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DE CARAMELO MEDIANTE TECNOLOGIA DE RESONANCIA DE MICROONDAS

Autora Cisternas Villanueva, Mireia
Tutores Pineda Soler, Eloi

Valero Baya, Jordi

En este proyecto se recogen los resultados obtenidos en el trabajo de investigacion,
realizado en la fabrica Chupa Chups S.A. (Sant Esteve Sesrovires), que pone de
manifiesto las ventajas de la aplicacibn de microondas para la determinacion del
contenido en humedad y relleno en muestras de caramelo, en el sentido de que permite
conocerlos a tiempo y de manera exacta para poder fabricar productos con el minimo uso

de energia y el menor impacto ambiental.

El principio fisico de medicion se fundamenta en el procedimiento de resonancia de
microondas el cual permite determinar el contenido de humedad y relleno del producto,
sin tratamiento preliminar (técnica no destructiva), mediante la desintonizacion y la
amortiguacion de la frecuencia natural del resonador, y gracias a la alta reaccion al
contenido de agua. Debido al escaso suministro de energia de pocos milivatios no
conduce a un calentamiento o a un cambio quimico del producto analizado. Y debido a
que las microondas penetran por completo las materias, se registra toda el agua ligada
fisicamente, tanto el agua adherida superficialmente como también el agua ligada por

condensacion capilar.

Los resultados obtenidos en la calibraciéon del sistema de medida son esperanzadores y
pueden aplicarse para la determinaciéon “at line” y en frio del contenido de humedad y de
relleno en muestras de caramelo, permitiendo realizar las correcciones y los ajustes
adecuados para mejorar tanto la calidad del producto final como el rendimiento del

proceso.

Palabras clave: microondas, humedad, relleno, caramelos, proceso de fabricacion.
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En aquest projecte es recullen els resultats obtinguts en el treball d’investigacio, realitzat
a la fabrica Chupa Chups S.A. (Sant Esteve Sesrovires), que posa de manifest els
avantatges de I'aplicaci6 de microones per la determinacié del contingut en humitat i
farcit en mostres de caramel, en el sentit que els permet conéixer a temps i de manera
exacta per a poder fabricar productes amb el minim Us d'energia i el menor impacte

ambiental.

El principi fisic de mesura es fonamenta en el procediment de ressonancia de microones
el qual permet determinar el contingut d’humitat i farcit del producte, sense tractament
preliminar (técnica no destructiva), mitjancant la desintonizacid i la amortiguacio de la
frequéncia natural del ressonador, i gracies a l'alta reacci6 al contingut d'aigua. Degut del
escas subministrament d'energia de pocs mil-liwats no condueix a un escalfament o a un
canvi quimic del producte analitzat. | degut al fet que les microones penetren per
complet en la matéria, es registra tota l'aigua lligada fisicament, tant l'aigua adherida

superficialment com també I'aigua lligada per condensacio6 capil-lar.

Els resultats obtinguts en el calibratge del sistema de mesura sén esperancadors i poden
aplicar-se per a la determinacié “at line” i en fred del contingut d'humitat i farcit en
mostres de caramel, permetent realitzar les correccions necessaris per a millorar tant la

qualitat del producte final com el rendiment del procés.

Paraules clau: microones, humitat, farcit, caramels, procés de fabricacio.



DETERMINATION OF MOISTURE CONTENT AND FILLING IN SWEET SAMPLES
VIA THE APPLICATION OF MICROWAVE RESONANCE TECHNOLOGY

Author Cisternas Villanueva, Mireia
Tutors Pineda Soler, Eloi

Valero Baya, Jordi

This project summarises the results obtained in a research work undertaken in the Chupa
Chups S.A. factory in (Sant Esteve Sesrovires), which demonstrates the advantages of
applying microwave technology in order to determine the moisture and the filling content
in lollipop type sweets. This study was realized in order to gain a more thorough and
exact knowledge of their characteristics and therefore to minimise the energy used in
their manufacture, consequently reducing the environmental impact of the production

costs.

The physical principle employed in the measurements is based in microwave resonance,
which allows us to obtain the moisture and filling contents of the product without prior
preparation (via a non destructive technique). Due to the high response of the water
content to the electromagnetic excitation, the method uses interfering wavelengths and
the absorption of the natural frequency of the resonator to perform measurements with a
minimum of energy applied to the sample — just a few miliwatts — thus provoking neither
heating nor chemical change. Given the fact that the microwaves fully penetrate matter,
all water content physically linked can be detected, either bound on the surface or bound

due to capillary effect.

The results obtained in the calibration of the measuring system do give grounds for
optimism and can be employed to determine the moisture and filling in sweet samples,
thereby allowing for corrections to be undertaken on-line during the production process
and facilitating the necessary adjustments to improve both the quality of the end

products and the efficiency of the manufacturing process.

Key words : microwaves, moisture, filling sweets, manufacturing process.
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Introduccion

1. Introduccioén

1.1 El método de resonancia de microondas

En cualquier proceso de fabricacién hay que tener controlados una serie de parametros
que determinaran la calidad del producto final. De entre ellos podemos destacar los

contenidos en humedad, sélidos o volatiles.

La legislacién actual fija unos limites muy estrictos en el contenido en agua para cada
producto, limites que no pueden sobrepasarse, pero siendo uno de los objetivos de
cualquier empresa conseguir el mayor rendimiento en sus productos para con ello
consolidar y, si es posible, incrementar sus beneficios, para ello deberad conseguir que el
contenido de agua de sus productos sea lo mas alto posible. Consecuentemente, al ser
necesario controlar los porcentajes de humedad, sdélidos o volatiles, se necesitara
disponer de estos datos tan rapido como sea posible, para que puedan realizarse las
correcciones y ajustes adecuados con el fin de mejorar tanto la calidad del producto como

el rendimiento en el proceso de fabricacion.

Los actuales estandares de calidad exigen la adopcidn de sistemas de analisis y control
con datos sélidos y fiables, exigencia que cada vez sera mas rigida, y para ello, ademas
del analisis estadistico clasico, univariante, (Ej. test de comparacion, ANOVA), o
bivariante, (Ej. regresion lineal, ponderado o polinomial), el andlisis multivariante
engloba un conjunto de técnicas estadisticas que permiten extraer o crear modelos en

sistemas con varias variables o problemas multicomponentes.

El desarrollo de una nueva instrumentacion, las estrategias de control y la capacidad para
almacenar y tratar series elevadas de datos, han permitido resolver problemas derivados
de la exploracion de los mismos, tales como el estudio y control de factores, relaciones
objeto-variables, etc., y también de regresién, como la calibraciéon, modelos, regresién
no-lineal, etc., siendo estas herramientas facilmente adaptables a problemas de control

de calidad y de procesos (graficos de control de una o varias variables, etc.).

Con este fin se ha experimentado un nuevo método de ensayo no destructivo, que
permita la obtencion del porcentaje de humedad/densidad en las muestras de caramelo

con palo mediante la utilizacion de microondas.
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El procedimiento consiste en exponer el alimento a una radiacién electromagnética
(microondas), con una potencia inferior a los 10 MW, consiguiendo una friccidn
intermolecular resultante del movimiento de las cargas eléctricas de las moléculas de
agua por fuerzas de atraccion y repulsion bajo la influencia del campo eléctrico aplicado,
de manera que podamos correlacionar los factores de calidad de productos y sus

propiedades dieléctricas.

Esta técnica, desarrollada a principios del siglo XX, se establecié para una determinacion
rapida del contenido de humedad en muestras de grano, en la medida de la resistencia
eléctrica de una corriente continua entre dos electrodos de metal insertados en la
muestra de grano (Briggs, 1908). Se encontré que esta resistencia variaba segun el
contenido de humedad de las muestras y posteriormente, perfeccioné la metddica al
exponer el material himedo a una radiacién electromagnética entre dos antenas, con lo
que se determinaba facilmente la relacién entre la constante de propagacion y el

contenido de agua.

Esta nueva metodologia parece superar todas las técnicas utilizadas anteriormente para
la determinacion del contenido de humedad en sdélidos, como son los procedimientos
quimicos, los que utilizan radiofrecuencia (varios MHz) o los métodos de infrarrojo y

radiacion ionizante.

De entre los experimentos desarrollados hasta hoy, esta técnica ofrece las siguientes

ventajas:

« Contrariamente a los métodos que utilizan bajas frecuencias, los efectos de
conductividad iénica sobre las propiedades de los materiales se pueden
despreciar.

. La profundidad de penetracion es mayor que los métodos de mediciéon por
infrarrojos.

« No se requiere contacto entre el equipo de medida y el material, permitiendo la
determinacion del contenido de humedad en continuo.

« A diferencia de la radiacién infrarroja, es relativamente insensible a las
condiciones ambientales, de esta forma el polvo y el vapor de agua en
instalaciones industriales no afectan a la medicion.

« A diferencia de la radiacion ionizante, los métodos de microondas son mucho

mas seguros y rapidos.

-10 -
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. La alta especificidad del agua a ciertas frecuencias en la regién de microondas
permiten incluso detectar pequefias cantidades de esta, gracias a que la
energia eléctrica es altamente absorbida por la molécula de agua debido a su
caracter dipolar.

« Contrario a los métodos quimicos, no altera ni contamina el producto a medir,

siendo asi una técnica no destructiva.

Estas propiedades, combinadas con el ahorro potencial en combustible, en energia, en
mano de obra y la mejora en la calidad del producto resultante de la aplicacion del
sistema de medida del contenido de humedad, crean incentivos para el desarrollo de

investigacion y equipos por todo el mundo (Kupfer et al., 2000).

Principios y definiciones

El contenido himedo del material se define en base hiumeda como la relacion entre la

cantidad de agua, m,, por masa de producto hiumedo, m,,

m,, m,,

m,, m,+mgy

I

y, en base seca, como la relacion entre la cantidad de agua en el material y la masa de

material seco, m,

il My — Mg
= =

L My

(ambos parametros expresados en porcentaje).

En la practica, la primera ecuacion es la mas utilizada, y en el caso de que el contenido
de humedad esté relacionado a un cierto volumen del material, v, la ecuacidn se rescribe

como:

m,v  k _k
my/v+mgfv k+g p

[V Iy

donde k es la densidad del agua, g es la densidad del material en base seca y p es la

densidad del material en base himeda (Kupfer, 2005).

-11 -
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La influencia de las fluctuaciones, tanto de la densidad del material como de la densidad
del agua en el material, es un punto importante a tener en cuenta ya que sus efectos no
dependen del método eléctrico aplicado en la determinacién del contenido de humedad.
De esta forma, cuando determinamos k& mediante medicion eléctrica, se requiere saber p

para la determinacién del contenido de humedad (Kraszewski, 1996).

La densidad del material en base himeda puede obtenerse manteniendo constante la
masa del material himedo en el espacio de medida, tanto durante la calibracién como en
el proceso de medida o realizando mediciones de densidad por separado. Por ejemplo

pesando la muestra de volumen, determinado mediante la siguiente ecuacion:

My My
= "

rt’)‘
Una tercera opcién consistiria en utilizar una funcion independiente de densidad, es decir,
una funcion que relacione el contenido de humedad con las propiedades eléctricas del
material, independientemente de su densidad, eliminando o limitando asi los efectos de la
densidad en la medida del contenido de humedad, (Trabelsi et al., 2001).

1.2 El método resonador

Las microondas son un tipo de ondas electromagnéticas con una banda de frecuencia de
300 MHz a 300 GHz, aunque en la practica no se utiliza todo el espectro de las
microondas, puesto que existen algunas bandas de frecuencia discretas que han sido
fijadas para las aplicaciones de telecomunicaciones, industriales, cientificas y médicas
(también denominadas ISM). Las bandas de frecuencia ISM mas importantes y mas
utilizadas son 915 + 25 MHz y 2.450 * 50 MHz (Richardson, 2001).

