decanter de dos fases tiene dos salidas: una de liquidos
(aceite) y otra de sélidos humedos (alpeorujo), constituido, basicamente por el agua de
vegetacién de las aceitunas y los sélidos.

La introduccién de los sistemas de dos fases en la elaboracion del aceite de
oliva virgen ha traido como consecuencia la eliminacion de los alpechines o las aguas
residuales del proceso, al mismo tiempo que se produce un orujo de elevada
humedad, que lleva las sustancias que, en los sistemas de tres fases, contenia el
alpechin. La elevada humedad y el contenido en azucares de los orujos dificulta y
encarece el proceso de extraccion de aceite de orujo con disolventes, sobre todo la
etapa de secado previo (Espinola, 2003). Los orujos humedos del sistema de dos
fases se suelen someter a una segunda centrifugacién o repaso, consistente en seguir
procesando el orujo fresco (alpeorujo), sometiéndolo a batido y posterior decantacion,
en centrifugas horizontales, llegdndose a recuperar hasta un 30 % del aceite contenido
en los mismos (Alba et al., 1996; Moreno y Espinola, 2005).

Este aceite, asi obtenido, podria considerarse, en principio, aceite de oliva
virgen ya que no ha sido sometido a ninguna otra operacion distinta del batido y de la
centrifugacién. No obstante, Moreno y Espinola (2005) indican que poseen parametros
analiticos, en especial ceras, muy superiores a los permitidos para los aceites de oliva
virgenes, por lo que son mas parecidos a los aceites de orujo.

2.5.6. LAVADO DE ACEITES

El efluente oleoso del decanter suele arrastrar pequefias particulas sodlidas y
alguna gota del agua de vegetacién, por lo que debe ser purificado antes de enviarlo al
almacén. Para lavar los aceites, y eliminar los solidos en suspension, se suelen
emplear centrifugas de discos o verticales, que giran a 7500 rpm. Las centrifugas
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verticales constan de un bol formado por un doble tronco de cono y un conjunto de
platos troncoconicos en su interior que giran solidariamente con el eje central. En la
Figura 2.15 se muestra, en esquema, una seccion de las mismas (Hermoso et al.,
1991).

Antes de entrar en el cuerpo de la centrifuga, los aceites se mezclan con agua
templada y se introducen, por la parte superior, a través del eje hueco hasta llegar a
un deflector en el que se reparten. La mezcla aceite-agua va penetrando entre los
platos que, actuando como centrifugas elementales, separan las distintas fases:

e Los sdlidos son lanzados al radio mayor del bol
e El alpechin también es expulsado fuera de los platos
e El aceite queda en la parte de los platos que pega al eje

Alimentacion e,

Paquete de platos

Tambor ————

Salida de la fase
§21:gafase liquida pesada (agua)
liguida ligera
(aceite)

Lodas

Alimentacion de agua de manicbra

Figura 2.15.Seccion de una centrifuga vertical

En pleno funcionamiento, el interior de la centrifuga esta completamente lleno
de liquido, lo que obliga a las dos fases liquidas a ocupar sus respectivas coronas
circulares. Asi, el aceite asciende pegado al eje de rotacién, saliendo por los orificios
practicados a éste. Por el contrario, las aguas de vegetacién son despedidas por los
platos, buscando su salida junto a la pared interior del bol. Los sélidos quedan en la
unién del doble tronco de cono que forma el bol, que es el lugar mas distante del eje
de rotacion.

Los sélidos se van acumulando en la pared del bol, lo que provoca que, con el
paso del tiempo, las aguas de lavado salgan con muchos finos y los aceites sucios.
Para remediar esto, las centrifugas verticales modernas de tres fases se construyen
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con un dispositivo de limpieza automatico que puede funcionar segun la cantidad de
s6lidos acumulados o el tiempo de funcionamiento, lo que permite su funcionamiento
casi en continuo (Fernandez, 2009). Cuando la limpieza automatica se dispara se
corta la entrada de aceite, se incrementa la de agua y se pone en funcionamiento un
sistema neumatico que separa los dos cuerpos del bol de forma que expulsa los
sélidos y el agua de limpieza, posteriormente se cierra la salida de sdlidos y se
restauran las entradas de aceite y agua de lavado.

2.5.7. ALMACENAMIENTO DE LOS ACEITES

El aceite, aunque lavado, siempre presenta impurezas, generalmente inferiores
al 0,05 %, formadas por agua (en estado libre, en suspension coloidal, en emulsién o
microemulsion) y sustancias ajenas al aceite que es necesario eliminar, durante el
almacenamiento del aceite, para evitar su deterioro (Ranalli, 1989).

La forma de los depésitos es esencial para realizar una buena operaciéon de
eliminacién de impurezas decantadas (sangrado), evitando fermentaciones y pérdidas
de calidad en los aceites (Hermoso et al., 1991).Los depdsitos se han de construir de
material inerte a fin de prevenir la incorporacion de trazas metalicas a los aceites, que
inician oxidaciones, pérdida de color y del atributo frutado del aceite (Angerosa y Di
Giacinto, 1993).

Las condiciones de conservacion son importantes, debiendo mantenerse el
aceite a una temperatura adecuada, alrededor de 15 a 18 °C y sin contacto con el aire
para evitar oxidaciones (Aguilera, 2006).

En la figura 2,16 se representa el proceso continuo completo de elaboracién de
aceite de oliva virgen, con decanter de separacion de dos salidas.

Figura 2.16. Proceso continuo con decanter de separacion de dos salidas.
1.Silo. 2. Molino metalico. 3. Termobatidora. 4. Decanter. 5. Centrifuga Vertical.
6. Depdsitos de almacenamiento.
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2.6. FACTORES QUE AFECTAN A LA PRESENCIA DE ANTIOXIDANTES EN EL
ACEITE DE OLIVA VIRGEN

Existe una gran cantidad de factores que influyen sobre la presencia de
antioxidantes en el aceite de oliva virgen, los agronémicos y los industriales o de
transformacion.

2.6.1 FACTORES AGRONOMICOS

Los factores agrondémicos inciden en la calidad del aceite de oliva ya que
afectan directamente a la aceituna, primera fabrica de aceite. Se clasifican en:

Intrinsecos: Aquellos que dificiimente pueden modificarse. Entre ellos se
encuentra la variedad y el medio en el que se desarrolla la planta.

Extrinsecos: Son los que pueden ser controlados, con relativa facilidad, por el
agricultor. Se pueden incluir en este apartado las practicas culturales, la recoleccion y
el transporte.

2.6.1.1. Factores agronémicos intrinsecos

Variedad de aceituna

El aceite de oliva, como producto del metabolismo del olivo, esta fuertemente
influenciado por la variedad. Esta determina, en gran medida, su contenido en
pigmentos, tocoferoles y compuestos fendlicos.

Un estudio de la fraccion clorofilica y carotenoide de 9 aceites de oliva
monovarietales de las principales zonas productoras de Espafia mostr6 una
composicion de pigmentos cualitativamente semejante pero cuantitativamente
diferente, por lo que se podria afirmar que la riqueza en pigmentos es inherente a la
variedad (Gandul y Minguez, 1996). Estudios posteriores han confirmado la
dependencia entre el nivel de pigmentos fotosintéticos en el aceite y la variedad,
teniendo siempre en cuenta que el grado de madurez es, igualmente, un importante
factor a considerar, ya que implica una pérdida gradual de pigmentos clorofilicos y
carotenoides y un incremento de compuestos antocianicos. Las velocidades relativas
de desaparicion de clorofilas y carotenos son marcadamente diferentes entre
variedades, implicando que también su velocidad de catabolismo es una caracteristica
propia de cada variedad (Roca y Minguez, 2001).

El contenido en tocoferoles totales, expresados en mg/kg de a-tocoferol, es de
gran importancia desde el punto de vista nutricional, al ser una vitamina liposoluble,
vitamina E, y un antioxidante muy potente que previene el envejecimiento celular y las
enfermedades coronarias (Grande Covian, 1995; Mataix, 1988).
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La variedad de aceituna es la principal fuente de modificacién del contenido en
tocoferoles totales, como se muestra en la figura 2.17. En esta se observa que el 79%
de la variabilidad es debida al cultivar, un 19,7 % depende de la época de recoleccion
y, sOlo, el 1,3 % a la campafia oleicola (Uceda, 2009).

ARo; 1,30%

Figura 2.17. % de la variabilidad del contenido en tocoferoles

Los polifenoles, compuestos minoritarios del aceite de oliva virgen extra, tienen
una gran importancia desde el punto de vista nutricional, ya que son importantes
antioxidantes “in vivo” (Viola, 1991) y presentan un efecto protector frente a las
enfermedades cardiovasculares y a determinados tipos de cancer a nivel celular
(Owen et al.; 2000). El contenido en polifenoles totales de los diferentes aceites de
oliva virgenes depende, sobretodo, de la variedad de olivar considerado. Asi, la
variedad que mayor contenido en polifenoles presenta es la Pajarero, con un
contenido alto aunque menor que la anterior se encuentran Picual y Cornicabra y con
contenido bajo se consideran variedades como Hojiblanca y Arbequina. La variedad
con menor contenido en polifenoles es la Verdial de Vélez Malaga (Uceda, 2009).

Goémez-Rico et al.(2008), han investigado la influencia que la variedad puede
ejercer sobre el contenido de los principales compuestos fendlicos. Asi, estos autores
han determinado, por HPLC, la concentraciéon de los principales compuestos fendlicos
de los aceites de oliva virgenes de seis variedades de aceitunas y en dos estados de
maduracion.

Los compuestos mas importantes de la fraccion fendlica, en todas las
variedades estudiadas, han sido los derivados sercoiridoides del hidroxitirosol y el
tirosol pero su distribucion varia entre las diferentes variedades. En las variedades
Arberquina, Cornicabra, Picolimén y Picual los compuestos fendlicos mas importantes
son los derivados sercoiridoides del hidroxitirosol, especialmente el 3,4-DHPEA-EDA,
en valores que oscilan de 105,0 mg/kg a 1113,2 mg/kg. En las variedades Morisca y
Picudo los derivados sercoiridoides del tirosol son los mas importantes, especialmente
el p-HPEA-EDA, oscilando entre 54,8 mg/kg y 769,6 mg/kg.
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Factores Ambientales

El clima ejerce una gran influencia sobre la composicién quimica y la calidad
del aceite. Se ha observado que existe una notable influencia de las condiciones
meteoroldgicas sobre la evolucion en el crecimiento del fruto y su maduracién
(Jacoboni et al., 1999). En un estudio del efecto de los factores agronémicos y
estacionales sobre la produccion del olivo y las caracteristicas cualitativas de los
aceites se ha puesto de manifiesto que las condiciones climaticas, en particular las
precipitaciones, influyen en la composicion quimica de los aceites. Los compuestos
que mas se ven influenciados son los alcoholes alifaticos, los compuestos fendlicos y
los componentes del espacio de cabeza, de particular importancia en lo que respecta a
las caracteristicas organolépticas y de calidad del aceite de oliva virgen (Pannelli et al.,
1994). Ranalli et al. (1997) han observado que aceites procedentes de la misma
variedad y cultivados en distintas areas geograficas presentan caracteristicas
significativamente diferentes respecto a la composicion aromatica, concentracién de
compuestos fendlicos y composicion acidica, mostrando que la tipicidad de los aceites
esta definida también por la zona de produccion y consecuentemente por factores
climaticos y edafoldgicos.

2.6.1.2. Factores Agronémicos Extrinsecos

Maduracion del fruto

A medida que el fruto madura va experimentando cambios fisiolégicos,
modificando su textura, color y composicién, por lo que las caracteristicas del aceite
van a variar en funcion del grado de madurez en que se recojan los frutos.

A lo largo del proceso de maduracidén, una vez acabada la lipogénesis, o
proceso de formacién del aceite, se producen cambios en la composicidon acidica.
Estos consisten en la disminucién del porcentaje de acido palmitico y el aumento del
acido linoléico. En lineas generales se mantiene el contenido en oleico, disminuyendo
en consecuencia la relacion monoinsaturados/poliinsaturados (Uceda et al., 1980).

En cuanto al contenido en pigmentos, clorofilas y carotenoides, presentes en el
aceite de oliva virgen, la principal fuente de variabilidad es el estado de maduracion de
los frutos. La tendencia es que se produzca un descenso en el contenido en pigmentos
durante el proceso de maduraciéon (Minguez-Mosquera et al., 1991; Gutiérrez et al.,
1999; Salvador et al., 2001, Beltran et al., 2005).

En relacién al contenido en tocoferoles totales, expresados como mg/kg en a-
tocoferol, desciende a lo largo de la maduracién de los frutos (Gutiérrez et al., 1999;
Beltran et al., 2005; Gémez-Rico et al., 2007; Sayago et al., 2007).

Los polifenoles son compuestos polares que se disuelven parcialmente en el
aceite en funcion de los coeficientes de reparto entre el aceite y el agua. Durante la
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maduracion del fruto se produce un descenso en el contenido total, asi como en
general, de los diferentes compuestos fendlicos individuales (Amiot et al., 1989;
Gutiérrez et al., 1999; Brenes et al., 1999; Beltran et al., 2005). Si bien, en ocasiones,
dependiendo de la variedad y del afio se aprecian ligeros incrementos en su
concentracién, como consecuencia de la pérdida de humedad en el fruto provocada
por las heladas otofiales y su efecto en los coeficientes de reparto de dichos
compuestos. Asimismo, se ha descrito un incremento de los compuestos fendlicos
libres o simples en detrimento de los compuestos con estructuras secoiridoides y
glucosidadas como consecuencia de los cambios quimicos y la actividad enzimatica
durante la maduracién del fruto (Beltran et al., 2004).

Segun Civantos (2009), los polifenoles totales y los compuestos volatiles van
aumentando a lo largo del ciclo de maduracién del fruto, presentando maximos en el
momento en que el arbol ofrece la mayor cantidad de aceitunas en envero, para
disminuir apreciablemente a continuacion.

Brenes et al. (1999) identificaron y cuantificaron los polifenoles de aceites de
oliva virgenes de seis variedades (entre ellas, Hojiblanca, Picudo y Picual) cultivadas
en Espana, estudiando su variacién a lo largo de la maduracion del fruto. En su trabajo
encontraron dos tendencias en la variaciéon de los polifenoles individuales con la
maduracién del fruto. Asi, dentro del grupo de los acidos fendlicos, acido vanillico,
acido p-coumarico y acido ferulico, estos permanecian practicamente constantes con
la maduracion, oscilando sus concentraciones entre 2-4 ppm. Por otra parte, los
alcoholes fendlicos, tirosol e hidroxitirosol aumentaban con la maduracién del fruto, y
siempre la concentracidon del tirosol aumentaba mas que la del hidroxitirosol. Estos
compuestos no se encuentran libres en los frutos no maduros, ya que son
consecuencia de la degradacion quimica y enzimatica de los correspondientes
glucdsidos, y ésta aumenta con la maduracion (Amiot et al., 1989).

Los dos compuestos flavonoides estudiados, luteolina y apigenina, presentes
en los aceites de oliva virgenes, mostraron una evolucién opuesta. La concentracion
de luteolina aumentaba con la maduracion del fruto, mientras que la apigenina no
mostraba una tendencia definida con la maduracion. Generalmente los glucésidos de
los flavonoides disminuyen con la maduracion (Amiot et al., 1986).

Por otra parte las formas dialdehidicas del acido elendico unido al tirosol (p-
HPEA-EDA) vy al hidroxitirosol (3,4-DHPEA-EDA) y las agliconas de la oleuropeina
(3,4 DHPEA-EA) y del ligustrésido (p-HPEA-EA), disminuyen sus concentraciones con
la maduracién del fruto, en los aceites de las variedades estudiadas (Brenes et al.,
1999).

Las modificaciones en el contenido de polifenoles totales inciden sobre las
caracteristicas sensoriales de los aceites, que tienen aromas cada vez mas apagados,
perdiéndose parte de su fragancia al tiempo que decae el flavor amargo, apareciendo
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la sensacién del flavor dulce, siempre que el fruto procesado esté sano y proceda del
arbol (Uceda et al., 2004).

Epoca de recoleccién

La eleccion del momento adecuado de recoleccién es la base primordial para la
elaboracion de un aceite de calidad. De esta decision dependeran en gran medida las
caracteristicas potenciales del aceite obtenido. Obviamente, un factor a tener en
cuenta seria la finalizacién del periodo de formacion del aceite en el fruto. Para la
variedad Picual se considera que el aceite esta completamente formado cuando el
fruto alcanza un indice de madurez con valores préximos al 3,5, lo que se corresponde
con el momento en que la mayoria de los frutos se encuentran en envero, pocos estan
negros y aun quedan frutos de color verde-amarillento. En este punto se podria pensar
que los frutos en el arbol aun verdes pudieran aumentar su contenido en aceite si se
retrasa la recoleccién. Beltran et al. (2004) observaron que cuando se habia alcanzado
éste grado de madurez de los frutos el contenido graso sobre materia seca se habia
estabilizado, no observandose diferencias en el contenido graso sobre materia seca de
la pulpa.

Un retraso en la época de recoleccion y, en consecuencia, el incremento en el
grado de maduracion del fruto conlleva la disminucién de determinados componentes
de los frutos, como los compuestos fendlicos (Beltran et al.,2005).

Plagas y enfermedades

Las plagas y enfermedades del olivo inciden negativamente sobre la calidad de
los aceites y, en particular, la infeccion por la mosca del olivo (Bastroceraoleae) origina
aceites con un menor contenido en compuestos fendlicos (Zunin et al., 1995).

El empleo de algunos inductores de autodefensa del olivo (Brotomax) parece
originar un mayor contenido de compuestos fendlicos en los aceites de diferentes
variedades (Boltia et al., 2001).

Riego

El olivar se ha cultivado tradicionalmente en condiciones de secano. Es un
cultivo bien adaptado a los secanos mediterraneos, con producciones aceptables, y
capaz de sobrevivir a periodos de intensa sequia. Sin embargo, desde hace tiempo se
ha comprobado experimentalmente que |la practica del riego aumenta
considerablemente el rendimiento del olivar, incluso cuando las aportaciones de agua
son muy reducidas (Orgaz y Fereres, 2004).

El riego de los olivos es un factor decisivo en la composicién de los aceites,
fundamentalmente en cuanto a los componentes antioxidantes se refiere.
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Tovar (2001), estudio el efecto de la aplicacion de diferentes estrategias de
riego al olivo de la variedad arbequina sobre la composicién del aceite, encontrando
que los aceites que procedian de los frutos de los arboles mas regados, contenian
menos cantidad de pigmentos (clorofilicos y carotenoides), atribuyendo este efecto al
hecho de que al aumentar el volumen de agua aplicada al olivo, las pastas que se
obtienen son mas fluidas por su mayor porcentaje en humedad, por lo que
atravesarian las cribas del molino con mas facilidad, sufriendo sus tejidos un menor
dafio y por lo tanto obteniéndose una menor extraccion de los pigmentos localizados
principalmente en el epicardio de los frutos.

Sin embargo, Gémez-Rico et al. (2007) muestran que el contenido en
pigmentos de los aceites, procedentes de frutos de la variedad cornicabra, no se veia
influenciado por el riego.

En cuanto al contenido en a-tocoferol presente en el aceite de oliva, no se
aprecian diferencias significativas en su concentracion, con el riego del olivar, para las
variedades cornicabra, arbequina y morisca (Tovar et al.,, 2001; Gémez-Rico et al.,
2007; Gémez-Rico et al., 2009).

El contenido total en polifenoles, atendiendo a todos los trabajos donde
relacionan riego y calidad desarrollados hasta ahora, casi siempre permiten diferenciar
los aceites producidos en riego de los de secano. Normalmente, el contenido en
polifenoles aumenta significativamente al reducirse la cantidad de agua de riego
aportada, siendo maximo en el olivar no regado. Esta tendencia ha sido observada por
diferentes autores en distintas variedades y zonas de cultivo, como la variedad
Kalamata en lItalia (Patumi et al., 2002), Leccino en ltalia (Gucci et al., 2004),
Arbequina en Catalufia (Tovar et al., 2002), Arbequina en USA (Bereguer et al., 2006)
y también la variedad Picual en la provincia de Jaén (Salas et al., 1997).

La diferencia observada, en la composicién fendlica del aceite de oliva virgen,
podria ser consecuencia de los diferentes niveles de agua existentes en los arboles
bajo condiciones de secano y regadio, los cuales apuntan a cambios en la actividad de
la enzima responsable de la biosintesis de los compuestos fendlicos, tal como la L-
fenilalanina amonio liasa (PAL), mas activa en condiciones de estrés hidrico alto
(Gémez-Rico et al., 2006; Patumi et al., 1999; Tovar et al., 2002).

Los distintos grupos de compuestos fendlicos se ven afectados, en general, de
forma distinta por el riego. Asi las cantidades de los alcoholes fendlicos, hidroxitirosol
(3,4-DHPEA) vy tirosol (p-HPEA) presentes en el aceite de oliva virgen, no se ven
afectadas por el riego de los arboles. Tampoco son afectados por el riego los acidos
fendlicos contenidos en el aceite, como acido vanillico, vanillina, acido p-coumarico,
acido ferdlico, entre otros (Tovar et al.,2001; Atarjo et al., 2006; Gémez-Rico et al.,
2006).

En contraste, si hay diferencias considerables en las concentraciones de los
fenoles complejos, derivados secoiridoides del hydroxitirosol (3,4-DHPEA-EDA; 3,4-
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DHPEA-EA) y del tirosol (p-HPEA-EDA; p-HPEA-EA), presentes en las muestras de
aceite de oliva virgen, en el sentido de disminuir cuando aumenta la cantidad de agua
aplicada a los arboles (Tovar et al., 2001; Artajo et al., 2007; Gémez-Rico et al., 2006;
Servili et al., 2007). Estos fenoles complejos no se ven afectados de la misma manera
por el riego, asi los derivados del hidroxitirosol disminuyen mas, con la cantidad de
agua anadida, que los derivados del tirosol (Gémez-Rico et al., 2006). Este dato es
muy importante ya que el hidroxitirosol y sus derivados tienen mayor actividad
antioxidante que el tirosol y sus derivados (Baldioli et al., 1996; Gennaro et al., 1998).

Las flavonas, apigenina y luteolina, son otro grupo muy importante de
compuestos fendlicos, la concentracion de ellas es mayor en las muestra de aceite de
arboles no regados que en las muestras de aceite de arboles regados (Artajo et al.,
2006).

La concentracién de los lignanos, 1-acetoxipinoresinol y 1-pinoresinol, no se ve
afectada por el riego aplicado a los arboles, no se han encontrado diferencias entre la
concentracion de lignanos de las muestras de aceite que proceden de arboles regados
y las que preceden de arboles no regados (Servili et al., 2007).

2.6.2. FACTORES TECNOLOGICOS

El proceso de extraccion del aceite de oliva virgen tiene una gran influencia
sobre las caracteristicas del aceite de oliva. Supuesto que el agricultor lleva a la
almazara separados los frutos de diferente calidad, la recepcion y gestién del fruto es
esencial para conseguir aceites de calidad. Asi, los frutos que potencialmente pueden
dar calidad, aceitunas sanas procedentes del arbol, deben seguir una linea
diferenciada desde la recepcién hasta la molturacion y almacenamiento del aceite.

En el proceso de almazara, los frutos deben pasar, primero, por la linea de
limpieza, para eliminar las hojas y ramas que pudieran acompafarlos, pero no deben
someterse a lavado, pues ésta técnica provoca pérdida de polifenoles, menor
puntuacién organoléptica y caida de la estabilidad en el aceite. Una vez limpios, deben
procesarse inmediatamente para no alterar los excelentes aceites que contienen
(Uceda et al., 2004).

2.6.2.1 Molienda del fruto

Para llevar a cabo esta etapa, se emplean en la actualidad molinos metalicos
de martillos, ya descritos anteriormente. Estos molinos se alimentan por la parte
central y realizan la trituracién por impacto de las aceitunas sobre la criba, ésta es
intercambiable en funcion del diametro de los orificios, para poder conseguir diferentes
grados de molienda; en la mayor parte de los molinos es mévil y gira en sentido
contrario al de los martillos, con objeto de distribuir la zona de impacto, disminuir el
desgaste y crear un ligero efecto de cizalla.
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La velocidad de giro mas usual es de 3.000 rpm, y existen modelos con
capacidades de trabajo comprendidas aproximadamente entre 2.500-7.000 kg/h. Esta
velocidad y debido a la friccion, suele provocar calentamientos en la pasta que oscilan
entre 3-5°C, emulsiones en funciéon del grado de humedad de las aceitunas y un ligero
aumento del nivel de amargor. Para paliar en parte estos efectos se han construido
molinos de martillo de doble criba y velocidad de giro de 1.500 rpm y otros en los que
la criba esta constituida por varillas, consiguiendo mejorar la textura, la temperatura
final, ligeramente el amargor y el consumo energeético.

Existe otro tipo de molino que realiza la trituracion por cizalla, es el denominado
triturador de discos dentados (Figura 2.18), esta constituido por una cdmara en cuyo
interior existen dos discos verticales, en cuyas superficies enfrentadas se encuentran
distribuidos en forma circular una serie de varillas, uno de los discos es fijo y el otro
movil, pudiendo desplazarse uno con respecto al otro con objeto de poder modificar el
grado de molienda (Alba et al., 2009).

Figura 2.18. Trituradores metalicos de discos dentados

La eleccion de las condiciones de molienda del fruto ha sido una variable
encaminada a la mejora del rendimiento del proceso, pero ademas puede tener un
efecto significativo en las caracteristicas finales del aceite. La molienda es una etapa
critica en la composicion final de los aceites debido a que en la trituracion de los
tejidos vegetales se activa la maquinaria enzimatica del fruto, por lo que el aceite se
pone en contacto con diversos compuestos. Asi, una importante porciéon de
compuestos fendlicos, presentes en el fruto, en forma compleja e insoluble en aceite,
como consecuencia de la molienda y destruccion de las estructuras celulares y la
actuacion de las enzimas logran solubilizarse parcialmente en el aceite.
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El tipo de molienda tiene gran efecto sobre el contenido y los compuestos
fendlicos del aceite. El uso de molinos metalicos, caracterizados por una molienda
mas agresiva, da lugar a aceites con un contenido en fenoles mas alto que los, ya en
desuso, molinos de empiedros (Angerosa et al., 1995; Allogio et al., 1996; Caponio et
al., 1999). Este incremento se podria explicar por una rotura mas severa de la pulpa
que libera sustancias fendlicas unidas a diferentes tejidos, aumentando el contenido
de polifenoles libres en la pasta. En el caso de los molinos de discos no se encuentran
diferencias significativas respecto a los de martillos (Caponio y Catalano, 2001,
Caponio et al., 2003).

El grado de molienda, en el caso de molinos de martillos, no da lugar a
diferencias significativas en los parametros de calidad reglamentada, aunque si se
aprecia un ligero aumento de éstos en aceites extraidos con tamano de criba mas
gruesos (Cert et al., 1999).

Respecto de los compuestos fendlicos, en el caso de molino de martillos, un
tamano de criba menor (molienda mas fina) da lugar a aceites con un contenido total
de polifenoles mas elevado (Solinas et al., 1975) aunque otros autores no han
encontrado diferencias (Cert et al., 1999).

Al aumentar la velocidad relativa de giro de los martillos de un molino metalico,
se produce un incremento de los compuestos fendlicos, en general, y de los
compuestos relacionados con el atributo amargo (Di Giovacchino et al., 2002)
independientemente del estado de madurez del frutos utilizado.

2.6.2.2 Batido de la pasta de aceituna

En el fruto, el aceite se encuentra fundamentalmente en la pulpa (90%) vy el
resto en la semilla. Alrededor del 80% del aceite que se encuentra contenido en las
vacuolas de las células de la pulpa de la aceituna puede ser extraido, en funcion del
sistema de elaboracioén y de las variables de operacion empleadas. El resto del aceite
(10%) se encuentra disperso en el citoplasma en forma de microgeles y, por tanto,
resulta dificil de recuperar. Con objeto de romper las peliculas interfaciales, la pasta de
aceituna se bate lentamente permitiendo la rotura de las emulsiones y la aparicién del
aceite libre.

La eficacia del batido de la pasta depende fundamentalmente de las
caracteristicas reolégicas de la pasta y de las condiciones de batido de la misma:
tiempo, temperatura y adicién de coadyuvantes tecnoldgicos (Aguilera et al., 2010).

Se ha evidenciado que, en general, un aumento de la temperatura de batido
favorece la disolucién de los compuestos fendlicos de la pasta en el aceite, mientras
que un aumento en el tiempo de batido, implica una disminuciéon del contenido en
polifenoles, independientemente de la temperatura de batido, debido probablemente a
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la intervencion de la fenoloxidasa que cataliza la oxidacién de los polifenoles a
quinonas y después a polimeros (Solinas et al., 1978; Jiménez et al., 1995).

Parece ser que la temperatura y el tiempo de batido afectan de diferente
manera a los distintos compuestos fendlicos individuales. Gémez-Rico et al. (2009)
demuestran, respecto al contenido de compuestos secoiridoides, una disminucion de
la oleuropeina con el tiempo de batido, debido probablemente a la actividad de la £
glucosidasa durante el batido de la pasta. Hecho que también ha sido indicado por
Ranalli et al., (2003) y Artajo et al. (2006).

El mayor compuesto fendlico encontrado en la pasta de aceituna durante la
fase de batido es el 3,4-DHPEA-EDA, forma dialdehidica del acido elendlico unida al
hidroxitirosol, cuyo contenido representa el 60% del total de polifenoles en la pasta de
aceituna. La concentracién de éste compuesto disminuye con el tiempo de batido, a
28°C de temperatura (Gomez-Rico et al.,2009), debido probablemente al aumento de
la actividad oxidativa de las enzimas, tales como polifenil-oxidasas (PPO), peroxidasas
(POD) o lipoxygenasas (LOX) (Servili et al., 2000).

En contraste, el resto de los derivados secoiridoides encontrados en la pasta
de aceitunas, lo son en menor proporcion, el 3,4-DHPEA-EA con el 7,6 % de los
polifenoles totales, el p-HPEA-EDA con el 11,6 % de los fenoles totales y el p-HPEA-
EA con el 0,8 %; no muestran una clara tendencia con el tiempo de batido, con la
excepcion del 3,4-DHPEA-EA que disminuye un poco. La concentracion del
verbascosido y flavonoides, tales como luteolina-7-o-glucésido y apigenina-7-0-
glucosido, apenas cambian con el tiempo durante el batido (Gomez-Rico et al., 2009).
Artajo et al. (2006) coinciden con este resultado.

Goémez-Rico et al. (2009) también ha estudiado el efecto de la temperatura de
batido sobre la composicion de los compuestos fendlicos en las pasta de aceitunas. El
contenido en oleuropeina y los derivados secoiridoides del hidroxitirosol (3,4-DHPEA-
EDA y 3,4-DHPEA-EA) disminuyen significativamente con la temperatura, sin embargo
el p-HPEA-EDA muestra una tendencia opuesta bajo las mismas condiciones de
batido. Este hecho confirma la considerable degradacion oxidativa por presencia de
oxigeno en el batido, tanto quimica como enzimatica, de los compuestos que
presentan un grupo orto-difenol en su estructura, debido a la actividad de las
lipoxygenasas (LOX) (Ranalli et al., 2003) y polifenil-oxidasas, que poseen mas
afinidad por los grupos orto-difenoles que por los monofenoles, (Toscano et al., 2003).
La concentracién de verbascosido y los flavonoides no se ven afectados por la
temperatura durante el batido.

Goémez-Rico et al. (2009) han determinado que los derivados secoiridoides del
hidroxitirosol y tirosol aumentan significativamente con la temperatura, de 20-40°C, en
particular, el 3,4-DHPEA-EDA. Esto puede ser debido a un aumento en el coeficiente
de reparto de los compuestos fendlicos entre el aceite y la fase acuosa de la pasta de
aceituna (Rodis et al., 2002). Otros investigadores han encontrado una tendencia
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similar (Ranalli et al., 2001; Di Giovacchino et al., 1991). En contraste, otros estudios
han informado de una disminucién del contenido en polifenoles del aceite, cuando
aumentaba la temperatura de la pasta de aceitunas (Angerosa et al., 2001; Servili et
al., 1994).

Por otra parte, cuando el tiempo de batido aumenta, hay una pequena
disminucion de los derivados secoiridoides del hidroxitirosol, alrededor del 5 %,
mientras que los derivados del tirosol aumentan entre el 15 al 20% (Di Giovachino et
al., 2002; Angerosa et al., 2001; Lercker et al., 1999).

Parece ser, que el contenido en polifenoles del aceite de oliva virgen, se ve
mas afectado por la temperatura de batido que por el tiempo (Gomez-Rico et al.,
2009).

En cuanto a los pigmentos presentes en el AOV en general, hay un incremento
de la concentracion de clorofilas al aumentar la temperatura de batido de la pasta
(Parenti et al., 2008). Resultado acorde con lo informado por Ranalli et al. (2001).

2.6.2.3 Separacion de las fases soélida-liquida

El método moderno separa las diferentes fases de la pasta en funcion de sus
densidades, aplicando la fuerza centrifuga que se genera en el interior del decanter.
Asi, se logra la separacion de sus tres componentes orujo, alpechin y aceite. Si se
afiade agua y el decanter tiene tres salidas, una para cada fraccion, se denomina
centrifugacion de tres fases. Si no se afiade agua y el decanter dispone sélo de dos
salidas es de dos fases. El empleo de uno u otro sistema afecta en gran medida al
contenido en compuestos fendlicos del aceite final. El hecho de afadir agua al
decanter parece tener una gran influencia sobre la difusion de estas sustancias desde
el medio oleoso al acuoso. Asi, los primeros estudios sobre el empleo de la
centrifugacion de dos fases indicaron que los aceites asi obtenidos tenian una mayor
concentracion en polifenoles que los aceites obtenidos por el sistemas de tres fases
(Jiménez et al., 1995). Estudios posteriores confirmaron esta afirmacion (Piacquadio et
al., 1998; Cert et al., 1999; Salvador et al., 2003) entre otros.

El sistema de extraccion, dos o tres fases, también afecta a la cantidad de
tocoferoles y pigmentos presentes en el aceite de oliva. El sistema de dos fases da
lugar a una mayor concentracion de estos compuestos en el aceite (Salvador et al.,
2003).

En cuanto a como afecta a la concentracion de polifenoles individuales el
sistema de extraccion, de dos y tres fases, parece que los estudios son escasos y
poco completos, aun asi, De Stefano et al. (1999) estudiaron esta influencia utilizando
dos variedades italianas de aceitunas, coratina y oliarola. La concentracion de los
distintos compuestos fendlicos se determiné por HPLC, utilizando el método propuesto
por Montedoro et al. (1992). En ambas variedades, la concentracién de los &cidos
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fendlicos vanillico y cafeico eran mayores en las muestras de aceite extraidas por el
sistema de dos fases, que las obtenidas por el sistema de tres fases. EI mismo
comportamiento tenian los alcoholes fendlicos, hidroxitirosol y tirosol y también los
derivados secoiridoides del hidroxitirosol y tirosol, 3,4-DHPEA-EDA,; p-HPEA-EDA,; 3,4-
DHPEA-EA, cuya concentracion era mayor en los aceites obtenidos por el sistema de
dos fases que los obtenidos por el sistema de tres fases.

2.6.2.4 Separacion liquido-liquido

El aceite del decanter va acompanado de sodlidos, impurezas y cierta cantidad
de agua. Para el lavado del aceite se emplean las centrifugas verticales en las que se
alimenta, ademas del aceite, una cierta cantidad de agua templada (35-40 °C); existen
pocos estudios sobre el efecto que esta practica tiene sobre el contenido fendlico de
los aceites, aunque en general se ha observado una reduccion de su contenido,
debido a la difusién de dichos compuestos desde la fase oleosa a la acuosa (Jiménez
et al., 1995). Asimismo, la temperatura del agua también influye ligeramente sobre
dicha extraccién, un aumento de la temperatura desde 35 a 45°C puede significar una
pérdida importante de polifenoles en el aceite (Jiménez et al., 1995; Cert et al., 1999).

2.6.2.5 Almacenamiento

El aceite de oliva virgen puede consumirse durante la campafa de extraccion,
aunque por razones comerciales se almacena, en primer lugar, en depdsitos de acero
inoxidable y, posteriormente, se envasa y se comercializa durante uno o dos anos. El
almacenamiento del aceite de oliva virgen origina cambios en las caracteristicas
fisicoquimicas y organolépticas del mismo y, por consiguiente, en los compuestos
fendlicos (Garcia, 2003). En general, los polifenoles totales determinados
colorimétricamente tienden a disminuir con el tiempo (Spugnoli et al., 1998; Gutiérrez y
Fernadez, 2002). Sin embargo, cuando se han analizado individualmente algunos de
éstos compuestos, se ha encontrado un comportamiento contradictorio. Asi, se ha
indicado que tanto el hidroxitirosol como el tirosol aumentan su concentracién con el
tiempo de almacenamiento (Pagliarini et al., 2002), o bien aumentan durante cierto
tiempo y después disminuyen (Montedoro et al., 1992; Cinquanta et al., 1997;
Cinquanta et al., 2001).

En cuanto al contenido en tocoferoles, largos periodos de almacenamiento
hacen disminuir la cantidad de o-tocoferol presente en el aceite de oliva virgen
(Psomiadou et al., 2000; Deiana et al., 2002).
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Objetivos

El aceite de oliva virgen es un aceite comestible obtenido exclusivamente
mediante el uso de medios fisicos, presentando unas caracteristicas nutricionales y
sensoriales que permiten diferenciarlo del resto.

Entre los compuestos con interés nutricional, en los aceites, se encuentran los
polifenoles, los tocoferoles y los pigmentos fotosintéticos (clorofilas y carotenoides).
Todos ellos tienen una propiedad comun, el ser antioxidantes, y por tanto le confieren
al aceite de oliva virgen una capacidad antioxidante que lo hace Unico entre los aceites
vegetales.

Los antioxidantes presentes en el aceite de oliva virgen dependen de factores
agronémicos y tecnoldgicos. De entre los factores agronémicos destacan, el tipo de
cultivo y el indice de madurez de los frutos. Respecto al tipo de cultivo, el contenido en
polifenoles es siempre superior en los aceites procedentes del secano, hecho que se
confirma en los distintos estudios realizados en el mundo. Respecto a los cultivos de
riego, se ha comprobado que el contenido en polifenoles aumenta significativamente al
reducirse la cantidad de agua de riego aportada. Esto tiene una gran importancia
porque si se maneja adecuadamente el riego, y el estrés hidrico, se pueden conseguir
los atributos deseados para cada una de las diferentes variedades de aceituna.

En cuanto al indice de madurez de las aceitunas se deduce, por los estudios
realizados, que los polifenoles aumentan a medida que avanza maduracion, hasta un
valor maximo, proximo al envero de los frutos, para posteriormente disminuir. Por lo
que, para obtener aceites de oliva virgen con alto contenido en polifenoles se deberia
llevar a cabo una recoleccién temprana, ademas de evitar la caida natural del fruto y
su efecto negativo sobre la calidad. En el caso de la variedad Picual (variedad
estudiada en esta Tesis) una recoleccion temprana daria lugar a aceites mas verdes y
amargos.

Dado que en el proceso de elaboracion del aceite de oliva virgen la etapa
principal y mas importante, desde el punto de vista de la calidad del aceite, es el batido
de las pastas; las variables de operacion, o factores tecnolégicos, que influyen en el
contenido en antioxidantes del aceite de oliva virgen son, la temperatura y el tiempo de
batido y la dosis de coadyuvante empleada (talco), ademas de la criba del molino que
regula la molturacion de las aceitunas.

El objetivo principal de la presente Memoria de Tesis es el estudio de la
influencia de las variables de operacion sobre el rendimiento de extraccion de aceites
de oliva, en la evolucién de la calidad de estos y en el contenido en antioxidantes que
los aceites tienen disueltos. Para ello se ha empleado aceituna de la variedad Picual,
una de las variedades principales con mayor contenido en antioxidantes, en diferentes
estados de maduracion, de cultivos de secano y regadio.
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Para ello se ha empleado la metodologia del disefio estadistico de
experimentos aplicada a los tres factores tecnolégicos de tipo numérico, temperatura y
tiempo de batido de las pastas y dosis de coadyuvante, y al de tipo categérico, criba
del molino. Con esta metodologia se obtienen modelos matematicos que predicen la
evolucion de la respuesta (variable objeto de estudio) con la variacion de los factores,
por lo que mediante el modelo se pueden predecir diferentes respuestas para distintos
valores prefijados de los factores, sin tener que coincidir estos con los experimentales.
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Materiales y Métodos

4.1. MATERIAL VEGETAL

Se han utilizado soélo aceitunas de la variedad “Picual” recogidas directamente
del arbol, en diferentes estados de maduracién, a lo largo de 3 campanas oleicolas,
comprendidas entre los afos 2007 al 2010.

Se seleccionaron arboles de mas de 35 anos de edad, dispuestos en un marco
de plantacion de 7x7 m, en numero suficiente para obtener la cantidad de aceituna
necesaria, en las distintas épocas de maduracién, a lo largo de cada campana. Los
arboles son cultivados en la finca experimental de la Estacién de Olivicultura y
Elaiotecnia C.I.F.A. “Venta del Llano “en Mengibar (Jaén), sobre un suelo de tipo
inceptisol, desarrollado sobre margas, areniscas y calizas del Oligoceno y Mioceno.
Su textura es franco-arcillosa y presenta una profundidad media entre 90 y 200 cm. La
composicion media de este suelo se describe en la tabla 4.1 (Aguilera, 2006).

Tabla 4.1. Composicién media del suelo de la Finca Experimental
de la Estacion de Olivicultura y Elaiotecnia

Parametros Valor
Arena (USDA) % 26,60
Limo (USDA) % 35,50
Arcilla (USDA) % 38,00
Clase textura Franco-Arcillosa
pH en agua 8,70
Materia Organica (%) 1,38
Carbono organico (%) 0,81
Faésforo disponible, método Olsen (ppm) 44,80
Potasio disponible, método del NH4Ac (ppm) 594,13
Sodio disponible, método del NH4AC (ppm) 219,60
Magnesio disponible, método del NH,Ac (ppm) 320,80
Calcio disponible, método del NH,Ac (ppm) 6478,20
Relacion C/N 9,37
Nitrégeno total (ppm) 881,01
Nitrégeno organico (%) 0,09
Nitrégeno inorganico (ppm) 25,74
Nitrogeno, en forma de NO3™ (ppm) 20,05
Nitrégeno, en forma de NO; (ppm) 0,41
Nitrogeno, en forma de NH," (ppm) 5,28
Carbonatos (%) 39,68
C.I1.C. (meqg/100g) 21,20
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Se ha estudiado la obtencion de aceites, y sus propiedades, tanto para olivar
de secano como de regadio. Para ello, se han seleccionado los mismos arboles, de la
variedad “Picual”’, para cada tipo de cultivo, realizado este segun los métodos
tradicionales en condiciones de secano y de regadio.

La variedad “Picual” es la de mayor superficie de cultivo en Espana, unas
700.000 ha, de las cuales, aproximadamente 530.000 ha, estan en la provincia de
Jaén. Se trata de una variedad muy vigorosa, precoz en entrada en produccién y que
no suele presentar veceria importante. Se considera una variedad de maduracion
media y con buena adaptacién a la mecanizacion por el tamafio que presenta el fruto y
su baja resistencia al desprendimiento. El contenido graso del fruto se define como
alto, caracterizandose por una extractabilidad elevada. Presenta buena adaptacién a
diferentes suelos y climas, sin embargo, se considera sensible a la sequia y a los
suelos calidos.

4.1.1. TOMA DE MUESTRA

El sistema de recogida de muestras de aceitunas se ha realizado siguiendo el
meétodo propuesto por Rodriguez de la Borbolla et al. (1955), segun el cual los frutos
se recolectan a la altura del operador, manualmente, en las cuatro orientaciones del
arbol y evitando los frutos del interior del mismo. La cantidad de cada muestra ha
oscilado entre 15 y 25 kilogramos, dependiendo del desarrollo experimental previsto.

Las aceitunas recolectadas se han trasladado rapidamente al laboratorio donde
se han estudiado y procesado segun el plan de trabajo previsto.

4.1.2. TRANSPORTE Y CONSERVACION DE LAS ACEITUNAS

Las muestras de aceituna se transportan al laboratorio en cajas, de cartén o de
plastico, de poca altura, para no dafarlas. Se limpian de hojas y de ramas, se
homogenizan y se les determina el indice de madurez. Posteriormente, hasta proceder
a ejecutar el disefio experimental, se introducen en un recipiente hermético e
impermeable en el frigorifico, para evitar la variacion de humedad. En ningun caso las
muestras se han lavado ni han permanecido mas de 48 horas conservadas en el
frigorifico.
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4.1.3. CARACTERIZACION DE LAS MUESTRAS DE ACEITUNAS

4.1.3.1. indice de madurez

Se realiza siguiendo el método de Uceda y Frias (1985), basado en el cambio
de color, por pigmentacion, de la piel y de la pulpa (mesocarpio) durante el proceso de

maduracion.

De la muestra de campo, limpia y homogeneizada, se toman 100 frutos al azar
y se clasifican en cada una de las categorias o clases mostradas en la Tabla 4.2 en
funcion del color de la piel o del mesocarpio. Para determinar el color de la pulpa ha de
hacerse un corte limpio, perpendicular al hueso, y retirar la pulpa, observando en ella
la profundidad de la pigmentacién.

Tabla 4.2. Categorias o clases de frutos segin su pigmentacion

Categoria o clase

Color de la piel / pulpa

0

N~ o o~ w NP

Piel verde intenso

Piel verde amarillento

Piel verde con manchas rojizas en menos de la mitad del fruto
Piel rojiza o morada en mas de la mitad del fruto. Final del envero
Piel negra y pulpa blanca

Piel negra y pulpa morada sin llegar a la mitad de la pulpa

Piel negra y pulpa morada sin llegar al hueso

Piel negra y pulpa morada totalmente hasta el hueso

Se define el indice de madurez (IM) como la suma de los productos del nimero
de frutos distribuidos en cada clase por el valor numérico de esa clase o categoria,
dividido por el numero total de frutos clasificados (Ecuacién 4.1).

IM

_a-0+b1+c-2+d-3+e-4+f-5+g-6+h-7

(4.1)

100
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Siendo: a, b, ¢, d, e, f, g, h el numero de frutos de la clase o categoria 0, 1, 2, 3,
4,5, 6y 7 respectivamente.

Segun la Ecuacién 4.1, el valor del indice de madurez oscilara entre un minimo
de 0 y un maximo de 7.

4.1.3.2. Humedad y materias volatiles de las pastas de aceituna y orujos

Tanto las muestras de pasta de aceituna como de orujo se han pesado, en
granatario, sobre placa de vidrio, con una precision de 0,01 g, y se han secado a 105
°C en estufa con circulaciéon forzada hasta pesada constante, durante un tiempo
minimo de 24 horas. Esta temperatura permite eliminar humedad y materias volatiles
de las muestras, que pueden ser determinadas por diferencia de pesada segun la
Ecuacion 4.2:

H="h"Ms 400 (4.2)

Siendo: H, humedad de la pasta (%)
m,, masa de la muestra humeda (g)

ms, masa de la muestra seca (g)

4.1.3.3. Contenido graso de las pastas de aceituna y orujos

Para la determinacion del contenido graso de las pastas de aceituna y de los
orujos se ha seguido el método Soxhlet (Reglamento CEE 2568/91, Anexo XV),
partiendo de la pasta y del orujo previamente desecados. El fundamento de este
procedimiento se basa en poner en contacto el sélido portador con un disolvente del
soluto a extraer. Se emplea hexano como disolvente extractor, el cual se retira por
evaporacion de la miscela oleosa, y se introduce el matraz con el aceite en la estufa
de secado, para retirar cualquier resto de disolvente y de humedad que pudiera
arrastrar.

El equipo utilizado ha sido una bateria extractora de 6 plazas (Selecta 400842
DET GRAS, para la determinaciéon de grasas en alimentos y otras materias).
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Para determinar el contenido en aceite, expresado como tanto por ciento en
base seca, se ha empleado la Ecuacion 4.3.

m
<=—2100 (4.3)

S

Siendo: R, contenido graso en base seca (%)
m,, masa de aceite extraido (g)

ms, masa de la muestra seca (g)

4.2. COADYUVANTES TECNOLOGICOS

En la presente Tesis se ha utilizado talco, de la marca Talcoliva®, como Unico
coadyuvante tecnolégico. En la Figura 4.1 se muestra la ficha técnica con las
caracteristicas fisicas y granulométricas, mas el analisis quimico, de este
coadyuvante.
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FICHA TECNICA TALCOLIVA®

GRANULOMETRIA Sedigraph 5100 Andlisis granulométrico
100 g
I~
%
d50= 12.1 pym w3
s 70
s ®
g 50 \
3 4
g
=
10
u [~
100.0 100 10 01
Tamano de particulas (micras)
ANALISIS QUIMICO Fluorescencia de rayos X SiO, .. P T oY .45 %
MO =ttt 5 27 %
Al,Oj. I .8.7%
o 5 R 7.3%
37 o FRR A 11 %
CARACTERISTICAS ISO 787/10 Dansidat] ... e s 2.78 g/em®
FISICAS ISO 787/11 Densidad aparante comprimida ... 1.10 gl::m3
EN 1097/3 Densidad aparante no comprimida . 0.60 g/cm®
BET SUPEIfIGIE ESPECIICA .vvvvveveverereceecemeeseeesierssasssessen 6 m?g
ISO 787/2 Humedad (105° C) = <05%
ISO 787/9 pH....... i)
ISO 787/5 Absorcion de aceite 30ml/100g

Los datos reflejados en esta ficha técnica representan valores medios
FOOD/LSET/SP/30-09-02 estadisticos, y no deben ser considerados como garantia contractual.

A member of the Rio Tinto Group

Figura 4.1. Ficha técnica del talco Talcoliva®
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4.3. EXTRACCION DE LOS ACEITES: ABENCOR

La extraccién del aceite para los ensayos de laboratorio se ha realizado
mediante el empleo del analizador de rendimientos Abencor (Martinez et al., 1975). El
analizador Abencor es una reproduccion a escala de laboratorio del sistema de
elaboracion de aceites por centrifugacion, el cual se efectua con centrifugas verticales
de las denominadas de cesta. Consta de 3 elementos fundamentales: molino (Figura
4.2), termobatidora (Figura 4,3) y centrifuga vertical (Figura 4.4) para pasta de
aceituna, ademas de una serie de elementos auxiliares.

Figura 4.2. Molino

El fruto se tritura mediante un molino de martillos (Figura 4.2) con criba, cuerpo
y martillos de acero inoxidable, accionado por un motor de 2 CV a 3000 rpm. De la
pasta resultante, una vez homogeneizada, se toman muestras de 500 g que,
introducidos en cazos de acero inoxidable, se someten a batido en la termobatidora
(Figura 4.3) que emplea agua como liquido calefactor.
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Figura 4.3.Termobatidora

Transcurrido el tiempo de batido prefijado, la totalidad de la pasta batida se
pasa a la centrifuga vertical (Figura 4.4), modelo de cesta de acero inoxidable, y se
centrifuga a 3500 rpm durante 180 s. Se recoge el mosto oleoso, por el orificio inferior
de salida de liquidos, en una probeta graduada de capacidad adecuada. Se adicionan
100 cm® de agua caliente a la centrifuga y se efectia una segunda centrifugacion
durante 180 s. El mosto resultante se recoge en la misma probeta. Para finalizar, se
toma una muestra del orujo que queda en la centrifuga en una placa de vidrio, se seca
y se le determina su contenido graso.

Figura 4.4. Centrifuga

La mezcla recogida en la probeta se deja decantar, al menos, 180 minutos, tras
los cuales se determina, por lectura directa, la cantidad de aceite obtenido. Segun
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Martinez et al. (1975) el rendimiento de la extraccion se podria calcular relacionando el
volumen de aceite obtenido con la masa inicial de la pasta de aceituna empleada, de
acuerdo con la ecuacion:

R="2"P 100 (4.4)
My

Siendo: R, rendimiento de la extraccion de aceite (%)
V., volumen de aceite obtenido (cm?)
p, densidad del aceite (0,915 g/cm?®)
mp, masa de pasta de aceituna (g)

Debido a que las medidas gravimétricas son mas precisas que las volumétricas
y que la densidad del aceite varia con la temperatura y la variedad de aceituna, en
esta Tesis no se ha utilizado la Ecuacién 4.4 para hallar el rendimiento de extraccion,
sino que se ha determinado por diferencia entre el contenido graso de las pastas de
aceituna (R;) y el de los orujos obtenidos de las mismas, previa transformacion de
estos ultimos para que indiquen el aceite que contiene la misma cantidad de sdlidos
que la pasta de aceituna inicial.

