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Resumen y Abstract IX

Resumen

Andlisis de estabilidad sensorial en almacenamiento de emulsiones saborizadas

de la empresa Disaromas S.A

En el presente trabajo final, se determiné la vida util sensorial de una emulsién
saborizada de la empresa Disaromas S.A. Para ello, muestras de la emulsion fueron
almacenadas a tres condiciones de temperatura 8, 20 y 28 °C, durante 155 dias en total.
Muestras recolectadas en intervalos de muestreo de 15 a 30 dias fueron analizadas a
través de parametros de calidad, fisicoquimicos y sensoriales y se emple6 un equipo de
cromatografia de gases acoplado a espectrometria de masas para evaluar las sustancias
quimicas asociadas al deterioro sensorial de la emulsién saborizada. Se encontr6 que el
sabor graso-rancio fue el descriptor sensorial méas relevante de deterioro de la emulsion
Con base en los resultados del andlisis cromatografico, se identificaron acidos grasos de
cadena corta presentes en la fraccion volatil y se concluy6é que estos acidos grasos son
productos de la degradacion de la fraccion oleosa de la emulsion saborizada y los
responsables del aumento de la intensidad del descriptor sensorial antes mencionado. El
estudio permitié establecer que la emulsidon saborizada estudiada tiene una vida util
sensorial de 112 dias a 28°C, 133 dias a 20°C y = 155 dias a 8°C. Esta informacién
permitira implementar mejoras en las fichas técnicas del producto y en los procesos de
almacenamiento. Adicionalmente, el enfoque metodol6gico seguido servird de base para

la determinacién de futuros desarrollos en la empresa.

Palabras clave: Vida atil, Emulsiones saborizadas, GC-MS, Andlisis sensorial.
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la empresa DISAROMAS S.A.

Abstract

Sensory stability analysis of Disaromas’s flavored emulsions in storage

Sensory shelf life of a flavored emulsion from Disaromas S.A. was determined, as
follows, emulsion’s samples were stored at three temperature conditions 8, 20 and 28 °
C, for 155 days in total. Samples collected at 15 to 30 days’ sampling intervals and were
analyzed through quality, physicochemical and sensory parameters and a gas
chromatography equipment coupled to mass spectrometry was used to evaluate the
chemical substances associated with the sensory deterioration of the flavored emulsion.
The fatty-rancid taste was found as a sensory descriptor of deterioration in target
emulsion, based on the results of chromatographic analysis, short-chain fatty acids
present in the volatile fraction were identified and it was concluded that these fatty acids
are degradation products of the oily fraction inside flavored emulsion. At the end of the
study, it was found that the studied flavored emulsion has a shelf life of 112 days at 28 °
C, 133 days at 20 ° C and = 155 days at 8 ° C. This information will allow to implement
improvements in the technical specifications of the product and in the storage processes.
Additionally, the methodological approach followed will serve as the basis for determining

future developments.

Keywords: Shelf-life, Flavored emulsions, Sensory analysis, GC-MS.
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Introduccioén

La calidad de la mayoria de los alimentos y bebidas disminuye con el tiempo de
almacenamiento y la informacién acerca de estos procesos de deterioro es clave para
mantener los mejores atributos posibles a lo largo de la cadena de suministro;, sin
embargo, existen algunos productos sin una caducidad clara o que, por el contrario,
desarrollan sabores deseados durante el tiempo de retencion en acopio, siendo un

ejemplo de ellos algunos licores destilados whiskies, brandies o vinos (Robertson, 2010).

Cuando un alimento disminuye su calidad se debe estimar un tiempo en el cual los
productos son aceptables para el consumo a este tiempo se le conoce como vida util y se
refiere tanto al tiempo en el estante (0 anaquel) como al transcurrido luego de ser
adquirido por el consumidor. De acuerdo con el Instituto de Tecndlogos de Alimentos
(IFT) de EE UU., la vida util se define como “el periodo entre la fabricacién y la compra al
por menor de un producto alimenticio, durante el cual el producto se encuentra en un
estado de calidad satisfactoria en términos de valor nutricional, sabor, textura y
apariencia (Giménez & Ares, 2019; Robertson, 2010).

En este contexto, un aspecto importante de la calidad de un alimento es que, dentro de
su vida util, el producto debe cumplir con todas las declaraciones dispuestas en la
etiqueta, en la ficha técnica o aquellas realizadas como parte de estrategias de
mercadeo, entre ellas, valor nutricional, caracteristicas sensoriales, propiedades fisicas y
guimicas, funcionabilidad y requerimientos microbiolégicos (Robertson, 2010). Esto no
solamente es cierto para productos terminados y envasados en sus formas de consumo,
sino que también es valido para los ingredientes empleados en la fabricacion industrial de
alimentos procesados, incluyendo los ingredientes secundarios o aditivos, como

saborizantes emulsionados, los cuales son de interés en el presente trabajo.



2 Introduccién

Las emulsiones son mezclas macroscopicamente homogéneas de dos liquidos
inmiscibles entre ellos, las cuales pueden entenderse como una dispersion, usualmente
en forma de glébulos, de una de las dos fases (fase dispersa) en la otra (fase continua).
Las emulsiones convencionales, son sistemas termodinamicamente inestables ya que la
tendencia es regresar al estado de menor energia (dos fases), siendo los principales
mecanismos de desestabilizacion el cremado, la floculacion, la coalescencia, la inversion
de fases, la maduracion de Ostwald (especialmente en el caso de emulsiones con
tamarfo de globulos de 100 nm o menos, conocidas como nanoemulsiones), entre otras
(Mc Clements, 2005).

Un ejemplo del uso de emulsiones en la industria de alimentos son las emulsiones
saborizadas, o saborizantes emulsificados. Los saborizantes son sustancias o mezclas
de sustancias empleadas como aditivos y que tienen propiedades aromaticas o sapidas
capaces de conferir o reforzar el aroma y el sabor de los alimentos. Estos aditivos
contienen compuestos relacionados con el aroma (conocidos también como base
aromatica) y pueden contener, 0 no, sustancias sapidas dulces, saladas, acidas,
amargas, umami, 0 sustancias generadoras de sensaciones trigeminales (sustancias
picantes, astringentes, refrescantes). De acuerdo con su origen pueden clasificarse como
saborizantes naturales y saborizantes sintéticos (IOFI, 2020). También se definen los
saborizantes idénticos al natural como una sub-clase de saborizantes sintéticos,
correspondiente a mezclas de compuestos relacionados con el aroma, obtenidos por
sintesis o0 aislados por procesos quimicos que presentan una estructura quimica idéntica
a la de las sustancias presentes en las materias primas naturales cuyo perfil sensorial se

intenta recrear.

Debido a las caracteristicas fisicoquimicas disimiles de los distintos componentes de las
mezclas saborizantes, en el caso de los saborizantes empleados en bebidas estos
suelen estar en la forma de emulsion, tipicamente de tipo aceite en agua (O/W). En la
definicion de vida atil de una emulsiéon, a los mecanismos de inestabilidad de la
dispersién, mencionados anteriormente, se suman los procesos quimicos y bioquimicos
gue pueden causar deterioro de los distintos componentes contenidos en la emulsion, en
particular de los compuestos relacionados con el aroma. Este tipo de deterioro, debido al
rol de saborizante, suele ser muy especifico segun la formulacién y puede ser mucho

mas dificil de medir, predecir y modelar.