Entre los métodos posibles para la medicion de las propiedades dieléctricas en el
intervalo de frecuencias de microondas (Richardson, 2001), los mas utilizados para
productos alimentarios son los métodos resonador, aplicados en materiales heterogéneos
y los métodos en base a la forma de reflexion para fluidos homogéneos o muestras con

superficies planas.

-12 -
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El método resonador, elegido de entre las técnicas posibles para la medicion de las
propiedades dieléctricas en el intervalo de frecuencias de microonda, consiste en analizar
las ondas perdurables que pueden existir en un resonador de microondas, (una cavidad

metalica), a ciertas frecuencias (determinadas frecuencias resonantes).

La interaccion entre las ondas electromagnéticas y un material dieléctrico y no-magnético
estad determinada por un tensor complejo £ (si el comportamiento es dependiente de la
direccién) o por una permitividad dieléctrica compleja €. = €’ - je” si el medio tiene
propiedades isotropas. La parte real, €, definida como constante dieléctrica, expresa la
capacidad del material a almacenar energia reversiblemente y la parte imaginaria, £”, es
conocida como el factor de pérdida dieléctrica, una medida de la energia absorbida por el
material (Richardson, 2001).

La expresion que relaciona esta interaccion se define de la forma:
2n
y=o+jB =JjoVETp

donde £_= €’ - je” es la permitividad relativa del medio y p=(/ A.)°, donde 1 y ic indican
respectivamente la longitud de onda en el vacio y la longitud de corte o atenuacioén. Las
componentes de propagacion a y f son dependientes de la permitividad relativa del
material himedo que a su vez depende del contenido de humedad &, de la densidad py

de la temperatura T.

o=y (&.p.T) B=w:E.p.T)

En determinados intervalos de frecuencia, las curvas resonantes de la cavidad de las
microondas cambian por el llenado con el material humedo, es decir, mediante la
insercion de un material dieléctrico la frecuencia resonante disminuye y la amplitud de la

curva resonante aumenta con el aumento de €’ o0 €”, respectivamente (Kupfer, 2005).

-13 -
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La figura 1.1 nos muestra este comportamiento en muestras de caramelo con palo.

Sersor vacio

Sersor lleno

TRANSMISION

FRECUENCIA

Figura 1.1 Cambios en el comportamiento resonante de un resonador,
debido a la interaccidn entre la microonda y el contenido de humedad.
Fuente: Tews-Elektronik, 2007

Segun la figura 1.1, cuando la muestra se sitla en el campo electromagnético del
resonador, observamos como la frecuencia resonante del resonador f(O) se reduce
cuando la comparamos con el resonador vacio f(LO), mientras que el valor de la amplitud
de la curva resonante b(0) se incrementa frente el estado de vacio del resonador b(LO).
Estos dos efectos son debidos, mayoritariamente, a las moléculas de agua presentes en
el material. La reduccién de la frecuencia resonante f(0)-f(LO) es consecuencia directa
de la reducciéon de la longitud de onda, a causa de las moléculas de agua en la muestra;
la ampliacion de la curva b(0)-b(LO) es consecuencia directa de la conversion de energia

electromagnética en forma de calor por la componente de agua en el material.
La humedad y la densidad pueden ser determinadas por separado mediante la medicion

de estos dos parametros y a su evaluacion posterior, segun un procedimiento patentado

por Tews-Elektronik, (Tews et al., 1995), descrito en el punto 1.3.

-14 -
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El contenido de humedad de la muestra es determinado seguln la ecuacién:

Jo-fi
g-1 fi

Humedad = =

0 Q
Fuente: Tews et al., 1995

donde f, Y fi, descritos anteriormente, expresan el desplazamiento de la frecuencia

resonante, Q, y O, son el factor-Q o factor de calidad de la cavidad antes y después de

insertar la muestra. La expresion anterior corresponde a los modelos de la casa Tews.

El factor de calidad depende de la pérdida de energia en la cavidad (paredes y

acoplamiento, etc.) y se expresa de la siguiente forma:

energia almacenada
energia disipada por ciclo de oscilacion

Fuente: Kraszewski, 1996

Asi, cuando la muestra se introduce en la cavidad, la frecuencia resonante decrece vy el

factor sera mas bajo, causando una ampliacion y aplanamiento de la curva resonante.

Estos parametros dependen del volumen, geometria, del modo de operacién de la
cavidad, de la permitividad, forma, dimensién y localizaciéon de la muestra dentro de la
cavidad. Para una cavidad dada y una muestra homogénea de forma regular y de

dimensiones bien definidas podemos determinar la permitividad del material.

La ventaja mas destacada del método resonador es su adecuacion para materiales
heterogéneos, especialmente en productos alimentarios, ya que se toman muestras de
un volumen mayor y se promedian las in-homogeneidades. También, tanto los valores
altos como los valores bajos de las permitividades, pueden medirse con una precision
alta, pero con diferentes tipos de resonadores (cavidades llenadas completa o

parcialmente).
La principal desventaja de los métodos resonador es que cada resonador solamente

puede determinar la permitividad a sus frecuencias resonantes, dependiendo por tanto, la

adecuacion o no, de las caracteristicas del material investigado (Tews et al., 1995).

-15 -



Introduccion

Tipos de resonadores

La gran variedad de resonadores existentes para la determinacion del contenido de
humedad y densidad dependen, en gran medida, de los requerimientos practicos, debido

al comportamiento del material.

Basicamente los podemos clasificar entre los abiertos y los protegidos. Estos Ultimos
estan totalmente cerrados y sdlo una apertura de plastico, vidrio o ceramica permite
introducir la muestra a la cavidad resonante. El tamafio del resonador depende de la
eleccion del modo resonante, de la demanda de mediciones, de la frecuencia operativa y

finalmente de un disefio éptimo que permita trabajar con la muestra problema.

Los resonadores abiertos, son mas dificiles de disefiar debido a su estructura abierta. La
prevencién de radiacién no es tan facil en las cavidades resonantes, pero su disefio
ofrece una gran ventaja frente los protegidos, la facil introduccién, en la estructura

resonante, del producto a analizar.
La limitacidén para la aplicacion practica de los resonadores abiertos es debida al hecho de
que el producto debe ser introducido en el tubo que recoge la muestra en el resonador y

en medio de proceso solo es posible si el producto tiene un comportamiento fluido.

Mediante el sistema “bypass”, figura 1.2, parte del producto es transferido al tubo donde

se efectla la medicion, y posteriormente es devuelto al proceso.

BYPASS de entrada de producto > f/

Valvula de paso de entrada > l-—-»- =

UNIDAD SENSORA j_’ < Flujo principal del producto

Vélvula de paso de salida > —

p— [
. .
\ UNIDAD EVALUADORA
Reincorporacion del producto >

Conectada a la medicidon

Figura 1.2 Sistema “BYPASS”
Fuente: Consergra, 2007
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El siguiente cuadro, 1.1, recoge las caracteristicas mas importantes de los diferentes tipos de
resonadores existentes en aplicaciones industriales

Resonator Type Sampler Areas of Application
H normal plastic tube with internal  sprinklable and pourable prod-
Laboratory version diameter of 40 or 46 ucts in all areas of industry,

and control process
version

H cup in plastic cup with inter-  pastes and fluid products for fast
Laboratory version nal diameter of 33, 40 or  and precise measurement
50 mm (sample volume  (pastes, oils, marzipan, syrups, Figura 1.3
of 35t0 150ml). etc.) i ) Resonadores tipo H
H large plastic cup or tube with  products with course granularity E
Version for measure-  internal diameter of 96,  or difficult flow behavior (rape- yE.
ment in the laboratory 128 or 197 mm (sample  seed grist at high temperature
and control process volume approx. 2 1o 5 li- and moisture, tobacco leaves
ters) and cut tobacco, diced beets,
cookies, etc.)
E plastic cup or tube with  powders in small quantities, ciga-
Laboratory version internal diameter of 10 rettes and filter sticks, plastic
and control process mm (optionally 26 mm)  foils, paper or sheeted products
version (sample volume 1 to 27
ml) or flat bed made of
plastic for foil or paper. Figura 1.4
Open resonator Planar structure, product  nearly every product possible, Resonadores tipo
for process use flow over the resonator ~ depends just on dielectric con- planar
stant of the product

mm (sample volume ap-
prox. 300 to 400 ml)

which process chemicals, phar-
maceuticals, and natural prod-
ucts. Stuffable products (to-
bacco, hops, etc.)

Cuadro 1.1 Descripcidon general de resonadores
Fuente: Kupfer, 2005

Figura 1.3 Cavidades resonantes, de izquierda a derecha: Tipo-

H con 96 mm de tubo y volumen de muestra de 1800 ml, Tipo-

H con 46 mm de tubo y volumen de muestra de 400 ml, Tipo-E

con 26 mm de tubo y volumen de muestra de 27 mm, Tipo-H

con 40 mm de apertura y volumen de muestra de 150 ml, Tipo-

E con 10 mm de apertura y volumen de muestra de 5 ml.

Fuente: Consergra, 2007
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Figura 1.4 Resonadores tipo planar
Fuente: Consergra, 2007

1.3 Separacion de la humedad vy |la densidad

Uno de los procedimientos que se utiliza en los métodos resonadores, es la medicion
directa de la frecuencia resonante (A) y la ampliacion de la curva del resonador (B), como

se ha descrito en el punto anterior.

La medida directa de estos parametros, transformados en una ecuacion lineal como se
presenta en la figura 1.5, permite la separacion efectiva de la densidad, en la respectiva

influencia, durante el proceso de medicién del contenido de humedad de la muestra.

Aumartar &l aroho de bands (v)

Desplazmmierto de [afracuencia de la resoranciz (1)

Figura 1.5 Cambio en la frecuencia resonante (A) versus incremento de la
curva resonante (B) para 2 muestras con la misma humedad, pero con una
densidad diferente.

Fuente: tews-elektronik, 2007
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1.4 Dispositivos de medida

Segun su aplicacion, podemos dividir en tres grupos la gran variedad existente de

dispositivos de medida de humedad por microondas,

o dispositivos de laboratorio
o dispositivos de proceso

o dispositivos portatiles.

Cada uno de ellos esta disefiado bajo el mismo concepto: Un generador (GEN) controlado
por un microprocesador (CPU) que envia la microonda al resonador (ver Fig. 1.6), donde
se origina un campo de resonancia electromagnético armoénico. El agua ligada en el
producto entra ahora en interaccidon con este campo. Las modificaciones del campo se
registran mediante un detector (DET) y se evalGan y se emiten en una unidad de control,
un microprocesador que calculara finalmente el valor del contenido de humedad y la
densidad (Kupfer, 2005).

LI ]
B el

Figura 1.6 Dispositivo de medida de humedad y densidad
Fuente: Kupfer, 2005

-19 -



Introduccion

A través del siguiente diagrama de bloques (Fig. 1.7) se detalla graficamente el método

indirecto para la determinacién de humedad.

N

[
<|
=

Material
or
process
o be
measured

Y
%

Figura 1.7 Diagrama de bloques

Fuente: Kraszewski, 1996

El primer bloque, llamado sensor de microondas, representa la parte del instrumento
donde se establece la interaccion entre la onda electromagnética y el material con un
contenido de humedad determinado. En este punto el sensor proporciona una sefial de
microonda, a la frecuencia deseada, que transmite al material de referencia. Asi, se
establece la transformacion del contenido de humedad del material en una propiedad
fisica del mismo (&), que se utilizara posteriormente para la determinacion de humedad.
El caracter de ¢ depende del método utilizado para la medida; por ejemplo, la
permitividad del material o la intensidad en la transmisién de la radiacidn infrarroja que
caracteriza la relacién entre la propiedad fisica o quimica del material y su contenido en

agua.

