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Abstract

Mexico, produces butter cookies with icing and seeks to determine the optimal storage

conditions to extend the shelf life of their product. To achieve this, a shelf life estimation
study was required. The shelf life of cookies is generally determined by the ingredients and storage
conditions. Considering this, an accelerated shelf life study was implemented, subjecting the sample
to atypical storage conditions to quickly and reliably obtain results regarding its deterioration. It
is important to note that at room temperature, the shelf life is typically estimated to be one to
two weeks, and during this time, various types of deterioration occur, including physical, chemical,
microbiological, and sensory degradation.

THE COMPANY Chocolateria y Galleteria Artesanal Chocolate D’10 from Hidalgo,

This study focused on the variations in physicochemical quality attributes of butter cookies, as these
are indicators of freshness and quality. Understanding the evolution of these attributes during storage
will help describe the deterioration of the cookies, contributing to knowledge that can prolong their
shelf life.

In this context, the objective of this thesis was to develop a prediction method using ordinary least
squares (OLS) regression. The goal was to create a monitoring and control method for the evolution
of physicochemical parameters such as water activity, weight loss, titratable acidity, pH, and color
(L*a*b*). The results aim to contribute to inventory management, food waste reduction, and better
resource management, benefiting both the producer and the consumer.

Specific objectives were developed in different chapters, which facilitated the achievement of the
overall objective. Summaries of these are explained below:

1. Chapter 1: General Background. This chapter reviewed the background and general
panorama of butter cookies, covering their history, ingredients, and the factors affecting their
shelf life. Additionally, the concept of shelf life was defined, providing a general context for the
work’s objective. The chapter concluded with a review of similar studies.

2. Chapter 2: Shelf Life Study of Butter Cookies. This chapter focused on the shelf
life study of butter cookies using experimental data to implement an ordinary least squares
regression model for predicting shelf life. Kinetic models were used to analyze that the critical
quality attribute would be the variation in weight, which was adjusted to a second-order model,
focusing the results at a temperature of 40°C, corresponding to the necessary conditions for an

IX



X ABSTRACT

accelerated study. A thermodynamic analysis was also conducted to understand the behavior
of this attribute’s reaction, determining parameters such as the Q1o factor, which was found
to be 0.547. This factor described how the reaction rate constant k& would increase for every
10° rise in storage temperature.

In conclusion, this work achieved a prediction model based on ordinary least squares regression
combined with an accelerated shelf life study. The development of this prediction model allowed for
individualized analysis for the allied producer’s cookies, considering the product’s characteristics,
resulting in a low-cost, highly reliable tool for better inventory management and storage methods. It
is expected that the scope of these results will provide benefits to the food industry, especially for
cookie producers or similar products.



Resumen

de Hidalgo, México, produce galletas de mantequilla con glaseado y requiere determinar las

condiciones de almacenamiento éptimas de su producto, las cuales permitirdn la extension de
la vida util de la galleta. El deterioro de las galletas de mantequilla es un fenémeno influenciado por
diversos factores que afectan su estabilidad y aceptabilidad, lo que representa un desafio para la
industria alimentaria, asi como para la gestién de inventarios y la reducciéon de desperdicios.

LA EMPRESA Chocolateria y galleteria artesanal Chocolate D’10 procedente del estado

La prediccién de su vida 1til requiere un enfoque que permita identificar los parametros fisicoquimicos
criticos y modelar su evolucién bajo diferentes condiciones de almacenamiento. Es por ello que la
presente tesis busca generar conocimiento aplicado mediante la evaluacién de los principales atributos
de calidad de las galletas de mantequilla, utilizando modelos cinéticos y andlisis termodinamicos
para describir su comportamiento a lo largo del tiempo. Los resultados contribuirdn a mejorar
la estimacion de la vida 1til del producto y serviran como base para el disenio de estrategias de
conservacion mas eficientes, beneficiando a productores, distribuidores, consumidores y a todas las
partes interesadas.

Con base en lo anterior, se determiné el objetivo de esta tesis como analizar los atributos fisicoquimicos
y microbioldgicos de calidad que afectan la vida 1til de las galletas de mantequilla, identificando los
pardmetros criticos de deterioro y modelando su evolucién a través de modelos cinéticos y andlisis
termodindmicos. Para ello, se realiz6 una revision de la literatura sobre los mecanismos de deterioro
y métodos de conservacién, y se llevé a cabo un estudio experimental en el que se determinaron
los cambios en actividad de agua, pérdida de peso, acidez titulable, pH y color bajo diferentes
temperaturas controladas de almacenamiento, con el fin de predecir la vida 1til del producto y
proponer estrategias para su optimizacion.

Se desarrollaron objetivos especificos en diferentes capitulos, lo que facilité llevar a cabo el objetivo
general, resimenes de estos se explican a continuacién:

1. Capitulo 1. Antecedentes generales. Se hizo una revisién de los antecedentes y panoramas
generales sobre las galletas de mantequilla, se abarcé su historia, ingredientes, asi como los
factores que afectan su vida 1til. Ademés se definié el concepto de vida 1til lo que permitio
tener un contexto general del objetivo del trabajo. Se concluyé con una revision de estudios
similares.

XI
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2. Capitulo 2. Estudio de vida tutil de galletas con chispas de chocolate. Este capitulo se
enfoco en la realizacion del estudio de vida ttil de las galletas de mantequilla utilizando datos
experimentales para la implementacion de un modelo de regresién lineal de multiples cuadrados
ordinarios para la prediccién del tiempo de vida tutil. Ademaés se analizé mediante modelos
cinéticos, que el atributo critico de calidad seria la variacién del peso, esto ajustado al modelo
de segundo orden y enfocando los resultados a la temperatura de 40°C, correspondiente a las
condiciones necesarias para un estudio acelerado. Ademas se realizé un anélisis termodindmico
para conocer el comportamiento de la reaccion de este atributo, determinando parametros
como el factor @19, que resulté de 0.547, que con respecto a la constante de velocidad de
reaccion k, describié cudnto aumentaria esta por cada 10°C que incrementara la temperatura
de almacenamiento.

A modo de conclusién, este trabajo logré un modelo de prediccién basado en una regresién lineal de
multiples cuadrados ordinarios en conjunto con un estudio acelerado de vida 1til. El desarrollo de
este modelo de predicciéon permitié individualizar el analisis para las galletas del productor aliado,
tomando en cuenta las caracteristicas de su producto, logrando una herramienta de bajo costo y
alta confiabilidad que atendiera una mejor gestién de inventarios y métodos de almacenamiento. Se
espera que el alcance de estos resultados provea de beneficios a la industria alimentaria, en especial
a los productores de galletas o productos similares.



Introduccion

centeno o integrales, azticares, grasas vegetales y/o aceites vegetales, agentes leudantes, sal

yodatada; adicionadas o no de otros ingredientes y aditivos alimenticios a los que se someten a
un proceso de amasado, moldeado y horneado. Desde aquellas de sabores naturales de las masas de
origen hasta aquellas de sabores adquiridos por los ingredientes que se les adicionan. Ejemplo de esto
dltimo son las galletas de vainilla, con chispas de chocolate, galletas de té, entre otras. Todas estas
variedades de galletas se disfrutan alrededor del mundo por personas de todas las edades debido a su
agradable sabor y a su facilidad de consumo, lo que las hace un producto sumamente popular. De
manera similar, el Codex Alimentarius establece en el GSFA que el término “galleta dulce” sweet
biscuit se refiere a un producto similar a una galleta que puede consumirse como postre.

SEGﬁN LA NMX-F-006-1983, las galletas son el producto elaborado con harina de trigo, avena,

Debido a que cada producto es diferente, ya sea por su procesamiento, ingredientes o condiciones
normales de almacenamiento, conocer sus pardmetros de deterioro es de suma importancia. Determi-
nar estos parametros es una herramienta que ayuda a estimar su vida ttil, la cual estd definida como
el tiempo en que un alimento mantendra su seguridad, calidad y por lo tanto sus caracteristicas
fisicas, quimicas y microbioldgicas establecidas en limites minimos para su aceptabilidad.

Hoy en dia, un problema significativo que afecta a la industria alimentaria es el desperdicio de
alimentos, el cual trae consigo pérdidas econdémicas, impacto en la huella hidrica, ademas de
otros problemas sociales y ambientales. Lograr la optimizacién de un proceso o condiciones de
almacenamiento, son soluciones ante estos problemas que enfrenta la industria alimentaria, en este
caso la investigacion sobre la influencia del tiempo y la temperatura en los atributos fisicoquimicos
de calidad de las galletas de mantequilla adquiere relevancia al ofrecer una perspectiva critica sobre
cémo optimizar las condiciones de almacenamiento de este producto que es ampliamente consumido.

Este estudio se centra en la implementacién de pruebas de vida 1til aceleradas que permitan
identificar los factores que tengan mayor influencia en la calidad de las galletas de mantequilla.
A partir de estos hallazgos, se pueden proponer soluciones para la extension de la vida 1util del
producto y desarrollar un programa de prediccion de deterioro basado en los atributos fisicoquimicos.
Al comprender cémo las variables de tiempo y temperatura afectan la calidad y vida til de las
galletas de mantequilla durante el almacenamiento, esta investigacién proporcionaréd informaciéon
valiosa para la optimizacion de las condiciones de conservacion, contribuyendo asi a la reduccién del
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XTIV INTRODUCCION

desperdicio alimentario y sus consecuencias econémicas y ambientales.

Considerando esto, se determina que el presente trabajo contribuye al area de la ciencia y tecnologia
de alimentos, con un enfoque en la calidad y inocuidad alimentaria. Al implementar pruebas de
vida 1til aceleradas y desarrollar un programa de predicciéon de deterioro basado en atributos
fisicoquimicos, se identifican factores clave para extender la vida ttil del producto. Esto permite
mejorar las préacticas de almacenamiento, asegurando la calidad del producto por maéas tiempo.
Ademas, la investigacién aporta datos valiosos sobre la cinética de deterioro de las galletas de
mantequilla, contribuyendo al conocimiento cientifico y académico, beneficiando a fabricantes,
distribuidores, docentes, estudiantes y personas interesadas en el tema. Adicionalmente, el presente
estudio se desprende de una colaboracién con un productor de alimentos local, lo que permite
aportar una contribucién directa a la comunidad.

Retomando lo anterior, el objetivo del trabajo fue investigar la influencia del tiempo y de la
temperatura de almacenamiento en los atributos fisicoquimicos, quimicos y microbiolégicos de
calidad de las galletas de mantequilla, identificando los parametros criticos de deterioro y modelando
su evolucién a través de modelos cinéticos y analisis termodinamicos. Para ello, se realiz6 una
revision de la literatura sobre los mecanismos de deterioro y métodos de conservacién, y se llevd
a cabo un estudio experimental en el que se monitored la variacién en el peso, el pH, la acidez
titulable, el color y la actividad de agua a temperaturas de 20, 30 y 40°C. Esto permitié analizar los
cambios bajo diferentes temperaturas controladas de almacenamiento para predecir la vida ttil del
producto y proporcionar informacién valiosa para la optimizacion de las condiciones de conservacién
de las galletas de mantequilla.