Los aceites obtenidos se han filtrado con papel jarabe para eliminar los restos
sélidos y de humedad que aun le acompafan, se han guardado en frascos de cristal
topacio en atmosfera inerte de nitrégeno y se han congelado a -18°C hasta la
realizacion de las correspondientes determinaciones analiticas.

4.4. ANALISIS DE ACEITES

4.4.1. ACIDEZ LIBRE

Por acidez libre, también denominada grado de acidez, se consideran los
gramos de acidos grasos libres, expresados como acido oleico, presentes en 100
gramos de muestra seca, por lo que se expresa como el porcentaje de acido oleico
libre.

La determinacion se lleva a cabo segun el método oficial de la Unién Europea
descrito en el Anexo Il del Reglamento CEE 2568/91, en el que se realiza una
valoracién acido-base de la muestra de aceite disuelta en una mezcla de disolventes
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no acuosos, mediante una disolucidén etanodlica de hidroxido potasico y empleando
fenolftaleina como indicador.

Se pesan 5,00 £+ 0,01 g de aceite, previamente filtrado, en un matraz
erlenmeyer de 250 cm?®, se disuelven con 50 cm® de una mezcla de alcohol etilico-éter
etilico (1:1 v/v) y se valora con potasa alcohdlica 0,1 N hasta viraje del indicador
fenolftaleina afadido (5-6 gotas). La acidez de esta disolucién oleosa se valora con la
misma base (para acideces inferiores a 2), agitando continuamente hasta viraje del
indicador hacia una coloracién rosa, persistente durante unos segundos. Para calcular
el grado de acidez se emplea la ecuacion:

a=Y cM (4.5)
10-m

Siendo: A, acidez (% de acido oleico)
V, volumen gastado de la disolucién de hidréxido potasico (cm?)
¢, concentracion exacta de la disolucion de hidréxido potasico (mol/L)
M, peso molecular del acido oleico (282 g/mol)

m,, masa de la muestra de aceite ()

4.4.2. INDICE DE PEROXIDOS

El indice de peréxidos valora el estado de oxidacion inicial de un aceite y hace
referencia a la cantidad (expresada en miliequivalentes de oxigeno activo por
kilogramo de grasa) de hidroperdxidos presentes en la muestra analizada. Los
hidroperéxidos oxidan el ioduro potasico en las condiciones de trabajo descritas en el
Anexo Il del Reglamento CEE 2568/91 de la Unién Europea. Su determinacion se
realiza mediante una iodometria por retroceso, en la que la muestra disuelta en un
disolvente organico es tratada con yoduro potasico en exceso, valorandose el yodo
liberado con tiosulfato sédico en presencia de almidén como indicador.

El procedimiento experimental es el siguiente: se pesan 1,50 + 0,01g de aceite
filtrado en un erlenmeyer de 250 cm® con tapén esmerilado, se disuelve en 25 cm?® de
una mezcla de acido acético-cloroformo (15:10 v/v), se afiade 1 cm® de disolucién
saturada de yoduro potasico, se agita durante un minuto y se deja en reposo y en
oscuridad durante 5 minutos. Transcurrido este tiempo se afiaden 75 cm® de agua
destilada, se agita vigorosamente y se valora con disolucion de tiosulfato sédico 0,1 N
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en presencia de almidoén, como indicador, hasta el cambio de color violaceo a blanco
sucio. Debe realizarse una prueba en blanco, sin aceite, siguiendo el mismo
procedimiento.

El indice de peréxidos se calcula mediante la ecuacion:

V-V,)-N-1000
m

p= (4.6)

a

Siendo: IP, indice de perdxidos (mEq de oxigeno activo / kg de aceite)
V, volumen de la disolucion de Na,S,0; empleado en el ensayo (cm3)
Vo, volumen de la disolucién de Na,S,03; empleado en el blanco (cm3)
N, normalidad exacta de la disolucién de Na,S,04

m,, masa de la muestra de aceite ()

4.4.3. ABSORCION EN EL ULTRAVIOLETA: Ka70, K232, AK

Las determinaciones se han realizado segun el método oficial de la Unidn
Europea, recogido en el Anexo IX del Reglamento CEE 2568/91. Este método se basa
en medidas de absorcion, en las longitudes de onda indicadas en el mismo,
expresadas como extincion especifica (extincion en una disolucion de materia grasa al
1 % (p/v) en el disolvente determinado y espesor de 1 cm), convencionalmente K,
también llamado coeficiente de extincion.

La prueba espectrofotométrica en el ultravioleta puede proporcionar
indicaciones sobre la calidad del aceite, su estado de conservacién y las
modificaciones inducidas por los procesos tecnolégicos.

El procedimiento operatorio es el siguiente: se pesa 0,100 £ 0,001 g de aceite
filtrado en un matraz de 10 cm?, se enrasa con ciclohexano, se tapa y se agita hasta la
total disolucion del aceite. Se llenan dos cubetas de 1 cm de paso: una, con el
disolvente solo (ciclohexano), cubeta de referencia; otra, con la disolucion de muestra
y se mide la absorbancia en el espectrofotémetro (Perkin-Elmer, Lambda 5 UV/VIS
Spectrophotometer) a las longitudes de onda de 270 y 232 nm.
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Las lecturas de absorbancia deben estar comprendidas entre 0,200 y 0,800; en
caso de situarse fuera de estos limites, debe repetirse la medida bien diluyendo en la
relacién conveniente o procediendo a una nueva pesada.

Los valores de absorbancia se expresan como extincidon especifica, o
coeficiente de extincion, a las diversas longitudes de onda de la forma siguiente:

(4.7)

Siendo: K;, extincién especifica a la longitud de onda (A = 270 nm, 232 nm)
A,, absorbancia o extincién medida a la longitud de onda (270nm, 232 nm)
e, paso de luz de la cubeta (cm)
Ca, concentracion de la disolucion de aceite (g / 100 cm?®)

Segun el método oficial, la prueba espectrofotométrica del aceite de oliva
requiere la determinacion de AK definido como:

Km-4 + Km+4

AK =K, - .

(4.8)

Siendo: K, extincion especifica a la longitud de onda m

m, longitud de onda de maxima absorbancia (270 nm)

4.4.4. PIGMENTOS FOTOSINTETICOS

La valoracion global del contenido en pigmentos clorofilicos y carotenoides se
ha realizado siguiendo el método propuesto por Minguez et al. (1991). Este consiste
en determinar la absorbancia de una disolucién de aceite de oliva, en ciclohexano, a la
longitud de onda de maxima absorcién del componente mayoritario, para la fraccion
clorofilica (fecfitina o) y para la carotenoide (luteolina).

Se pesan 3,000 + 0,001 g de aceite filtrado en un matraz aforado de 10 cm?®, se
enrasa con ciclohexano, se tapa y se agita, con lo que se disuelve el aceite y se
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homogeneiza la disolucion. Se llenan dos cubetas de 1 cm de paso, una con el
disolvente solo y otra con muestra de la disolucidon. Se mide la absorbancia en el
espectrofotdmetro (Perkin-Elmer, Lambda 5 UV/VIS Spectrophotometer) a la longitud
de onda de 670 nm, para la determinaciéon de los pigmentos clorofilicos, y a 470 nm
para los pigmentos carotenoides, utilizando ciclohexano como referencia.

El contenido en pigmentos clorofilicos y carotenoides totales se realiza
mediante la ecuacion:

c. =2Vt 10000 (4.9)
€19% "My

Siendo: ¢, concentracion de pigmento en la muestra (mg de pigmento / kg de aceite)
A,, absorbancia a 670 nm (clorofilas) y a 470 nm (carotenoides)

€19 , absorbancia especifica de una disolucion al 1 % (p/v) medida en celda de
1 cm de paso

& (feofitina a): 613
& (luteolina): 2000
m,, masa de la muestra de aceite ()

V¢, volumen final de la disolucién de pigmentos (10 cm®)

4.45. POLIFENOLES TOTALES

Para la determinacion del contenido en polifenoles totales en el aceite de oliva
se ha empleado el método descrito por Vazquez et al. (1973).

Se pesan 10,00 + 0,01 g de aceite filtrado y se disuelven en 50 cm® de hexano.
Se realiza una extraccion liquido-liquido por contacto repetido, en embudo de
decantacion, utilizando tres volimenes de 20 cm® de metanol-agua (60:40). Para cada
contacto, se agita la mezcla durante 2 minutos en el agitador orbital (Selecta, Rotabit).
Los tres extractos se recogen en un matraz aforado de 100 cm?® y, finalmente, se
enrasa con agua bidestilada.

En un matraz aforado de 50 cm?® se colocan 5 cm® del extracto metandlico, 35
cm® de agua destilada y 2,5 cm® de reactivo de Folin-Ciocalteau (mezcla de acido
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fosfomolibdico y fosfowolframico), se agita y se deja en reposo 3 minutos, para que se
inicie la reaccion en la que los polifenoles reducen al reactivo a 6xidos azules de
molibdeno y wolframio, se adicionan 5 cm® de una disolucién saturada de Na,COj3 para
crear medio basico, se enrasa con agua bidestilada y se agita con la finalidad de
homogeneizar la mezcla. Se deja reposar durante 60 minutos para que termine la
reaccion y se mide la absorbancia de la disolucion (Perkin-Elmer, Lambda 5 UV/VIS
Spectrophotometer) a la longitud de onda de 725 nm en cubetas de 1 cm de paso de
luz. Como blanco se emplea una disolucién preparada de forma idéntica, pero sin
afiadir el extracto de polifenoles.

En cuanto a su cuantificacion, se realiza una curva patron, procediendo de
igual forma que en el método, pero sustituyendo el extracto de polifenoles por
disoluciones de acido cafeico de concentracién conocida. Para la curva patrén se han
empleado concentraciones de acido cafeico comprendidas entre 0,5 y 10 mg por litro
de disolucién, preparadas en matraces aforados de 50 cm®. Los resultados se
expresan, por tanto, en mg de acido cafeico por kg de aceite.

4.4.6. CONTENIDO EN ORTODIFENOLES

Para la determinacion del contenido en ortodifenoles se ha empleado el método
descrito por Vazquez-Roncero et al. (1973).

Del extracto metandlico utilizado para la determinacion de polifenoles totales,
se toman 5 cm® del extracto, a los que se ahade 1cm® de molibdato sédico al 5% en
etanol al 50 %. Paralelamente se prepara un blanco tomando otros 5 cm? del extracto
y afadiéndole 1 cm® de etanol al 50 % en agua bidestilada. Se agitan muestra y
blanco en vortex durante dos minutos y se deja reposar durante 15 minutos.
Trascurrido este tiempo se mide la absorbancia a 370 nm, empleando para ello un
espectrofotometro Perkin-Elmer Lambda 5UV/VIS.

La cuantificacion se ha llevado a cabo mediante rectas de calibrado y los
resultados se expresan en mg/kg de acido cafeico.
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4.4.7. PERFIL CROMATOGRAFICO DE TOCOFEROLES

Se ha empleado para esta determinacion el método n° 2432 de la IUPAC
(IUPAC, 1992).

Se pesan 1,50 + 0,01 g de aceite que se lleva a un volumen de 10 cm® en un
matraz aforado con la fase mavil utilizada en el andlisis cromatogréfico, isopropanol
0,5 % en n-hexano. Las muestras asi preparadas se inyectan directamente en el
cromatoégrafo.

Para tal fin se ha utilizado un cormatégrafo de HPLC Water modular. Provisto de
una bomba binaria, modelo 1525, capaz de hacer gradientes a alta presion. Dispone
de un inyector automatico autorefrigerado, modelo 2707. Detector modelo 2998, con
fotodiodoarray. Longitud de onda de medida 296 nm. La columna utilizada,
Lichrospher Si 60 de 5 um de tamafio de particula.

La separacién cromatogréfica se llevé a cabo en modo isocratico. La fase mévil
fue isopropanol 0,5 % en n-hexano. El flujo de elucion fue 1mL/min, la temperatura del
horno 35°C y se inyect6 20 uL de muestra.

La concentracion de los tocoferoles se obtienen utilizando rectas de calibrado de
las soluciones estandar de los patrones «,f,y y tocoferoles.

Los resultados se expresaron en mg/kg de aceite.

4.4.8. PERFIL CROMATOGRAFICO DE LOS COMPUESTOS FENOLICOS

Para la determinacion del perfil cromatografico de los compuestos fendlicos
presentes en las muestras de aceite de oliva se ha utilizado el método descrito por
Mateos et al. (2001), modificado en el IFAPA Venta del LIano, en Mengibar (Jaén).

Los compuestos fendlicos se deben extraer de los aceitespara poder ser
analizados por cromatografia liquida, para ello es necesario realizar dos extracciones
liquido-liquido y se opera como se indica a continuacion. Para la primera extraccion,
se pesan 1,50 gramos de aceite. Se adicionan 100 microlitros de disolucién patrén de
acido siringico de 4 ppm en metanol. Se adicionan 1,30 mL de disolucién metanol-
agua (80:20). Se agita vigorosamente, en vortex, durante 2 minutos. Posteriormente se
centrifuga a 3500-4000 rpm durante 10 minutos. Trascurrido este tiempo, se extrae
con micropipeta la fase hidroalcohdlica superior.

En la segunda extraccion, se adicionan de nuevo 1,30 mL de disolucién metanol-
agua (50:50). Se agita vigorosamente, en vortex, durante 2 minutos. Se centrifuga a
3500-4000 rpm durante 10 minutos vy, finalmente, se recoge con micropipeta la fase
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hidroalcohdlica inferior. Reunidos los extractos, se pasan por un filtro “clean up” para
su inyeccion en el cromatografo.

Para analizar los extractos hidroalcohdlicos se ha utilizado un equipo de HPCL,
Agilent 1100 series, que consta de los siguientes moédulos: sistema de bombeo de
gradiente cuaternario, desgasificador de vacio, compartimento termostatizado de
columna (horno) y detector de diodos y de longitud de onda multiple. La columna
empleada para determinar el perfil de compuestos fendlicos Hypersil BDS-C18, de 5
um de tamano de particula, de 25 cm de longitud y 4,6 mm de diametro interno.

La separacion se ha llevado a cabo con gradiente de elucién. Las fases moviles
fueron acido acético-agua al 3% de acido acético y metanol-acetonitrilo (1:1). El flujo
de elucién 1mL/min (Tabla 4.3), la temperatura del horno se fijé en 30°C, se inyect6 20
uL de muestra y la longitud de onda de deteccién 280 nm.

Tabla 4.3. Gradiente de elucion empleado

Tiempo (min) Fase mévil A (%) Fase moévil B (%)

0 95 5
20 70 30
30 65 35
35 60 40
45 30 70
50 0 100
60 95 5

La identificacion de los polifenoles se ha realizado utilizando patrones y los espectros
de absorcion de los distintos compuestos. La cuantificacion de los mismos se ha
realizado utilizando la técnica de adicion de patrén. Los resultados se han expresado
en mg/kg de aceite.
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4.5. DISENO ESTADISTICO DE EXPERIMENTOS

Disefiar un experimento significa planificarlo de modo que se obtenga el
maximo de informacién necesaria, sobre el problema objeto de investigacion, con el
minimo numero de ensayos. El disefio de experimentos consiste en enumerar la
secuencia completa de pasos a realizar para asegurarnos que se obtienen los
resultados deseados, que permitan realizar un analisis objetivo y conduzcan a
deducciones validas. En este contexto, tanto por la importancia de las decisiones que
se extraen de la investigacién como por el elevado coste de la experimentacion, no
resulta adecuado dejar la elecciébn de las condiciones de experimentacion, y la
evaluacion de los resultados, a la intuicién del experimentador. Lo razonable, en estos
casos, es utilizar una metodologia que indique, fehacientemente, como planificar la
secuencia de experimentos de una forma 6ptima, minimizando, en la medida de lo
posible, la influencia del error experimental y el coste de experimentacién. Para
planificar y analizar los experimentos y se ha empleado el Disefio Estadistico de
Experimentos (Box et al., 2002).

El Disefio Estadistico de Experimentos (DEE) se puede definir como una
metodologia de planificacién y andlisis basada en herramientas estadisticas,
(Montgomery, 2004). Planificacion, porque el DEE selecciona la estrategia
experimental éptima que permita obtener la informacién buscada con el minimo coste.
Andlisis, porque evalla los resultados experimentales obtenidos garantizando la
maxima fiabilidad en las conclusiones obtenidas.

Los requisitos que debe cumplir un DEE son:

e Poder comprobar las hipotesis objeto de estudio, no dejandose confundir por
variables inesperadas (ruido), como errores de medida desproporcionados, etc.

e Proporcionar la maxima cantidad de informacién.
e Ser tan simple como sea posible.

e Poder revelar la existencia de cualquier causa importante de variacién, aunque
no haya sido adelantada como hipétesis.

e Tener un alto grado de seguridad en las respuestas.

e La investigacion debe efectuarse lo mas eficientemente posible. Se debe
ahorrar tiempo, dinero, personal y material experimental; lo que se ajusta a la
premisa "Proporcionar la maxima cantidad de informacion al minimo costo".

La informacion que puede darnos un experimento viene definida por el
concepto de variable, que es la caracteristica de un objeto que puede ser observada y
medida. Existen dos tipos de variables: las categoricas o cualitativas y las numéricas o
continuas. Las primeras solo pueden ser percibidas y comparadas como iguales o
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diferentes entre si, son de caracter nominal. Las segundas pueden ser medidas y
cuantificadas.

Las variables a emplear en el DEE también pueden ser de los tipos siguientes:

¢ Independiente o factor: el factor (causa) que se supone influye sobre la
caracteristica a medir (defecto, error, etc.). Para comprobar su influencia,
durante el experimento se le asignaran diferentes valores.

* Dependiente o respuesta: aquella variable que se mide durante el experimento,
para establecer si la variable independiente influye sobre sus valores.

o Extrafias o inesperadas: aquellas no controlables y, por tanto, no manipulables,
pero que influyen en la variable dependiente. Son la causa de que los
resultados no siempre sean los esperados. En el Disefio se les suele llamar
"ruido" o "error experimental".

e De blogueo: en caso de variar, influye sobre los valores de la dependiente.
Para eliminar su influencia se fija a un valor constante.

Para minimizar y cuantificar los errores en el disefio experimental se suelen
repetir ensayos. Para eliminar el ruido producido por las variables inesperadas se
realizan de forma aleatoria.

La aleatoriedad consiste en asignar, al azar, diferentes valores a las variables
independientes, con la esperanza de que los efectos extrafios se contrarresten entre
los distintos ensayos y valores de las variables. La aleatoriedad es fundamental en el
DEE, ya que:

¢ Previene la existencia de sesgo.
e Evita la dependencia entre ensayos.

e Confirma la adecuacion de los procedimientos estadisticos para el analisis de
los resultados experimentales.

451. EL METODO TRADICIONAL FRENTE AL DISENO ESTADISTICO DE
EXPERIMENTOS

El método tradicional de experimentacion consiste en ir variando factores
(tiempo, temperatura, concentracién, etc.) de uno en uno; es decir, a partir de unas
condiciones iniciales, se realizan experimentos, en los cuales todos los factores se
mantienen constantes, excepto el que se esta estudiando. De este modo, la variacion
de la respuesta se puede atribuir a la variacién de ese factor y, por tanto, revela su
efecto. El procedimiento se repite para los demas factores. Esta forma de actuar
conlleva un error: si se varian dos o mas factores entre dos experimentos
consecutivos, no seria posible conocer si el cambio en la respuesta ha sido debido al
cambio de un factor, al de otro, o al de todos a la vez (Box et al., 2002). En definitiva,
no seria posible apreciar si existe interaccion entre los factores estudiados.
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Por tanto, esta estrategia experimental presenta una serie de inconvenientes
importantes cuando existe interaccidn entre dos factores. Se dice que existe
interaccion entre dos factores, A y B, cuando el efecto del A es diferente segun qué
valor tome el B, y viceversa. La metodologia tradicional no informa sobre cémo un
factor interactua con los otros o cédmo estas interacciones afectan a la respuesta, por
lo que sblo se obtiene una compresion limitada de los efectos de los factores. En
cuanto a la determinacion de los valores optimos de las variables respuesta, en la
metodologia tradicional el experimentador observa que se ha llegado a este valor
porque mediante la variacién de un solo factor la respuesta no mejora, sin percibir que
se puede encontrar lejos del valor buscado. Aunque se puede reiniciar la
experimentacién partiendo del éptimo encontrado, esta solucién es extremadamente
ineficiente cuando se deben estudiar muchos factores con un elevado numero de
niveles, lo cual requeriria demasiados experimentos y excesivo tiempo (Romero et al.,
1995).

Los inconvenientes del método tradicional provienen de variar un factor,
manteniendo constantes los demas. Por tanto, la solucién radica en variar mas de un
factor simultdneamente al realizar un nuevo experimento. Ello permite mejorar la
eficiencia del esfuerzo del experimentador y obtener informacién sobre las
interacciones. La dificultad estriba en disefiar una experimentacion reducida, en la que
estos cambios simultaneos se complementen entre si y permitan obtener la
informacién buscada al combinar los resultados de todos los experimentos. EI DEE
proporciona el marco matematico adecuado donde los niveles de los factores que
afecten al proceso son combinados simultaneamente, con el objetivo de obtener
informacion eficiente con un nimero reducido de experimentos.

4.5.2. METODOLOGIA DEL DISENO ESTADISTICO DE EXPERIMENTOS

A la hora de plantear una investigacién mediante el DEE se deben considerar
las siguientes etapas (Ludlowet al., 1995):

a) Comprender el problema y definir claramente el objetivo: resulta muy importante
identificar, de forma muy especifica, la variable dependiente o respuesta. Para ello
debe tenerse un conocimiento profundo del problema. El DEE se presenta como
una herramienta matematica para encontrar respuestas a problemas
perfectamente identificados y especificados. Cuanto mas claramente se plantea el
problema y se define la hipétesis, mayor puede ser la informacion obtenida.

b) Identificar los factores que potencialmente podrian influir en la funcion objetivo y los
valores que éstos pueden tomar: éstos representan las caracteristicas que se
supone influyen sobre los valores de la variable dependiente. Su eleccién requiere
un conocimiento previo del sistema, obtenido de referencias bibliograficas,
experiencia en el laboratorio, etc. Deben poder modificarse y controlarse con
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facilidad. Para cada factor se debe definir el intervalo de valores que puede tomar
(niveles).

c) Eleccion del disefio experimental: dentro de la metodologia del DEE resulta

frecuente realizar la experimentacién en diversas etapas. La seleccion de una
matriz u otra depende del objetivo de cada etapa. En funcién del objetivo
planteado en la investigacion se identifican distintos tipos de disefios que se
pueden aplicar a cada caso.

0 Cribado: al plantear por primera vez una experimentacion, lo mas normal es
encontrar una larga lista de factores potencialmente influyentes, por lo que es
necesario reducir la lista de factores a un nimero manejable. Para realizar
dicho cribado se puede realizar una investigacion preliminar mediante un
disefio sencillo, que permita determinar lo mas rapidamente posible qué
factores tienen mas influencia en la respuesta y deben ser estudiados en
detalle.

o Influencia de los factores: una vez identificados los factores mas importantes,
el siguiente paso consiste en realizar un estudio cuantitativo de sus efectos y
las posibles interacciones sobre la variable respuesta. Normalmente, se
emplean los disefios factoriales completos a dos niveles, 2%, y los factoriales
fraccionados, 2", entre otros.

o0 Optimizacién: el ultimo objetivo de la investigacién suele ser la optimizacion
de una o varias respuestas de un proceso; es decir, conocer qué niveles de
los factores proporcionan un valor maximo o minimo de una o varias
respuestas simultaneamente. Los disenos de optimizacién mas comunes
suelen ser: el disefio central compuesto y el disefio de optimizacion Box-
Behnken.

d) Experimentacién: el disefio experimental escogido suele estar descrito mediante

variables codificadas. Estas se particularizan para los factores en estudio, se
comprueba si los experimentos son posibles y, si es asi, se realiza la
experimentacién en orden aleatorio respecto al orden en el cual estan listados.

e) Interpretacién de los resultados: una vez que se disponen de los resultados
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experimentales se pueden calcular los efectos de los factores y sus interacciones.
Los test estadisticos permiten comprobar si los efectos calculados son
significativos comparandolos con el error experimental. Si se construye un modelo
de optimizacion, se pueden calcular los coeficientes de la funcion que relaciona
factores y variables por el método de los minimos cuadrados. Asi mismo, se
puede evaluar el modelo mediante el analisis de varianza (ANOVA) vy, si los
parametros de regresion se encuentran dentro del rango adecuado, el modelo
matematico se puede utilizar para buscar la zona 6ptima de la variable o variables
respuesta.
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Al conjunto de técnicas de disefio experimental y optimizacion se le conoce con
el nombre de Metodologia de Superficie de Respuesta (MSR).

4.5.3. OPTIMIZACION DE LA RESPUESTA. METODOLOGIA DE SUPERFICIE DE
RESPUESTA

Una vez se ha determinado la zona de los factores en donde se encuentra el
punto Optimo se aplica la MSR, introducida por Box y Wilsen, en 1951. Esta
metodologia es una coleccion de técnicas de disefo experimental y optimizacion de
procesos y debe su desarrollo al Area de Ingenieria Quimica e Industrial, para
considerar varias variables que influyen en un proceso. También es importante en el
disefio, desarrollo y formulacion de nuevos productos asi como para mejorar los
existentes. El objetivo es encontrar la combinacion de los factores y sus valores que
optimicen las variables respuesta de interés para el proceso. Cuando un disefio
factorial no se ajusta bien a una funcion lineal se debe usar una cuadratica, pero para
ello los factores deben tomar un minimo de tres valores. La MSR constituye un caso
particular de disefo factorial en el que se intentan encontrar los valores de los factores
que hacen 6ptima la respuesta.

En la MSR se va a considerar una variable cuantitativa respuesta, y, que
depende de una serie de factores independientes cuantitativos representados por las
variables x;, Xo, ..., Xk. La representacion matematica de los modelos de MSR puede
ser de diversas maneras:

El modelo lineal de primer orden con interacciones:

k K j1
y=Bo+D Bixi+D. D ByxiXj*+ e (4.10)
=1

=2 i=1

Y el modelo cuadratico o de segundo orden:

k k j1 k
Y=Bo+D By Xty > By Xi X+ B X+ e (4.11)
i=1

=2 i=1 i=1

87




Capitulo 4

donde: B; son los coeficientes de los términos de primer orden, B; los coeficientes de
los términos cuadraticos, B los coeficientes de los términos correspondientes a la
interaccion entre factores y € el error observado en la respuesta.

Mediante minimos cuadrados se determinan los parametros. Con éstos y las
Ecuaciones 4.10 y 4.11, en cada caso, se recalcula la respuesta y se compara con los
resultados experimentales; mediante analisis de varianza se determina si el modelo es
significativo o no.

Un disefio experimental que ajuste a un modelo cuadratico (segundo orden)
debe tener, al menos, tres niveles de cada factor (-1, 0, +1) y, si ademas se considera
un disefio de superficie de respuesta, es deseable que sea rotable. Se dice que un
disefio es rotable cuando la varianza de la respuesta predicha en algun punto es
funcion solo de la distancia del punto al centro y no es una funcion de la direccion.
Dado que la finalidad de la Metodologia de Superficie de Respuesta consiste en
optimizar, la rotabilidad proporciona estimaciones precisas en todas direcciones.

4.5.4. DISENO FACTORIAL

En un disefio factorial se investigan simultaneamente los efectos de cierto
numero de diferentes factores sobre la respuesta. La necesidad de estudiar
conjuntamente varios factores obedece, principalmente, a dos razones:

a. Encontrar un modelo que describa el comportamiento general del fenémeno en
estudio. Restringido al rango de variacion de los diferentes factores.

b. Optimizar la respuesta o variable independiente; es decir, encontrar la
combinacion de factores que optimizan esa respuesta.

La caracteristica esencial que hace necesario el estudio conjunto de los
factores viene dada por la posibilidad de que el efecto de un factor cambie para
valores diferentes de otro factor; es decir, que los factores interactien. Si se estudia un
factor de forma separada el resultado puede ser diferente al que daria con su estudio
conjunto y es mas dificil describir el comportamiento general o encontrar el 6ptimo. Si
el tiempo de obtencion de la variable respuesta es corto y barato, se puede aplicar la
metodologia tradicional de experimentacién; en caso contrario seria mas conveniente
aplicar el disefio factorial.

Algunas de las ventajas del disefio factorial son:

e Al obtener informacion sobre varios factores, sin aumentar el niumero de
experimentos, hay economia de material y tiempo.

e Se amplia el conocimiento de la respuesta en relacién a un factor, ya que se
estudia en las diferentes condiciones fijadas para los otros factores.
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e Se puede obtener una estimacion de la interaccion de los efectos; o sea, se
determina el grado y la forma en la cual se modifica el efecto de un factor para
diferentes valores de los otros factores.

e El nimero de experimentos del disefio factorial es 6ptimo para estudiar los
efectos principales e interacciones.

Y sus desventajas mas importantes son:

e El gran numero de combinaciones de experimentos cuando se estudian
muchos factores. Esto tiene dos efectos:
0 Si se desea usar bloques completos de experimentos es dificil estudiar
todos los efectos. Esto se puede eliminar usando el principio de
confusion.

0 Se aumenta el coste experimental al intentar estudiar todas las
combinaciones posibles, problema que se minimiza usando disefios
factoriales fraccionados, caso en que se prueba sélo una parte de los
efectos.

» Dificil interpretacion cuando se presentan interacciones de mas de tres efectos.

4.5.5. DISENO CENTRAL COMPUESTO

Es el disefio mas popular y el mas utilizado por los investigadores. Consiste en
un factorial completo 2% siendo k el nimero de factores codificados, de tal manera que
el centro es todo cero (0,0,...,0), aumentado por 2K puntos axiales (za, 0, 0,..., 0), (0,
tq, 0,..., 0), (0, O, %a,..., 0), (0, 0, O,..., £a), y n puntos centrales (0,0,...,0).

El disefio se convierte en rotable mediante la eleccion de a. El cual depende

. . ~ Ia s %
del numero de factores que se consideren en el disefio segun la ecuaciona = (2") .

Asi, para un disefio de dos factores, a = (2%)” = (2)” = 1,414 y para un disefio de tres
factores, a = (8)” = 1,682.

Los disefios centrales compuestos requieren cinco niveles de cada factor,
codificados como - a, - 1, 0, + 1, + a. En algunos casos, preparar cinco niveles para
algunos factores puede ser dificil y costoso. El disefio de cubo con cara centrada es
una variacion del disefio central compuesto con a = 1 que requiere sdlo tres niveles de
cada factor. Este disefio no es rotable, pero se compensa por el menor numero de
experimentos.
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4.6. SOFTWARE UTILIZADO PARA LOS ANALISIS ESTADISTICOS

Para el disefio de experimentos y el analisis de los resultados experimentales
se ha utilizado el software Design-Expert, version 8.0.7.1, de Stat-Ease Inc.,
Minneapolis, USA.

4.7. INTERPRETACION DE LOS MODELOS FACTORIALES Y CUADRATICOS

El estudio de las diferentes campanas de aceituna se ha realizado mediante
disefio de experimentos, en la primera con realizacion de disefios factoriales, para
determinar la influencia de los factores sobre las respuestas y la posible interaccion
existente entre ellos, y en las siguientes, para optimizar los factores con el objetivo de
obtener los aceites mas ricos en antioxidantes, se han realizado disefios de superficie
de respuesta del tipo central compuesto rotable.

Aunque los factores reales se han modificado, en todos los casos, entre 20 y
60 °C, para la temperatura, 20 y 60 minutos, de tiempo de batido, y entre 0,5y 2 %,
para el coadyuvante, talco, afadido; siempre se ha empleado, para el estudio, los
factores en su forma codificada de tal forma que todos varian entre -1 y +1. De esta
forma se pueden interpretar mejor los modelos obtenidos, se determina de forma mas
exacta la influencia de cada factor sobre la respuesta estudiada y se puede comparar
mas facilmente la actividad de los diferentes factores.

Los disefios de tipo factorial se han ajustado con modelos factoriales, Ecuacion
4.12, y los de superficie de respuesta con modelos cuadraticos, Ecuacion 4.13.

Y = ao + a1'T + 82"( + a3'C + a12'T't + a13'T'C + 323't'C (412)

Y = aO + a1'T + az't + 33'C + a12'T't + a13'T'C + 323't'C + 811'T2 + 322"[2 + a33'CZ (413)

Donde Y es la respuesta estudiada, T la temperatura de batido, t el tiempo de
batido y C la dosis de coadyuvante utilizada.

Para interpretar los modelos, se va a suponer que el término independiente,
correspondiente al valor de la respuesta en los puntos centrales de todos los factores
codificados (T =t = C = 0), tiene el valor 10 (ap = 10). Para simplificar la interpretacion
se estudia, para solo uno de los factores, los términos lineal, interaccién y cuadratico,
por lo que se supone que los coeficientes del resto de términos de los modelos valen
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cero. Mediante la Ecuacion 4.12 se va a estudiar el factor codificado temperatura y su
interaccion con el factor, también codificado, tiempo, y con la Ecuacion 4.13 se
estudiara la influencia del término cuadratico. Por ello, los coeficientes a,, as, a3, ass,
ax Y azz son cero, de forma que las Ecuaciones 4.12 y 4.13, simplificadas, quedan en
la forma:

Y=ao +a1'T+az't+a12'T't (414)

Y=a, +a; T +a T (4.15)

Debido a que los modelos de ajuste de datos deben ser jerarquicos, los
términos de nivel superior, como la interaccion y el término cuadratico, imponen la
presencia de los términos de nivel inferior, principal o lineal (nivel 1) en los modelos.
Por ello en la Ecuacion 4.14 se ha incluido el término lineal del tiempo de batido,
aunque su coeficiente sea cero. En ambos casos se supone valor unidad para el
coeficiente del término lineal (a1), nivel 1 en la jerarquia del factor temperatura. En el
modelo cuadratico, Ecuacion 4.15, se supone que no existe interaccion (a;, = 0) entre
los factores, por lo que no aparece el tiempo de batido.

4.7.1. INFLUENCIA DE LA INTERACCION SOBRE LA RESPUESTA

Para explicar la influencia de la interaccién sobre la respuesta se va a partir del
modelo propuesto en la Ecuacion 4.14 y los valores de ap = 10 y a; = 1. Para que la
influencia de la interaccién sea similar a la del término lineal se le va a imponer el valor
uno al coeficiente (a2 = 1), si esta es positiva, y -1 si es negativa (a2 = -1).

e Interaccién positiva

Como el coeficiente se ha fijado en la unidad y en este término aparece el
factor codificado tiempo cuyos valores oscilan entre -1 y +1, la Ecuacion 4.14 queda
en las dos formas limites siguientes:

t='1 Y=ao +a1'T+a12'T'('1)=ao +(a1'a12)'T (416)

t=+1 Y=ao +a1'T+a12'T'(+1)=ao +(a1 +a12)'T (417)
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En el punto central de tiempo (t = 0) la interaccion entre factores es nula. Como
se deduce de las Ecuaciones 4.16 y 4.17, la Ecuacién factorial 4.14 se ha reducido a
una de tipo lineal donde la pendiente es la suma y la diferencia entre los coeficientes
de los términos lineal y de interaccidn. Por ello, la interaccion entre factores se reduce
a modificar la influencia que el factor considerado tiene sobre la respuesta, oscilando
entre los limites que toma el otro factor codificado.

Siguiendo con el ejemplo propuesto, en la Figura 4.5 se muestra la variacion de
la respuesta Y con la temperatura, para diferentes valores de tiempo de batido y, en
tridimensional, el modelo tridimensional. En ella se observa que la pendiente de la
temperatura se anula cuando el tiempo es -1 y se duplica cuando es +1.

a) b)

Figura 4.5. Influencia de la temperatura y su interaccién con el tiempo

e Interaccion negativa

Si la interaccién fuese negativa la pendiente se intercambiaria, pero la figura
seria similar, como se puede deducir de las Ecuaciones 4.16 y 4.17. Otro caso posible
seria que el coeficiente a, fuese negativo, aunque, como se deduce, la interaccion se
limita a modificar la pendiente del factor estudiado.

Por tanto, la interaccion solo modifica, en los limites de su coeficiente, la
influencia que el nivel principal del factor estudiado tiene sobre la respuesta.
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4.7.2. INFLUENCIA DEL TERMINO CUADRATICO SOBRE LA RESPUESTA

Se va a utilizar la Ecuacién 4.15 para explicar la influencia del término
cuadratico sobre la accion principal del término lineal en la respuesta. Dado que, al
estar el factor elevado al cuadrado, cualquier valor que tome se hace positivo por lo
que la accién queda exclusivamente controlada por el coeficiente. Ademas, al variar el
factor entre los limites -1 y +1, y tener el término caracter parabdlico, las variaciones
mas significativas del modelo se producen en los extremos del factor.

En la Figura 4.6.a se muestra la variacion de la respuesta segun el coeficiente
aq4 sea positivo 0 negativo, en ambos casos se le ha asignado el valor absoluto 1. En
la Figura 4.6.b se muestra, en tridimensional y para el coeficiente a;; positivo, la
influencia del término cuadratico sumada a la del nivel principal.
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Figura 4.6. Influencia cuadratica de la temperatura

Si el coeficiente del nivel principal del factor fuese negativo la Figura 4.6.a seria
similar pero con pendiente negativa.

Por lo expuesto se deduce que los términos de nivel superior, sea interaccion o
cuadratico, solo modifican al de nivel inferior entre los valores maximos
correspondientes a los limites de los factores multiplicados por su coeficiente. Por ello,
cuando el coeficiente del nivel inferior de un factor (a; para la temperatura) sea
significativamente mayor que el del nivel superior, la influencia del factor sobre la
respuesta se vera poco modificada; por lo que los términos de nivel superior,
basicamente, lo haran es dar la forma definitiva a la superficie representativa.
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Resultados y Discusién

5.1. RESULTADOS EXPERIMENTALES

5.1.1. MATERIA PRIMA: ACEITUNA

Con el objetivo de obtener aceites ricos en antioxidante naturales, durante las
campafias 2007 a 2010 se realizaron ensayos de molturaciéon modificando diferentes
variables de proceso. Para ello, se emplearon aceitunas de la variedad Picual
procedentes de dos tipos de cultivo, regadio y secano, de la finca Venta del Llano que
posee el IFAPA en las inmediaciones de Mengibar (Jaén). Se han estudiado las cribas
de 4,5y 5,5 mm y diferentes temperaturas, tiempos de batido y dosis de coadyuvante.

Segun se ha indicado en la Introduccion, el aceite de oliva virgen contiene
antioxidantes que le confieren determinadas propiedades a nivel quimico,
organoléptico y para la salud. La cantidad de estos compuestos en el aceite de oliva
virgen depende de factores agrondmicos y tecnolégicos o de elaboracion del aceite.
De todas las etapas del proceso de elaboraciéon del aceite en la almazara, el batido de
la pasta de aceituna es, quizas, la operacion mas importante por su mayor influencia
en el rendimiento del proceso y en la calidad del aceite. La temperatura y el tiempo de
batido y la adicién, o no, de coadyuvantes tecnhol6gicos son las variables que influyen,
decisivamente, en las caracteristicas y en la cantidad de antioxidantes presentes en el
aceite. Dado que el objetivo principal de la Tesis es la obtencion de aceites de oliva
virgenes ricos en antioxidantes se han estudiado y optimizado dichas variables de
proceso.

En las Tablas 5.1 a 5.3, correspondientes a las camparfas entre 2007 y 2010,
se presentan las diferentes muestras de aceitunas utilizadas, su caracterizacion,
segun sean de regadio o de secano, y el cbddigo asignado para su posterior
procesamiento. A todas las muestras se les ha determinado indice de madurez (IM),
contenido en humedad y materias volatiles y el contenido de aceite en base seca (Rs).
Mediante balances de materia se ha determinado el contenido en sélidos mostrado en
las tablas, en base himeda.

En la Tabla 5.2, a la muestra con indice de madurez 0,3 se le han asignado los
cbdigos A y B para indicar que la muestra A se ha molturado con la criba de 4,5 mmy
la B con la de 5,5 mm. El resto de muestras de aceituna, de esta Tabla, se han
molturado con la criba de 5,5 mm, utilizando la de 4,5 mm solo para replicar los puntos
centrales. Las muestras de las Tablas 5.1 y 5.3 se han molturado con la criba de 4,5
mm.
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Tabla 5.1. Caracterizacion de las muestras de aceituna. Campafia 2007-08

Cédigo M Cultivo H“’(';Zf'ad S"(Li/f')°s ‘°;‘;ec';e o "’(3/‘:‘)9
A 2.1 Riego 50,1 29.0 41,9
E 43 Riego 47,9 27.3 47,6
,,,,,,,, G 51 Rego 460 268 503
B 31 Secano 38,9 38,4 37,2
D 3,7 Secano 40,6 35,6 39,7
F 5.3 Secano 47,4 28,0 46,7

*Los datos son medias de tres réplicas con coeficientes de variacion inferiores al 0,5%

Tabla 5.2. Caracterizacion de las muestras de aceitunas. Camparfa 2008-09

Cédigo IM Cultivo H”’('T,Z)"'ad S"(L'/f')“ ‘ZZ‘Z';" ;s“ b(ﬂ/f)e
A, B 0,3 Riego 52,2 35,3 26,1
D 1,8 Riego 45,6 37,1 31,7
F 3,4 Riego 46,7 34,3 35,6
________ H 47  Riego 478 32 422
C 0,5 Secano 45,4 36,7 32,8
E 3,5 Secano 48,2 31,2 39,7
G 4,1 Secano 40,5 34,4 42,3

*Los datos son medias de tres réplicas con coeficientes de variacion inferiores al 5%

Tabla 5.3. Caracterizacion de las muestras de aceitunas. Campafia 2009-10

Cédigo IM Cultivo H“’('],Z;'ad S‘S(Li/f')°s A;‘;ec';e - 'C’(f/f)e
A 1,2 Riego 56,3 26,2 40,1
C 2,8 Riego 53,8 25,6 44,7
E 3,8 Riego 50,7 26,0 47,2
________ G 55  Rego 48 20 483
B 1,6 Secano 55,2 27,3 39,0
D 3,1 Secano 49,3 29,2 42,4
F 4,0 Secano 46,1 28,9 46,4
H 53 Secano 42,6 31,9 44,5

* Los datos son medias de tres réplicas con coeficientes de variacion inferiores al 5%
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Segun se observa en la Tabla 5.1, con el incremento del indice de madurez se
produce el descenso de humedad para la aceituna de riego, mientras la de secano la
incrementa. En la Tabla 5.2, para regadio, la humedad disminuye con el paso de IM de
0,3 a 1,8 y posteriormente se incrementa con dicho indice. En cambio, para la aceituna
de secano se produce un incremento de humedad, al principio, y posteriormente
disminuye. En la Tabla 5.3 se produce el descenso de humedad, con el indice de
madurez, tanto para las aceitunas de riego como las de secano.

En general, durante las campafas de aceituna deberia cumplirse que con el
aumento del indice de madurez la humedad de las aceitunas decreciera, pero este
hecho depende de la climatologia, o sea, de que durante la recogida de aceituna
llueva o no. Cuando llueve las aceitunas cogen agua e incrementan su peso,
manteniendo la misma cantidad de aceite, lo que se traduce en la modificacién de su
composicién en base himeda, pero no en base seca.

El incremento de humedad de las aceitunas de secano mostradas en la Tabla
5.1 parece indicar una baja pluviometria en los meses previos a la recogida de
aceituna para después, durante la campafia, alternar periodos de sol con lluvias.
Respecto de las aceitunas de regadio, al regarse periddicamente, no experimentan
épocas de sequia por lo que su contenido en humedad es alto y, aunque llueva
durante la campafia de aceituna, lo normal es que con el indice de madurez
disminuyan su humedad lentamente.

Respecto de las aceitunas de la Tabla 5.2, se observa que, en regadio, la
humedad disminuye para posteriormente aumentar lo que da una idea de que en esa
campanfa llovié bastante. La aceituna de secano presenta baja humedad de principio,
lo que indica poca lluvia en verano y otofio, se incrementa con las lluvias de final de
otofio y, ya en invierno, con aceituna madura y tras un periodo seco la humedad
vuelve a caer.

A diferencia de las Tablas anteriores, en la Tabla 5.3 se observa claramente
gue llovié bastante al final del verano y principio de otofio y que la campafa de
recogida de aceituna transcurrié sin lluvia.

En las tres Tablas anteriores se puede observar que la aceituna de regadio, a
no ser que intervengan otros factores externos, siempre muestra mayor contenido de
humedad que la de secano, lo que influye en el contenido de componentes
minoritarios en los aceites.

Respecto de la rigueza grasa, en base seca, de las aceitunas, ultima columna
de las Tablas, se observa que, en la mayoria de los casos, se incrementa con el indice
de madurez. Estos datos se muestran graficamente en las Figuras 5.1 y 5.2, para las
aceitunas procedentes de olivos de regadio y de secano, respectivamente, y en la 5.3
para las aceitunas de la campafia 2009-10, considerada como éOptima para ambos
tipos de cultivo.
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Figura 5.1. Riqueza grasa frente al indice de madurez. Regadio
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Figura 5.2. Riqueza grasa frente al indice de madurez. Secano
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Figura 5.3. Riqueza grasa frente al indice de madurez. Campara 2009-10

Por definicién, la rigueza grasa en base seca indica el porcentaje de aceite que
tiene la pasta de aceituna molturada y secada en estufa a 105 °C, hasta pesada
constante. Por tanto, con este pardmetro solo se considera el contenido en aceite y
sélidos. Dado que la formacion vegetativa del hueso se produce durante el mes de
junio y principios de julio y la formacion de la pulpa y la génesis del aceite desde
finales de agosto hasta el envero o cambio de color de la aceituna, siendo mayoritaria
en el mes de septiembre, se pueden precisar, de forma aproximada, diferentes
periodos de estrés.

En las Tablas 5.1 a 5.3 y en las Figuras 5.1 y 5.2 se puede observar que el
contenido de aceite, en base seca, de las aceitunas es siempre creciente con el indice
de madurez, con tendencia a un maximo en la relacion aceite/sélidos. Observando las
Figuras 5.1 y 5.2 se puede precisar que este maximo parece ser, para la parcela
agricola considerada, el indicado por la ultima campafa estudiada (2009-10), en la
cual la pluviometria fue idénea para el crecimiento del fruto en ambos tipos de cultivo,
Figura 5.3. En esta Figura se observa que en todo momento la aceituna de regadio
presenta mayor riqueza grasa que la de secano, en condiciones normales, con valores
cercanos al 49% de aceite, en base seca. Mientras que para secano se puede aceptar
como valor maximo y 6ptimo el 46% de riqueza grasa.
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De la Figura 5.1, para aceituna de regadio, se deduce que los afios agricolas
correspondientes a las campafias 2007/08 y 2009/10 han transcurrido con normalidad
de forma que los olivos no han sufrido un estrés apreciable, bien porque se hayan
regado o porgque haya llovido. En cambio, en el afio 2008, estos olivos si han sufrido la
falta de agua durante la génesis de aceite y por ello su menor rendimiento. Por otra
parte, en la Figura 5.2, para aceituna de secano, se observa que ha existido estrés
hidrico durante la génesis de aceite en los afios 2007 y 2008 aunque el contenido
graso de la aceituna tiende al maximo, de forma tardia, de la campafia 2009-10.

5.1.2. DISENO EXPERIMENTAL

Para estudiar la influencia de las variables de batido sobre los diferentes
pardmetros que se analizaran, se han realizado diferentes disefios experimentales con
el objetivo de obtener el maximo de informacion con el minimo de ensayos. En primer
lugar, y con el fin de determinar los mejores limites de estudio de las variables
(factores), se ha realizado un disefio factorial 2° modificando la temperatura y el
tiempo de batido y la dosis de talco afadida a la pasta de aceituna. Los valores
estudiados para la temperatura han sido 20 y 60°C, 20 y 60 minutos para el tiempo y 0
y 2% para el coadyuvante, Tabla 5.4. La criba utilizada para molturar la aceituna ha
sido la de 4,5 mm. Con este disefio se procesaron las aceitunas de la Tabla 5.1.

Tabla 5.4. Disefio factorial empleado con aceitunas de la campafia 2007-08

Factores

Identificacion Temperatura (°C) Tiempo (min) Talco (%)

Cadificado Real Coadificado Real Caodificado Real

1 -1 20 -1 20 -1 0
2 -1 20 -1 20 +1 2
3 -1 20 -1 20 -1 0
4 -1 20 -1 20 -1 0
5 -1 20 +1 60 -1 0
6 -1 20 +1 60 +1 2
7 +1 60 -1 20 -1 0
8 +1 60 -1 20 +1 2
9 +1 60 +1 60 -1 0
10 +1 60 +1 60 +1 2

En la Tabla 5.4 aparecen 10 ensayos por experimento (muestra de aceituna)
debido a que al disefio factorial 2% (8 ensayos) se han sumado dos realizados en el
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nivel inferior de los factores, con el objetivo de determinar errores de experimentacion
mediante la réplica de ensayos.

Los resultados obtenidos en el estudio de la campafia 2007-08 permitieron fijar
los limites de los factores a estudiar en las campafias 2008-09 y 2009-10, con el
objetivo de optimizar las diferentes respuestas segun objetivos. Los factores
estudiados en la segunda y tercera campafas han sido la temperatura y tiempo de
batido, la dosis de talco y el tamafio de criba. Dado que el tamafio de criba solo puede
tomar valores discretos hay que considerarlo como factor categérico, realizando para
los otros tres factores (numéricos) un disefio de superficie de respuesta del tipo
Central Compuesto Rotable (CCR). Este tipo de disefio permite optimizar una o varias
respuestas segun el criterio que se haya prefijado. Se trata de la clase mas popular de
disefios usados para el ajuste de modelos de segundo orden (cuadraticos) y
proporciona buenas predicciones en toda la regidn de interés. La rotabilidad es una
base razonable para la seleccion de este disefio de superficie de respuesta ya que
proporciona la misma precisién en todas direcciones.

Para el factor categorico criba se han utilizado los valores de 4,5y de 5,5 mm,
modificando el resto de factores entre 20 y 60°C, para la temperatura de batido, 20 y
60 minutos, para el tiempo, y 0,5y 2% para la dosis de coadyuvante (talco). Este tipo
de disefios se caracteriza porque se estudian cinco niveles de los factores (-a, -1, 0,
+1, +a) correspondiendo el factor codificado -1 al limite inferior del factor real y el
codificado +1 al limite superior del factor real. Los puntos axiales o se calculan en
funcién del nimero de factores a estudiar, de forma que para tres factores adquiere el
valor 1,68.

