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RESUMEN

Influencia de diferentes coadyuvantes tecnolégicos
en la calidad y rendimiento del aceite de oliva virgen uti-
lizando la metodologia de superficies de respuesta.

Se ha utilizado la metodologia de superficies de res-
puesta para evaluar los efectos de dos coadyuvantes tecno-
I6gicos y otro factor en la extraccion de aceite de oliva virgen
procedente de aceitunas de la variedad Hojiblanca con bajo
indice de madurez: adicién de talco en la etapa de batido de
la pasta, adicion de agua en la misma etapa y almacena-
miento de la pasta de aceituna durante un periodo corto de
tiempo. Los rangos de operacién han sido los siguientes: de
0% a 2% en la adicion de talco, de 0% a 20% en la adicion
de agua y de 0 h a 36 h de tiempo de almacenamiento. Pa-
ra evaluar los efectos de estos factores en el rendimiento y
calidad de los aceites obtenidos se han construido modelos
matematicos y realizado analisis estadisticos (ANOVA). Pa-
ra un nivel de confianza del 95%, los modelos de rendimien-
to en aceite, acidez, indice de perdxidos, K270 y contenido
en clorofilas han resultado significativos. Con la adicién de
talco se consigue un mayor aumento del rendimiento de
aceite, también el almacenamiento de la pasta mejora el ren-
dimiento pero se observa una pérdida de calidad, no obs-
tante, todos los aceites obtenidos se podrian clasificar en la
categoria de aceites de oliva virgenes extras segun la nor-
mativa de la Union Europea.

PALABRAS-CLAVE: Aceite de oliva virgen — Coadyu-
vantes — Supetrficies de respuesta — Talco

SUMMARY

The influence of different technological co-adjuvants
on the quality and yield of virgin olive oil using response
surfaces methodology.

Response surface methodology was employed to
evaluate the effects of two technological co-adjuvants in
virgin olive oil extraction from the Hojiblanca olive variety with
a low ripening index: the addition of talc during the
malaxation of the olive paste step, water addition during the
same step and olive paste storage over a small period of
time. Ranges of operation were established as follows: talc
addition, 0-2 % (w/w); water addition, 0-20 % (w/w); and
storage time, 0-36 h. Mathematical models and statistical
analyses (ANOVA) were performed in order to evaluate the
effects of theses factors on oil yield and quality of olive oils
obtained. Using a confidence level of 95 %, oil yield, acidity,
peroxide index, K270 and Chlorophyll contents, models are

significant. The addition of talc is more effective in improving
oil yield and paste storage is also useful to improve oil yield
although a loss of oil quality is observed; but all the olive oil
obtained may be characterized as extra virgin olive oil
according to the regulations of the European Union.

KEY- WORDS: Coadjuvants — Response surfaces — Talc
— Virgin olive oil

1. INTRODUCCION

En el proceso industrial de obtencién de aceite
de oliva virgen se suelen presentar con frecuencia
pastas emulsionadas o “pastas dificiles”. Estas pas-
tas emulsionadas se observan principalmente en
ciertas variedades de aceitunas, Hojiblanca y Pi-
cual, con indices de madurez bajos y que son mol-
turadas inmediatamente después de su recolec-
cién, provocando pérdidas de aceite en los
residuos y bajos rendimientos industriales. Para
mejorar el rendimiento se suelen utilizar coadyu-
vantes tecnolégicos, tales como agua y talco, pro-
hibiendo la normativa la utilizacién de coadyuvan-
tes tecnoldgicos bioldgicamente activos en la
elaboracién de aceites de oliva virgenes clasifica-
dos bajo las denominaciones de “virgen extra” y
“virgen”, Reglamento CE 1513/2001.

La adicién continua en la batidora de talco pul-
verizado con un tamafo 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 acei-
tunas molturadas, y varia en funcién del grado de
dificultad que presente la pasta pudiendo en algu-
nos casos llegar a necesitarse mas del 3 %. El tal-
co, forma natural del silicato de magnesio hidrata-
do, Mgs(Si,0,0)(OH),, tiene una estructura
microcristalina laminar eléctricamente neutra, mar-
cado caracter lipofilico (elevada capacidad de ad-
sorcion de aceite) y su mecanismo de actuacion,
puramente fisico, podria explicarse mediante la ac-
cion 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. Por otra parte, es importante indicar que el
uso del talco como coadyuvante tecnoldgico en el
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proceso de obtencion del aceite de oliva virgen de-
be cumplir con la Directiva Europea 2001/39/CE
que especifica los criterios de pureza para aditivos
alimentarios.