CAPITULO 1

Antecedentes generales

Resumen

La investigacién se centrd en los factores fisicos, quimicos y microbiolégicos que influyen en el
deterioro de galletas, con el fin de analizar las variables que limitan su vida 1til. Se investigaron
parametros como humedad, actividad del agua, temperatura y exposicion al oxigeno, asi como
su relacién con la degradacion del producto. El andlisis incluy6é una revisién bibliografica sobre
las galletas, considerando sus etapas de fabricacién, desde el amasado hasta el enfriamiento. La
informacién recopilada indica que factores como una baja actividad del agua (< 0.6) inhiben
el crecimiento microbiano; mientras que, la absorcién de humedad ambiental y la oxidacién de
lipidos contribuyen al deterioro sensorial, afectando textura y sabor. Se identificaron estrategias de
mitigacién, entre ellas la mejora en formulaciones, ajustes en el proceso de produccién, seleccion
de envases adecuados y control de las condiciones de almacenamiento. Estos hallazgos permiten
optimizar la estabilidad del producto y extender su vida ttil.

Lista de acrénimos

AW Actividad de agua . . . . . ... e 4
pH Potencial de Hidrégeno . . . . . . . . . . 5
VU Vida Gtil . . . . .o 4

1.1. Introduccién

Desde la antigiiedad, diversas culturas elaboraban productos similares a las galletas, como panes
planos y duros utilizados como provisiones, especialmente por los ejércitos griegos y romanos. Con
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el tiempo, las formulaciones evolucionaron y comenzaron a incorporar ingredientes como huevo,
mantequilla o aztcar, lo que diversific sus presentaciones. Dado que el aztcar era dificil de obtener,
las versiones dulces fueron menos comunes hasta épocas més recientes (Collingham, 2020).

La galleta se define como un producto obtenido a partir de harinas de trigo, avena o integrales,
combinadas con aztcares, grasas o aceites vegetales comestibles, agentes leudantes y sal yodatada.
Puede incluir otros ingredientes y aditivos alimentarios permitidos, y su elaboraciéon comprende
procesos de amasado, moldeado y horneado, conforme a la NMX-F-006-1983 (Direccién General de
Normas & Secretaria de Comercio y Fomento Industrial, 1994).

La clasificacién de las galletas puede hacerse con base en distintos criterios. Segin las caracteristicas
de la masa, se distinguen masas blandas, duras y fermentadas. Por su método de produccién, se
reconocen las obtenidas mediante molde rotatorio, corte con alambre o cortadora mecanica. De
acuerdo con el perfil sensorial, se clasifican en dulces, semidulces y saladas (Misra & Tiwari, 2014).

El tipo de maquinaria empleada, como rodillos giratorios, extrusores o cortadores, se selecciona en
funcién de la formulacion y la consistencia de la masa. Por ejemplo, en las galletas extruidas, esta
debe ser suficientemente cohesiva para mantener su forma, pero lo bastante corta para desprenderse
limpiamente al ser cortada (Sievert et al., 2007).

Con base en lo anterior, el objetivo de este capitulo fue revisar los antecedentes generales relacionados
con las galletas de mantequilla, incluyendo su elaboracién, los ingredientes y su funcion, los principales
mecanismos de deterioro y los enfoques empleados para el estudio de la vida 1til, con la finalidad de
establecer el marco teérico que sustento la seleccién de variables y el desarrollo experimental de esta
investigacion.

1.2. Proceso de elaboraciéon

La elaboraciéon de galletas a gran escala suele seguir el proceso general de mezcla y fermentacion de
la masa, el cual suele ser un proceso por lotes. Procesos posteriores como el formado, horneado y
enfriamiento son operaciones continuas. Por ultimo, el embalaje, generalmente se realiza fuera de
linea, a menos que la empresa se dedique a un solo producto (Davidson, 2023).

A continuacion, la Figura 1.1 presenta un diagrama de flujo sobre el proceso general de la elaboracién
de las galletas de mantequilla. Las galletas de mantequilla principalmente estan hechas de harina
de trigo, azicar, mantequilla y agentes leudantes con otros ingredientes en cantidades menores;
los cuales se mezclan para formar una masa, la cual se deja reposar, para luego trabajarla usando
rodillos hasta obtener laminas con un espesor especifico. La forma de la galleta se obtiene de la
linea transportadora en el corte de moldes, donde después ingresan al horno de coccién. Las galletas
horneadas se dejan enfriar por un determinado tiempo y luego se envasan. Las galletas pueden tener
pasos adicionales segtn el tipo de galleta a fabricar (Misra & Tiwari, 2014).

1.3. Ingredientes de la galleta y su funcion

Las galletas se elaboran principalmente con harina de trigo, grasa y azicar. La proporcién y
naturaleza de estos ingredientes determinan el equilibrio de la masa y la estructura final del producto
(Misra & Tiwari, 2014).
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Figura 1.1: Diagrama de elaboracién de galletas de mantequilla
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Harina La harina aporta proteinas, en particular gluten, cuya hidratacién y amasado dan lugar a
una red elastica, extensible e impermeable al diéxido de carbono generado durante la fermentacién
(Dhal et al., 2023). En galletas comerciales, la harina contiene entre 70 y 75 % de almidén, 10 a 12 %
de proteinas y 1 a 2% de grasa. El contenido de proteinas influye en la elasticidad, cohesividad y
viscosidad de la masa, por lo que su ajuste depende del tipo de galleta a elaborar (Klunklin et al.,
2018).

Agua El agua permite la disolucién de ingredientes, activa enzimas y levaduras, y favorece la
hidratacién del almidén y la formacién del gluten durante el amasado (Sogabe et al., 2021). En
formulaciones de galletas, su cantidad es limitada, lo cual, junto con la disponibilidad reducida de
proteinas y almiddn, contribuye a la textura crujiente del producto (Misra & Tiwari, 2014). Durante
el horneado, la masa pierde alrededor del 10 % de su humedad. Variaciones minimas en el contenido
de agua afectan las propiedades reologicas de la masa y las caracteristicas superficiales de la galleta
(Misra & Tiwari, 2014; Sogabe et al., 2021).

Azucar El azicar aporta carbohidratos fermentables y sabor. Ademaés, interviene en el desarrollo
del color mediante la reaccién de Maillard (Sievert et al., 2007). La sacarosa también contribuye al
volumen, suavidad, textura y conservacién del producto, al reducir la Actividad de agua (AW) y
limitar la formacién de redes de gluten, lo que disminuye la dureza de la masa (Hill & Mamat, 2018).

Grasas Las grasas proporcionan sabor, textura y consistencia, y su efecto depende de la cantidad y
tipo utilizados. Ingredientes como mantequilla, manteca y margarina son comunes en la formulacién
de galletas, que suelen ser productos con alto contenido graso (Alagbaoso et al., 2019). También
actiian como lubricantes, mejoran la manejabilidad de la masa y reducen la pegajosidad. Forman
peliculas entre las redes de gluten, interfiriendo con la retrogradacién del almidén y mejorando la
palatabilidad del producto (Devi & Khatkar, 2016; Misra & Tiwari, 2014).

Agentes leudantes En la elaboracién de galletas, se utilizan agentes leudantes como el carbonato
de amonio, que airea la masa sin necesidad de un 4cido, aportando porosidad y volumen (Misra
& Tiwari, 2014). También se emplea polvo para hornear, mezcla de bicarbonato de sodio con un
acido, que genera gases durante la coccién. Otros agentes comunes incluyen pirofosfato de sodio,
bicarbonato de sodio y bicarbonato de amonio (Arepally et al., 2020).

Sal La sal actia como potenciador del sabor, equilibra la dulzura y fortalece la red de gluten.
Ademas, contribuye a reducir ligeramente la AW del sistema, lo que favorece la conservacién del
producto (Ayed et al., 2021).

Otros ingredientes Adicionalmente, se incorporan diversos compuestos para mejorar las propie-
dades sensoriales y la Vida ttil (VU) del producto. Entre ellos se encuentran la malta diastésica,
conservadores como propionato de calcio, agentes oxidantes como bromatos o ascorbatos, emulsifi-
cantes, leche en polvo y otros aditivos con funciones especificas en la fermentacién, estructura o

calidad final (Sykes & Davidson, 2020).

1.4. Parametros de deterioro

La palabra deterioro se refiere a cualquier cambio que altere o afecte la condicién de un alimento
haciéndolo menos apetecible en el momento de su consumo. En el caso de los productos de panaderia,
los problemas que se presentan cominmente para el deterioro son el deterioro fisico que incluye
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el envejecimiento y la pérdida de humedad, el deterioro quimico que usualmente se refiere a la
rancidez de las galletas y el deterioro microbiolégico relacionado al crecimiento y desarrollo de moho,
bacterias y levaduras. Estos problemas se deben a factores interrelacionados, especificamente la
temperatura de almacenamiento, humedad relativa, Potencial de Hidr6geno (pH), conservantes, tipo
de empaque entre otros, siendo la AW y humedad los més importantes (Smith et al., 2004).

En el caso de las galletas, por el contenido de humedad bajo (< 5%) y la baja AW les proporciona
una VU larga; en cambio, el problema presente en estas es la absorcién de humedad de la atmoésfera
donde se encuentran, lo que conduce al ablandamiento del producto y la perdida de caracteristicas
sensoriales, es decir, el envejecimiento. Un segundo problema potencial que se suele presentar es
el enranciamiento de las grasas que surge de la combinacién de una baja AW y un largo tiempo
de almacenamiento (Cauvain & Young, 2008). A continuacién se presentan en la Tabla 1.1 los
principales factores de deterioro resumidos, en las secciones posteriores estos de explican en mayor
amplitud.

Tabla 1.1: Comparacién de los tipos de deterioro en productos de panificacion.

Tipo de

deterioro Fen6menos principales Efectos en el producto

Fisico Retrogradacion del almidén, migraciéon ~ Endurecimiento del producto, cambios
de agua, pérdida de compuestos en la textura (més seco y firme en el
volatiles interior, blando en la corteza), pérdida

de aroma agradable

Quimico Oxidacién de lipidos, rancidez oxidativa  Sabores y olores desagradables (notas

e hidrolitica amargas y rancias), pérdida de

nutrientes esenciales como vitaminas y
acidos grasos

Microbiolégico  Deterioro de la calidad microbiologica Crecimiento de levaduras en condiciones
de alta AW

1.4.1. Deterioro fisico

El envejecimiento, o staling, es uno de los principales desafios en productos de panificacion. Durante
el almacenamiento, las galletas experimentan transformaciones que alteran sus propiedades organo-
lépticas y reducen su aceptabilidad. Estos cambios se deben principalmente a la migracién de agua
dentro de la matriz alimentaria y a la retrogradacién del almidén (Cauvain & Young, 2008).