Introduccién 3

Dentro de los productos fabricados por Disaromas S.A., que es una empresa colombiana,
fundada en 1982, dedicada a la creacién, desarrollo, fabricacion y comercializacion de
sabores, fragancias, estabilizantes y colorantes y que ademas, cuenta con puntos de
venta a nivel nacional e internacional (Productora Nacional de Aromas Fragancias y
Colorantes, D. S. A., 2013), se encuentran las emulsiones saborizadas O/W. Estas estan
destinadas, principalmente, para elaboracién de bebidas saborizadas no gasificadas y
representan una importante linea de negocio. El sabor de la emulsion y por ende su
composicion, esta ligado a las especificaciones del cliente segun la aplicacion, p.ej.
bebidas saborizadas tipo citrus, mora, frutos rojos, entre otros. El proceso de fabricacion
de las emulsiones inicia con la homogenizacion de los saborizantes en medio oleoso y
una posterior mezcla en agitacion fuerte y constante con la parte acuosa. Terminado el
proceso de mezcla, se envian muestras de las emulsiones preparadas a andlisis de
control calidad y evaluacion sensorial. Por ultimo, son comercializadas, dependiendo de
las especificaciones del cliente, en envases especiales para alimentos en presentaciones
de 1, 5, 10, o 25 kg.

En Disaromas, la vida Util de las emulsiones saborizadas fabricadas se evalla con base
en atributos sensoriales, sin embargo, no se cuenta con la documentacién confirmatoria
requerida para la expresion de vida til sin ambigliedades, ni se conocen con certeza los
marcadores quimicos de deterioro. Por otra parte, si bien las emulsiones saborizadas han
sido ampliamente estudiadas y empleadas en la industria de alimentos, son escasos los
reportes disponibles en la literatura con estudios detallados de un producto emulsificado
y saborizado antes de ser procesado para venta como bebida en términos de

composicion quimica volatil y estabilidad.

Con base en lo anterior, el presente trabajo final tuvo como objetivo establecer el efecto
del tiempo y la temperatura sobre los parametros de calidad sensorial de una emulsién
saborizada de la empresa Disaromas S.A. con el fin de determinar su estabilidad en
distintas condiciones de almacenamiento y, de esta manera, contribuir al conocimiento de

emulsiones saborizadas y su proceso de degradacion.






1.0Objetivos

1.1 Objetivo general

Establecer el efecto del tiempo y la temperatura sobre los parametros de calidad
sensorial de una emulsién saborizada de la empresa Disaromas S.A. con el fin de

determinar su estabilidad en distintas condiciones de almacenamiento.

1.2 Objetivos especificos

— Establecer el perfil sensorial descriptivo y de compuestos volatiles del aroma iniciales

de una emulsién saborizada considerada como patrén de producto.
— Estudiar la variacién de la calidad en la emulsién saborizada a través de parametros
sensoriales, fisicoquimicos y de composicibn quimica, a través de una prueba

acelerada de almacenamiento.

— Deducir la vida util de la emulsién saborizada estudiada.



2.Marco conceptual

Las emulsiones se utilizan ampliamente en diversos campos, como alimentos,
agroquimicos y medicina. Una emulsién es un sistema termodinamicamente inestable de
dos tipos de liquidos incompatibles, en el cual uno de los dos liquidos (fase dispersa)
esta disperso en el otro (fase continua), generalmente con la ayuda de compuestos que
disminuyen la inestabilidad conocidos como emulsionantes o emulsificantes. Segun las
diferencias en la fase continua, estas se pueden clasificar en emulsiones de aceite en
agua (O / W), emulsiones de agua en aceite (W / O) y emulsiones mdultiples. La
estabilidad de una emulsion depende de factores como el método de preparacion, el tipo
y concentracion del emulsionante, la temperatura y el pH del medio. En una emulsion
pueden ocurrir una serie de fenébmenos que aportan a la inestabilidad de la misma en
términos de la estabilidad de la dispersion homogénea de la fase dispersa en la fase
continua, los cuales incluyen la maduracion, formacion de crema o sedimentacion de

Ostwald, floculacién y coalescencia (Mc Clements, 2005).

En el sector alimentario las emulsiones de aceite en agua son mas comunes y entre los
productos mas conocidos que son o contienen emulsiones estan leches, sopas, salsas,
entre otros (Petrut et al., 2016). Las emulsiones saborizadas son productos quimicos que
no tienen ninguan aporte nutricional y cuya funcién es proporcionar sabor al producto que
sera consumido posteriormente, en otras palabras, las emulsiones saborizadas son una
materia prima importante en productos procesados y buscan Unicamente satisfacer la

expectativa del consumidor en términos de sabor.

Los saborizantes ayudan a mantener los perfiles de sabor deseados y, ademas, el uso de
saborizantes puede compensar las limitaciones de suministro de productos naturales al
ayudar a obtener el perfil de sabor deseado que los consumidores reconoceran (IOFI,
2020). El término “mezcla saborizante” es consistente con el término “saborizantes” tal

como se define en las directrices del Codex Alimentarius. Ademas, de sustancias



volatiles del aroma, algunas mas complejas que otras, las cuales son la principal
“herramienta” para lograr el sabor que se desea simular, los saborizantes contienen otros
componentes, como son los solventes, emulsificantes y antioxidantes que se requieren
para permitir que la mezcla saborizante funcione adecuadamente en el alimento al cual
es afiadido (IOFI, 2020).

A continuacion, se presentan, de manera muy breve, algunos conceptos importantes en

el desarrollo del trabajo.

2.1. Saborizantes

Los saborizantes, como se ha mencionado, son mezclas de compuestos de grado
alimentarios que pueden dar un sabor particular a un producto. Los avances en las
tecnologias acerca de agentes alimentarios permiten a las industrias de manufactura
formular preparaciones alimentarias atractivas para los consumidores. El uso de sabores
externos en productos de consumo se justifica debido a que los consumidores se sienten
atraidos por su agrado al producto mediante sus sentidos, productos deliciosos y
atractivos organolépticamente brindan oportunidades satisfactorias en los mercados
(Ramesh & Muthuraman, 2018).

Los ingredientes alimentarios usados en los saborizantes, ya sea solos 0 en combinacion
con otros compuestos, por ejemplo, solventes, potenciadores, entre otros, son los
encargados de dar sabor al producto final, la procedencia de los ingredientes
alimentarios puede variar de natural a sintética, siendo la ruta sintética la de mayor
economia para las industrias de manufactura (Ramesh & Muthuraman, 2018). Cabe
destacar que los aditivos alimentarios aumentan la vida util y la estabilidad de los

productos finales permitiendo abastecer los mercados por un mayor tiempo.

2.1.1 Tipos de saborizantes

En general los saborizantes se pueden dividir en naturales y sintéticos. Si bien los
componentes de los saborizantes pueden ser seguros los sabores naturales suelen ser
considerados o percibidos como mas saludables que los artificiales y, en muchos casos,

la calidad del producto mejora al usar sabor natural. Ademas, algunos ingredientes
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alimentarios naturales poseen cualidades antioxidantes, antiinflamatorias, entre otras.
Por otra parte, los sabores artificiales son econdmicos, sensorialmente atractivos,
estables e independientes de limitaciones agricolas, sin embargo, existen posibles
riesgos a la salud. que no han sido estudiados a totalidad (Ramesh & Muthuraman,
2018). Adicionalmente, en algunos marcos regulatorios se reconocen los saborizantes
idénticos al natural como una sub-clase de saborizantes sintéticos, correspondiente a
mezclas de compuestos relacionados con el aroma, obtenidos por sintesis o aislados por
procesos quimicos que presentan una estructura quimica idéntica a la de las sustancias
presentes en las materias primas naturales cuyo perfil sensorial se intenta recrear (Prieto
et al., 2019).

2.2 Emulsiones saborizadas

Las emulsiones son ampliamente utilizas en la industria debido a que logran una
incorporacion de agentes activos en mezclas que requieren un tratamiento posterior, los
campos de aplicacion mas importantes son el farmacéutico y el alimentario (Tadros,
2009).

Las emulsiones contienen tres ingredientes basicos: aceite, agua y emulsificante, con el
fin de buscar estabilidad y aplicabilidad se puede incluir en la formulacion modificadores
de textura, controles de pH, antioxidantes o agentes de ponderacion. Dentro de la
emulsién siempre se encuentra una fase dispersa (menor cantidad) y otra dispersante
(mayor cantidad), en términos generales se habla de una emulsién aceite en agua
cuando se cuenta con mayor cantidad de agua que de aceite en la formulacién y por el
contrario una emulsién agua en aceite se forma cuando se cuenta con una mayor

cantidad de aceite que de agua (Mc Clements, 2005).