La adicion de agua a la pasta como coadyuvan-
te puede ser muy eficaz, especialmente cuando la
humedad de las aceitunas es baja, no obstante, se
puede ahadir en la batidora o en el decanter. Diver-
sos autores concluyen que la adicién de agua al de-
canter es significativamente mas eficaz que la adi-
cion a la batidora, cuando el agua se adiciona a la
batidora se necesita una cantidad sustancialmente
mas elevada.

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

Por otra parte, también se puede evitar la for-
macién de “pastas dificiles” almacenando las acei-
tunas varios dias antes de procesarlas, durante es-
te almacenamiento se rompen las paredes
celulares mediante la accién de ciertos tipos de en-
zimas presentes en las aceitunas, no obstante, si
se prolonga el almacenaje se pueden desarrollar
fermentaciones anémalas que disminuyen notable-
mente la calidad del aceite.

El objetivo de este trabajo es determinar la in-
fluencia de dos coadyuvantes tecnoldgicos propia-
mente dichos y un tercer factor relacionado en el
rendimiento y calidad del aceite obtenido de “pas-
tas dificiles” procedentes de la variedad de aceitu-
na Hojiblanca con un bajo indice de madurez: a)
Adicién de talco en el batido de la pasta; b) Adicion
de agua en el batido de la pasta; y ¢) Almacena-
miento de la pasta por un periodo corto de tiempo.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1. Caracterizacion de la muestra
de aceitunas

Se ha trabajado con una muestra de aceitunas
(Olea europaea L.) de la variedad Hojiblanca, reco-
gida a mano durante la campana 2005-2006 y pro-
cedente de Jaén, la cual se ha caracterizado me-
diante la determinaciéon de indice de madurez
(Uceda y Frias, 1985), la humedad en estufa a 105
°C y el contenido en aceite segun el método soxh-
let (Reglamento CEE 2568/91). Los resultados se
muestran en la Tabla 1.

Tabla 1
Caracterizacion de la muestra
de aceitunas procesada*

indice Humedad Solidos Aceite
de madurez (%) (%) (%)
1,6 60,2 26,7 13,1

* Los datos son medias de tres réplicas
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2.2. Extraccion de los aceites

Los aceites han sido extraidos utilizando el ana-
lizador de rendimientos “Abencor’, que consta
esencialmente de los tres elementos basicos utili-
zados en la industria: molino de martillos, termoba-
tidora y centrifuga, ademas de una serie de ele-
mentos auxiliares (Martinez et al.,, 1975). Las
condiciones de trabajo han sido las siguientes:

Diametro de la criba del molino: 5,5 mm
Masa de aceituna batida: 500 g

Temperatura del agua de la batidora: 30 °C
Tiempo de batido: 55 min

Tiempo de centrifugacién: 3 min

Adicion de agua para arrastre: 100 mL
Tiempo de centrifugacion con el agua anadi-
da: 3 min

Después de la centrifugacion el aceite obtenido
se ha decantado en una probeta durante, al menos,
3 horas, se ha filtrado con filtro de celulosa y se ha
guardado a 4 °C en atmosfera de nitrégeno hasta su
andlisis. También se ha tomado una muestra del
orujo que queda en la centrifuga para determinar la
cantidad de aceite retenido en el mismo, mediante
el método soxhlet, y poder evaluar por diferencia
con el aceite inicial, presente en la aceitunas, el ren-
dimiento de extraccién (kg de aceite por cada 100
kg de aceitunas procesadas). Se ha optado por es-
te método en lugar de determinar el rendimiento
mediante el volumen de aceite obtenido por ser mas
preciso, puesto que las medidas gravimétricas se
realizan con mayor precision que las volumétricas.

2.3. Analisis de los aceites obtenidos

Con objeto de hacer una evaluacion de la cali-
dad de los aceites obtenidos, se han determinado
la acidez, el indice de perdxidos y los coeficientes
especificos de extincion K232 y K270 y AK segun
el Reglamento CEE 2568/91 de la Comision Euro-
pea. Los contenidos en clorofilas y carotenoides
han sido determinados siguiendo el método pro-
puesto por Minguez et al. (1991).