La retrogradacién del almidén implica la reorganizaciéon de las cadenas de amilosa y amilopectina tras
la gelatinizacién. La amilosa, de estructura lineal, se recristaliza pocas horas después del horneado,
lo que incrementa la firmeza inicial del producto. Posteriormente, la amilopectina, de estructura
ramificada, se reorganiza de manera mas lenta, contribuyendo al endurecimiento progresivo durante
el almacenamiento (S. Wang et al., 2015).

Otra consecuencia del envejecimiento es la pérdida de compuestos voldtiles responsables del aroma,
esto se vuelve mas evidente en el proceso de evaporacién post-horneado y procesos como la oxidacion
lipidica. Aromas generalmente considerados agradables, como el de la levadura y el trigo, se disipan
rapidamente, mientras que surgen notas indeseables asociadas a almidén o grasa oxidada. A nivel
textural, el interior del producto se torna mas seco y firme, y la corteza pierde su crujencia,
volviéndose blanda y coridcea (Ghasemi-Varnamkhasti & Lozano, 2016).
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El ablandamiento también estd influenciado por la humedad relativa, el tipo de empaque y la
composicién del producto. Humedades relativas superiores al 60 % inducen absorcién de agua desde
el ambiente, lo que reduce la rigidez y disminuye la sensacion crujiente, ya que el agua actiia como
plastificante (Barbosa-Canovas et al., 2020; Wani et al., 2015).

El empaque determina el grado de exposicion del producto al intercambio de humedad. Materiales
permeables favorecen la ganancia o pérdida de agua, modificando la textura de la galleta (Giannou
et al., 2014; Siracusa, 2012).

La formulaciéon también impacta en la retencién de humedad. Ingredientes como azticar morena o
miel, por su caracter higroscépico, promueven el ablandamiento. El equilibrio entre estos edulcorantes
y la humedad deseada debe evaluarse cuidadosamente para evitar afectaciones en la textura final (R.
Wang & Hartel, 2021; Zoulias et al., 2002).

Finalmente, las condiciones de almacenamiento influyen en la estabilidad textural. Cambios bruscos
de temperatura pueden provocar condensacién sobre la superficie, incrementando el contenido de
humedad y acelerando el deterioro del producto (Alpers et al., 2021).

1.4.2. Deterioro quimico

La rancidez oxidativa en los alimentos se produce por la oxidacién de 4cidos grasos insaturados en
presencia de oxigeno, generando compuestos volatiles y no volatiles responsables de sabores y olores
indeseables. Este proceso también conlleva la pérdida de nutrientes como vitaminas y acidos grasos
esenciales. Puede desarrollarse en distintas etapas de la produccion, desde las materias primas hasta
el almacenamiento. El mecanismo general de estas reacciones se ilustra en la Figura 1.2 (Velasco et
al., 2010).

En productos de panificacién, el término “rancio” alude a la presencia de defectos sensoriales
originados por la degradaciéon de lipidos, tanto por oxidacién como por hidrdlisis, ademas del
deterioro de proteinas y la interaccién con compuestos fenélicos. La oxidacion puede ser enzimética
0 no enzimatica, mientras que la hidrélisis resulta de la accién de lipasas, que liberan acidos grasos
libres. La luz, el calor y la presencia de oxigeno aceleran ambos procesos (Heinio, 2014).

En galletas, la susceptibilidad a la rancidez se relaciona con su alto contenido graso, la exposicién al
oxigeno, temperaturas elevadas, la presencia de metales traza y baja AW. Las grasas insaturadas,
abundantes en productos como las galletas de mantequilla, se degradan facilmente por oxidacién,
generando compuestos responsables de defectos sensoriales. Este deterioro es favorecido por especies
reactivas de oxigeno (Pirzad et al., 2019).

Los aceites, como lipidos insaturados presentes en galletas, son altamente susceptibles a la oxidacion,
sobre todo bajo condiciones de calor o exposicién prolongada al oxigeno (Martinez et al., 2011;
Shahidi & John, 2013). El proceso se inicia con la formacién de radicales libres que reaccionan con
oxigeno para generar hidroperdxidos, los cuales se descomponen en aldehidos y cetonas responsables
del deterioro sensorial. Técnicas como el envasado al vacio pueden reducir la exposicién al oxigeno y
mitigar la formacion de estos compuestos (Shao et al., 2022; Vivienne & Amrinola, 2024).

Las temperaturas elevadas incrementan la energia cinética molecular, favoreciendo reacciones
oxidativas tanto enzimdticas como no enzimaticas (Pande et al., 2024). La AW también influye,
ya que niveles altos pueden potenciar la actividad de lipasas, promoviendo la liberaciéon de acidos
grasos libres y acelerando la rancidez (Christopoulos & Tsantili, 2015; Li et al., 2016).

Mientras que metales como hierro y cobre catalizan la peroxidacién lipidica, acelerando el deterioro
de productos con alto contenido graso. Su presencia suele deberse al contacto con equipos de
procesamiento, por lo que el uso de acero inoxidable es una medida recomendada para reducir su
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migracion al alimento (Aher et al., 2022; Duru et al., 2016).

R R
H 2O
/ j )
H + °*OH B |
Iniciacion Lipido radical
Lipido insaturado
Propagacion
R R .

OOH H o]0

Lipido perdxido Lipido peroxil radical

Figura 1.2: Mecanismo de reaccién de oxidacién lipidica.

1.4.3. Deterioro microbiolégico

En productos de panaderia, la AW influye tanto en la migraciéon de humedad como en la estabilidad
microbioldgica. Cuando la AW es baja, se incrementa la presién osmética del medio, lo que inhibe
el crecimiento microbiano al dificultar el paso de nutrientes a través de las membranas celulares y
reducir la eficacia de las enzimas extracelulares involucradas en la descomposicién de nutrientes. Las
bacterias requieren niveles mas altos de humedad disponible para desarrollarse, seguidas por las
levaduras y los mohos (Cauvain & Young, 2008).

Diversos estudios han establecido valores minimos de AW por debajo de los cuales los microorganismos
no pueden reproducirse ni sobrevivir. La mayoria de las bacterias asociadas con el deterioro proliferan
en ambientes con una AW cercana a 0.95, por lo que predominan en alimentos con alto contenido de
humedad. Algunas cepas pueden desarrollarse a valores de 0.90 o incluso 0.85, mientras que ciertos
mohos y levaduras pueden sobrevivir en condiciones con AW entre 0.65 y 0.61 (Tapia et al., 2007).
En el caso de las galletas, su baja AW (< 0.6) impide el desarrollo microbiano tipico de productos
de panaderia. Sin embargo, bajo condiciones de almacenamiento con temperaturas elevadas, puede
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aumentar la AW, favoreciendo el deterioro por levaduras (Smith et al., 2004).

1.5. Vida util

La VU se define como el periodo de tiempo de almacenamiento en el cual un alimento mantendra
en condiciones éptimas o aceptables con respecto a un limite dado, sus caracteristicas y calidad,
ya sean estas fisicas, quimicas y/o microbiolégicas. Para determinar las mejores condiciones de
almacenamiento es importante adquirir un conocimiento profundo del mecanismo del proceso de
deterioro, que puede ser complejo en diferentes productos, especialmente en aquellos que la cantidad
de agua que contienen es alta o donde hay un ingrediente altamente perecedero que influencia a
toda la matriz, como lo son las grasas (Kilcast & Subramaniam, 2000).

1.5.1. Factores que afectan a la vida util

La VU de un alimento estd determinada por factores intrinsecos y extrinsecos. Los intrinsecos
se relacionan con las propiedades propias del alimento, como pH, acidez, contenido de humedad
y microbiota. Los extrinsecos corresponden a condiciones externas durante el almacenamiento y
distribucién, como temperatura, humedad y manipulacién (Kilcast & Subramaniam, 2000).

En productos como galletas, la humedad influye directamente en la textura: un intercambio desfavo-
rable con el ambiente puede generar productos excesivamente secos o, mas comunmente, blandos y
himedos. Ademas, la presencia de oxigeno y la exposicién a la luz favorecen la oxidacién lipidica,
especialmente en alimentos con alto contenido de grasa (Chowdhury et al., 2012).

1.5.2. Meétodos para calcular la vida 1til

La estimacién de la VU requiere un enfoque sistematico, que involucra pruebas de estabilidad
bajo condiciones que aceleran el deterioro. Factores como formulacién, procesamiento, empaque y
condiciones de almacenamiento deben considerarse para su prolongacién (Hough & Garitta, 2012).
La eleccion del modelo depende del tipo de producto, los recursos disponibles y la confiabilidad de
los resultados. Posteriormente, deben definirse los limites de aceptabilidad, es decir, los parametros
de calidad por debajo de los cuales el producto deja de ser apto para el consumo. Entre los métodos
utilizados estan los estudios en tiempo real, que simulan condiciones de almacenamiento habituales,
y las pruebas aceleradas, que emplean condiciones intensificadas (temperatura, luz, oxigeno) para
predecir el comportamiento del producto a largo plazo. En estas tltimas, es comun el uso de modelos
cinéticos y matematicos (Manzocco et al., 2010).
El disefio experimental para estudios basados en pérdida de calidad sigue estos pasos (De Corato,
2020; Hough & Garitta, 2012):

= Evaluar sanidad microbiologica y pardmetros de calidad de la formulacién y procesos.

s Identificar reacciones quimicas relevantes segin ingredientes y proceso.

= Seleccionar el envase para el estudio.

= Determinar temperaturas de almacenamiento.

= Establecer tiempos de ensayo; si no se cuenta con un valor estimado de @19, deben aplicarse

mas de dos temperaturas.
= Definir ensayos y su frecuencia.
= Representar los datos graficamente conforme se obtienen.
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1.5.3. Cinéticas de deterioro

La cinética quimica permite describir la velocidad de las reacciones que afectan la calidad del
alimento. Estas reacciones suelen ajustarse a modelos de orden 0, 1 o 2, cuya idoneidad se determina
mediante el coeficiente de determinacién R? (Villota & Hawkes, 2019).

El modelado cinético facilita el diseno de estrategias de conservacién basadas en atributos cuantifi-
cables, y permite predecir y controlar los cambios durante el almacenamiento. Pardmetros como la
energia de activacién (E,), entalpia (AH), entropia (AS), constante de velocidad (k) y el coeficiente
@10 describen la influencia de la temperatura sobre la velocidad de deterioro (Ling et al., 2015).

1.6. Estudios de la vida util en galletas

Las galletas presentan una alta demanda comercial, particularmente entre poblacién infantil y juvenil.
Este interés ha impulsado el desarrollo de estrategias orientadas a prolongar su VU, considerando
tanto los factores de deterioro como el mantenimiento de sus propiedades organolépticas.

Diversas investigaciones han evaluado modificaciones en la formulacién para mejorar su conservacion.
El uso de aceite de arroz como sustituto parcial de la manteca convencional ha mostrado efecto
antioxidante, lo que permitié reducir los valores de acido tiobarbitarico y mitigar la rancidez del
producto (Sharif et al., 2003).