En la Tabla 5.5 se muestra el disefio experimental aplicado a las campafas
2008-09 y 2009-10. El experimento A de la campafia 2008-09 se ha realizado con la
criba de 4,5 mm y el B con la de 5,5 mm, el resto de experimentos de esta campafa
se ha realizado con la criba de 5,5 mm y, adicionalmente, los puntos centrales se han
replicado con la de 4,5 mm. Para la campafa 2009-10 se ha empleado solo la criba de
4.5 mm.
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Tabla 5.5. Disefio CCR utilizado en las camparfias 2008-09 y 2009-10

Factores
Identificacién Temperatura (°C) Tiempo (min) Talco (%)
Codificado Real Codificado Real Codificado Real
1 -1,68 6,4 0 40 0 1,25
2 -1 20 -1 20 -1 0,5
3 -1 20 -1 20 +1 2
4 -1 20 +1 60 -1 0,5
5 -1 20 +1 60 +1 2
6 0 40 -1,68 6,4 0 1,25
7 0 40 0 40 -1,68 0
8 0 40 0 40 0 1,25
9 0 40 0 40 0 1,25
10 0 40 0 40 0 1,25
11 0 40 0 40 0 1,25
12 0 40 0 40 +1,68 2,5
13 0 40 +1,68 73,6 0 1,25
14 +1 60 -1 20 -1 0,5
15 +1 60 -1 20 +1 2
16 +1 60 +1 60 -1 0,5
17 +1 60 +1 60 +1 2
18 +1,68 70 0 40 0 1,25

5.1.3. RESULTADOS EXPERIMENTALES

A los diferentes ensayos realizados, en las tres campafias, se les ha
determinado el rendimiento de extraccién, en base humeda, (R) como los kg aceite
obtenidos por cada 100 kg de aceituna y, a todos los aceites, los pardmetros de
calidad reglamentada, acidez (lIA), indice de peroxidos (IP), Ky, Ka3z, contenido en
pigmentos fotosintéticos (clorofilas (CIrf) y carotenoides (Crd)), polifenoles totales
(PTE) y ortodifenoles (ODF) (determinados espectrofotométricamente) y los
antioxidantes por separado: hidroxitirosol (Hy), tirosol (Ty), acido vanillico (VCO),
vanillina (VNA), &cido p-coumarico (pCOU), Hy-EDA, pinoresinol (PR), Ty-EDA,
luteolina (LTNA), acido cinnamico (CNCO), acetoxi-pinoresinol (APR), apigenina
(APG), Hy-EA, Ty-EA, polifenoles totales por cromatografia liquida (PTCL), a-tocoferol
(ATCO), p-tocoferol (BTCO), y-tocoferol (GTCO) y tocoferoles totales (TCTO), todos
ellos determinados mediante cromatografia liquida de alta resolucion.
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En la Figura 5.4 se muestra el cromatograma correspondiente a la muestra E
de aceituna de riego con IM 3,8 de la campana 2009-10. Para esta muestra los
factores reales se han fijado en 60° para la temperatura de batido, 20 minutos de
tiempo y 2 % de dosis de talco.
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0 10 20 30 40 50 min
1 - Hydroxitirosol 5 - Vanillina 9 - Hy-EDA 13 - Acido Cinnamico 17 - Ty-EA
2 - Tyrosol 6 - Acido p-coumarico 10 - Pinoresinol 14 - Acetoxy-Pinoresinol
3 - Acido Vanillico 7 - Desconocido 11 - Ty-EDA 15 - Apigénina
4-S.. 8 - Desconocido 12 - Luteolina 16 - Hy-EA

Figura. 5.4. Cromatograma. Muestra E. IM = 3,8. Riego. Campafia 2009-10

En la Figura 5.5 se muestra el cromatograma de la muestra F de aceituna de
secano, IM 4,0, campafia 2009-10. Las condiciones de batido también fueron 60° de
temperatura, 20 minutos de tiempo y 2% de coadyuvante.
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Figura. 5.5. Cromatograma. Muestra F. IM = 4,1. Secano. Camparfia 2009-10

En ambas figuras, a modo de ejemplo, se muestran los antioxidantes
identificados en todas las muestras de aceites estudiados. Los picos identificados han
sido: (1) hidroxitirosol (Hy); (2) tirosol (Ty); (3) acido vanillico (VCO); (4) patrén interno
(S.1.); (5) vanillina (VNA); (6) acido p-coumarico (pCOU); (9) Hy-EDA,; (10) pinoresinol
(PR); (11) Ty-EDA ; (12) luteolina (LTNA); (13) acido cinnamico (CNCO); (14) acetoxi-
pinoresinol (APR); (15) apigenina (APG); (16) Hy-EA; (17) Ty-EA.

En las Tablas 5.6 a 5.49 se recogen todos los datos experimentales obtenidos
durante las tres camparfas estudiadas. En ellas, en la columna “identificacion” el
primer nimero representa la campafia a la que pertenece la muestra estudiada, la
letra que le sigue identifica la muestra de aceitunas de las Tablas 5.1 a 5.3, segun
campafia, y el nimero indica las condiciones de batido, segun el disefio experimental
empleado, de las Tablas 5.4 y 5.5. Los encabezados de las columnas de las tablas se
describen al principio de este Apartado.

Las Tablas 5.18 y 5.19 se han realizado con la misma aceituna, en la primera
se ha usado la criba de 4,5 mm y en la segunda la de 5,5 mm. En las Tablas 5.20 a
5.33 los ensayos 8 a 11 son los puntos centrales del disefio experimental, realizado
con la criba de 5,5 mm, y los ensayos 19 a 22 son las réplicas de los puntos centrales
realizados con la criba de 4,5 mm.
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Tabla 5.6. Respuestas experimento A. Campaiia 2007-08

I R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)

7A1 15,6 0,20 2,45 0,178 1,49 43,3 14,3

7A2 16,6 0,22 3,40 0179 1,63 472 150

7A3 15,5 0,21 3,68 0,187 1,53 46,1 15,0

TA4 15,8 0,19 3,36 0,136 1,33 44 4 14,1

7A5 16,9 0,20 3,81 0174 1,69 469 151

7A6 17,5 0,18 2,68 0,152 1,52 46,8 14,7

7A7 13,9 0,27 5,56 0283 2,05 671 19,6

7A8 17,2 0,26 5,36 0,287 2,09 76,4 22,4

7A9 12,9 0,22 5,50 0,196 1,48 100,0 29,7

7A10 14,6 0,25 2,73 0,214 1,77 78,1 23,3
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion " uo)  (mgke) (moke) (mgke) (mgke)  (mgkg)  (mglko)

7A1 232 141,9 3,09 3,02 1,48 0,00 2,10

7A2 305 121,9 2,58 2,90 1,85 0,00 2,37

7A3 325 124.8 3,52 3,65 1,76 0,00 2,23

7A4 476 111,0 3,25 3,83 1,92 0,00 2,30

7A5 463 96,0 2,75 3,72 1,70 0,00 1,96

7A6 512 1039 2,64 4.08 1.84 0.00 212

TA7 812 155,1 4,35 5,22 1,26 0,52 1,97

7A8 898 180,1 4,57 5,85 1,36 0,51 2,16

7A9 724 146,7 4,28 6,17 1,17 0,98 2,57

7A10 785 204,7 4,99 6,44 0,68 0,57 1,14
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Tabla 5.7. Respuestas experimento A. Campafia 2007-08. Continuacion

Identificacion Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR APG

(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)  (mglkg) (mg/kg) (mg/kg)
7A1 499,8 3,05 31,5 31,0 1,18 23,7 7,07
TA2 479,2 2,71 29,8 32,5 1,10 22,6 6,74
7A3 568,1 3,29 37,7 34,0 1,28 26,5 8,34
TA4 458,7 3,39 35,4 33,0 1,05 22,7 7,94
7AS 410,0 3,34 45,9 30,0 1,12 20,2 7,15
7A6 4441 3,57 55,0 30,2 1,17 21,0 6,70
TA7 965,0 4,29 208,7 23,2 1,04 21,6 9,67
7A8 9711 4,55 180,7 251 1,14 26,5 12,17
7A9 932,3 5,00 322,8 18,1 0,63 12,9 6,79
7A10 884,3 4,78 257,8 16,9 0,87 18,6 8,19

Identificacion Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT

(mg/kg) (mglkg) (mg/kg)  (mglkg)  (mglkg)  (mg/kg) (mglkg)

7A1 62,3 21,0 694 343,9 3,07 8,73 355,7
TA2 51,5 22,7 662 334,4 3,24 8,45 346,1
7A3 73,9 23,9 792 335,5 3,27 9,35 348,1
TA4 65,6 30,6 673 348,1 3,06 10,49 361,7
7AS5 64,3 37,6 633 347,6 3,28 10,55 361,4
7A6 59,7 39,3 675 370,9 2,93 11,94 385,8
TA7 601,6 233,9 2086 338,2 3,15 11,23 352,6
7A8 590,3 182,8 2012 344.,4 3,47 10,21 358,1
7A9 715,0 269,0 2301 371,3 3,46 12,28 387,1
7A10 1002,9 308,7 2520 351,2 3,12 9,47 363,8
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Tabla 5.8. Respuestas experimento B. Campaiia 2007-08

I R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)

7B1 18,2 0,18 2,24 0,139 1,29 45,4 18,0

7B2 19,4 0,19 2,59 0,164 1,31 47,4 18,3

7B3 18,6 0,18 2,79 0,184 1,33 53,4 20,6

7B4 18,1 0,17 3,52 0,197 1,33 49,5 19,7

7B5 19,5 0,13 2,37 0,172 1,20 49,7 19,3

7B6 19,4 0,16 2,67 0,194 1,35 56,8 21,9

7B7 18,0 0,28 4,95 0203 1,47 87,9 303

7B8 19.2 0.24 4,81 0313 206 10,8 350

7B9 19,3 0,25 2,90 0,261 1,94 127,1 475

7B10 198 0,23 3,08 0238 168 1246 426
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion " uo)  (mgke) (moke) (mgke) (mgke)  (mgkg)  (mglko)

7B1 807 103,1 3,11 3,90 1,02 0,00 1,05

7B2 839 139,3 2,97 3,92 1,01 0,00 1,07

7B3 781 113,7 2,92 3,97 1,12 0,00 1,18

7B4 763 105,8 3,09 4,24 1,09 0,00 1,05

7B5 541 36,3 1,98 3,48 0,89 0,00 0,80

7B6 605 850 221 3.67 0.90 0.00 0.90

7B7 1267 2376 6,08 6.27 0.72 0,58 0.80

788 1357 369.8 515 5.88 0.74 0.64 0.97

7B9 1241 319,2 6,70 7,68 0,74 0,85 0,66

7B10 1237 349,5 6,35 7,76 0,75 1,18 0,86
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Tabla 5.9. Respuestas experimento B. Campafia 2007-08. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion "o o) (mgke)  (mgkg)  (maks) (mgkke)  (mgkg)  (maikg)
7B1 7479 301 346 377 1,44 294 4,92

7B2 8231 327 341 426 1.71 32.7 503

783 6498  3.11 470 355 1.46 265 4.27

7B4 7201 351 445 391 1.83 28.2 516

7B5 270,2 2,83 47,9 25,5 1,11 18,4 3,31

786 4089 258 515  27.0 121 229 3.25

7B7 1539.4 358 2982 230 1.79 257  12.34

788 16392 430 2757 263 1.81 208 1838

7B9 13706 509 3949 173 1.05 149  10.46

7B10 13629 554 3686 160 0.99 154 1824
o Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion o) (moke) (moke) (moke)  (moke)  (mgkke)  (maikg)
7B1 76.7 31,1 79 3820 3,66 166 4023

7B2 76.9 309 1063 3850  3.77 157 4045

783 84.9 38.9 904 3718 329 144 3985

7B4 82.0 40.6 987 3838 356 170 4044

7B5 42.9 44.9 468 3802  3.66 149 3987

7B6 56.4 43.3 628 3815  3.99 152 4006

7B7 10325 3411 3295 3978  3.79 168 4184

7B8 997.9 3248 3335 3992 362 167 4195

7B9 15489 5285 3912 4128  3.73 207 4372

7B10 17422 5849 4135 3957 3.9 182 4172
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Tabla 5.10. Respuestas experimento D. Camparia 2007-08

I R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)

7D1 19,1 0,18 2,97 0,122 1,19 40,1 16,1

7D2 20,5 0,18 2,40 0,159 1,48 41,9 15,9

7D3 18,8 0,18 2,74 0,185 1,82 49,0 19,3

7D4 19,4 0,19 1,75 0,173 1,42 50,7 20,4

7D5 193 0,18 230 0225 179 468 18,9

7D6 20,6 0,20 1,96 0242 1,93 50,9 20,1

7D7 19.7 0,20 519 0215 1,49 87,0 32,9

7D8 20,4 0,22 4,25 0,255 1,87 76,8 28,5

7D9 20,7 0,20 7,25 0,377 2,56 79,7 28,9

7D10 207 0,33 3,25 0298 2,15 84,4 30,3
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion " uo)  (mgke) (moke) (mgke) (mgke)  (mgkg)  (mglko)

7D1 737 141,4 3,36 4,42 1,22 0,00 1,07

7D2 761 113,2 3,01 4,06 1,18 0,00 1,06

7D3 717 100,1 3,42 4,27 1,19 0,00 1,02

7D4 684 112,1 4,46 4,09 1,04 0,00 0,95

7D5 656 99,9 3,26 4,66 1,31 0,00 1,07

7D6 688 87.6 274 4.25 1.22 0.00 1.03

7D7 1466 3658 548 5.09 0.74 0.67 0.68

7D8 1392 3391 5,64 561 0.89 0,55 0.81

7D9 1526 4093 670 6.78 0,63 0.92 0.61

7D10 2142 452,2 6,49 6,49 0,77 0,99 0,73
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Capitulo 5

Tabla 5.11. Respuestas experimento D. Campafia 2007-08. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion "0 ou0)  (moke)  (mgkg)  (malks) (mglke)  (mgkg)  (maikg)
7D1 8259 327 281 447 133 297 418

7D2 817.9  3.16 272 438 1.52 26.7 458

7D3 8151  3.30 301 448 1.34 30.8 464

7D4 800.7  3.12 362 401 1.36 30.9 433

7D5 706.8 3.8 399 372 1.23 28.6 501

7D6 6680  3.10 478 343 1.29 275 4.68

7D7 1571.9 400 2206 249 1.74 242 2332

7D8 15339 347 2305 285 1.49 311 26.42

7D9 13528 412 3156 145 097 125 2351

7D10 12905 448 3185 164 079 132 21.79
o Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion o) (moke) (moke) (moke)  (moke)  (mgkke)  (maikg)
7D1 62.7 314 1045 3465 2,58 220 3710

7D2 643 255 1027 3442 304 239 3712

7D3 81.9 364 1062 3419 313 214 3664

7D4 91.6 412 1063 3546  3.01 219 3795

7D5 83.3 505 969 3488 353 216  373.9

7D6 798 48.0 927 3533 320 222 3786

7D7 10593 2926 3239 3613  3.13 225  386.9

7D8 9105 2642 3047 3723 299 238  399.1

7D9 19582 5020 4203 3745  3.35 234 4013

7D10 17391 4505 3874 3927 577 278 4262
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Resultados y Discusién

Tabla 5.12. Respuestas experimento E. Campaiia 2007-08

I R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)

7E1 19.9 0,19 2,09 0149 1,49 30,0 10,4

7E2 21,0 0,19 2,05 0,094 1,35 32,5 11,1

7E3 19,1 0,16 2,67 0,151 1,69 31,5 10,9

TE4 18,6 0,16 1,99 0,120 1,45 34,1 11,5

7E5 19.8 0,17 2,40 0105 135 31,3 11,3

7E6 22.4 0,19 281 0130 1,35 20,8 105

TE7 18,6 0,24 3,04 0,132 1,35 40,4 14,6

7E8 21,3 0,24 3,34 0,181 1,72 41,5 14,6

7E9 20,4 0,24 4,46 0,229 2,04 41,9 14,2

7E10 22,2 0,26 4,44 0,263 2,45 47,3 16,1
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion " uo)  (mgke) (moke) (mgke) (mgke)  (mgkg)  (mglko)

7E1 574 79,2 2,46 3,36 1,31 0,00 1,12

7E2 575 58,8 4,16 4.45 1,61 0,00 1,44

7E3 503 73,2 2,64 4,02 1,61 0,00 1,28

7TE4 515 65,6 2,51 3,86 1,34 0,00 1,22

7E5 498 71,0 2,57 3,97 1,45 0,00 1,28

7E6 487 640  3.02 4.85 171 0.00 1.42

TE7 1080 205,1 4,22 5,03 1,10 0,59 1,17

7E8 1030 2009 4,63 6.67 1.32 0.64 1.40

7E9 1068 2695 4,09 561 0.39 0.40 0.50

7E10 1015 213,6 4,98 7,39 0,97 1,09 1,22
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Capitulo 5

Tabla 5.13. Respuestas experimento E. Campafia 2007-08. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion "0 00" (mgke)  (mgkg)  (malks) (mglke)  (mgkg)  (maikg)
7E1 3755  2.80 144 359 0.66 18.9 631

7E2 4986  3.16 233 391 074 226 6.69

7E3 4095 321 198 384 066 205 7.08

7E4 4170 322 211 442 087 24.8 757

7E5 4504  3.05 385 346 061 209 569

7E6 4153  3.25 355 328 0.64 198 6.37

7E7 10988 444 1589 284 092 242  12.86

7E8 999.9 462 1416 304 095 276  13.25

7E9 7618 400 1395 178 0.66 195  13.49

7E10 10251 483 2515 211 064 162 1022
o Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion o) (moke) (moke) (moke)  (moke)  (mgkke)  (maikg)
7E1 40,0 13.4 520 2816 331 187 3036

7E2 528 143 676 2798 344 188 3021

7E3 47.6 175 577 3143 362 196 3375

7E4 52.7 102 504 2727 345 188  294.9

7E5 693 31.2 667 2819 331 183 3035

7E6 58.6 23.4 610 2867 371 183 3087

7E7 609.9 1572 2111 2804 377 191 3032

7E8 567.2 1459 1950 2883  3.19 196 3110

7E9 7967 1650 1933 2784  3.77 193 3014

7E10 10440 2923 2685 2860  3.65 196 3093
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Resultados y Discusién

Tabla 5.14. Respuestas experimento F. Camparia 2007-08

I R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
7F1 16,7 0,17 2,25 0,134 1,33 33,8 10,7

7F2 20,2 0,17 1,07 0116 124 298 9.3

7F3 16,5 0,16 1,67 0,208 1,51 33,4 10,8

7F4 15,1 0,16 1,50 0,167 1,73 32,4 10,3

7F5 20,3 0,16 1,61 0164 133 31,9 10,0

7F6 22.0 0,16 1,48 0198 214 269 8.3

TF7 18,4 0,17 1,53 1,174 1,44 29,3 9,8

7F8 20,7 0,18 1,64 0,381 2,54 28,5 8,8

7F9 19,6 0,17 3,47 0,212 1,93 28,8 9,7

7F10 21,6 0,23 2,93 0,217 1,84 30,2 10,5
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion " uo)  (mgke) (moke) (mgke) (mgke)  (mgkg)  (mglko)

7F1 597 99,6 2,67 2,45 0,00 0,00 0,46

TF2 639 95,3 3,54 3,23 0,56 0,00 0,62

7F3 622 90,2 1,85 2,11 0,00 0,00 0,49

TF4 641 93,9 1,98 2,06 0,41 0,00 0,48

7F5 626 70,8 2,25 2,47 0,55 0,00 0,62

7F6 653 86,0  2.90 3.79 0.65 0.00 0.71

7F7 965 2131 228 1.66 0.00 0.39 0.38

7F8 1007 209.4  3.26 287 0.00 0,51 0.49

7F9 939 2089  2.86 218 0,00 0.81 0.35

7F10 1071 266,0 4,32 3,82 0,44 0,91 0,64
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Capitulo 5

Tabla 5.15. Respuestas experimento F. Campafia 2007-08. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion "0 ou0)  (mgke)  (mgkg)  (malks) (mglke)  (mgkg)  (maikg)
7F1 456,6 243 192 300 1,02 21.2 3.16

7F2 556.0 261 224 305 112 208 3.77

7F3 478.2 256 170 313 1.0 18.6 3.57

7F4 445.0 254 184 295 114 183 3.62

7F5 403.0 245 270 290 0.89 159 3.81

7F6 4685 255 320 303 0.92 173 318

7F7 838.2 239 1279  17.9 1.00 16.4 7.48

7F8 930.2 307 1435 21,0 111 18.9 9.86

7F9 819.5 313 2121 117 0.66 8.9 0.87

7F10 905.1 350 2102 146 072 100  11.89
o Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion o) (moke) (moke) (moke)  (moke)  (mgkke)  (maikg)
7F1 63,4 271 633 2883 322 230 3145

7F2 713 238 744 3062  3.27 238 3333

7F3 56.5 256 642 2987 313 26.4 3282

7F4 59.3 291 615 2959 503 218 3228

7F5 715 277 501 3081 355 232 3348

7F6 73.3 257 665 3127  3.70 233 3397

7F7 4943 1034 1617 3355 463 258  366.0

7F8 5007 1473 1885 3277 374 246  356.0

7F9 10118 2402 2327 3378  3.89 241 3658

7F10 1177.7 2999 2647 3340  3.78 243 3621
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Resultados y Discusién

Tabla 5.16. Respuestas experimento G. Campaiia 2007-08

T R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
7G1 18,0 0,13 3,20 0,169 1,72 24,6 7,1

7G2 23,1 0,13 3,32 0,174 1,61 24,9 7,1

7G3 18,9 0,14 2,91 0,133 1,56 28,8 8,9

7G4 19,2 0,12 3,25 0133 1,43 31,3 9.7

7G5 20,1 0,13 2,97 0,124 1,35 29,3 9,2

7G6 23,6 0,12 287 0170 1,40 29,1 9.1

7G7 185 0,16 286 0199 1,40 33.4 11,0

7G8 22.3 0,14 3.23 0185 1,37 31,2 10,0

7G9 21,5 0,16 3,32 0,200 1,63 28,6 10,0

7G10 241 0.14 3,57 0194 162 30,8 10,5
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion " uo)  (mgke) (moke) (mgke) (mgke)  (mgkg)  (mglko)

7G1 509 104,7 2,96 3,22 0,46 0,00 0,45

7G2 593 95,4 4,21 4,06 0,73 0,00 0,60

7G3 573 95,2 2,36 2,32 0,40 0,00 0,34

7G4 560 89,7 1,56 2,09 0,00 0,00 0,35

7G5 515 73,1 2,15 3,28 0,69 0,00 0,45

7G6 562 988  2.92 3.26 0.65 0.00 053

7G7 861 1706 3,16 4.05 0.00 0.49 0.29

7G8 902 1382 254 0.00 0.00 0.44 0.34

7G9 783 1568  2.70 263 0.00 1,04 0,32

7G10 908 152,8 3,80 3.23 0,00 1.23 0.46
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Tabla 5.17. Respuestas experimento G. Campafia 2007-08. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion "0 o) (moke)  (mgkg)  (malks) (mgkke)  (mgkg)  (maikg)
7G1 2781 2.35 140 306 0.66 1345 373
7G2 361.1 211 136 287 0.72 1430 362
7G3 332.1 216 172 250 0.75 1458  2.90
7G4 295.3 2.00 76 225 058 963  3.06
7G5 200.1 218 158 219 047 1015 321
7G6 312.8 229 264  22.7 061 1175  3.59
7G7 728.3 253 1095  16.9 0.80 1204 458
7G8 727.2 2.30 969 171 0.80 1249 506
7G9 715.6 281 1897 101 044 504 622
7G10 884.6 315 2179 115 0.40 585  7.75
o Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion o) (moke) (moke) (moke)  (moke)  (mgkke)  (maikg)
7G1 357 16.6 406 2813 342 193  304,0
7G2 42.9 146 495 3014 356 201 3250
7G3 45.3 183 467 2770  3.49 198 3002
7G4 236 9.9 382 2975 288 255 3259
7G5 278 157 307 2925  3.29 203 3162
7G6 42.9 16.7 451 2911 334 199 3143
7G7 2614 549 1203 2913 342 196 3144
7G8 254.6 46,7 1170 2957 377 227 3221
7G9 556.3 1357 1632 2993  3.82 193 3223
7G10 747.8 1855 2077 3011  3.52 197 3243
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Resultados y Discusién

Tabla 5.18. Respuestas experimento A. Campafia 2008-09

e R IA IP Cirf Crd
Identificacién (%) (%)  (mEqOy kg) Karo Koz (mgikg)  (malka)
8A1 701 019 4,38 0222 167 674 264
8A2 739 019 474 0209 1,60 671 267
8A3 826 021 7.92 0218 1,77 69.3 270
8A4 876 017 546 0165 1,50 742 298
8A5 860 019 4,01 0175 1,48 790 323
8AG 668 022 7.71 0271 1,88 88.8 330
8A7 755 023 557 0218 169 1129 419
8A8 923 019 5.90 0246 1,63 1357 468
8A9 870 022 7.77 0227 174 1289 481
8A10 909 024 537 0234 170 1351 492
8A11 926 019 532 0239 169 1268 456
8A12 974 016 4.81 0228 163 1216 462
8A13 946 017 547 0200 157 1358 515
8A14 806 024 505 0267 197 1463 515
8A15 887 024 4.63 0304 196 1338 499
8A16 927 020 502 0300 181 1762  69.8
8A17 923 021 543 0274 173 1753 686
8A18 906 020 4.88 0338  1.88 2367  77.9
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion u6)  (moke) (mgke) (mgke) (moke) (mgkg)  (mgikg)
8A1 491 51,2 2 86 4,59 1,82 0,25 0,76
8A2 700 62.7 6.18 6.59 217 041 1.24
8A3 770 77.3 9.04 8.07 1.97 0.32 1.77
8A4 465 94 1.07 4.46 1.37 0.35 1.26
8A5 440 111 1.34 4.65 1.70 0.39 077
8AG 956 1220 918 6.46 0.95 0.38 1.60
8A7 540 49,3 3.22 458 0.65 0,52 0.89
8A8 346 49.3 1.32 3.92 0,54 057 0.66
8A9 294 36.6 1.34 414 0.78 0.59 0.94
8A10 340 39,0 155 4.23 0.68 0,58 0.82
8A11 299 43.2 156 4.63 1.42 0,58 0,78
8A12 290 298 1.37 4.65 117 054 0.68
8A13 242 28.8 037 3.22 0.76 067 063
8A14 969 1520 756 7.64 1.03 078 215
8A15 1052 1650  7.72 7.75 1.78 077 1.84
8A16 568 47,4 3.79 6.55 1.65 178 1.50
8A17 573 57.8 3.83 6.70 1.47 112 1.47
8A18 692 84.1 3.93 6.95 1.03 231 1.03
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Tabla 5.19. Respuestas experimento A. Campafia 2008-09. Continuacion

— Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion  "Cu0)  (moke)  (mgke)  (mgke) (mgke)  (mgkg)  (malke)
8A1 72,5 1,08 99 251 097 1220 3,92
8A2 208,9 2.90 27.9 30,2 122 2400 460
8A3 272.9 3.11 307 335 177 2440 573
8A4 98 277 359 224 1.07 828  2.36
8A5 5.1 276 281 257 0.89 914 204
8A6 499.6 3.00 87.9 34,6 223 2080 571
8A7 146.8 200 1942 235 1.28 959 2.8
8A8 35,7 268 1879 170 083 751 151
8A9 28,9 273 1884 191 094 722 201
8A10 40.6 268 2150 21,8 1.02 826  2.67
8A11 345 349 1375 210 099 776  2.84
8A12 252 359 1371 238 0094 911 243
8A13 14.9 332 2043 140 075 655  1.20
8A14 7540 426 3702 284 155 1680 6,00
8A15 8286 472 3567 328 157 1440 651
8A16 3675 486 3985 207 085 456  2.68
8A17 3784 526 4281 22,9 1.08 508 251
8A18 715,0 554 4895 258 1.04 638  2.72
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
dentificacion o) (mgkg)  (moke) (moke) (make)  (mgkke)  (maikg)
8A1 34,7 57.1 232 5048 4,60 666  516,0
8A2 81.4 116,6 518 5159  4.90 602 5261
8A3 91.0 108.9 597 5282 103 413 5342
8A4 11.4 96,9 203 5218 503 503 5336
8A5 13.2 100,9 201 5588 0,00 000 5588
8A6 197.8 1143 945 5071 528 722 5196
8A7 69,4 107,4 571 511,3 5,88 7,75 5249
8A8 26.1 153,3 443 5295 513 566  540,2
8A9 24.8 150,2 436 5265 577 736 5398
8A10 351 172.4 511  527.9  7.37 000 5353
8A11 304 164.4 415 5525 541 684 5648
8A12 228 158.8 306 5639 455 000 5684
8A13 4.0 142.6 401 5206 5091 684 5333
8A14 322.8 2542 1782  537.0 000 000  537.0
8A15 3640 2658 1898 5139 4,92 791 5267
8A16 197.6 2777 1294 5161 000 000 5161
8A17 2024 2947 1359 5554 575 674  567.9
8A18 2315 2130 1712 5470 471 797 5597
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Resultados y Discusién

Tabla 5.20. Respuestas experimento B. Campafia 2008-09

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
8B1 6,43 0,15 3,76 0171 1,56 498 183
8B2 6,69 0,19 3,99 0194 1,65 485 183
8B3 7,09 0,17 4,23 0178 1,65 482 183
8B4 7,39 0,14 5,02 0167 1,55 552 22,0
8B5 7.43 0,16 4,81 0162 1,55 564 22,0
8B6 6,10 0,20 3,96 0258 1,88 635 22,9
8B7 7.48 0,15 5,22 0224 1,75 84,7 307
8B8 7.78 0,17 5,25 0213 1,66 834 342
8B9 8,15 0,17 5,05 0200 1,66 785 289
8B10 7.81 0,17 5,18 0209 1,68 804 294
8B11 8,02 0,17 5,08 0197 1,65 831 30,1
8B12 7,67 0,16 4,50 0204 1,63 932 36,1
8B13 7,99 0,15 5,36 0231 1,63 1077 401
8B14 5,87 0,21 5,09 0272 1,91 1287 46,6
8B15 6,88 0,23 5,23 0194 1,87 1245 450
8B16 7,29 0,21 5,36 0282 1,72 1780 693
8B17 7.34 0,22 5,45 0313 1,78 1755 682
8B18 7,07 0,22 4,88 0348 1,89 1800 715
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
8B1 565 66,2 619 740 239 0,25 262
8B2 666 72,9 693 802 328 0,26 1,88
8B3 676 72,9 768 827 292 0,25 1,66
8B4 434 20,4 125 658 252 0,27 1,09
8B5 441 13,7 1,74 6,83 1,96 0,24 1,11
8B6 1089 1675 16,99 12,00 251 0,31 241
8B7 558 60,2 387 683 167 0.36 1.45
8B8 551 78.0 265 507 127 0.34 1.19
8B9 556 70,9 378 569 1,36 0.42 1,50
8B10 606 80,3 422 639 1,60 0.45 1,72
8B11 606 74.8 387 622 155 0.44 1.69
8B12 498 55,3 211 555 147 0,49 1,34
8B13 299 23,0 063 395 1,07 0,35 0,73
8B14 885 128,3 844 773 1,62 0,55 1,30
8B15 878 134,2 784 769 1095 0,63 1,40
8B16 516 22,2 303 612 120 0,85 1,33
8B17 586 40,0 398 661 1,58 1,09 113
8B18 771 91,6 474 908 2,86 1,59 282
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Tabla 5.21. Respuestas experimento B Campafia 2008-09. Continuacion

— Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion  "Cu0)  (moke)  (mgke)  (mgke) (mgke)  (mgkg)  (malke)
8B1 1543 3,00 233 276 156 1851 6,36
8B2 216,5 3.30 275 343 138 1937 622
8B3 216,2 3.21 281 317 139 2345 522
8B4 17,9 3.16 332 286 096 952  3.87
8B5 222 3.34 36,6 305 129 1394  3.79
8B6 7371 418 760 417 285 3818  8.60
8B7 177.2 373 2004 282 153 1210 387
8B8 104.7 308 1770 18,9 111 980 384
8B9 1252 359 1425 274 1.03 977 454
8B10 186.3 402 2119 265 131 1131 479
8B11 1998 402 2317 290 1.47 958 515
8B12 61,8 376 1672 315 111 507 2093
8B13 9.9 344 1148 21,6 0,63 183 235
8B14 632,6 424 2892 259 120 1339 602
8B15 635,1 437 2743 357 127 1397 514
8B16 260,6 433 3976 172 072 189 213
8B17 300.0 428 3441 134 052 263 266
8B18 684,9 508 4892 17,2 1.03 538 273
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion ) (mgkg)  (moke) (moke) (moke)  (mgkkg)  (maikg)
8B1 69,3 84,8 411 4853 520 698 4975
8B2 701 85,3 488 4618  3.78 000  466.7
8B3 88.0 88,6 510 4657 488 660 4771
8B4 15.4 102,1 230 4655  3.05 000 4686
8B5 16.9 120,3 264 4710 524 603 4823
8B6 189.2 1424 1278 4702  3.93 533  479.4
8B7 101,3 199,5 754 472,1 4,77 6,42 483,3
8B8 63,3 159,2 555 4952 521 641 5068
8B9 69.8 150,7 551 4751 504 782 4880
8B10 88.1 173,0 725 4847 519 659 4965
8B11 96.4 187.3 782 4921 825 655  507,1
8B12 41,0 156,3 486  509.8 576 675 5223
8B13 155 151,8 333 4901 0,00 000  490.1
8B14 3240 2604 1580 5220 480 646 5332
8B15 3172 1983 1508 5348 561 996  550.4
8B16 1374 2614 1099 5358 6,15 835 5503
8B17 1989 2744 1159 5315 542 998 5469
8B18 2245 2029 1658 5385 532 000 5439
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Resultados y Discusién

Tabla 5.22. Respuestas experimento C. Campaia 2008-09

L R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) (%) (mEqOJkg) K Koz (mgike)  (malk)
8C1 128 0.16 3.32 0131 1,37 475 16.0
8C2 123 018 377 0213 158 69.0 253
8C3 13.4 021 3.54 0192 081 63.1 228
8C4 14.4 016 4.45 0162 149 69.8 26.2
8C5 13,8 0,17 4,43 0,181 1,45 74,3 27,4
8C6 123 023 4.82 0233 174 73.3 25.9
8C7 13.4 0.20 476 0212 167 1005 352
8C8 13.4 019 4.65 0217 167 86.4 34.3
8C9 137 0.20 475 0196 161 86.7 298
8C10 14.2 0.20 465 0205 163 859 299
8C11 14.2 018 457 0208 159 895 304
8C12 139 0.22 4.30 0210 172 878 291
8C13 139 0.20 502 0201 154 1080 378
8C14 13.4 0.85 358 0204 185 1300 36.4
8C15 136 1.04 373 0300 187 1362 385
8C16 136 0.86 518 0206 187 1575 47.9
8C17 145 0.76 4.89 0279 183 1596 533
8C18 137 0.28 4.20 0206 199 1713 61.9
8C19 145 022 4.29 0226 172 97.7 32.6
8C20 145 0.20 450 0202  1.70 94.8 292
8C21 14.4 021 4.32 0211  1.70 94.3 31.4
8C22 14.4 022 4.45 0222 168 992 333
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion "0} (mgke)  (moke)  (mgkke) (mgkg)  (mgkg)  (markg)
8c1 576 563 455 735 221 0.18 132
8C2 749 831 626 634 168 018 116
8C3 788 901 860 796 188 019 1.42
8C4 439 264 158 533 134 021 073
8C5 446 145 178 540 131 023 075
8C6 1044 1571 10,72 712 1.65 025 1.42
8C7 590 551 4,05 555 124 035 088
8C8 529 604 427 625 132 032 0.90
8C9 589 618 471 635  1.69 031 113
8C10 586 501 445 666 135 032 0.90
8C11 574 525 570 725 128 0.35 1.01
8C12 526 799 555 678 113 0.32 1.03
8C13 241 357 073 490 112 0.35 061
8C14 996 2632 122.94 7765 138 052 1.00
8C15 1123 3065 14407 8001 146 058 113
8C16 1070 1810  75.63 6289 1724 093 0.86
8C17 1061 1735  61.96 5302 116 1.02 085
8C18 1078 1655  4.03 744 110 1.06 1.05
8C19 741 848 738 753 097 0.44 1.00
8C20 769 833  7.09 718 091 0.37 1.02
8C21 759 780 640 686  0.88 0.44 1.06
8C22 736 814 564 623 077 041 0.90
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Capitulo 5

Tabla 5.23. Respuestas. Campafia 08-09. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion ") (mgke)  (mgke)  (moke) (mgkg)  (mglkg)  (malke)
8C1 100,9 244 39 301 046 1332 4729
8C2 247.9 2.90 242 296 077 1616 578
8C3 323.8 3.23 273 343 008  19.09  6.93
8C4 23.0 292 200 236 048 10,00  3.03
8C5 31.2 288 335 243 093 939 344
8C6 566.6 3.56 582 329 215 2205 811
8C7 165.2 3.44 1400  17.6 006 1374 466
8C8 1447 3.40 1229 282 1.24 987 423
8C9 1997 3.10 107.8 290 117 1117 516
8C10 168.0 353 1369  25.9 126 1028 645
8C11 1722 357 1331 34.9 153 1253 517
8C12 262.9 317 1477 305 163 1332 614
8C13 6.1 332 1220 205 0.60 397 226
8C14 8161 772 3677 235 187 2274 628
8C15 898 8 524 3811 231 206 1932 673
8C16 588.5 544 5144 251 100 1267 570
8C17 5355 440 4695 221 0.60 572 546
8C18 699 5 386 3571  17.7 051 671 206
8C19 3204 313 1519 2741 164 1389 674
8C20 299.0 315 1557  30.6 183 1485 678
8C21 208.2 311 1671 298 170 1272 608
8C22 2224 3.00 1605  30.8 150 1244 538
L Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
\dentificacion  (mgikg)  (mgike)  (mgke)  (mgKe) (mgKe) (mgkg) (mgiKe)
8C1 43,2 72.3 200 3936 3.75 744 4048
8C2 751 915 513 4252 7.02 841 4406
8C3 90.9 927 623 4260 441 769 4381
8C4 207 1110 236 4259 415 1091 4409
8C5 222 1159 257 4345 462 779 4469
8C6 147.9 99.4 965  426.9 3.31 1132 4415
8C7 876 1485 597 4202 3.38 807 4316
8C8 637 1505 545 4237 3.82 855 4360
8C9 983 1476 621 4229 424 841 4355
8C10 987  166.1 634 4267 3.83 853 4391
8C11 1014  187.6 671 4262 3.97 833 4385
8C12 1330 1834 800 4248 371 782 4363
8C13 211 1790 370 4341 476 780 4467
8C14 4612 3324 2245 4210 3.34 716 4315
8C15 5541 3757 2504 4135 3.32 608 4238
8C16 4541 4885 2241 4160 372 685 4266
8C17 4436 5058 2114 4477 3.89 660 4582
8C18 7477 4028 2256 4323 3.47 694 4427
8C19 1614 1932 900 4195 3.83 726 4306
8C20 1545  206.3 893 4208 355 897 4333
8C21 1533  191.3 882 4295 353 719 4402
8C22 1274 2014 782 4376 501 702 4497
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Resultados y Discusién

Tabla 5.24. Respuestas experimento D. Campaiia 2008-09

L R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) (%) (mEqOJkg) K Koz (mgike)  (malk)
8D1 125 0.18 3.96 0131 1,37 41,9 144
8D2 127 0.22 204 0213 158 481 164
8D3 12.4 021 337 0192 081 500 168
8D4 13.0 018 3.65 0162  1.49 516 177
8D5 135 019 4.43 0181 145 518 179
8D6 11.4 018 3.65 0233 174 556 198
8D7 125 023 511 0212 167 834 292
8D8 138 022 4.46 0217 167 720 247
8D9 137 023 4.76 0196 161 736 252
8D10 133 024 464 0205 163 725 249
8D11 136 0.24 475 0208 159 747 254
8D12 139 0.20 475 0210 172 782 264
8D13 14.0 026 4.30 0210 154 865 296
8D14 12.4 033 534 0204 185 1100 347
8D15 133 0.35 4.09 0300 187 1272 442
8D16 123 0.26 560 0206 187  150.7 538
8D17 137 023 6.05 0279 183 1553 543
8D18 133 031 4.27 0206 199 1644 606
8D19 14.0 022 4.85 0226 172 793 271
8D20 14.0 022 4.79 0202 170 871 293
8D21 13.9 023 453 0211  1.70 850 308
8D22 141 021 457 0222 168 852 289
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion "0} (mgke)  (moke)  (mgkke) (mgkg)  (mgkg)  (markg)
8D1 553 52.0 474 6.28 264 0.16 157
8D2 741 77.0 797 711 299 024 217
8D3 726 853 812 719 277 023 238
8D4 450 347 212 535 233 022 1.63
8D5 452 205 1.79 542 237 023 153
8D6 1300 1676 1271 751 1.82 0.24 218
8D7 800 86.0 6.36 562 1.37 0.29 1.24
8D8 750 856 530 575 156 028 1.41
8D9 735 807 6.58 6.47 1.63 031 153
8D10 764 901 6.77 6.23 158 031 1.76
8D11 782 941 6.87 504 1.46 031 1.76
8D12 792 94.4 504 550 1.39 0.28 1.34
8D13 567 53.4 3.06 510 1.28 033 0.98
8D14 1009 164.4 8.95 653 171 0.39 1.66
8D15 1152 203.4 10,06 7.34 1.45 0.46 1.55
8D16 1011 127.4 6.99 731 133 082 118
8D17 915 126.6 6.55 7.28 154 076 1.27
8D18 1129 1945 911 932 211 122 1.83
8D19 881 102.6 8.92 653 132 041 1.49
8D20 830 106.0 772 544 111 0.44 1.38
8D21 858 107.0 6.72 523 0.96 053 1.36
8D22 809 958 6.54 514 1.06 043 1.54
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Capitulo 5

Tabla 5.25. Respuestas experimento D. Campafia 08-09. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion ") (mgke)  (mgke)  (moke) (mgkg)  (mglkg)  (malke)
8D1 119.9 233 66 286 086 1460 642
8D2 278.4 201 173 326 135 1675 946
8D3 318.3 3.02 195 353 141 2362 947
8D4 398 288 259 281 084 826 584
8D5 333 286 257 296 087 921 577
8D6 8421 321 417 337 262 3164 1022
8D7 333.0 208 1157 226 124 1398  7.72
8D8 342.6 313 1383 264 130 1379 763
8D9 307.1 3.08 1394 231 138 1206 660
8D10 377.3 317 1500  26.2 139 1305 662
8D11 396.6 3.06 1460  24.8 132 1347 708
8D12 394.0 3.09 1447 243 141 1546  7.49
8D13 136.3 274 1732 23.9 1.01 817 517
8D14 3127 314 2009  26.0 124 1389 699
8D15 946.7 337 2623 294 152 1671 5095
8D16 631.9 339 3688 138 0.85 339 355
8D17 600.2 451 3544 169 074 647 405
8D18 787.4 438 3425 280 062 885 877
8D19 510.6 312 1440  25.8 154 1998 830
8D20 515.8 272 1561  24.3 152 1625  7.32
8D21 373.7 282 1480  23.3 137 1345 648
8D22 30927 275 1570 240 127 1282 606
L Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
\dentificacion  (mgikg)  (mgike)  (mgke)  (mgKe) (mgKe) (mgkg) (mgiKe)
8D1 35,3 608 204 3906 447 834 4034
8D2 76.3 76.2 535 3937 426 772 4057
8D3 698 73.2 578 3827 3.80 821 3947
8D4 23.3 77.9 228 394.9 3.52 757 4060
8D5 20.9 94.9 238 3846 418 810 3969
8D6 153.0 513 1197  353.7 358 915 3664
8D7 1265 1419 784  367.8 3.84 947 3811
8D8 1310  158.8 841 3722 3.60 1000 3858
8D9 1140  150.0 777 3788 404 1020 3930
8D10 1277 1537 888 3823 402 1009 3964
8D11 1307  156.0 899 3803 585 1057 3967
8D12 1362 1525 897 3852 392 997 3990
8D13 87.8 2002 653  375.7 3.03 986 3895
8D14 277,3 174,1 1039 411,9 3,59 10,23 425,7
8D15 4228 2509 1964 4200 2.89 944 4323
8D16 355.9 2753 1678 4089 371 1033 4229
8D17 3323 2632 1604 4167 3.54 1035 4305
8D18 6442 3994 2251 4302 415 1141 4458
8D19 156.7 891 981  389.8 3.90 1012 4039
8D20 160.7 881 992  399.6 7.65 1138 4187
8D21 123.9 991 810 4003 3.76 1009 4142
8D22 123.3 83.0 821 4052 432 1043 4200
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Resultados y Discusién

Tabla 5.26. Respuestas experimento E. Campafia 2008-09

L R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) (%) (mEqOJkg) K Koz (mgike)  (malk)
8E1 157 0.20 3.24 0132 144 363 125
8E2 165 0.20 3.07 0171 159 356 124
8E3 16.4 021 265 0165 161 379 126
8E4 17.3 021 3.65 0159 154 3905 143
8E5 17.2 0.20 4.67 0162 154 423 160
8E6 16.4 021 274 0192 166 431 167
8E7 158 021 4.69 0194  1.62 689 251
8ES 17.4 021 414 0186 160 634 222
8E9 17.4 023 427 0195  1.65 657 234
8E10 175 023 418 0255 174 642 229
8E11 17.2 023 412 0256 178 698 242
8E12 179 0.24 3.81 0203 145 731 256
8E13 182 018 3.88 0182 150 853 301
8E14 155 0.25 508 0270  1.93 808 276
8E15 161 0.24 4.64 0250 183 758 253
8E16 155 028 508 0254 201 1099 357
8E17 171 0.25 4.25 0242 198 1079 347
8E18 173 0.25 6.39 0285 200 1280 429
8E19 16.9 023 301 0220  1.79 620 224
8E20 17.3 021 4.01 0219 173 662 231
8E21 17.3 023 3.89 0228 183 680 255
8E22 17.0 024 3.04 0204 173 625 249
L PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
dentificacion ") (mgke)  (mgke)  (mgkg) (mgkg)  (mgkg)  (mgikg)
8E1 661 1453 1929 1259  2.26 011 171
8E2 896 81.4 2221 1298 1098 015 171
8E3 992 1272 1931  11.06 154 012 1.66
8E4 802 1252 12.46 928 204 018 1.74
8E5 801 1153 11.46 867 1.56 015 1.44
SE6 1081 1546 2469 12.0 2.05 0.26 157
8E7 1000 1571 971 5.76 1.80 033 1.26
SES 1003 1716 13.92 7.20 1.44 0.28 1.28
8E9 972 1860 16.90 823 1.47 0,32 1.19
8E10 1024 1729 13.41 811 117 028 1.05
8E11 1029 1992 2464 10,75 101 0.29 1.04
8E12 1184 1682 12.42 780 092 0.29 0.95
8E13 820 1616 9,52 7.48 1.54 0.35 0.98
8E14 1421 2550 17.63 8.48 1.06 0.42 1.08
8E15 1384 3022 15.89 812 092 0.47 1.06
SE16 1413 2836 1213 916 1.03 0.85 115
8E17 1515 1811 10.82 848 094 1.03 117
8E18 1319 3483 16.95 9.86 113 1.24 112
8E19 1217 1771 12.25 672 094 0.39 1.15
8E20 1206 1695 12.99 6.85 1.06 0.35 131
8E21 1066 1852 10.44 588 099 0.35 1.27
8E22 1055 1737 12.38 6.50 1.10 033 1.33
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Capitulo 5

Tabla 5.27. Respuestas experimento E. Campafia 07-08. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion ") (mgke)  (mgkg)  (malks) (mglkg)  (mgikg)  (malke)
8E1 3817 253 138 34,0 128 2117 6,54
8E2 5150 313 226 391 148 2427 868
8E3 5471 292 218 403 164 2480 1030
8E4 3974 323 313 401 128 2020 1068
8E5 3810 291 385 361 126 1870 775
8E6 6965  3.91 461 348 195 2586 1043
8E7 6123  3.97 1610 252 113 1601 945
SES 5383 354 1469 218 108 1442 1053
8E9 5515  3.63 1348 226 116 1536 8.40
8E10 6065 344 1326 254 127  17.24 8.99
8E11 7442 321 1515  24.9 149 1986  14.30
8E12 7045  3.08 1510 245 151 1522 1151
8E13 21908 357 1615 183 068 6.21 468
SE14 7917 348 1419 250 165  17.02 8.04
8E15 940.7  3.56 1710 269 182 1913 743
8E16 10156 446 3145 334 081  11.05 3.97
8E17 1018.6 460 3260 263 082  10.88 510
SE18 827.0 433 2615 241 065 1101 422
8E19 8056  3.38 1347  29.7 168 2136 7.65
8E20 8005  3.30 1574 294 157 2051 719
8E21 7778 333 1522 265 165 2011 6.65
8E22 7697  3.26 1190 268 172 2229 771
L Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
\dentificacion  (mgikg)  (mgike)  (mgke)  (mgKe) (mgKe) (mgkg) (mgiKe)
8E1 62.0 208 580 3222 3.25 163 3417
8E2 1227 798 844 3386 313 161 3578
8E3 127.2 791 883  359.7 3.39 168 3800
8E4 1035 855 718 3517 351 175 3727
8E5 86.7 398 634 3777 3.56 174 4986
8E6 142.0 912 1082 3621 424 186 3849
SE7 213,7 128,1 1192 373,8 7,56 21,1 402,5
SES 1994 1254 1080 3589 457 182 3817
8E9 1777 783 1015 3566 351 183 3784
8E10 192.7 834 1093 3662 3.64 181 3880
8E11 258.2 1324 1369 3716 3.64 170 3923
8E12 238.6 958 1264 3752 331 181 3967
8E13 101.0 104.6 635 3738 472 199 3979
8E14 355.5 1608 1527 3564  3.86 168 3770
8E15 406.8 1766 1776 3538 373 174 3750
8E16 876.5 3872 2672 3724 420 219 3984
8E17 876.2 3317 2624 3455 373 183 3675
8E18 258.6 1374 1421 3544 383 173 3755
8E19 263.6 1422 1446 3423 3.43 170 3627
8E20 284.3 1429 1439 3388 3.38 167 35809
8E21 251.8 1359 1367 3418 331 154 3605
8E22
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Resultados y Discusién

Tabla 5.28. Respuestas. Experimento F. Campaiia 2008-09

L R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) (%) (mEqOJkg) K Koz (mgike)  (malk)
8F1 13.2 0.20 223 0.14 1,40 387 132
8F2 137 0.22 259 0182 153 458 158
8F3 13.9 022 257 0212 158 464 163
8F4 15.0 022 257 0186 153 446 154
8F5 154 0.20 4.04 0177 155 420 142
8F6 13.2 024 171 0239 169 454 158
8F7 13.4 021 4.63 0217 168 566 201
8F8 14.4 023 4.40 0229 173 557 196
8F9 145 024 4.40 0241 178 554 196
8F10 14.4 0.25 412 0235 178 557 193
8F11 14.9 023 427 0237 173 569 201
8F12 158 028 3.76 0216 178 608 207
8F13 155 0.25 592 0193 163 664 226
8F14 127 026 332 0284 104 715 246
8F15 138 027 285 0303 197 841 285
8F16 139 031 373 0230 187 1063 338
8F17 156 028 4.25 0271 192 1140 360
8F18 147 0.30 3.50 0305 196 1275 423
8F19 135 0.26 3.35 0188 167 539  17.9
8F20 14.4 027 3.47 0196 167 541 189
8F21 14.2 027 3.66 0241  1.79 550 184
8F22 157 026 358 0210 162 557 190
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion ") (mgke)  (make)  (mgkke) (mgkg)  (mgkg)  (markg)
8F1 665 1198  13.66 878 173 0.10 1.47
8F2 790 1551  12.06 739 181 016 1.08
8F3 580 1334  14.99 896 231 014 217
8F4 444 1058  11.95 854 208 0.20 203
8F5 796 98.6 865 6.90 213 0.20 1.86
8F6 1059 1627 1502 722 1.84 018 1.88
8F7 994 1255 8.79 589 1.64 025 1.60
8F8 1010 1410 1049 6.12 1.21 0.29 1.43
8F9 887 1644 9.50 557 113 032 1.36
8F10 916 1658 958 5 46 1.05 0.29 111
8F11 898 1644 1039 5 85 1.10 031 1.26
8F12 914 1605 9.89 6.02 1.22 0,34 1.54
8F13 003 1223 6.82 556 1.47 032 1.45
8F14 1167 2390 1214 7.25 143 0.40 151
8F15 1322 2386 1072 503 1.08 0.37 1.50
8F16 1143 2369 832 7.24 1.42 0.82 1.46
9F17 1326 2433 818 6.74 118 0.85 1.39
8F18 1362 2393 9.05 673 122 0.82 1.26
8F19 1033 1537  19.78 922 137 016 1.62
8F20 933 1506 1001 578 1.10 023 1.29
8F21 1054 1525 1033 562 1.28 015 1.58
8F22 958 1365 578 461 098 0.40 1.12
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Capitulo 5