El segundo bloque llamado transductor, se compone de un oscilador de microonda, un
sistema de transmision y un detector, con el sensor conectado a la trayectoria de la
transmisién. Su funcién es la de convertir la sefial de microonda, proporcional al

contenido de humedad, en una sefal eléctrica de baja frecuencia, como es el voltaje.

Asumiendo que la cantidad de x en la Figura 1.7 es el voltaje, el tercer bloque, /la unidad
procesadora de la sefial, compara la entrada de voltaje con un voltaje estandar,
proporcionando la sefial de salida y de forma analdgica o digital, pudiendo ser utilizada

para el control de procesos gracias a la integracidon gradual de los resultados.
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La funcion del cuarto bloque, /a unidad de procesamiento de datos, es la de transmitir los
datos al dispositivo donde seran manipulados, procesados, registrados, almacenados y
mostrados. Esta unidad se incluye cada vez mas en los instrumentos de medida tanto a
nivel de laboratorio como en proceso “on-line” para la memorizacién de todas las

mediciones.

1.5 Calibracién

En los andlisis convencionales, utilizados para la determinacion de humedad, se usan
técnicas directas o indirectas de medida. La mayoria de los métodos estandar para
determinar el contenido de humedad son directos, y para su utilizacion en muchos
materiales son descritos con precisién en documentos formales, siendo especificos para
cada producto. Uno de los métodos de determinacion directa es la separacion fisica, que
consiste en pesar la muestra himeda, extraer del agua por evaporacion, y repesar la
muestra ya seca; otro método (por ejemplo la valoracion Kart Fischer) utiliza Ia

extraccidon mediante un solvente organico y posterior valoracién, (Kupfer, 2005).

Las técnicas indirectas miden también otras propiedades de la muestra (como la
absorcion de energia en los métodos de resonador) para determinar a través de una
funcidn numérica o grafica el contenido de humedad. La ventaja de estos métodos

indirectos es que proporcionan el resultado instantaneamente.

La determinaciéon de humedad por microondas es una técnica de medida indirecta, que
debe ser calibrada mediante un método de referencia, por ejemplo por diferencia de
pesada o la valoracién Karl Fischer utilizada en este proyecto. Para calibrar el sistema es
necesario utilizar, como minimo dos muestras, una con alto y otra con bajo o nulo
contenido de humedad, si bien un mayor nimero de muestras mejorara la calibracion

como veremos en la parte experimental.

Cada muestra es medida por el dispositivo y el valor de referencia determinado

posteriormente. Segun el nimero de muestras la calibracién podra ser lineal o no lineal.
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1.6 Compensacion de temperatura

Debido a la movilidad de las moléculas de agua en el material, los parametros de
resonancia varian segun su contenido, pero ello no es la Unica causa puesto que la
temperatura de la muestra hace variar también la movilidad de las moléculas. Por esto
la calibracion debe ser realizada con muestras a la misma temperatura, puesto que si el
material cambiara su temperatura con respecto a la temperatura de calibracion, la

calibracion debera realizarse nuevamente sobre este rango.

La figura 1.8 muestra como compensar el efecto de la temperatura en la sefial de medida
mediante un nuimero de puntos de calibracion en la misma y el rango de humedad de

interés.

alor de redicion

Hurnedad (%]

Figura 1.8 Calibracion tipica de un producto, la temperatura varia de 20 110°C

Fuente: Tews-elektronik, 2007

Utilizando la regresién lineal o no lineal es posible calcular una superficie de calibracién en

el espacio comprendido por la temperatura, humedad y el eje de microonda.
A través de la medicion simultanea del valor de microonda y la temperatura del producto,

el pardametro de humedad puede determinarse sin un error inducido por la variacién de

temperatura.
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1.7 Aplicaciones industriales

La determinacién de humedad y densidad en tecnologia de resonancia por microondas ya esta en

uso en varias aplicaciones, como nos muestra el cuadro 1.2 que se muestra a continuacion:

“Product  Moisture Range  Error

" Cocoa, Whole Bean  2.0-6.0% 0.05%
Caramel 2.0-11.0% 0.03%
Carob Seeds 6.0-18.0% 0.05%
Alumniaoxid 0.5-1.0% 0.01%
Coffee Beans 3.0-7.0% 0.03%
Cracker 0.6-1.2% 0.03%
Dry Soup 2.5-8.0% 0.03%
Dye Suspension 9.0-30.0% 0.4%
Duroplast 0.9-3.0% 0.02%
Fertilizer 0.18—-0.64% 0.004%
Gelatine Capsules 10.0-15.0% 0.05-0.1%
Herbicide 0.02-3.0% 0.01%
Hops 7.0-16.0% 0.2%
Cork 5.0—10.0% 0.03%
Lime 0.1-8.0% 0.01-0.2%
Milk Powder 1.0-4.0% 0.03%
Noodles 6.0-14.0% 0.16%
Polystyrol 0.01-0.11% 0.005%
PVC 0.12-5.0% 0.02%
Silica Gel 2.0-45.0% 0.01-0.09%
Soya, Rape Seed 8.0-15.0% 0.08%
Starch, Potato 6.0-18.0% 0.09%
Starch, Comn 2.4-10.9% 0.1%
Sulfate 0.1-0.5% 0.01%
Sugar 0.01-0.4% 0.01%
Tablet Powder 0.5-6.0% 0.01%
Tobacco 2.0-35.0% 0.1%
Vitamin A 3.6-4.7% 0.02%
Waffles 1.0-7.0% 0.1%
Zeolite 2.0-18.0% 0.04%

Cuadro 1.2 Aplicaciones industriales
Fuente: Kupfer, 2005
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Ambito de aplicacion y Objetivos

2.1. Presentacion del grupo Chupa Chups

Actualmente, el grupo Chupa Chups lo componen mas de 15 sociedades presentes en paises tan
diversos como Espafia, Francia, Rusia, México y USA. Su produccion, mas de 4000 millones de
caramelos al afio, se vende en 164 paises y su facturacion cerr6 el 2005 con unos ingresos de 220

millones de €.

2.1.1. Historia de la empresa

Enric Bernat i Fonollosa nacié en el 1924 en Barcelona en una familia con una larga tradicion en el
negocio de la pasteleria y la confiteria. Después de desarrollar varios cargos dentro de la empresa
Massanets i Grau, en el 1955 aceptd la gerencia de Granja Asturias S.A., mediana empresa
asturiana dedicada a la fabricacion de diversos productos alimentarios derivados de la manzana

que pasaba por unos momentos de crisis.

La gestion de Enric Bernat permitié subsanar el negocio, y en este proceso, él mismo, adquirié
acciones de la propia empresa con la intencion de desarrollar su idea de negocio: “¢Para qué
fabricar tantos productos para un Unico mercado y no un solo producto para muchos mercados?”.
Se debia hallar un producto, un caramelo, que sustituyera a la multitud de dulces que se

fabricaban.

En el 1959, Bernat, controlaba la mayoria de las acciones de la empresa y concentré toda su
atencion en el lanzamiento de un nuevo producto. Disend un caramelo mas pequefio y redondo al
cual lo unié a un palo de madera, y creo6 “el caramelo con palo Chups” que podia ser fabricado para
todo el mundo y aprovechar de esta manera las economias de escala propias de la fabricacién a
gran escala. Asi, en tan solo 5 afios, se trasladé a Barcelona, consiguié producir mas de 6 millones

de caramelos anuales y decidié expandirse en los mercados externos.

La década de los sesenta supone, para Chupa Chups, un periodo clave y decisivo en su posterior
desarrollo empresarial. Es una época de innovacién total. Esta innovacion afectd, no solamente al
producto, sino que también se introdujeron innovaciones en los procesos técnicos y en la gestion
de la empresa. En aquel tiempo, Chupa Chups ofrecia siete variedades de sabores diferentes a una

peseta la unidad.

El proceso de fabricacién industrial del caramelo existia desde el 1850, pero
Enric Bernat incorpord los ultimos avances técnicos y nuevas materias primas

que permitieron que el caramelo no fuese pegajoso, pero en ningln caso se

desprendiera del palo. El desarrollo de las nuevas tecnologias aplicadas a la
produccion de plastico permitié sustituir el palo de madera por uno de este

material, mas flexible e higiénico.
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Bernat supo jugar estratégicamente con las variables de marketing consiguiendo que el éxito de
Chupa Chups, hoy en dia, aun perdure. Los pilares basicos en los que se basa el éxito empresarial

de Chupa Chups son los siguientes:

e La Calidad: Basada en el uso de materias primas de calidad.

e La variedad, tanto en la gama de productos como en sabores y perfumes

e La conservacién. Hasta un periodo de dos afios sin que se alteren sus condiciones
caracteristicas.

e Lainnovacién y originalidad de los nuevos productos.

e La especializacién y segmentacién de los mercados.

e La notoriedad y prestigio de sus productos

e El disefio esmerado de los productos.

La distribucidn del producto resultd, también, innovadora para la época. Una flota constituida por
los populares SEAT 600 para equipar a sus distribuidores que

realizaban unas 30 visitas diarias.

Cuando Bernat quiso exportar su producto, se dio cuenta que
habia que redisefiarlo. Después de estudiar diferentes

proyectos, Bernat acudié a Salvador Dali, quien realizo el disefio

de la imagen de la empresa, del logotipo y de la envoltura para

los caramelos de los afios setenta. Esto le hizo dar la vuelta al mundo.
Chupa Chups fue pionera en la publicidad en medios radiofénicos y audiovisuales en esta época. La
creatividad de las Ultimas campafias hizo que los caramelos Chupa Chups fuesen los primeros

consumidos en el espacio.

El éxito de la empresa

Sin duda, uno de los secretos de Chupa Chups ha estado la prevision e inversion a tiempo en
tecnologia. Enric Bernat ha estado siempre por delante de su negocio. En un primer momento
compré una empresa para la fabricacion de una maquina capaz de hacer caramelos esféricos.
Posteriormente disefié una troqueladora que permitia unir el palo al caramelo y una maquina que
permitia envolver el caramelo. Todas estas innovaciones técnicas permitieron hacer un salto

técnico en la produccién de 500 a 4800 unidades por hora.

Hoy en dia, Chupa Chups esta presente en mas de 164 paises, cosa que hace que el 93% de su
facturacién provenga de los mercados internacionales.

La opcién fue clara, se optd por iniciar un proceso de internacionalizacién de la empresa, para
buscar nuevos mercados y minimizar los riesgos derivados de la internacionalizacion invirtiendo en

paises con economias y monedas mas fuertes tales como Francia, Reino Unido, Alemania y Japén.
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El proceso de expansion internacional de Chupa Chups es un modelo a seguir. La prospeccion de
mercados con mayor potencial y los acuerdos con las autoridades de estos paises para desarrollar
un modelo de expansion, creando un joint-venture con socios nacionales, que permitiera a la
empresa mantener el control de todas las filiales, siendo los pilares basicos sobre los que asienta el

proceso de expansion.

Asi, pues, desde finales de los ochenta, el proceso de expansién internacional se acelera y Chupa
Chups se establece en paises tan diversos como Rusia y China con plantas de produccién propias.

De la misma manera se establecen filiales comerciales en Brasil, Japdon, Corea y Canada.