En un estudio con galletas tipo amaretti, se analiz6 el cambio de textura durante 35 dias de
almacenamiento utilizando dos tipos de empaque: pelicula de cloruro de polivinilo y papel aluminio,
representando diferentes niveles de permeabilidad. A los 10 dias, las galletas envasadas con cloruro
de polivinilo presentaron aumento en la AW y una textura endurecida (Piga et al., 2005).
También se ha explorado la incorporaciéon de ingredientes funcionales, como el polvo de betabel,
evaluado durante 3 y 6 meses en condiciones ambientales controladas. Las galletas formuladas con
este ingrediente mantuvieron niveles aceptables de humedad y AW, y mostraron mayor capacidad
antioxidante atribuida a los polifenoles y flavonoides presentes. La adicién de betabel permitié
reducir la rancidez y prolongar la VU, ademés de mejorar el perfil nutricional del producto (Mitrevski
et al., 2023).

En pruebas aceleradas aplicadas a galletas saladas, se evaluaron los efectos de temperatura (35, 45 y
55°C) y humedad relativa (80 %) sobre pardmetros como humedad, AW y dureza. La humedad se
identificé como el atributo de calidad determinante, util para definir estrategias de conservacion.
Estos estudios permiten caracterizar variables fisicoquimicas y sensoriales con impacto directo en la
calidad durante el almacenamiento (Puma Isuiza et al., 2018).

1.7. Conclusion

Este capitulo revisé los antecedentes relacionados con el deterioro y la VU de las galletas de
mantequilla, considerando mecanismos fisicos, quimicos y microbiolégicos que afectan su estabilidad.
Se abordaron atributos fisicoquimicos como humedad, AW y oxidacién lipidica, asi como las
condiciones de almacenamiento, por su influencia directa en la calidad del producto.

También se analizaron el efecto de los ingredientes y los procesos de elaboracion sobre la degradacién
del producto, destacando su relaciéon con las propiedades finales. La literatura consultada indica que
la VU puede extenderse mediante ajustes en la formulacién, seleccién de materiales de empaque y
adiciéon de compuestos con actividad antioxidante.
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Asimismo, se identificé la utilidad de métodos como las pruebas aceleradas y el modelado cinético
en la prediccion del deterioro y en la evaluacién de la estabilidad durante el almacenamiento.
Esta revision permite establecer un marco teérico 1til para el disefo experimental, facilitando
la seleccién de variables criticas, la aplicaciéon de metodologias adecuadas y la interpretaciéon de
resultados en estudios posteriores sobre la conservaciéon de galletas de mantequilla.
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CAPITULO 2
Estudio de vida util de galletas

Resumen

Las galletas de mantequilla son productos con gran popularidad, lo que justifica la necesidad de
extender su vida 1til. Factores como la humedad, la oxidacién lipidica, entre otros pueden ser
precursores del deterioro de este alimento. Debido a lo anterior el presente capitulo se enfocé en
analizar la evolucién de los atributos de calidad de las galletas de mantequilla (actividad de agua,
peso, acidez, pH y color en sistema CIE-L*a*b*) durante el almacenamiento en diferentes condiciones
de 20, 30 y 40°C), mediante el uso de modelos cinéticos y estudios termodindmicos que facilitaron la
prediccion del deterioro. Los hallazgos principales mostraron que el peso fue el atributo con mejor
ajuste en los tres modelos cinéticos utilizados con respecto a su valor R?, ademés entre estos el
modelo de segundo orden a 40°C present6 los mejores ajustes. Posteriormente utilizando el peso
como referencia al modelo de primer orden a 20°C se determind en el anélisis termodindmico que la
Ea fue equivalente a -47.511 kJ/mol, indicando un proceso exotérmico. Mientras que el valor Q1
fue de 0.547. Por ultimo, la vida ttil estimada fue de 109 dias a 25°C, reduciéndose a 70 dias a
40°C. El estudio demostré que el control de las condiciones de almacenamiento de las galletas de
mantequilla asi como el monitoreo de sus parametros de calidad como el peso es de gran importancia
para la extensién de la vida 1til. El uso y estudio de modelos cinéticos en la prediccién de vida til
comprenden hallazgos relevantes para la industria alimentaria, permitiendo mejorar las formulaciones
y condiciones de almacenamiento.

Lista de acr6nimos

ANOVA analisis de la varianza . . . . . . .. ... L Lo 20
AW Actividad de agua . . . . . . .. L 4
CIE-L*a*b* Commission Internationale de I'Eclairage — Luminancia, Verde-Rojo,
Azul-Amarillo . . . .. ... 17
Ea energia de activacién . . . . . .. ..o oL L 38
pH Potencial de Hidrégeno . . . . . . . .. .. Lo 5
PAVU pruebas aceleradas de vida util . . . . .. ... oo Lo 16
R? Coeficiente de determinacion . . . . . . .. . ..o 35
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VU Vida util . . . ..o 4

2.1. Introduccion

Las galletas, de acuerdo con la NMX-F-006-1983, son productos elaborados a partir de harinas
de cereales, azucares, grasas, agentes leudantes y sal yodatada, a los que pueden anadirse otros
ingredientes y aditivos alimentarios, y que se someten a procesos de amasado, moldeado y horneado
(Direccién General de Normas & Secretaria de Comercio y Fomento Industrial, 1994). Su composicién
no solo determina caracteristicas sensoriales como textura, sabor y color, sino que también afecta
pardmetros fisicoquimicos vinculados con su Vida util (VU), como la humedad, el Potencial de
Hidrégeno (pH), la acidez y la Actividad de agua (AW) (Zoulias et al., 2002).

La VU de las galletas de mantequilla estd condicionada por factores como el contenido de humedad,
la oxidacion lipidica y el tipo de envasado. Una AW inferior a 0.65 inhibe eficazmente el crecimiento
microbiano y asegura la estabilidad microbiolégica del producto (Patrignani et al., 2014). El uso
de grasas insaturadas, como la mantequilla, incrementa la susceptibilidad a la oxidacién, lo que
compromete el perfil sensorial y nutricional de las galletas (Klunklin et al., 2018). Este proceso puede
atenuarse mediante antioxidantes naturales y estrategias de envasado que limiten la exposicién al
oxigeno y la luz (Hu et al., 2022; Kanatt, 2020).

Para estudiar la VU, se han empleado tanto metodologias de tiempo real como pruebas aceleradas
de vida 1til (PAVU), las cuales permiten predecir la evolucién de atributos bajo condiciones que
aceleran el deterioro. Estas estrategias incluyen la evaluacién de propiedades fisicoquimicas (color,
acidez, textura, etc.), la determinacién de indices de oxidacion, y la realizacion de andlisis sensoriales
(Calligaris et al., 2007; Lee & Ju, 2024; Wei et al., 2024). La eleccién entre estudios acelerados o
de tiempo real depende de la naturaleza del alimento, los recursos disponibles y los objetivos del
andlisis (Nicoli, 2012).

El modelado cinético constituye una herramienta 1til para describir matematicamente la degradacién
de calidad durante el almacenamiento. Modelos de orden cero, primer orden y segundo orden se
utilizan para representar distintos mecanismos de deterioro, desde procesos independientes de la
concentracién del reactivo hasta interacciones mas complejas entre componentes (Han et al., 2022;
Yilmaz & Karadeniz, 2014; Zheng & Lu, 2011). Aunque los modelos més complejos proporcionan
informacién detallada, requieren datos experimentales extensos y pueden dificultar la interpretacién
(Bolea et al., 2019; Zambrano et al., 2023).

Estos modelos permiten generar predicciones confiables sobre la evolucién de pardametros de calidad
al combinarse con herramientas estadisticas como la regresiéon de minimos cuadrados ordinarios
(Zhang et al., 2021). En paralelo, los estudios termodindmicos permiten estimar pardmetros como la
energia de activacién, entalpia, entropia y energia libre de Gibbs, fundamentales para caracterizar la
estabilidad del alimento (Tapia-Ignacio & Jaguey-Herndndez, 2023).

La AW desempeiia un papel determinante en la calidad e inocuidad de las galletas, ya que influye
tanto en la microbiologia como en las propiedades sensoriales. Valores elevados pueden favorecer
la pérdida de textura y la disminucién de la palatabilidad (Arimi et al., 2010; Roudaut, 2020). La
temperatura de almacenamiento también afecta la AW, al influir en la velocidad de transferencia de
humedad y en la difusividad del agua dentro de la matriz del producto (Chu et al., 2013; Guillard et
al., 2004; Hao et al., 2017). En temperaturas elevadas, estos efectos se intensifican, favoreciendo la
pérdida de humedad y procesos como la retrogradacién del almidén, que contribuye al endurecimiento
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progresivo del producto (Anuradha et al., 2010; Morais et al., 2018).

Ademds, temperaturas altas durante el horneado modifican la textura al aumentar la dureza,
favorecen reacciones de Maillard y caramelizaciéon que afectan la microestructura, y pueden promover
la formacién de compuestos no deseables como la acrilamida (Hussein et al., 2020; Keramat et al.,
2011; Nandeesh et al., 2011). También influyen en fenémenos como la gelatinizacién del almidén y
la descomposicién de agentes leudantes, que impactan en la estructura final de la galleta (Conforti
et al., 2012; Lo Faro et al., 2022).

En productos como las galletas, cuyo contenido de grasa las hace particularmente vulnerables a la
oxidacién, los estudios de VU acelerados permiten obtener informacién relevante bajo condiciones
controladas de temperatura, como se ha demostrado en investigaciones con almacenamiento a 20, 38
y 50°C (Gali¢ et al., 2009; Gebreselassie & Clifford, 2016).

En este contexto, el objetivo de este capitulo fue analizar la evolucién de los atributos fisicoquimicos
de calidad de las galletas de mantequilla —incluyendo AW, pérdida de peso, acidez titulable, pH y
espacio de color Commission Internationale de 'Eclairage — Luminancia, Verde-Rojo, Azul-Amarillo
(CIE-L*a*b*)— durante su almacenamiento a diferentes temperaturas controladas, con el fin de
identificar los atributos criticos que determinan su VU. Se aplicaron anélisis estadisticos para evaluar
la influencia del tiempo y la temperatura sobre dichos pardametros, se ajustaron modelos cinéticos
de orden 0, 1 y 2 para describir su comportamiento, y se realizé un anélisis termodindmico para
comprender la estabilidad del producto bajo distintas condiciones de almacenamiento.

2.2. Materiales y métodos

2.2.1. Muestra

A las muestras de galletas de mantequilla con glaseado fueron proporcionadas por la empresa
Chocolateria y galleteria artesanal Chocolate D’10 ubicada en el estado de Hidalgo. Las muestras se
encontraban empaquetadas de manera individual en polipropileno, en la Figura 2.1 se ilustran las
muestras utilizadas.