2.4. Diseno experimental y analisis de datos

Se ha desarrollado un disefio estadistico de ex-
perimentos para aplicar la metodologia de superfi-
cies de respuesta (Box Behnken) con 5 puntos cen-
trales (Montgomery, 2002) que nos permita conocer
simultdneamente los efectos e interacciones, en una
zona escogida del dominio experimental y encontrar
una direccion prometedora para la optimizacién pos-
terior. La metodologia de superficie de respuesta
permite un disefio de experimentos multivariable y
analizar los efectos de un grupo de factores inde-
pendientes sobre uno o mas parametros de res-
puesta. Nosotros hemos seleccionado inicialmente
tres factores y 8 respuestas, realizando los experi-
mentos correspondientes para establecer cuales de
los factores tienen un impacto mas significativo so-
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bre las respuestas. Esta estrategia nos permite ob-
tener la informacion deseada con el minimo nimero
de experimentos y la menor incertidumbre posible,
ya que los errores aleatorios de las respuestas se
promedian, pero lo que es mas importante, todos los
ensayos son realizados sobre la misma muestra de
aceitunas y en un espacio muy reducido de tiempo;
lo cual minimiza un problema, hasta ahora insalvable
en la metodologia clasica, esto es, la heterogenei-
dad de las muestras y su variabilidad en espacios
cortos de tiempo (Moya et al., 2006).

Para construir el disefio experimental se han se-
leccionado ocho parametros de respuesta: rendi-
miento de aceite, acidez, indice de perdxidos, K270,
K232, AK, contenido en clorofilas y contenido en ca-
rotenoides; y tres factores independientes: tiempo de
almacenamiento de la pasta de aceituna (t), adicion
de talco en el batido de la pasta (T) y adicién de agua
en el batido de la pasta (W). La eleccion de los facto-
res objeto de estudio, asi como los niveles de opera-
cién para los mismos, dominio experimental, se llevd
a cabo teniendo en cuenta el estado actual de los co-
nocimientos sobre el uso de coadyuvantes tecnolégi-
cos en el proceso de obtencion de aceite de oliva vir-
gen. El disefio experimental generéd 17 pruebas
realizadas en bloque y de forma aleatoria. Finalmen-
te se ha utilizado el andlisis de varianza para deter-
minar si los resultados se ajustaban significativamen-
te a diferentes modelos: Lineal, cuadratico o cubico.

Tanto la ejecucién del disefio experimental co-
mo el andlisis de varianza (ANOVA) de los resulta-
dos experimentales obtenidos se han realizado uti-
lizando el programa estadistico Desing-Expert
(Stat-Ease Inc., Minneapolis, USA).

3. RESULTADOS Y DISCUSION
En la Tabla 2 se muestra el disefo experimental

Box Behnken desarrollado y las 8 respuestas estu-
diadas. El rendimiento de aceite se expresa como

kg de aceite extraido por cada 100 kg de aceitunas,
la acidez como porcentaje de acido oleico en el
aceite, el indice de perdxidos como miliequivalen-
tes de oxigeno por kg de aceite y los contenidos en
clorofilas y carotenoides como mg de clorofilas o
carotenoides por kg de aceite.

Los resultados obtenidos se han ajustado a los
modelos explicativos que se muestran en las Tablas 3
y 4, los cuales han sido definidos eliminando los tér-
minos menos significativos de un modelo cuadratico
general. Para el estudio de los efectos de los factores,
en el intervalo estudiado, sobre las respuestas se han
obtenido los correspondientes gréaficos de perturba-
cién que nos han permitido determinar que factor tie-
ne menos influencia en cada respuesta y de esta for-
ma trazar las superficies de respuesta en gréaficos de
tres dimensiones. En cuanto a la determinacion del
éptimo para cada respuesta se ha realizado median-
te la metodologia de la funcidn deseada.

En la respuesta rendimiento de aceite el factor
que tiene menos influencia es la adicién de agua,
por tanto, en la Figura 1 se ha representado la su-
perficie de respuesta y el grafico de contorno co-
rrespondiente para el tiempo de almacenamiento
de la pasta y dosis de talco adicionado, fijando la
dosis de agua anadida en 0 %. Los valores 6ptimos
de los tres factores para un maximo en el rendi-
miento de aceite determinado por el paquete esta-
distico han sido t=0,06 h; T=1,97 % y W=2,59
%; lo que produciria un rendimiento de 9,06 kg de
aceite por cada 100 kg de aceitunas molturadas, es
decir, el optimo en el rendimiento se encontraria
para una adicion de talco préxima al 2 % y sin al-
macenar la pasta ni afiadir agua practicamente. De
acuerdo con este modelo también podemos obser-
var que tanto la adicion de talco como el almace-
namiento de la pasta producen un efecto positivo y
significativo en el rendimiento, pero existe una
interaccion negativa entre ambos factores que ha-
ce que el rendimiento disminuya cuando se au-
mentan de forma simultanea. Con la ecuacion del