Diversificacion de productos

En los ultimos afios, Chupa Chups ha iniciado también una diversificacion de sus productos. El
caramelo para adultos Saint, el caramelo juguete Magic-Pop, los caramelos con vitamina, y la
ampliacion del producto del caramelo Chupa Chups a mas de 50 variedades de sabor, intentando
adecuarse a los productos mas tipicos de cada mercado.

En los dltimos cinco anos hemos asistido a una variaciéon en las preferencias del consumidor de
articulo de confiteria en general.

El mercado mundial de los caramelos con azlcar desciende en cantidad de toneladas fabricadas, si
bien en valor puede decirse que tiene una tendencia a la baja menos que proporcional.

El mercado mundial de caramelos SIN azlcar no solo aumenta en cantidad de toneladas
fabricadas, sino que también aumenta significativamente en valor. Por lo que la cuota de mercado,

sobre todo en valor, de los caramelos sin azlcar adquiere cada afio mayor relevancia.

Los caramelos SIN azucar, con componentes funcionales positivos y categoria DENT aportan los
siguientes beneficios basicos:
Desde el punto de vista del consumidor:
- Ayudan a evitar la caries dental y en algunos casos pueden tener accion
remineralizante.
- Las investigaciones nutricionales estan cada dia mas, recomendando evitar el
consumo de azlcar porque es un nutriente que solo aporta “calorias vacias”.
- La aportacion de ingredientes funcionales positivos para la salud como:
antioxidante, reduccién de colesterol, bactericida etc.
- La oferta de “Chupa Chups® SIN azucar” facilita a nuestros fieles consumidores
una alternativa mas beneficiosa desde el punto de vista nutricional.
Desde el punto de vista de Empresa:
- Mejorar internacionalmente nuestra participacion de mercado, adecuandonos a
las claras tendencias mostradas por los consumidores.
- Que los padres de nifios no pongan “impedimentos” al consumo de caramelos
Chupa Chups® por contener azucar, sino que los recomienden y los compren

para sus hijos por ser beneficiosos y no tener contraindicaciones.
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2.1.2. Fabrica de Sant Esteve Sesrovires

El trabajo final de carrera se ha realizado en las instalaciones que la empresa Chupa Chups tiene
en Sant Esteve de Sesrovires (Barcelona). La fabrica fue construida en el afio 1967 en plena época
de expansion del producto estrella de aquella época, y que precisamente no era el conocido “Chupa
Chups”, sino el mencionado, entonces, “pitagol” que hoy recibe el hombre de “Melody pop”.

La fabrica ocupa, actualmente, una superficie aproximada de unos 16.000 m2 de la que esta
construida su maxima superficie permitida que es
aproximadamente de unos 11.000 m2. Desde sus
inicios, la fabrica fue creciendo despacio desde una
nave central hasta su actual extensién. En la
actualidad, la fabrica de Sant Esteve de Sesrovires
es el “buque insignia” de la compafiia, ya que ha
estado la base para la expansion mundial del
producto. Tan solo una cifra hace dar a entender
la importancia de esta fabrica: mientras que la
produccion realizada en el afio 1990 era

practicamente del 93% para el mercado nacional,

esta cifra se invierte en el afio 2001 vy, en la
actualidad, el 94% de la produccion es destinada a la exportacion. Chupa Chups exporta alrededor
de 164 paises por todo el mundo, siendo el 40% de la facturacién basada en el mercado europeo.

Asi mismo, la fabrica de Sant Esteve de Sesrovires (SES), es el cuartel general de los
departamentos de investigacion y desarrollo (I+D), tanto de producto como de packaging, y
también da cobertura a las actividades del departamento de Cualidad Corporativa, del
departamento de Costes Industriales y el departamento de aprovisionamiento de materias primas

de todas las fabricas. Se podria decir, entonces, que es la fabrica central del grupo.

En la actualidad, la actividad de esta fabrica estd siendo replanteada ante la necesidad de
ampliacion de sus instalaciones y se esta estudiando la posibilidad de la construccion de una nueva
fabrica en la misma zona que sustituiria a la actual.

Organizacion funcional de la fabrica

La fabrica de SES consta de dos partes de produccidn diferenciadas por el proceso de fabricacion
de caramelo:
e Zona de Produccion Chupa Chups: donde se fabrican toda la gamma de

caramelos clasicos (acidos y lacteos y sin azlcar) y Melody Pop.

e Zona de Produccion Fantasy Ball: donde se fabrica el caramelo transparente con

una bola de chicle en su interior envuelto con motivos promocionales.

Unos nimeros nos pueden dar la importancia productiva de esta fabrica:
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Chupa Chups: Tiene dos lineas productivas con capacidad tedrica para 2,25 Millones de unidades
diarias, aunque la produccién diaria es aproximadamente de 4 Millones de unidades para ambas

lineas de produccién combinando, para una misma linea, diferentes tipos y sabores de caramelos.

Melody Pop: Si bien la fabrica llegd a tener dos unidades productivas, en la actualidad solamente
es operativa una de estas con una capacidad productiva de un milldn de unidades diarias. La
demanda del mercado ha hecho disminuir la capacidad instalada necesaria.

Fantasy Ball: Es un tipo de caramelo con palo, diferente del clasico chupa chups, y transparente
que va dentro de una bolsita y preparado para lanzamientos promocionales o de licencias. Su
capacidad instalada es aproximadamente 2.4 millones de unidades al dia, pero la utilizada depende
del éxito o el fracaso de las licencias. Un buen ejemplo es la licencia “Spice Girls”, que en el 1998,
generd trabajar durante muchos meses a plena capacidad llegando a los 263 Millones de unidades
fabricadas. Al afio siguiente, pero, el 1999, las unidades solamente llegaron a los 157 Millones de
unidades, debido que la licencia “StarWars” no funciond como se esperaba y practicamente se
utilizé % de la capacidad productiva. Una vez mas el funcionamiento de una licencia como
“Pokemon” generd una cifra record de 313 Millones de unidades en el afio 2000 con una plena
capacidad funcionando durante 34 partes del afio. Casualmente, el 2001 fue un afio muy malo, ya
que no se pudieron cerrar las negociaciones para obtener licencias ganadoras y la produccidon se

cerr6 con cifras muy similares a las de 1999.

A parte de las zonas de produccion, la fabrica consta de otros puntos neuralgicos que dan

continuidad a todo el proceso de produccion:

e Almacén de Materias Primas y Almacén de Expediciones:

Estos almacenes son operacionales. Son, lo que podriamos decir, unos almacenes de paso para
los materiales o productos terminados. Tanto las materias primas como los productos
terminados estan en ellos un tiempo determinado, justo y necesario, para poder fabricar (un
maximo de 24 horas) o ser expedidos tan buen punto han estado fabricados (un maximo de 48
horas).

La problematica que presentan estos almacenes es que tienen el mismo espacio fisico que hace
10 afios antes, cuando la fabricacién era 10 veces mas pequefia que la actual.

e Almacén de Caramelo Intermedio:

Si bien se trabaja contra pedido, la programacion del caramelo se realiza semanalmente y en
prevision de los pedidos entrados en el sistema de gestién de la produccién. De esa forma, se
permite producir el caramelo con unos costes razonables al incrementar el lote y mantenerlo en
unas condiciones de enfriamiento antes de ser envasado de un minimo de 24 horas, tiempo
suficiente para asegurar que el caramelo haya perdido la temperatura residual y no se
produzca un deterioro de su forma esférica al ser envasado, almacenado o transportado. Este
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almacén puede dar respuesta, como mucho, a una semana de produccion de envasado,

cifrando su stock en unos 20 Millones de caramelos de promedio.

Otras dependencias:

0 Laboratorio de Calidad e 1+D: en el laboratorio de cualidad se lleva a cabo el
andlisis de todas las materias primas que se utilizan en la fabrica, asi como los
analisis de control en proceso de la fabricacion del caramelo. Paralelamente
también se desarrollan nuevas formulaciones de caramelos, aromas, colorantes...

por parte del departamento de desarrollo.

o Taller de Mantenimiento: en esta zona se realizan todos los trabajos de
reparacién de posibles averias ocasionadas en cualquier punto de la fabrica, asi

como tareas de mantenimiento preventivo de toda la maquinaria utilizada.
0 Zona de Reciclaje de caramelo: es una unidad operativa para reciclar los
jarabes del proceso, en el pro del medio ambiente y en pro de los costes de la

fabrica.

Operatividad de la fabrica

Una de las principales caracteristicas de esta fabrica es la flexibilidad de respuesta delante de los
pedidos del mercado, ya no tan solo en funciéon de las modas, sino porqué Chupa Chups ha
trabajado hasta el dia de hoy contra pedido y con unos plazos de entrega de 15 dias. Esta
estrategia empresarial se estda replanteando para conseguir reducir costes de produccién y al
mismo tiempo reducir el tiempo de respuesta a los clientes de forma que se pueda reducir el plazo
de entrega a 2 dias en lugar de los 15 actualmente existentes. En la actualidad se estan
planteando, a nivel corporativo, plataformas logisticas que permitan esta respuesta y programar
las fabricas contra una prevision de la demanda que permitird asegurar unos costes mas bajos de
produccion y, por tanto, ser mas competitivos en los mercados emergentes en que se necesitan

precios mas bajos.

En la actualidad la fabrica trabaja con un estandar de tres turnos durante los cinco dias de la
semana, si bien algunas de las secciones puedan aumentar o reducir su capacidad semanal en

funcion de los pedidos planificados.
Cuando es necesario producir por encima de la capacidad, la fabrica utiliza los turnos extras de fin
de semana, ya que la formacion de equipos de fin de semana se ve condicionada a las fuertes

variaciones de la demanda, y por tanto, genera equipos no estables en el tiempo.

Todas estas situaciones conllevan una fuerte variacion de la plantilla de producciéon y, por tanto,

afecta, también, a la plantilla global de la fabrica.
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En el 2001 la fabrica contaba con 177 trabajadores fijos, de los cuales 110 eran personal directo de
produccion, 10 de los almacenes y el resto eran técnicos de los diferentes departamentos

relacionados o no directamente con la produccion.

Si miramos, pero, como afecta la flexibilidad a la plantilla encontramos grandes variaciones debidas
a las exigencias de la produccién contra pedido. Asi, tenemos puntas de hasta 410 trabajadores y
con un promedio anual de unos 240. No hace falta mencionar que el resto de posiciones se cubren
via contratacion eventual. A mas, esta situacion de necesidad de mano de obra se ve incrementada
por la especificidad de ciertos productos promocidnales, presentaciones, etc., dedicados a clientes

exclusivos, ya que se pueden personalizar el producto en funcidn de las necesidades de estos.

No hace falta decir, que si bien esta situacion de contratacién eventual conlleva unas estructuras
de flexibilidad operativa y de eliminacidon de burocracia dentro de la fabrica, por el contrario, esta
situacion afecta, a la cualidad del producto, a las mermas de produccién y a la seguridad. No hace
falta mencionar que todo el equipo técnico de la fabrica tiene cuidado de todo esto con una
metodologia que evita estos riesgos en gran medida, destinando el personal no cualificado a

trabajos no criticos y seguros.
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2.2. Produccion del caramelo

2.2.1. Descripcion del caramelo

Para la fabricacion del caramelo partimos de una mezcla simple de ingredientes: jarabe de glucosa,
sacarosa y agua, con la posterior adicion de esencias, acidos y colorantes para modificar finalmente
sus propiedades organolépticas. Pese a su simplicidad, se obtiene un producto con una estructura

muy compleja.