2.2.2. Preparacion de la muestra

Las muestras de galletas de mantequilla se les retiré el glaseado con ayuda de un bisturi, después el
glaseado y la base de la galleta se molieron y se colocaron en frascos de vidrio con tapa rotulados de
acuerdo con la temperatura.

2.2.3. Almacenamiento

Las galletas de mantequilla con glaseado se almacenaron a tres temperaturas (20°C, 30°C y 40°C);
para las dos ultimas temperaturas fue necesario utilizar estufas Thermo Scientific. Las muestras
permanecieron bajo esas temperaturas por un periodo de 28 dias. Dos veces por semana se realizaban
las determinaciones de los pardmetros de deterioro seleccionados: acidez total, pH, AW, color
y pérdida de peso, en la seccién A.1 “Condiciones de experimentacién” se presenta una tabla
especificando los periodos de medicion. Las metodologias utilizadas se describen a continuacion.

Las temperaturas seleccionadas en el estudio se consideraron con respecto a otros estudios similares
en donde se observdé que a mayores temperaturas, el deterioro de los parametros de calidad se
aceleraba, lo cual es ttil en el propdsito de las pruebas aceleradas de VU (Salas Pastor et al., 2024).



18

CAPITULO 2. ESTUDIO DE VIDA UTIL DE GALLETAS

Figura 2.1: Muestras de galletas proporcionadas para el estudio de VU.
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2.2.4. Estudio de vida 1til
2.2.5. Peso

Para la determinacién de la pérdida de peso se utiliz6 una balanza digital (Ohaus). Las muestras de
galletas de mantequilla, almacenadas a las diferentes temperaturas, fueron pesadas cada 3 dias por
un periodo de 1 mes para promediar los resultados al final del estudio. El estudio de este atributo se
basé en trabajos similares (Phimolsiripol et al., 2011).

2.2.6. pH

La determinacion de pH adaptoé el procedimiento general de estudios similares de tal manera que se
adaptara a las muestras y necesidades de la investigacion (Maldonado & Pacheco de Delahaye, 2000).
Para la calibracién del potenciémetro Thermo SCIENTIFIC Orion A111, se limpi6 el electrodo con
abundante agua destilada, enseguida se introdujo en la solucién tampén de pH 4, se esper6 hasta
la estabilizacién de la lectura, se retiré el electrodo de la disolucién y se lavé con abundante agua
destilada. A continuacién, se repiti6 el procedimiento con las soluciones tampdn restantes (pH 7 y
pH 10).

Para medir el pH de la muestra, se pesaron 2.5 g de galleta previamente molida y se colocaron en
un vaso precipitado de 5 mL, se le adicioné 2 mL de agua y se homogeneizo. Se prosiguié a realizar
la determinacion de pH con ayuda del potenciémetro previamente calibrado. La determinacién se
realizé por triplicado para cada una de las temperaturas de estudio.

2.2.7. 1Indice de acidez

Para la determinacién de acidez total en la muestra se adaptaron métodos de estudios similares
(Oyola Coral & Padilla Fabian, 2021). Para la determinacion se pesé 1.2 g de la muestra de galleta
(previamente molida) y se coloc6 en un matraz Erlenmeyer de 150 mL, se adicion6 5 mL de agua, se
mezcld y enseguida se agregd de 2-3 gotas de fenolftaleina. Finalmente se titul6 con NaOH al 0.1 N y
se registr6 el volumen gastado, utilizando la Ecuacién 2.1. La determinacion se realizd por triplicado
para cada temperatura de estudio.

arr = 2820 00 (2.1)
D
Donde:
» A: NaOH gastado ( mL).
= B: Normalidad de la soluciéon de NaOH.
= C': miliequivalentes del dcido predominante en la muestra (dcido lactico = 0.090).
» D: muestra a analizar(g).

2.2.8. Color

Para la determinacién de color con base en pardmetros CIE-L*a*b * se adaptaron metodologias
descritas en otros estudios (Ghnimi et al., 2023). Se utilizé un colorimetro para el andlisis de color
en las muestras, fue necesario separar la cobertura de la base de la galleta. Ambas fueron molidas
por separado. Posteriormente, se colocaron 10 g de la muestra en bolsas de celofan transparentes y
se realizo la determinacién con ayuda del colorimetro. La determinacién se llevo a cabo para cada
una de las temperaturas de estudio por triplicado.
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2.2.9. Aw

Antes de la determinacién, se realizé una calibracién al equipo Aqualab con agua. Cuando el equipo
marque valores entre 0.998- 1.003 indica que el equipo estd correctamente calibrado; después de la
calibracion del equipo se colocé en una de las celdas la muestra molida y se esperd hasta la obtencién
del resultado obtenido por el equipo. Se repiti6 el procedimiento para cada una de las temperaturas
de estudio la determinacion se realizé por triplicado. El procedimiento fue adaptado de trabajos
similares (Romani et al., 2015).

2.2.10. Analisis cinético

El anélisis de los atributos fisicoquimicos se llevé a cabo con diversos modelos cinéticos, los cuales
describieron el deterioro de las muestras con respecto a las condiciones experimentales establecidas
en el experimento. Las ecuaciones empleadas en los modelos se presentan a continuacién en la Tabla
2.1(Contreras-Lépez et al., 2022; Géalvez-Toledo et al., 2023; Garcia-Curiel et al., 2023).

Los pardametros cinéticos y termodindmicos como la energia de activacién, entalpia, energia libre de
Gibbs y entropia son de gran importancia para el disefio y optimizacién de procesos (Singh et al.,
2020).

Tabla 2.1: Ecuaciones para cinéticas empleadas para la descripcién del deterioro. Donde las constantes de
velocidad de reaccién se representan con (k), los pardmetros criticos de calidad con (Q) y el tiempo(t).

Orden de Ecuacién

reaccién diferencial Ecuacién integrada Representacién gréafica
0 v==kK Q=Q *+ kt Q(t) vst

1 v =kQ In(Q) = InQq + kt In(Q(t)) vs t

2 v = kQ? 5= Tkt 5 () vst

2.3. Andlisis de resultados

Fue realizado un andlisis de la varianza (ANOVA) de dos vias y una prueba HSD de Tukey post-hoc
(p < 0.05) para evaluar el efecto del tiempo y la temperatura de almacenamiento sobre los cambios
en los atributos fisicoquimicos de calidad de las muestras de galletas de mantequilla analizadas.
Posteriormente fue realizado un ANOVA de una via y una prueba HSD de Tukey post-hoc (p < 0.05)
para identificar diferencias significativas en el tiempo de almacenamiento de este producto, durante
la prueba. Los resultados se encuentran disponibles en la seccién “A: Material Suplementario”.
Todas las pruebas estadisticas fueron realizadas con el lenguaje de programacion R (4.1.2 (2021-11-
01)) y utilizando el entorno de desarrollo integrado RStudio (2023.12.1+403).
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2.4. Resultados y discusion

2.4.1. Influencia del tiempo y de la temperatura de almacenamiento

2.4.1.1. Actividad de agua

La Tabla A.2 de ANOVA presenta un anélisis de los efectos de la temperatura (A), el tiempo (B) y su
interaccién (AB) sobre la AW. Se determiné utilizando el valor p < 0.05 de significancia que los tres
pardmetros, la Temperatura (A), el Tiempo (B) y la interaccién de estos (AB), tenian una influencia
significativa en las variaciones de AW al tener los tres un valor p =< 2 x 1076 La influencia de la
temperatura se puede observar graficamente en la figura 2.2, donde las cajas de bigotes nos muestran
los diferentes rangos de valores que se llegan a abarcar dependiendo de la temperatura, ademas
permitiendo analizar que los valores disminuyen a mayor temperatura. Mientras que en la figura 2.3
podemos observar que a medida que el tiempo avanza, los valores de AW también lo hacen, esto a
las tres temperaturas consideradas.

La AW de las galletas normalmente se estima en 0.5 cuando estan frescas. Estudios en galletas
tipo Amaretti, han mostrado que suele haber una disminucién en los valores de AW a lo largo del
almacenamiento, se ha planteado que esto se pueda deber a la redistribucion del agua, lo que ademas
de promover la cristalizacién del azticar presente, logrando que en el centro de la galleta haya una
disminucién de AW mientras que, en la corteza de esta, aumentan los valores. Los estudios en este
caso se hicieron a temperatura ambiente en un periodo de 35 dias, utilizando diferentes empaques, lo
cual segun el estudio también influy6 tanto en la AW como en la humedad del producto, sugiriendo
que ademés del tiempo y la temperatura, se pueden considerar factores como el empaque para
mejorar la comprensién de la VU en galletas (Piga et al., 2005).

2.4.1.2. Peso

En la Tabla A.3 correspondiente al ANOVA de la variacién de peso, se muestran los resultados de
las interacciones de los pardmetros de temperatura (A), el tiempo (B) y su interaccién (AB) sobre
el atributo antes mencionado. Se consideré que el efecto de la temperatura fue influyente al tener
un valor p = 1.5 x 1076 que es considerablemente menor al valor de significancia p < 0.05, esto no
ocurre para el parametro de Tiempo y la combinacion de los dos parametros anteriores al tener
valores de p = 0.586 y p = 0.868, mayores al valor de significancia del modelo.

En la Figura 2.4 es posible observar los diferentes rangos de variacién de peso a medida que cambia
la temperatura, por otra parte, al observar los graficos presentados en la Figura 2.5 que presentan la
comparacion del paso del tiempo y la variacién de peso, se nota una variabilidad casi nula a las tres
temperaturas, aunque hay una leve inclinacion a que los valores disminuyan, no es lo suficientemente
evidente para considerarse, esto respaldado por los valores p.

En productos como pan, galletas o similares, un problema comiin es la pérdida de peso, usualmente
explicada por la evaporacion del agua contenida en estos productos, varios factores pueden influir en
este fenémeno, como la humedad relativa del ambiente, la temperatura a la que se almacena un
producto y aunque no es un efecto directo, el paso del tiempo refleja como los efectos de la pérdida
de peso se incrementan. En estudios de este tipo de productos, bajo condiciones de congelacion
controladas, se logré identificar que las fluctuaciones de temperatura afectaban més a la pérdida de
peso, sobre todo si estas ocurrfan en un periodo largo de tiempo (Phimolsiripol et al., 2011).
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Figura 2.2: Valores de AW obtenidos en diversas condiciones de estudio de la VU de las galletas. Los
diagramas de caja y bigotes, marcados con distintas letras mintsculas, sefialan diferencias significativas
entre los conjuntos de datos a diversas temperaturas de almacenamiento (p<0.05).
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Figura 2.3: Gréfico de dispersion de la evolucién en el tiempo de la AW de las galletas en las diferentes
condiciones de estudio (CE). Las letras mintsculas indican diferencias en los tiempos de almacenamiento.
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Figura 2.4: Valores de cambio en el peso (g) de galletas obtenidos en diversas condiciones de estudio. Los

diagramas de caja y bigotes, diferenciados por letras mintdsculas, evidencian discrepancias significativas entre
los conjuntos de datos en distintas temperaturas de almacenamiento (p<0.05).
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Figura 2.5: Gréafico de dispersién de la evolucién en el tiempo del peso de las galletas en las diferentes
condiciones de estudio (CE). Las letras mintsculas indican diferencias en los tiempos de almacenamiento.
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2.4.1.3. Acidez titulable total

Para el ANOVA de acidez, cuyos resultados se presentan en la Tabla A.4. Se determiné que
los tres pardametros tenian una influencia significativa sobre las variaciones de acidez durante el
almacenamiento, esto debido a sus valores p. Para la Temperatura (A), el Tiempo (B) y su interaccién
(AB) se estimé un valor de p =< 2 x 10715, que fue menor al valor p < 0.05 de significancia del
modelo.