Tabla 5.29. Respuestas experimento F. Campafia 08-09. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion ") (mgke)  (mgke)  (moke) (mgkg)  (mglkg)  (malke)
8F1 3740 217 127 359 1,09 185 501
8F2 5821 281 200 426 1.49 258 931
8F3 517.8 277 193 415 1.40 216 9.64
8F4 4485 301 379 425 1.35 202 10.84
8F5 4213 316 392 420 1.20 199 786
8F6 6973  3.26 304 416 178 26.6 7.77
8F7 6145 315 1288 261 111 175 588
8F8 6289 301 1290  23.8 123 16.6 6.61
8F9 6993  3.07 1416 267 1.26 16.9 563
8F10 662.7  3.06 1347  23.9 112 17.0 517
8F11 6034 313 1186 220 116 147 443
8F12 6726 322 1518 24.6 1.37 173 563
8F13 5743 324 2044 249 0.90 130 4.80
8F14 10405  3.99 1797 311 1,59 243 6.08
8F15 965.3  3.46 1712 285 152 182 559
8F16 979.4 435 3246 241 071 104 4.88
8F17 9703 439 3295 235 063 111 459
8F18 10532 494 3135 259 0.86 122 483
8F19 7559  3.28 553 323 1.96 273 6.36
8F20 6459 288 1486  21.8 095 147 3.63
8F21 5783  2.90 882 248 112 172 464
8F22 560.4 370 2061 176 067 111 3.89
L Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
\dentificacion  (mgikg)  (mgike)  (mgke)  (mgKe) (mgKe) (mgkg) (mgiKe)
8F1 685 30,7 579  320,9 3,00 198 3437
8F2 1240 91.0 926 309.1 2,99 179 3300
8F3 114.6 761 837 3106 0.00 181 3287
8F4 123.0 90.9 806 3200 3.20 186 3418
8F5 92.3 425 693 3260 615 192 3513
8F6 1387 800 1057  334.9 3.44 154 3537
8F7 171.8 1053 1096 3465 315 164 3661
8F8 2052 1188 1156 3448 208 181 3660
8F9 2243 1330 1273 3626 316 187 3845
8F10 197.7 713 1138 3385 3.24 191 3608
8F11 1715 635 1025 3481 3,09 187 3699
8F12 250.6 942 1244 3548 0.00 181 3729
8F13 219.9 1106 1175 3564 378 167 3769
8F14 3903.9 1919 1899 3320 6.88 197 3586
8F15 383.8 1627 1763 3595 3.39 180 38009
8F16 5875 2906 2249 3453 311 183 3667
8F17 677.3 3329 2376 3474 339 180 3688
8F18 6844 3126 2435 4214 000 187 4400
8F19 1675 533 1139  336.9 2,90 179 3577
8F20 195.4 724 1128 3401 314 193 3625
8F21 1513 503 941 3415 3.24 170 3618
8F22 2236 1511 1194 3628 318 201 3860
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Resultados y Discusién

Tabla 5.30. Respuestas experimento G. Campaiia 2008-09

L R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) (%) (mEqOJkg) K Koz (mgike)  (malk)
8G1 21.2 0.28 256 0140 1,40 41,3 14.0
8G2 203 019 230 0182 154 475 16.7
8G3 215 019 243 0209 157 518 18.9
8G4 216 021 3.16 0236  1.60 45.8 171
8G5 222 018 381 0178 156 40.2 13.9
8G6 208 021 3.14 0225 161 46.3 16.0
8G7 165 0.20 4.89 0183 166 40.2 14.2
8G8 209 022 301 0300 174 49.7 17.9
8G9 20.0 0,22 401 0346 207 463 185
8G10 208 021 419 0187  1.69 457 180
8G11 207 021 401 0233 178 47.9 177
8G12 222 021 3.47 0315 185 616 227
8G13 217 017 457 0199  1.78 471 16.6
8G14 157 021 4.50 0220 188 555 191
8G15 193 0.24 3.99 0409  2.08 751 273
8G16 17.4 0.25 4.45 0378 206 72.1 25.0
8G17 214 019 412 0244 211 71.7 24.6
8G18 222 019 450 0313 216 87.4 31.6
8G19 218 0.20 4.89 0205  1.70 54.8 20.6
8G20 22.0 0.20 4.47 0208 171 54,3 20.1
8G21 221 022 4.50 0346 197 57.7 20.6
8G22 224 021 466 0212 173 56.7 211
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pcou
Identificacion " \0)  (mgke)  (moke)  (moke) (mgke) (mgkg)  (malkg)
8G1 830 1077 11,12 879 1.41 0,09 1.62
8G2 1000 1306  12.07 8.00 1.54 016 1.30
8G3 981 1404 1308 813 119 017 133
8G4 892 1001 953 756 158 018 1.49
8G5 903 96.5 8.19 6.68 158 021 1.35
8G6 1021 1512 1394 823 1.20 021 1.41
8G7 977 1391 7.44 6.27 0.86 021 1.04
8G8 1049 1272 6.88 536 0.87 0.26 1.04
8G9 1030 1274 9.04 6.11 0.87 031 0.96
8G10 946 1267 912 6.16 1.06 0.36 1.07
8G11 1116 1196 8.13 554 081 0.29 0.92
8G12 954 1780 7.67 523 1.03 0.36 1.08
8G13 1004 82.2 3.27 4.82 1.22 0.36 1.44
8G14 1268 2681 971 6.22 0.82 053 094
8G15 1469 2673 1024 629 074 055 0.86
8G16 1310 3516 1022 814 087 094 097
8G17 1342 3197 938 729 0.84 1.04 1.01
8G18 1847 2822 1057 848 079 1.33 0.90
8G19 1014 1877 9.46 6.05 0.99 0.49 1.05
8G20 997 1915 8.39 6.08 1.02 051 1.06
8G21 1074 1907 1098  7.76 0.96 051 1.03
8G22 1105 1848 1457 793 094 052 1.03
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Capitulo 5

Tabla 5.31. Respuestas experimento G. Campafia 08-09. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion ") (mgke)  (mgke)  (moke) (mgkg)  (mglkg)  (malke)
8G1 3628 192 137 366 096 15,85 4.65
8G2 6292 293 262 428 144 2414 927
8G3 6518  2.59 263 399 146 2548 715
8G4 5127  3.02 400 433 108 2030 755
8G5 5453  2.95 412 409 121 2182 877
8G6 7655  2.75 234 350 107 2068  14.09
8G7 5149 274 922 215 082 1243 518
8G8 6667 289 1009 250 088 1562 526
8G9 7818 331 1182  27.6 108 1877 6.15
8G10 8360  3.85 1503 287 122 1871 7.40
8G11 8491  3.13 1078 283 146 20093 6.48
8G12 865.6  3.46 1779 283 132  17.90 6.08
8G13 7329 310 1853 254 084 1250 8.45
8G14 10902  3.92 1928 257 132  17.25 469
8G15 13548 368 2198 263 140 2160 564
8G16 11767 506 3420 163 0.49 9.96 3.78
8G17 10643 463 3008 137 028 678 212
8G18 13482 475 2855 176 061 1452 1013
8G19 8337 355 1621 284 1.03 1809 248
8G20 818.6  3.72 1488 316 101 1840 213
8G21 8245 312 1629 271 089  16.08 243
8G22 8109  3.04 1580  27.6 096 1555 228
L Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
\dentificacion  (mgikg)  (mgike)  (mgke)  (mgKe) (mgKe) (mgkg) (mgiKe)
8G1 747 307 580 3004 358 193 3233
8G2 1300  50.7 958  287.2 3.49 182 3089
8G3 1257 473 964 3104 383 194 3336
8G4 1117 466 815  317.6 6.87 224 3469
8G5 1231 487 861 3297 411 204 3542
8G6 2201 589 1193  280.9 3.60 200 3046
8G7 1627 532 887  290.5 3.72 221 3164
8G8 2156 999 1160 2012  4.02 218 3170
8G9 2340 1146 1336 2935 373 224 3195
8G10 2601 1266 1460  309.9 3.02 235 3373
8G11 2723 1362 1467 3224  4.08 215 3480
8G12 2774 1420 1546 3315 = 422 244 3601
8G13 2681 1307 1391 2982 6.03 271 3312
8G14 4636 1705 2002  306.7 3.99 234 3341
8G15 6535 2580 2574 3217 0.00 237 3454
8G16 7149 2945 2591 3071 0.00 232 3303
8G17 7231 2879 2429  314.9 0.00 238 3387
8G18 1673.6 4885 3877 3277 355 211 3523
8G19 230.8 1181 1423 3537 3.02 251 3827
8G20 2220 571 1329 3414  3.65 249 3699
8G21 2123 729 1344 3501 421 254 3797
8G22 2185 1279 1399 3461 3.20 281 3774
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Resultados y Discusién

Tabla 5.32. Respuestas experimento H. Campaia 2008-09

L R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) (%) (mEqOJkg) K Koz (mgike)  (malk)
8H1 18.4 0.18 3.74 0155 1,60 28.9 7.7
8H2 168 017 3.74 0123 155 291 92
8H3 17.4 021 378 0211 153 42.9 143
8H4 18.4 018 358 0168 153 37.4 12.4
8H5 189 016 3.65 0174 155 36.0 11.9
8H6 151 0.20 358 0191  1.72 38.4 11.6
8H7 10.2 018 4.89 0195 164 40,3 136
8H8 16.4 023 4.22 0214 174 475 15.7
8H9 18.0 023 4.29 0232 174 46,7 16.5
8H10 172 024 414 0205  1.70 461 16.4
8H11 167 0.22 4.37 0214 168 46.7 165
8H12 18.4 022 4.43 0266 1098 42.4 152
8H13 178 022 372 0228 169 45.6 157
8H14 16.9 0.24 4.95 0251 185 57.0 199
8H15 17.4 0.22 4.07 0242 185 471 16.2
8H16 157 021 473 0241  1.90 63.2 22.0
8H17 195 019 473 0259 188 701 24.0
8H18 181 0.22 457 0255 214 69.2 24.8
8H19 17.3 0.20 4.32 0243 173 50,2 18.0
8H20 17.2 019 4.04 0222 175 48.0 183
8H21 17.9 021 412 0204  1.79 49,3 17.8
8H22 166 021 4,09 0244 175 48.4 170
e PTE ODF Hy Ty VCO VNA  pCOU
Identificacion ") (mgke)  (make)  (mgkke) (mgkg)  (mgkg)  (markg)
8H1 715 1266 1577 821 140 021 1.39
8H2 770 821 1204 677 132 016 115
8H3 860 918 3191 1444 124 014 1.02
8H4 781 536  17.52 983 147 017 118
8H5 790 553 1272 704 160 0.20 1.30
8H6 957 629 3557 1612 101 0.16 1.25
8H7 907 954 8.08 462 069 028 085
8H8 985 1130 1032 552 074 034 0.80
8H9 985 1096 8.43 536 078 0.39 085
8H10 1017 1119 9,01 492 072 0,34 088
8H11 1107 122.3 0.45 532 074 033 0,32
8H12 1042 1342 961 528 073 0.36 0.82
8H13 1087 1257 1033 635  0.76 0.37 0.88
8H14 1333 1780 1066 540  0.80 0.50 0.74
8H15 1243 1873  10.44 469 052 0.47 062
8H16 1245 1419 703 386 053 077 0,59
8H17 1265 1240 838 624 076 094 077
8H18 1204 1784 972 537 058 118 074
8H19 1090 1614 1075 551 0,79 045 083
8H20 1122 1591 1559 671 0,69 045 091
8H21 1105 1162 2037 806 068 041 0.82
8H22 1100 1202  17.32 712 064 0.39 067
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Capitulo 5

Tabla 5.33. Respuestas experimento H. Campafia 08-09. Continuacion

L Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion ") (mgke)  (mgkg) (mgikg  (mgkg)  (mgrkg)  (malke)
8H1 4044 219 130 465 078  17.88 772
8H2 5148 271 227 466 091 2134 865
8H3 4774 267 225 413 088 1867 857
8H4 4648 293 430 437 081 1811 822
8H5 5022  3.00 394 455 101 2058 1093
8H6 6437  3.09 247 450 123 2101 7.95
8H7 639.4  3.12 1201 27.8 069 1577 865
8HS 823.4  3.14 1492 283 083  18.16 884
8H9 5007  3.32 1407  29.8 103  17.66 701
8H10 8125  3.07 1416 275 003  17.42 8.34
8H11 8485  3.26 1404  26.6 107 1805 1072
8H12 655.5  3.14 1436 292 081 1755 9.25
8H13 797,1 3,31 188,5 21,9 0,74 12,95 7,97
8H14 1058.8  3.62 1746 245 093  17.25 974
8H15 1025.7  3.01 1801 251 088 1511 937
8H16 9480 338 2397 155 045 651 6.38
8H17 1059.8 496 3003 180 046 9.06 8.42
8H18 1107.9 484 2820 177 0.60 881 6.39
8H19 779.0 323 1296  26.8 084 1591 4.92
9H20 606.7  3.31 1275 302 002  17.19 550
8H21 5355  3.06 998 290 098 1675 517
8H22 5600  3.10 1192 300 098 1862 6.34
L Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
\dentificacion  (mgikg)  (mgike)  (mgke)  (mgKe) (mgKe) (mgkg) (mgiKe)
8H1 87.9 52.0 663 2846 3.18 199 3077
8H2 1116 33.8 788 3255 6.01 236 3551
8H3 1256 90.0 840 2920 3.44 212 3166
8H4 123.7 297 769 2993 3.50 213 3241
8H5 1331 87.9 871 3076 3.66 216 3329
8H6 1575 921 1056 2633 3.21 199 2865
8H7 2269 1056 1166 2711 3.54 212 2958
8H8 2715 1187 1443 2882 372 226 3145
8H9 260.0 1202 1209 2912 363 233 3182
8H10 260,0 1165 1407 2989 3.59 238 3263
8H11 2814 1254 1475 2920 3.82 221 3179
8H12 260.6 1170 1266 2991 3.64 223 3250
8H13 3564 1467 1558 2736 3.55 216 2988
8H14 4218 1626 1895 3018 373 227 3282
8H15 4338 1627 1876 3040 0.00 216 3256
8H16 5682 2020 2006 3146 378 225 3409
8H17 677.6 2564 2355 3174  3.87 237 3449
8H18 7604 2591 2478 3239 3.92 220 3490
8H19 233.4 581 1274 3237 407 246 3524
8H20 273.8 1214 1214 3029 3.64 239 3304
8H21 263.9 1137 1102 3006 361 208 3249
8H22 3029 1234 1194 3011 3.65 210 3258
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Tabla 5.34. Respuestas experimento A. Campaiia 2009-10

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (mEq O kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
9A1 105 0,13 5,18 0085 1,29 33,5 9,7
9A2 9,99 0,14 4,78 0165 1,53 28,9 7.9
9A3 11,0 0,14 5,98 0150 1,49 347 10,3
9A4 11,9 0,14 6,09 0135 1,46 33,9 9.9
9A5 11,3 0,13 6,24 0131 1,44 342 101
9A6 11,6 0,05 7,59 0191 1,68 40,6 131
9A7 11,6 0,16 7,98 0175 1,59 494 155
9A8 13,2 0,17 10,7 0223 1,88 60,4 185
9A9 13,4 0,16 10,9 0183 1,69 500 17,9
9A10 13,7 0,19 10,4 0191 1,67 50,0 18,0
9A11 13,5 0,18 9,00 0225 1,73 56,6 18,2
9A12 13,7 0,18 8,75 0168 1,70 520 16,7
9A13 13,5 0,16 9,00 0142 153 57,7 17,9
9A14 11,1 0,19 8,98 0183 1,74 61,6 19,7
9A15 12,9 0,22 0,86 0183 1,75 685 21,6
9A16 133 0,23 122 0206 192 1104 338
9A17 14,1 0,25 12,9 0218 1,88 1135 36,3
9A18 12,7 0,16 12,4 0217 1,86 998 315
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
0A1 66 66,4 241 4,60 2.72 0,17 1,28
0A2 495 64,4 293 5,52 3,24 0,20 1,57
0A3 492 48,3 263 4,59 2,62 0,18 1,39
0A4 406 38,0 2 49 5,72 3,06 0,25 1,49
9A5 447 37,3 202 543 3.05 0,22 1.42
9A6 543 45,0 5,46 5,50 2,90 0,33 1,38
9A7 612 53.0 4,26 521 2,39 0,39 1,08
9A8 600 61,0 4,23 5.84 264 0,39 113
9A9 611 58.4 4,34 5.86 279 0.45 1,24
9A10 606 60,4 4,20 5,35 2,50 0,45 1,09
9A11 588 56,0 3,79 4,83 244 0,52 1,04
9A12 597 53,8 3,87 4,72 218 0,52 1,00
9A13 469 21,3 3,17 4,91 2.05 0,51 0,96
9A14 704 87.0 4,65 5,20 2.10 0,59 1.12
9A15 670 86,5 4,37 4,73 1.87 0,54 1,07
9A16 645 73,7 5,24 7,62 1.87 1,32 1,03
9A17 634 73,3 5,17 7,23 1,92 1,38 1,14
9A18 768 113,8 6,13 7,01 1,51 1,62 1,26
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Tabla 5.35. Respuestas experimento A. Campafia 2009-10. Continuacion

— Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion  "Cu0)  (moke)  (mgke)  (mgke) (mgke)  (mgkg)  (malke)
9A1 189,2 3,03 172 241 067 1325 4,93
9A2 201,8 3.52 236 271 084 1728 539
9A3 260,8 3.57 227 267 075 16,86 4,90
9A4 184.2 3.67 31,7 253 060 1347 519
9A5 166.3 3,53 279 216 060 11,76 502
9A6 522.2 441 436 329 097 2469 629
9A7 440.0 512 1041 209 067 1575  7.37
9A8 470.9 421 1010 222 079 1787 600
9A9 470.3 424 1113 236 072 1676 658
9A10 4465 4.02 919 229 071 1750 637
9A11 415.9 3.97 946 220 068 1505 672
9A12 4865 401 1122 221 071 1632 674
9A13 368,3 369 1424 161 053 1102  6.16
9A14 578.0 413 1128 224 073 1808 501
9A15 5721 386 1294 185 067 1546  4.69
9A16 646.0 487  269.6 146 046 1077 464
9A17 619.0 438 2529 129 042 952 434
9A18 693,7 522 2115 135 052 1347  6.03
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion ) (mgkg)  (moke) (moke) (moke)  (mgkkg)  (maikg)
9A1 24,2 218 313 3084 3,80 127  324,9
9A2 31.7 18.4 436 3111 000 105  321,6
9A3 297 11.0 392 3109 435 142 3295
0A4 28.5 27.2 336 3261  4.06 158 3460
9A5 255 20.6 208 3215 403 158 3414
9A6 54.6 31,9 741 3243 359 112 3390
9A7 1415  106.6 859 3233 0,00 116  334,9
9A8 1334 1011 875 3337  3.78 118 3492
9A9 146.6 98,9 897 3255 614 119 3436
9A10 1302 61.3 798 3304  3.77 114 3455
9A11 1280  103,6 807 3308 410 114 3464
9A12 1509 111,9 927 3315 388 111 3464
9A13 1614 1410 866 3365 532 117 3535
9A14 239.9 1262 1124 3138  3.67 117 3292
9A15 242.8 87.8 1091  329.9 401 120 3460
9A16 5203 2750 1776 3343  4.09 159 3543
9A17 468.6 1999 1592 3313 422 150 3505
9A18 731,3 3040 2000 3455 875 130 3673
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Tabla 5.36. Respuestas experimento B. Campaiia 2009-10

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
9B1 12,7 0,14 6,36 0167 1,53 388 12,9
9B2 11,2 0,19 6,19 0159 1,54 398 12,8
9B3 11,3 0,12 5,01 0165 1,52 379 12,0
9B4 12,9 0,12 5,49 0174 1,553 392 125
9B5 135 0,16 5,49 0190 1,56 383 126
9B6 10,9 0,09 6,84 0179 1,71 374 11,9
9B7 10,8 0,16 6,88 0177 1,65 444 152
9B8 13,7 0,07 4,54 0181 1,68 485 158
9B9 13,7 0,08 5,37 0187 1,65 484 16,6
9B10 13,4 0,07 5,05 0173 1,59 470 162
9B11 13,0 0,08 5,89 0211 1,59 481 164
9B12 12,4 0,07 5,89 0213 1,78 526 16,9
9B13 13,7 0,07 6,79 0201 1,59 56,2 19,2
9B14 11,9 0,09 7.33 0202 1,73 547 17,9
9B15 12,5 0,09 7.75 0211 1,75 589 19,3
9B16 13,6 0,13 4,73 0240 1,75 109,77 345
9B17 14,4 0,16 5,75 0229 1,75 1170 365
9B18 13,6 0,14 5,54 0263 1,90 1168 36,3
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
9B1 477 623 250 3,60 1,88 0,00 1,42
9B2 591 57,8  3.30 4,01 2.04 0,00 1,64
9B3 616 62,9 328 451 1,08 0,14 1,54
oB4 532 333 285 4,64 2,18 0,16 1,61
9B5 498 279  2.70 4,62 219 0.20 1.62
9B6 578 691 215 3.86 212 0,18 1.72
9B7 302 609 1,84 3,60 1,68 0,28 1,59
9B8 400 653 2,06 4.06 1.82 0,32 1,55
9B9 383 63,6 229 4,36 1,90 0,32 1,63
9B10 380 629  1.86 4,29 1,60 0,29 1,35
9B11 392 601 220 3.94 154 0,34 1.41
9B12 421 505 228 4,52 1.80 0,38 1,56
9B13 611 45,9 198 4,18 1.64 0,33 1.26
9B14 732 988 312 5,19 1,61 0,46 1,39
9B15 766 102,8 312 4,70 1,32 0,38 1,18
9B16 663 1244 449 7,63 1,59 0,91 1,28
9B17 681 1180 3091 6,10 1,48 0,70 1,12
9B18 878 160,2 550 7,52 1,49 0,87 1,34
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Tabla 5.37. Respuestas experimento B. Campafia 2009-10. Continuacion

Respuestas

e Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
|dentificacion  “mgkg)  (mgke)  (mgke) (mgke) (mgke)  (moks) (mgko)
9B1 2728 3,47 195 350 094 17,14 6,96
9B2 427.9 3.89 202 405 112 2174 7.50
9B3 4725 3.83 260 420 144 2340 7.99
9B4 326.9 4.04 455 356 1,00  17.83 6,99
9B5 2955 4,08 419 374 116 16,97 7.84
9B6 535.9 417 383 341 123 2402 7.55
9B7 442.8 407 1030 276 065 1492  12.93
9B8 4518 418 992 228 086 1443 7.94
9B9 4535 411 1116 246 08l 1529  10.65
9B10 438,2 4290 1105 224 088 14,64  13.95
9B11 510.8 436 1212 267 097 1583 1093
9B12 532.2 448 1215 268 094 1717 12,00
9B13 349.0 353 1436 166 058 9.26 8.79
9B14 710.1 487 1621 242 076 17,58 6.68
9B15 726.7 473 1656 236 095 19,28 6.78
9B16 700.6 446 2919 144 046 10,53 4.47
9B17 564.5 414 2443 114 0,30 6,86 3.29
9B18 734.6 499 2716 139 063 11,89 6,66
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
dentificacion ("l 0)  (mgke) (mgke) (mgke) (mgke) (mgke)  (malka)
9B1 273 10,0 406 3546 3,72 123 3706
9B2 39.4 7.1 593 3488 3,74 120 3646
983 39.8 24,5 657 3470 373 125 3632
9B4 40.8 311 525 3575  3.94 123 3737
9B5 38.2 79.2 537 3625  3.73 124 3787
9B6 54.3 34.4 748 3366 344 115 3515
9B7 1548 1048 878 3501 391 125 3755
9B8 130,9 53.7 799 3654 394 127 3821
9B9 1545 1063 895 3725  3.80 11,9 3882
9B10 1445 1041 866 3661 394 123 3824
9B11 1750 1179 997 3591 459 126 3763
9B12 1616 71.4 962 3654  3.17 125 3811
9B13 165.6 89.6 799 3536 3,72 121 3694
9B14 3333 157,01 1432 3365 3,56 125 3525
9B15 3210 1766 1459 3502 3,10 116 3648
9B16 5846 2829 1914 3546 292 127 3702
9B17 467,01 2533 1572 3593 3,59 129 3758
9B18 7708 3682 2204 3485  3.41 113 3632
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Tabla 5.38. Respuestas experimento C. Camparfia 2009-10

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
9C1 16,3 0,09 239 0155 1,42 32,3 9,90
9C2 13,6 0,09 1,63 0164 1,51 36,5 11,2
9C3 15,0 0,08 2 44 0163 1,49 36,1 11,1
9C4 15,9 0,09 261 0106 1,45 32,7 10,0
9C5 17,2 0,07 3,05 0214 1,73 34,5 10,6
9C6 13,6 0,07 256 0,160 1,61 33,1 10,2
9C7 14,2 0,08 3,94 0,186 1,65 34,9 10,7
9Cs8 16,2 0,07 5,58 0,171 1,65 37,2 11,4
9C9 16.4 0,07 5,01 0159 1,60 37,6 11,5
9C10 16,3 0,07 5,56 0200 1,62 39,2 12,0
9C11 16,5 0,07 5,69 0161 1,57 37,6 11,5
9C12 16,8 0,08 4,20 0169 1,63 37,1 12,6
9C13 16,6 0,07 5,28 0190 1,63 40,9 13,9
9C14 14,3 0,08 5,01 0187 1,77 48,1 16,4
9C15 15,6 0,08 4,88 0187 1,68 39,9 12,8
9C16 158 0,08 6,58 0216 1,83 82,4 26,5
9C17 16,9 0,09 6,99 0189 1,76 69,8 22,1
9C18 16,4 0,10 8,42 0203 1,80 77,4 24,3
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
oc1 469 80,2 379 6,68 2,37 0,20 1,60
9c2 3,67 6,42 2,16 0,21 1,45
oC3 619 92,4 418 6,32 221 0,20 1,61
oc4 512 593 487 8,34 285 0,26 1,90
9Cs 350 601  3.74 7.34 271 0,28 1.64
9Ce 457 97,4  3.80 6.03 1.83 0,23 151
9C7 358 756  2.47 4.70 1,59 0,33 1.49
9Ccs 545 722 078 4.43 1,58 0.45 1,49
9c9 548 721 3,58 6.41 1,60 0,42 1.44
9C10 518 745 3,23 6.05 1,63 0.44 1,46
oc11 519 778 285 558 1,50 0,39 1.18
9C12 612 56,8 277 5,37 1.86 0,34 1,48
oc13 682 415 364 7,51 1.73 0,57 1,43
9C14 798 315 430 6,87 1.76 0,56 1,54
9C15 688 1270 364 5,37 135 0,54 1,09
9C16 766 130,0 493 8,39 1,38 1,07 0,99
9C17 726 1130 520 8,23 1.41 1,09 1,12
oc18 722 1290 7,47 8,23 1,17 1,18 1,00

139




Capitulo 5

Tabla 5.39. Respuestas experimento C. Campafia 2009-10. Continuacion

e Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion "0 ou0)  (moke)  (mgkg)  (malks) (mglke)  (mgkg)  (maikg)
9C1 286.,8 2.92 174 324 097 16,32 6,94
9c2 406.8 3.33 198 301 106  21.94 658
9c3 467.9 3.87 26,8 358 116 2270 754
aca 416.9 3.69 399 309 093 2062 7.18
acs 365.8 3.48 300 272 092 1731 6.38
9Cce 515.2 415 306 361 127 2101 7.22
oc7 459.8 3.29 883  22.7 078 1486 1522
acs 547.3 3,88 91,4 229 093 1752 1517
9c9 531.3 3.86 87.8 216 089 1826 1447
9C10 513.4 3.85 1019 197 085 1604 1537
9c11 553.5 3.69 98.4 17.8 081 1391 1213
9C12 4345 3.54 81.1 192 076 1369 9.36
9C13 4945 417 1337 180 068 1362 1595
9C14 703.2 4.86 1421 225 104 1956 657
9C15 541.9 416 1006 194 079 1530 5.85
9C16 692.2 433 2339 102 0.40 914 4.72
9C17 614.7 459 2051 105 0.39 914 4.00
9c18 658.8 4.28 189.0 8.9 0.35 913 6,34
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion  \0)  (mgke) (moke) (mgke) (mgke)  (mgikg)  (malkg)
9C1 32,5 22.6 437 3260 338 189 34820
9c2 42.1 271 576 3211 302 203 34439
9c3 45.9 30,9 661 3284 307 188 35027
9ca 56,2 293 627 32809 307 189 35094
9Cc5 44.8 27.9 552 3304 334 187 35251
9Ch 50.5 47.8 729 3111 408 189 33413
ac7 1483 84,7 852 3269 650 185 351,89
acs 170,2 57.6 936 3365 414 198 360,40
9c9 155,0 49.4 899  337.0 370 201 36082
9C10 180,6 57.9 926 3316 415 196 35531
oc11 154,6 52,5 922 3400 387 20,6 364,46
9C12 1187 44,7 741 3307 309 191 35378
9C13 206.3 1135 1019 3415 761 210 37008
9C14 339.9 1645 1423 3244 750 196 351,42
9C15 260.3 746 1047 3242 461 196 34843
9C16 530.1 2375 1743 3280 894 189 35583
9C17 4976 2180 1585 3529 971 197 38231
oc18 806.4 3059 2012 3229 982 201 35281
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Tabla 5.40. Respuestas experimento D. Camparfia 2009-10

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
9D1 171 0,07 3,42 0142 1,43 40,4 138
9D2 15,6 0,08 283 0194 1,55 39,3 13,2
9D3 17,7 0,08 3,05 0192 155 43,0 145
9D4 18,3 0,08 3,61 0161 1,49 39,9 13,8
9D5 18,2 0,09 3,34 0139 1,46 39,2 135
9D6 15,3 0,08 2 45 0186 1,57 42,3 13,9
9D7 16,1 0,09 3,57 0149 1,53 37,1 13,0
9D8 171 0,10 4,33 0153 1,56 40,0 13,8
9D9 17,5 0,10 4,04 0195 1,61 44,9 16,0
9D10 17,5 0,11 4,24 0,163 1,57 42.8 15,4
9D11 17,5 0,10 4,01 0178 1,61 43,7 154
9D12 17,9 0,06 3,88 0181 1,58 40,9 14,1
9D13 17,1 0,08 4,25 0185 1,73 45,2 15,7
9D14 16,1 0,10 5,61 0224 1,76 56,7 197
9D15 16,1 0,09 4,04 0230 1,77 54,4 18,5
9D16 17,7 0,10 4,82 0250 1,84 85,8 28,5
9D17 18,1 0,11 5,09 0245 1,86 86,9 27.9
9D18 17.6 0,12 5,58 0289 212 80,1 26,3
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
oD1 519 399 164 3,46 1,47 0,14 1,18
9D2 572 166,5  4.30 511 1,04 0,14 1,77
9D3 537 774 326 4,73 1,82 0,17 1,48
9D4 465 67,0 338 5,64 1,08 0,16 1,59
9D5 468 459 3,09 5,53 1,98 0,18 1,58
9D6 632 111,7 4,20 491 1,57 0,16 1,51
9D7 562 756  2.95 501 1.46 0.25 1,14
9D8 587 80,4 4,60 5.84 1,54 0,31 1.29
9D9 564 763 3,73 5,23 1,45 0,34 1,29
9D10 571 725 422 5.89 1,70 0,37 1,45
oD11 574 78,7  3.84 4,87 1,52 0,29 151
9D12 553 68,6 385 5,50 1,60 0,36 1,48
oD13 542 804 454 6,61 1.33 0,41 111
9D14 736 140,8 448 6,09 1.42 0,42 1,26
9D15 738 1236 488 5,57 1,07 0,37 1,16
9D16 705 1202 501 8,89 1.43 1,06 1,20
9D17 774 1653 528 8,58 1.19 0,95 1,25
oD18 900 1990 5235 7,28 1,08 0,80 1,32
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Capitulo 5

Tabla 5.41. Respuestas experimento D. Campafia 2009-10. Continuacion

— Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion  "C i) (moke)  (mgkg)  (mgke) (mgke)  (mgkg)  (malke)
9D1 1508 2.38 180 238 063 9.87 4,80
9D2 430,7 3.52 277 359 089 1852 6.78
9D3 412,0 3.50 26,8 309 086 17,99 7.27
9D4 3295 3.68 434 297 069 1547 6.89
9D5 351.4 3.75 458 315 093 1536 6.76
9D6 500,8 3.87 324 367 101 2025 7.22
9D7 383.4 3.69 843 224 063 1353 6.35
9D8 519,7 3.01 981 231 080 1531 1224
9D9 535,9 394 1064 248 085 1551 7.39
9D10 531,7 402 1074 258 086 1543 7.63
9D11 4935 3.49 851 238 077 1431  13.08
9D12 524,7 410 1077 253 081 1539  13.29
9D13 4576 393 1585 162 058 1037 3.04
9D14 89,5 454 1488 218 084 1558 6.25
9D15 7373 414 1418 213 096 17,08 7.47
9D16 811.8 481 2780 150 041 9,40 6.38
9D17 776.6 453 45 113 035 7.48 4,34
9D18 754,0 412 41 135 050 8.89 6.74
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion ) (mgkg)  (moke) (moke) (moke)  (mgkkg)  (maikg)
9D1 21,7 27,8 271 3471 382 177 3686
9D2 43,8 252 610 3374 364 189  360,0
9D3 44,3 48.4 607 3475  3.86 178 3692
9D4 494 36,9 532 3427 407 186 3654
9D5 495 55,6 576 3459  3.02 180  367,9
9D6 53.8 29.8 702 3318 386 168 3525
9D7 99.2 81,6 709 3426  3.67 181 3644
9D8 156.7 87,2 934 3545  3.66 179 3761
9D9 144.4 58,0 913 3502 378 177 3717
9D10 1485 81,1 936 3549 417 180 3771
9D11 1426 85,8 878 3528  3.88 162  373,0
9D12 157.6 97.0 962 3444 367 178 3659
9D13 1893 845 942 3577  7.90 213 3869
9D14 328.2 1513 784 3428 406 183 3651
9D15 3204 1584 1434 3372 371 175 3585
9D16 5400 2540 1941 3551 425 187  378,0
9D17 602,9 2730 1971 3647 404 177 3864
9D18 7021 2839 2028 3446  4.06 184 3671
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Resultados y Discusién

Tabla 5.42. Respuestas experimento E. Campafia 2009-10

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
9E1 195 0,09 3,21 0180 1,47 32,1 10,1
9E2 17,8 0,07 265 0170 1,55 35,7 11,2
9E3 18,2 0,08 2 46 0169 1,55 34,3 11,4
9E4 19,7 0,09 3,82 0,088 1,49 33,9 11,1
9E5 19,9 0,07 282 0163 1,53 35,5 11,6
9E6 18,1 0,09 5,13 0181 1,56 35,5 11,7
9E7 17,9 0,06 5,48 0,165 1,56 36,2 123
9ES8 19,1 0,08 491 0,171 1,60 41,7 14,3
9E9 19,5 0,07 4,85 0174 1,63 42,2 14,8
9E10 19,7 0,08 4,76 0184 1,56 41,5 13,9
9E11 19,7 0,07 4,69 0173 1,65 39,7 13,5
9E12 19,2 0,08 3,80 0,158 1,60 40,4 13,6
9E13 20,1 0,05 4,85 0140 1,53 39,3 13,1
9E14 18,8 0,08 5,28 0224 1,79 48,6 16,6
9E15 19,3 0,06 5,63 0233 1,83 57,4 19.4
9E16 195 0,08 5,73 0230 1,91 59,4 21,3
9E17 20,4 0,07 7,54 0217 1,86 70,2 23,0
9E18 20,0 0,07 7.23 0211 1,89 66,1 21,3
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
9E1 394 846 276 4,99 1,54 0,24 111
OE2 603 94,1 414 5,92 1,84 0,18 1,38
9E3 572 86,3  4.86 6,55 1,80 0,19 1,40
OE4 417 60,2 5,49 7,63 2,20 0,22 1,53
9E5 420 618  7.78 8.98 2.20 0.24 1.64
9E6 588 86,5 4,22 6.21 1.85 0,32 1.32
9E7 575 86,5 397 5.27 135 0,33 1.01
9E8 571 91,6 458 8.06 239 0.43 131
9E9 586 941  3.89 6.07 1,74 0.64 1,07
9E10 565 914 482 6.60 1,60 0,35 1,04
9E11 571 941 4,90 6,50 155 0,36 1.02
9E12 562 790 517 7,31 173 0,45 1.12
9E13 524 629 375 7.27 159 0,51 0,99
9E14 658 1185 557 6,39 1.26 0,52 1,03
9E15 686 1492 520 5,64 1,08 0,64 0,87
9E16 734 1396 6,94 8,99 1,20 1.25 1,06
9E17 749 1452  7.80 8,52 1,09 1,38 1,15
9E18 800 1975 830 8,31 1,04 1,32 1,21
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Capitulo 5

Tabla 5.43. Respuestas experimento E. Campafia 2009-10. Continuacion

— Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion  "Cu0)  (moke)  (mgke)  (mgke) (mgke)  (mgkg)  (malke)
9E1 2214 253 175 30,9 0,69 13.2 6,03
9E2 4228 3.31 203 347 099 19.7 7.98
9E3 3929 3.12 195 397 0097 17.9 8.14
OE4 351,3 3.79 360 325 089 171 8.33
9E5 3781 3.83 331 367 095 175 8.47
9E6 525,8 3.67 526 304 085 194  13.89
9E7 525,7 3,58 946 224 074 159  16.18
9E8 547.4 413 945 237 067 172 12,99
9E9 598,0 4,01 995 243 084 169 1858
9E10 586,9 3.78 728 301 084 194 1671
9E11 625,2 3.88 956 262 086 189 1862
9E12 658.7 404 1056 258 086 189  22.99
9E13 50,3 367 1349 163 054 122 1260
9E14 798.9 468 1225 309 1.03 19.2 7.45
9E15 849,7 412 1265 279 0097 208 7.41
9E16 875.6 437 2408 227 054 14.9 6.16
9E17 860,6 416 2489 191 052 138 8.02
9E18 843.9 452 2201 165 065 14.4 9.02
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion ) (mgkg)  (moke) (moke) (moke)  (mgkkg)  (maikg)
9E1 295 24.4 361 3191 3,32 186 340,96
9E2 43,3 24.4 504 3238 2,05 183 34421
9E3 425 448 588 3170  3.71 195 34024
9E4 55.9 35,7 562 3231  3.15 216  347.84
9E5 59.0 33,5 505 3282 2,84 198 350,84
9E6 82.9 59,0 806 3171 357 190  339.64
9E7 1792 814 955 3155 4,14 193 33891
9E8 172.6 72.0 965  330,7 3,79 201 35461
9E9 179.2 805 1057 3214  3.77 185  343.63
9E10 169,0 705 988  312,6 343 191 33513
9E11 2135 90,0 1111 3104 387 188 332,98
9E12 2514 975 1205 3152  3.02 189  338.05
9E13 226.8 1173 1051 3259 560 229  354.48
9E14 3885 1693 1561 3115 520 188  335.44
9E15 427.2 1741 1656 3336 540 192 35828
9E16 9292 3068 2424 3143 612 189  339.30
9E17 9215 3150 2415 3244 651 185 349,42
9E18 11339 3442 2611 3180 645 188  343.20
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Resultados y Discusién

Tabla 5.44. Respuestas experimento F. Campafa 2009-10

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
9F1 20,4 0,10 3,50 0125 1,43 30,7 103
9F2 18,8 0,09 284 0175 1,58 34,3 11,1
9F3 20,0 0,10 3,34 0161 1,57 33,0 10,3
OF4 20,3 0,09 244 0171 1,61 34,6 11,3
9F5 20,3 0,10 5,54 0191 1,72 34,0 11,0
9F6 20,4 0,10 3,21 0191 1,68 43,4 15,7
9F7 19,4 0,10 5,58 0207 1,72 48,7 185
oF8 21,8 0,08 4,30 0191 1,69 51,1 18.8
9F9 21,9 0,06 4,72 0191 1,64 44,8 16,9
9F10 21,3 0,05 411 0168 1,58 46,5 17,7
9F11 21,5 0,06 4,47 0190 1,61 45,3 17,2
9F12 19,5 0,07 6,13 0,165 1,66 44,9 16,2
9F13 21,6 0,08 5,75 0208 1,72 55,2 20,3
OF14 20,5 0,07 5,38 0204 1,78 54,9 19,7
9F15 21,1 0,08 5,34 0229 1,87 54,5 19,1
9F16 21,4 0,07 8,21 0215 1,86 68,1 23,1
9F17 21,9 0,11 5,72 0232 1,97 74,1 25,4
9F18 21,5 0,10 5,21 0177 1,71 68,3 23,1
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
9F1 393 695 3,86 6,01 1,15 0,18 1,18
9F2 524 789 577 7,21 1,48 0,16 1,13
9F3 575 855 585 7,62 1,83 0,17 1,52
OF4 459 56,6 4,16 7,51 1,87 0,19 1,32
9F5 471 687  3.70 7.80 201 0,22 1.38
9F6 676 1053  4.40 4.90 1.26 0,22 1.15
9F7 506 948 541 5.09 0.92 0.42 0.91
9F8 551 933 437 6.50 1,45 0.49 1.23
9F9 548 882 353 5,86 1,30 0,50 1,09
9F10 541 88,8 3,80 6,53 1,55 0,49 1,18
OF11 524 812 359 6.87 1.62 0,46 1.22
9F12 509 91,3 388 6,75 1.43 0,48 1.16
9F13 551 831  2.80 4,92 1,03 0,50 0,91
OF14 684 1334 412 5,99 1.16 0,76 1,04
9F15 734 1280  4.25 6,28 1,20 0,76 111
9F16 651 1464 551 8,76 1,16 1.33 1,05
OF17 624 1545 617 9,37 1,34 1,63 117
9F18 696 1839 6,84 7,79 1,04 171 1,16
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Capitulo 5

Tabla 5.45. Respuestas experimento F. Campafia 2009-10. Continuacion

— Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion  "Cu0)  (mgke)  (mgkg)  (mgke) (mgke)  (mgkg)  (mglke)
9F1 231,5 270 135 359 056 1544 7.02
9F2 438.4 3.32 177 405 075 2387 8.30
9F3 454.6 3.30 188 413 082 21,92 8.47
9F4 406.4 3,53 371 364 069 2054 0.04
9F5 440.8 3,58 400 363 075 2057 7.61
9F6 764,9 3.16 359 429 111 26,33 6.39
9F7 7113 312 1449 26,8 089 1547 8.72
9F8 634,9 363 1156 26,6 071 1582 8,51
9F9 598,9 356 1056 232 072 1459 1514
9F10 591,9 367 1030 271 069 1547  13.92
9F11 532,3 3.70 922 252 066 1521  13.08
9F12 534,5 385 1030 245 070 1543 8.22
9F13 5745 272 1704 175 056 8.96 471
9F14 756,3 414 1332 255 066 1507 8.08
9F15 8315 431 1480 256 087 1667 7.70
9F16 788.0 401 2360 155 039 9.63 6.70
9F17 7814 462 2622 219 036 1107 7.09
9F18 848.1 422 2111 177 042 1131 7.62
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion ) (mgkg)  (moke) (moke) (moke)  (mgkkg)  (maikg)
9F1 26,2 13.9 363 3266 4,10 202 3509
9F2 465 22.0 620 2878 521 196 3127
9F3 43.9 22.9 636 3191  3.76 198  342,6
9F4 56.8 31,9 620 3237 353 199 3471
9F5 595 28.0 656 3221  3.90 203 3463
9F6 65.0 30,1 991  362,8  3.46 184 3846
9F7 191.0 617 1180 3601 427 185  382,9
9F8 141,4 47,5 1012 353,6 3,92 18,1 375,6
9F9 147.7 68.3 993 3458  3.86 189 3686
9F10 1390 431 955 3358  3.86 189 3585
9F11 1209 40,2 870  341,9  3.46 199 3653
9F12 1327 48,0 888 3402 301 199  364,0
9F13 176.8 733 1043 3691 515 198  394,0
9F14 333.6 1225 1416 3387  3.87 205 3631
9F15 366,1 1313 1549 3449 408 204 3693
9F16 5338  219.2 1835 3405  3.83 205 3648
9F17 572,0 1983 1882 3541  3.82 222 3801
9F18 790,7 2695 2183 3440  3.87 214 3693

146




Resultados y Discusién

Tabla 5.46. Respuestas experimento G. Camparia 2009-10

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
9G1 20,9 0,07 3,75 0105 1,38 26,8 8,6
9G2 20,0 0,05 3,81 0122 1,46 30,6 10,1
9G3 21,4 0,05 3,78 0113 1,43 30,5 10,0
9G4 22,3 0,08 3,64 0150 1,46 33,1 10,9
9G5 23,0 0,07 3,79 0158 1,45 33,7 113
9G6 20,5 0,08 268 0144 1,55 36,5 11,7
9G7 20,8 0,05 4,47 0147 1,55 34,7 11,5
9G8 21,4 0,06 4,04 0156 1,62 30,9 10,6
9G9 21,9 0,05 3,82 0160 1,63 31,4 10,6
9G10 21,9 0,05 4,34 0160 1,59 32,8 115
9G11 22,0 0,06 3,91 0153 1,65 30,9 10,9
9G12 23,3 0,03 4,47 0162 1,63 32,5 11,7
9G13 22,5 0,03 5,80 0138 1,58 31,8 11,1
9G14 22.9 0,03 4,65 0142 1,61 33,2 11,9
9G15 22,6 0,03 4,30 0138 1,58 38,2 11,6
9G16 22.8 0,04 6,68 0142 1,56 37,2 13,7
9G17 23,9 0,04 8,25 0176 1,60 38,4 13,7
9G18 23,5 0,04 7.35 0173 1,67 37,2 13,7
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
9G1 303 39,4 1,72 4,26 1,14 0,13 0,88
9G2 407 65,3 3,57 5,66 1.29 0,18 0,90
9G3 402 61,9 6,20 7,74 1,30 0,18 0,95
9G4 318 40,8 5,49 8,60 1,87 0,23 1,17
9G5 346 47,5 311 6.89 1.62 0,21 1.08
9G6 479 85,6 3,86 5,12 0,81 017 0.68
9G7 481 90,9 3,80 4,25 0,69 0,30 0,57
9G8 503 88,2 3,33 4,13 0,83 0,33 0.71
9G9 526 98,2 6,00 5,39 0,72 0,29 0,56
9G10 504 99.9 418 4,82 0.72 0,33 0,57
9G11 502 95,0 6.99 6,16 0.79 0,32 0.60
9G12 482 95,8 7.83 6,71 0.81 0,36 0,63
9G13 418 66,9 3,70 5.43 0,71 0,43 0,56
9G14 481 84,8 5,40 7.05 0,92 0,78 0,77
9G15 492 102,6 455 7,33 0,92 0,74 0,69
9G16 409 99,2 4,33 7,26 0,74 1.21 0,67
9G17 432 88,4 5,74 7,73 0,86 1,10 0,75
9G18 438 1130 541 6,24 0,70 1,46 0,71
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Capitulo 5

Tabla 5.47. Respuestas experimento G. Campafia 2009-10. Continuacion

— Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
Identificacion  "Cou0)  (mgke)  (mgke)  (mgke) (mgke)  (mgkg)  (malke)
9G1 187,9 1,03 99 232 071 1040 474
9G2 231,2 238 141 253 072 1235 511
9G3 281,9 261 147 279 091 1439 528
9G4 191.6 3.04 259 301 074 1221 594
9G5 214,3 2.67 216 255 067 1177 559
9G6 445.4 263 193 346 103 1871 511
9G7 508,0 2.79 861 221 078 1459 458
9G8 464,2 2.75 829 232 073 1336 4,26
9G9 490,1 255 781 188 076 1418 3,97
9G10 508.8 2.77 943 210 082 1571  3.86
9G11 4822 2.62 805 204 073 1466  3.40
9G12 528.5 2.82 876 216 077 1570  3.83
9G13 414.4 264 1104 156 051 1011 425
9G14 490,3 355 1123 152 071 10,60  4.42
9G15 4535 3.76 947 163 083 991 405
9G16 531,8 364 1710 10,6 0,50 496 287
9G17 3911 337 1286 10,8 047 433 2.40
9G18 445.6 334 1184 94 047 496  3.87
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
Identificacion ) (mgkg)  (moke) (moke) (moke)  (mgkkg)  (maikg)
9G1 29,0 16,4 206 3367 334 226  362,6
9G2 41,2 213 369 3308 382 203 3550
9G3 48,2 24.1 440 3354 432 205  360,3
9G4 45,3 28.9 365 3350 428 205 3597
9G5 49,8 24.8 373 3349 305 199  357,9
9G6 72.0 27.0 640 3064  3.39 207 3305
9G7 152.2 49,6 854 3136  3.05 202 3369
9G8 131,0 41,9 777 3217 378 209 3464
9G9 149.0 53.4 827 3153  3.69 204 3393
9G10 1754 57,7 804 3219 358 212 3466
9G11 164.7 50,7 838 3203 449 205 3453
9G12 162.8 52.9 896 3249 469 200 3496
9G13 188.6 63.9 825 3215  3.49 211 3461
9G14 268.7 121.8 1046 3349  3.82 213 360.0
9G15 2187 107,9 927 3254  3.86 216 3508
9G16 259.9 1397 1143 3461  3.49 214 3709
9G17 223.8 120,0 904 3321 489 222 3592
9G18 3564 1641 1125 3193 466 214 3454
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Resultados y Discusién

Tabla 5.48. Respuestas experimento H. Camparfia 2009-10

e R IA IP Cirf Crd
Identificacion (%) %) (MEqOY kg) K270 K232 (mglkg)  (mglkg)
9H1 19,8 0,07 3,29 0136 1,43 29,6 10,1
9H2 19,8 0,07 3,39 0141 1,48 32,2 11,2
9H3 19,0 0,03 4,31 0128 1,42 29,1 11,3
9H4 21,1 0,03 4,71 0141 1,45 28,5 10,6
9H5 21,3 0,02 3,82 0118 1,43 29,9 10,4
9H6 20,0 0,02 3,84 0165 1,58 39,7 13,9
9H7 20,9 0,05 5,80 0181 1,66 36,8 13,9
9H8 20,9 0,05 4,40 0149 1,56 35,7 12,9
9H9 20,8 0,04 4,93 0147 1,61 36,6 13,4
9H10 21,5 0,03 4,85 0163 1,59 33,1 12.4
9H11 21,3 0,04 4,47 0166 1,62 33,0 12,2
9H12 21,2 0,09 4,97 0,160 1,61 32,9 12,0
9H13 22,1 0,06 6,36 0174 1,62 35,2 13,3
9H14 22,2 0,05 4,77 0189 1,76 39,1 143
9H15 20,8 0,03 7.23 0193 1,74 41,4 15,4
9H16 21,8 0,02 6,62 0190 1,72 48,2 17,8
9H17 22,6 0,08 7,52 0189 1,71 46,3 17,5
9H18 225 0,050 6,89 0226 1,87 48,8 18,4
e PTE ODF H T VCO  VNA cou
Identificacion "ol (mgke) (make)  (moke) (mgke)  (mgke) (make)
9H1 335 791 1,38 2,32 0,51 0,08 0,38
OH2 458 76,7 3,82 4,67 0,91 0,21 0,77
OH3 386 657 2,94 4,36 0,90 0,17 0,72
OH4 326 56,9 277 4,14 0,87 0,19 0,67
9H5 335 525 337 4,08 0,71 0,16 0,60
9H6 489 95,6 4,01 351 053 0.14 0.47
9H7 431 789 315 2.95 0,43 0,29 0,36
9H8 425 84,6 2,95 2.74 0.40 0,31 0.34
9H9 459 905 3,64 3.27 0.46 0,36 0.42
9H10 460 96,5 3,05 3,30 0,50 0,31 0,42
OH11 431 941 315 3,39 0,57 0,32 0.48
OH12 459 89.8 489 4,85 0,65 0,38 0,51
9H13 460 753 274 3,75 0,54 0,37 0,48
OH14 651 126,9 393 3,55 0.46 0,47 0,46
9H15 647 1215 457 4,01 0,51 0,66 0,44
9H16 636 1328 519 5,14 0,50 1,30 0,54
OH17 607 1272 455 4,78 0,47 1.27 0,47
OH18 795 1672 599 4,97 0,54 1,29 0,54
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Tabla 5.49. Respuestas experimento H. Campafia 2009-10. Continuacion

Respuestas
e Hy-EDA PR Ty-EDA LTNA CNCO APR  APG
|dentificacion  “mgkg)  (mgke)  (mgke) (mgke) (mgke)  (moks) (mgko)
9H1 106,9 1,34 63 141 041 596 2,06
9H2 306.4 2.48 171 271 074 1300 454
9H3 180.0 213 210 188 059 810  2.96
9H4 189.5 227 213 209 054 939 392
9H5 281.2 232 157 241 078 1214 375
9H6 4521 312 272 256 085 1490  3.43
9H7 366.5 2.29 708 138 048 793 2,36
9H8 4493 2.32 689 147 055 859 2,10
9H9 4789 271 822 166 070 1008 285
9H10 511.1 2.86 913 161 079 1076 271
9H11 440.6 256 755 159 074 952 221
9H12 4325 3.08 718 171 073 1039  2.36
9H13 4217 278 1208 132 042 705 224
9H14 616.7 282 1016 160 070 1001 227
9H15 658.9 322 1139 160 068 10,80 2,51
9H16 693.2 303 1873 104 031 461 175
9H17 605.3 324 1745 87 0.23 325 1,88
9H18 689.8 275 1685 8.7 0.34 421 347
e Hy-EA Ty-EA PTCL ATCO BTCO GTCO TCOT
dentificacion ("l 0)  (mgke) (mgke) (mgke) (mgke) (mgke)  (malka)
9H1 12,9 12,5 171 3429 353 21,9 3684
9H2 40,1 18,3 444 3280 351 214 3529
9H3 25 4 21.7 293 3470 359 226 3733
9H4 32.0 14.4 306 3367 371 214 3619
9H5 323 11,9 397 3382 338 219 3635
9H6 47.3 245 611 3625 545 239 3919
9H7 107.9 29.2 612 3724 381 222 3984
9H8 109.2 39.0 705 3721 357 220 3977
9H9 139.1 49.7 794 3652  4.16 219 3913
9H10 146.4 51.7 845 3804 3,07 225 4059
9H11 123.9 41,7 724 3677 3,79 224 3939
9H12 1207 50.7 724 3525  3.82 225 3787
9H13 1615 74.0 815 3859 384 226 4124
9H14 2553 1008 1119 3536 3,73 230 3804
9H15 2007  117,7 1228 3552 2,77 241 3821
9H16 4351 2009 1553 3630  3.86 233 3901
9H17 3966 1925 1401 3722 3,61 222 3980
9H18 5504 228,77 1674 3719 305 2254 3975
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5.2. DISCUSION DE RESULTADOS

5.2.1. DISENO FACTORIAL. CAMPANA 2007-08

Como se ha indicado en el Apartado 5.1.2, los experimentos realizados durante
la campafia de aceituna 2007-08 lo han sido mediante disefio de experimentos con
metodologia factorial del tipo 2° (tres factores con dos niveles de estudio cada uno).
Para ajustar los datos de un disefio factorial se emplea un modelo lineal que incorpore
la posible interaccién que pueda existir entre los factores, Ecuacion 5.1.