En el caso de las emulsiones saborizadas, estas se caracterizan por la incorporacion de
los compuestos saborizantes, generalmente compuestos volatiles con aroma
pertenecientes a distintas clases de compuestos organicos, y en algunos casos
colorantes, todo con el fin de presentar un producto comercial con mejores

caracteristicas en el mercado (Mc Clements, 2005). El proceso de fabricacién de este



tipo de emulsiones inicia con la homogenizacion de los saborizantes en un medio oleoso,
seguido de una posterior mezcla en agitacion fuerte y constante con la parte acuosa,
conteniendo el agente emulsificante, para lograr una dispersién adecuada de las dos

fases.

2.2.1 Emulsificantes

Los emulsionantes o emulsificantes son moléculas tensoactivas que se mantiene en la
superficie de las gotas de fase dispersa formadas durante la homogenizacién de una
emulsion. La participacion de los emulsificantes en las emulsiones es fundamental ya que
facilitan la descomposiciébn en gotas de la fase dispersa, forman una membrana
protectora evitando que las gotas se agreguen y se separen de la fase dispersante. (Mc
Clements & Decker, 2000)

2.2.2 Fase oleosa en emulsiones

En la industria alimentaria para la fabricacién de emulsiones se usan principalmente los
triacilgliceroles (Mc Clements, 2005). Los triacilgliceroles son ésteres formados de una
molécula de glicerol y tres moléculas de acidos grasos; los acidos grasos se diferencian
por el nimero de carbonos que forman la molécula siendo esta la principal caracteristica
estructural, también existen dos posibilidades mas: una seria insaturaciones en la cadena

de carbonos y otra seria derivaciones en la cadena principal.

Hay una gran variedad de grasas y aceites comestibles para su uso en emulsiones
alimentarias y la eleccién depende de sus caracteristicas nutricionales, fisicoquimicas y
sensoriales deseadas para un producto especifico. Algunas de las caracteristicas mas
importantes a considerar son: perfil nutricional, perfil del sabor, comportamiento de
cristalizacion, estabilidad de oxidacion, propiedades fisicoquimicas en general y calidad
de aceite (Mc Clements, 2005). Adicionalmente, en la industria de alimentos, otras
consideraciones como el costo, la disponibilidad y el impacto ambiental, pueden ser

relevantes en la eleccion de esta fase.
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2.2.3 Estabilidad de emulsiones

Cuando hablamos de estabilidad en una emulsién hacemos referencia la capacidad de la
emulsién para resistir cambios en sus propiedades a largo plazo, es decir, cuanto mas
estable es la emulsibn mas lentamente cambian las propiedades. La inestabilidad de las
emulsiones, en términos de separacién de las fases, puede clasificarse en los siguientes
métodos: cremado, floculacién, coalescencia, coalescencia parcial, inversién de fase y

maduracién de Ostwald (Mc Clements, 2005).

Figura 2-1: Tipos de deterioro de una emulsion

Inversiéon de
Emulsion fase
cinéticamente
estable
Cremado Sedimentacion Floculacion Coalescencia

Fuente: Elaboracién propia, basado en (Mc Clements, 2005)

Como se observa en la Figura 2-1, una parte esencial de la formulacion que contribuye
en la degradacion de la emulsion es la fase dispersa; en el caso de las emulsiones aceite
en agua, son las grasas, aceites o lipidos dispersos en la emulsion los que terminan
deteriorando la emulsion y no solo por separacion de fases, sino que también se puede
observar una oxidacién gradual del lipido contenido en la emulsién (Mc Clements &
Decker, 2000).

Durante la oxidacion de lipidos, ocurren simultineamente varias reacciones de
descomposicion lo que conduce a la formacion de una mezcla compleja de productos de
reaccion entre ellos: aldehidos, cetonas, alcoholes e hidrocarburos, entre otros (Mc

Clements, 2005). Muchos de los productos de degradacion de las grasas son volatiles y
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tensoactivos, por lo tanto, dependiendo de su preferencia se acumularian en la fase
oleosa 0 acuosa de una emulsion, ademas de proveer caracteristicas no deseadas en

olor y sabor a la emulsion.

2.2.3.1 Coalescencia

La coalescencia es un defecto frecuente en las emulsiones de aceite en agua, siendo un
defecto visible en la emulsién preparada con una cantidad insuficiente de emulsificante o
por desgaste de la pelicula que ayuda a cubrir las gotas aceite dispersas en el agua (Mc
Clements, 2005).

La falta de emulsionante en un sistema para cubrir completamente todas las interfaces
aceite-agua presentes da como resultado espacios en las membranas interfaciales que
rodean las gotas. La coalescencia podria ocurrir si dos espacios en gotas diferentes se
acercaran. Es probable que la falta de emulsificante sea mas evidente durante la
homogeneizacién, donde continuamente se crean nuevas superficies por las intensas
fuerzas generadas dentro de un homogeneizador y como resultado se crea una

inestabilidad por coalescencia en la emulsion (Mc Clements, 2005).

Otro camino que puede llevar a la coalescencia en una emulsién de aceite-agua es el
estiramiento de pelicula. Cuando se aplica una tensién suficientemente grande en
paralelo a una interfaz que esta cubierta con emulsionante, algunas de las moléculas de
emulsionante pueden ser arrastradas a lo largo de la interfaz dejando algunas regiones
donde hay un exceso de emulsionante y otras regiones donde hay un agotamiento de
emulsionante. La coalescencia podria ocurrir entonces si dos regiones empobrecidas en
emulsionante en diferentes gotitas se acercaran durante un encuentro entre gotas. Es
probable que este proceso sélo sea importante si la adsorcion del emulsionante es
relativamente lenta en comparacion con la duracién de las tensiones aplicadas y la
frecuencia de encuentro de las gotas; de lo contrario, el emulsionante tendria tiempo de
adsorberse en las superficies de las gotas y cubrir los huecos. Es probable que el
estiramiento de la pelicula sea importante en emulsiones que estan sujetas a intensas
tensiones mecanicas, especialmente si las gotitas estan muy proximas, por ejemplo, en

emulsiones floculadas o concentradas (Mc Clements, 2005).
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La ruptura de pelicula de emulsionante es otro camino para la aparicion de la
coalescencia en la emulsién, para explicar el proceso de ruptura hay gue tener en cuenta
gue si se aplica una tension paralela a una interfaz que se compone de una capa
altamente cohesiva de moléculas emulsionantes puede causar que la membrana
interfacial se rompa, dejando parches expuestos sin emulsionante que promueven la
coalescencia. Es probable que este mecanismo sea importante en sistemas donde las
membranas interfaciales son altamente cohesivas, por ejemplo, membranas proteicas
con entrecruzamiento extenso. La ruptura se da particularmente bajo altas tensiones
mecanicas aplicadas, por ejemplo, cizallamiento, homogeneizacién, centrifugacion. Es
probable que sea menos importante en emulsiones diluidas, no floculadas y en reposo
porque las fuerzas generadas en estos sistemas no son lo suficientemente fuertes como

para romper las membranas interfaciales (Mc Clements, 2005).

2.3 Vida util

La vida util de un alimento es el periodo de tiempo en el que la calidad del alimento es
aceptable en términos de ingesta, nutricién y perfil organoléptico, es decir, si un alimento
conserva durante un periodo de tiempo su calidad sensorial, rendimiento y cualquier otro
beneficio asociado al alimento, se puede decir que el producto esta dentro de su vida Uutil
(Giménez & Ares, 2019).

Diversas fuentes asocian calidad del alimento Gnicamente a sus atributos sensoriales, sin
embargo, el término calidad del alimento puede definirse como la aceptacion de las
caracteristicas percibidas de un producto por los consumidores, estas caracteristicas

incluyen percepcidn de la inocuidad, conveniencia, costo, entre otros (Robertson, 2010).