En la Figura 2.6 se puede observar la variacién en rangos de valores a diferentes temperaturas,
esto es mas evidente a 40°C, donde también se puede resaltar que los valores son menores que a
temperaturas mas bajas. Mientras que en la Figura 2.7 se observa la evolucién de la acidez en el
tiempo, es posible observar estas variaciones claramente en las tres temperaturas, lo que facilita la
interpretacién de las variaciones de la acidez.

La acidez de las galletas y productos similares suele verse influenciada en gran manera por las
caracteristicas de sus ingredientes, la harina siendo su ingrediente principal, la presencia de fosfatos y
acidos del trigo o semilla serdn clave (Oyola Coral & Padilla Fabian, 2021). En un estudio realizado
sobre barquillos tipo obleas, se determiné que en un periodo de 16 dias, de temperaturas de 15
hasta 55°C, la acidez tendia a aumentar con el paso del tiempo, es especial a temperaturas mas
elevadas en modelos de orden cero y uno, no obstante, se determiné en ese caso que a segundo orden
habia un mejor ajuste, en este caso, los datos graficados tendian a disminuir, dicha relaciéon de una
disminuciéon gréafica con respecto a la acidez también se observod en los calculos de la constante k y
calculos de VU, logrando dar contexto del comportamiento de la acidez en este tipo de productos
(Coronel, 2016).

2.4.2. Parametros de color

Los parametros L*a*b* pueden ser de gran ayuda para identificar el estado de calidad de un
producto, adiciones a la formulacién o cubiertas externas pueden afectar los pardmetros, por lo que
es de gran importancia saber con que se va a trabajar y las caracteristicas del producto. Tal es
el caso de unas galletas en las que se sustituy6 la mantequilla por aceite de girasol, dicha adicién
modifico los parametros iniciales de los valores de color, en estas muestras se observé que habia
decrecimiento en las tonalidades rojas a medida que avanzaba el tiempo de almacenamiento, por
otra parte, se determiné que los valores de tonalidad amarillas y luminosidad incrementaron, las
principales diferencias después de 5 meses se observaron en los valores a*. A pesar de que se considerd
la temperatura para el estudio, se determiné que la exposicion al oxigeno paralelo a la luz, pudo
contribuir a la variacion de color de la galleta, estudios que presentan la variedad de formulaciones
y parametros de estudio, nos permiten afirmar que estos valores tendran variaciones durante el
almacenamiento de las galletas (Pajin et al., 2011).

2.4.2.1. L*

En cuanto al andlisis de color, para el pardmetro L* (Tabla A.5) se consider6 que los valores de
Temperatura (A) con valor p =< 2 x 10716 y Tiempo (B) con valor p = 1.62 x 10~!! indicaban
significancia, de igual manera aunque con menor influencia, la interaccién de ambos parametros
(AB) fue significativa al tener un valor p = 0.00193.

En el grafico de caja de bigotes, presentado en la Figura 2.8 se puede observar la variaciéon de rangos
y valores, en especial a la temperatura de 40°C, que muestra mayor diferencia entre el conjunto
total de datos. Se observa un comportamiento similar en la Figura 2.9 donde a 40°C existe mayor
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Figura 2.6: Valores de cambio en la acidez titulable de galletas obtenidos en diversas condiciones de estudio.
Los diagramas de caja y bigotes, diferenciados por letras mintusculas, evidencian discrepancias significativas
entre los conjuntos de datos en distintas temperaturas de almacenamiento (p<0.05).
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Figura 2.8: Valores de cambio en el L* de galletas obtenidos en diversas condiciones de estudio. Los
diagramas de caja y bigotes, diferenciados por letras mintdsculas, evidencian discrepancias significativas entre
los conjuntos de datos en distintas temperaturas de almacenamiento (p<0.05).

2.4.2.2. a*

Utilizando los valores de p presentados en la Tabla A.6 se determiné que los factores que influian
significativamente en las variaciones del valor de color a* fueron la Temperatura (A) con un valor
p=1.03 x 1071% y el Tiempo (B) con un valor p = 6.67 x 10~'2, ambos considerados bajos ante el
parametro del modelo p < 0.05; sin embargo, la interacciéon entre ambos factores no parecié tener
influencia sobre el atributo, debido a que su valor fue p = 0.225.

En la Figura 2.10 se muestra la distribucién de datos mediante cajas de bigotes, en este caso se
puede observar més variacién entre los datos a 20°C y las demds temperaturas, se destaca que a
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Figura 2.9: Grafico de dispersiéon de la evolucién en el tiempo de L* de las galletas en las diferentes
condiciones de estudio (CE). Las letras mintsculas indican diferencias en los tiempos de almacenamiento.
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pesar de que los rangos son similares, la distribucién de datos no lo es. Mientras que en la Figura
2.11 es posible observar la variacién del atributo a través del tiempo; sin embargo al comparar
los graficos tomando en cuenta sus temperaturas, se encuentran similitudes, respaldando que la
combinacién de ambos factores no implica significancia en la variacién del atributo.
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Figura 2.10: Valores de cambio en el a* de galletas obtenidos en diversas condiciones de estudio. Los
diagramas de caja y bigotes, diferenciados por letras mintdsculas, evidencian discrepancias significativas entre
los conjuntos de datos en distintas temperaturas de almacenamiento (p<0.05).

2.4.2.3. b*

Por ltimo, en la Tabla A.7 correspondiente al ANOVA del valor b*, se presentan los valores de
p. Estos indican que todos los valores tienen influencia significativa sobre las variaciones de b*, de
manera que para la Temperatura y la interaccién Temperatura y Tiempo (AB) se estimé un valor
p=<2x 10716  mostrando la mayor significancia. Mientras que para el parametro del Tiempo (B)
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Figura 2.11: Gréfico de dispersién de la evolucién en el tiempo de a* de las galletas en las diferentes
condiciones de estudio (CE). Las letras mintsculas indican diferencias en los tiempos de almacenamiento.
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se estimé el valor p = 8.88 x 10719,

Los resultados para la influencia de la temperatura se presentan graficamente en la Figura 2.12 en la
que es posible observar la variaciéon de rangos y distribucién de los datos. Se destaca una diferencia
visual significativa entre los resultados a 20°C con respecto a los valores en 30 y 40°C. Mientras que
en la Figura 2.13 se puede observar la variacién de datos, sobre todo en las temperaturas de 30 y
40°C, ademas entre graficos de diferentes temperaturas es posible observar el efecto conjunto del
tiempo y la temperatura sobre las variaciones del atributo.
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Figura 2.12: Valores de cambio en el b* de galletas obtenidos en diversas condiciones de estudio. Los
diagramas de caja y bigotes, diferenciados por letras minisculas, evidencian discrepancias significativas entre
los conjuntos de datos en distintas temperaturas de almacenamiento (p<0.05).
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Figura 2.13: Gréfico de dispersién de la evolucién en el tiempo de b* de las galletas en las diferentes
condiciones de estudio (CE). Las letras mintsculas indican diferencias en los tiempos de almacenamiento.
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2.4.3. Andlisis cinético

Se analizé que atributo tenia el mejor ajuste ante un modelo de orden 0, para lo cual se determinaron
los valores presentados en la Tabla 2.2, y posteriormente se utilizé el valor de Coeficiente de
determinacién (R?), evaluando cudl se acercaba mas al valor de 1. A 20°C se pudo observar que
el atributo de peso, con un valor de R? = 0.5530 % 0.3748 present6 el mejor ajuste al modelo,
mientras que a 30°C se determina nuevamente que el peso tiene el mejor ajuste debido a su valor
R? = 0.9941 4 0.00487, a 40°C con un valor de R? = 0.8873 £ 0.0091 se considera al peso como el
atributo con mejor ajuste, aunque presenta menor valor en comparacion a las otras dos temperaturas.
En cuanto a las tasas de cambio, basadas en el valor absoluto méas grande de la constante k, se
determiné que a 20°C la tasa de cambio del valor L* (k = —0.0976 & 0.1415) presentaba el valor
absoluto més grande, a 30°C el valor b* registré el valor absoluto méas grande (k = 0.0475 + 0.0153),
mientras que a 40°C el valor a* tuvo la mayor tasa de cambio k = 0.0422 4 0.0081. El anélisis de
los datos practicos bajo un modelo 0 infieren que el peso se ajusté mejor bajo las tres condiciones
de temperatura elegidas, mientras que las tasas de cambio fueron mayores en los diferentes valores
de color en las tres temperaturas consideradas, lo que quiere decir que estas cambiarian primero a
medida que el tiempo de almacenamiento avanza.

Tabla 2.2: Ajuste de los datos experimentales al modelo de reaccién de orden cero para galletas.

T

(°C)  Atributo (Q) Qo k R?