Y=ay+ta;T+a,t+azC+ap, Tt+a,3T-CrantC (5.1)

Siendo: Y = respuesta a estudiar
T = Temperatura (°C)
t = tiempo (min)
C = dosis de coadyuvante (talco) empleada (%)

El modelo de la Ecuacion 5.1 se ha aplicado mediante el Desing Expert 8.0.7.1,
software especifico para disefio de experimentos, a todas las respuestas incluidas en
las Tablas 5.6. Los coeficientes de los modelos para los factores codificados, y el
coeficiente de determinacion, se muestran en las Tablas siguientes, organizadas por
respuestas y tipo de cultivo, frente al indice de madurez. Como informacion
suministrada por el software se puede afirmar que todos los modelos son
significativos, o sirven para ajustar los datos a los que se aplican, y en todos los casos
la falta de ajuste no es significativa, por lo que la dispersion, aunque pueda ser grande,
no distorsiona los resultados finales y el modelo obtenido.

Antes de comenzar a discutir los modelos de ajuste, obtenidos para todos los
experimentos realizados en la campafa 2007-08, es necesario indicar que al utilizar
factores codificados, para determinar los modelos, se impone que todos ellos varien
entre al valor minimo de -1 y el maximo de +1, independientemente de cuales sean
sus valores reales. Esta forma de presentar los modelos tiene varias ventajas; en
primer lugar, los puntos centrales se corresponden con valores 0 de los factores por lo
que el término independiente de la Ecuacién 5.1 muestra el valor real de la respuesta
en estos puntos y a partir de ella se determinan, en funcién de sus coeficientes, los
valores para los extremos. Como los extremos de los factores son la unidad, es muy
facil determinar la influencia que sobre las respuestas tiene cada factor, asi como la
interaccion existente entre ellos.
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Segun el disefio experimental, el valor de los factores reales para el punto
central, factores codificados 0, es de 40 °C para la temperatura, 40 minutos de batido y
1 % de coadyuvante.

5.2.1.1. Rendimiento en Aceite

Por definicién, el coeficiente de determinacion muestra el porcentaje de
reproducibilidad que los modelos hacen de los datos ajustados. Como se observa en
la Tabla 5.50, de rendimiento de extraccion, todos los modelos obtenidos reproducen
mas del 90% de las respuestas por lo que pueden considerarse validos para discusion.

Tabla 5.50. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Rendimiento
Campafa 2007-08

IM Qo a, az as a2 a3 azs R?

Riego

A(2,1) 15,65 -1,04 -0,20 0,80 -0,70 0,45 -0,24 0,987
E(4,3) 20,59 0,56 1,08 0,921
G(5,1) 21,53 0,12 0,87 1.81 0,35 -0,27 0,978
Secano

B(3,1) 19,09 0,35 0,32 -0,25 0,912
D(3,7) 20,11 0,26 0,21 0,45 -0,26 0,942
F(5,3) 20,59 0,30 1,09 1,35 -0,58 0,925

Considerando el término independiente de todos los modelos (ap) Yy
representandolo frente al indice de madurez (Figura 5.6) se puede indicar que, para la
aceituna de riego, se produce el incremento, con la maduracion, del rendimiento de
extraccibn en base humeda, como indicativo de que la aceituna va perdiendo
humedad con el transcurso de la maduracién; en cambio para la aceituna de secano
este parametro se mantiene casi constante, lo que puede deberse a que la aceituna en
lugar de perder humedad, con la maduracion, la incrementa. Ambos hechos son
coincidentes con el contenido de humedad que tienen las muestras de aceitunas
empleadas, Tabla 5.1. Debe indicarse que, cuanto mas maduras estan las aceitunas
con mas facilidad se extraen los aceites por lo que los rendimientos, si no variase la
humedad, también deberian incrementarse con la maduracion.
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Figura 5.6. VVariacion del rendimiento en base humeda. Campafia 2007-08

Fijado el rendimiento de extraccién, para los puntos centrales del disefio, se
debe considerar la influencia que sobre este parametro tienen los factores estudiados.
Asi, se puede indicar que la temperatura, en términos generales, presenta una
influencia creciente con el indice de madurez, para ambos tipos de cultivo, aunque en
todo caso esta no es muy acusada, para el rango de factor real estudiado. Respecto
del tiempo de batido y la dosis de coadyuvante se aprecia que, conforme madura la
aceituna, se incrementa la influencia positiva del factor de forma que es siempre mejor
trabajar con los valores reales mas altos de ambos. El coadyuvante siempre presenta
mas actividad que las variables de batido, sobre todo con las aceitunas de regadio.
Considerando las interacciones entre factores indicar que cuando los coeficientes son
positivos quiere decir que para mejorar la respuesta ambos factores codificados deben
ser del mismo signo, en cambio para coeficientes negativos los factores deben ser de
signos opuestos. Las interacciones que indican los modelos de la Tabla 5.50 son de
ambos signos y con influencias pequefas si se considera que intervienen dos factores.
Aunque es de destacar la influencia negativa que presenta la interaccion entre el
tiempo de batido y la dosis de talco utilizada, de forma que solo se obtendran buenos
rendimientos cuando uno de los dos factores se fije a valores reales bajos.

Similares resultados encuentran otros autores, Uceda et al. (2006), utilizando
tres tiempos de batido, 50, 75 y 105 min. Observan que el aumento del rendimiento es
significativo entre 50 y 75 min de batido y que, dicho aumento no es significativo entre
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75 y 105 min. Ademas informan que entre 30 y 40 °C de temperatura el aumento en el
rendimiento no es significativo para tiempos de batidos largos.

Kalua et al. (2006), mediante un disefio factorial completo 47, trabajando a 15,
45y 60°C y 30, 60, 90 y 120 min, observan un fuerte efecto significativo del tiempo de
batido sobre el rendimiento.

Amirante et al. (2002), observan que elevando la temperatura de la pasta de
aceituna reducen la viscosidad, facilitan la separacién y aumenta el rendimiento.

Di Giovacchino et al. (20022) observan un aumento del rendimiento importante
con el tiempo y con la temperatura de batido, no obstante, se debe indicar que el
intervalo de temperaturas estudiado por estos autores es bajo, de 18 a 32 °C.

5.2.1.2. indice de Acidez

Segun se deduce de la Tabla 5.51, de coeficientes de los modelos para el
indice de acidez, los valores de este parametro para los puntos centrales, factores
codificados 0, parecen disminuir muy ligeramente con el incremento de la maduracion.
En este caso, la temperatura si muestra una influencia importante sobre el incremento
de la acidez, en cambio, los otros dos factores parecen no afectar.

Similares resultados encuentran otros autores, Olias et al. (1993) indican que,
aungue con una accién poco importante, el incremento de la acidez con la tempertura
es debido a la accién hidrolitica de las enzimas presentes en el fruto. Kalua et al.
(2006) informan también de un ligero aumento de la acidez con la temperatura de
batido.

Tabla 5.51. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: indice de Acidez
Campana 2007-08

IM ap aq az as a2 a3 azs R?

Riego

A(2,1) 0,22 0,027 -0,011 0,008 0,842
E(4,3) 0,21 0,033 -0,006 0,932
G(5,1) 0,14 0,011 -0,004 0,862

Secano

B(3,1) 0,21 0,043 -0,015 -0,002 0,005 -0,013 0,005 0,997
D(3,7) 0,20 0,014 0,005 0,010 0,006 0,006 0,955
F(5,3) 0,18 0,018 0,016 0,014 0,968
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5.2.1.3. indice de Peréxidos

Segun la Tabla 5.52, el contenido de peréxidos de los aceites parece disminuir
ligeramente con la maduracién, aunque en todos los casos esta muy lejos del limite
maximo permitido de 20. Dado que la mayoria de modelos presentan coeficientes de
determinacion inferiores a 0,9, la dispersion de los datos de ajuste es alta y, aunque el
modelo sea significativo, la reproducibilidad de la respuesta no es buena por lo que la
informacién que facilita solo puede considerarse como orientativa. Como se observa
en la Tabla 5.52, la temperatura de batido es el factor mas influyente, positivamente,
sobre este parametro; el tiempo muestra una influencia variable, aunque su interaccion
con la temperatura es positiva, y el coadyuvante parece no influir. Considerando la
influencia que sobre las reacciones de oxidacion tienen los diferentes factores que
intervienen, es logico que la temperatura sea muy importante dada su capacidad de
aceleraciéon de las reacciones. Respecto del tiempo de batido se puede indicar que
todo lo que sea incrementar el contacto del aceite con el aire facilita la oxidacion.

Tabla 5.52. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: indice de Perdxidos.
Campafa 2007-08

IM A a, a as a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 4,05 0,74 -0,37 -0,50 0,21 -0,47 0,869
E(4,3) 3,11 0,71 0,42 0,19 0,943
G(5,1) 3,17 0,08 0,01 0,08 0,08 -0,04 0,996
Secano

B(3,1) 3,23 0,70 -0,48 -0,47 0,972
D(3,7) 3,65 1,34 -0,68 -0,55 0,864
F(5,3) 1,99 0,40 0,38 0,42 0,825

Hermoso et al. (1998), Cert et al. (1999), Vekiari y Koutsaftakis (2002), Alba et
al. (2004), Aguilera (2006) y Parenti et al. (2008), coinciden con estos resultados,
indicando que al aumentar la temperatura aumenta ligeramente el indice de peréxidos,
lo que confirma el efecto de la temperatura sobre el proceso de autooxidacion de los
aceites. Por otra parte, segun Di Giovacchino et al. (2002a) y Di Giovacchino et al.
(200b) el tiempo de batido no influye en el indice de peroxidos.
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5.2.1.4. K33,

El Ky3, s un parametro que muestra el nivel inicial de deterioro de los aceites,
por descomposicion de los peroxidos formados tras la oxidacion de los dobles enlaces
de los acidos grasos. El limite legal de 2,5 para los aceites de oliva virgenes esta lo
suficientemente lejos de los valores correspondientes a los puntos centrales de la
Tabla 5.53 que, aunque estos sean altos, no parece que las condiciones de operacién
los modifiquen tanto como para bajar de calidad los aceites.

Tabla 5.53. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: K3,
Campaiia 2007-08

IM o a, a as a2 a3 azs R?

Riego

A(2,1) 1,71 0,14 -0,10 -0,13 0,845
E(4,3) 1,65 0,24 0,15 0,07 0,21 0,13 0,963
G(5,1) 1,50 0,00 0,00 0,12 0,900
Secano

B(3,1) 1,67 0,37 -0,12 -0,07 -0,11 -0,10 0,04 0,999
D(3,7) 1,82 0,20 0,29 0,839
F(5,3) 1,96 0,37 0,24 0,37 0,28 0,21 0,857

Dado que los coeficientes de determinacion, en algunos casos, no son
suficientemente buenos no se puede precisar la influencia que la maduracion de la
aceituna tiene sobre este parametro. Segun se observa en la Tabla 5.53, el talco no
parece tener influencia, el tiempo de batido muestra una influencia variable aunque
con tendencia a ser positiva, en cambio, aunque los modelos no sean buenos, si se
aprecia que la temperatura tiene una gran influencia positiva sobre el Kjs,.

5.2.1.5. Ka7o

Para las condiciones del punto central, los valores de Ky7;o que se muestran en
la Tabla 5.54 parecen indicar que los aceites se deterioran tanto en el proceso que
casi dejan de cumplir el maximo impuesto a aceites de oliva virgenes extra (< 0,22).
Por ello, y de cara a obtener aceites de calidad, seria conveniente disminuir este
parametro, sobre el que parece ser que el indice de madurez no influye mucho.
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Tabla 5.54. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Ko
Campafa 2007-08

IM Qo a, a, as aq2 dq3 az3 Rz

Riego

A(2,1) 0,21 0,039 -0,022 -0,018 0,912
E(4,3) 0,16 0,040 0,021 0,006 0,024 0,015 0,918
G(5,1) 0,17 0,022 -0,001 0,008 -0,013 0,987

Secano

B(3,1) 0,21 0,039 0,630
D(3,7) 0,24 0,044 0,043 0,862
F(5,3) 0,23 0,065 -0,035 -0,048 0,883

Segun se observa en la Tabla 5.54, la temperatura muestra una gran influencia
positiva sobre el K,79, de forma que ella solo puede hacer que un aceite deje de ser
virgen extra. Por ello, se debe trabajar a las menores temperaturas posibles si este
parametro es un requisito importante. De otra parte, el tiempo de batido muestra
tendencias variables y el talco parece no tener una influencia significativa. De todas
formas, los coeficientes de determinacion inferiores a 0,9 indican una gran dispersion,
por lo que el error analitico también es importante y los modelos obtenidos no son
concluyentes.

5.2.1.6. Contenido en Pigmentos
e Clorofilas

En la Tabla 5.55 se observa que el contenido en clorofilas desciende con la
maduracion, como ademas es logico con solo considerar la evolucién del color de la
aceituna. En la Figura 5.7 se han representado los términos independientes de los
modelos de la Tabla 5.55 frente al indice de madurez, en ella puede observarse que el
contenido en clorofilas de los aceites desciende linealmente con el indice de madurez
y que, excepto para indices mayores de 6, los aceites de secano presentan una mayor
concentracion, o sea, son mas verdes.

Respecto de la influencia que sobre el contenido en clorofilas presentan los
diferentes factores estudiados indicar que el talco no muestra actividad significativa, el
tiempo de batido presenta muy poca influencia la cual desciende segun se incrementa
el indice de madurez y, respecto de la temperatura, su influencia si es muy importante
sobre el contenido en clorofilas de los aceites, descendiendo su accién con el
transcurso de la maduracién.
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Tabla 5.55. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Clorofilas

Camparia 2007-08

IM Qo aq a, as aq2 a3 azs R2
Riego
A(2,1) 59,13 13,04 2,99 2,08 0,994
E(4,3) 37,03 5,74 0,54 1,28 0,927
G(5,1) 28,99 2,01 0,46 -1,76 0,923
Secano
B(3,1) 80,72 29,63 8,83 6,67 0,984
D(3,7) 63,99 17,99 1,46 -0,49 2,69 0,972
F(5,3) 29,79 -0,58 -0,34 -0,93 0,63 1,08 0,935
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Figura 5.7. Evolucion del contenido en clorofilas de las aceitunas
de la camparfa 2007-08

Los resultados obtenidos coinciden con los de varios autores, asi Amirante et
al. (2001) y Uceda et al. (2006) informan de una subida del contenido en clorofilas de
los aceites con la temperatura y el tiempo de batido. Parenti et al. (2008), informan de
un aumento del contenido en clorofilas con la temperatura de batido hasta el maximo
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de la temperatura investigada, 36°C. Otros autores indican que el contenido en
clorofilas aumenta con el tiempo de batido (Ranalli et al. 2003b) e incluso para otros
existe subida y bajada de este pigmento con el tiempo (Di Giovacchino et al., 2002a).

e Carotenoides

El contenido en carotenoides, al igual que el de clorofilas, disminuye con la
maduraciéon, como puede observarse en la Tabla 5.56 y en la Figura 5.8, para los
términos independientes de los modelos. Igualmente que para las clorofilas, los
aceites de aceitunas de secano siempre tienen mayor contenido en carotenoides que
los de regadio.

Comparando las escalas de las Figuras 5.7 y 5.8 se deduce que el contenido
de carotenoides desciende mas lentamente que el de clorofilas, lo que justifica el
cambio de color que experimentan los aceites conforme avanza la campafa de
aceituna, variando de colores verdes intensos de principio de campafa a colores
amarillos al final, pasando por verdes apagados o amarilleando a mitad de la campafia
de recogida.

Tabla 5.56. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Carotenos
Campafa 2007-08

IM A a, a as a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 17,98 3,24 0,87 0,76 0,989
E(4,3) 12,91 1,96 0,924
G(5,1) 9,32 0,67 0,38 -0,53 0,63 0,944
Secano

B(3,1) 29,36 9,49 3,46 2,74 0,971
D(3,7) 24,22 5,93 0,33 -0,52 -0,88 1,17 0,970
F(5,3) 9,99 -0,29 0,33 -0,07 0,54 0,938

Considerando la influencia de las variables de operacion, factores estudiados,
se puede destacar la influencia, decreciente con la maduracion, que presenta la
temperatura y la menor, y poco importante, del tiempo de batido. En cambio, el talco
no parece influir sobre el contenido en carotenoides y si lo hace lo es negativamente,
aunque si es necesario mencionar la influencia positiva que presenta su interaccion
con el tiempo, de forma que a valores reales bajos, o altos, de ambos factores es
cuando el contenido en carotenoides de los aceites es mayor. La interaccion siempre
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va superpuesta a la accién del factor individual, aunque su accion es menos
importante al intervenir un segundo factor.
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Figura 5.8. Contenido en carotenoides de los aceites
de la campafia 2007-08

5.2.1.7. Contenido en Polifenoles Totales

Como se observa en la Tabla 5.57, los modelos obtenidos, de variacion del
contenido en polifenoles de los aceites, reproducen bastante bien los datos
experimentales, de forma que la informacion que suministran es importante. En primer
lugar indicar que se observa que, como se deduce de la Tabla 5.57 y se observa en la
Figura 5.9, los aceites obtenidos de aceitunas procedentes de cultivos de secano
muestran un contenido mayor en polifenoles, por lo que son mas amargos y picantes y
tienen una mayor estabilidad a la oxidacion.

Fijandonos en el término independiente del modelo se deduce que, para los
puntos centrales, el contenido en polifenoles se incrementa con el indice de madurez
hasta un valor maximo para después descender conforme avanza la maduracion. Este
hecho coincide con lo afirmado por Civantos (2009) de que en el envero las aceitunas
presentan maximos de polifenoles, por lo que se han trazado, de forma aproximada,
las curvas de la Figura 5.9 como indicando la posible evoluciéon del contenido en
polifenoles de los aceites con el indice de madurez.

160




Resultados y Discusién

Tabla 5.57. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Polifenoles Totales
Camparia 2007-08

IM ao a, a, as a2 a3 az R?
Riego
A(2,1) 607,9 196,9 13,1 -63,4 0,924
E(4,3) 786,8 261,5 0,984
G(5,1) 710,0 153,5 -18,0 31,3 0,981
Secano
B(3,1) 983,6 291,9 -77,6 25,9 41,1 0,996
D(3,7) 1081,3 377,7 -0,8 -8,1 30,8 -29,0 0,999
F(5,3) 814,6 180,9 27,9 15,6 0,990
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Figura 5.9. Contenido en polifenoles totales de los aceites
de la camparfia 2007-08

Considerando la influencia de los factores sobre el contenido en polifenoles de
los aceites, se aprecia claramente que la temperatura ejerce una influencia muy
positiva sobre este parametro, coincidiendo, ademas, la maxima accién con el maximo
de polifenoles. Respecto del resto de factores indicar que los polifenoles son
hidrosolubles por lo que el tiempo de batido ejerce una influencia negativa pero no es
muy significativa, el talco si parece influir ligeramente y de forma positiva.
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Diversos autores indican que la temperatura incrementa de forma importante el
contenido en estos compuestos, Uceda et al. (2004), Tous et al. (2005), Jiménez et al.
(1995a), Hermoso et al. (1998), Parenti y Spugnoli (2002), Di Giovacchino et al.
(1991a), Vekiari y Koutsaftakis (2002), Ranalli et al. (2003b) y Aguilera (2006). Segun
Fernandez (2009), la temperatura ejerce una gran influencia positiva sobre el
contenido total de polifenoles en los aceites, a tiempos de batidos bajos, y disminuye
al incrementarse el tiempo de batido. En cambio, el tiempo ejerce una mayor influencia
negativa a temperaturas altas que a bajas.

5.2.1.8. Contenido en Ortodifenoles

Al igual que para los polifenoles totales, los modelos obtenidos (Tabla 5.58)
para el contenido en ortodifenoles en los aceites muestran coeficientes de
determinacion bastante aceptables, lo que indica que los modelos reproducen bien los
resultados experimentales. En la Figura 5.10 se ha representado el término
independiente de los modelos, correspondiente a los puntos centrales, y en ella se
puede observar que los aceites procedentes de aceitunas de cultivos de secano
muestran un mayor contenido en ortodifenoles, analogamente a lo observado para el
contenido en polifenoles totales. En esta Figura también se observa que para los
aceites de secano el contenido en ortodifenoles tiene un maximo a indices de madurez
préximos al envero. Para regadio también se observa un maximo aunque es poco
acentuado.

Tabla 5.58. Coeficientes de los factores codificados. Rendimiento: Ortodifenoles
Campaiia 2007-08

IM ap a, a as a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 142,2 29,6 -4,2 10,6 8,4 10,2 0,926
E(4,3) 144,1 78,2 10,4 -9,8 8,8 0,984
G(5,1) 123,0 31,6 -2,6 -1,7 -7.4 7,1 0,983
Secano

B(3,1) 194,0 101,4 3,6 18,1 35,6 0,998
D(3,7) 248,4 143,2 13,8 25,3 0,989
F(5,3) 155,4 69,0 2,5 8,8 10,6 9,3 0,990
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Figura 5.10. Contenido en ortodifenoles de los aceites
de la camparfia 2007-08

Considerando la influencia de los factores sobre el contenido en ortodifenoles
en los aceite estudiados, se aprecia claramente, al igual que para polifenoles totales,
que la temperatura ejerce una influencia muy positiva sobre la respuesta, sobretodo en
los aceites de secano, seguramente debido al menor contenido en humedad de las
pastas. El tiempo de batido mayoritariamente muestra influencia positiva aunque de
escasa importancia, en cambio el talco ejerce una influencia positiva mayor que el
factor anterior.

Al igual que los polifenoles, los ortodifenoles son solubles en agua y en aceite,
por lo que se establece un equilibrio de disolucién entre las fases acuosa y oleosa que
solo puede ser modificado por la temperatura; asi, por lo que parece, el incremento de
temperatura también aumenta la solubilidad de los ortodifenoles en la fase oleosa por
lo que este factor muestra una gran influencia sobre la respuesta estudiada. Al
incrementarse la temperatura se modifica el equilibrio entre fases y se inicia un
proceso cinético de transferencia de ortodifenoles hacia la fase oleosa que terminara
cuando se alcance de nuevo el equilibrio, por ello, el tiempo de batido muestra
actividad positiva ya que a mayor tiempo de contacto entre fases mas se acerca al
equilibrio, aunque la accion del tiempo es insignificante comparada con la temperatura
y de ahi que algunos modelos indiguen influencia negativa.
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El tiempo solo tendra influencia negativa cuando se modifique el equilibrio entre
fases de forma que favorezca a la fase acuosa, asi, si se aflade agua a las pastas o a
los aceites se modifica el equilibrio pero en este caso la transferencia seria hacia la
fase acuosa por lo que el contenido en ortodifenoles de los aceites disminuiria.

Por otra parte, si se supone que los ortodifenoles del fruto no estan
solubilizados ni en el aceite ni en el agua de vegetacion, cuando se produce la
molturacién de la aceituna se liberan y quedan disponibles para que cada una de las
fases durante el batido los absorba. En este caso la fase que sea mas rapida en la
disolucién del soluto se enriquecera antes aunque ello no indica que se alcance el
equilibrio ya que en ese momento se iniciara el transporte entre fases de cara a que
entre ellas se alcance el equilibrio de disolucion. Por ello, si el agua es mas rapida en
coger ortodifenoles después estos deben pasar a los aceites y en este caso el tiempo
siempre ejerce una actividad positiva para el enriquecimiento de la fase oleosa. Si es
al contrario, que el aceite absorbe mas rapidamente los ortodifenoles, el tiempo
ejercera una influencia negativa ya que con él se empobrecen los aceites.

Jiménez et al. (1995) y Ranalli et al. (2003) indican que el incremento del
tiempo de batido favorece la disminucion del contenido en ortodifenoles en los aceites.

5.2.1.9. Contenido en Hidroxitirosol

El hidroxitirosol es uno de los alcoholes fendélicos mas importantes, presentes
en el aceite de oliva virgen (Garcia et al., 2001). En la Tabla 5.59 se muestran los
modelos de ajuste del contenido en hidroxitirosol, de ella se deduce que la
temperatura es el factor que mas influye en la respuesta y que es mayor para
muestras de aceite procedentes de cultivos de secano. A valores elevados de IM la
influencia de la temperatura es menos importante. El tiempo de batido no ejerce una
influencia significativa, en cambio, el talco si influye positivamente y su actividad se
acentta con la maduracioén de las aceitunas.

Ranalli et al. (2003) y Artajo et al. (2007), entre otros, informan de la
disminucién del contenido en hidroxitirosol en los aceites con el aumento del tiempo
de batido de la pasta de aceituna.

En la Figura 5.11 se han representado los términos independientes de los
modelos (ap) frente al IM, en ella se observa que el contenido en hidroxitirosol en los
aceites disminuye ligeramente con la maduracién de las aceitunas de riego, en
cambio, muestra un maximo alrededor del envero para aceitunas de secano.

Los aceites de obtenidos de aceitunas de secano son mMAas ricos en
hidroxitirosol que los de aceitunas de riego.
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Tabla 5.59. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hidroxitirosol

Campafa 2007-08

IM ap a, a; as a2 a3 azs R?
Riego
A(2,1) 3,68 0,87 -0,02 0,01 0,10 0,22 0,14 0,986
E(4,3) 3,59 0,89 0,08 0,24 0,09 0,10 0,997
G(5,1) 3,31 0,31 -0,42 0,63 -0,16 0,933
Secano
B(3,1) 4,31 1,76 0,00 -0,14 0,45 -0,18 0,11 0,999
D(3,7) 4,68 1,40 0,12 0,40 0,934
F(5,3) 2,90 0,28 0,18 0,61 0,23 0,935
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Figura 5.11. Contenido en Hidroxitirosol de los aceites

de la camparfia 2007-08
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5.2.1.10. Contenido en Tirosol

El tirosol es el segundo alcohol fendlico, en importancia, presente en el aceite
de oliva virgen. No es un ortodifenol, de ahi que su actividad antioxidante sea menor
que la del hidroxitirosol (Cai et al., 2006). Al revisar los modelos de ajuste del
contenido en tirosol en los aceites, Tabla 5.60, se aprecia que, como en todas las
respuestas, sobre polifenoles estudiadas hasta ahora, la temperatura de batido es el
factor con mayor influencia sobre la respuesta. Esta es positiva y va disminuyendo
conforme avanza la maduracién de la aceituna, hasta hacerse negativa para valores
de IM superiores a 5. Aunque la fuerte interaccion negativa que existe con el talco
modifica la influencia de tal forma que para el limite inferior de cada factor la influencia
del otro factor se hace positiva mientras para el limite superior la influencia se hace
mucho méas negativa. Kalua et al. (2006) obtienen resultados similares. Por otra parte,
el tiempo de batido y el talco muestran influencias positivas similares, aunque menores
que la de la temperatura.

Tabla 5.60. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Tirosol
Campafia 2007-08

IM ao a, a, asz a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 4,78 1,14 0,32 0,939
E(4,3) 5,23 0,95 0,23 0,61 0,24 0,979
G(5,1) 2,11 -0,72 -0,56 -0,56 -1,39 0,933
Secano

B(3,1) 5,33 1,57 0,32 -0,02 0,51 0,09 0,996
D(3,7) 5,16 0,83 0,38 0,26 0,962
F(5,3) 2,81 -0,17 0,26 0,62 0,942

En la Figura 5.12, se han representado los valores de la respuesta frente al IM
para el valor O de los factores codificados (puntos centrales). En ambos cultivos, riego
y secano, la respuesta presenta un maximo entre valores de IM de 3 a 4,5, cerca del
envero.
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Figura 5.12. Contenido en Tirosol de los aceites
de la camparfia 2007-08

5.2.1.11. Contenido en Acido Vanillico

El 4cido vanillico es un &cido fendlico presente en el aceite de oliva virgen. En
la Tabla 5.61 se recogen los coeficientes de los modelos obtenidos por ajuste del
contenido en acido vanillico de los aceites. En la Tabla 5.61 se observa que la
temperatura ejerce una influencia negativa sobre la respuesta, el tiempo de batido no
parece ejercer accién significativa alguna y el talco si muestra una influencia
ligeramente positiva. Segun Artajo et al. (2007), los aceites disminuyen su contenido
en acido vanillico con el incremento del tiempo de batido.
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Tabla 5.61. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido Vanillico

Camparia 2007-08

IM o a, a as a2 a3 ax; R?
Riego
A(2,1) 142  -0,30 0,693
E(4,3) 1,25 -0,31 -0,12 0,15 -0,14 0,921
G(5,1) 0,30 -0,30 0,03 0,04 -0,05 0,959
Secano
B(3,1) 0,86 -0,12 -0,04 0,05 0,959
D(3,7) 0,99 -0,23 -0,01 0,02 -0,05 0,05 0,997
F(5,3) 0,22 -0,22 0,19 0,19 -0,06 0,937
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Figura 5.13. Contenido en Acido Vanillico de los aceites
de la camparia 2007-08

En la Figura 5.13 se han representado los términos independientes de los
modelos, coeficientes ao de la Tabla 5.61, frente al IM, para los aceites obtenidos de
aceitunas de riego y de secano. En ella se observa que los aceites procedentes de
regadio contienen mas acido vanillico que los de secano. En ambos casos los aceites
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muestran en maximo para valores del indice de madurez alrededor de 3,5-4, aunque
los de secano lo muestran de forma mas acentuada que los de regadio.

5.2.1.12. Contenido en Vanillina

En la Tabla 5.62 se han tabulado los modelos de ajuste para el contenido en
vanillina. En ella se puede apreciar que la temperatura de batido es el factor con la
mayor influencia positiva sobre la respuesta, el tiempo y el talco también ejercen una
influencia positiva importante pero menor que la temperatura. La influencia del factor
temperatura es tan grande que los modelos predicen que en el intervalo inferior el
valor de la respuesta es cero.

Tabla 5.62. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Vanillina
Campafia 2007-08

IM ao a4 a, as a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 0,320 0,320 0,065 0,065 0,927
E(4,3) 0,340 0,340 0,037 0,097 0,088 0,075 0,955
G(5,1) 0,400 0,400 0,170 0,170 0,990

Secano

B(3,1) 0,410 0,410 0,100 0,049 0,100 0,049 0,990
D(3,7) 0,390 0,390 0,089 -0,003 0,083 0,021 0,997
F(5,3) 0,330 0,330 0,100 0,100 0,990

Del término independiente de los modelos de la Tabla 5.62 se deduce que el
contenido en vanillina en las muestras de aceite se mantiene, practicamente,
constante con el IM, si se considera el intervalo de variacion de la respuesta dentro del
rango de los factores estudiados.

5.2.1.13. Contenido en Acido p-Coumarico

De los modelos de ajuste para el contenido en acido p-coumarico recogidos
en la Tabla 5.63 se deduce que la influencia de la temperatura es negativa, la del
tiempo de batido también es negativa aunque menos significativa que la del factor
anterior, y el talco presenta accién ligeramente positiva sobre la respuesta.

Observando los coeficientes aq de la Tabla 5.63 se deduce que el contenido en
acido p-coumarico de los aceites disminuye con la maduracion de la aceituna.
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Tabla 5.63. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido p-Coumarico
Campafa 2007-08

IM ao a, a, as a2 a3 Az R?

Riego

A(2,1) 2,090 0,000
E(4,3) 1,140 -0,190 -0,160 0,100 -0,180 0,976
G(5,1) 0,440 -0,048 -0,001 0,082 -0,027 0,903

Secano

B(3,1) 0,900 -0,078 -0,096 0,049 0,043 0,894
D(3,7) 0,880 -0,170 0,032 0,922
F(5,3) 0,550 -0,050 0,065 0,060 0,983

5.2.1.14. Contenido en Hy-EDA

El Hy-EDA es uno de los derivados secoiridoides mas importantes presentes
en el aceite de oliva virgen. Se origina durante la molturacion, de las aceitunas, por
hidrélisis de compuestos como la oleuropeina y la dimetiloleuropeina, la reaccién esta
catalizada por la B-glucosidasa (Servili et al., 2004). Es uno de los antioxidantes mas
potentes del aceite de oliva virgen (Servili y Montedoro, 2002).

Tabla 5.64. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hy-EDA

Campaiia 2007-08

IM = 1) a, a as a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 701,7 236,5 -34,1 0,984
E(4,3) 745,3 310,3 -10,6 -32,5 0,991
G(5,1) 527.,4 236,5 0,9 44,0 35,3 26,4 0,994
Secano

B(3,1) 1013,8 464,2 -160,7 44,7 49,4 0,994
D(3,7) 1094,2 343,0 -89,7 -16,7 -25,9 -8,4 -8,6 1,000
F(5,3) 671,9 201,3 -22,9 43,0 12,0 0,998

En la Tabla 5.64 se recogen los coeficientes de los modelos obtenidos para el
contenido en Hy-EDA de las muestras de aceites estudiados. Hay que resaltar la
fuerte influencia positiva que tiene la temperatura de batido. Dado el rango de
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variacion de los indices de madurez para las aceitunas de riego y de secano, en la
Tabla 5.64 se observa que la temperatura ejerce una influencia maxima alrededor de
IM 4, para las aceitunas de riego, y no parece que exista un maximo para la de
secano, disminuyendo la influencia conforme avanza la maduracién del fruto. Kalua et
al. (2006), Gémez-Rico et al. (2009) y Taticchi et al. (2012) obtienen resultados
similares respecto de la influencia de la temperatura de batido sobre la concentracion
de Hy-EDA presente en el aceite.

Hay que resaltar la influencia negativa del tiempo de batido, mucho mas
significativa para aceites que proceden de cultivos de secano que de regadio. En
ambos cultivos, la influencia del tiempo disminuye con el IM de los frutos. En cuanto a
la dosis de talco, empleada en el batido de las pastas, parece tener cierta influencia
positiva, aunque por las oscilaciones del coeficiente esta no es significativa.

Angerosa et al. (2001) indican que la fraccién de secoiridoides, entre ellos el
Hy-EDA, presentes en el aceite de oliva se ve afectada negativamente por el tiempo
de batido. Similares resultados obtuvo Servili et al. (1998) quien atribuy6 la reduccion
de la concentracion de fenoles a la activacion de las enzimas enddgenas
oxidoreductasas. Ranalli et al. (2003) y Artajo et al. (2007), obtienen resultados
similares.
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Figura 5.14. Contenido en Hy-EDA de los aceites
de la camparfia 2007-08
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En la Figura 5.14 se han representado los términos independientes (ap) de los
modelos frente al indice de madurez. En la figura se observa que los aceites
procedentes de aceitunas de secano presentan mayor contenido en Hy-EDA que los
procedentes de regadio. Para ambos aceites se define un maximo de la respuesta
entre 3,5y 4 de indice de madurez.

5.2.1.15. Contenido en Pinoresinol

El pinoresinol junto con el 1-acetoxipinoresinol y el hidroxi-pinoresinol son
antioxidantes de la familia de los lignanos. En la Tabla 5.65 se muestran los
coeficientes de los modelos obtenidos, en ella se observa que la temperatura es el
factor que mas influye, positivamente, en la respuesta y que esta influencia disminuye
con la maduracion del fruto. El tiempo de batido también influye positivamente, pero
menos que la temperatura, y el talco no tienen una influencia significativa.

Tabla 5.65. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Pinoresinol
Campaiia 2007-08

IM ao a, a, as a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 3,97 0,68 0,20 0,935
E(4,3) 3,82 0,65 0,15 0,936
G(5,1) 2,44 0,26 0,17 0,02 0,11 0,09 0,926
Secano

B(3,1) 3,79 0,84 0,22 0,13 0,47 0,16 0,979
D(3,7) 3,58 0,44 0,14 -0,03 0,14 0,10 0,941
F(5,3) 2,78 0,25 0,13 0,16 0,16 0,11 0,973

De los términos independientes de los modelos se deduce que el contenido en
pinoresinol en los aceites disminuye conforme aumenta el IM de las aceitunas.

5.2.1.16. Contenido en Ty-EDA

Este compuesto es la forma dialdehidica del acido dicarboximetil elenéico unido
al tirosol. Pertenece al grupo de los llamados derivados secoiridoides y, como en el
caso del Hy-EDA, se origina durante la trituracion del fruto por hidrdlisis del ligtréxido.
Su actividad antioxidante es parecida al a-tocoferol, aunque menor que el Hy-EDA
(Servili y Montedoro, 2002).

172




Resultados y Discusién

En la Tabla 5.66 se han tabulado los coeficientes de los modelos obtenidos
para el contenido en Ty-EDA. En ella se observa que la temperatura es el factor mas
influyente y que la accion disminuye con la maduracion del fruto. El tiempo de batido
también tiene influencia positiva pero menor que la temperatura, respecto del talco se
observa que hay influencia mayoritaria positiva aunque poco significativa.

Tabla 5.66. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Ty-EDA
Campaiia 2007-08

IM ao a, a, as a2 a3 az R?
Riego
A(2,1) 142,3 100,2 28,1 -11,5 19,7 -11,8 0,996
E(4,3) 100,0 72,9 16,2 13,0 6,4 10,8 14,3 0,956
G(5,1) 85,0 68,5 27,4 3,7 22,9 6,0 0,997
Secano
B(3,1) 189,4 1449 26,3 -6,9 21,1 -5,3 0,999
D(3,7) 154,2 117,1 26,2 19,5 0,999
F(5,3) 99,3 74,2 21,1 2,8 16,6 0,999
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Figura 5.15. Contenido en Ty-EDA de los aceites
de la camparfa 2007-08
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En la Figura 5.15 se han representado los términos independientes de los
modelos (Tabla 5.66), en ella se observa que los aceites de secano, en todo momento,
contienen més Ty-EDA que los de aceitunas de riego. En ambos casos el contenido en
Ty-EDA disminuye conforme aumenta la maduracion del fruto, para el rango de IM
estudiado.

5.2.1.17. Contenido en Luteolina

La luteolina es un carotenoide, pigmento anaranjado, de la familia de las
flavonas, presente en el aceite de oliva virgen en bajas concentraciones, comparadas
con la de otros antioxidantes. Aln en pequefia cantidad, su presencia en el aceite es
importantisima, gracias a sus cualidades beneficiosas para la salud ocular.

En la Tabla 5.67 se muestran los coeficientes de los modelos obtenidos y en la
Figura 5.16 se ha representado la composicion en Luteolina de los aceites que
predicen los modelos en el punto central de los factores. Tanto en la tabla como en la
figura se observan valores muy similares para el contenido en Luteolina de los aceites
de regadio y de secano, también se observa que para ambos aceites existe un
méaximo alrededor del indice de madurez 4.

Tabla 5.67. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Luteolina
Campana 2007-08

IM ao a4 a, as a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 26,11 -5,27 -2,30 -1,03 0,979
E(4,3) 30,09 -5,65 -3,53 -1,46 0,966
G(5,1) 19,54 -5,63 -3,00 0,957

Secano

B(3,1) 26,82 -6,19 -5,40 1,12 1,39 -1,07 0,987
D(3,7) 30,17 -9,10 -4,57 0,970
F(5,3) 23,17 -6,90 -1,78 0,92 -1,37 0,59 0,996

Respecto de la influencia de los factores sobre la respuesta, en la Tabla 5.67
se aprecia claramente que la temperatura y el tiempo de batido ejercen una influencia
negativa, siendo bastante superior la del primer factor. La dosis de talco muestra una
influencia pequefia y diferente segin se consideren los aceites procedentes de
regadio o de secano.
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Figura 5.16. Contenido en Luteolina de los aceites
de la campafia 2007-08

5.2.1.18. Contenido en Acido Cinnamico

El 4cido cinnamico es uno de los acidos fendlicos presentes en el aceite de
oliva virgen. En la Tabla 5.68 se muestran los modelos obtenidos para esta respuesta.
En ella se aprecia que tanto temperatura como tiempo de batido ejercen influencia
negativa y su interaccion, similar a los niveles principales, también es negativa. La
influencia que ejerce el talco no es significativa.

En la Figura 5.17, de los términos independientes de los modelos, se observa
como los aceites procedentes de cultivos de secano tienen un contenido mayor en
acido cinnamico. En la figura también se observa que el contenido en este &cido
disminuye con la maduracion de los frutos.
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Tabla 5.68. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido Cinnamico
Campanfa 2007-08
IM ao a, a, as a2 a3 Az R?
Riego
A(2,1) 1,04 -0,12 -0,09 0,03 -0,08 0,06 0,938
E(4,3) 0,72 0,07 -0,09 -0,06 0,958
G(5,1) 0,62 -0,01 -0,14 -0,05 0,924
Secano
B(3,1) 1,39 0,02 -0,30 0,04 -0,09 -0,05 -0,03 0,989
D(3,7) 1,29 -0,05 -0,22 -0,02 -0,14 -0,09 0,991
F(5,3) 0,94 -0,07 -0,14 0,03 -0,04 0,953
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5.2.1.19. Contenido en Acetoxi-pinoresinol

En la Tabla 5.69, de los modelos de ajuste, se puede apreciar que la
temperatura y el tiempo de batido tienen una influencia negativa sobre la respuesta,
aunque es mas importante la del tiempo que la de la temperatura. De especial
importancia es la interaccion negativa entre tiempo y temperatura de batido, de tal
forma que a tiempos bajos la accién de la temperatura se neutraliza y a tiempos altos
se duplica. El talco ejerce una pequefa influencia positiva sobre la respuesta.

Tabla 5.69. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acetoxi-pinoresinol
Campaiia 2007-08

IM Ao a, a as a2 a3 azs R?

Riego

A(2,1) 21,05 -1,13 -2,83 1,16 -1,29 1,50 0,929
E(4,3) 21,34 0,55 -2,22 0,23 -1,80 -1,32 0,971
G(5,1) 10,72 -1,87 -2,53 0,37 -0,88 0,988
Secano

B(3,1) 23,32 -1,87 -5,41 1,89 0,954
D(3,7) 24,35 -4,09 -3,90 0,28 -3,49 1,63 0,991
F(5,3) 15,95 -2,41 -2,94 0,80 -1,17 0,964

Tras representar los términos independientes (a;) de los modelos frente al IM,
Figura 5.18, se observa que la respuesta presenta un maximo alrededor del envero,
con una zona de poca variacion antes de este y con una caida pronunciada tras el
maximo.

En todo momento los aceites de secano contienen mas acetoxi-pinoresinol que
los de regadio.
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Figura 5.18. Contenido en Acetoxi-Pinoresinol de los aceites
de la campafia 2007-08

5.2.1.20. Contenido en Apigenina

Los modelos de ajuste de la respuesta apigenina se muestran en la Tabla 5.70.
En la Tabla se observa que la temperatura es un factor muy importante y con
influencia positiva, mientras el tiempo presenta una accion dispar o ligeramente
negativa, pero poco significativa, por el contrario el talco es ligeramente positivo e
igualmente poco significativo. Respecto de la influencia de la temperatura indicar que
es maxima alrededor del envero.

En la Figura 5.19 se han representado los términos independientes de los
modelos, en ella se observa que el contenido en Apigenina es maximo alrededor del
indice de madurez 4 y que los aceites de secano presentan un contenido mayor que
los de riego.
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Tabla 5.70. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Apigenina
Campanfa 2007-08
M Ao a, a, as aq2 a3 dazs Rz
Riego
A(2,1) 8,16 1,40 -0,96 0,29 -0,76 0,69 0,953
E(4,3) 9,87 3,40 -0,11 0,33 0,987
G(5,1) 4,67 1,23 0,52 0,33 0,56 0,960
Secano
B(3,1) 9,48 5,37 -0,67 1,74 1,71 0,996
D(3,7) 13,59 9,01 -0,38 -0,43 0,999
F(5,3) 6,56 3,22 0,43 0,62 0,68 0,998
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Figura 5.19. Contenido en Apigenina de los aceites
de la campafa 2007-08
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5.2.1.21. Contenido en Hy-EA

El Hy-EA es la aglicona de la oleuropeina y pertenece a la familia de los
secoiridoides. Se genera en el proceso de elaboracion del aceite, a partir de la
oleuropeina presente en los frutos.

En la Tabla 5.71 se recogen los coeficientes, para factores codificados, de los
modelos de ajuste obtenidos para esta respuesta. En ella se aprecia como la
temperatura presenta una fuerte influencia positiva sobre este pardmetro, similar a
Taticchi et al. (2012). El tiempo de batido también tiene una gran influencia positiva,
pero menor que la temperatura. Entre estos factores también existe una fuerte
influencia positiva, por lo que a valores bajos de uno de los factores se reduce la
accioén del nivel principal del otro factor, pero a valores altos se incrementa la accion
del nivel principal. Tanto la temperatura como el tiempo muestran un maximo de
influencia sobre la respuesta que viene a coincidir con el envero. Respecto del talco no
se observa accion significativa.

Tabla 5.71. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hy-EA
Campaiia 2007-08

IM ag a4 a as a2 a3 az R?

Riego

A(2,1) 431,8 370,6 103,6 -5,7 102,8 0,999
E(4,3) 411,47 385,4 123,2 -10,8 115,2 0,999
G(5,1) 269,5 233,4 122,1 122,8 0,999

Secano

B(3,1) 697,6 632,7 150,0 165,2 0,995
D(3,7) 746,9 669,8 218,2 -48,5 213,7 -43,46 0,999
F(5,3) 452,2 383,8 146,5 28,41 142,5 24,6 1,000

En la Figura 5.20 se representan los términos independientes de los modelos
frente al IM, en ella se ve claramente que los aceites procedentes de aceitunas de
secano tienen un contenido mayor en Hy-EA que los correspondientes a las de riego.
También se observan maximos de este compuesto para ambos aceites, localizados
alrededor del envero. Estos maximos también coinciden con el maximo de influencia
de los factores sobre la respuesta.
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Figura 5.20. Contenido en Hy-EA de los aceites
de la camparfia 2007-08

5.2.1.22. Contenido en Ty-EA

El Ty-EA es la aglicona del ligstrosido y pertenece, al igual que el Hy-EA, al
grupo de los secoiridoides. Se forma a partir del ligstrosido presente en los frutos, por
reacciones de hidrdlisis, durante la elaboracién de los aceites.

En la Tabla 5.72 se muestran los coeficientes de los modelos obtenidos por
ajuste de los resultados experimentales de la respuesta con los factores codificados.
Como se observa en la tabla, la temperatura es, con mucho, el factor que mas influye
sobre la respuesta, incrementandola con el aumento del factor. El tiempo de batido
también es importante, sobre todo en los aceites de secano, aunque no como la
temperatura. Es conveniente indicar la importante interaccion existente entre estos dos
factores, de tal forma que la accién del tiempo de batido queda neutralizada a valores
bajos de la temperatura. Parece ser que el talco no ejerce una influencia significativa
sobre la respuesta.

En la Figura 5.21 se ha representado el término independiente de los modelos
de la Tabla 5.72, en ella se observa que el contenido en Ty-EA de los aceites
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disminuye con la maduracién de las aceitunas, al igual que la influencia que ejerce la
temperatura en el modelo. Por otra parte, como para compuestos anteriores, el
contenido en Ty-EA de los aceites de secano es superior al de los de regadio.

Tabla 5.72. Coeficientes de los actores codificados. Respuesta: Ty-EA
Campaiia 2007-08

IM o a4 a as a2 a3 az R?
Riego
A(2,1) 156,7 125,3 7,0 9,8 10,2 0,999
E(4,3) 89,4 68,8 6,7 0,997
G(5,1) 60,6 45,0 27,7 27,1 0,960
Secano
B(3,1) 2419 203,2 58,8 4,3 53,1 9,4 0,998
D(3,7) 208,8 168,4 53,8 -11,9 451 -8,1 0,999
F(5,3) 111,8 85,7 36,4 12,4 36,1 13,6 0,999
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5.2.1.23. Contenido en Polifenoles Totales HPLC

En la Tabla 5.73 se han tabulado los coeficientes de los modelos obtenidos y
en la Figura 5.22 se han representado los términos independientes de los modelos.

Tabla 5.73. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: P.T. HPLC
Campafa 2007-08

IM g a, a, as a2 a3 az R?
Riego
A(2,1) 1450,6 779,1 81,6 16,6 99,2 48,7 0,997
E(4,3) 1387,1 782,5 86,6 93,1 52,7 54,5 80,7 0,974
G(5,1) 966,3 554,1 150,4 81,7 183,7 65,3 0,991
Secano
B(3,1) 2223,3 1446,0 62,3 66,9 291,8 0,999
D(3,7) 2292,7 1298,2 200,9 -73,7 2471 -56,4 0,999
F(5,3) 1381,2 737,9 176,4 191,6 0,974
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Figura 5.22. Contenido en polifenoles totales HPLC de los aceites
de la camparfia 2007-08
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De la Tabla 5.73 y con la Figura 5.22 se deduce que los aceites obtenidos de
aceitunas, procedentes de cultivos, de secano tienen un contenido mayor en
polifenoles que los de regadio, asi como que pasado el envero su contenido
desciende.

En la Tabla 5.73, de los coeficientes de los modelos, se observa que la
temperatura es el factor que mas influye sobre la respuesta, seguido del tiempo de
batido cuya accién es bastante menos significativa y del talco, sobre todo para la
aceituna de riego. Es significativa la gran interaccién positiva existente entre los dos
primeros factores, asi como que para los aceites de secano los modelos obtenidos
predicen mayor influencia de los factores que para los de regadio.

5.2.1.24. Contenido en a-Tocoferol

El interés por la vitamina E (a-tocoferol) ha aumentado en los ultimos afios
debido a su potente poder antioxidante (Quiles et al., 1999) y a su papel frente a
enfermedades relacionadas con la edad, trastornos cardiovasculares o Alzheimer. El
a-tocoferol preserva de la oxidacion al aceite de oliva virgen (Deiana et al., 2002),
alimento que supone una fuente adecuada de vitamina E (Mataix, 2001).

En la Tabla 5.74 se han tabulado los coeficientes de los modelos obtenidos, por
ajuste de los datos experimentales con los factores codificados. Debe indicarse, en
primer lugar, que los coeficientes de determinacion no son muy buenos debido a la
gran dispersion que tienen los datos, por lo que el efecto de los factores puede estar
algo distorsionado.

Tabla 5.74. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: a-Tocoferol
Camparia 2007-08

IM Ao a, a as a2 a3 az R?
Riego
A(2,1) 3449 6,1 4.6 -5,65 54 -4,35 0.849
E(4,3) 281,8 1,49 1,48 3,44 -2,55 0,984
G(5,1) 293,8 3,09 2,24 3,55 1,11 -2,00 -3,45 0,880
Secano
B(3,1) 392,0 9,34 0,51 -1,68 2,39 -2,24 -2,26 0.956
D(3,7) 362,0 13,16 5,26 3,58 3,12 3,72 0.952
F(5,3) 319,3 14,71 3,96 0,96 -3,96 0,958
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En la Tabla 5.74 se observa que la temperatura es el factor que mayor
influencia tiene sobre la respuesta, el tiempo de batido presenta una menor influencia
positiva y para el talco es variable. En estos modelos son importantes las interacciones
dado que algunos casos pueden modificar el sentido del nivel principal y en otro lo
incrementan. Por ejemplo, el experimento E, para aceituna de riego, presenta los
niveles principales de temperatura y tiempo positivos y la interaccién negativa, por lo
que a valores bajos de uno de los factores la accion del otro se incrementa y, en
cambio, a valores altos la influencia del otro factor se hace negativa. Para el
experimento B, de aceituna de secano, cuando el factor codificado de temperatura
es -1 la influencia del tiempo es negativa y si el valor es +1 el niel principal de | tiempo
se incrementa hasta 2,90. Por ello las interacciones pueden cambiar el sentido de
influencia de algunos factores si sus coeficientes son iguales o superiores, en valor
absoluto, a los de los niveles principales.