Tabla 2
Disefio experimental Box Behnken y respuestas obtenidas
Factores Respuestas
Orden de -
ejecucion T:Talco t:Tiempo W:Agua Rendimiento Acidez  Indice peréxidos Kazo Ky AK Clorofilas  Carotenoides
(%) (h) (%) (%) (%) (mEq 0,/kg) (mg/kg) (mg/kg)
7 1 0 20 7,57 0,16 9,09 0196 1.925 —0.002 44,59 10.82
12 2 18 20 6,75 0,18 15,9 0194 1786 —0.003 41,27 11.05
10 2 18 0 7,43 0,15 13,7 0203 2138  —0.002 43,76 11.48
8 1 36 20 6,08 0,22 1,7 0.193 1.688  —0.003 40,46 10.48
9 0 18 0 6,49 0,18 15,9 0.195 2.088 -0.002 42,16 11.14
3 2 0 10 9,01 0,17 8,57 0.188  1.987  —0.002 43,59 11.28
2 0 36 10 - 0,20 12,0 0.188  1.907 -0.003 42,50 11.26
17 1 18 10 6,70 0,15 14,8 0197 2148 0,004 45,24 11.64
16 1 18 10 6,67 0,15 13,2 0.198 2142  -0.002 4428 11.83
15 1 18 10 6,49 0,19 14,1 0195 2421  -0.003 45,03 11.66
14 1 18 10 6,86 - - 0196  1.891  -0.003 43,53 10.81
4 2 36 10 5,80 0,18 1,2 0.198 2104 -0.004 41,00 10.63
5 1 0 0 7,51 0,15 9,19 0200 2143  —-0.003 43,31 11.34
13 1 18 10 6,68 0,17 12,3 0.193 1.898  —-0.002 42,61 11.19
6 1 36 0 717 0,20 11,7 - 1.891  —-0.005 41,61 10.70
1 0 0 10 5,70 0,14 10,7 0.184 1.848 —-0.004 42,86 11.21
1 0 18 20 6,03 0,21 15,4 0.193 2072 -0.003 45,35 11.28
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Tabla 3
Coeficientes de los factores para los modelos propuestos y valores del estadistico p
Respuesta Factor Coeficiente estimado p valor (Prob > F)*
Rendimiento de aceite, % Intercep. +5,776
t: Tiempo, h +0,02218 < 0,0001
T: Talco, % +1,655 < 0,0001
W: Agua, % +1,625 E-3 < 0,0001
t? +1,106 E-3 0,0002
tT —0,06889 < 0,0001
tw —1,597 E-3 0,0007
Acidez, % Intercep. +0,14125
t: Tiempo, h +1,944 E-3 0,0015
T: Talco, % +6,25 E-3 0,2583
W: Agua, % -1,375 E-3 0,0563
w2 +1,25 E-4 0,1209
tT —6,944 E-4 0,1209
indice peréxidos, mEq 02/kg  Intercep. +11,254
t: Tiempo, h +0,49549 0,0032
T: Talco, % —-3,0763 0,0665
W: Agua, % —-0,19025 0,4841
t? —0,012018 < 0,0001
T +0,91125 0,0457
w2 +7,1375 E-3 0,1013
TW +0,0675 0,1181
K270 Intercep. +0,19055
t: Tiempo, h +3,5026 E-4 0,0365
T: Talco, % +0,013094 0,0147
W: Agua, % —1,14609 0,0051
T —5,10938 E-3 0,0060
w? +5,42708 E-5 0,0048
tw —1,9647 E-5 0,0821
K232 Intercep. +2,005
AK Intercep. —0,003
Clorofilas, mg/kg Intercep. +41,8625
t: Tiempo, h +0,10636 0,0102
T: Talco, % +1,01375 0,2694
W: Agua, % +0,21312 0,7713
t? —3,71056 E-3 0,0305
tw —3,375 E-3 0,2446
TW —-0,142 0,0161
Carotenoides, mg/kg Intercepcion 11,16

* Valores de p inferiores a 0,05 indican que el pardmetro del modelo es significativo y valores mayores
que 0,10 indican que no es significativo.

Tabla 4
Analisis de varianza
para los modelos propuestos

Respuesta p valor (Prob>F) Adj R* Rendimiento, %
Rendimiento de aceite < 0,0001 0,9807
Acidez 0,0077 0,6293
Indice peroxidos 0,0002 0,8961
K270 0,0078 0,6782
Clorofilas 0,0169 0,5751

*Adj R?, coeficiente de correlacion ajustado.

modelo obtenido se puede comprobar también que
para un tiempo de almacenaje nulo y una adicion E
de agua nula, adicionando un 2 % de talco se pue- igura 1

L . Superficie de respuesta del rendimiento de aceite
de aumentar el rendimiento un 3,31 %, obteniendo, para una adicién de agua a la pasta de batido de 0 %.
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por tanto, 3,31 kg de aceite mas por cada 100 kg de
aceitunas, y para adiciones de talco y agua nulas
se puede aumentar el rendimiento un 1,17 % alma-
cenando la pasta de aceituna 24 horas.