La vida util se determina por varios métodos, a saber: andlisis sensorial, fisicoquimico y
microbiol6gico, se comparan muestras consideradas como patrones contra muestras que
se almacenan durante un periodo de tiempo a estudiar (Giménez et al., 2012). Por otra
parte, las metodologias para determinacion de vida util son: analisis de calidad, limite de

aceptabilidad, punto de corte y analisis de supervivencia. Cada método proporciona
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informacién valida y estadisticamente confiable para el andlisis de vida util (Giménez et
al., 2012).

2.3.1 Vida util sensorial

El andlisis sensorial de un producto busca perfilar el alimento a estudiar y con ello
encontrar un cambio que describa cudndo un producto estd en condiciones aceptables y
cuando no (Giménez et al., 2012). La diferencia se puede especificar basado en uno o

varios de los siguientes ejemplos:

= Aumento o disminucion fija en la intensidad promedio de un atributo sensorial

= Tiempo necesario para alcanzar una calidad general no deseada

= Diferencia apenas perceptible, definida como el periodo de tiempo necesario para
distinguir el producto que se esté evaluando del producto fresco

= Diferencias significativas en el perfil de andlisis descriptivo del producto fresco

= Correlacionar datos analiticos y afectivos para establecer un tiempo de falla

= Puntuaciones de agrado generales predeterminadas del consumidor, rechazo a

consumir o rechazo a comprar el producto

De acuerdo con la organizacion internacional de normalizacion (ISO, por sus siglas en
inglés), las pruebas sensoriales pueden dividirse en tres grandes grupos discriminantes,
escala y categoria, y descriptivas (ISO 6658, 2017). Las comparaciones pareadas son
pruebas discriminatorias que se utilizan cuando se desea determinar si dos muestras
difieren en una caracteristica sensorial especifica, al evaluador se le presentan dos
muestras y se le pide identificar la muestra que es mas alta en el atributo sensorial

especificado (Giménez et al., 2012).

Las evaluaciones triangulares también son pruebas discriminantes donde los
evaluadores identifican entre tres muestras codificadas la muestra diferente, la
presentacion se realiza con dos muestras iguales y una diferente. Cada prueba se asocia
a un andlisis que describe cuanta probabilidad de diferencia existe entre las muestras
(ISO 6658, 2017).






3.Materiales y métodos

3.1 Materiales

Los materiales necesarios para el desarrollo del presente trabajo final se presentan en la
Tabla 3-1. Los materiales y equipos fueron suministrados por la empresa Disaromas

S.A., dentro de sus instalaciones en la sede de Bogota.

Vaso metalico

Agitador magnético

Capacidad de 2 L

Tabla 3-1: Materiales usados para el desarrollo del proyecto.
Material Descripcién Cantidad
Emulsién saborizada Emulsion tipo O/W. Sabor tipo mora. 5 kg
Producto recomendado para aplicacion
en bebidas, yogures y bebidas
gasificadas. Fabricada el dia de inicio del
estudio. Fecha de vencimiento estimada
12 meses.
Frascos de vidrio con Recipientes de almacenamiento para el 183
tapa estudio, capacidad 25 mL unidades
Garrafa plastica Capacidad 5 kg 1 unidad
Bolsas plasticas Necesarios para evitar deterioro por 30
termosellables humedad unidades
Copas desechables Recipientes para evaluacion sensorial,
capacidad 30 mL
Vasos de precipitado Capacidad de 600 mL 4
unidades
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Tabla 3-1: Continuacion

Material Descripcién Cantidad

Varillas de agitacion

Tapa rosca con septum Para viales de 15 mL 12
unidades

Viales &mbar Capacidad de 15 mL 12
unidades

El presente trabajo requirié el uso de las sustancias quimicas listadas en la Tabla 3-2.
Las sustancias de grado alimenticio se emplearon en la preparacion de las muestras para
la evaluacién sensorial y el patrén se usé para la cuantificacion durante el andlisis

cromatogréfico.

Tabla 3-2: Reactivos usados para el desarrollo del proyecto.

Reactivos Pureza Grado

Azucar =290 % Alimenticio

Acido citrico > 95 % Alimenticio

n Tetradecano 299 % Patron de cromatografia

La metodologia se realiz6 con ayuda del laboratorio de analisis sensorial y del laboratorio
de cromatografia de la empresa Disaromas S.A. sede Bogota, los ensayos fueron

aprobados y respaldados por la gerencia general.

3.2 Determinacion del perfil sensorial de la emulsion
saborizada e identificacion de descriptores sensoriales
de deterioro

La determinacion del perfil sensorial de la emulsion saborizada se realiz6 en su forma ya
aplicada al producto para el cual esta disefiada como ingrediente, es decir, en una bebida
endulzada con sabor a mora. Es importante mencionar que, si bien en el trabajo es de

interés el almacenamiento de la emulsién saborizada como tal, no es pertinente realizar
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pruebas sensoriales con panelistas directamente en el ingrediente sino en su forma
aplicada. El perfil fue determinado con un panel sensorial empleando ocho (8) jueces
entrenados de la empresa Disaromas S.A. Con el fin de determinar no solamente los
principales descriptores sensoriales de la emulsiéon sino también los marcadores o
descriptores sensoriales de deterioro, se llevé a cabo esta etapa empleando dos
muestras de la emulsién saborizada de idéntica formulacion: una emulsion saborizada
recientemente preparada (tiempo O dias de almacenamiento) y una almacenada en

condiciones de anaquel por mas de un afio (tiempo 357 dias de almacenamiento).

Para los ensayos sensoriales se prepararon las dos bebidas saborizadas de mora de la
siguiente manera: para la formulacién se prepardé una solucién base de 1,5 L de 10,5
°Brix y 0,2 % de acido citrico en agua en un vaso metdlico de 2 L agitando en una
plancha de agitacion por 30 min para asegurar la homogeneidad de la mezcla.
Posteriormente, en un vaso de precipitado de 600 mL, se agregé cada emulsién
saborizada a 500 mL de solucién base en una proporcion de 0,3% y se agité por 30 min

para garantizar homogeneidad.

Se presentaron a los jueces muestras 30 mL de las dos bebidas saborizadas y se les
solicité evaluarlas y encontrar por consenso descriptores que fuesen apropiados para
perfilar las bebidas evaluadas y describir sus diferencias en términos de defectos
asociados con deterioro. En total, los jueces encontraron nueve (9) descriptores,
incluyendo intensidad global de la bebida; posteriormente calificaron las dos muestras de
bebida usando los nueve descriptores encontrados por consenso en una escala no

estructurada de 0 a 10, donde 0O era nada intenso y 10 era extremadamente intenso.

3.3 Andlisis cromatografico del perfil aromético de la
emulsiéon saborizada e identificacibn de marcadores
guimicos de deterioro

Con el fin de analizar el perfil aromético de la emulsion saborizada y determinar los
compuestos quimicos del aroma asociados a cambios durante el almacenamiento
(marcadores quimicos del deterioro del perfil aromético), se analizaron por cromatografia

cuatro muestras de la emulsion saborizada de diferentes lotes de fabricaciéon: una
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recientemente preparada (tiempo O dias de almacenamiento) y muestras almacenadas
en condiciones de anaquel por distintos periodos (tiempo 15, 141 y 357 dias de

almacenamiento).

Se uso6 un cromatégrafo de gases acoplado a espectrometria de masas GC-Ms (Agilent
Technologies GC 7890A, MS 5975C), equipado con un puerto de inyeccion split/splitless
manual (250°C, relacion split 1:30), con una columna polar DB-WAX (J&W Scientific,
Folson, CA, EE.UU., 60m x 0.25mm x 0.25um) usando helio como gas de arrastre y una
rampa de calentamiento de 80°C (2 min) @7°C/min, 150°C (8 min) @4°C/min, 250°C (25

min).