Los caramelos duros son un ejemplo clasico de un producto en ‘estado vitreo’. Aparentemente,
tienen un aspecto sélido, pero realmente son liquidos no cristalinos subenfriados que estan por
debajo de su punto de fusidon y han adquirido propiedades de sdlido sin cristalizar (Cardoso &
Abreu, 2004). Pueden ser considerados liquidos muy viscosos, propiedad que interfiere
considerablemente en el proceso de formaciéon de los cristales. Para que haya cristalizacion, efecto
no deseado durante el proceso de elaboraciéon del caramelo, tiene que haber un nlcleo, es decir,
un cristal submicroscépico que actie como semilla. Estos nucleos se forman espontaneamente si la
supersaturacion es suficientemente elevada, pero, contrariamente, cuanto mayor sea la viscosidad

del medio mas lento sera el proceso de formaciéon de los cristales (Jakson, 1995).

Para producir caramelos con una vida propia satisfactoria, el producto final debe tener un humedad
residual minima (porcentaje de humedad que queda en el si del caramelo después del cocinado) y
la correcta proporcion de sacarosa y jarabe de glucosa. Un caramelo de textura satisfactoria debe
tener un contenido en soélidos del 97%, es decir, con un contenido del 3% en humedad residual.
Esta relacién no la podremos conseguir utilizando Unicamente sacarosa para hacer el caramelo,
debido a que la disolucion estaria saturada de este carbohidrato confiriéndole una gran

inestabilidad. Por este motivo se utilizan mezclas de sacarosa y jarabe de glucosa (Jakson, 1995).

2.2.1.1. Propiedades de las principales materias primeras

Para obtener resultados uniformes, es necesario conocer a fondo las caracteristicas y las
propiedades de cada una de las materias primeras que se utilizan en la formulacion para la
elaboracion del caramelo. Cada uno de los componentes de la mezcla que constituyen el caramelo

le confieren unas propiedades muy determinadas.

En el siguiente cuadro se presenta la proporcion aproximada de los ingredientes presentes en la

masa del caramelo.

62%0 Sacarosa 0.05% Aroma
35.6% Jarabe de glucosa 0.06% Colorante
1.1% Agua 0.73% Acido

0.49% Pasta Vacuum
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Sacarosa

Es el ingrediente principal en confiteria. De la producciéon mundial, que superaba los 143 millones

de toneladas en el 2002, aproximadamente dos tercios provienen de la cafia de azucar y el resto

de la remolacha (FAO, consulta 25 septiembre 2006). OH

La sacarosa es un disacarido formado por una molécula de glucosa y

otra de fructosa. La sacarosa es nombrada habitualmente como HO ° o (o]

azucar y tiene un comportamiento quimico bastante diferente a otros OH
tipos de azucares (Belitz & Grosch, 1992). Ho OH ho OH

Molécula de sacarosa
Fuente: Belitz & Grosch, 1992.

Propiedades de la Sacarosa

Hidrolisis: reaccion por la cual el azGcar se rompe en dos obteniéndose una molécula de glucosa y

una de fructosa. Esta reaccion tiene lugar en medio acido.

Sacarosa+ H,0 —-—sGlucosa + Fructosa

Cuando se realiza la hidrélisis en medio &cido la rotacidon 6ptica de las especies resultantes es
diferente a la solucién inicial de sacarosa ([OL]D 66.5°), se pasa de una solucion dextrégira (+) a
una levégira (-) debido a que la fructosa tiene un mayor poder de negativo de rotacion, [OL]D -

92.4°, que la glucosa, [0]p +52.7°. Esta mezcla resultante se la llama azGcar invertido (Belitz &

Grosch, 1992).
Cristalizacion: la sacarosa es un azucar que cristaliza facilmente.

No es un azucar reductor: es la principal diferencia entre la sacarosa y otros azucares. No se
puede detectar por la reaccion de Feeling si no se realiza previamente una hidrélisis acida.
Actualmente la cuantificacion de sacarosa y de otros azlcares presentes en el caramelo se realiza
en el laboratorio de calidad por cromatografia liquida de alta resolucion, HPLC (Belitz & Grosch,
1992).

Jarabe de Glucosa

El jarabe de glucosa es un producto que se extrae de la hidrdlisis del almidon en medio &cido. Es
una mezcla de diferentes azlcares de cadenas carbonatadas mas o menos extensas. El almidén es
un polisacarido que tiene una férmula general (CgH1003), donde n indica que existe un gran
ndmero de unidades con la féormula entre paréntesis en una molécula de almidén (Bernal et al.,
2001). Por accion de un acido diluido (generalmente acido clorhidrico o sulftirico) o ciertas enzimas

se produce la siguiente reaccion:

(C6H1005 )n +nH 20 H—+> n(Ce leoe)
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Obteniéndose asi diversas unidades de azlcar. La hidrdlisis enzimatica es la que se utiliza
habitualmente en el proceso de obtencién del jarabe de glucosa, de esta manera se produce una
rotura mas controlada de las cadenas de azlicar. En la industria de los dulces, se suele utilizar el
jarabe de glucosa con alto contenido en maltosa que le confiere una mayor viscosidad al medio
debido a la larga cadena carbonatada y a su bajo contenido en glucosa, este jarabe tiene una
excepcional estabilidad al calor y permite obtener productos menos higroscépicos (Bernal et al.,
2001).

Cuanto mayor sea la cantidad de azucar disuelto por litro, mas elevado sera su grado de
supersaturacion al enfriarlo. Por otra parte, su grado de supersaturacion sera mas elevado cuanto
mayor sea el salto de temperatura de la coccion a la de enfriamiento del jarabe. Un rapido
enfriamiento de la masa del caramelo provoca la formacion de vidrio; contrariamente, un
enfriamiento lento de la masa induce a la cristalizacion que da lugar a una indeseable textura
granulada (Belitz & Grosch, 1992).

Una forma de minimizar el riesgo de cristalizacién es la utilizacién del jarabe de glucosa liquido y

que permite a su vez, variando el tipo y cantidad de jarabe, cambiar la textura del caramelo.

Propiedades del jarabe de glucosa

El jarabe de glucosa confiere al medio unes caracteristicas especiales:

1. Evitar la cristalizacion de la sacarosa por su contenido en azucares reductores y de cadena
superior que aumentan la viscosidad del medio de tal manera que la reordenacion
molecular necesaria para formar los cristales de sacarosa se retarda extraordinariamente.
Las disoluciones muy viscosas inhiben la cristalizacidon, pero esta causa no es suficiente
para explicar el porqué no cristalizan los azUcares del jarabe concentrado por ebullicién
(Jackson, 1995).

2. Una variable adicional al respecto es el contenido de humedad. Pequefias variaciones de
este parametro producen cambios significativos en la masa del caramelo. Existe un
contenido minimo por debajo del cual no se produce cristalizacion y depende de la
composicion del caramelo y de la temperatura de almacenamiento. La granulaciéon parece
producirse cuando los productos se exponen al aire con una humedad relativa superior a la
propia presion de vapor relativa. Esto produce una absorcion de humedad con la
consecuente disminucién de la viscosidad del medio en la superficie del caramelo, la cual
induce una cristalizacidon progresiva de la sacarosa en la periferia del caramelo (Jackson,
1995).

Para reducir el peligro de la cristalizacién la cantidad maxima de sacarosa en un caramelo no tiene

que ser superior al 63% (Jackson, 1995).
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Leche

Para la fabricacion de caramelos lacteos, a parte del azlcar y la glucosa, se le afiade también una
cantidad importante de preparado lacteo. Este preparado lacteo esta formado por una mezcla de
diferentes leches en polvo de porcentajes variados en materia grasa que se disuelven en agua
(Belitz & Grosch, 1992).

Colorantes

Estos son utilizados para conferir el color caracteristico del caramelo segun el sabor especificado. El
uso de colorantes es muy extenso en toda la industria alimentaria y estrictamente regulado por la

legislacién de cada uno de los paises consumidores (Belitz & Grosch, 1992).

Acidos

Para acentuar las propiedades organolépticas del caramelo se le afiade un acido como el citrico o
malico o una mezcla de ambos para acentuar las propiedades sensoriales intensificando el sabor

del producto (Belitz & Grosch, 1992).

Aromas

El aroma es la sustancia que da el gusto caracteristico del sabor determinado de cada caramelo
(fresa, limoén, mango,...). Estan formados por derivados de terpenos que le confieren una elevada

aromaticidad al producto (Belitz & Grosch, 1992).

Polioles

Son la base de la confiteria sin azucar ayudando a la prevencion de la caries. Se obtienen de la

hidrogenacion de azucares.

Poliol Se obtiene a partir de:
Sorbitol Glucosa

Xilitol Xilosa

Manitol Fructosa

Maltitol Maltosa

Isomalt Sacarosa (enzimaticamente)

Lactitol Lactosa

Trealosa | Almidén

Su viscosidad aumenta segun el tamarfio de la cadena.

- 35 -



Ambito de aplicacion y Objetivos

2.2.2. Proceso de produccién

2.2.2.1. Tipos de caramelo

La fabrica de Sant Esteve se divide en dos areas de producciéon diferenciadas:

e Area de Producciéon Hameda: aqui se fabrica dos tipos de caramelos; el que se podria
nombrar como Chupa Chups clasico tanto para los de sabor 4cido como lacteo y los Chupa Chupas
rellenos con chicle y de formulacién sin azucar.

e Area de producciéon seca: Aqui se envuelve el caramelo en unas condiciones prefijadas de

humedad y temperatura.

2.2.2.2. Proceso de produccién Chupa Chups Clasico

Las materias primeras entran al proceso de produccién del caramelo a través del DOSMAT. Su
funcionamiento consiste en preparar tandas de jarabe, segin la formula,
para la fabricacion de un determinado tipo de caramelo. El agua, la
glucosa y la leche, este ultimo sdélo en el caso de formulacion lactea,
entran a través de la apertura de las valvulas correspondientes, a la
camara volumeétrica, donde su funcién es la preparacion de cantidades de
jarabe a nivel volumétrico, que posteriormente, pasaran a la pesadora
(Fig. 1). Esta recibe ordenadamente las diferentes cantidades de producto

de la camara volumétrica y se incorpora el azUcar directamente a través

de una noria, que mediante agitacion, se mezcla con los otros

componentes. Seguidamente, la pesadora pesa su contenido y acumula ] '

Fig. 1 Pesadora
los pesos en un registro totalizador del producto. Una vez se ha conseguido la preparaciéon en las
proporciones preestablecidas, esta se descarga a través de la valvula de descarga de preparaciones
al depdsito de acumulados donde la mezcla es agitada y ligeramente calentada para su

homogeneizacién a la espera de ser distribuida segun las necesidades de produccion.

Ya en el depoésito de acumulados, el jarabe puede seguir dos caminos diferentes en funcién de la

naturaleza de éste:

1. Si el jarabe es de base lactica, este es impulsado hacia la
precocina (Fig. 2), que tiene la funcién de ayudar a disolver los
cristales de sacarosa con un aporte de temperatura. El jarabe se
impulsa a través de una bomba hacia una camara que contiene un
intercambiador tubular de calor (serpentin) en su interior. Esta camara

esta presurizada con vapor para conseguir la temperatura adecuada

(aproximadamente 110° C) para la disolucion de los restantes cristales

Fig. 2 Precocina

de azlcar.
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Una vez sale del serpentin el jarabe pasa por un filtro para retener las impurezas del producto y
se dirige hacia un depdsito de jarabe acumulado (pulmén) donde posteriormente sera enviado,
a partir de un mecanismo de vasos comunicados, a los diferentes depésitos individuales que
tiene cada uno de los vacuums (circuito formado por una camara presurizada de vapor y una

camara de expansion) segun las necesidades de produccion.