En cuanto a los modelos propuestos para eva-
luar la calidad del aceite obtenido, cuatro han resul-
tado significativos: acidez, indice de peroxidos,
K270 y el contenido en clorofilas, mientras que tres
han resultado no significativos: K232, AK'y el conte-
nido en carotenoides, en éstos Ultimos las variacio-
nes observadas son debidas mas bien al azar (error
experimental) que a un efecto real de los factores.
No obstante, todos los aceites obtenidos se podrian
clasificar en la categoria de aceites de oliva virge-
nes extra segun la normativa de la Unién Europea.

En la Figura 2 se representa la superficie de res-
puesta de la acidez frente al tiempo de almacena-
miento de la pasta y la dosis de talco adicionado para
una adicion de agua 0 %, el optimo matematico para
una acidez minima estaria en t=0,24 h; T=0,08 % y
W = 2,97 %; es decir, el valor 6ptimo de acidez, 0,14
%, se encontraria, practicamente, sin adicion de talco
ni agua y sin almacenamiento de la pasta.

En la Figura 3 se muestra la superficie de res-
puesta del indice de perdxidos frente al tiempo de
almacenamiento y el agua adicionada para una do-
sis de talco adicionado de 1 %, el 6ptimo matema-
tico estariaent=0,04 h; T=1,07 % y W = 9,03 %,
es decir, los valores del indice de perdxidos mas
bajos, 8,5 mEq O,/kg, los encontrariamos para pas-
ta no almacenada, con una dosis de talco del 1%y
una adicion de agua entorno al 9 %, lo cual pone de
manifiesto que tanto la adicion de agua como la de
talco protege a los aceites de la oxidacién en el pro-
ceso de obtencion.

En la Figura 4 se muestra la superficie de res-
puesta del K270 frente a las dosis de talco y agua
adicionadas para un tiempo de almacenamiento de
0 horas, el optimo matematico estaria en t = 0,00 h;
T=0,00 %y W =10,55 %, es decir, los valores del
K270 mas bajos, 0,18, los encontrariamos operan-
do con pasta sin almacenar, sin adicion de talco y
con una adicién de agua en torno al 10 %, en este
caso se vuelve a poner de manifiesto que una pe-

Acidez, %

Talco adicionado, %

Figura 2
Superficie de respuesta de la acidez del aceite obtenido
para una adicién de agua a la pasta de batido de 0 %.
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Figura 3
Superficie de respuesta del indice de perdxidos
de los aceites obtenidos para una adicion de talco del 1 %.

K270

Figura 4
Superficie de respuesta del parametro K,,,
de los aceites obtenidos para un tiempo
de almacenamiento de la pasta de 0 horas.
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Superficie de respuesta del contenido
en clorofilas de los aceites obtenidos para un tiempo
de almacenamiento de la pasta de 0 horas.

queha adicion de agua protege de los estados
avanzados de oxidacion.

Finalmente, en la Figura 5 se muestra la superfi-
cie de respuesta del contenido en clorofilas frente a
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las dosis de talco y agua adicionadas para un tiempo
de almacenamiento de la pasta de 0 horas, entre los
posibles optimos destacariat=1,78 h; T=0,11 %y
W = 19,07 %; que daria un contenido en clorofilas de
45,80 mg/kg, es decir, para la obtencion de altos con-
tenidos en clorofilas la forma de operar consistiria en
no almacenar la pasta, no adicionarle talco y adicio-
narle un 19 % de agua a la pasta en el batido.

4. CONCLUSION

La metodologia utilizada para evaluar el rendi-
miento y calidad del aceite de oliva virgen se ha
mostrado muy eficaz por dos motivos principalmen-
te, en primer lugar, porque se ha podido estudiar
los efectos que producen dos coadyuvantes tecno-
I6gicos propiamente dichos y un tercer factor rela-
cionado sobre una sola muestra de aceitunas pro-
cesada en un espacio corto de tiempo, y en
segundo lugar, porque el tratamiento estadistico
desarrollado nos ha permitido diferenciar los coad-
yuvantes que tienen un efecto estadisticamente
significativo sobre las respuestas de aquellos que
no lo producen, al mismo tiempo ha sido posible
detectar las interacciones entre diferentes factores
que actuan al mismo tiempo.
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