En la Figura 5.23 se han representado los términos independientes de los
modelos de la Tabla 5.74. En ella se observa que, por lo general, el contenido en
a-tocoferol en los aceites disminuye con la maduracion de la aceituna y que en todo
momento el contenido es mayor en los aceites procedentes de secano.
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Figura 5.23. Contenido en a-Tocoferol de los aceites
de la campafia 2007-08
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5.2.1.25. Contenido en B-Tocoferol

La concentracion de p-tocoferol que contienen los aceites de la variedad Picual
es pequefia, en comparaciéon con la de a- tocoferol. En la Tabla 5.75 se recogen los
modelos de ajuste para esta respuesta. En ella se aprecia que la influencia de los
factores no es muy significativa y que la maduracion del fruto tampoco influye mucho
sobre el contenido de B-tocoferol en los aceites.

Tabla 5.75. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: 3-Tocoferol
Campana 2007-08

IM QAo a, a, as ai2 a3 daz3 Rz

Riego

A(2,1) 2,97 0,33 -0,53 -0,29 0,29 - 0,64 0,988
E(4,3) 3,53 0,07 0,08 -0,03 -0,14 0,10 0,948
G(5,1) 3,45 0,19 -0,10 -0,05 0,14 0,06 -0,16 0,989

Secano

B(3,1) 3,74 -0,02 0,04 0,04 -0,03 -0,08 0,04 0,959
D(3,7) 3,15 -0,06 0,10 -0,12 -0,06 -0,03 -0,08 0,970
F(5,3) 3,71 0,30 0,02 -0,09 -0,19 -0,16 0,10 0,955

5.2.1.26. Contenido en y-Tocoferol

En la Tabla 5.76 se muestran los modelos de ajuste para esta respuestay en la
Figura 5.24 se han representado los términos independientes de los modelos. En la
figura y en la tabla se observa que el contenido en y-tocoferol se incrementa con la
maduracion de los frutos y, como para otros compuestos, es mayor en los aceites
obtenidos de aceitunas de secano.

Al igual que en casos anteriores, la temperatura es el factor que mas influye en
la respuesta y no de forma muy significativa. También deben considerarse las
interacciones que pueden modificar la accion del nivel principal. Aunque parece ser
gue los factores no influyen de forma significativa en el contenido de y-tocoferol en los
aceites.
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Tabla 5.76. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: y-Tocoferol

Campaiia 2007-08

IM ao a, a, as a2 a3 az R?
Riego
A(2,1) 10,87 0,87 0,19 -0,85 -1,06 -1,05 0,50 0,986
E(4,3) 18,96 0,43 -0,09 0,12 0,14 0,09 0,991
G(5,1) 20,14 0,16 -0,35 0,43 -0,49 0,43 -0,43 0,941
Secano
B(3,1) 16,55 1,56 0,00 -0,79 1,35 -0,45 0,984
D(3,7) 22,86 1,50 -0,07 1,53 1,31 0,64 0,987
F(5,3) 24,00 0,70 -0,30 -0,03 -0,20 -0,23 0,08 0,900
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Figura 5.24. Contenido en y-Tocoferol de los aceites

de la camparfia 2007-08
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5.2.1.27. Contenido en Tocoferoles Totales

En la Tabla 5.77 se muestran los modelos determinados para tocoferoles
totales. En ella se observa que la temperatura es el principal factor con influencia
sobre el total de tocoferoles y que el tiempo y el talco tienen poca influencia.

Tabla 5.77. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Tocoferoles Totales
Campafa 2007-08

IM ao a a as a2 a3 azs R?

Riego

A(2,1) 372,55 9,3 18,5 7.3 7,8 45 9,3 0,989
E(4,3) 304,3 2,0 1,5 3,5 -2,4 0,4 -0,2 0,997
G(5,1) 317,3 3,2 1,7 40 -1,5 -4,0 0,903
Secano

B(3,1) 412,5 10,3 1,0 -2,3 3,3 -2,5 -2,3 0,945
D(3,7) 388,8 14,4 6,2 49 41 4.3 0,949
F(5,3) 3471 154 3,6 0,6 4,1 0,956

En la Figura 5.25 se han representado los términos independientes de los
modelos de la Tabla 5.77. En la figura y en la tabla se observa que el estado de
maduracion de la aceituna influye decisivamente en el contenido de tocoferoles de los
aceites, teniendo aquellos procedentes de aceitunas verdes mayor concentracion que
los de aceitunas maduras, similar a lo obtenido por Beltran (2005) y Sayago (2007).

En la Figura 5.25, se puede observar que las muestras de aceite que proceden
de frutos de secano tienen un mayor contenido en tocoferoles que las de riego,
aunque esta diferencia no es muy amplia debido al caracter liposoluble de los
tocoferoles.
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Tocoferoles totales, mg/kg
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Figura 5.25. Contenido en Tocoferoles totales de los aceites
de la camparfia 2007-08
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5.2.2. DISENO CENTRAL COMPUESTO ROTABLE. CAMPANAS 2008-09 y 2009-10

En las campafias de aceituna de 2008-09 y 2009-10 también se ha aplicado el
disefio estadistico de experimentos para estudiar la influencia que, sobre las
respuestas, tienen los distintos factores estudiados, tres de tipo numérico y uno
categérico. En la campafa anterior se ha aplicado un disefio factorial porque el
objetivo basico era determinar solo las influencias de los factores sobre las respuestas
y las posibles interacciones ente ellos. Con la informacion que se ha obtenido de la
primera campafia se ha realizado un nuevo disefio para las dos campanas siguientes,
en este nuevo caso se ha aplicado la metodologia de superficie de respuesta, del tipo
central compuesto rotable, con el objetivo de determinar las mejores condiciones de
operacién que permitan obtener aceites con elevado contenido en antioxidantes,
aunque sin olvidar la calidad y el rendimiento de proceso.

Para la determinacién del modelo que ajuste los resultados experimentales con
los factores numeéricos, obtenidos para las diferentes respuestas en los distintos
ensayos de cada disefio experimental, se utilizan ecuaciones cuadraticas que se
ajustan por minimos cuadrados. La ecuacion utilizada en estas dos nuevas campanias,
de forma similar a la empleada en el modelo factorial de la campana 2007-08
(Ecuacion 5.1), presenta el término independiente, las dependencias lineales de cada
factor y las interacciones mas, adicionalmente en los modelos utilizados para
superficies de respuesta, los términos cuadraticos, Ecuacién 5.2.

Y = ao + a1'T + az't + a3'C + a12'T't + a13'T'C + 823't'C + a1 1'T2 + 322't2 + 333'C2 (52)

Donde, al igual que para la Ecuacién 5.1, los simbolos T, t, C representan la
temperatura y tiempo de batido y la dosis de coadyuvante (talco), respectivamente,
usados en los diferentes ensayos. Ademas de los factores numéricos de la Ecuacion
5.x1, en las dos ultimas campafas se ha estudiado un factor de tipo categérico,
tamanio de la criba del molino, al que se le han aplicado dos niveles de estudio, de 4,5
y 5,5 mm.

Mientras los factores numéricos, de tipo continuo, se usan para determinar el
modelo de ajuste para cada respuesta, los factores categéricos solo pueden tomar
valores discretos y por ello solo contribuyen a incrementar el numero de modelos a
determinar, uno por cada valor. En el presente caso, se debe hacer un disefio
experimental para cada valor de la criba y, por tanto, se obtendra un modelo para cada
una.
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Dado que ademas de los tres factores numéricos se estudia uno de tipo
categorico y que estos disefios se aplican a dos tipos de aceituna, regadio y secano,
con diferentes grados de maduracion, el nUmero de ensayos a realizar se incrementa
tanto que llevarlo a la practica es imposible, por la tarea a realizar en la extraccion de
los aceites, por el nUmero de muestras de estos que salen y por los analisis que a
cada uno de ellos se le hacen.

Segun la Tabla 5.5, para cada disefio experimental se deben hacer 18
extracciones y se obtendran sus correspondientes aceites y orujos. Este disefio se
debe aplicar a cada criba del molino que se emplee y a cada muestra de aceituna de
la que se disponga. En la campana 2008-09, Tabla 5.2, se ha trabajado con 7
muestras diferentes de aceitunas que, para una sola criba, suponen 7 disefios
experimentales con 18 ensayos por cada uno y un total de 126 muestras de aceites,
los mismos de orujos y 28 de masa de aceituna para analisis. Dado el volumen tan
ingente de trabajo se ha pensado en optimizarlo, dentro de limites plausibles, por lo
que en la campafia 2008-09 solo se ha aplicado la doble criba a la primera muestra de
aceituna, generandose los disefios A y B, para después fijar la criba en el valor 5,5 mm
y solo replicar con la criba de 4,5 mm los puntos centrales. En la campana 2009-10 se
ha empleado la criba de 4,5 mm, para poder compararla con la de 5,5 mm de la
campafia anterior, y en ella se han realizado en total 8 disefios experimentales, uno
para cada muestra de la Tabla 5.3.

Realizados los diferentes ensayos para todos los disefios y ambas campafas y
obtenidos los correspondientes aceites y orujos se procedid a su analisis y
determinacion de las diferentes respuestas, incluidas en las Tablas 5.18 a 5.49 para
las campafas 2008-09 y 2009-10. Dado que para estas dos campafias de aceituna se
han realizado disefios de experimentos del tipo de superficie de respuesta se deberan
discutir mediante modelos cuadraticos que permitan optimizar los factores para
obtener el mejor valor de la respuesta estudiada.

5.2.2.1. Rendimiento en aceite

Dado que trabajar con rendimientos en base humeda distorsiona los resultados
cuando se trabaja con muestras de diferente humedad, los resultados de las Tablas
5.18 a 5.49, en base humeda, se han recalculado en base seca mediante la Ecuacion
5.3.

R..
RSi - Hi
100 - H,

-100 (5.3)

Donde H; es la humedad de la muestra de aceituna i, Tablas 5.2 y 5.3.
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Con los rendimientos de todos los ensayos de todos los experimentos, en base
seca, se han calculado los modelos de ajuste cuyos coeficientes se han tabulado en
las Tablas 5.78 y 5.79. En ellas se observa que estos estan tabulados junto con el
indice de madurez de la aceituna y, considerando el tamafio de la criba permiten
distinguir posibles diferencias debido a estos parametros, no incluidos en el disefio
experimental.

Tabla 5.78. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Rendimiento en
base seca. Campana 2008-09

Riego Secano
IM A(03) B(@03) D(18) F(34) H(47) C(,5) E(35 G(41)

ap 19,21 16,60 25,24 27,66 31,88 25,68 33,52 34,58

a, 059 0,09 030  -0,37 014 | 056  -099  -211
a, 082 1,12 0,62 1,37 158 | 0,72 097 073
a; 053 0,68 0,80 0,72 048 | 063 0,96 2,49
as 0,53 :

arn 0,48 0,71 0,51 0,85 1,52
ax -0,49 0,54 :

an 040 1,01 -060 133 | -0,51 4,72 -0,74
amz 022 068 026  -0,29 | -0,62 0,47
a;; 0,75 037  -0,56 104 | 031  -0,68

R? 0,973 0,972 0,984 0,964 0,957 : 0,915 0,970 0,970

Realizado el experimento A con la criba de 4,5 mm y el B con la de 5,5 mm y
con la intencidon de comprobar la influencia del tamafio de criba (factor categérico de
dos niveles) pero sin tener que duplicar el trabajo, el resto de experimentos de la
campafia 2008-09se han realizado con la criba de 5,5 mm y solo se han replicado los
puntos centrales con la de 4,5 mm. En la Figura 5.26.a se han representado los
valores medios de los ensayos realizados con ambas cribas, en las condiciones de
operacién de los puntos centrales de los factores, para la aceituna de riego y de
secano de la campana 2008-09. En ella se observa que solo con aceituna muy
temprana podria justificarse el usar la criba pequefa, ya que mejora ligeramente, para
los dos tipos de aceituna, el rendimiento de extraccion. En el resto de ensayos, con
indice de madurez mayor, no se observa variacion de rendimiento por usar una criba o
la otra, aunque hay que considerar que por usar la de menor tamafio (mayor
molturacién) el consumo eléctrico del molino sera mayor y se incrementara la
temperatura de las pastas, ademas de que, para mantener la capacidad de
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molturacién, el molino debera ser de mayor tamafio; lo que justificaria el usar solo la
de 5,5 mm.

Tabla 5.79. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Rendimiento en
base seca. Campana 2009-10

Riego Secano

IM A(1,2) C(2,8) E(3,8) G (5,5) B (1,6) D (3,1) F (4,0) H (5,3)

Ao 30,77 35,34 39,78 38,65 30,38 34,46 40,32 36,70

a 2,04 0,18 0,43 147 | 1,02 0,26 0,64 1,42
a 1,50 1,98 1,38 099 | 201 1,03 0,61 1,03
as 1,11 1,52 0,73 126 | 056 1,18 0,00 0,14
ar 034  -044 -0,32 0,76 -0,65 -0,50
a3 0,64 034 047 | 023  -107 -0,26 0,33
a;;  -073 0,39 0,20 0,23 -0,85 0,37
ann -213 0,17 042 | -0,51
ap  -071  -0,98 -0,38 . 097 084 -0,48
a;3;  -065  -0,70 -0,76 021 | 117 032 -1,49

__________________________________________________________________________________________________________________
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Figura 5.26. Rendimiento vs indice de madurez para los puntos centrales de la
campafia 2008-09 (a) y para los puntos centrales de los modelos en las campafas
2008-09 y 2009-10 (b)
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Aunque, a posteriori, se ha determinado que no es conveniente usar la criba
pequefa en aquel momento no se sabia por lo que la aceituna de la campafia 2009-10
se molturd con la criba de 4,5 mm. Como ya se ha comentado en el Apartado 5.1.1, el
afio 2008 fue bastante seco mientras en el 2009 llovid de forma regular, por este
motivo la aceituna de la primera campafia sufrid estrés hidrico mientras que la de la
segunda se desarrollé normalmente. Para estudiar la influencia del afio hidrolégico se
han representado los coeficientes independientes de los modelos (puntos centrales)
de las Tablas 5.78 y 5.79 en la Figura 5.26.b para las campanas de aceituna 2008-09
y 2009-10 y los dos tipos de cultivos, regadio y secano.

En esta figura se observa que los rendimientos de la segunda campana son
mayores, en los dos tipos de cultivo, a los de la primera campafa, lo que pone de
manifiesto que la pluviometria y el desarrollo normal del fruto son muy importantes
para el rendimiento y el total de aceite obtenido.

En la Figura 5.26.a se observa que el rendimiento es mayor, en todos los
casos, para la aceituna de secano que para la de regadio; lo que, en principio, es
contradictorio ya que ese afio no llovid por lo que el olivar sufrié sequia, pero parece
ser que el regadio la sufri6 con mas intensidad. Segun la Figura 5.26.b, para la
segunda campafa, el rendimiento es mayor para la aceituna de regadio que para la de
secano aunque el maximo de rendimiento es el mismo para ambas.

Tanto en las tablas como en las figuras anteriores se observa que el
rendimiento de extraccion se incrementa con la maduracién de la aceituna, hasta un
valor maximo que debe coincidir con la finalizacién de la lipogénesis. Alcanzado este
punto, toda la aceituna que posteriormente se recoja debera dar el mismo rendimiento
ya que con la maduracion solo disminuye el contenido en humedad. Este hecho se
observa en la Tabla 5.79 y en la Figura 5.26.b para la ultima campafa, donde, incluso,
para la aceituna de secano se observa un ligero descenso.

Considerando los modelos de las Tablas 5.78 y 5.79, para las dos campanas,
se observa que, por el nivel principal de los factores, el tiempo de batido es la variable
de operacion mas importante, de cara a obtener mayores rendimientos; la dosis de
coadyuvante también es importante y en menor cuantia la temperatura de batido.
Como se observa en las tablas, existe cierta interaccion mayoritariamente positiva
entre factores aunque esta no es muy importante y, en la mayoria de los modelos, los
términos cuadraticos son significativos y con influencia negativa, por lo que existe
cierta curvatura negativa en los extremos de los factores. Por tanto, existe un valor
maximo de rendimiento que no tiene porqué coincidir con los valores maximos de las
variables de operacion.

En la Figura 5.27 se muestra, a modo de ejemplo, la superficie de respuesta
obtenida para el rendimiento en el disefio E de la campafa 2009-10. En la primera
imagen (a) se ha representado la respuesta frente a los factores codificados tiempo y
temperatura de batido de la pasta de aceituna, para el valor 0 del otro factor, y en la
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segunda (b), para el punto central de temperatura codificada, se representa el
rendimiento frente a tiempo y dosis de coadyuvante.
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Figura 5.27. Superficie de respuesta del rendimiento.
Campana 2009-10, muestra E

En estas figuras se observa que el rendimiento se incrementa linealmente con
los factores (influencia positiva de los niveles principales), aunque las tendencias son
diferentes segun el coeficiente de cada factor. En la Figura 5.27.a se aprecia la
interaccion negativa entre la temperatura y el tiempo, por lo que a tiempos bajos el
rendimiento se incrementa con la temperatura y a tiempos altos disminuye. Respecto
de los términos cuadraticos, se observa como la superficie se curva hacia arriba con la
temperatura, aunque muy ligeramente, y, en cambio, esta curvatura es negativa para
los otros dos factores, aunque la curvatura es mas apreciable cuanto mas cercanos
sean los valores absolutos de los coeficientes entre el nivel secundario (cuadratico) y
el primario o principal.

Para los factores estudiados, la temperatura de batido es el factor menos
influyente, de forma que podria trabajarse a temperaturas bajas sin que por ello se
resintiera de forma considerable el rendimiento. El tiempo de batido es el factor mas
importante y, por comparacion de los coeficientes del término cuadratico respecto del
término lineal, se podria decir que el éptimo no se encuentra dentro del rango de
valores estudiado. La dosis de talco es el siguiente factor con influencia sobre el
rendimiento, con el dptimo cercano al maximo utilizado.

Con los modelos de rendimiento, Tablas 5.78 y 5.79, se ha determinado el
optimo para todos los casos y, con ligeras diferencias, los mejores valores de los
factores son, mayoritariamente, proximos a los limites superiores de estos, oscilando
entre 50 y 60 minutos de tiempo de batido, 1,5y 2 % para la dosis del coadyuvante y
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40 y 60 °C de temperatura, para este factor el rango es mas abierto porque su
influencia es menor.

En la Figura 5.28 se muestran los 6ptimos de los modelos obtenidos para los
resultados de las dos campafias estudiadas. En ella se observa que los rendimientos
se incrementan con el indice de madurez, independientemente de la criba utilizada y
de que la aceituna sea de riego o de secano, hasta un maximo claramente identificable
en las aceitunas de la ultima campana y que esta comprendido entre 3,5 y 4 de indice
de madurez. Por otra parte, se observa que las curvas de rendimientos estan
claramente diferenciadas y que, al igual que en la Figura 5.26.b el regadio proporciona
mayor rendimiento que el secano, aunque en la campana 2008-09 esto ha sido al
contrario, seguramente debido a que el olivar de riego haya sufrido mas la sequia.

50 -

40 -

30 - /
1 —&— Riego 5,5 mm
20 i —8— Secano 5,5 mm

—&— Riego 4,5 mm
—%— Secano 4,5 mm

Rendimiento, %

10 ‘ . ‘ . ‘ T ‘ . ‘ :

IM

Figura 5.28. Variacion de los rendimientos optimos, con el indice de madurez, para las
campanas 2008-09 (@) y 2009-10 (A V)

En definitiva, el porcentaje de aceite que se extrae de las aceitunas es funcion
casi lineal del grado de maduracion e independiente de la criba usada. El tiempo de
batido, la dosis de talco y la temperatura de batido son, por este orden, los factores
que se deben incrementar para mejorar los rendimientos. Por otra parte, la
climatologia tiene una gran influencia sobre el contenido graso del fruto y sobre el
rendimiento, en los afios secos disminuye la riqueza de las aceitunas, las cuales
recogen agua en época de lluvia, por lo que pesan mas pero no tienen aceite, y son de
extraccion mas compleja.
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5.2.2.2. indice de acidez

Con el indice de acidez se mide la cantidad de acidos grasos libres que los
aceites contienen disueltos, como los gramos de &cido oleico que contienen 100
gramos de aceite. La acidez de los aceites se incrementa por reaccion de los
triglicéridos con el agua (hidrdlisis). La hidrdlisis es acelerada por altas temperaturas y
presiones y por una excesiva cantidad de agua. Un alto contenido de acidos grasos
libres se considera un defecto por lo que su concentracion debe ser minima, aunque
legalmente un aceite puede ser extra siempre que su contenido sea inferior a 0,8 g
acido oleico / 100 g aceite (Reglamento (UE) N° 61/2011).

En las Tablas 5.80, para la campafia 2008-09, y 5.81, para la Campana
2009-10, se muestran los coeficientes de los modelos obtenidos para la respuesta
acidez de los aceites. Aunque los modelos obtenidos son significativos y los
coeficientes de determinacién presentan valores bastante buenos, el rango de
variacién de los resultados experimentales no es muy grande y en todos los casos
esta muy alejado del maximo permitido para los aceites de oliva virgenes extra.

Tabla 5.80. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: indice de Acidez.
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A(0,3) B(0,3) D (1,8) F (3.4) H (4,7) c(05) E(35) G#41)

a, 0,19 017 023 024 023 | 020 023 0,21
a; 0016 0021 0040 0032 0011 | 0350 0019 0,005
a, 0014 0015 -0023 0004 0005 | -0,028 -0,009 -0,011
a; 0007 0011 -0009 -0005 0013 | 0012 0009 0,002
a;,  -0,004 0024 0010 -0019 | -0,026 -0,018
a;;  -0004 0011 0,007 0,024 | 0,016
ass 0,011 -0012  -0,008 | 0,039 0,009

a; 0,005 0008 0006 0005 -0,009 | 0,330 0,013
ap 0002 0003 0023 0,005 | 0,012 -0,008
as; 0,019 -0,007 0,009 -0,003
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Tabla 5.81. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: indice de Acidez.
Campana 2009-10

Riego Secano
IM  A(12) C(28) E(38) G(55  B(1,6) D(31) F(40) H(53)

ao 0,17 0,07 0,08 006 | 008 0,10 0,06 0,04
a, 0043 0002 0002 -0012 ! 0002 0011 0000 -0,005
a, 0,007  -0001 -0,011 0,009 | -0,006 0001  -0,003 0,005
a; 0005 0000 0007 -0,002| -0016 0004 0012 0010
a, 0010 0007 0013  -0,004 | 0,033 0,009

a; 0,008 -0,015 0,022

az 0,002 0,003 | 0,009 0,023
ay 0012 0011  -0,003 | 0,023 0,017 0,007
a;y  -0,007 -0,001 0008 0012 -0,005
a; 017 0004  -0,001 -0,007 | 0,019 0,06 0,010

Aunque el estudio de la influencia, de los diferentes factores, sobre la acidez
libre de los aceites no es muy significativo debido a la baja variabilidad que
experimenta la respuesta y a que el objetivo es que sea minima, se puede deducir, a
partir de las Tablas anteriores, que la temperatura de batido es el factor de mayor
influencia positiva (incrementa la acidez libre), siendo insignificante, por coeficiente y
signo, la del resto de factores. Observando los resultados, Tablas 5.18 a 5.33,
obtenidos con las cribas de 4,5 y de 5,5 mm, correspondientes a los puntos centrales
de la campana 2008-09 (ensayos 19 a 22 para la criba de 4,5 mm y 8 a 11 para la de
5,5 mm), se deduce que la criba del molino, y el grado de maduracion de la aceituna,
no influyen de forma apreciable sobre el grado de acidez de los aceites, siempre y
cuando aquella sea de arbol.

Optimizados todos los modelos con el objetivo de obtener aceites con el
minimo de acidez se ha determinado que, en la mayoria de los casos, la temperatura
debe ser la minima posible, 20 °C para nuestra experimentacion; mientras que los
valores optimos del tiempo de batido y el talco son muy variables entre los limites
estudiados, por lo que no son determinantes para la acidez libre de los aceites. Si se
considera la reaccion de hidrdlisis, por la cual se liberan los acidos grasos de los
triglicéridos, de los diferentes factores estudiados la temperatura es la unica variable
que acelera la reaccion y contribuye a incrementar la acidez de los aceites.

En la Figura 5.29 se han representado los puntos centrales de los modelos
para los dos tipos de aceituna y las dos campafas estudiadas. En esta figura se ha
fijado la escala de acidez en 0,8, valor maximo para que un aceite deje de ser virgen
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extra. En ella se observa quela procedencia de la aceituna, riego o secano, no parece
afectar de forma apreciable a la acidez, que la maduracion tampoco parece tener
influencia y que cualquier posible variacion, dado que la criba no es determinante, es
debida a la campana y por ello a factores agronédmicos no considerados, aunque la
acidez de los aceites no es muy elevada y solo algo superior en la camparia 2008-09.
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Figura 5.29. Variacion del indice de acidez, con el indice de madurez, para las
campanas 2008-09 (@) y 2009-10 (A V)

En la Figura 5.30 se representa, a modo de ejemplo, el modelo obtenido para
las muestras de aceites correspondientes al experimento F de la campafia 2008-09. La
Figura 5.30.a se corresponde a la representacion del indice de acidez frente a
temperatura y tiempo de batido, para el valor central de la dosis de talco y, en la Figura
5.30.b se ha representado frente a temperatura de batido y dosis de coadyuvante,
para el valor central de tiempo de batido. En ellas se puede observar que la
temperatura es el factor que mas influye sobre la acidez de los aceites y como los
otros dos factores no tienen una influencia apreciable.
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Figura 5.30. Superficie de respuesta del indice de acidez.
Campana 2008-09, muestra F

5.2.2.3. indice de peréxidos

Mediante este indice se determina el estado de oxidacién primaria de los
aceites. La oxidacion de los aceites se inicia cuando el oxigeno reacciona con los
dobles enlaces, insaturaciones, que hay en las cadenas de acidos grasos, formando
hidroperéxidos (Figura 5.31). El valor maximo de indice de perdxidos permitido para
los aceites de oliva virgenes es de 20 (Reglamento (UE) N° 61/2011).

H H H H O
| | I Luz, Calor | | I
R—C=C—C—OH + O —— R—C—C—C—OH
Tiempo | |
0—0

Figura 5.31. Reaccion de oxidacién

Segun se observa en la figura, la reaccién de oxidacion se ve favorecida por la
temperatura, luminosidad, tiempo y presencia de oxigeno; por ello, cualquier
modificacion técnica que limite estos factores mejorara el nivel de oxidacién de los
aceites y consecuentemente disminuira su indice de peroxidos. Considerando el batido
de las pastas de aceituna y los factores estudiados en esta investigacion se puede
deducir que tanto el tiempo como la temperatura de batido deberan ser minimas, si el
objetivo es limitar la oxidacién de los aceites.

En las Tablas 5.82 y 5.83 se muestran los coeficientes de los modelos
determinados para el indice de peroxidos en las campafias 2008-09 y 2009-10.
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Tabla 5.82. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: indice de Peréxidos.
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A(03) B(03) D(1,8) F(34) H@47) C(0,5 E(35 G(41)

ao 5,63 5,18 4,65 4,30 4,23 4,63 4,21 4,03
a -0,70 0,35 0,62 0,30 032 | 021 0,94 0,59
a; 0,75 0,26 0,24 0,40 009 | 047 0,01 0,39
a; -0,27 0,02  -0,14 0,18 0,00 -0,11 -0,31 -0,09
ap, 101 014  -0,16 . 010 063  -035
a;; 029 047  -0,18 -0,23 -0,49 -0,12
a; -0,06 0,31 022 | 0,39

as 0,31  -030  -0,56 L .0,31 0,27 -0,17
ap 034 024  -0,69 -0,21 -0,11 -0,11 -0,06
a;; 0,16 0,10 0,21 0,24 0,14

R? 0,955 0,973 0,984 0,991 0,973 : 0,978 0,989 0,992

Tabla 5.83. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: indice de Peréxidos.
Campana 2009-10

Riego Secano

IM A(12 C(28) E(38 G(55) B(1,6) D(3,1) F(40) H(53)

ao 10,65 5,45 4,80 4,02 4,98 4,16 4,41 4,72
a 2,43 1,78 1,29 1,28 | 0,19 0,67 0,58 1,22
a, 0,75 0,72 -0,09 092 | -0,06 0,43 0,71 0,53
a; 0,31 0,14 0,47 -0,02 -0,26 0,05 0,12 0,42
as 0,58 0,26 0,38 088 | -1,07 -0,53

as 0,69 059 0,42
azs 0,66 015 | -0,42
a;y  -0,63 0,22 067 | 0,39 0,15 0,27
a;  -0,83 -0,61 0,08 0,09 0,66 -0,29 0,19
a;; 0,82 -0,56 -0,05 017 | 052 -0,16 0,51 4,72

R? 0,979 0,982 0,999 0,994 - 0,963 0,965 0,978 0,959
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A partir de los datos experimentales de puntos centrales de todos los
experimentos de la campafia 2008-09, haciendo las medias y calculando las
desviaciones estandar, se determina que la criba del molino no parece afectar al
contenido de peroxidos en los aceites. Examinado el término independiente de todos
los modelos de ambas campafias se observa una cierta dependencia del contenido en
peroxidos con la maduracion de los aceites, de forma que parece descender conforme
se incrementa el indice de madurez, aunque las variaciones son tan pequefas y las
oscilaciones tan grandes que no se puede afirmar que el indice de perdxidos varie con
la maduracion de los aceites. Igualmente, se observa que la procedencia de la
aceituna, riego o secano, no modifica el contenido de peréxidos, asi como que se
consideren campafas diferentes.

En cambio, si se observa en las Tablas 5.82 y 5.83 que la temperatura y el
tiempo de batido ejercen una influencia positiva sobre el indice de peréxidos, en
concordancia con lo indicado anteriormente, ambos factores incrementan esta
respuesta. En todos los casos, la temperatura es el factor mas importante y el que mas
incrementa la respuesta. En algunos casos parece ser que estos factores tienen una
influencia muy pequefia o incluso negativa, pero si se observa el término cuadratico
este es tan grande que se superpone al nivel principal del factor. Por el contrario, no
se observa una influencia definida y significativa para el tercer factor, dosis de
coadyuvante.

Se observa en los modelos que, aunque el indice de perdxidos debe ser
minimo, los términos cuadraticos son negativos por lo que, al ser positivos los niveles
principales, existe curvatura con valores maximos de la respuesta en el rango de
experimentacioén. Esto se justifica debido a que los perdxidos se forman por la reaccion
de oxidacién pero son tan reactivos que, alcanzada cierta cantidad minima, empiezan
a descomponerse, y desaparecer como tales del medio, formandose otros productos y
pasando los aceites a otro nivel de oxidacion que es necesario cuantificar con el K3, y
el K270.

A modo de ejemplo, en la Figura 5.32 se representa el modelo cuadratico
obtenido para la muestra G de la campafa 2008-09, en ella se observa como el indice
de peréxidos se incrementa con la temperatura y tiempo de batido y, en cambio, el
talco no muestra una influencia significativa. En las dos figuras se observa la curvatura
con nivel maximo de la respuesta, pero este maximo no es importante dado que los
peroxidos deben ser minimos de cara a tener aceites de elevada calidad.
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Figura 5.32. Superficie de respuesta del indice de perdxidos.
Campana 2008-09, muestra G

5.2.2.4. K232 Yy K270

La absorbancia en el ultravioleta a la longitud de onda de 232 nm (K3,) indica,
al igual que el indice de peroxidos, la oxidacién inicial de un aceite, por cuantificacion
de la absorbancia a dicha longitud de onda. El limite maximo para el aceite virgen
extra es de 2,5y 2,6 para el virgen.

La absorbancia a 270 nm (K370) determina un estado oxidativo mas avanzado
que el Koz, Conforme la oxidacion avanza los peroxidos se van descomponiendo y
originando otros compuestos, basicamente aldehidos y cetonas, responsables del olor
y sabor caracteristico de los aceites rancios. El valor maximo permitido para los
aceites virgenes extra es de 0,22 y 0,25 para los virgenes.

En las Tablas 5.84 y 5.85 se han tabulado los coeficientes de los modelos
ajustados para el Ky, y el Kyz7o de los aceites obtenidos en la campana 2008-09,
respectivamente. Y, en las Tablas 5.86 y 5.87 se han tabulado los coeficientes para los
modelos ajustados de Kj;; ¥y Kyp de los aceites de la campafa 2009-10,
respectivamente.
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Tabla 5.84. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Kas,.
Campana 2008-09

Riego Secano
IM  A(03) B(03 D(1.8) F(34 H@47) (C(05 E@35 G(41)

ao 170 1,66 1,63 1,75 171 | 1,63 173 172
a, 014 0,11 0,16 0,18 017 | 0,16 0,18 025
a, 010 -007  -005  -0,01 | .005 0,01 0,05
a; 0,01 0,00 0,01 0,03 000 | 001 003 005
a -0,01 0,04 0,03 0,04 0,04

a;  -0,03 -0,02 0,04

a;s  -003 0,01 0,04 | 0,02 -0,05
an 0,03 005  -0,02 007 | 0,05 0,04
a; 002 003 -0,03 0,10

a3 20,01 0,02 008 | 002 007 002

R? 0,967 0,989 0,981 0,991 0,985 © 0,981 0,967 0,988

Tabla 5.85. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Kyzo.
Campana 2008-09

Riego Secano
M A(03) B(3) D(1,8) F(3,4) H@7) : C(0,5 E(@3,5 G(41)

ao 0,24 0,21 0,21 0,23 0,21 0,20 0,25 0,32
a 0,040 0,059 0055 0,050 0,030 | 0053 0045 0,037
a, 0,019  -0,006 -0,006 -0,010 0,012 | -0,010 -0,004 -0,017
a; 0,008 0,001 0,001 0,001 0,022 0,001  -0,006 0,033
as 0019 0007 -0017 -0015  -0,011 | -0,029
a;;  -0009 0011  -0,024 0013  -0,021 0,036
a;  -0,015 0,020 0,006 0,004 | -0,026
as 0,018 0,020 0,004 . 0,011 -0,014 -0,035
a2 0,011 0,005  -0,006 0,009 -0,022  -0,037
az;  -0,005 -0,005 0,008 | 0007 -0,011 -0,024
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Tabla 5.86. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Kas,.
Campana 2009-10

Riego Secano

IM A(12 C(28 E(38 G(55) B(1,6) D(3,1) F(40) H(53)

ao 1,70 1,62 1,60 162 | 1,63 1,59 1,60 1,59
a, 0,17 0,13 0,14 008 | 011 0,15 0,10 0,14
a, 0,02 0,01 -0,01 0,01 | 001 0,00 0,02  -0,01
a; 0,01 -0,01 002 001 | 0,01 0,06  -0,01
a, 0,05 0,03  -0,04 0,04  -0,02

as 0,02 0,07 0,04

a; 0,07 § 0,04

ay  -0,04 004 004 | 004 0,03 0,03
az 002 002 | -002 0,05 0,04  -0,05
a;;  -0,02 160 004 | 163 001 0,08 0,01

R? 0,978 0,969 0,978 0,980 : 0,949 0,987 0,980 0,989

Tabla 5.87. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Kyzo.
Campana 2009-10

Coeficientes de los factores codificados

Riego | Secano

IM A(1,2) C(28) E(3,8) G(55) B(1,6) D(3,1) F (4,0) H (5,3)

ao 0,22 0,16 0,18 0,16 0,18 0,18 0,19 0,16
aq 0,030 0,015 0,040 0,021 | 0027 0033 0016 0,030
a, 0,002 0,007 -0,013  -0001 | 0010 -0,003 0,008  -0,002
as 0,001  -0,006 -0,003 0,005 0,002  -0,005
a2 0,013 0,007 0,009  -0,007 | 0,016 0,003
as 0,033 -0,022 0,018 0,005
ax 0027 0019  -0,008 | 0,008
ay  -0,027 0006 0024  -0,006 | 0013 0027 -0,013 0,011
a;  -0,000 0003 -0,006  -0,005 0,004  -0,011
a;;  -0,018 0,004 -0,006 0,009 0,005
 R® 0973 0983 0991 0990 = 0934 0932 0973 0974
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Dado que el Ky3; muestra un estado de oxidacion temprana, su evolucién logica
es incrementarse con la evolucion de la oxidacién, y disminucion del indice de
peroxidos, para a continuacion disminuir debido a la formacion de los productos de
reaccion; por lo que los modelos deberian mostrar maximos deslocalizados en funcion
de los factores de operacion. En el presente estudio este hecho no se observa dado
que los valores de la respuesta no son muy elevados, seguramente debido a los
amplios rangos de utilizacion de los factores y no poder observar la zona del maximo.

Observando las Tablas 5.84 y 5.86, de los modelos de K3, para la primera
campafa, y los resultados experimentales, Tablas 5.18 a 5.49, para los puntos
centrales; se deduce que el tamafio de criba parece influir algo sobre este parametro,
al igual que la maduracién, aunque en ninguno de los casos de forma significativa; por
el contrario, en la 2% campafa parece ser que la maduracién no ejerce ninguna
influencia sobre el Ky3,. Por lo que, en general, no se puede atribuir variacion del
coeficiente debido a la molturacién de la aceituna o a su grado de madurez.

Observando los modelos se deduce que la temperatura de batido de las pastas
siempre es significativa y de influencia positiva, mientras que el tiempo o el talco
parecen mostrar acciones variables, pero de escasa importancia, entre los diferentes
modelos. Dado que los términos de interaccién y los cuadraticos son muy pequefios
en comparacion con los niveles principales parece ser que la respuesta Ky, se
incrementa constantemente con la temperatura y es casi constante con los otros dos
factores, presentando escasa curvatura para todos ellos. Como ejemplo, en la Figura
5.33 se presenta la superficie de respuesta del modelo obtenido para la muestra E de
la campana de aceituna 2009-10.
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Figura 5.33. Superficie de respuesta del Kys,.
Campana 2009-10, muestra E
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En la Figura 5.33 se observa como la temperatura siempre incrementa la
respuesta, igualmente, y suplementado a los niveles principales, se distingue la
interaccion ligeramente negativa con el tiempo (a valores negativos del factor
codificado tiempo la temperatura influye mas que para valores positivos de tiempo), la
interaccion positiva con el talco, el término cuadratico positivo para temperatura (ligera
curvatura hacia arriba) y el negativo para el tiempo de batido.

La absorcién a 270 nm (K,70) determina un estado de oxidacién avanzado y por
ello la descomposicion de los hidroperéxidos formados al inicio de la oxidacion,
generando los productos finales de la reaccion. Este coeficiente, por tanto, se
incrementara con el avance de la reaccidén y no deberia presentar un maximo en el
intervalo de los factores estudiado, cualquiera que presente sera muy ligero y debido
al ajuste de los modelos.

Observando los valores experimentales de la respuesta obtenidos para los
puntos centrales, Tablas 5.18 a 5.49, se deduce que la criba, aunque poca, parece
ejercer cierta influencia, de forma que la de 4,5 mm es peor criba que la superior de
cara a la oxidacién de los aceites, por el contrario la maduracion del fruto no parece
influir sobre el parametro estudiado. En cambio si se detecta una clara influencia de la
campana de aceituna de forma que la segunda campafia, con un desarrollo mas
normal del fruto y del aceite y poca lluvia durante la recogida, parece presentar
mejores resultados que la primera (2008-09) donde la lluvia no fue tan continua, el
fruto sufrié estrés hidrico y llovioé durante la recogida de aceituna.

Observando unicamente los parametros independientes de los modelos de las
Tablas 5.85 y 5.87 se deduce que los aceites de la primera campana son de peor
calidad que los de la segunda, dejando casi todos de ser virgen extra segun la
clasificaciéon de la Comisién Europea (Reglamento (UE) N° 61/2011). En las mismas
tablas se observa que la temperatura de batido es el factor que mas influye sobre la
respuesta, seguido por el tiempo y sin mostrar actividad alguna el talco. La
temperatura siempre incrementa la respuesta mientras el tiempo parece ser que, de
forma mayoritaria, la disminuye aunque muy ligeramente, seguramente debido a que
los productos de oxidacidn son mas solubles en agua o que este parametro no
determina el total de los productos finales de la reaccion de oxidacién. En la Figura
5.34 se ha representado el modelo determinado para el parametro K79 de los aceites
obtenidos para la muestra de aceituna F de la campafia 2008-09.
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Figura 5.34. Superficie de respuesta del Ky7o.
Campana 2008-09, muestra F

En la Figura 5.34 se observa como la temperatura incrementa de forma
constante la respuesta, mientras el tiempo y el talco pueden incrementarla o
disminuirla segun su interaccion con la temperatura, asi, el tiempo tiene interaccion
negativa con la temperatura porque conforme se incrementa el primero la influencia
del segundo es menor. En cambio, el talco muestra una interaccién positiva con la
temperatura dado que al incrementarse el primero la influencia del segundo es mayor.
Por otra parte, se observa la ligera curvatura negativa que presenta la respuesta frente
al tiempo y el talco, mientras es recta para la temperatura.

Desde el punto de vista de este parametro, se deduce que la temperatura es el
factor determinante por lo que si el objetivo es obtener aceites de calidad esta debe
ser la minima posible, por el contrario, el tiempo y el talco no son importantes por lo
que se pueden elegir al azar, o segun otros parametros donde su influencia sea
mayor.

5.2.2.5. Contenido en pigmentos fotosintéticos: clorofilas y carotenoides

Los pigmentos fotosintéticos (clorofilas y carotenoides) son fundamentales para
transformar la energia del sol en energia quimica, por medio de la fotosintesis. El
contenido de estos compuestos en el fruto varia con la maduracion, siendo superior
con el fruto verde e inferior cuando estd maduro. Son solubles en el aceite, de tal
forma que el contenido de estos en los aceites dependera del estado de maduracién
de la aceituna.

Las clorofilas y los carotenos son compuestos de color caracteristico, verdes
las clorofilas y entre amarillo y rojizo, pasando por anaranjado, los carotenoides. Por
ello el color de los aceites variara en funcion del contenido de cada uno de estos
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pigmentos, al principio de campana la concentracion de clorofilas es mayor que de
carotenos por lo que los aceites son verdes, conforme avanza la campana y la
maduracién de la aceituna el contenido de clorofilas disminuye mas rapidamente que
el de carotenos por lo que la coloracion se va modificando hacia el amarillo-
anaranjado.

El color no es una caracteristica que permita diferenciar la calidad de los
aceites, los pigmentos no influyen sobre la calidad, aunque si es orientativo de la
época de obtencion de los aceites y del estado de maduracion de la aceituna. Con la
maduracién disminuye el contenido de diferentes compuestos minoritarios que si
intervienen en la calidad de los aceites, por ello si se relaciona la coloracién con el
contenido de compuestos minoritarios se deduce que los aceites de principio de
campana (verdes) son mas intensos que los de final (amarillos) que son mas suaves.

Tanto las clorofilas como los carotenoides presentan actividad catalitica en la
oxidacion de los aceites, las clorofilas son prooxidantes en presencia de luz y actiuan
como antioxidantes en la oscuridad, por el contrario, los carotenos son antioxidantes
en aceites expuestos a la luz y no presentan actividad en la oscuridad (Morales y
Przybylski, 2003).

El contenido en pigmentos fotosintéticos de los aceites depende de una serie
de variables dificilmente controlables como variedad, zona geografica, condiciones del
terreno y climatologia; aparte de factores tecnoldgicos, variables de operacion,
facilmente controlables que se estudiaran en esta investigacion.

En las Tablas 5.88 y 5.89 se muestran los coeficientes de los modelos
determinados por ajuste de los datos experimentales de contenido en clorofilas y en
carotenoides en los aceites de la campafia 2008-09 y en las Tablas 5.90 y 5.91 los
coeficientes de los modelos obtenidos para la campana 2009-10.
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Tabla 5.88. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Contenido en
Clorofilas. Campana 2008-09

Riego Secano
IM  A(03) B(03) D18 F(34) H@AT) | CO5 E(35 G(@1)

ap 132,38 81,76 72,55 57,21 46,87 87,03 65,93 47,28
ay 49,98 49,89 41,20 26,71 13,38 39,37 28,45 15,29

a; 5,83 13,88 10,05 692 577 | 888 8,69 0,76
a; 3,14 -0,99 1,75 1,87  -0,35 1,48 0,38 6,20
as2 10,68 9,32 879 128 | 4,86 6,61

as 1,08 2,79 143
a; 2,40 | -7,55
an 8,27 1853 1369 11,39 1,19 | 10,75 7,29 7,38
ap  -13,47 1,44 1,80 -8,83

as 6,22 5,21 2,13 6,81 1,83 1,43

R? 0,985 0,999 0,999 0,989 0,983 : 0,995 0,994 0,993

Tabla 5.89. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Contenido en
Carotenoides. Campana 2008-09

Riego Secano
IM A(03) B(03) D(1,8) F(34) H(@47) | C(05 E(35 G(41)

ap 47,58 30,86 25,39 19,97 16,34 31,78 23,25 18,02

a 1590 18,28 14,51 8,80 529 | 9,32 9,05 5,75
a, 5,61 6,02 4,05 2,11 1,85 | 3,80 2,85 0,23
a; 0,26  -0,25 0,16 -0,62 1,09 -0,04 2,71
ar 3,57 4,81 4,25 2,93 | 2,60 1,53 -0,99
as 110 065 0,65
azs -0,96 0,97 | -3,72
as 2,05 6,12 5,40 3,44 i 2,01 2,13
a2 -2,10 -0,99 -3,70 -0,57
as; -2,65 1,88 243 0,75 0,20

R? 0,995 0,994 0,992 0,986 0,981 ~ 0,979 0,992 0,997
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Tabla 5.90. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Contenido en
Clorofilas. Campana 2009-10

Riego Secano
IM  A(12) C(28) E(38 G(55 | B(16) D(31) F(40) H(53)

ao 5895 37,38 40,50 3174 | 47,94 4257 47,66 3473
a 2542 1501 11,88 310 | 2447 1477 1293 6,97
a, 11,93 9,62 215  -0,36 | 13,48 7,55 3,36 0,81
as 1,51 0,09 1,98  -0,70 1,65 0,79  -0,80
an 11,16 10,82 3,03 1,38 | 14,16 8,10 4,95 1,73
ars 1,84 2,43 228 | 179 1,95

a; 1,00 | 1,90

an 4,36 7,54 4,81 | 11,83 7,82 1,46 2,22
az 4,45 142 | 323 4,83

ass 2,84 0,64 |

R? 0,987 0,991 0,962 0,977 : 0,994 0,992 0,983 0,968

Tabla 5.91. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Contenido en
Carotenoides. Campana 2009-10

Riego Secano
IM A(1,2) C(28 E(38 G(55) | B(16) D(3,1) F(@4,0 H(53)

ao 18,21 11,70 14,09 10,90 16,10 15,02 17,65 12,88
a 7,18 4,59 4,10 1,07 | 7,54 452 546 2,82
a, 1,74 1,03 1,05 074 | 4,07 1,53 1,34 0,32
as 0,47 0,40 0,54 0,03 0,41 -0,28
as 1,51 2,66 1,02 022 | 419 232 1,10 0,72
as -1,08 0,47 . 051

ax -0,53 1,21 :

as 1,01 2,23 0,81 0,19 | 3,39 3,03 -1,25 0,73
axn 1,12 1,21 0,71 0,60

ass -0,93 -0,41 024 |

R? 0,993 0,992 0,998 0,971 ~ 0,996 0,934 0,974 0,981

En la Figura 5.35 se ha representado el contenido en clorofilas y en
carotenoides, frente al indice de madurez, para los aceites obtenidos en las
condiciones de operacion correspondientes a los puntos centrales, en la campafa
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2008-09 (Tablas 5.18 a 5.33). En ellas se observa que la variacion de ambos
pigmentos con el indice de madurez se ajusta a curvas similares, salvando la
diferencia de escalas empleada en cada una. Asi se deduce que el descenso de las
clorofilas es mucho mas pronunciado que el de carotenoides, por lo que la relaciéon
entre ellos (clorofilas/carotenoides) disminuira con la maduracién y consecuentemente
la coloracién de los aceites.
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Figura 5.35. Contenido en clorofilas y en carotenoides, para los puntos centrales del
disefio experimental. Campana 2008-09

En la Figura 5.35 se distingue que los aceites de secano siempre muestran
mayor contenido en pigmentos que los de regadio, seguramente debido al mayor
contenido en humedad de estas ultimas aceitunas. Por otra parte, en las figuras se
observa que, en todos los casos, la disminucién del tamafo de criba permite obtener
aceites mas coloreados, sobre todo con aceitunas mas tempranas, aunque las
diferencias debidas a la criba nunca son tan importantes como para poder igualar, en
color, un aceite de regadio con uno de secano. La disminucion del tamafio de la criba
solo incrementa ligeramente el contenido en clorofilas y en carotenoides de los
aceites, mientras los de secano siempre son bastante mas coloreados que los de
regadio.

Considerando la baja influencia mostrada por el tamafo de la criba utilizada,
para la molturacién de las aceitunas, y observando los coeficientes independientes de
los modelos de las Tablas 5.88 a 5.91 se deduce que los aceites de la campana
2008-09 contienen mas pigmentos que los de la campafa 2009-10, por lo que las
diferentes condiciones medioambientales habidas en los dos afios son determinantes
para el contenido en pigmentos de los aceites. Si se considera que, desde el punto de
vista hidrolégico, la 2% campafa fue mejor que la primera ya que llovio lo necesario en
los momentos oportunos, de forma que el olivo no sufrié estrés hidrico mientras en la
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primera si lo sufrid, se puede afirmar que las temporadas donde la aceituna se
desarrolla de forma normal y la lipogénesis es adecuada se obtienen aceites con
menor contenido en pigmentos fotosintéticos. También puede ser debido, en relacion
con lo comentado anteriormente, a que en la campafia 2008-09 la cosecha de
aceituna fue menor y, sobre todo, que la riqueza grasa de las aceitunas era inferior.

En las Tablas 5.88 a 5.91 para los niveles principales de los modelos se
deduce que, tanto para el contenido en clorofilas como en carotenoides, todos los
factores estudiados ejercen una influencia positiva sobre la respuesta, aunque la
temperatura de batido de las pastas es el factor mas importante seguido del tiempo v,
sin casi influencia, la dosis de talco utilizada. En casi todos los casos las interacciones
entre factores son positivas, pero con valores muy bajos comparados con los niveles
principales por lo que la modificacion que ejercen sobre la respuesta no es muy alta
aunque si torsionan ligeramente la superficie. Respecto de los términos cuadraticos,
mayoritariamente son positivos, aunque no muy altos comparados con los niveles
inferiores, por lo que incrementaran ligeramente la respuesta en los extremos de los
factores estudiados. A modo de ejemplo se muestra la superficie de respuesta del
modelo de clorofilas obtenido para los aceites de la muestra de aceituna D de la
campaia 2008-09, Figura 5.36.
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Figura 5.36. Superficie de respuesta del contenido en clorofilas.
Campana 2008-09, muestra D

En la Figura 5.36 se aprecia la gran influencia que tiene la temperatura sobre el
contenido en clorofilas y las casi nulas del tiempo de batido y del talco. En el caso del
tiempo, aunque el coeficiente del nivel principal es positivo su interacciéon con la
temperatura es tan fuerte que a valores bajos de temperatura parece no influir
mientras que a valores altos parece tener una gran influencia. Por otra parte, para el
talco el nivel principal y el de interaccion con la temperatura son muy similares y
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pequefnos por lo que apenas se aprecia la accion de alguno de ellos, en cambio, el
coeficiente del término cuadratico tiene un valor superior al de ambos por lo que si se
puede apreciar la curvatura en los extremos del factor y un minimo cerca del centro.