2. Si el jarabe es acido, este no pasa por una etapa de precoccion,
debido a que la disolucién de sacarosa en esta mezcla no es tan
critica como en la lactea. El jarabe se reparte directamente a un
depdsito de acumulados (Fig.3) para ser distribuido a los

vacuums mediante una bomba a través de un circuito presurizado.

Fig. 3 Depoésito de acumulados

Una vez distribuido el jarabe para cada uno de los vacuums, el proceso de
coccion sigue los mismos pasos para las dos masas. El jarabe se conduce a un
depdsito de aprovisionamiento individual (Fig. 4) para cada una de las
cocinas. Mediante una bomba de piston el jarabe es introducido en una
camara presurizada de vapor (Fig. 5) en el
interior de la cual hay un serpentin de cobre y

acero (1,5 m de longitud, 40 mm de diametro i un

espesor de 2,5mm). Al interior de la camara se le . o

Fig. 4 Deposito de
aplica una presion de vapor de aproximadamente 5 aprovisionamiento
0 6 bares para conseguir la coccién del caramelo
(140° C aprox.). Esta se regula a través de un

controlador que abre el paso del vapor mediante

una valvula neumatica en funcién de la consigna de

Fig. 5 Camara .
presurizada temperatura que se haya fijado. Una vez sale la

masa de caramelo del serpentin pasa a la camara

de expansion (Fig. 6) donde se evaporan todos

Fig. 6 CaAmara de
los gases producidos durante la coccién expansion

(mayoritariamente agua) y estos son expulsados a
la atmosfera a través de la chimenea. Dentro de esta camara hay un

sistema de abertura llamado, valvula de aguja (Fig. 7). Su funcion es la

de regular la cantidad de jarabe que cae de la camara siguiente, la de

Fig. 7 Valvula de aguja

vacio. El cocinero abre y cierra esta aguja para conseguir un mayor o
menor vacio dentro de esta camara y se cierra automaticamente cuando

se deja de hacer vacio y asi evitar que el jarabe siga cayendo.
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Esta camara de vacio tiene la funcidon de realizar la evaporacidon del agua que todavia resta en la
masa del caramelo y que no ha sido posible extraer en la camara de expansion. Los liquidos, bajo
presion reducida (de -0,8 a -0,9 bares) tiene un punto de ebullicibn mas bajo, esto se aprovecha
para seguir extrayendo agua del caramelo a una temperatura menor a la coccién. Cuando la masa
de caramelo permanece en el interior de la camara de vacio se le afiade el colorante especificado y
una vez han pasado 2 minutos y 4 segundos la masa ya se puede retirar de la camara de vacio,
depositandola a la perola transportadora donde se le afiadird el aroma y los acidos para conseguir
el gusto del caramelo especificado por produccioén.

La masa de caramelo se traslada hasta las mesas de refrigeracion
mediante un carro transportador. La perola del carro se introduce en un
elevador automatico para colocar la masa de caramelo en el centro de la
mesa refrigeradora (Fig. 8) de tal manera que esta sea enfriada,
amasada y se distribuya el colorante, aroma y acidos homogéneamente.

Este proceso de enfriamiento de la pasta tiene una duracién aproximada

de seis minutos. Una vez transcurrido este tiempo de amasado, la pasta
lactica, a diferencia de la acida, pasa a la mesa estiradora (Fig. 9) la Fig. 8 Mesa refrigeradora
cual tiene la funcién de homogeneizar la masa, distribuir el color de una
manera mas uniforme e incorporar aire para asi obtener un aspecto mas
brillante. Una vez pasado el tiempo de residencia en la mesa estiradora
la masa pasa directamente a la bastonera (Fig. 10) al igual que la
acida, punto donde se produce la mezcla de las masas de dos colores
que componen el caramelo. Aqui, la masa continua enfriAndose a la vez

que va tomando una forma coénica para convertirla en un cordén de

caramelo para poderla hacer entrar en el calibrador (Fig. 11). La pasta
tomara un diametro uniforme para hacerla entrar en la troqueladora.

La troqueladora (Fig. 12) es la que se encarga
de conferir la forma esférica del caramelo a la vez
que se produce la inyeccion del palo de plastico
mediante unos inyectores. A continuacion el
caramelo pasa al tunel de enfriado (Fig. 13)

donde rueda por un cedazo movil enfriandose y

de este modo se evita su deformacién. Una vez

sale del tunel el caramelo pasa a la linea de

Fig. 10 Bastonera

distribucion que reparte las unidades fabricadas

hacia las maquinas de envoltura (Fig. 14) donde se les coloca un film

Fig. 11 Calibrador

protector y el distintivo de cada sabor.

Al final de la linea el caramelo es depositado en cajas y almacenado en el almacén intermedio

donde restara un minimo de 24 horas antes de ser utilizado para su manipulacion.
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Fig. 12 Troqueladora Fig. 13 Tunel de enfriado Fig. 14 Maquinas de envoltura

2.2.2.3. Proceso de produccién Chupa Chups rellenos y de formulacién Sin AzlUcar

La produccién de caramelos sin azlcar parte de la linea de fabricacién ya existente, la de caramelo
con palo “clasico” con azucar, utilizando de forma ambivalente elementos comunes.
A continuacién se hace referencia a las principales modificaciones de la linea de proceso.

1. Fase de coccién

El caramelo sin azlcar tiene un proceso de coccidon muy caracteristico debido a la incorporacion de
sustitutos del azGcar como el Isomaltitex. Necesita una coccién minima de 160-165°C para evitar
que cristalice el nuevo componente, mientras para la coccion del caramelo “con azucar” ya es
suficiente llegar a 137°C. Tal y como he descrito en el punto 2.2.2.2 la coccién de caramelo “con
azucar” se realiza con una cocina por tandas tipo Vacuum. A la masa de caramelo se le extrae toda
la humedad residual por medio de vacio hasta un parametro aceptado de aproximadamente 3%.
Esto permite extraer la masa de caramelo de la cAmara de vacio en estado pastoso a una
temperatura aproximada de 120°C, y por tanto es factible su posterior manipulaciéon de amasado,
formado y troquelado. Esto no ocurre asi en el tipo de masa de caramelo procedente de una
coccién a 165°C: aunque se extraiga la humedad residual del caramelo, la masa de caramelo “sin
azucar” es totalmente liquida por lo que resulta casi imposible la manipulacion de la pasta por las

maquinas de las areas de amasado, formado y troquelado.

El jarabe de caramelo “sin” azlcar una vez cocido es enviado de forma continua mediante una
bomba incorporada en la perola del vacuum (Fig. 15) a la tolva del cilindro enfriador hasta
llegar al mezclador estético. Antes de llegar al mezclador unas véalvulas mixer dosificadoras
incorporan a la pasta los aromas y colorantes mediante un sistema de bombas dosificadoras (Fig.
16). Ya en el mezclador estatico se logra mezclar los fluidos uniformemente. La pasta finalmente
llega a la valvula de tres vias y ésta en funcién de la posicion la hace llegar al sistema de
descarga (Fig. 17).

El tubo de descarga lleva incorporado una tolva de distribucién por donde se incorpora a la pasta el

acido mediante un sistema de inyeccion.
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Fig. 15 Perola con bomba incorporada Fig. 16 Bombas dosificadoras Fig. 17 Entrada al cilindro enfriador

2. Fases de enfriado y formado

La fase de enfriado tiene lugar en el cilindro enfriador (Fig. 18), el
cual es capaz de bajar la temperatura de la masa del caramelo, de
unos 140 °C en la salida del vacuum a unos 85 °C. La pasta de
caramelo se adhiere a la superficie del tambor, y el grosor de la
pelicula de pasta adherida es regulado mediante un graduador que
lleva incorporado en la misma tolva. El cilindro va girando de forma
continua y a velocidad constante, la pelicula de pasta se desprende
del Tambor mediante la accién de un rascador, que se encuentra
ubicado en la zona de la cinta de transporte. Mediante la accién del
Tambor la pasta ha disminuido de temperatura dejando de ser una
pasta tan fluida. La salida del cilindro incorpora una cinta metalica de
transporte teflonada y refrigerada mediante aire, propiedades con un
doble objetivo, transportar la masa de caramelo hacia la perola de

carro y terminar de atemperar dicha masa. La masa de caramelo se

traslada posteriormente a la mesa amasadora.

Fig. 18 Cilindro enfriador
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Paralelamente a la produccién del caramelo duro se fabrica la masa de relleno en
el cuarto de amasadoras. El procedimiento de fabricacion de relleno transcurre
durante 30 minutos, en los cuales se afiaden en la amasadora (Fig. 19) todos
aquellos componentes detallados en la ficha de
dosificacion. Posteriormente se vacia el relleno en el
carro de transporte, se tapa y se lleva al cargador
de relleno segln las necesidades de este. La fuente

de alimentacién de relleno al interior del caramelo

duro, esta compuesta por un sistema de carga de

relleno, una extrusora y un espadin. Todos estos Fig- 19 Amasadora
componentes incorporan un sistema de calentamiento por circuito de
agua caliente que permite mantener la temperatura O6ptima
establecida del relleno. La masa de relleno se vacia a la tolva del
sistema de carga (Fig. 20) a través del elevador de carritos. Este
incorpora cuatro husillos que conducen la pasta hacia un quinto
husillo transversal que es el que extrae y empuja la pasta hacia el
extremo que esta situado sobre la tolva de entrada (Fig. 21) de la
extrusora. A la salida del husillo y encima de la tolva de la

extrusora hay un sensor de proximidad que detecta la presencia

de pasta obteniendo una alimentacidon constante y que mediante la
accion de unos tornillos impulsores (Fig. 21) alimentan a la
Fig. 21 Tolva de entrada con

tornillos impulsores. bomba lobular para asegurar la presion de inyectado de un cordén
de relleno de 300 Kg/h al espadin (Fig. 22 y 23) formado por un
tubo de acero inoxidable y teflonado ubicado en el interior de la

bastonera.

Fig. 22 Espadin Fig. 23 Espadin

A partir de la bastonera la pasta “sin” azucar tiene el mismo proceso de formado, envoltura y

envasado que la pasta “con” azUcar.
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2.2.3. Parametros criticos

Uno de los principales problemas de calidad que presenta el caramelo es el envejecimiento. La
condicion de perder o ganar humedad provoca inmensas pérdidas en la industria confitera por
mercaderia inutilizada o devoluciones. Los productos que salen de fabrica se les da una fecha de
caducidad de dos afios (segun especificaciones del cliente), aunque el producto siga siendo apto
para el consumo a pesar de que les caracteristicas organolépticas del producto se hayan degradado

parcialmente.

El envejecimiento del caramelo es provocado por la absorcion de agua del medio ambiente por

parte de éste. Esta absorcidon de agua puede provocar:

1. Si el porcentaje de sacarosa es superior al 60%, se produce un empanizado del caramelo. El
empanizado es la cristalizacion de la sacarosa que hay en la superficie del caramelo debido al
aumento de moléculas de agua en la periferia. Esto hace que la viscosidad del medio
disminuya y las particulas de sacarosa entren en contacto entre si, cosa que provoca una
cristalizacion superficial de sacarosa. El caramelo presenta un aspecto blanquinoso y opaco, al

mismo tiempo se produce un cambio en sus propiedades organolépticas (Jackson, 1995).

2. Si el porcentaje de sacarosa es inferior al 55% al producirse la absorcion del agua presente en
el medio ambiente, la sacarosa superficial se disuelve y se dice que el caramelo funde y

presenta un aspecto difuminado y pegajoso (Jackson, 1995).