Como la emulsién es una mezcla de agua, aceite y compuestos quimicos que imparten
aroma (composicion volatil), se hizo necesario realizar una extraccién para analizar la
composicion volatil de la emulsion saborizada. La extraccion se realizé6 mediante la
técnica de micro extraccién en fase solida (SPME, por sus siglas en inglés). La fibra de
SPME usada fue de 65um PDMS/DVB, las condiciones de extracciéon fueron 80°C, 20
min de pre-equilibrio, 15 min de extraccion y 10 min de desorcion, se usaron viales ambar
de 15 mL y 2 g de muestra para el analisis. Se us6 un patrén externo de n-tetradecano

de 1000 ppm para la cuantificaciéon de la fracciéon volatil de la emulsién analizada.

Los espectros de masas y corrientes idnicas totales reconstruidas (TIC, Total lon Current,
por sus siglas en inglés) se obtuvieron por impacto de electrones con energia de 70 eV.
Las temperaturas de camara de ionizacion, linea de transferencia y cuadrupolo se
mantuvieron constantes a 230, 280 y 150 °C, respectivamente. Los espectros se
obtuvieron con un analizador cuadrupolar, por medio de barrido automatico de frecuencia
(full scan) a 4,75 scan s-1, en el rango de m/z 40-350. Los datos de espectros se
analizaron con el sistema de datos Chemstation (G1701EA MSD). Se usaron las bases
de datos Adams, NIST y una interna creada por la empresa que se registra como
DISAROMAS, como parametros de identificacion se ocuparon los tiempos de retencion y

fragmentogramas de masas.

A partir del &rea bajo la curva de los picos cromatogréaficos se calculé la concentracion en

relacion usando el estandar externo de n-tetradecano (1000 mg/L) y se calcularon las
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concentraciones relativas de cada compuesto identificado (Ecuaciéon 1) y se realizaron
las comparaciones lo cual permitié definir marcadores quimicos de deterioro como las
sustancias que cambiaron en mayor proporciébn en las emulsiones almacenadas en
distintos tiempos.

Cpatrs *Areagnai
. __ Cpatrén,ppm analito
Crelativagnaiito, ppm =

- Ecuacion 1
Areapatron

3.4 Prueba de almacenamiento de Ila emulsidon
saborizada a distintas condiciones de temperatura

Los cambios sensoriales, fisicoquimicos y de composicién quimica volatil a diferentes
temperaturas de almacenamiento, se estudiaron en un anico lote de emulsion saborizada

preparada y almacenada a tres distintas condiciones térmicas.

El lote de emulsién saborizada se dispuso en frascos de vidrio de 25 mL (tres por cada
tiempo de almacenamiento y por cada temperatura). Por las condiciones en las que el
producto es almacenado en condiciones reales, la humedad y la luz no se consideraron
en este estudio como variables de interés. Por ello, para garantizar que no hubiese
ningun efecto de estas, se realizd un sellado al vacio de las muestras envasadas en las
botellas de vidrio de 25 mL en bolsas plasticas termosellables de alta barrera al agua y

se aisld de la luz directa.

Cada paquete de tres muestras se almacené en una de tres condiciones distintas y se
retir6 después de un cierto tiempo, de acuerdo con el periodo de muestreo (0 a 15 dias).
Las condiciones del ensayo fueron elegidas para cubrir el mayor intervalo posible de
condiciones reales, teniendo en cuenta que este tipo de ingredientes suele almacenarse

en temperaturas de entre 8°C y 28°C, de la siguiente manera:

1) Temperatura de refrigeracién (nevera). Se us6 un refrigerador marca Lassele,
modelo LRF-1382 PC, serie 2271AG900002 y se ajusté la temperatura a 8°C (Figura 3-1
A). La condicién de nevera se us6 como patrén en este estudio, cabe aclarar que se
confirmd el poco deterioro en esta condicion con los ensayos cromatogréficos y

sensoriales en los periodos de observacion.
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2) Temperatura alta (horno). Se emple6 una temperatura de trabajo fue de 28°C y se
us6 un horno Memmert, modelo UNB-400, serie DIN EN60529-1P-20 (Figura 3-1 B)

3) Temperatura de anaquel. Las muestras fueron puestas a condiciones ambientales en
la bodega de almacenamiento de la empresa y en el empaque de despacho, en esta
condicion se almaceno el 40% de la emulsion estudiada (2 kg), la temperatura promedio
de almacenamiento en anaquel fue 20°C £ 1,5°C, con un intervalo de variacion de 15°C a
22°C durante el tiempo del estudio.

Figura 3-1: Equipos usados para el almacenamiento de la emulsion saborizada. A)
Nevera (8 °C), B) Horno (28 °C).

Fuente: Fotografia tomada por el autor.

Pasado el tiempo de almacenamiento se retiraron las muestras y se realizaron pruebas
sensoriales de discriminaciéon triangular, pruebas de andlisis fisicoquimico (pH,

viscosidad e indice de refraccion) y pruebas cromatogréficas, con distintas frecuencias.

La recolecciébn de las muestras y los analisis correspondientes por muestreo se
presentan en la Tabla 3-3, en total se realizaron 26 muestreos en un periodo de estudio
de 155 dias.
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Tabla 3-3: Frecuencias de muestreo para determinacion de vida util

Periodo Tiempo Analisis*
Meses  Dias Sensorial Cromatografia Fisicoquimico

0 0,0 0 X X X
1 0,5 14 X X
2 0,9 28 X X X
3 1,2 35 X X
4 1,4 42 X X
5 1,6 49 X X
6 2,9 86 X X
7 2,1 63 X X X
8 2,3 70 X X
9 2,6 77 X X
10 2,8 84 X X X
11 3,0 91 X X
12 3,3 98 X X
13 3,5 105 X X
14 3,7 112 X X X
15 3,9 117 X X X
16 4,0 119 X X X
17 4,1 124 X
18 4,2 126 X
19 4,4 131 X
20 4,4 133 X
21 4,6 138 X
22 4,7 140 X
23 4,8 145 X
24 49 147 X
25 51 153 X
26 5,2 155 X

*Sensorial: pruebas triangulares de discriminacion respecto a la muestra almacenada en

refrigeracion (seccion 3.4.1); cromatografia: andlisis de GC-MS (seccién 3.3); fisicoquimico: pH,

viscosidad e indice de refraccion (seccion 3.4.2).
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3.4.1 Analisis sensorial

Para la evaluacion sensorial se prepararon bebidas saborizadas con las emulsiones
saborizadas almacenadas en las diferentes condiciones de almacenamiento como se
muestra en la seccion 3.2. Las muestras de emulsion saborizada pasado el tiempo de
almacenamiento fueron dejadas a condiciones ambientales por 6 horas antes de realizar
la preparacion de la bebida saborizada, lo anterior con el fin de estabilizar las

temperaturas de las emulsiones saborizadas almacenadas.

El anadlisis de bebida saborizada se realizd con el ensayo triangular (NTC 2681, 2006),
para encontrar diferencia entre el patrén (emulsion almacenada en refrigeracién o
nevera) y las muestras almacenadas en horno o anaquel; en total se usaron de 24-30
juicios para formular las conclusiones. Las bebidas fueron presentadas aleatoriamente y
con una codificacion de tres cifras entre nimeros y letras. Los resultados sobre la
diferencia entre el patron y las muestras almacenadas se tomaron teniendo en cuenta
una confianza de 95% (a, 0,05).

Las pruebas de evaluacion sensorial se realizaron en cabinas independientes dispuestas

por la empresa Disaromas S.A. (Véase Figura 3-2).

Figura 3-2:  Cabinas para evaluacion sensorial

Fuente: Fotografia tomada por el autor.
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3.4.2 Analisis fisicoquimico

Se realizaron pruebas de pH, indice de refraccion, densidad y viscosidad. Los
pardmetros fisicoquimicos se determinaron directamente en la emulsion saborizada, es

decir, no se diluyeron las muestras para los ensayos.

El pH se determind en un potenciometro marca Hach, modelo HQ40d, serie
141200015044. La densidad se realizé con picnémetros certificados de 10 mL y con
ayuda de una balanza analitica Mettler Toledo, modelo PB303S, serie 1127330246.

El indice de refraccion se determiné en un refractbmetro de mesa Mettler Toledo, modelo
RE400, serie MAD 76C7.