5.2.2.6. Contenido en Polifenoles Totales

Los polifenoles, junto con los tocoferoles, son los antioxidantes tipicos en los
aceites, por lo que los aceites con alto contenido en polifenoles son mas estables.
Estan relacionados con los atributos positivos amargo y picante. Son muy solubles en
agua. El contenido en polifenoles se incrementa en los aceites con la maduracion,
hasta un maximo que suele estar cerca del envero, o cambio de color, para después
disminuir. Dependiendo de la variedad de aceituna, y de factores agronémicos y de
produccion, el cambio de coloracion puede producirse en fechas diferentes y en
estados de maduracién diferentes por lo que algunos autores indican que el maximo
de polifenoles se corresponde con el contenido maximo de aceite en el fruto (Jiménez
y Carpio, 2008).

En las Tablas 5.92 y 5.93 se han incluido los coeficientes de los modelos
cuadraticos obtenidos por ajuste del contenido en polifenoles totales de los aceites
elaborados en las campafias 2008-09 y 2009-10.

Tabla 5.92. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Contenido en
Polifenoles Totales. Campafia 2008-09

Riego Secano

IM A3 B(,3) D(1,8) F (3.4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G(41)

ap 318,9 579,3 759,5 933,3 1012,6 | 5664 1011,6 1003,3

a 92,5 781 1956 2217 1945 | 2296 2194 1908
a, 1939 1477 1149 48,8 262 | 789  -750 7,2
a; 16,5 10,4 17,8 382 | 42  -388 1,1
ap,  -392 242 56,3  -59,8 322 | 830

a3 98,1 ! -56,7 55,2
a; 215 42,8 204 | 21,0 417 425
any 1114 45,0 42,4 32,9 | 1418 213,8
az 99,2 63,4 | 1240 16,8

a;;  162,6 15,5 124 | 954 248

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
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Tabla 5.93. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Contenido en
Polifenoles Totales. Campafia 2009-10

Riego Secano

IM A(1,2) C(2,8) E (3,8) G (5,5) B(1,6) D(31) F (4,00 H(5,3)

a 601,0 5333 5721 5086 | 3931 5786 5393 4466
a, 103,8 82,5  100,9 36,1 | 795 1199 794 1488
a, 25,9 516 225 -30,6 380  -236  -383  -12,0
as 2,4 67,3 0,5 17 | 1,8 6,7 5,4
as 75,9 59,6 22,6 314
as 10,4 29,7 8,9 58 | 12,9 19,1
s 84  -1116 131 -145 22,4
a 24,9 36,3 53,3 153,5 54,6 25,2 55,4
az -35,6 5,0 293 | 94,0 29,0 13,0
as 19,5 10,1 | 8,1 -8,7

En la Figura 5.37.a se representa el contenido en polifenoles totales
determinado para los puntos centrales (Tablas 5.18 a 5.33) de los experimentos
realizados durante la campafna 2008-09. Como se ha indicado anteriormente, en esta
campana los puntos centrales se replicaron con las cribas de 4,5 y de 5,5 mm para las
aceitunas de regadio y de secano. En ella se observa cémo, tanto para las aceitunas
de riego como de secano, el contenido en polifenoles de los aceites es siempre
superior si se emplea la criba pequefia (4,5 mm). Ilgualmente se aprecia que, para la
aceituna de regadio, no se alcanza el maximo de polifenoles, aunque seguramente
esté muy proximo a los valores de los ultimos puntos, para ambas cribas; en cambio,
la aceituna de secano si parece mostrar un maximo entre 3,5 y 4 de indice de
madurez.

Dado que se ha trabajado con aceituna con indices de madurez no muy
elevados, dificilmente se puede apreciar el 6ptimo o maximo de contenido en
polifenoles. En el presente caso se observa que el contenido en polifenoles de los
aceites se incrementa con la maduracién de la aceituna, pero es sabido (Civantos,
2009) que tras el envero, y progreso de la maduracién, se produce el descenso
progresivo de todos los componentes minoritarios del fruto y, consecuentemente, en
los aceites obtenidos. Por ello, y de acuerdo con Jiménez y Carpio (2008), se puede
asegurar que el contenido en polifenoles se incrementa con la maduracién, para
aceitunas verdes, y disminuye cuando las aceitunas han pasado el envero y estan
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completamente negras. Segun la Figura 5.37.a, el maximo de polifenoles en los
aceites oscila en el rango de 3,5 a 4,5.

1200 1200

o 1000 - o 1000 4
E <
> =)
£ £
o @ —8— Riego 5,5 mm
8 800 o 800 1 —&— Secano 5,5 mm
..g % —A— Riego 4,5 mm
= = —%¥— Secano 4,5 mm
8 8
S 600 1 S 600 1
g &
5 —8— Riego 5,5 mm =
0 400 A —8— Secano 5,5 mm o 400

—A— Riego 4,5 mm

—¥— Secano 4,5 mm

200 T T T T T T 200
0 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 6 7
M M
a) b)

Figura 5.37. Contenido en polifenoles totales, para los puntos centrales de la campafa
2008-09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanas (b)

De los términos independientes de los modelos tabulados en las Tablas 5.92 y
5.93, Figura 5.37.b, se deduce que los aceites de la campana 2008-09 tienen un
contenido en polifenoles mayor que los de la campana 2009-10. Esto seguramente es
debido a la menor lluvia habida durante el desarrollo del fruto de la primera campafia
con la consiguiente menor cantidad de agua de vegetacién, por lo que el equilibrio de
concentracién en polifenoles entre las fases oleosa y acuosa se encuentra desplazado
hacia la primera. Se vuelve a poner de manifiesto la gran influencia que el ano
agronomico tiene sobre la composicidn de los aceites y sus caracteristicas.

Por otra parte, en la Figura 5.37.b, si se considera aceituna de riego, el
contenido en polifenoles de los aceites de la primera campafia se incrementa
constantemente, mientras que los de la segunda parecen mantener un valor constante
o ligeramente descendente, aunque si se elimina el experimento A de esta campafa
se observa un maximo, para aceites cercanos al experimento E, con indice de
madurez de 3,8 (curva verde). En cambio, para los aceites de secano, en ambas
campanas de aceituna se obtienen maximos de contenido en polifenoles totales; asi,
para la primera campafa (curva azul) se corresponderia con los alrededores del
experimento E, e indice de madurez de aproximadamente 4,0. Para los aceites de la
segunda campafa (curva roja) este maximo estaria cerca del experimento D, con
indice de madurez sobre 3,3.

Respecto de la influencia de los factores de los modelos sobre la respuesta
contenido en polifenoles totales en los aceites de ambas campanas estudiadas indicar
que, como se observa en las Tablas 5.92 y 5.93, la temperatura es el factor que mas
influye positivamente sobre la respuesta, el tiempo también muestra una influencia
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importante pero mayoritariamente negativa aunque en algunos casos la interacciéon
modifica de forma importante al nivel principal del factor. Respecto de la dosis de
coadyuvante, por los diferentes coeficientes tabulados y, basicamente por el del nivel
principal, se deduce que la influencia es muy baja y alternando entre positiva y
negativa por lo que podria decirse que la influencia es casi nula. Respecto de los
términos cuadraticos, mayoritariamente son positivos para la temperatura y alternantes
para el resto de factores. Por lo indicado, si se desea que el contenido en polifenoles
totales de los aceites sea maximo se debera trabajar a la temperatura mas alta,
tiempos bajos y el talco es indiferente, aunque, como en el ejemplo siguiente, debido a
la interaccion entre tiempo y temperatura a valores elevados de esta el tiempo actua
positivamente. A titulo de ejemplo se muestra, graficamente, el modelo determinado
para el experimento E de la campafia 2009-10, Figura 5.38.
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Figura 5.38. Superficie de respuesta del contenido en polifenoles totales.
Campana 2009-10, muestra E

Tal como se observa en la Figura 5.38, la temperatura de batido de las pastas
es el factor que mas incrementa la respuesta, el tiempo influye negativamente aunque
presenta interaccion positiva con la temperatura con coeficiente superior, en valor
absoluto, al del nivel principal por lo que su influencia se hace positiva a temperaturas
muy elevadas. Se observa la curvatura positiva con la temperatura, debido al término
cuadratico, y la casi nula actividad del talco aunque muestra una muy pequena
interaccion con la temperatura. En conclusién, los polifenoles totales se incrementan
con la temperatura, disminuyen con el tiempo, aunque a veces la temperatura
interactua positivamente, y son indiferentes con la dosis de talco.
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5.2.2.7. Contenido en ortodifenoles

En la figura 5.39.a se representa el contenido en ortodifenoles, determinado
para los puntos centrales (Tablas 5.18 a 5.33) de los experimentos realizados durante
la campana 2008-09, que se repitieron para las cribas 5,5 y 4,5 mm, frente al indice de
madurez. En ella se observa como el contenido en ortodifenoles es mayor para aceites
obtenidos de aceitunas de secano y para la criba de 4,5 mm, existiendo un maximo
alrededor del envero, indice de madurez de 3,5 a 4. Aunque la criba mas pequena
mejora el contenido en ortodifenoles la diferencia existente entre regadio y secano es
tan grande que las aceitunas de secano molturadas con la criba de 5,5 mm aun
contienen mas ortodifenoles que las de regadio molturadas con la de 4,5 mm.
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Figura 5.39. Contenido en ortodifenoles, para los puntos centrales de la campana
2008-09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanas (b)

En las Tablas 5.94 y 5.95 se recogen los coeficientes de los modelos
cuadraticos obtenidos por ajuste del contenido en ortodifenoles para las muestras de
aceites elaborados en las campafas 2008-09 y 2009-10, respectivamente. Al
representar los términos independientes de los modelos, frente al indice de madurez
para las dos campafas, se obtiene la Figura 5.39.b, de la que se deduce que los
aceites de la campana 2008-09 tienen un contenido en ortodifenoles mayor que los de
la campafia 2009-10. Esta afirmacion ya se cumplia para la respuesta polifenoles
totales. De nuevo se pone de manifiesto la importancia de los factores agronémicos
sobre la composicion del aceite de oliva y la influencia de la campana.

En la Figura 5.39.b también se aprecia que los aceites de la campafia 2008-09
presentan un maximo alrededor del envero, mientras en los de la campafia 2009-10 el
contenido en ortodifenoles es ascendente hasta el envero y pasado este su
concentraciéon se mantiene constante. En esta ultima campafia no se observan
diferencias, en el contenido en ortodifenoles, entre los aceites de secano y de regadio.
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Tabla 5.94. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Ortodifenoles
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A3 B(0,3) D(18) F (3,4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G4,.1)

ao 418 77,8 880 1512 1143 | 582 1822 1229
a, 14,7 18,4 49,4 41,0 476 | 956 716 60,6
a, 259 37,3 270  -10,7  -165 | ~-37,0 30 22,6
a; 1,7 0,6 3.4 12,3 74 | 87 0,9 -0,3
arn 7.8 11,1 11,2 L -16,2 -13,9 5,5
a3 -159 38 55 20,8 |

a;; 148 7,8 45 240

as 12,2 6,8 15,2 13,1 325 | 579 28,3 31,5
az 13,0 2.8 283 | 144 -8,5

as; 7.4 L 4,2 7,0 21,6

Tabla 5.95. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Ortodifenoles
Campana 2009-10

Riego Secano
IM A(1,2) C(28) E(3,8 G (55) B(1,6) D(3,1) F (4,00 H(53)

ap 58,81 74,32 93,04 94,00 61,70 74,73 89,57 91,44
ay 17,94 26,48 37,14 23,11 33,35 25,67 35,95 30,60

a; -6,56  -15,62 -8,66 -5,64 4,23 -11,91 0,97  -4,76
a; -0,16 -6,68 -1,45 . -0,37 -6,93 -2,29
ar 36,15 14,09 404 | 1254 19,01 9,83 6,75
as3 27,10 9,97 17,26

azs -27,82 -6,62 | 2,61 16,29

as 13,25 575 19,94 7,21 19,88 3449 16,17 1345
az -8,90 -2,00 -6,64 7,18 1 -2,11 6,40 -2,26
a;; 1,75 320  -3,85 6,17

R? 0,996 0,996 0,996 0,977 : 0,993 0,983 0,981 0,993
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A partir de la Tablas 5.94 y 5.95, se deduce que es de nuevo la temperatura, el
factor que mas positivamente influye sobre la respuesta. El tiempo también muestra
una influencia importante, aunque negativa, practicamente en todas las muestras. En
cuanto a la dosis de coadyuvante se puede afirmar que su influencia es muy baja, casi
insignificante, mayoritariamente positiva en la campafna 2008-09 y negativa en la
2009-10. Hay que resenfar la interaccion entre factores que en algunos casos es tan
alta que puede llegar a cambiar el sentido del nivel principal. Respecto a los términos
cuadraticos, mayoritariamente son positivos para la temperatura y alternantes, pero
poco significativos, para el resto de factores.

Aunque los modelos, considerando individualmente cada término, parecen
diferentes al representar las superficies se observa que, con ligeras diferencias, son
todos similares. Por lo que, a modo de ejemplo, en la Figura 5.40 se muestra el
modelo obtenido para el experimento E de la campafia 2008-09. En la Figura 5.40.a se
observa que la temperatura de batido de las pastas es el factor mas influyente sobre la
respuesta, el nivel principal del tiempo presenta una muy baja influencia positiva que
es modificada por la interaccién negativa que tiene con la temperatura, de tal forma
que a temperaturas bajas su influencia se incrementa y a las altas disminuye, aunque
es poco significativo. En cuanto al término cuadratico, se observa una ligera curvatura
positiva para la temperatura y negativa con el tiempo de batido. Por otra parte, en la
Figura 5.40.b se observa la interaccion negativa con la temperatura que hace que el
talco presente influencia positiva a temperaturas bajas y negativa a las altas, pero
poco significativa.
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Figura 5.40. Superficie de respuesta del contenido en ortodifenoles.
Campana 2008-09, muestra E
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5.2.2.8. Contenido en Hidroxitirosol

El hidroxitirosol es conocido por su elevada capacidad antioxidante y por
neutralizar los radicales libres. Presenta actividad bactericida y como anticoagulante,
por lo que impide la formacion de trombos sanguineos, es antioxidante del colesterol
bueno (lipoproteina LDL), inhibidor de las lipooxigenasas (implicadas en el proceso
inflamatorio) y es capaz de inducir apoptosis en células cancerigenas (Gonzalez,
2005).

Al representar las medias de los puntos centrales de todos los experimentos de
la campafa 2008-09 obtenidos con las cribas de 5,5 y 4,5 mm, Tablas 5.18 a 5.33,
frente al indice de madurez se ha obtenido la Figura 5.41.a. En ella se puede apreciar
que, salvo la aceituna de riego molturada con la criba de 4,5 mm que muestra
resultados andmalos, el resto de muestras presentan un maximo de Hidroxitirosol
alrededor del envero, las aceitunas de secano presentan mayor contenido en este
compuesto y parece ser que la criba no influye de forma apreciable.
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Figura 5.41. Contenido en Hidroxitirosol, para los puntos centrales de la campana
2008-09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campafias (b)

En las Tablas 5.96 y 5.97 se recogen los coeficientes de los modelos,
para factores codificados, obtenidos para las campafas 2008-09 y 2009-10. La Figura
5.41.b representa los valores de los términos independientes de los modelos frente al
indice de madurez, para las campafas 2008-09 y 2009-10. De ella se deduce, como
en las respuestas anteriores, que los aceites de la campafia 2008-09 tienen un
contenido en Hidroxitirosol mayor que los de la campana 2009-10. En ambas
campafas los aceites parecen pasar por un maximo, aunque en la primera campafia
estd mas acentuado que en la segunda, alrededor del envero. En la campafia 2009-10
el contenido en Hidroxitirosol varia poco con la maduracion y no se observa variacion
entre riego y secano.
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Tabla 5.96. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hidroxitirosol
Campana 2008-09

Riego Secano
IM A3 B(3) D@18 F(3,4) H(@47 cC(05 E@B5 G(4.1)

ao 1,43 3,37 6,84 9,73 928 | 215 14,73 8,80
a, 0,41 0,11 1,59 0,33  -1,28 3,95 0,87 0,27
a, 241 -2,90 2,22 238 670 | -098 393 -0,98
as 0,77 -2,29 -0,02 0,43 5,56 0,09 075  -0,02
a;z 0,95 0,84 075 269 | -046 0,88 0,89
as -0,44 -0,89 1,95 |

a;; 0,64 -0,25 -6,58 -0,26 -0,46
as 0,83 0,81 1,18 | 3,81 1,40 0,77
az 1,23 0,68 0,41 4,71 0,94 1,22
a;z; 1,19 -0,26 263 | 2,04  -0,46

R? 0,994 0,952 0,993 0,975 0,988 °© 0,995 0,954 0,976

Tabla 5.97. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hidroxitirosol
Campana 2009-10

Riego 5 Secano
IM A(12) C(28 E(@38 G(55 ' B(1,6) D(3,1) F(@4,0) H(53)

ao 4,15 3,21 4,53 371 | 207 3,71 373 3,21
a, 1,17 0,61 0,48 117 | 036 1,01 -0,45 1,24
a, 0,07 -0,02 0,97 110 | 004 015 -0,30 0,45
a; 013 0,18 0,41 112 | 0,19 -0,49 0,44
as 0,30 0,55 112 | 043 1,01

as -0,35 -0,32 092 | 0,72 -0,38
a 0,29 0,35 0,62 | -0,39
a 0,64 1,19 126 1,57 0.25
a;  -043 0,21 0,36 061 | 0,25 0,37
as; 0,18 0,75 0,29 0,33

R? 0,982 0,937 0,965 0,985 : 0,971 0,927 0,941 0,935

222




Resultados y Discusion

De las Tablas 5.96 y 5.97 se deduce que la temperatura es un factor con
influencia dispar y poco significativa en los aceites de la primera campafa y ejerce una
influencia positiva importante en los de la segunda. Mientras, el tiempo de batido no
tiene una influencia significativa en estos ultimos aceites y si ejerce influencia negativa
importante en los aceites de la campafia 2008-09. Por otra parte, el talco no parece
presentar una influencia, en ninguno de los sentidos, significativa. Estas diferencias de
actuacion de los factores seguramente sean debidas a las distintas condiciones
hidrolégicas habidas en cada campana. A pesar de las diferencias, la variacion de la
respuesta, que introducen los modelos, no es significativa y, con ligeras diferencias,
todos son muy similares.

En la Figura 5.42 se ha representado, a modo de ejemplo, el modelo obtenido
para las muestras de aceites correspondientes al experimento D de la camparfia
2009-10. La Figura 5.42.a se corresponde a la representacion del Hidroxitirosol frente
a la temperatura y tiempo de batido, para el valor central de la dosis de talco y, en la
Figura 5.42.b se ha representado frente a la temperatura de batido y dosis de
coadyuvante, para el valor central de tiempo de batido. En ellas se puede observar
que la temperatura es el factor que mas influye sobre el contenido de Hidroxitirosol en
los aceites y como los otros dos factores no tienen una influencia apreciable.
Destacando la ligera curvatura positiva para el tiempo, debido al valor pequefio del
término cuadratico.
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Figura 5.42. Superficie de respuesta del contenido en Hidroxitirosol.
Campana 2009-10, muestra D
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5.2.2.9. Contenido en Tirosol

El Tirosol es uno de los principales fenoles presentes en el aceite de oliva
virgen extra. Entre sus propiedades mas importantes incrementa la longevidad de los
seres vivos y aumenta la resistencia al estrés térmico (Canuelo et al., 2011).

En las Tablas 5.98 y 5.99 se han tabulado los coeficientes de los modelos
obtenidos tras ajustar los resultados experimentales de Tirosol (respuesta) frente a los
factores codificados.

Tabla 5.98. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Tirosol
Campania 2008-09

Riego Secano
IM A (0,3) B (0,3) D (1,8) F (3,4) H (4,7) C (0,5) E (3,5) G ((4,1)

ao 4,48 5,83 6,18 5.84 527 | 636 7,93 5,75
a; 061  -0,16 066  -031 078 | 3219 08  -035
a,  -0,9 146  -062  -044  -289 | -425 093 0,08
a; 0,07 0,10 340 | 039 035  -024
a;, 043 0,74 060  -1,14 | -590 0,89 0,60
as 0,29 -0,60 1,06 |

ay 0,31 326 | -285 -0,24
an 2,07 0,46 0,81 059 | 32,09 117 0,78
a2 0,24 2,13 | 0,57 0,84
as -0,20 183 |

R? 0,946 0,890 0,941 0,943 0,998 @ 0,987 0,920 0,962

Mediante el estudio de los valores experimentales del contenido en Tirosol
correspondientes a los puntos centrales, campana 2008-09, obtenidos con las cribas
de 4,5y de 5,5 mm, Tablas 5.18 a 5.33, y presentados en la Figura 5.43 se deduce
que los aceites de secano presentan mayor contenido en Tirosol que los de regadio y
que el uso de la criba pequena incrementa el contenido de este compuesto en los
aceites.

En la Figura 5.43.b, de los términos independientes de los modelos para las
campanas 2008-09 y 2009-10, se observa que todos los aceites presentan un maximo
de Tirosol para indices de madurez de 3,5 a 4. En esta figura, para los aceites de la
segunda campainia, se observa que los de secano contienen menos Tirosol que los de
regadio, al contrario que en la campafa 2008-09.
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Tabla 5.99. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Tirosol
Campana 2009-10

Riego Secano

IM A(1,2) C(28) E (3,8) G (5,5) B(1,6) D(31) F (4,00 H(5,3)

ao 5,74 6,00 6,49 516 | 4,10 5,41 6,24 3,16
a, 0,56 0,54 0,48 057 | 092 1,09 0,06 0,57
a, 0,73 0,46 0,32 005 | 027 089 0,79 0,07
a; -0,21 0,14 0,31 067 | 0,11 0,32 0,55
ar 0,48 0,63 1,05 194 | 057 056 0,67 0,53
as -0,52 -0,41 207 | -0,50 -0,51
ay 0,50 167 | -0,20
aq 0,64 . 0,90 1,24
a2 0,33 0,31 | 0,86 1,32 0,18
a;; 0,29 0,31 0,29

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

R? 0,946 0,959 0,918 0,922 0,947 0,955 0,931 0,964
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Figura 5.43. Contenido en Tirosol, para los puntos centrales de la campafa 2008-09
(a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanfias (b)

De las Tablas 5.98 y 5.99 se deduce que la temperatura y el tiempo de batido
influyen positivamente en los modelos de la segunda campana y negativamente en los
de la primera. La variacion de actuacion de los factores temperatura y tiempo entre las
dos campafas seguramente sea debido a la diferente climatologia que han sufrido las
aceitunas, de tal forma que con sequia el contenido en tirosol de los aceites es mayor
y disminuye con los factores, en cambio, en afios normales no hay tanta variacién con
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la maduracién y con la procedencia y los factores actuan positivamente, aunque la
influencia que muestran no es muy significativa. El talco no parece influir
significativamente en ninguna de las campafas.

En algunos modelos con interacciones entre los factores y términos
cuadraticos, los coeficientes son mayores que los de los niveles inferiores por lo que
pueden cambiar la forma de la superficie e invertir la accién de los niveles principales
de los factores.

En la Figura 5.44 se muestra, a modo de ejemplo, las superficies de respuesta
correspondientes a la muestra E de la campana 2009-10. En la Figura 5.44.a, de
representacién del contenido en tirosol frente a la temperatura y tiempo de batido, para
el valor central de la dosis de talco, se observa que a bajas temperaturas el tiempo
influye negativamente sobre la respuesta y a altas muy positivamente, igual pasa para
tiempos bajos y altos con la temperatura, esto es debido al bajo coeficiente de los
niveles principales y el valor tan alto y positivo de la interaccion. En la Figura 5.44.b,
de representacion frente al talco y la temperatura, se observa algo similar al caso
anterior pero con las influencias contrarias, lo cual es debido al valor negativo de la
interaccion entre factores.

Tirosol

Tirosol

\\

Talco 05 = -0.5
-1 -1 Temperatura

-0.5 b)

R Temperatura

Figura 5.44. Superficie de respuesta del contenido en Tirosol.
Campana 2009-10, muestra E

5.2.2.10. Contenido en acido Vanillico

En las Tablas 5.100 y 5.101, se muestran los coeficientes de los modelos
determinados para el acido vanillico en las campafias 2008-09 y 2009-10.
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Tabla 5.100. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido Vanillico
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A3 B(0,3) D(18) F (3,4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G4,.1)

ao 0,63 1,49 1,55 113 073 | 1,33 1,28 0,01
a, 010 054 055 039 024 | 014  -033  -037
a, 007 036 017  -003  -0,08 | -0,16 0,08 0,01
a; 012  -004  -0,02  -006 002 | 0001 -0,23
as 0,12 0,09 0,07 | 0,06 0,05
a;; 0,18 0,20 014 004 | 0,02
azs 0,09 0,12 | -0,05 -0,06
a;n 0,57 0,53 0,59 0,28 009 | 020 0,14 0,18
a, 0,14 0,11 0,18 0,06 | 0,03 0,11
az; 0,16 -0,07 0,10 . 0,07 0,02

R? 0,888 0,975 0,993 0,932 0,995 © 0,967 0,932 0,941

Tabla 5.101. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido Vanillico
Campana 2009-10

Riego 5 Secano

IM A(12 C(8 E@B38 G(5) '@ B(16 D(31) F@40 H(53)

ao 2,60 1,57 1,69 076 | 169 152 1,53 0,52
a -0,44 -0,37 -0,21 033 | -011 -0,32 -0,34 0,22
a; 0,07 -0,02 -0,10 0,04 -0,14 0,15

a; -0,05 0,07 0,00 ' 0,002 0,09 0,15 0,03
a, 0,12 -0,06 0,07 014 |

a3 -0,16 -0,23 0,23 -0,06

ax 0,16 0,22 0,22 -0,06

a;n  -0,21 0,08 -0,16 0,43 0,17
az 0,14 0,09 0,07

a;; 0,12 0,07 | 0,08 0,11

Al representar las medias de los puntos centrales, para las muestras de la
campafia 2008-09, utilizando las cribas de 5,5y 4,5 mm, frente al indice de madurez,
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se determina que las muestras de aceite obtenidas con la criba de 5,5 mm presentan
un mayor contenido en acido vanillico, hasta un indice de madurez de 3,
aproximadamente, que disminuyen de forma conjunta. Todas las curvas presentan un
tramo horizontal hasta alrededor de IM 3,5, envero de los frutos, pasado el cual se
produce el descenso rapido para todas las muestras de aceites estudiadas.

Examinando el término independiente de todos los modelos de ambas
campanas se observa que salvo en las muestras de riego de la campana 2009-10, en
la que se ha utilizado para triturar los frutos una criba de 4,5 mm, el comportamiento
del resto de las muestras para ambas campanas es similar, produciéndose una
disminucion del contenido en acido vanillico con la maduracion del fruto. Por otra parte
el mayor contenido en acido vanillico, es para las muestras de aceite que proceden de
frutos de secano y en las que se ha utilizado una criba de 4,5 para la trituracion del
fruto, pertenecientes a la campafna 2009-10.

Respecto de los modelos tabulados en las Tablas 5.100 y 5.101 se deduce que
la temperatura de batido de la pasta ejerce una influencia negativa importante sobre el
contenido en acido vanillico en los aceites. El tiempo de batido también ejerce
influencia negativa sobre la respuesta aunque de forma menos significativa que la
temperatura. La dosis de talco no parece ejercer una influencia significativa.

A modo de ejemplo, en la Figura 5.45 se representa el modelo obtenido para la
muestra C de la campana 2009-10, en ella se observa como el contenido en acido
vanillico, en los aceites, disminuye con la temperatura, para el tiempo de batido y la
dosis de coadyuvante las interacciones marcan la forma final de la superficie.
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Figura 5.45. Superficie de respuesta del contenido en acido vanillico.
Campana 2009-10, muestra C
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5.2.2.11. Contenido en Vanillina

A partir de los datos experimentales de los puntos centrales de todos los
experimentos de la campafia 2008-09, Tablas 5.18 a 5.33, realizados con las cribas de
45 y de 55 mm, se determina que el utilizar la criba de 4,5 mm incrementa
ligeramente el contenido en Vanillina, mientras que el utilizar aceituna de regadio o de
secano no lo afecta. La variacion con la maduracion del fruto es insignificante.

En las Tablas 5.102 y 5.103, se muestran los coeficientes de los modelos
obtenidos para la respuesta Vanillina en las camparias 2008-09 y 2009-10.

Tabla 5.102. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Vanillina
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A3 B(0,3) D(18) F (3,4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G4,1)

a 0,56 0,42 0,30 0,30 0,34 0,33 0,29 0,30
a 0,29 0,26 1,19 0,23 028 | 029 0,27 0,30
a 0,08 0,09 0,09 0,11 0,07 0,11 0,13 0,13
as 0,00 0,04 0,01 0,02 004 | 001 0,01 0,03
a, 0,08 0,09 0,09 0,11 006 | 0,10 0,12 0,11
a3 0,04 0,04 | 0,02 0,04

az 0,02 -0,02 0,02 :

ain 0,08 0,09 0,07 0,07 0,12 0,12 0,08 0,25
az 0,04 002  -002 | 004 0,05  -0,06
as3 |

R? 0,984 0,981 0,990 0,996 0,992 :© 0,996 0,988 0,993

Al examinar los términos independientes de todos los modelos de ambas
campanas, se observa que practicamente no hay diferencias significativas entre
regadio y secano y entre las distintas campafas estudiadas. La accion del proceso es
mas importante que el contenido en Vanillina que tienen los aceites por considerar
diferentes campanas, cribas, procedencias o maduracion.
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Tabla 5.103. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Vanillina
Campana 2009-10

Secano
B (1,6) D (3,1) F (4,0) H (5,3)

Riego
IM A(12) C(28) E(38) G(55)

ao 0,44 0,42 0,43 032 | 032 032 0,49 0,33
a 0,50 0,30 0,37 0,39 027 0,23 0,51 0,39
a; 0,06 0,13 0,20 009 | 010 0,11 0,22 0,18
a; 0,03 0,00 0,04 000 | 002 002 0,01 0,02
ar 0,15 0,12 0,17 0,10 009 0,12 0,21 0,18
as3 0,14 0,03 | -0,08 0,03
a; 0,12

an 0,19 0,12 0,15 025 | 005 008 0,19 0,16
az | 0,03 0,05
as; -0,03 -0,02

R? 0,994 0,989 0,974 0,997 : 0,987 0,967 0,999 0,992

En las Tablas 5.102 y 5.103 se observa que todos los factores ejercen una
influencia positiva sobre la respuesta, aunque la temperatura es el factor mas
importante seguido del tiempo de batido, la accion del talco es insignificante. A modo
de ejemplo, en la Figura 5.46, se representa el modelo obtenido para la muestra F de
la campana 2009-10.
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Figura 5.46. Superficie de respuesta del contenido en Vainillina.
Campana 2009-10, muestra F
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En la Figura 5.46 se observa como el contenido en vainillina en los aceites se
incrementa, de forma pronunciada, con la temperatura, el tiempo no presenta una
accioén significativa aunque si una fuerte interaccién con la temperatura. El talco no
presenta influencia significativa y si se debe considerar la gran curvatura de la
respuesta con la temperatura.

5.2.2.12. Contenido en acido p-Coumarico

Por observacion de los valores tabulados en las Tablas 5.18 a 5.33
correspondientes a aceitunas molturadas con las cribas de 4,5 y de 5,5 mm en las
condiciones de los puntos centrales del disefio se deduce que las aceitunas de riego
son ligeramente mas ricas en acido p-Coumarico que las de secano y que la criba
pequefia es mejor hasta valores de indice de madurez cercanos al envero donde todos
los resultados caen y no se observan diferencias en ningun caso entre ellos.

En las Tablas 5.104 y 5.105 se recogen los coeficientes, de los factores
codificados, de los modelos obtenidos para las campafias 2008-09 y 2009-10.

Tabla 5.104. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido p-Coumarico
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A(0,3) B(0,3) D (1,8) F (3.4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G(41)

ao 0,80 1,45 1,60 1,34 084 | 095 1,13 1,02
a 037 0,12 -0,21 028  -022 | -0,06 -0,19 0,19
a, -0,33 -0,15 -0,33 -0,08 0,04 0,23 0,05 0,02
as 0,014 0,04 0,01 . 0,03 -0,09 0,01
a;, 0,36 0,14 0,04 | 012 0,09 -0,10
a 041 0,10
a; 027 -0,05 007 | -0,08 -0,10
as 0,23 0,25 0,23 0,17 0,08 0,08 0,10 0,09
ax 0,11 -0,25 0,12 ! 0,19 0,14
as -0,12 0,09

R? 0,961 0,822 0,936 0,956 0,983 : 0,965 0,957 0,969

231




Capitulo 5

Tabla 5.105. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido p-Coumarico
Campana 2009-10

Riego Secano
IM A(1,2) C (2,8) E (3,8) G (5,5) B(1,6) D(3,1) F (4,00 H(53)

ao 1,10 1,47 1,06 061 | 157 132 118 043
a, 019 021 024 008 | 017 022 001 -010
a, 0,01 -0,03 008  -002 | 0004 -013  -008  -0,007
a;  -0,02 0,03 0,02 0,04 | -004 0,09 0,09  -0,02
ar -0,10 014 | 0,14 013 0,04
as 004  -013 019 | 004 -010  -0,08

as 0,12 0,04 020 |

an 0,21 -0,08 0,25 007 | 0,14 0,11
a;  -0,04 -0,06 0,13 -0,05

as 005 0,04

Observando el término independiente de todos los modelos se deduce que
practicamente todos los aceites, por indice de madurez, son similares
independientemente de que sean de regadio o de secano y de distintas campanas y
que todos disminuyen por igual con la maduracion de los frutos.

Respecto de los modelos de las Tablas 5.104 y 5.105 se deduce que la
temperatura y el tiempo de batido tienen una influencia negativa sobre el contenido en
acido p-Coumarico en los aceites, mas la temperatura que el tiempo. En cuanto a la
influencia del talco, a lo largo de las dos campanas es mayoritariamente positiva pero
muy poco significativa. Las interacciones entre factores en algunos casos pueden
modificar la accién del nivel principal, los términos cuadraticos son poco significativos.

En la Figura 5.47 se representa, a modo de ejemplo, el modelo obtenido para la
muestra F de la campana 2008-09. En ella se observa como la temperatura y el tiempo
de batido tienen diferente influencia negativa sobre el contenido en acido p-coumarico,
no muestran interaccion y la curvatura positiva es importante. Con respecto del talco la
figura es similar solo que la accion de este factor es poco significativa.
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Figura 5.47. Superficie de respuesta del contenido en acido p-Coumarico.
Campana 2008-09, muestra F

5.2.2.13. Contenido en Hy-EDA

La Figura 5.48.a muestra las medias de los puntos centrales, repetidos para las
cribas de 5,5 y 4,5 mm, de la campafia 08-09. De ella se deduce que las muestras de
aceite obtenidas de cultivos de secano y habiendo utilizado una criba de 4,5 mm en la
molturacion de las aceitunas, son las que tienen un mayor contenido en Hy-EDA. Para
la criba de 5,5 mm los contenidos para riego y secano se invierten de tal forma que
con esta criba los aceites de secano tienen menos Hy-EDA que los de regadio, lo cual
da a entender que la procedencia de la aceituna no es significativa. Para todas las
muestras y condiciones descritas en la Figura, se produce un aumento de Hy-EDA
conforme aumenta la maduracion del fruto, encontrandose maximos o tendencia entre
valores de indice de madurez de 3 a 4. Por tanto, dentro del intervalo de indice de
madurez estudiado, el tamafio de criba influye en el contenido de Hy-EDA en los
aceites.

En relacion a la influencia entre campafas, en la Figura 5.48.b se muestra una
evolucién distinta, con el indice de madurez, del contenido en Hy-EDA en los aceites,
para ambas campafas. Es importante sefalar que, en las curvas pertenecientes a la
campafia 2009-10 se observa un maximo a indice de madurez proximo a 4, lo que se
corresponderia con el envero de los frutos; para los aceites de 2008-09 el incremento
es continuo, aunque deberian marcar un maximo. Como se observa, no hay
diferencias entre los aceites de riego y los de secano, para una misma campafa.
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Figura 5.48. Contenido en Hy-EDA, para los puntos centrales de la camparfia 2008-09
(a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanas (b)

En las Tablas 5.106 y 5.107 se muestran los modelos obtenidos para los
aceites de las campanas 2008-09 y 2009-10. De ellas se deduce que la temperatura
de batido es el factor mas importante, con influencia positiva sobre el contenido de
Hy-EDA. El tiempo de batido influye siempre de forma negativa y de manera menos
significativa que la temperatura. La influencia del talco es variable y poco significativa.

Tabla 5.106. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hy-EDA
Campana 2008-09

Riego Secano
IM A(03) B(0,3) D(1,8) F(3,4 H(@47) cC0,5 E(35 G(4,1)

a 5,83 142,6 3548 6472 8119 1684 6378 7748
aq 7,06 176,3  303,6 2381 2495 | 2882 2434 3310
a 544 1366  -1750 -36,1 1,7 -150,2 7.4 -9,0
a; 0,45 -29,0 78 | 204 66,6
a, 100  -393 21,8 | 732 42,6
a3 -32,8
az  -0,50 274 | -254 -90,8
as 5,04 113,7 88,2 43,1 167,2 58,6 49,8
ap 2,66 32,8 42,9 . 515

a;; 2,71 387 579 | 265

R? 0,998 0,978 0,976 0,984 0,986 : 0,986 0,924 0,980
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Tabla 5.107. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hy-EDA
Campana 2009-10

Riego Secano

IM A(1,2) C(28) E (3,8) G55 . B(16) D(31) F(4,0) H(53)

ap 446,1 528,3 580,4 495,2
aq 163,4 115,0 210,4 122,8

4579 4886 589,6 4513
148,4 189,5 202,7 176,9

az -38,5 -6,6 -8,3 -13,2 -65,9 -6,8 -46,0 -20,9
as 12,9 -3,0 9,2 -5,2 -15,7 17,0 -30,9 20,0
a2 62,0 48,0 119,1 -15,8
ass -20,4 -34,3 -31,4 -16,6 79,9

az -23,4 -16,5 -28,6 -84,0

a1 -13,1 -114,1 25,7

ax -17,4 -26,4 28,05

ass -25,3 32,7 40,4

s N

R? 0,984 0,978 0,977 0,968 : 0,982 0,966 0,959 0,969

A modo de ejemplo, en la Figura 5.49, se representa el modelo obtenido para la
muestra C de la campafia 2009-10.
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Figura 5.49. Superficie de respuesta del contenido en Hy-EDA.
Campana 2009-10, muestra C

En la Figura 5.49 se observa la influencia positiva y muy significativa de la
temperatura de batido, asi como su ligera curvatura negativa. El tiempo de batido y la

235




Capitulo 5

dosis de talco presentan muy poca actividad en sus niveles principales y si una fuerte
interaccion con la temperatura, positiva para el tiempo y negativa con el talco, por lo
que se torsiona la superficie para invertir la influencia en los niveles bajos y altos de
temperatura. Es de destacar la curvatura negativa del talco.

5.2.2.14. Contenido en Pinoresinol

En la Figura 5.50 se han representado las medias de los puntos centrales de
las muestras de la campana 2008-09, repetidos para las cribas de 5,5y 4,5 mm, y los
términos independientes de los modelos tabulados en las Tablas 5.108 y 5.109, para
las dos camparias de aceituna estudiadas.
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Figura 5.50. Contenido en Pinoresinol, para los puntos centrales de la campafa 2008-
09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanas (b)

En la Figura 5.50.a se observa que el contenido en Pinoresinol de los aceites
depende de su procedencia, secano o regadio, y de la criba con la que se molturen,
4,5 0 5,5 mm. Son mas ricos los aceites de secano molturados con la criba grande. En
los aceites de riego solo se observa variacion debido a la criba con aceituna temprana,
pasado el envero no hay diferencias. Por ofra parte, no se observa una variacion
apreciable del contenido en Pinoresinol con la maduracion de los frutos.

En la Figura 5.50.b, de los términos independientes de los modelos, se deduce
que no hay diferencias entre regadio y secano para las muestras de la campafa 2009-
10 y que estas presentan un mayor contenido en Pinoresinol, que las de la campafia
2008-09, disminuyendo con el indice de madurez. En cambio, en las muestra de la
campana 2008-09 si es mas rico en Pinoresinol el aceite de secano.

En las Tablas 5.108 y 5.109 se muestran los modelos de ajuste obtenidos para
las dos campanas de aceituna estudiadas.
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Tabla 5.108. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Pinoresinol

Campana 2008-09

Riego . Secano

IM A(03) B(03) D@18 F(34) H@7) | C(05 E@BS5 G(@1)
ao 3,00 3,80 3,08 3,07 319 | 346 3,51 3,35
a, 0,90 0,51 0,59 0,61 079 | 107 0,52 0,84
a, 009  -009  -0,08 0,19 015 | -0,07 0,26 0,18
as 0,15 0,36 0,01 012 | 006 013 0,25
as, 0,20 0,39 0,14 0,28 | 0,24 0,29
amn 0,12 |

azs 0,29 0,14 020 | -023

an 063 0,14 0,41 016 | 0,39

az 20,06 0,13
a 0,14 -0,18 0,04 ! 0,24
R? 0950 0894 0959 0998 0962 = 0928 0926 0932

Tabla 5.109. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Pinoresinol

Campana 2009-10

Riego Secano

IM A(12) C(28 E(3,8) G(55) B(1,6) D(3,1) F (4,00 H(53)
ap 4,13 3,77 3,90 2,68 : 4,25 3,86 3,57 2,61
ay 0,56 0,41 0,62 0,45 0,20 0,47 0,44 0,37
a 0,07 0,02 0,04 0,05 -0,17 0,09 0,08 -0,05
as -0,26 0,14 0,12 -0,01 0,06 -0,08 0,15 0,07
a2 0,19 -0,14 -0,13 -0,09

a3 -0,19 -0,30 -0,14 0,09 0,15
az; 0,12 -0,14 -0,09

aq -0,12 0,40 0,21 -0,23 -0,21
az -0,21 0,15 -0,08 -0,14 0,29 0,12
as3 0,15 -0,11 0,04 0,42 0,13
R? 0,932 0,949 0,969 0,985 : 0,952 0,933 0,951 0,933

Del estudio las Tablas 5.108 y 5.109 se deduce que la temperatura es el factor
mas importante y el que mas influye positivamente sobre el contenido en pinoresinol.

237




Capitulo 5

El tiempo de batido tiene una influencia menor y con signo variable para el nivel
principal. Y la dosis de coadyuvante parece no influir significativamente en el contenido
en Pinoresinol de los aceites. En algunos modelos existen interacciones entre factores,
pero como en el caso de los coeficientes de los términos cuadraticos son poco
importantes. A titulo de ejemplo, en la Figura 5.51 se muestra el modelo determinado
para el experimento E de la campana 2009-10.
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Figura 5.51. Superficie de respuesta del contenido en Pinoresinol.
Campana 2009-10, muestra E

Como se observa en la Figura 5.51, la temperatura de batido de las pastas es
el factor que mas incrementa la respuesta, el tiempo influye positivamente pero de
forma poco significativa y presenta una interaccion negativa con la temperatura. El
talco influye positivamente en la respuesta, aunque de forma menos significativa que
la temperatura, existiendo una fuerte interaccion negativa con ésta.

5.2.2.15. Contenido en Ty-EDA

Por observacion de los puntos centrales de los modelos, Tablas 5.18 a 5.33, de
la campafa 2008-09, repetidos para las cribas de 5,5 y de 4,5 mm se deduce que el
contenido en Ty-EDA de las muestras de riego y secano para ambas cribas es
constante y muy parecido para aceituna con indice de madurez superior a 2. Las
muestras que presentan un mayor contenido en Ty-EDA, con pequefas diferencias
con el resto, son las obtenidas de cultivos de secano empleando la criba de 4,5 mm
para la molienda de los frutos.

En las Tablas 5.110 y 5.83 se recogen los coeficientes de los factores
codificados de los modelos obtenidos, para las dos campanias.

238




Resultados y Discusion

Tabla 5.110. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Ty-EDA
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A3 B(0,3) D(18) F (3,4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G4,.1)

ao 2,24 188,8 1400 1334 143, 116,6 1358 1125
aq 0,53 1491 1365 1046 87,1 | 2073 1003 1014
a; 0,06 18,9 36,3 475 36,1 | 259 40,1 35,6
a; 7.2 120 | 08 2.3 6,0
a1 20,5 30,6 31,3 10,8 | 280 37,8 19,5
a3 |

s 9,8 142 |

an  -0,14 29,2 32,8 15,5 44 | 918 17,1
ap  -0,05 -35,1 12,2 6,1 6,4 10,9

as 46 14,1 7.7 16,6

Tabla 5.111. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Ty-EDA
Campana 2009-10

Riego 5 Secano

IM A(12) C(28 E(3,8 G(55 'K B(1,6) D(31) F(40 H(53)

ao 101,3 94,8 93,2 854 | 1110 1005 1122 75,4
aq 80,5 70,8 73,8 46,8 | 837 -139 73,5 58,7
a, 33,7 28,8 29,9 22,8 27,3 63,0 36,8 22,2
a; -4,9 A1

as 33,4 19,4 26,4 151 | 167 755 19,7 18,4
a3 -8,8 |

azs 95

aq 15,0 14,9 13,1 13,7 16,6  -32,1 6,9
az -4,5 -4.4 64 | 72 553

ass 35 |

R? 0,988 0,996 0,984 0,968 : 0,993 0,943 0,960 0,978

En las Tablas 5.110 y 5.111, por observacion de los términos independientes de los
modelos, se deduce que las muestras de la campafia 2008-09 tienen un mayor
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contenido en Ty-EDA, no existen diferencias significativas entre regadio y secano y la
maduracién influye negativamente en el contenido en Ty-EDA de los aceites.

Examinando los modelos se deduce que el factor mas importante es la
temperatura de batido, con una fuerte influencia positiva sobre la respuesta, sobre
todo para los modelos de la campafa 2008-09. El tiempo también tiene una influencia
positiva sobre la respuesta, pero menos importante que la de la temperatura, y la dosis
de coadyuvante no influye en la mayoria de los modelos. No existen interacciones
entre factores en la mayoria de los modelos y cuando las hay no son significativas,
comparadas con el nivel principal del factor. Algunos términos cuadraticos son
significativos para el nivel principal del factor considerado, por lo que lo modificaran
apreciablemente en funcion de su signo, otros son pequefios y no significativos y en
algunos casos no existen.

A titulo de ejemplo, en Figura 5.52 se muestra el modelo determinado para el
experimento G de la campana 09-10. En ella se observa la influencia positiva de la
temperatura sobre la respuesta, como factor mas importante, la escasa influencia
positiva del tiempo de batido y la nula influencia de la dosis de coadyuvante. Es de
destacar la interaccion positiva entre los factores temperatura y tiempo de batido.
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Figura 5.52. Superficie de respuesta del contenido en Ty-EDA.
Campana 2009-10, muestra G

5.2.2.16. Contenido en Luteolina

Por observacion de los resultados experimentales obtenidos para los puntos
centrales del disefo, repetidos con las cribas de 5,5y 4,5 mm, en la campafa 2008-09
se deduce que practicamente todos los aceites contienen valores similares de
Luteolina y que hay un ligero descenso con el indice de madurez. Solo las muestras
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obtenidas con la criba de 4,5 mm y aceituna de secano parecen mostrar un contenido
mayor en Luteolina.

En las Tablas 5.112 y 5.113 se han tabulado los coeficientes de los modelos
obtenidos.

Tabla 5.112. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Luteolina
Campana 2008-09

Riego Secano
IM A (0,3) B (0,3) D (1,8) F (3.4) H (4,7) C (0,5) E (3,5) G (4,1)

ap 19,63 27,50 24,23 24,59 27,93 27,55 24,13 26,56

a, 009 324 387 723 157 | -3,01 574 10,32
a, 530  -591 3,40 327 195 | 266 079  -2,51
as 0,67 0,14 0,64 0,15 | -0,67

an 4,10 219 | 2,08 1,38  -323
an 0,89 084 |

azs 113 | 1,78

an 261 1,96 5,81 1,62 4,34 2,93
a;y 1,95 1,58 1,62 3,20 473 | 4,58 1,30
a 1,75 095  -2.42 |

__________________________________________________________________________________________________________________

Por observacion de los términos independientes de los modelos se deduce que
todas las muestras de aceite, independientemente de la campana y de la procedencia
de la aceituna, tienen parecido contenido en Luteolina y comportamiento similar con la
maduracion de los frutos, disminuye ligeramente con esta.

En la Tablas 5.112 y 5.113 se observa que tanto la temperatura como el tiempo
de batido tienen una influencia negativa sobre el contenido en luteolina en los aceites,
con influencia ligeramente mayor de la temperatura. La dosis de talco no parece
ejercer una influencia significativa.

En la Figura 5.53 se ha representado el modelo obtenido para el contenido en
Luteolina de la muestra D de la campana 2009-10. En ella se observa la influencia
negativa de los factores temperatura y tiempo de batido y la casi nula del talco.
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Tabla 5.113. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Luteolina
Campana 2009-10

Secano
B (1,6) D (3,1) F (4,0) H (5,3)

Riego
IM A(12) C(28) E(38) G(55)

ao 22,21 20,28 2418 21,17 2461 2429 2572 1592
aq -3,20 -8,20 5,37 7,20 998  -757 -6,86 2,89
a, -4,20 -4,96 -3,37 1,07 4,71 514  -352 -3,45
as 1,11 0,61 0,13 0,37 0,03 0,66 2,25
a2 -0,91 2,71 -1,48 -1,56 1,13

a3 1,63 1,07 1,07
az 1,82 -1,01 119 1,35

a1 1,53 6,36 2,30 2,11
axn 0,73 2,27 1,15 0,75 3,98 1,11
as 1,06 1,52

R? 0,966 0,973 0,977 0,967 - 0,981 0,967 0,964 0,972

Luteolina
Luteolina

0

11 Temperatura

Figura 5.53. Superficie de respuesta del contenido en Luteolina.
Campana 2009-10, muestra D
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5.2.2.17. Contenido en acido Cinnamico

Da las Tablas 5.18 a 5.33 de resultados experimentales obtenidos para los
puntos centrales en la campafia 2008-09 y repetidos con las cribas de 5,5y 4,5 mm se
deduce que, con pequenas diferencias, todos los aceites contienen valores similares
de acido Cinnamico y que hay un ligero descenso con el indice de madurez. Solo las
muestras obtenidas con la criba de 4,5 mm y aceituna de secano tienen un mayor
contenido en acido Cinnamico.

En las Tablas 5.114 y 5.115 se muestran los coeficientes de los modelos
obtenidos para la respuesta acido Cinnamico.

Tabla 5.114. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido Cinnamico
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A(0,3) B(0,3) D (1,8) F (3.4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G(41)

ao 0,95 1,24 1,34 1,19 1,02 1,30 1,30 1,09
aq -0,13 -0,13 -0,09 -0,10 0,10 | 0,09 0,22 -0,12
a, -0,43 0,37 -0,33 -0,27 -0,12 -0,45 0,42 -0,20
as -0,08 -0,20 0,07 -0,04 002 | 018 0,08 -0,12
a;, 0,16 -0,14 0,04 0,17 012 | -0,36 -0,30 -0,26
a; 016  -011  -004 013
a,;;  -0,21 0,15 -0,41 0,04 | -0,12
ayy  -0,08 -0,24 -0,09 0,13 -0,32 0,12 -0,12
anp 0,19 0,07 0,05 |

a;; 0,06 0,08 0,09 |

Por observacion de los términos independientes de los modelos de las Tablas
5.114 y 5.115 se deduce, claramente, que los aceites presentan contenido diferente de
una campafa a la otra y que entre si, regadio y secano para una misma campana, son
iguales. En todos los casos desciende con la maduracion.

En las Tablas 5.114 y 5.115 se observa que la temperatura y el tiempo de
batido tienen influencia negativa sobre la respuesta, para todos los modelos, con
influencia intercambiable entre factores y campafas. La influencia de la dosis de
coadyuvante es varible y poco significativa. Los niveles superiores, términos
cuadraticos e interacciones, son poco importantes para la mayoria de los modelos. En
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la Figura 5.54 se representa, a titulo de ejemplo, el modelo obtenido para la muestra C
de la campafia 2009-10.