Tal como se observa en la figura 1, cuando la concentracién de sacarosa es superior al 55% y se
produce la cristalizacion de esta, aparece una asintota horizontal que nos indica un maximo de

variacion en el peso del caramelo.

038 A

Sacarosa >

0.6
—— Sacarosa < 55%

Variacié de pes (g)

0.4

02 4

Fig. 1: Absorcion de Humedad segun concentraciéon de sacarosa en el caramelo
Fuente: propia
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Los primeros defectos, el empanizado, se originan principalmente en el caramelo clasico, ya que la
concentracion de sacarosa es de un 62%.
A continuacién, en la figura 2, se muestra un esquema de la absorcion de agua por parte del

caramelo:

Fig. 2: Absorciéon de agua
Fuente propia

1. Azlcar en ‘estado vitreo’.
Absorcidon de humedad a la superficie del aztcar cocido. Formacién de una pelicula de baja
viscosidad alrededor de la periferia del caramelo.

3. Empanizado de la pelicula de baja viscosidad y emigracion del agua libre hacia el interior
del caramelo.

4. Formacion de una segunda capa de caramelo de baja viscosidad.

5. Cristalizacién de la segunda capa de caramelo y emigracién del agua libre al corazén del
caramelo.

6. Licuefaccion en el corazén del caramelo.

Hay unos factores criticos determinantes que pueden acelerar espectacularmente el proceso de
envejecimiento del caramelo. Estos dos parametros son la humedad residual y la concentracion
de azucar invertido en el caramelo. Debido a la gran relevancia de estos dos factores se tiene un
especial interés en la determinacién y control de estos parametros en el laboratorio de calidad de

la fabrica.
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2.2.3.1. Humedad residual

La humedad residual es un parametro critico en la conservacion de los caramelos duros. Con el fin

de conseguir que el caramelo tenga un periodo de vida de unos dos afios (0 mas) se intenta
extraer el maximo de agua de la masa de caramelo durante todo el proceso de coccidon. Una vez se
extrae la masa del caramelo de la cocina, ésta tiene una humedad residual que oscila entre el 2 y
el 4% en funcién del tipo de caramelo. Mediante el control de los parametros de coccién, tal como
la temperatura a que se cuece el jarabe y la presion de vacio que se le aplica a la masa para
extraerle el agua, el caramelo tendra una humedad residual determinada.

Esta comprobado por Climatest, que como mas humedad residual contenga el caramelo, este
presentara un envejecimiento mas acelerado, ya que la pendiente que muestra la curva la figura 2
es mas abrupta como mas humedad residual inicial haya en el caramelo. El que tiene una humedad
residual mas elevada es el que presenta un aumento de peso mas elevado y se deteriora mas

rapidamente.
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Fig. 2: Desviacion humedad
Fuente propia

En el laboratorio de calidad se realiza un seguimiento de las humedades residuales de los

caramelos por el método de Karl Fischer.
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2.2.3.2. Inversion

La sacarosa, en solucion prolongada, en ebullicibn conjuntamente con la presencia de acidos
organicos (citrico, tartéarico, lactico,...) reacciona obteniéndose los dos azlcares simples o

monosacaridos que la constituyen (Belitz & Grosch, 1992).

La reacciéon que se produce es la siguiente:

Sacarosa+ H,0 —“—s Glucosa + Fructosa

Las caracteristicas de esta mezcla obtenida de esta forma, son totalmente diferentes a la solucién
original. Es incristalizable, muy higroscépica, mas dulce y sus caracteristicas 6pticas presentan un

cambio bastante notable (Jackson, 1995).
La presencia de fructosa en el caramelo hace que sus propiedades higroscopicas aumenten y este

absorba agua del medio ambiente con una relativa facilidad, cosa que provoca un envejecimiento

prematuro del caramelo.

La inversion de la sacarosa depende de cuatro factores principales:

El pH del medio

La temperatura a la que se mantiene la solucién de sacarosa

Tiempo al que se mantiene la masa del caramelo bajo las condiciones de

temperatura y pH.

El porcentaje de sacarosa en la formula

Estos cuatro factores son catalizadores de la reaccién de inversién de la sacarosa. Asi, como mas
tiempo esté la masa de caramelo a altas temperaturas conjuntamente con la presencia de acido
hace que la concentracion de fructosa en la masa sea mas elevada. Esto dependera

mayoritariamente del proceso de coccion del caramelo.
La inversioén, pues, es otro de los parametros criticos que se miden en el laboratorio. Por medio de

cromatografia liquida de alta resolucion (HPLC) se determina la concentracién de fructosa presente

en el caramelo.
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Con el fin de minimizar el riesgo de envejecimiento prematuro del caramelo se realizan una serie

de acciones como son:

Control de los parametros criticos de coccidon, es decir, logrando trabajar en unas
condiciones de presion de vacio y temperatura de coccidén que nos garanticen que siempre

se esté trabajando con un margen de humedad dentro de las especificaciones.

Envoltorio adecuado. Para evitar que el caramelo absorba agua del medio ambiente una
vez fabricado, el proceso de envoltura debe ser muy esmerado. El caramelo es envuelto
con dos tipos de papel, uno de polipropileno que lo aisla del medio ambiente (anénimo) y

un segundo de PET que le proporciona el aspecto final.

En toda el area de producciéon la humedad ambiental esta convenientemente controlada.
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2.3. Objetivos del trabajo

El presente trabajo se centrara en la sustitucion de las metodologias actualmente utilizadas en la
determinacién del contenido de humedad y relleno en caramelos por el método de resonancia de
microondas, debido a la necesidad de disponer de estos datos tan rapido como sea posible. De esta
manera poder realizar las correcciones y ajustes adecuados con el fin de mejorar tanto la calidad del

producto como el rendimiento en el proceso de fabricacion.
Se establecen asi los siguientes objetivos:

1. Como primer objetivo de este trabajo se pretende introducirnos en la técnica de resonancia de

microondas, sus fundamentos y campo de aplicacion.

2. De los conocimientos adquiridos, establecer el procedimiento especifico de calibracion y ensayo
no destructivo (END) del sistema de medida para la determinacién “at line” y en frio del

contenido de humedad en caramelos clasicos de frutas:
« Chupa Chups Acidos
e Chupa Chups Lacteos y Yogur
¢ Chupa Chups Melody
y determinacion “at line” del contenido de relleno en caramelos de formulacion sin azucar:
e Chupa Chups Bubbly
3. De los resultados obtenidos establecer las bases para el seguimiento e implantacion en planta.
En este punto se incluye tanto la formacion del personal para adquirir los conocimientos
necesarios en el desarrollo del método de ensayo como los diagramas de trabajo para su

seguimiento en proceso de produccion.

4. Finalmente, se pretende introducir la técnica como una nueva linea de trabajo en el sistema de

control de procesos para mejorar el rendimiento del proceso de produccién de los caramelos.
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Determinacidon del contenido de humedad en caramelos clasicos

3.1 Situacion antes del estudio

Para evaluar los parametros criticos de calidad detallados en el segundo punto, estan fijadas unas

especificaciones de estos parametros.

Las especificaciones no son nada mas que la traduccién de la voz del cliente en lenguaje técnico.
Un parametro que nos indica la cantidad unitaria en la que se basa la calidad. Las especificaciones
son una herramienta que explica las caracteristicas del disefio de los productos que permiten
satisfacer las expectativas del cliente. En el caso de los caramelos clasicos, por ejemplo, el cliente
pide que el caramelo no esté fundido y tenga un buen aspecto al desenvolverlo, esto se traduce en
unas especificaciones de humedad e inversidon de azlcar que el caramelo debe cumplir antes de
que sea entregado a cliente. Estas especificaciones no son valoradas por el cliente, siempre y

cuando no haya conflictos de tipo legal (colorantes, aromas, ...).

En los siguientes puntos se trataran las caracteristicas referentes al control de humedad, que es el

objeto de este estudio para mejorar el actual sistema de determinacién.

Especificaciones de calidad para el contenido de humedad

Las especificaciones de calidad vigentes actualmente para el contenido de humedad en caramelos

clasicos son las siguientes:

Caramelo Especificaciones

CHCH Acido Méx. 3%
CHCH Lacteo Max. 4%
CHCH Yogur Max. 4%
Melody Max. 3%

Para asegurar el cumplimiento de estas especificaciones se debe mantener el proceso en unas
condiciones de trabajo éptimas que permitirdn conseguir los valores de las caracteristicas de
calidad evaluadas. Las especificaciones desglosadas a continuacion fijan el rango de trabajo en el
cual el operario debe fijar las variables de proceso, para conseguir estar siempre dentro de los
parametros fijados. Las desviaciones en las especificaciones de produccién quedan reflejadas en los

parametros de humedad.
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Especificaciones de produccién

Las variables de proceso especificadas son las siguientes:

Produccion Chupa Chups

Optimo
VELEDR]E Minimo (valor Consigna) Maximo
Temperatura Coccién Acido (°C) 135 139 143
Temperatura Coccidn Lacteo - Yogur (°C) 133 138 143
Temperatura Coccidn Melody (°C) 134 136 138
Presién de vacio (bares) -0.80 -0.90 -1.00

Por otra parte, existen otras variables de proceso, que se tomaron en cuenta durante el estudio
debido a que su variabilidad también afectaba al contenido final de humedad en el caramelo, las

cuales se detallan a continuacion.

- Temperatura (°C) coccién Real vs Consigna

- Presion (bares) vacuum Real vs Consigna

- Temperatura (°C) agua de refrigeracion bomba vacio
- Temperatura (°C) camara de frio

- Humedad relativa (%) camara de frio

- Temperatura (°C) agua de entrada mesas enfriadoras

- Temperatura (°C) agua de salida mesas enfriadoras

Para asegurar que el caramelo que se esta fabricando cumple con las especificaciones de
produccion, los operarios registran en una hoja de autocontrol las variables descritas. De esta

manera comprueban que siempre estan dentro de los parametros especificados.

Todas las variables anteriormente desglosadas se evaluaron durante el estudio para determinar en
que limites, maximo y minimo, del contenido de humedad de los caramelos se estaba trabajando
correlacionandolos con las variables de proceso. De esta manera, las mediciones “at line” mediante
el nuevo sistema de medida ofrecerian una oportunidad de mejora en el rendimiento de proceso,

mediante una re-especificacién de éstas.
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Realizacion de analisis fisicoquimicos

Actualmente, el laboratorio analiza el contenido de humedad al dia siguiente de la produccién de un
conjunto de muestras representativas, recogida de una unidad (con envuelta externa) cada hora
por un responsable de la linea de envoltura y diferenciadas segun el turno, linea de fabricacion y
formato (acido, lacteo, yogur y Melody), factores que corresponden a un lote. En acabar el analisis
por lote se anota el resultado en una hoja de registro, formato Excel, y si alguno de los lotes se
detecta fuera de especificaciones el responsable de laboratorio lleva a cabo la siguiente medida
correctora: bloqueo del lote afectado, realiza un segundo analisis correspondiente al lote afectado y
avisa al ingeniero de proceso, el cual verifica los parametro de proceso registrados por los operarios

en la hoja de autocontrol de ese mismo turno.

La problematica principal que presenta esta rutina, radica en el tiempo de reaccidén que tienen los
operarios para hacer frente a las incidencias puntuales durante el proceso de produccién. La
informacidn que se les facilita a los operarios corresponde al dia anterior de produccién y durante
ese tiempo, puede haber cambiado el formato de caramelo, linea de produccién, operario, etc. sin

poder actuar “on line” y localizar el origen del incidente.