Por dltimo, para la determinacién de viscosidad, se us6 un viscosimetro Brookfield,
modelo LDV-II+, serie DE 39410, la aguja fue la niumero 1 con un rango de medicion de
10-100 cps. Debido a las condiciones operacionales del equipo se requirieron 100 g de
emulsiéon saborizada para realizar el ensayo de viscosidad, esto limit6 la prueba debido a
gue Unicamente se contaba con 5 kg de emulsion para todos los ensayos y
determinaciones del presente trabajo final, se optd por excluir la prueba de viscosidad a
la condicion de temperatura de anaquel y se observé su comportamiento al final del

estudio.

3.4.3 Analisis cromatografico

Como se menciond en la seccién 3.3, se us6 un cromatégrafo de gases acoplado a un
espectrometro de masas para realizar la identificacion de los compuestos volatiles de la
emulsion saborizada, el método empleado para la extraccion de la fraccion volatil se
describe en la seccién 3.3, las muestras estudiadas fueron las que de acuerdo con el
andlisis sensorial presentaban alguna inconsistencia con el sabor del patrén de bebida
saborizada. Se analizaron siete muestras en total en todo el periodo de estudio de 155
dias, los periodos de almacenamiento analizados por cromatografia se presentan en la
Tabla 3-3.
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3.5 Andlisis de datos

Para los resultados de analisis cromatografico se realizé un andlisis de componentes
principales para identificar similitudes entre las muestras de emulsion saborizada, se

tomaron como variables cada sustancia quimica identificada en el perfil cromatografico.

El andlisis de datos de las pruebas de evaluacion sensorial se realiz6 teniendo en cuenta
la normatividad vigente para prueba triangular (NTC 2681, 2006), se us6 una confianza
de 95% para la toma de decisiones. La vida util de la emulsion saborizada se calcul6 con
base en el rechazo de la bebida saborizada durante la evaluacion sensorial, finalmente
se calculé la relacion existente entre el deterioro acelerado por el horno y el deterioro en

anaquel.



4.Resultados y discusion

A continuacion, se presentan los resultados del trabajo final teniendo en cuenta el orden
en el que se realizaron las actividades para cumplir el objetivo principal de la

investigacion, es decir, determinar la vida Gtil de la emulsién saborizada.

4.1 Perfil sensorial de la emulsion saborizada e
identificacidn de descriptores sensoriales de deterioro

Se us6 un panel entrenado de ocho jueces para la evaluacion de dos muestras de
emulsién saborizada a mora, la primera correspondié a una muestra recién fabricada (o
patrén) y la segunda considerada como muestra deteriorada, por estar fuera de su vida
atil estimada (357 dias). Esto permitié realizar un perfil descriptivo de la emulsion
saborizada e identificar los descriptores sensoriales del deterioro. Los resultados de la

evaluacién sensorial se presentan la Figura 4-1.

En general el perfil de la muestra de emulsion patron se asocié con referencias frescas,
frutales y jugosas, propias de frutos rojos en general y de mora en particular, mientras
que la muestra deteriorada se asocio con notas grasosas, rancias, sucias y amargas. De
acuerdo con los resultados las notas terrosas, amargas y rancias de la muestra
deteriorada no se encontraron en la muestra patrén, por lo cual estos descriptores son
Gtiles como indicadores de deterioro. También se observé que en la muestra deteriorada
se mantienen las notas asociadas al fruto de mora, pero menos destacadas que en la

emulsién patrén, como era de esperarse.

Un estudio de variedades de mora de diferentes fuentes de cultivo de Du et al. (2010)
muestra que los principales descriptores sensoriales asociadas al fruto son floral, fruta
fresca, vegetal y madera. Estos descriptores coinciden con los hallados por parte del

panel entrenado para la emulsién estudiada, lo cual indica la similitud de la emulsion
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saborizada con el perfil de sabor del fruto natural; sin embargo, las notas de degradacion
encontradas en la muestras de emulsidn no son asociadas directamente con el sabor,
por lo tanto, se puede decir que el deterioro de la emulsién no es producto del sabor a
mora per se, y sugiere que el deterioro, en particular el sabor rancio, de la emulsion es
producto de los demas ingredientes presentes en la formulacion. A partir de estos
resultados, se identifico el descriptor graso-rancio como aquél de mayor interés para la
realizacion de ensayos de seguimiento del perfil sensorial en almacenamiento.(Du et al.,
2010),

Figura 4-1: Perfil sensorial de emulsion mora.
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Fuente: Elaboracién area responsable de andlisis sensorial Disaromas (Diana y Andrea).

4.2 Analisis cromatografico de la emulsion saborizada e
identificacion de marcadores quimicos de deterioro

Se realiz6 un andlisis cromatogréfico a fin de establecer diferencias en el perfil de los

compuestos volatiles entre muestras de las emulsiones saborizadas a mora almacenadas
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en condiciones de anaquel por distintos periodos (0, 15, 141 y 357 dias) en las

instalaciones de Disaromas.

La Figura 4-2, presenta el score plot del analisis de los componentes principales (PCA)
de los resultados cuantitativos del analisis cromatografico para las cuatro muestras
almacenadas de lotes diferentes con diferencia de 0, 15, 141 y 357 dias de diferencia con
respecto a su fecha de fabricacion. Los cromatogramas tipicos para la emulsion

saborizada estudiada se presentan en el Anexo A.

Figura 4-2: Analisis de componentes principales de emulsién mora de diferentes lotes

de fabricacion.
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Como se observa en la Figura 4-2, todas las muestras presentan diferencias entre si, en
especial en el componente principal 1 (Dim1, eje X) que es el que explica el 82,5% del
total de la varianza. Esto indica que todas las muestras son distintas respecto al perfil de
compuestos volatiles, lo que subraya el impacto del tiempo de almacenamiento y la
importancia del establecimiento de un tiempo de vida util en condiciones de anaquel. De
manera interesante, la muestra de emulsion con 141 dias de almacenamiento presento
una diferencia marcada con respecto a las demas muestras analizadas, también en el

componente principal 2 (Dim2, eje Y, 14,8% de varianza explicada), siendo esta la Unica



28 Andlisis de estabilidad sensorial en almacenamiento de emulsiones saborizadas
de la empresa DISAROMAS S.A.

muestra ubicada en el cuadrante inferior derecho. Este comportamiento sugiere que la
emulsién mora presenta un cambio fuerte en su composicién volatil con respecto a las
muestras analizadas alrededor de este tiempo de almacenamiento. Las muestras de 0 y
357 dias de almacenamiento son las muestras mas alejadas entre las muestras
analizadas, lo cual es caracteristico de un proceso de cambio (en este caso de
degradacioén) progresiva irreversible. Un andlisis del loading plot (no presentado) indica
gue los cuadrantes izquierdos del PCA contienen gran parte de las sustancias volatiles
encontradas en la emulsion mora, mientras que los cuadrantes izquierdos contienen
compuestos que no son parte del perfil volatil determinado y establecido para la emulsién
mora patrén (0 dias).

Se puede decir que a partir de 15 dias de almacenamiento a temperatura ambiente de la
emulsiéon saborizada a mora se observan cambios en la composicion volatil de la muestra
inicial que son notables por medio del uso de instrumentos analiticos, lo cual indica que
el deterioro de la emulsion ocurre desde el inicio de su almacenamiento; sin embargo,
estos cambios no necesariamente seran perceptibles sensorialmente, por lo tanto, es
necesario que la emulsién sea almacenada en condiciones de temperatura controlada y
hacer un seguimiento a través de parametros sensoriales y fisicoquimicos. Entre las
diferencias encontradas en el perfil volatil de las muestras de emulsién saborizada se
identific6 como principal diferencia la presencia de acidos grasos de cadena corta
posiblemente resultado de la degradacion de la fraccion oleosa de la emulsion

saborizada.