20 AW 0.4978 £ 0.0131 -0.0023 £ 4.72 x 1074 0.2575 £ 0.1157
Peso 22.4588 £+ 2.0744 -0.0918 £ 8.94 x 1072 0.5530 £ 0.3748
L* 75.3336 £ 1.0297 -0.0976 £ 0.1415 0.0667 £ 0.0946
a* 4.5579 + 0.0834 0.0159 £ 0.0019 0.0667 £ 0.0220
b* 24.4327 4+ 0.3494 0.0372 £ 0.0131 0.1027 £ 0.0566
acidez 0.0626 £ 0.0137 -0.0006 £ 7.49 x 104 0.0414 £ 0.0560

30 AW 0.4800 £ 0.0079 -0.0064 4 1.08 x 1073 0.4055 £ 0.1346
Peso 18.1107 £ 0.5062 -0.0096 4 1.93 x 10~4 0.9941 £ 0.0048
L* 74.7577 + 0.1555 0.0047 £ 0.0032 0.0024 £ 0.0030
a* 4.9469 £+ 0.0820 0.0141 £ 0.0042 0.0302 £ 0.0162
b* 25.0843 + 0.0871 0.0475 £ 0.0153 0.4385 £ 0.2768
acidez 0.1898 £ 0.0097 -0.0061 4 3.99 x 10~4 0.1591 £ 0.0114

40 AW 0.4266 £ 0.0059 -0.0078 £ 6.72 x 1074 0.7321 £ 0.0813
Peso 18.5431 £ 0.8149 -0.0157 £ 6.87 x 104 0.8873 £ 0.0091
L* 75.4888 £+ 0.4910 -0.0146 £ 0.0162 0.0200 £ 0.0256
a* 4.9276 £ 0.0456 0.0422 £ 0.0081 0.4559 £ 0.0822
b* 24.6168 £ 0.3876 0.0375 £ 0.0114 0.2602 £ 0.2186
acidez 0.0342 £ 0.0068 -0.0004 4 2.43 x 10=4 0.1216 £ 0.0969

Para el andlisis de los datos cinéticos de los atributos bajo un modelo de primer orden (Tabla 2.3), se
determino que debido a su valor de R?, el peso fue el atributo con mejor ajuste bajo las tres diferentes
condiciones de temperatura, siendo que a 20°C se obtuvo un valor de R? = 0.5539 & 0.3740, a 30°C
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un valor de R? = 0.9943 4 0.0047 y finalmente a 40°C registrando un valor R? = 0.8892 4 0.0089, de
esta manera indicando que no solo el peso tuvo mayor afinidad con el modelo de orden 1, sino que
a 30°C se presentaba el mayor ajuste de este atributo, segin los datos recabados. Para el analisis
de la tasa de cambio, basada en el valor k absoluto, se destacd que el atributo AW a 20°C ocurria
con mayor rapidez por su valor k = —0.0050 & 1.05 x 103, mientras que a 30°C el atributo acidez
presenté la mayor tasa de cambio con un valor $k = -0.0374 £ 0.0097$, por ultimo a 40°C con un
valor k = —0.0241 4 2.55 x 1073 se determiné que la AW tenia la mayor tasa de cambio. El andlisis
conjunto de estos datos nos quiere decir que ante cualquier temperatura, bajo el modelo de primer
orden, el peso presentarda mejor ajuste, a pesar de que otros atributos ocurran con mayor rapidez
segin su constante k.

Tabla 2.3: Ajuste de los datos experimentales al modelo de reacciéon de primer orden para galletas.

T

(°C)  Atributo (Q) InQo k R?

20 AW -0.6983 £ 0.0253 -0.0050 £ 1.05 x 1073 0.2440 £ 0.1051
Peso 3.1020 £ 0.0849 -0.0038 £ 3.56 x 1073 0.5539 £ 0.3740
L* 4.3233 £ 0.0165 -0.0015 £ 2.22 x 1073 0.0699 £ 0.1011
a* 1.5180 + 0.0163 0.0029 + 3.53 x 1074 0.0548 £ 0.0227
b* 3.1941 £ 0.0144 0.0016 £ 5.45 x 10~ 0.1046 £ 0.0547
acidez -3.2080 £ 0.2491 0.0012 £ 0.0135 0.0174 £+ 0.0124

30 AW -0.7356 £ 0.0202 -0.0172 + 2.74 x 1073 0.2849 + 0.0909
Peso 2.8963 + 0.0280 -0.0005 + 2.60 x 10~° 0.9943 £ 0.0047
L* 4.3142 £+ 0.0021 0.0001 4 4.09 x 10~° 0.0023 £ 0.0028
a* 1.5913 £ 0.0186 -2.57 x 1073 £ 0.0008 0.0279 £ 0.0153
b* 3.2223 £ 0.0031 0.0018 £ 0.0006 0.4364 £ 0.0782
acidez -2.4268 £ 0.2264 -0.0374 £ 0.0097 0.1140 £ 0.1622

40 AW -0.8434 £ 0.0219  -0.0241 + 2.55 x 1073 0.6590 £ 0.0957
Peso 2.9195 + 0.0440 -0.0009 £ 3 x 1077 0.8892 £ 0.0089
L* 4.3239 £ 0.0065 -0.0002 £ 2.14 x 104 0.0206 £ 0.0258
a* 1.5951 £ 0.0100 0.0077 + 1.49 x 1073 0.4638 £ 0.0870
b* 3.2026 £+ 0.0163 0.0015 £ 0.0004 0.2604 £ 0.2163
acidez -3.4206 £ 0.2295 -0.0135 £ 0.0072 0.1529 £ 0.1249

Para el modelo de segundo orden (Tabla 2.4), se concluy6 con respecto al valor R? el peso era
el atributo que mejor se ajustaba a todas las temperaturas estudiadas, registrando el valor de
R? = 0.5549 £ 0.3731 a 20°C, R?> = 0.9944 + 0.0046 a 30°C y R? = 0.8911 + 0.0087 a 40°C,
presentando buen ajuste en general, con una mayor afinidad a 30°C.

Mientras que para la determinacion de la tasa de cambio, basandose en los valores absolutos de k se
determiné que la acidez presentaba mayor tasa a todas las temperaturas, a 20°C se obtuvo un valor
de k = —0.4053 + 0.3974, a 30°C el valor fue de k = 0.1863 4 0.4064 y a 40°C k = 0.5981 4+ 0.2375.
Obteniendo la reaccién mas rapida de este atributo a la temperatura de 40°C.

Tabla 2.4: Ajuste de los datos experimentales al modelo de reaccién de segundo orden para galletas.
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T Atributo

C) (@) = k R?
20 AW 2.0120 + 0.0488 0.0110 + 0.0024 0.2303 +
0.0954
Peso 0.0453 + 0.0035 1.58 x 1074 + 1.44 x 10~4 0.5549 +
0.3731
L* 0.0132 + 2.65 x 10~ 2.30 x 1075 + 3.51 x 10~° 0.0728 +
0.1072
a* 0.2191 4 0.0033 —5.17x107% £ 849 x 107° 0.0442 +
0.0232
b* 0.0411 + 5.96 x 10~* —6.56 x 107% + 2.27 x 1075 0.1065 +
0.0529
acidez 39.5089 + 9.3388 -0.4053 £ 0.3974 0.0185 =+
0.0156
30 AW 2.1033 + 0.0523 0.0493 + 6.98 x 103 0.1832 +
0.0531
Peso 0.0552 + 0.0015 2.98 x 1075 + 2.30 x 1076 0.9944 +
0.0046
L* 0.0134 + 2.58 x 1075 —8.09 x 1077 £+ 5.24 x 1077 0.0022 +
0.0026
a* 0.2051 + 0.0042 —4.72x107* + 1.69 x 107* 0.0250 +
0.0142
b* 0.0399 + 0.0001 —713x107° +£ 217 x 10°° 0.4342 +
0.2756
acidez 27.2845 + 12.2869 0.1863 + 0.4064 0.0612 +
0.0994
40 AW 2.2797 £+ 0.0820 0.0790 + 9.68 x 1073 0.5377 £
0.1016
Peso 0.0540 + 0.0024 4.66 x 1075 + 2.08 x 1076 0.8911 +
0.0087
L* 0.0132 + 8.64 x 1075 2.64 x 1076 + 2.85 x 1076 0.0212 +
0.0261
a* 0.2029 + 0.0022 —1.41x1073% £2.81 x107* 0.4705 +
0.0910
b* 0.0407 £ 0.0007 —6.19 x 10~* £ 1.68 x 1075 0.2607 +
0.2139
acidez 31.7684 + 8.3800 0.5981 + 0.2375 0.1842 +
0.1613

En general, para los tres modelos el atributo que tuvo un mejor ajuste fue el peso, de acuerdo a sus
valores de R2. Considerando la temperatura de 40°C, con la que se trabajaria en un estudio de VU
acelerado, se determiné que para todos los atributos, el mejor ajuste seria el modelo de segundo
orden. Bajo estas mismas condiciones, ahora considerando el valor absoluto de k para la tasa de
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cambio, el atributo de acidez se definié6 como critico, es decir, que la variaciones en este atributo se
presentarian antes segin la informacién recabada.

2.4.4. Andlisis termodinamico

Se hizo el anélisis conjunto de los datos cinéticos y conjuntos para lograr obtener los datos en la
Tabla 2.5, estos correspondientes al atributo de peso ajustado al modelo de orden 1, el andlisis de
estos pardmetros se enfoco en tener una mejor comprension de las reacciones de deterioro asociadas
a la muestra problema del presente trabajo.

Primeramente, para el valor de energia de activacién (Ea) se calculd en -47.511 kJ/mol, este valor
representa numéricamente la energia minima necesaria para que una reaccién ocurra. Mientras que la
constante cinética A, la cual proporciona informacién sobre la frecuencia de colisién de las moléculas
en la reaccién, asi como se su orientacién adecuada, tuvo un valor estimado de 3.88 x 10713,

De igual manera se determinaron parametros termodindmicos como la Entalpia (AH¥) cuyo valor
fue estimado en -50.029 kJ/mol, debido a que el valor de la (AH?*) es negativo, se considera que las
variaciones en el peso durante el almacenamiento conllevan un proceso exotérmico, lo que indica
que se absorbe energia del entorno para llevarse a cabo. Otro pardametro calculado fue la Entropia
(AS*), que describe el desorden de un proceso o reaccién, lo que puede ayudar a comprender sus
variaciones o comportamientos, se obtuvo un valor aproximado de -490.983 J/Kmol.

El altimo valor estimado fue @1, este permite describir la sensibilidad al cambio de la velocidad de
una reaccion ante cambios de temperatura de 10°C, este valor es importante para comprender el
comportamiento de un proceso o reaccién ante los cambios de temperatura. El resultado de este
parametro se explica como que la constante k se incrementaria 0.547 veces por cada 10°C que se
incrementa la temperatura.

Los pardmetros termodinamicos son de gran utilidad para comprobar que una formulacion es estable
ante diversas condiciones de almacenamiento, por ejemplo, el cilculo de energia de activacién para
reacciones de oxidacién en unas galletas formuladas con harina de almendra y cdscara de mango,
permitieron determinar que en comparaciéon de datos antes reportados, la Ea que presentaban las
nuevas formulaciones estaban por debajo del limite inferior para que una reaccién de oxidacion
ocurriera, por lo que se considerd que al menos para este parametro la formulacién era adecuada,
igualmente, al calcular el pardmetro Q19 se pudo determinar cuantas veces mas se aceleraba la
reaccién de deterioro relacionada al indice de perdxidos y humedad a medida que se incrementaban
10°C la temperatura de almacenamiento, comparando estos valores entre 4 formulaciones hechas, se
pudo elegir la mejor entre estas refiriéndose a su estabilidad termodindamica a lo largo de su VU
(Lépez et al., 2023). En el presente estudio, serd posible aplicar los pardmetros termodindmicos
como una referencia sobre como el control de temperatura que el productor tenga durante el
almacenamiento, podréa extender o acortar la VU del producto.

Tabla 2.5: Parametros termodindmicos y cinéticos del modelo de orden cero que describe la variacién del
peso.