Tabla 5.115. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Acido Cinnamico
Campana 2009-10

Secano

B(1,6) D@G1) F(@40) H(3)

Riego
IM A(12) C(28) E(38) G(55)

ao 0,73 0,87 0,84 0,77 0,89 0,81 0,70 0,74
aq -0,07 -0,21 -1,00 008 | -026 -0,08 -0,06 -0,05
a, -0,13 0,16 0,14 0,13 0,19  -0,12 -0,15 -0,09
as -0,02 0,00 0,005 | 007 006 0,007 0,06
a2 -0,06 -0,10 0,03 | -006 -0,14 -0,11 -0,15
as . 004 005 -0,07
az 0,04 | -0,08 -0,02

a;y  -0,06 -0,08 -0,07 0,05 -0,08 -0,08 -0,14
ax 0,04 § 0,06 -0,03
az;  -0,03 -0,03 0,04 -0,03 -0,05

R? 0,967 0,979 0,944 0,963 : 0,982 0,971 0,987 0,957
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Figura 5.54. Superficie de respuesta del contenido en acido Cinnamico.
Campana 2009-10, muestra C
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En la Figura 5.54 se observa la influencia negativa de los factores temperatura
y tiempo de batido y la nula actividad del talco.

5.2.2.18. Contenido en (+)-1-Acetoxi-Pinoresinol

En la Figura 5.55 se han representado los valores medios, para los puntos
centrales del disefio de experimentos, del contenido en (+)-1-Acetoxi-Pinoresinol de
los aceites obtenidos en la campafia 2008-09 con las cribas de 4,5y de 5,5 mm.

25 25

20 - 20 A

Acetoxi-Pinoresinol, mg/kg
Acetoxi-Pinoresinol, mg/kg

—8— Riego 55mm —8— Riego 5,5 mm
51 —@— Secano 5,5 mm 5 —@— Secano 5,5 mm
—A— Riego 4,5 mm —A— Riego 4,5mm
—w— Secano 4,5 mm —w— Secano 4,5 mm

0 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5 6

Figura 5.55. Contenido en (+)-1-Acetoxi-Pinoresinol, para los puntos centrales de la
campafia 2008-09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas
campanas (b)

En la Figura 5.55.a se observa que, para los puntos centrales, todos los aceites
muestran valores similares de contenido en (+)-1-Acetoxi-Pinoresinol, excepto los de
secano obtenidos con la criba de 4,5 mm. Igualmente, todos presentan tendencia
ascendente con la maduracién de los frutos, en el rango de indices de madurez
estudiados en esta Memoria.

En la Figura 5.55.b, para los términos independientes de los modelos, se
observa la diferencia entre campafas, especialmente en la campana 2009-10 en la,
ademas, existen diferencias entre los cultivos de secano y regadio. Mientras en la
primera campafa los aceites de regadio y secano son similares y con tendencia a
incrementar el contenido en (+)-1-Acetoxi-Pinoresinol con la maduracion, en la
segunda los aceites muestran un maximo entre valores de 3,5 a 4 de indice de
madurez. En esta campafa la aceituna de regadio contiene mas (+)-1-Acetoxi-
Pinoresinol.

En las Tablas 5.116 y 5.117 se muestran los coeficientes codificados de los
modelos de ajuste para las dos campafas.
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Tabla 5.116. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: (+)-1-Acetoxi-
Pinoresinol. Campana 2008-09

Riego Secano
IM A3 B(3) D@18 F(3,4) H(@47 cC(05 E@B5 G(4.1)

ao 769 1023 1369 1596 1741 | 1094 1600 1812
a, 314 420 261 237  -358 | 082 352  -309
a, 656 520 658  -392 232 | -512 290  -2.46
a,  -0,10 1,25 070  -0,98 023 | -065 1,70
a, 119  -044 296 142 193 | -0,98 -3,06
a;;  -040  -0,90 2,45 | 159 1,44
ayy 042 1,98 1,65 123 | -088 2,15
a 1,52 0,54 -0,91 169 | 1,48

a,; 3,51 221 1,40 081 2,01

ass 0,60 1,46 1,17 1,01 -1,02

Tabla 5.117. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: (+)-1-Acetoxi-
Pinoresinol. Campana 2009-10

Riego 5 Secano
IM A(1,2 C(28 E(38 G(5,5 | B(16) D(3,1) F(4,0 H(53)

ao 17,07 17,31 17,58 14,58 | 1541 15,14 15,39 9,64
a -0,16 -2,84 0,08 240 | -328 211 -3,9 2,75
a; -3,65 -2,21 -1,64 -1,67 -4,00 263 2,14 -2,55
as -0,03 -1,06 0,59 0,19 031 008 0,78
as 1,13 -3,91 -3,16 1,20 | 1,14 1,53 -0,79 -2,81
ass 2,46 -1,92 0,62 1,34
az -0,57 2,70 -2,22 L -0,99 -0,64 1,83
as -1,61 -1,92 -1,50 -3,05 0,78 -1,02 -2,70
az -0,62 -096 | 0,49 2,31 0,59
as; 049  -1,09 |

En las Tablas 5.116 y 5.117 se observa la influencia negativa de la temperatura
y del tiempo de batido, para todos los modelos de ambas campanas, y la alternante y
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poco significativa del talco. En casi todos los modelos la interaccion tiempo-
temperatura es negativa e importante, por lo que a valores bajos de un factor la
superficie se nivela para el otro, pero a valores altos la pendiente negativa es mayor.
La interaccion con el resto de factores, al igual que los términos cuadraticos, son poco
significativos comparados con los niveles principales.

En la Figura 5.56 se muestra la superficie de respuesta del modelo
determinado para el experimento H de la campafa 2009-10. En las figuras se observa
la influencia negativa de la temperatura y el tiempo, la interaccion negativa y la
curvatura igualmente negativa de la temperatura. También se observa una pequena
interaccion positiva entre el talco y la temperatura.
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Figura 5.56. Superficie de respuesta del contenido en (+)-1-Acetoxi-Pinoresinol.
Campana 2009-10, muestra H

5.2.2.19. Contenido en Apigenina

A partir de los datos experimentales de los puntos centrales de todos los
experimentos de la campana 2008-09, Tablas 5.18 a 5.33, se determina que la criba
de 5,5 mm es mejor, que la de 4,5 mm, de cara a obtener aceites ricos en Apigenina; y
da aceites con mas concentracién la aceituna de secano que la de riego, Figura 5.57.

En la Figura 5.57 también se observa, al representar los términos
independientes de los modelos de las Tablas 5.118 y 5.119, que la aceituna de la
campana 2009-10 es mas rica en Apigenina, el riego es preferible al secano y muestra
un maximo entre 3,5 a 4 de indice de madurez.
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Figura 5.57. Contenido en Apigenina, para los puntos centrales de la campana 2008-
09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanas (b)

En las Tablas 5.118 y 5.119, se recogen los coeficientes codificados de los
modelos obtenidos para ambas campafias.

Tabla 5.118. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Apigenina
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A3 B(0,3) D(1,8) F (3,4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G(4.1)

ao 2,29 455 6,99 5,59 826 | 550 9,77 6,04
a 026  -1,09  -1,27 176 037 | 065  -105  -288
a, 146  -190  -155 076 017 | 115 1,55  -146
a; 0,32  -0,07 065 | 0,31 0,53 0,43
a;,  -0,29 0,25 078 | 0,55 -1,28
asn 0,76 0,76
a 0,96 0,65 | 0,83
an 1,46 -1,00 100 037 | 1,78 2,33
amy 041 0,35 0,23 0,30 | -0,79 1,79
as -0,39 0,20 0,71 |

R? 0,950 0,967 0,973 0,915 0,894 0,901 0,927 0,962

248




Resultados y Discusion

Tabla 5.119. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Apigenina

Campana 2009-10

Riego Secano

IM A(12) C(28 E@38 G(55 | B(16) D(31) F@40 H(53)
ao 6,35 1432 18,00 392 | 1087 12,72 14,09 2,43
a, 023 080 032 102 | 087 -021 024  -1,04
a, 062 -016 026 | -080 -065 053  -0,33
a; 017 0,07 026  -017 | -0,10 -0,06 0,02 0,01
ar 054 | 063 173 0,62
as3 i -1,81 -0,52
azs 0,49 1,86

an  -171 315  -3,98 86 277 278 116
az 3,03 -1,69 031 | -334 253  -311 0,14
a;; 025 189 -459 015 | 057 090 -2,11

R 0960 0953 0982 0952 . 0967 0953 0984 0,951

En las Tablas 5.118 y 5.119 se observa la

influencia negativa de la temperatura

y el tiempo de batido y la insignificante del talco. Los términos de interaccidon y
cuadraticos no son muy significativos excepto para los aceites de la segunda campana
que si lo son. Como ejemplo, en la Figura 5.58 se ha representado el modelo obtenido
para la muestra D de la campafia 2009-10.
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Figura 5.58. Superficie de respuesta del contenido en Apigenina.

Campana 2009-10, muestra D
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En la Figura 5.58 se observa como el término cuadratico, con influencia
negativa, del modelo es el mas importante, para todos los factores. Esto implica que
en los puntos centrales el modelo prediga valores altos, que van descendiendo
conforme los factores se alejan del centro.

5.2.2.20. Contenido en Hy-EA

En la Figura 5.59.a se han representado los puntos centrales de todos los
aceites obtenidos con las cribas de 4,5 y de 5,5 mm en la campafia 2008-09, frente al
indice de madurez. Como se puede apreciar, las muestras correspondientes a cultivos
de secano y en las que se ha utilizado una criba de 4,5 mm tienen un mayor contenido
en Hy-EA. El contenido de esta respuesta aumenta con el indice de madurez de los
frutos, existiendo un maximo alrededor de 3,5. Para el resto de aceites el contenido en
Hy-EA es similar y se incrementa con la maduracién. Esto indica que el tamafio de la
criba utilizado no es indicativo de mayor o menor contenido en Hy-EA, o sea, la criba

no es significativa.
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Figura 5.59. Contenido en Hy-EA, para los puntos centrales de la campafia 2008-09
(a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanas (b)

En la Figura 5.59.b para la campafa 2008-09 los aceites de secano contienen
algo mas de Hy-EA que los de regadio, en cambio, para la campafia 2009-10 solo se
observan diferencias por encima de indice de madurez préximo a 3, y son mas ricos
los aceites de regadio. A partir del envero se observa una ligera caida del contenido
en Hy-EA con la maduracion.

En las Tablas 5.120 y 5.121 se muestran los coeficientes, para factores
codificados, de los modelos obtenidos en las campafias 2008-09 y 2009-10.
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Tabla 5.120. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hy-EA
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A3 B(0,3) D(18) F (3,4) H (4,7) C (0,5) E@3,5) G4,.1)

a, 285 768 1306 2021 2671 | 1086 2151 2532
ar 1139 91,9 1696 2148 2190 | 2261 2499 2981
a, 517 569 254 323 621 | -332 11872

as 9,8 24,4 83 |

a, 100 292 837 573 | 128,8

a3 :

azs 29,7 |

an 744 525 746 819 723 | 1339 928 1348
am 112 9,3 51,7

a;; 97 5,7

Tabla 5.121. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Hy-EA
Campana 2009-10

Riego 5 Secano

IM A(1,2 C(28 E(@38) G(55 | B(1,6) D(31) F(40 H(53)

a, 1319 1511 1838 1562 | 1464 1479 1318 1201
a, 1717 1826 3069 1014 | 1969 211,6 1999 1658
a, 50,5 514 1318 03 | 428 47 45,4 34,9
a; 12,5 11,3 42 | 17,9 1,9

ar 65,3 51,8 1257 | 497 695 47,5 35,9
as -13,0 122 |

azs i 17,8

a 65,8 714 1259 177 | 808 1059 1089 68,4
az 40,5 295 | -9,2

as; 10,2 6,8 10,8

R? 0,980 0,988 0,998 0,987 : 0,970 0,999 0,988 0,987
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En las Tablas 5.120 y 5.121 se observa una fuerte influencia positiva de la
temperatura en todos los modelos. Para el tiempo de batido la influencia es menor que
para la temperatura, es positiva para la campafia 2009-10 y mayoritariamente negativa
para los modelos de la campana 2008-09. La influencia de la dosis de coadyuvante no
es significativa. Es de mencionar la fuerte interaccion positiva entre la temperatura y el
tiempo de batido, sobre todo en la segunda campafa.

En la Figura 5.60 se representa el modelo obtenido para el experimento F de la
campana 2009-10. En ella se puede observar la gran influencia que tiene la
temperatura, en su nivel principal como en el cuadratico, la pequefa interaccion con el
tiempo y la casi nula influencia de este. Igualmente, se observa que el talco no ejerce
influencia sobre la respuesta.

600
500
400

<

W 300

£ 200

100

Hy-EA

Figura 5.60. Superficie de respuesta del contenido en Hy-EA
Campana 2009-10, muestra F

5.2.2.21. Contenido en Ty-EA

Al representar, frente al indice de madurez, los puntos centrales de los disefios
de la campana 2008-09, realizados con las cribas de 4,5 y de 55 mm, se ha
observado que, como en casos anteriores, los aceites con mayor contenido en Ty-EA
son los obtenidos de cultivos de secano con la criba de 4,5 mm. No se observan
diferencias apreciables entre los aceites de secano y de regadio ni entre las cribas
empleadas. Para todos los aceites desciende el contenido en Ty-EA con la
maduracion de la aceituna.

En las Tablas 5.122 y 5.123 se muestran los coeficientes de los modelos
obtenidos en las campanas 2008-09 y 2009-10.
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Tabla 5.122. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Ty-EA
Campana 2008-09

Riego Secano
IM A3 B(3) D@18 F((34) H(@47 CcC(05 E(35 G(4.1)

g 160,0 172,9 151,4 104,2 120,5 167,2 108,3 119,3

a; 83,6 61,0 1157 96,8 709 | 1701 978 1133
a, 5,3 40 415 15.9 188 | 339 452 26,4
a; 82  -137 6,0 25 151 | -10,3 233
a, 100 72 9,4 50,8 221 | 304 51,9 8,6
a3 196 28,7 122 |

azs 28,9 177 45 220
an 553 343 35,0 179 | 823 32,9 36,3
ay 112 9.4 9.9 i 23,6 8,6
ass 97 79 77

Tabla 5.123. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Ty-EA
Campana 2009-10

Riego 5 Secano

IM A(12) C(28 E(3,8 G(55 'K B(1,6) D(31) F(40 H(53)

ao 84,6 54,2 87,0 516 | 936 729 50,8 47,5
a 73,4 80,6 1056 493 | 1101 854 71,8 70,5
a; 33,9 19,6 27,6 7,3 19,9 24,1 18,4 17,9
as -15,2 -8,5 22 6,9

ar 30,3 19,2 34,8 . 189 2438 18,6 25,6
a;3  -12,4 -6,7 41

azs .

as 16,3 38,3 454 18,9 40,8 388 47,4 33,4
ax 10,1 L1112

as 4,5 : 8,6

R? 0,972 0,996 0,986 0,982 : 0,970 0,980 0,987 0,987
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Examinando los términos independientes de los modelos de las Tablas 5.122 y
5.123 se aprecia una clara diferencia entre campanfas, asi, el contenido de los aceites
de la primera campafia es superior a los de la segunda. Por otra parte, no hay
diferencias entre regadio y secano y el contenido en Ty-EA de todos los aceites
disminuye con la maduracion de la aceituna.

En la Tablas 5.122 y 5.123, se observa la influencia positiva sobre la respuesta
de la temperatura y el tiempo de batido, siendo mas importante la primera. La
influencia de la dosis de coadyuvante es poco significativa. Existen algunas
interacciones importantes entre los factores, sobre todo entre la temperatura y el
tiempo, y algunos términos cuadraticos son significativos, especialmente para la
temperatura.

A titulo de ejemplo, en la Figura 5.61 se muestra el modelo determinado para el
experimento H de la campana 2008-09. En ella se aprecia la influencia positiva de la
temperatura y la interaccion, también positiva, con el tiempo. También se observa,
para el talco, la interaccion negativa con la temperatura y, tanto para tiempo como
para talco, se deduce un valor bajo del coeficiente del nivel principal.

300 300

200

Ty-EA

05
1A Temperatura

Figura 5.61. Superficie de respuesta del contenido en Ty-EA
Campana 2008-09, muestra H

5.2.2.22. Contenido en polifenoles totales HPLC

Representados, en la Figura 5.62.a, los puntos centrales de todas las muestras
de la campafa 2008-09, obtenidos con las cribas de 5,5 y 4,5 mm, frente al indice de
madurez, se deduce que el mayor contenido en polifenoles corresponde a los aceites
de secano obtenidos con la criba de 4,5 mm. Para el resto todos contienen valores
similares en polifenoles, independientemente de la criba y de la procedencia de los
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frutos. Todos los aceites incrementan su contenido en polifenoles con la maduracion,
en el rango de indice de madurez estudiado.

1600 1600

1200 4 1200 -

800 - 800 -

400 A —&— Riego 5,5 mm
—@— Secano 5,5 mm
—A— Riego 4,5 mm
—¥— Secano 4,5 mm

400 1 —&— Riego 5,5 mm

—8— Secano 5,5 mm
—A— Riego 4,5 mm
—w¥— Secano 4,5 mm

Polifenoles totales HPLC, mg/kg
Polifenoles totales HPLC, mg/kg

Figura 5.62. Contenido en polifenoles totales HPLC, para los puntos centrales de la
campafna 2008-09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas
campanfas (b)

Los términos independientes de las Tablas 5.124 y 5.125 se han representado
en la Figura 5.62.b. En ella se observa que los aceites de la camparia 2008-09 tienen
un contenido en polifenoles mayor que los de la campafa 2009-10. Seguramente
debido a la menor lluvia habida durante el desarrollo del fruto en la primera campana.
Se vuelve a poner de manifiesto la gran influencia que el afio agronémico tiene sobre
la composicion de los aceites y sus caracteristicas. Por otra parte, también se observa
que el contenido en polifenoles de los aceites de la campana 2008-09 se incrementa
continuamente, mientras que para los de la 2009-10 se incrementa hasta,
aproximadamente, 3,5-4 para disminuir a continuacion.

En las Tablas 5.124 y 5.125 se han tabulado los coeficientes de los modelos
obtenidos en las campafas 2008-09 y 2009-10. En ellas se observa la fuerte influencia
positiva de la temperatura de batido sobre la respuesta y la menor influencia positiva,
en algunos modelos, y negativa, en otros, para el tiempo de batido. El talco no parece
tener influencia, sus coeficiente son pequefos y de signo variable. Sefialar la fuerte
interaccion positiva entre los factores temperatura y tiempo. Es destacable la fuerte
interaccion existente, en algunos casos, entre la temperatura y el tiempo y la elevada
influencia de los términos cuadraticos de la temperatura.

Como ejemplo en la Figura 5.63 se representa el modelo obtenido para el
experimento F de la campafa 2009-10.

255




Capitulo 5

Tabla 5.124. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: P. Totales HPLC
Campana 2008-09

Riego Secano
IM A3 B(3) D@18 F(3,4) H(@47 cC(05 E@B5 G(4.1)

ao 459,8 642,7 849,6 1169,5 1437,3 650,4 1168,8  1348,6

a, 539,3 4423 6806 6535 6200 | 9343 6898 8708
a, -1702 -2306 -1587 38,4 1258 | -1493  202,0 86,1
a; 26,8  -463 30,1 279 | 443 162,8
a;, 1829 200,0 385 | 2960 1672
a;;  -209,5 | 1255
a;; 2061 76,5 863 | -59.4

ay 2234 1748 2001 1851 776 | 6910  201,9 3139
az 754 60,2 32,4 457 | 89,3

as; 79,1

Tabla 5.125. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: P. Totales HPLC
Campana 2009-10

Riego 5 Secano
IM A(1,2 C(28 E(38 G(5,5 | B(16) D(3,1) F(4,0 H(53)

a, 8571 921,2 10481 8481 | 8972 8663 9856 7308
a 5295 4596 7280 3085 | 5367 5609 5792 4750
a, 1285 729 1473 1,0 50,9  100,9 32,9 57,4
a; -30,8 152 | 7,7 39,1 -48,9

a, 1683 1063 2059 727 3019 1427 63,5
as3 -59,8 -54,6 74,0 1556 67,3

a 778 1483 -59,4

an 1262 1769 2228 -81,2 2144 1242 1259 92,7
az -88,0 -17,2 722 | 48,7

as3 454 |

R? 0,990 0,999 0,981 0,977 : 0,989 0,990 0,986 0,980
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Figura 5.63. Superficie de respuesta del contenido en Polifenoles totales HPLC
Campana 2009-10, muestra F

En la figura 5.63 se observa que la temperatura de batido es el factor que mas
incrementa la respuesta y la influencia del tiempo y el talco es baja o nula. Debido a la
interaccion positiva temperatura-tiempo la superficie se torsiona entre los extremos de
los factores, asi, a temperaturas bajas la respuesta disminuye con el tiempo y a las
altas aumenta.

5.2.2.23. Contenido en a-Tocoferol

En la Figura 5.64.a se han representado los puntos centrales de los
experimentos de la campafia 2008-09, realizados con los dos tamafos de criba. En
ella se observa que no existen, practicamente, diferencias en el contenido en
a-Tocoferol de los aceites obtenidos de aceitunas de secano y de regadio, ni entre las
muestras molturadas con diferentes cribas. En todos los casos el contenido en
a-Tocoferol disminuye con la maduracién del fruto.

En las Tablas 5.126 y 5.127 se muestran los modelos obtenidos, por ajuste del
contenido en a-tocoferol de los aceites, para los experimentos realizados en las
campanas 2008-09 y 2009-10.

En la Figura 5.64.b, de los términos independientes de los modelos para ambas
campafas, se observa un comportamiento similar del contenido en a-Tocoferol, con el
indice de madurez, para todos los aceites estudiados, independientemente de la
procedencia de las aceitunas, regadio o secano, de la campafa y la criba utilizada.
Para todas las aceitunas, el contenido en a-Tocoferol de los aceites es constante o
ligeramente descendente con la maduracion de los frutos.
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Tabla 5.126. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: a-Tocoferol
Campana 2008-09

Riego Secano
IM A (0,3) B (0,3) D (1,8) F (3,4) H (4,7) C (0,5) E (3,5) G (4,1)

ao 5271 486,3 377,8 348,3 2931 425,1 360,4 298,2

aq 88 202 13,5 11,6 96 | 47 2,5 0,8
a, 2,2 3,5 0,4 6,5 57 16 54 5,3
as 14,9 12,6 1,7 1,8 3,3 0,9 2,6 9,3
a 42 11,15 6,3 143 | 60 7.0
as 103 46 60  -152 | 54 76

ax 17,1 9,4 -5,8 136 | 94

as 11,2 13,2 13,9 45 | 52 11,2 12,4
2z 5.1 10,6 87 | 15 3,1 3.1
as 3,4 L3 5,6 4,5

R? 0,954 0,954 0,960 0,906 0,925 : 0,966 0,940 0,907

Tabla 5.127. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: a-Tocoferol
Campana 2009-10

Riego Secano
IM A(1,2) C(28 E(38 G(5,5 | B(16) D(3,1) F(4,0 H(53)

a, 3295 3364 3116 3177 | 3679 3530 3462 3719
a, 3,3 1,0 0,7 25 | 28 0,4 43 8,3
a, 4.1 8,6 15 43 | 54 15 16 6.7
as 26 6.8 0.6 38 | 28 38 56 7.6
ar 58 94 | 64 234

a3 5,1 4,0 1,1 2,7 18,9 4.4
az 4,5 65 | 23,7

an 55 57 2.7 41 | 85 29 42 6,0
az -3,9 3,5 L -8,1 -3,1 6,9

as 14 49 1 21 18 12,6

R? 0,942 0,954 0,910 0,908 : 0,966 0,949 0,932 0,948
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Figura 5.64. Contenido en a-tocoferol, para los puntos centrales de la campafa 2008-
09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanias (b)

En las Tablas 5.126 y 5.127 se observa que los tres factores muestran una
influencia positiva sobre la respuesta, pero esta es muy pequefa comparada con el
término independiente, por lo que la variacion en el contenido en a-Tocoferol de los
aceites se modifica poco durante la elaboracién de estos. A modo de ejemplo y para
poder observar la influencia de los factores, se ha elegido el modelo del experimento F
de la campana 2008-09 para representarlo en la Figura 5.65.
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Figura 5.65. Superficie de respuesta del contenido en a-tocoferol
Campana 2008-09, muestra F

En la Figura 5.65 se aprecia la influencia de la temperatura y el tiempo de
batido y como se modifica la superficie debido a la interaccion negativa entre factores
y al término cuadratico, también negativo, de la temperatura. Para el talco, por
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observacion de la figura, se deduce que o bien el término principal es negativo y la
interaccion con la temperatura positiva o el nivel inferior es positivo y la interaccion es
negativa. En la figura se observa la pequefa variaciéon que experimenta la respuesta

con la variacion de los factores.

5.2.2.24. Contenido en B-Tocoferol

En la Figura 5.66.a se han representado, frente al indice de madurez, los
puntos centrales de los experimentos realizados en la campafia 2008-09 con las cribas
de 5,5y 4,5 mm. En ella se observa que para aceites de secano la criba de 5,5 mm
proporciona concentraciones mayores de (3-Tocoferol, para la aceituna de regadio no
se diferencian las cribas. Los aceites de secano, excepto a indices de madurez muy

bajos, son mejores que los de regadio.

B-tocoferol, mg/kg
£

B-tocoferol, mg/kg
~

24 —&— Riego 5,5 mm 24 -
—8— Secano 5,5 mm —&— Riego 5,5 mm
—A— Riego 4,5 mm —— Sgcano 5,5 mm
—w— Secano 4,5 mm —A— Riego 4,5 mm
—¥— Secano 4,5 mm
0 0 T
0 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5 6
IM IM

Figura 5.66. Contenido en B-tocoferol, para los puntos centrales de la campafia 2008-
09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanas (b)

En la Figura 5.66.b se ha representado los términos independientes de los
modelos de las Tablas 5.128 y 5.129. Se observa que todos los aceites tienen niveles
similares de B-Tocoferol, alrededor de 4, que parece ser constante con la maduracion,
aunque debe disminuir para maduraciones mayores a las estudiadas.

En las Tablas 5.128 y 5.129 se recogen los coeficientes, para factores
codificados, de los modelos obtenidos, por ajuste de los resultados experimentales, en
las campanas 2008-09 y 2009-10. De ellas se deduce que los tres factores tienen una
influencia, mayoritariamente, positiva sobre la respuesta, pero poco significativa.
Respecto de los niveles superiores, interacciones y cuadraticos, donde existen son de
ambos signos y de coeficientes con valores similares a los niveles principales, por lo
que modifican la accion de estos ultimos, segun sean los signos de cada uno de ellos.
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Tabla 5.128. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: B-Tocoferol
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A(0,3) B(0,3) D (1,8) F (3.4) H (4,7) C (0,5) E@35) G(41)

ap 5,68 5,16 3,78 3,11 3,70 3,99 3,54 3,95

a, 0,08 002  -0,10 0,91 019 | -0,11 020  -0,89
a, 0,31 0,72 0,15 0,03 010 | 043 0,14  -0,84
a; 227 0,22 004  -0,83 005 | 012  -002 0,12
ap, 263 028  -0,03 160 | -0,18 1,86
as 0,21 006  -025 | 009  -0,09 0,71
a;; 268  -0,07 0,34 0,87 165 | 0,09  -0,79
ay, 037 0,14 052  -008 | -015 0,42
2z 019 013 | 030  -068
as -0,54 0,06 | -0,16 0,13

R? 0,930 0,961 0,821 0,992 0,996 : 0,954 0,950 0,998

Tabla 5.129. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: 3-Tocoferol
Campana 2009-10

Riego Secano

M A(1,2) C(28 E(38 G(55) B(1,6) D(3,1) F(40 H(53)

a 413 3,97 3,73 368 | 3,90 3,69 3,74
aq 127 251 1,12 045 | -012 0,11 -0,70
a, 0,21 1,18 057  -040 | 012 0,08 0,27
as 116  -0,69 0,46 048 | -017  -0,01 0,02
an -0,94 1,19 058 | -018 0,05 0,26
a3 0,72 0,37 0,12 | 0,19 0,12

azs 1,13 034 | 025 0,10
as 0,83 1,05 0,44 014 | -0,16 0,10 -0,19
2z, 059 025 034 | -014 0,11 0,14
a3 -0,81 0,38 0,32 007 | -015

R. 0946 0981 0983 0995 ' 0935 0,963 0,952

Como ejemplo, en la Figura 5.67 se ha representado el modelo obtenido para
el experimento B de la campana 2009-10.
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Figura 5.67. Superficie de respuesta del contenido en B-tocoferol
Campana 2009-10, muestra B

En la Figura 5.67 se observa la pequefa influencia de la temperatura, tiempo y
talco y como las interacciones y los términos cuadraticos son los que definen la
superficie. Basicamente se observan las interacciones, negativa para temperatura-

tiempo y positiva para temperatura-talco, y los términos cuadraticos negativos en todos
los casos.

5.2.2.25. Contenido en y-Tocoferol

En la Figura 5.68.a se han representado, frente al indice de madurez, el
contenido en y-Tocoferol de los aceites obtenidos para los puntos centrales con las
cribas de 4,5 y de 5,5 mm, en la campafia 2008-09. Como se observa no existen
diferencias entre los cultivos de secano y de regadio, ni entre las cribas utilizadas.
Conforme aumenta el indice de madurez de las aceitunas, se incrementa el contenido
en y-tocoferol en los aceites.

En las Tablas 5.130 y 5.131 se muestran los coeficientes de los modelos
determinados por ajuste de los datos experimentales del contenido en y-tocoferol en
los aceites de la campafia 2008-09 y 2009-10.

En la Figura 5.68.b se muestran los términos independientes de los modelos,
para las campafias 2008-09 y 2009-10. De ella se deduce que no hay grandes

diferencias entre campanas y tipos de cultivo, aumentando, en todos los casos, el
contenido de y-tocoferol con el indice de madurez
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Tabla 5.130. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: y-Tocoferol
Campana 2008-09

Riego Secano

IM A(0,3) B(0,3) D (1,8) F (3.4) H (4,7) C (0,5) E@35) G(41)

ap 6,91 6,82 10,13 18,60 23,22 8,45 17,93 21,87

aq 0,04 3,14 0,98 0,35 055 | -0,23 1,38 0,55
a, -0,44 -1,58 0,21 0,44 035 | -045 0,41 1,88
as 0,87 0,32 0,14 -0,08 0,13 -0,15 -0,85 0,64
an -0,61 0,83 | -1,10 1,28
as 2,81 1,22 -0,99 -0,22 -1,04 0,77 -1,00 -0,91
a;; 0,65 1,44 0,87 0,67 | -065 0,75
as 2,09 0,27 0,86 | -051 -0,63 -0,60
axn -1,39 0,22 -0,88 -0,86 0,74 0,46 0,60
a;;  -3,04 0,15 0,54 | -0,19 0,59 0,52

Tabla 5.131. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: y-Tocoferol
Campana 2009-10

Riego Secano

IM A(1,2) C(28 E(38 G(55) B(1,6) D(31) F(40) H(53)

ao 1155 1960 1883 2079 | 1253 1791 1860 22,26
a, 0,24 0,37 0,16 079 | -0.28 026 0,52 0,79
a, 226 0,18 1,10 016 | 019 016 036  -043
a; 016  -022 006 | -002  -004 0,33 0,06
a 0,43 029 054 | 0,16

a3 -0,60 085 | -0,18 -0,41

s 1,16 066 | -0,19 -0,53
an 0,56 027 | 027 0,09 1,01 -0,34
azn 125  -0,37 0,74 025 025 026 0,38
as3 0,32 0,24 | 0,33

R? 0,982 0,892 0,968 0,925 : 0,908 0,946 0,864 0,960
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Figura 5.68. Contenido en y-tocoferol, para los puntos centrales de la campafia 2008-
09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas campanas (b)

En las Tablas 5.130 y 5.131, para los niveles principales de los modelos se
deduce que los factores temperatura y tiempo tienen una influencia positiva en la
mayoria de los modelos de ambas campafas. Respecto de la dosis de coadyuvante,
esta alterna el signo entre unos experimentos y otros. Las interacciones entre factores
son mayoritariamente negativas, por lo que aumentara la acciéon de un factor a valores
bajos del otro y la aumentara para los valores altos. Los términos cuadraticos son
mayoritariamente de signo negativo por lo que marcaran maximos en las superficies.

En la Figura 5.69 se muestra el modelo obtenido para la muestra G de la
campafia 2008-09.

y-Tocoferol
y-Tocoferol

X . -0.5 5
Tiempo -1 -1 Temperatura Talco 4 A Temperatura

a) b)

Figura 5.69. Superficie de respuesta del contenido en y-tocoferol
Campana 2008-09, muestra G
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En ella se observa el aumento de la respuesta con la temperatura y con el
tiempo, asi como la interaccidén negativa entre ellos. Por la curvatura de la superficie
se observa que la temperatura tiene un término cuadratico negativo, y positivo para el
tiempo. Respecto del talco se observa influencia positiva con interaccion negativa con
la temperatura, la influencia se incrementa a valores bajos de temperatura y disminuye
a los altos, y curvatura positiva.

5.2.2.26. Contenido en tocoferoles totales

En la Figura 5.70.a se han representado los valores obtenidos para los puntos
centrales, realizados para los dos tamanos de criba, frente al indice de madurez, y los
términos independientes de los modelos, Tablas 5.132 y 5.133, para ambas
campafas.
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Figura 5.70. Contenido en tocoferoles totales, para los puntos centrales de la
campana 2008-09 (a) y los coeficientes independientes de los modelos de ambas
campanas (b)

En la Figura 5.70.b no se aprecian diferencias entre cribas ni entre cultivos,
secano y regadio, y si un descenso con la maduracion. Tampoco se observan
diferencias porque las aceitunas sean de distintas campafas, aunque para la campana
2009-10 se aprecia que los aceites de secano contienen mas tocoferoles que los de
regadio.

En las Tablas 5.132 y 5.133 se muestran los coeficientes, para factores
codificados, de los modelos obtenidos para las campanas 2008-09 y 2009-10.
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Tabla 5.132. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Tocofer. Totales
Campana 2008-09

Riego Secano
IM A3 B(3) D@18 F(3,4) H(@47 cC(05 E@B5 G(4.1)

ao 540,8 499,8 393,0 368,9 319,56 437,55 387,2 318,10

a, 0.8 34,7 11,9 12,2 104 | -621 25 0,35
a, 54 2,9 6,9 69 | 142 2.8 6,94
a; 10,9 77 1,7 57 | 054 1,8 6,24
as, 17,4 | 6,01 -8,39
as 4,1 19,4 | 6,04 6,0 1,80
a;; 100 166 | 9,46 45 2,29
a 46 17,8 192  -184 37 | 503  -145 1500
az 6,0 6,4 96 | 186

az 32 | -175 4,4 3,14
R 087 0950 0933 081 0911 - 0958 0927 0,986

Tabla 5.133. Coeficientes de los factores codificados. Respuesta: Tocofer. Totales
Campana 2009-10

Riego 5 Secano
IM A(1,2 C(28 E(38 G(5,5 | B(16) D(3,1) F(4,0 H(53)

a, 3464 35858 33423 3441 | 3794 3746 3683 3985
a, 5,1 069  -4,41 09 | 27 -08 14,3 8,8
a, 6,7 10,53 4,01 36 | 61 9.8 25 6,2
a; 2,7 777 0,38 22 1 22 2,0 78
ar 8,21 20 | 83  -141

as 6,53 30 | 20 59 4,7
azs -4,0 -1,38 1,85 :

a 4,5 2,54 49 31 6,4
az 1,77 477 22 | -66 2.2

a3 2,1 5,32 1,77 17,3 38 12,7

R? 0,943 0,971 0,982 0,955 : 0,949 0,948 0,736 0,947
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En las Tablas 5.132 y 5.133 se observa que los tres factores estudiados tienen
influencia positiva, en la mayoria de los casos. Respecto de los niveles superiores,
interacciones y términos cuadraticos, segun sea su signo respecto del nivel inferior y el
valor de su coeficiente pueden modificar las tendencias y curvar mas o menos la
superficie.

En la Figura 5.71 se representa, a modo de ejemplo, la superficie de respuesta
del modelo de tocoferoles totales obtenido para los aceites de la muestra de aceitunas
D de la campana 2009-10.

400
390
380
370

360

350

Tocoferoles totales
Tocoferoles totales

Figura 5.71. Superficie de respuesta del contenido en Tocoferoles totales
Campana 2009-10, muestra D

En ella se observa la influencia negativa de la temperatura, a tiempos de
batidos bajos, y positiva a tiempos de batido altos, lo cual es indicativo de que hay
interaccion positiva. El coeficiente de los niveles principales puede ser positivo, a
valores bajos de un factor la accién del otro disminuye y a valores altos aumenta, o
negativo, por lo que a valores bajos de un factor la accion negativa del otro se
incrementa y a los altos la accion negativa disminuye o puede hacerse positiva. Del
talco solo es significativo el término cuadratico de coeficiente negativo, curvatura hacia
abajo y por consiguiente marcando un maximo.
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5.3. APLICACION DE LOS MODELOS

Una vez obtenidos los modelos en el Apartado 5.2.2 deben aplicarse a casos
concretos que informen de las mejores condiciones de molturacion y batido en funcion
de la aplicacién que se les vaya a dar a los aceites.

Para aplicar los modelos se ha pensado en utilizar dos, uno de secano y otro
de regadio, que estén localizados en las proximidades de los maximos observados en
el Apartado anterior, alrededor del envero (3,5 para aceituna de la variedad Picual).
Dado que la criba del molino no es un factor determinante, aunque en algunas
respuestas pueda ser significativa; y que los aceites, de regadio y de secano, de las
campafas cuyo afilo agronémico haya sido bastante lluvioso y sin problemas
climatoldgicos, o sea, con un desarrollo normal de todas las etapas por las que pasa el
fruto hasta que es recogido del arbol, son muy similares entre si y con muy pequefias
diferencias, como es el caso de la campafa 2009-10; se ha pensado en seleccionar
dos modelos de la campafia 2008-09, uno de regadio y otro de secano, en la que si
hubo sequia y las diferencias entre los dos aceites son mayores.

Los modelos seleccionados para hacer la simulacion de todas las respuestas
estudiadas en funcion de los factores tecnolégicos aplicados son los correspondientes
a las muestras E y F de la camparfia 2008-09 (Tabla 5.2), el primero de secano y el
segundo de regadio y con indices de madurez de 3,5 y 3,4 respectivamente. En las
Tablas 5.134 y 5.135 se muestran los resultados de aplicar diferentes valores de los
factores a los modelos obtenidos para cada respuesta en los experimentos E y F de la
campafa 2008-09.

En las Tablas 5.134 y 5.135 se observa que el talco incrementa el rendimiento
de extraccién, disminuye el contenido en polifenoles totales determinados
espectrofotométricamente y no es significativo para los polifenoles totales por
determinacion cromatogréfica.

El tiempo incrementa el rendimiento de extraccion y los polifenoles
cromatogréficos y disminuye los espectrofotométridcos.

Y la temperatura no influye sobre el rendimiento, aunque entre 25 y 30 °C
muestra un maximo, e incrementa todos los polifenoles. Como inconveniente principal
esta que disminuye la calidad de los aceites.

Segun las Tablas, si el objetivo es obtener aceites ricos en antioxidantes la
combinacion de factores C sea la idénea, quizas con el talco al 0,5 %, pero si se
guieren aceites de calidad con un contenido en antioxidantes aceptable la opcién G es
la que se debe elegir.
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Tabla 5.134. Respuestas de los modelos del experimento E (2008-09). Secano

Temp., °C 20 20 60 60 40 40 25
Tiempo, min 60 60 60 20 40 40 60
Talco, % 0,5 2 2 2 2 0,5 2

A B C D E F G
Rs 33,33 33,55 33,28 31,34 34,16 32,25 34,27
1A 0,17 0,21 0,24 0,24 0,24 0,22 0,21
1P 3,51 4,64 4,29 4,75 3,90 4,52 4,48
K70 0,16 0,15 0,24 0,25 0,24 0,25 0,17
K22 1,57 1,51 1,96 1,85 1,63 1,69 1,57
Cirf 39,46 40,21 110,34 79,74 68,13 67,38 45,79
Crd 13,99 15,21 35,06 26,31 23,97 24,05 16,81
PTE 825,61 766,05 1091,59 1337,02 1068,29 1145,86 806,74
ODF 98,56 97,95 208,10 264,43 144,16 144,77 97,94
Hy 9,21 8,24 9,47 10,60 8,32 8,36 8,06
Ty 7,69 6,72 7,22 6,34 5,51 5,99 6,44
VCO 2,14 1,51 1,00 0,85 1,07 1,53 1,39
VNA 0,20 0,15 0,98 0,50 0,30 0,29 0,21
pCOU 1,74 1,40 1,20 1,07 1,04 1,22 1,33
Hy-EDA 372,35 372,35 1005,59 874,05 637,75 637,75 425,85
PR 3,14 2,88 4,40 3,39 3,37 3,64 3,07
Ty-EDA 32,38 36,85 312,93 157,24 145,72 141,25 71,36
LTNA 40,65 35,75 27,03 26,26 23,46 24,80 32,76
CNCO 1,19 1,36 0,32 1,76 1,38 1,22 1,28
APR 18,63 18,63 11,58 17,39 16,00 16,00 17,75
APG 6,17 7,22 5,13 8,23 10,30 9,24 7,74
Hy-EA 99,10 99,10 856,44 362,65 215,10 215,10 153,15
Ty-EA 85,13 35,38 334,72 169,70 97,93 118,60 58,41
PTCL 676,13 676,13 2647,79 1651,82 1168,80 1168,80 834,28
ATCO 350,60 371,11 360,86 350,03 368,58 363,36 374,71
BTCO 3,67 3,64 3,85 3,75 3,39 3,43 3,66
GTCO 17,24 17,53 18,29 17,47 17,67 19,38 17,90
TCOT 377,61 377,06 370,00 373,43 389,80 393,38 382,54
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Tabla 5.135. Respuestas de los modelos del experimento F (2008-09). Riego

Temp., °C 20 20 60 60 40 40 25
Tiempo, min 60 60 60 20 40 40 60
Talco, % 0,5 2 2 2 2 0,5 2
A B C D E F G
Rs 28,35 28,76 29,04 26,29 27,82 26,39 28,80
1A 0,22 0,20 0,28 0,27 0,24 0,25 0,20
1P 2,69 4,02 4,26 2,85 4,69 4,33 4,30
K270 0,18 0,17 0,27 0,30 0,23 0,23 0,18
K232 1,53 1,42 1,92 1,97 1,77 1,72 1,49
Cirf 40,93 39,09 115,67 84,26 59,07 55,34 43,68
Crd 14,58 12,99 36,45 28,27 20,13 19,81 14,42
PTE 1032,42 800,65 1320,59 1342,63 915,48 951,15 851,22
ODF 109,80 92,82 238,92 237,91 163,48 138,83 105,34
Hy 9,61 9,01 7,49 13,48 10,13 9,39 8,52
Ty 5,46 6,87 6,24 5,92 5,94 5,73 6,44
VCO 1,97 2,14 1,07 1,13 1,17 1,28 1,88
VNA 0,13 0,19 0,88 0,39 0,31 0,28 0,25
pCOU 1,99 1,86 1,29 1,57 1,42 1,44 1,71
Hy-EDA 461,96 403,98 923,69 952,43 656,86 714,84 450,08
PR 2,63 3,18 4,42 3,48 3,12 3,10 3,15
Ty-EDA 54,54 54,54 326,23 168,61 133,41 133,41 81,73
LTNA 37,55 37,55 23,10 29,64 24,59 24,59 33,20
CNCO 1,27 1,20 0,65 1,53 1,24 1,31 1,17
APR 17,73 19,06 11,49 18,88 16,15 18,11 18,12
APG 7,88 7,88 4,36 5,88 5,59 5,59 7,00
Hy-EA -36,27 71,92 668,87 377,40 226,50 177,76 110,73
Ty-EA -12,82 27,75 322,91 154,15 106,78 101,61 49,36
PTCL 432,90 646,09 2353,12 1723,42 1199,62 1139,38 778,48
ATCO 345,68 325,80 348,26 359,49 350,18 346,47 334,68
BTCO 3,23 3,44 3,28 3,32 1,74 3,40 3,19
GTCO 18,64 18,93 17,79 16,92 18,52 18,68 18,66
TCOT 345,21 345,21 369,64 355,73 368,88 368,88 356,31
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Conclusiones

Del trabajo realizado se obtienen las siguientes conclusiones:

1. El porcentaje de aceite extraido de las aceitunas es funcion casi lineal, hasta el
envero, del grado de maduracién e independiente de la criba usada. El tiempo de
batido, la dosis de talco y la temperatura, por este orden, son los factores que se
deben incrementar para mejorar los rendimientos. La climatologia tiene una gran
influencia sobre el contenido graso del fruto.

2. Para frutos recogidos directamente del arbol, el tamafio de criba y la maduracion
de la aceituna no influyen sobre la acidez de los aceites. La temperatura de batido
incrementa el grado de acidez por lo que se debe trabajar lo mas en frio posible.
El tiempo y el talco no influyen sobre este parametro.

3. El indice de perédxidos se incrementa con la temperatura y el tiempo de batido. El
coadyuvante no influye significativamente.

4. EL Kz Y el Ky7g se incrementan con la temperatura. El tiempo de batido parece
disminuir ligeramente el Kyz.

5. Los aceites procedentes de secano contienen mas pigmentos fotosintéticos que
los de regadio. La disminucion del tamafio de la criba permite obtener aceites mas
coloreados, sobre todo en aceitunas tempranas. La maduracién de la aceituna
influye negativamente en la pigmentacion de los aceites, en cambio, los tres
factores estudiados incrementan la coloracion, siendo el mas importante la
temperatura.

6. Los aceites de secano, por lo general, presentan mayor contenido en polifenoles
gue los de regadio. La criba de 4,5 mm proporciona aceites con mayor contenido
en polifenoles. Estos se incrementan con la temperatura y disminuyen con el
tiempo de batido.

7. EIl contenido en hidroxitirosol y tirosol es mayor en los aceites de secano y
ligeramente mejor si se emplea la criba de 4,5 mm. El tiempo y la temperatura de
batido influyen negativamente en afios secos y positivamente en los de
abundantes lluvias, aunque muy ligeramente en ambos casos. Su concentracion
se incrementa con la maduracion del fruto hasta un valor maximo cercano al
envero.

8. Los acidos fendlicos, vanillico, p-coumarico y cinnamico, se ven negativamente
influenciados por la temperatura y el tiempo de batido. Los aceites de riego tienen
un mayor contenido de estos acidos. Su composicion desciende con la
maduracion.
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10.

11.

12.

13.

14.
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Para el grupo de antioxidantes secoiridoides: Hy-EDA, Hy-EA, Ty-EDA y Ty-EA,; la
temperatura incrementa la respuesta, la accién del tiempo es variable y poco
significativa. Son mas ricos los aceites de secano obtenidos con la criba de 4,5
mm. El contenido varia ligeramente con la maduracién, mostrando un maximo
alrededor del envero.

Para la familia de los lignanos, pinoresinol y (+)-1-acetoxipinoresinol, la influencia
de la temperatura y el tiempo de batido es positiva para el primero y negativa para
el segundo, aunque para el primero la influencia del tiempo es poco significativa.
Los aceites de secano contienen, ligeramente, mas lignanos. Parece existir un
maximo alrededor de 3,5 de indice de madurez.

La temperatura y el tiempo de batido influyen negativamente en la luteolina y
apigenina. Estos compuestos disminuyen ligeramente con la maduracion.

Los tocoferoles totales disminuyen con la maduracion del fruto. La temperatura es
el factor que mas los incrementa, el tiempo los aumenta ligeramente.

Con el objetivo de obtener aceites ricos en antioxidantes, se deben utilizar
aceitunas de secano, molturadas con la criba de 4,5 mm, con indices de madurez
entre 3,5y 4 y temperatura elevada.

Si el objetivo son aceites de elevada calidad y con un contenido en antioxidantes
aceptable se debe trabajar en condiciones similares al punto anterior, a bajas
temperaturas y elevados tiempos de batido y usar coadyuvante.
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Nomenclatura

A.

Ma

Ma

Acidez, % en acido oléico

Absorbancia a la longitud de onda lambda

Concentracion molar, mol/L

Dosis de coadyuvante empleado. Ecuaciéon 5.1

Concentracioén de la disolucién de aceite, g/100mL

Concentraciéon de pigmento en la muestra de aceite, mg/kg aceite
Paso de luz de la cubeta, cm.

Humedad de la pasta de aceituna, %

Humedad de la muestra de aceituna i. Ecuacion 5.3

Extincién especifica a la longitud de onda lambda

Extincién especifica a la longitud de onda m de maxima absorcién
Longitud de onda de méxima absorcion

Peso molecular del acido oléico, g/mol

Masa de aceite extraido, g. Ecuacion 4.3

Masa de la muestra de aceite, g. Ecuacién 4.5

Masa de la muestra (pasta u orujo) himeda, g

Masa de la pasta de aceituna

Masa de la muestra (pasta u orujo) seca, g

Normalidad de la disolucién, Eqg/L

Rendimiento de extraccion de aceite, %

Coeficiente de determinacion

Rendimiento de extraccion en base himeda de la muestra de aceituna i, %
Contenido graso en base seca, %

Rendimiento de extraccion en base seca de la muestra de aceituna i, %
Revoluciones por minuto

Temperatura de batido de la pasta, °C
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t Tiempo de batido de la pasta, min
\% Volumen de reactivo gastado, mL
V, Volumen de aceite obtenido, mL

Vo Volumen de reactivo gastado, mL
Vs Volumen final de la disolucion, mL

Y Respuesta a estudiar

LETRAS GRIEGAS

AK Parametro de calidad del aceite

p Densidad del aceite, g/lcm®

Bo Coeficiente de intercepcién de un modelo cuadratico o lineal, de ajuste de
datos

Bi Coeficiente lineales de un modelo cuadratico, o lineal, de ajuste de datos

Bij Coeficiente de interaccion de un modelo cuadratico, o lineal, de ajuste de datos

Bii Coeficientes cuadraticos de un modelo cuadréatico de ajuste de datos

€1% Absorbancia especifica de una disolucion al 1%

€ Error observado en la respuesta

280




Nomenclatura

ABREVIATURAS

AGPI

AVO
ANOVA
APG

APR

ATCO
BTCO

CCR
CNCO

CLA

Cirf

COl

Crd

Ccv

DEE
3,4-DHPEA
3,4-DHPEA-EDA
3,4-DHPEA-EA
EOO

FAO

GTCO

HDL

HPLC

Hy

Acidos grasos poliinsaturados

Aceite de oliva virgen

Andlisis de varianza

Apigenina

Acetoxy-pinoresinol

o-Tocoferol

B-Tocoferol

Central compuesto rotable

Acido cinnamico

Acido linoleico conjugado

Clorofilas

Consejo Oleicola Internacional
Carotenoides

Caballos de vapor

Disefio estadistico de experimentos
Hidroxitirosol (3,4-dihidroxi-feniletanol)
Forma dialdehidica del &cido elendico unido al hidroxitirosol
Oleuropeina aglucona

1-estearil-2,3 dioleil-glicerol
Organizacién de las Naciones Unidas para la Agricultura
y-Tocoferol

Lipoproteinas de alta densidad
Cromatografia liquida de alta resolucién

Hidroxitirosol. (3,4-dihidroxi-feniletanol)
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LDL
LOX
LTNA
MUFA
MSR
n-3 PUFA
000
OoOL
ODF
PAL
p-COU

p-HPEA

p-HPEA-EDA

p-HPEA-EA

PPO

PPO

POD

POL

PR

PTE

ROS
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Forma dialdehidica del &cido elendico unido al Hy
Oleuropeina aglicona

indice de acidez

indice de peroxidos

indice de madurez de las aceitunas
Lipoproteinas de baja densidad
Lipoxygenasas

Luteolina

Acidos grasos monoinsaturados
Metodologia de superficies de respuesta
Acidos omega 3 poliinsaturados
Trioleil-glicerol

1,2-dioleil-3 linoleil-glicerol

Ortodifenoles

L-fenilalanina amonio lipasa

Acido p- coumarico

Tirosol (p-hidroxi-feniletanol)

Forma dialdehidica del &cido elendico unida al tirosol
Ligustroxido aglicona

1,2 dipalmitil-3 oleil-glicerol

Polifenil oxidasa

Peroxidasas

1-palmitil-2 oleil-3 linoleil-glicerol

Pinoresinol

Polifenoles totales determinados espectrofotométricamente

Especies reactivas de oxigeno




Nomenclatura

Ty
Ty-EA
Ty-EDA
TCTO
UV/IVIS
VCO

VNA

Tirosol (p-hidroxi-feniletanol)

Ligustréxido aglicona

Forma dialdehidica del acido elendéico unido al tirosol
Tocoferoles totales

Ultravioleta/visible

Acido vanillico

Vanillina
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