4.3 Prueba de almacenamiento de la emulsiéon
saborizada

Para la prueba de almacenamiento, ademas de los resultados presentados anteriormente
sobre las caracteristicas sensoriales y de composicién de volatiles, se estudiaron las
caracteristicas fisicoquimicas de la emulsion inicial y, posteriormente, se evaluaron los
cambios sufridos a través del tiempo de almacenamiento en tres condiciones de

temperatura distinta. A continuacion, se presentan los resultados obtenidos.
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4.3.1 Caracteristicas fisicoquimicas emulsiéon saborizada inicial

Los parametros fisicoquimicos determinados para la emulsion mora recién fabricada se

presentan en la Tabla 4-1.

Tabla 4-1: Paradmetros fisicoquimicos emulsion mora patron.

Parametro Valor*
Densidad, mg/L 1,025 + 0,001
indice de refraccién, nD 1,3701 + 0,001
Viscosidad, cps 16,6 +0,1

pH 3,07 £ 0,04
*n=3

4.3.2 Efecto del tiempo y temperaturas de almacenamiento en las
propiedades de la emulsién saborizante

4.3.2.1Comportamiento de propiedades fisicas

Se estudiaron los cambios de la muestra en sus propiedades fisicas densidad, pH, indice
de refraccion y viscosidad. EI comportamiento de la densidad se observa en la Figura
4-3.

Figura 4-3: Grafica de densidad en el tiempo de estudio para nevera, horno y anaquel.
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Los resultados indicaron que este pardmetro fisico no es determinante para identificar el
deterioro de la emulsién estudiada ya que, en general, la densidad no mostr6 un
comportamiento diferenciador entre las tres condiciones de almacenamiento. Con
respecto al valor inicial de densidad 1,025 g*mL™ no se observé un cambio significativo
(p>0,05) al final del estudio, 1,027-1,028 g*mL™. Si bien se encontraron algunos picos
durante el estudio siempre superiores al valor inicial de densidad, estos valores no

arrojaron un criterio de identificacion para el deterioro de la emulsion estudiada.

El comportamiento del indice de refraccion de la emulsién se presenta en la Figura 4-4.
En esta propiedad, al igual que con la densidad, no se observé un comportamiento
definido por el deterioro de la muestra. De forma interesante, se encontré que para el
almacenamiento a menor temperatura (nevera), este parametro fue mas estable durante
el tiempo de estudio Unicamente, observdndose cambios cuantificables Unicamente a
partir del dia 100 de almacenamiento. En el almacenamiento en horno y anaquel se
observé un ligero incremento en el valor inicial de indice de refraccion, 1,3701, sin
embargo, los cambios observados no fueron significativos (p>0,05) comparados con los
valores del indice de refraccion determinados al final del estudio, en estas condiciones,
1,3710-1,3720, respectivamente.

Figura 4-4: Gréfica de indice de refraccién en el tiempo de estudio para nevera, horno

y anaquel.
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La viscosidad en la emulsién se estudié Unicamente en la muestra de anaquel debido a la
cantidad de muestra requerida para el analisis. El grafico correspondiente se presenta en
la Figura 4-5. Como se observa en la figura, la viscosidad disminuyé a medida que el
tiempo de almacenamiento con una tendencia a valores cercanos a 14 cps al final del
estudio. Por lo tanto, se puede decir que esta propiedad si fue un indicador del deterioro
de la emulsién, y sefialé que la dispersion estd perdiendo su estructura de equilibrio
aceite-agua. Durante el estudio se observaron varios picos leves de incremento de la
viscosidad de la emulsién estos picos pudieron ser causados por la formacién de
coalescencia y desestabilizacion de la emulsién siendo promovidos por gotas de aceite
de mayor tamafio que empezaban a formarse(Mc Clements, 2005).

El pH es una medida de la acidez o alcalinidad de una mezcla, y como parametro de
calidad permite medir cambios en la composicion de una mezcla. El comportamiento del
pH se presenta en la Figura 4-6 Se observdé un comportamiento similar entre las tres
condiciones de almacenamiento y se evidencié una disminucion del pH de la emulsién
estudiada posiblemente promovido por la formaciéon de acidos organicos productos del
deterioro de la fase oleosa de la emulsién (Jaworska et al., 2014), lo cual coincide con el
aumento observado en la concentracién de acidos grasos de cadena corta, es decir, con
un aumento de la acidez. Se encontrd que la emulsién estudiada inicié con un pH acido
(~3) y terminé con un pH un poco mas acido estabilizado en 2,8, independientemente de

la temperatura de almacenamiento.

Figura 4-5:  Gréfica de viscosidad en el tiempo de estudio para anaquel.
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Figura 4-6: Gréfica de pH en el tiempo de estudio para nevera, horno y anaquel.
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4.3.2.2 Comportamiento de fraccion volatil

El comportamiento de la fraccion volatil de la emulsion saborizante se presenta en la
Figura 4-7 (Nevera-Horno) y Figura 4-8 (Nevera-Horno-Anaquel). Se realiz6 un analisis
de componentes principales para comparar mas facilmente las muestras entre si. En las
figuras se muestran, respectivamente, los scores plot obtenidos cuando se comparan
solamente las dos condiciones de almacenamiento mas opuestas (refrigeracion/nevera a
8°C y horno a 28°C) y cuando se incluye el almacenamiento a temperatura ambiente
(20°C +/- 2°C) en la comparacion. Se decidid presentar los resultados en graficas
separadas debido a que la informacién obtenida de anaquel fue muy similar a la de
nevera durante los primeros periodos de muestreo y no se observé diferencia entre la

muestra de anaquel y nevera durante el inicio del estudio.

Como se observa en la Figura 4-7, las muestras de nevera (N) se encuentran mas
cercanas durante todo el estudio centrandose en los cuadrantes izquierdos del diagrama,
mientras que las muestras de horno (H) se encuentras desplazadas hacia los cuadrantes
derechos del diagrama. Esto indica, como se esperaba, que la condicion con mayor
temperatura logré degradar con mayor rapidez la emulsiéon saborizada, por lo tanto, se

concluyd6 que 28°C son suficientes para generar un cambio significativo en la
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composicion volatil de la emulsiéon saborizante de mora en periodos notablemente mas
cortos, no siendo entonces recomendable como condicidon de almacenamiento. Esto es
significativo en términos practicos, ya que, en algunas regiones del pais, temperaturas

cercanas a 28°C pueden corresponder a la condicién de almacenamiento tipica.

Con base en la Figura 4-7, se puede decir que la muestra de emulsion almacenadas en
nevera y horno sufren cambios significativos en su composicién volatil a partir del periodo
7 (P7) de almacenamiento, es decir, 2,1 meses. Sin embargo, las muestras de horno son
desplazadas con mayor facilidad del grupo mostrando que la degradacion es superior,
mientras que las muestras de nevera igualmente evidencian degradacién, pero en menor
grado. Con base en lo anterior se puede decir que la degradacién de la emulsion es
producto de inestabilidades internas de la emulsion y que son promovidas por la
temperatura de almacenamiento. Es decir, en ambas condiciones de almacenamiento

muy probablemente el mecanismo de degradacién es el mismo.

Figura 4-7:  Andlisis de componentes principales de composicion volatil de la emulsiéon

saborizante almacenada en nevera (8°C) y horno (28°C).
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Figura 4-8:  Analisis de componentes principales de composicion volatil de la emulsion
saborizante almacenada en nevera (8°C), Anaquel (20°C) y horno (28°C).
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N, se us6 para nombrar condicion de nevera. H, se usé para nombrar la condicion de horno. P,
significa el periodo de muestreo y el numero corresponde al indicado en la Tabla 3-3 en la

columna de periodo.

En la Figura 4-8 se comparan las tres condiciones de almacenamiento. En este score
plot se observd que las muestras almacenadas en nevera (N) tienen un mismo patrén y
se encuentran en el cuadrante inferior alejadas de la muestra inicial, pero todas en la
parte izquierda del diagrama. Las muestras de anaquel son las siguientes en aparecer,
cercanas a las muestras iniciales representadas en el cuadrante inferior derecho,
cercanas a las de nevera. Por ultimo, las muestras de horno son las mas alejadas de la
muestra inicial en el cuadrante superior derecho. Se evidenci6é que el desplazamiento se

refleja hacia los cuadrantes derechos del diagrama.