Ea/kJ
mol-1 A dia-1 AH*/kJ mol-1 AS*/J K-1 mol-1 Q10

-47.511 3.88 x 10713 -50.029 -490.983 0.547
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2.4.5. Calculo de vida til

A partir del estudio cinético fue posible determinar la Ecuacién 2.2, la cual permite calcular la VU
de las galletas de mantequilla en funcién de la temperatura de almacenamiento (°C), con un nivel de
confianza del 81.90 %. El despeje de la Ecuacién 2.2, presentado en la 2.3, revel6 una VU de 109.20
dias (3.64 meses) para el producto almacenado a 25°C. Adicionalmente, en la Tabla 2.6 se presentan
los resultados correspondientes a diversas temperaturas obtenidos mediante esta ecuacién. Esta
ecuacién fue determinada utilizando el cambio general de color (AFE) del producto como atributo
critico de calidad. Este atributo fue calculado a partir del espacio de color CIE-L*a*b* del producto
almacenado a 20, 30 y 40°C durante 28 dias.

El cambio total de AFE de la muestra durante el estudio tomé valores desde 0.48 a los 20°C, hasta
3.80 a los 40°C. En estudios previos se ha reportado que a partir de que AFE adquiere valores
superiores a 5, los consumidores comienzan a detectar estas variaciones del color en el producto
(Obén et al., 2009). El AE fue asociado a la degradacién de los pigmentos y de los colorantes
presentes en la muestra (Contreras-Lépez et al., 2022; Garcia-Curiel et al., 2023).

logh = 2.3523 — 0.0126T (2.2)

0= 102.352370.0126T (23)

Tabla 2.6: Tiempo de VU a diferentes temperaturas.

T(°C) 0 (dias) 0 (meses)
15 145.83 4.86
20 126.20 4.21
25 109.20 3.64
30 94.50 3.15
35 81.78 2.73
40 70.76 2.36

2.4.6. Discusion general

El estudio de VU de las galletas de mantequilla permitié identificar los factores criticos que afectan
su estabilidad durante el almacenamiento a diferentes temperaturas y tiempos de almacenamiento.
Se lograron observar las tendencias de comportamiento de los diversos atributos fisicoquimicos
analizados.

Los modelos cinéticos aplicados demostraron que el peso es el atributo con mejor ajuste a los
tres 6rdenes de reacciéon. El analisis termodinamico indicé que el deterioro del peso es un proceso
exotérmico y que la velocidad de degradacién aumenta con la temperatura, evidenciado por el valor
de @ _{10}. Finalmente, la ecuacién de prediccién permiti6 estimar que la VU de las galletas es de
109 dias a 25°C, disminuyendo a medida que la temperatura de almacenamiento se incrementa. Estos
resultados destacan la importancia del control de la temperatura y la humedad en la conservacién del
producto y proporcionan herramientas utiles para la optimizacién de su estabilidad en la industria
alimentaria.

En diversos alimentos como las frutas, se ha atribuido la pérdida de peso a la disminucién de
la humedad, estrategias como recubiertas se han utilizado en estos casos mostrando resultados
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favorables para reducir la incidencia de este fenémeno de deterioro (Villanueva Trujillo et al., 2021).
Gracias a este tipo de estudios es posible determinar que condiciones como la temperatura y humedad
son de importancia para la extensién de la VU de alimentos con el peso como atributo critico.

2.5. Estrategias de optimizacién de vida til

Los empaques en los alimentos se relacionan con varias funciones con respecto a estos, ya sea
para contencién, proteccién y/o transportacion, el tipo de empaque de un alimento depende de
factores como el tipo de alimento, las condiciones en las que se transporta y almacena, ademas
de la presentacién deseada. La proteccion que ofrecen los empaques es una de las funciones més
importantes entre las antes mencionadas ya que limita el contacto del alimento con factores externos
que aceleran su deterioro como la luz, oxigeno, diversos microorganismos o contaminantes fisicos
diversos, un empaque adecuado es capaz de extender la VU de un alimento (Bauer et al., 2022).
La demanda por innovaciones en los empaques de alimentos se ve incrementada ante la necesidad de
alimentos percibidos como menos procesados al tener menos aditivos, debido a esto se ha requerido
de estrategias adicionales para extender la VU de los alimentos, una de estas son los paquetes con
propiedades antimicrobianas (Fadiji et al., 2023). Otro tipo de empaques son los llamados empaques
inteligentes, estos permiten monitorear los cambios que tiene el alimento durante su almacenamiento,
asegurando asi la inocuidad y seguridad alimentaria ademéas de las posibles fallas de manejo en la
cadena de distribucién del alimento (Thirupathi Vasuki et al., 2023).

En otros casos se ha optado por empaques comestibles en alimentos como las galletas para extender
su VU. Este tipo de empaques no solo se enfoca a la proteccién del producto sino que atiende a
la preocupaciéon de reduccién de residuos por parte de la industria alimentaria, por ejemplo, los
empaques hechos con quitosano y goma ardbiga enriquecidos con extracto de semilla de uva puede
soportar mayores condiciones de humedad aunque permite el paso de luz, lo cual puede resultar
inconveniente en galletas con un alto contenido graso. A pesar de esto, estos paquetes ofrecen
beneficios extra como el aumento del contenido de compuestos como polifenoles dependiendo de los
ingredientes con los que se formule. El estudio referido mostré que a pesar de que la dureza de la
galleta incrementa, también se registro mejor control de las propiedades sensoriales en un periodo
de seis meses de almacenamiento (Molnar et al., 2023).

Ademds, para productos susceptibles a la oxidacién se han desarrollado empaques activos que
liberan sustancias antioxidantes activas, inhibiendo en cierto grado la oxidacién lipidica y la rancidez
en alimentos, en este contexto se han estudiado diversas formas de liberacién como empaque con
actividad antioxidante in situ, envases activos con mecanismos de liberacion o envases con mecanismos
de liberacién controlada que se adaptan al proceso de deterioro del alimento (Kuai et al., 2021). Es
importante recalcar que empaques mas sofisticados tienden a elevar el costo del producto por lo que
se debe considerar el mercado al que el producto va dirigido asi como el presupuesto de produccién
del mismo.

2.6. Conclusion

El estudio de VU de las galletas de mantequilla permitié identificar los principales parametros
de calidad que influyen en la VU y deterioro de estos alimentos durante su almacenamiento. Los
resultados mostraron que el peso y la acidez son los atributos con mayor sensibilidad a cambios
ante el estrés ambiental del almacenamiento. Ademas, el anélisis termodindmico mostré que las
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reacciones que conllevan un proceso exotérmico, con una velocidad de degradacion influenciada
significativamente por la temperatura.

La ecuacion predictiva desarrollada en este trabajo estim6 una VU de 109 dias a 25°C, ademas se
demostrd que esta disminuye notablemente a temperaturas de almacenamiento mas altas, lo que
subraya la importancia de mantener condiciones de almacenamiento adecuadas para preservar la
calidad del producto.

El uso de modelos cinéticos y predictivos mostré funcionar para alimentos como las galletas de
mantequilla, permitiendo un estudio de VU menos costoso y méas rapido que métodos convencionales
como el estudio de VU en tiempo real. En conclusion, este estudio proporciona herramientas
cientificas para predecir y extender la VU de las galletas de mantequilla, asegurando su calidad y
aceptabilidad por parte del consumidor.
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APENDICE A

Material suplementario

A.1. Condiciones de experimentacion

A continuacion se presentan las condiciones de experimentacion utilizadas para las galletas de
mantequilla, cada determinacién se hizo al triplicado para los atributos de AW, color (CIELAB),
acidez y peso.

Temperatura Tiempo (dias)

20 0
20 5
20 7
20 12
20 14
20 19
20 21
20 26
20 28
30 0
30 5
30 7
30 12
30 14
30 19
30 21
30 26
30 28
40 0
40 5)
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Temperatura Tiempo (dias)

40 7

40 12
40 14
40 19
40 21
40 26
40 28

A.2. Resultados del analisis de varianza

FEn las Tablas A.2, A.3, A4, A5, A.6 y A.7 se presentan los resultados del andlisis de varianza
(ANOVA) que examina la influencia de tres factores principales: la Temperatura (A), el Tiempo (B)
y la relacién de estos dos (AB), en relacién con los atributos fisicoquimicos de calidad de las galletas
de mantequilla. Estos atributos incluyen la Actividad de agua (AW), el contenido de humedad, la
variacién del peso, el pH, la acidez, y el anélisis de color con los valores L*a*b*.

Tabla A.2: ANOVA completo de la AW de las galletas.

Fuente de Grados de Suma de Cuadrado Valor

variabilidad libertad cuadrados medio F Valor-p

A: Temperatura 2 0.31 0.155 502.62 <2 x 10~ 16%*x*
B: Tiempo 8 0.3424 0.0428 138.79 <2 x 10~ 16%k*
AB 16 0.1022 0.00639 20.71 <2 x 107 16%*x*
Residuales 54 0.0167 0.00031

Tabla A.3: ANOVA completo del peso de las galletas.

Fuente de Grados de Suma de Cuadrado Valor

variabilidad libertad cuadrados medio F Valor-p

A: Temperatura 2 107.01 53.51 22.961 1.5 x 107 6%**
B: Tiempo 8 15.44 1.93 0.828  0.586

AB 16 21.81 1.36 0.585  0.868
Residuales 27 62.92 2.33

Tabla A.4

Tabla A.4: ANOVA completo de la acidez titulable de las galletas.

Fuente de Grados de Suma de Cuadrado Valor
variabilidad libertad cuadrados medio F Valor-p

A: Temperatura 2 0.07128 0.03564 2584 <2 x 107 16%kx
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Fuente de Grados de Suma de Cuadrado Valor
variabilidad libertad cuadrados medio F Valor-p
B: Tiempo 8 0.26652 0.03332 241.6 <2 x 107 16%*x
AB 16 0.28429 0.01777 128.8 <2 x 10~ 16%k*
Residuales 54 0.00745 0.00014
Tabla A.5

Tabla A.5: ANOVA completo del valor de L* de las galletas.
Fuente de Grados de Suma de Cuadrado Valor
variabilidad libertad cuadrados medio F Valor-p
A: Temperatura 2 1661.6 830.8 1648.321 <2 x 107 16%**
B: Tiempo 7 63.8 9.1 18.092  1.62 x 10~ 11***
AB 14 21.6 1.5 3.065 0.00193
Residuales 48 24.2 0.5
Tabla A.6

Tabla A.6: ANOVA completo del valor de a* de las galletas.
Fuente de Grados de Suma de Cuadrado Valor
variabilidad libertad cuadrados medio F Valor-p
A: Temperatura 2 33.58 16.791 38.569 1.03 x 1010k
B: Tiempo 7 58.12 8.303 19.072  6.67 x 107 12%*x*
AB 14 8.11 0.579 1.331 0.225
Residuales 48 20.9 0.435
Tabla A.7

Tabla A.7: ANOVA completo del valor de b* de las galletas.
Fuente de Grados de Suma de Cuadrado Valor
variabilidad libertad cuadrados medio F Valor-p
A: Temperatura 2 5816 2907.9 6355.48 <2 x 10— 16%k*
B: Tiempo 7 45 6.5 14.11  8.88 x 10~ 10%xx*
AB 14 840 60 131.11 <2 x 10~ 16%x*x*
Residuales 48 22 0.5
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