Los compuestos volatiles que se encuentran en los cuadrantes derechos del diagrama de

PCA son resultado de la degradacion de la fase oleosa de la emulsion saborizante, lo
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anterior se concluy6é debido a que las sustancias quimicas diferenciadoras entre las
muestras de horno, nevera y anaquel son acidos grasos de cadena corta. Los acidos
grasos de cadena corta encontrados en las muestras de emulsién saborizada son
producidos durante el almacenamiento (Anexo A) y se asocian principalmente a la

degradacién de triacilgliceroles (Jaworska et al., 2014; Mc Clements & Decker, 2000).

4.3.3 Determinacion de la vida uatil sensorial de la emulsion
saborizante

Como se mencion6 en la Secciéon 3.2 y de acuerdo con la Tabla 3-3, la evaluacién
sensorial se realizé con 24-30 juicios de jueces entrenados en todos los periodos de
muestreo, adicionalmente, con base en los resultados de la seccion 3.4, se identifico el
descriptor graso-rancio como defecto sensorial y se asoci6é con un acido graso comun en
la degradacion de triacilgliceroles presentes en las formulaciones de emulsiones O/W.

Los resultados de la evaluacion sensorial se presentan en la Tabla 4-2.

Tabla 4-2: Andlisis sensorial de emulsién saborizada mora (a, 0,05)

. Diferencia * ** . Diferencia * **
Tiempo, Tiempo,
Dias Horno, Anaguel, Dias Horno, Anaquel,
28°C 20°C 28°C 20°C
0 0 0 112 1 0

14 0 0 117 1 0
28 0 0 119 1 0
35 0 0 124 1 0
42 0 0 126 1 0
49 0 0 131 1 0
86 0 0 133 1 1
63 0 0 138 1 1
70 0 0 140 1 1
77 0 0 145 1 1
84 0 0 147 1 1
91 0 0 153 1 1
98 0 0 155 1 1
105 0 0

* 0, No hay diferencia entre las muestras

** 1, Hay diferencia entre las muestras
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Con base en los resultados presentados en la Tabla 4-2, se concluy6 que la vida util
sensorial de la emulsion mora en horno es de 112 dias (3,73 meses) y en anaquel de 133
dias (4,43 meses). Con base en lo anterior, se puede decir que se logré acelerar la
degradacién de la emulsiéon en una relacion de 0,84 dias Horno/Anaquel, es decir, por

cada 10 dias en anaquel se estiman 8,4 dias en horno.

Dentro de las propiedades fisicoquimicas analizadas de la emulsion estudiada, se
observé que el pH fue una propiedad que se comportd con una tendencia a disminuir y a
estabilizarse durante el estudio de estabilidad en todas las condiciones de
almacenamiento, con el fin de encontrar una correlacion entre el pH y la estabilidad
sensorial se realizd un grafico comparativo entre los resultados obtenidos de andlisis

sensorial y determinacion de pH. Véase Figura 4-9.

Figura 4-9:  Analisis comparativo de resultados de pH y fallo sensorial.
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Como se observa en la Figura 4-9 y como se mencioné anteriormente el pH no refleja un
cambio apreciable para estimar la estabilidad sensorial de la emulsion estudiada, esto
debido a que el fallo sensorial durante en horno se aprecié hasta los 112 dias de
almacenamiento y el de anaquel hasta los 133 dias de almacenamiento, pero no se
observa que el pH de la muestra almacenada en el horno varié con respecto a las demas

condiciones de almacenamiento.

De acuerdo con un estudio reciente sobre robustez de emulsiones al efecto del pH en la
estabilidad, se sabe que el pH es un factor clave para que la emulsién sea estable por
mayor tiempo y que un pH bajo ayuda a estabilizar mejor una emulsién o/w, sin embargo,
para el presente trabajo no se logré contemplar si el pH al disminuir promueve o evita el
fallo sensorial determinante para identificar la estabilidad de la emulsién estudiada. (He et
al., 2022)






5.Conclusiones y
recomendaciones

5.1 Conclusiones

Se determin6 que la emulsion saborizada es degradada por la fraccion oleosa presente
en la formulacion y que las condiciones de temperatura elevada conducen al deterioro

temprano de la emulsion.

Se concluyé que &cidos grasos de cadena corta son formados durante el
almacenamiento de la emulsiébn saborizada, y a medida que la temperatura de

almacenamiento aumenta la formacion de acidos grasos se acelera.

Se concluyé que los acidos grasos formados durante el almacenamiento de la emulsion
saborizada son responsables del sabor graso-rancio encontrado en las muestras

deterioradas de emulsién saborizada.

La vida util estimada para la emulsién saborizada fue de 112 dias en horno, 133 dias en

anaquel y superior a 155 dias en nevera.

La relacion de aceleracion de degradacién en el horno es baja debido a las temperaturas
usadas en la investigacion y, como se menciond anteriormente, se escogieron debido a
gue son las temperaturas recomendadas de almacenamiento de la emulsion saborizada
estudiada. Teniendo en cuenta la vida Gtil estimada de la emulsién saborizada en la ficha
de seguridad (6 meses), se concluyé que la emulsién no sobrevive en condiciones de

horno ni anaquel por el periodo recomendado.
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Las propiedades fisicoquimicas de la emulsion pH, incide de refraccion, no son
determinantes para verificar una temprana degradacion de la emulsion mora estudiada.
Unicamente, el pH puede ser un indicativo del deterioro de la emulsion, sin embargo, se
requiere una concentracion elevada del producto de degradacion acido encontrado y

asociado a la degradacion de la fraccion oleosa.

Se concluy6 que la coalescencia es la inestabilidad que presenta la emulsion saborizada
estudiada, sin embargo, no fue el factor clave para la determinacion de la vida util de la

emulsion.

5.2 Recomendaciones

Se recomienda usar temperaturas mas elevadas para el estudio de vida (til y de esta
manera calcular una relacion de aceleracion méas alta y concluir con mayor rapidez la

vida util.

Se puede usar la informacién recolectada en el estudio para extender la estimaciéon de

vida util a emulsiones con formulaciones similares a la estudiada en esta investigacion.

Se recomienda correlacionar el estudio de viscosidad presente este trabajo final con
resultados de tamafio de particula y de esta manera identificar la pérdida de viscosidad

en términos de morfologia y homogeneidad de la emulsién saborizada.



A. Anexo Cromatogramas tipicos de
emulsion saborizada estudiada
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La figura representa un cromatograma tipico de la emulsién saborizada estudiada a

través del tiempo de almacenamiento (0, 15, 141 y 357 dias), por razones de
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confidencialidad de informacién con la empresa Disaromas S.A. no es posible presentar
el nombre o el grupo funcional de los compuestos quimicos encontrados en la emulsién

saborizada.

En la figura se resaltaron dos grupos de compuestos uno con un recuadro rojo y otro con
un recuadro verde, el rojo corresponde a compuestos de bajo peso molecular que,
debido a su volatilidad, se pueden apreciar cdmo van disminuyendo la intensidad de los
picos cromatograficos. La fraccion resaltada en verde representa compuestos de
degradacioén de la fraccion oleosa y como se observa van en aumento a medida que el

tiempo de almacenamiento se incrementa.

Sensorialmente se aprecié mayormente la presencia del sabor rancio que la decadencia
del sabor frutal (Ver Figura 4-1) en muestras con tiempo de almacenamiento avanzado,
por tanto, se concluyé que el sabor incorporado a la emulsibn no es una variable de
cambio confirmatoria para el deterioro de la emulsion saborizada, si bien se pierden
algunos compuestos no es suficiente para afectar el perfil organoléptico de la emulsion
saborizada, sin embargo, el aumento del sabor rancio es evidente tanto sensorialmente
como en el cromatograma, por lo tanto, se puede concluir que el sabor rancio puede

usarse como marcador de deterioro de la emulsiéon saborizada estudiada.
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