La implantacién de un dispositivo que permita conocer el contenido de humedad del caramelo que
se esta fabricando, como promete la técnica de resonancia de microondas, ofrecerda una
oportunidad de mejora para actuar a tiempo en incidencias puntuales durante el proceso de
produccion y paralelamente para validar las especificaciones tanto de presiéon de vacio como de
temperatura de coccion fijados en los autocontroles de produccion. De esta manera se reduciria el
tiempo de reaccién para obtener el nivel de humedad especificado en el producto acabado sin tener

el lote afectado bloqueado al cabo de dos dias de su produccién.

Por otra parte, la implantacion de este ensayo no destructivo permitird devolver a linea las
muestras analizadas. Suponiendo una reduccién, minima por el volumen de muestras analizadas,
pero significativa en referencia a los costes tanto de materia prima comestible como no comestible,

palo y envuelta externa.
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3.2 Parte experimental

3.2.1 Material y métodos

3.2.1.1 Dispositivo de medida

El sistema de medida utilizado en este trabajo, el MW 3150 (Figura 3.2.1), estd disefiado tanto
para su uso en laboratorio como en la propia linea de produccion. Su método de analisis, patentado
de Tews Elektronik, permite una obtencion fiable e inmediata de la humedad de la muestra de

forma totalmente independiente de su color, estructura o densidad.

e

Figura 3.2.1 Dispositivo de medida de humedad MW3150

Fuente: Propia

Los resultados de la humedad se determinan, sin necesidad de preparacién de la muestra, en
menos de un milisegundo. El procedimiento de medida del dispositivo MW 3150 es muy sencillo.
Automaticamente se determina el estado de vacio del resonador, auto cero. Después de llenarse,

se muestra el valor de humedad en fraccion de segundo y finalmente se debe vaciar el resonador.

Al igual que cualquier método de medida indirecto, el calibrado del instrumento debe realizarse
contra un método directo. EI método de Karl Fischer es la técnica que se utilizd como método de
referencia para la determinacion de humedad de los caramelos, la cual es relativamente especifica
al agua (Skoog et al.,1997). La valoracidén se basa en la oxidacién del diéxido de sulfuro por yodo

en presencia de agua segun la reaccidn:

I, + SO, + 2H,0 > JHI + H,S0,4

El procedimiento especifico de este ensayo se describe en el anexo (HKF-100) de la pagina 95.
Una vez obtenidos los resultados del contenido de humedad determinados por el método de
referencia, estos valores se asignaran a su valor correspondiente de microonda. Posteriormente, se

determinara la recta de regresion con correlacion y tolerancia que permitird obtener de forma

inmediata el valor de humedad de cada muestra de caramelo en futuras mediciones.
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Compensacion de temperatura

El efecto de la temperatura es un factor a tener en cuenta durante el proceso de mediciéon, como se
ha descrito en la introduccién del trabajo. De esta manera, previamente a la medida del valor de
microonda y mediante un sensor de temperatura por infrarrojos, situado en la base del resonador
como nos muestra la figura 3.2.1, se debe compensar el contenido de humedad segun la
temperatura en superficie del caramelo. Esto es debido a la influencia significativa de este
parametro en la medida del contenido de humedad si se prevén mas de 5 °C entre la temperatura
en superficie del caramelo mas caliente al mas frio, es decir, si se toma una muestra de 5
caramelos para promediar el contenido de humedad, mediciones en continuo programadas en el
dispositivo, se debe tener en cuenta el factor temperatura si este supera los 5 °C de diferencia

entre la medicidn de la primera y la ultima muestra.

Previamente a la determinacién de la temperatura en superficie del caramelo, se realizd un
pequefio estudio de la evolucién temporal de la temperatura en superficie, la temperatura en el
centro y la temperatura media en el interior del caramelo, para tomar en consideracion estas

variaciones durante el proceso de calibracion del dispositivo de medida.

Para la resolucidén del transitorio de la conduccién de calor en una esfera enfriada por conveccion,
se tubo en cuenta el estado inicial de una esfera de caramelo de radio 12 mm (R) a temperatura
constante y uniforme de 60 °C (T;), correspondiente a la temperatura en superficie maxima de
salida del caramelo por la camara de frio, envuelta por un medio a temperatura de 25 °C (Tf)

correspondiente a la temperatura ambiente de la linea de envasado.

Las ecuaciones que gobiernan la evolucion temporal de la temperatura T(r, t) dentro de la esfera

son la ecuaciodn de difusién en coordenadas esféricas:

0T  « 0 0T
=, ( )
ot r or or

donde a =k / (p*cp) es la difusividad térmica del caramelo, k es la conductividad térmica, p es la
densidad y cp el calor especifico, y la transferencia de calor por conveccion en la superficie de la
esfera (Recktenwald, 2006), expresada de la siguiente forma:

K OT _ h(Ts-Ts)
or r=r; Ti= 60 °C
Tf= 25 0C

donde h es el coeficiente de transferencia de calor entre la R=0.012m
superficie y el ambiente. Los valores utilizados en el estudio k= 0.1828 W/mo°C
corresponden a los especificos para caramelo duro y se detallan en p = 1430 Kg/m?
el siguiente cuadro: Cp= 2317 J/Kg°C
La condicidn inicial es T(r,0)=Ti. h= 50 W/m?°C
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La resolucion del transitorio se grafica en la figura 3.2.2, teniendo en cuenta que previamente se

realizé el calculo del nimero de Biot segun la expresion:

Bi=h}’0/K

mediante la cual podriamos considerar una temperatura constante en toda la esfera si su valor no

supera el limite impuesto, Bi<0,1.

El valor del nimero de Biot obtenido (Bi= 3,28) nos indica que no podemos despreciar el perfil de
temperaturas dentro de la esfera, en consecuencia, la temperatura en la esfera no es uniforme y

debe realizarse la resolucion del transitorio.
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Figura 3.2.2 Evolucién temporal T(°C) vs t(min)
Fuente: Propia

Como vemos en el grafico anterior, existe una diferencia significativa durante los primeros 15
minutos, entre la temperatura en superficie y la temperatura media estimada del caramelo. Adn
asi, la temperatura en superficie en la mayor parte del tiempo es entre un 81% y un 90% de la
temperatura media, de esta manera mantenemos constante el error inducido por la diferencia de
temperaturas desde la recogida de la muestra en la linea de envoltura hasta el laboratorio, de

aproximadamente 2 minutos de recorrido.
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En el dispositivo de medida, la diferencia de temperaturas no se considera significativa debido a

que cada medicidn se realiza por unidad de caramelo y el tiempo de medicién es de milisegundos.

La variacion de la temperatura radial, como vemos en la figura 3.2.3, nos muestra que la
proporcion entre las temperaturas superficial y en el centro es similar en diferentes tiempos. Asi, la
temperatura superficial medida por infrarrojos se considerara un parametro valido para representar
a la temperatura media del caramelo y para utilizarlo en la compensacién de temperatura de la
medida de microondas.
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Figura 3.2.3 Variacidn de la temperatura radial a tres tiempos
Fuente: Propia
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3.2.1.2 Procedencia de las muestras de caramelo

La recogida de muestras de caramelo formato acido, lacteo, yogur y Melody se efectud en el punto
mas proximo a la salida de la camara de frio situado en la linea de envoltura y después de pasar
por el detector de metales, para evitar coger muestras con contenido metalico que podrian alterar
el proceso de medicién. La eleccion de este punto se determind también de esta manera para
obtener muestras ya troqueladas, suficientemente frias para evitar su deformidad (al ser un liquido

subenfriado) y sin envuelta.

Para la calibracion del sistema de medida se aprovecharon, diferenciando cada formato de

caramelo:

Arrancadas de linea Muestras con bajo contenido en humedad 2,0 %
En proceso (seguimiento 4 meses) Muestras con contenido medio en humedad 2,5 %
Pruebas en planta piloto Muestras con alto contenido en humedad >3,0 %

Pruebas en proceso Necesidad de forzar proceso 3,0 %

Las arrancadas de linea permitieron obtener caramelos con bajo contenido de humedad de
aproximadamente 2 %. En este rango también se realizaron diferentes pruebas en la planta piloto
que consistian en coger pequefias cantidades de pasta de caramelo, durante las arrancadas de
produccion, en diferentes puntos de la perola, pero se conseguia el mismo contenido en humedad

que en proceso, alrededor de 2,5 %.

En proceso de fabricacidon se consiguieron caramelos con un 2,5 %, y finalmente se realizaron
diferentes pruebas industriales en la planta piloto para obtener caramelos con un contenido de
humedad superior al limite especificado del 3%. En este ultimo punto, las muestras obtenidas se
rechazaron al no conseguir ni la temperatura final en superficie del caramelo, en comparacién con
las obtenidas en linea de produccion, ni la textura deseada al no mantener las mismas condiciones
qgue en proceso. Por este motivo, para conseguir caramelos cercanos al limite del 3% se estudiaron
las variables de proceso descritas anteriormente para su posterior modificacién y asi obtener

caramelos con un maximo contenido en humedad.

Antes de empezar a realizar lecturas con dispositivo de medida se efectuaba un muestreo aleatorio
para saber en que rango de humedad, mediante valoracién Karl Fischer, se estaban produciendo
los caramelos. Si el valor era de interés se procedia a empezar el proceso de mediciéon para

obtener los puntos necesarios para la calibracion del sistema.
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3.2.1.3 Disefio Experimental
El disefio de experimentos consiste en planear un conjunto de pruebas experimentales, de tal
manera que los datos generados puedan analizarse estadisticamente par obtener conclusiones

validas y objetivas acerca del sistema.

Esta sistematica de trabajo se utiliza habitualmente pasa describir las etapas de:

« Identificacidén de los factores que pueden influir en el resultado de un experimento.

« Disefio del experimento de modo que se minimicen los efectos de los factores incontrolados.

o Utilizacion del analisis estadistico para separar y evaluar los efectos de los diversos factores
implicados.

« Modelar de forma matematica el comportamiento de una variable respuesta en funcién de una o

mas variables independientes y de los efectos de los factores.

Proceso de medicion

Las variables que se controlaron en el proceso de medicion de humedad del caramelo se definen a

continuacién segun la siguiente figura:

Variables de Confral

Enfradas (x)
Varables Independien-
tes

Medicién

ye = flx 2. % b he by

Varables de Monitoreo

Figura 3.2.4 Magnitudes de influencia en el proceso de medicién
Fuente: MeTas, 2006

Se desea explicar los valores de una variable aleatoria, contenido de humedad, por un conjunto de
variables independientes, valor de microonda y temperatura, que se clasificaran en diferentes
grupos correspondientes a los diferentes formatos de caramelo que se fabrican en Chupa Chups;

formato acido, lacteo-yogur y Melody.
El rango de trabajo que se utilizd en el estudio quedd definido segun las especificaciones vigentes

para cada formato de caramelos. El rango de temperaturas se establecidé entre 20 °C y 61°C para

abarcar tanto caramelos en frio como en linea de produccion.
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Anélisis estadistico para la evaluacion de los efectos de los diversos factores implicados.

El andlisis de la covariancia, ANCOVA, es un procedimiento para analizar la posibilidad de
interaccién entre las variables cualitativas y cuantitativas de un modelo de regresion de una
manera global. Este problema se formulé de forma general como sigue: para explicar una variable
respuesta, humedad del caramelo, disponemos de una variable cualitativa, tipo de caramelo, que

clasificaremos en p grupos (tipo 1, tipo 2, tipo 3) y k variables explicativas cuantitativas (xy, ...
Xy) que corresponden a:

"

Tipo 1 - Formato acido
Tipo 2 - Formato lacteo-yogur

Tipo 3 - Formato Melody

Xx; Covariable valor de microonda

X, Covariable temperatura de superficie del caramelo en grados centigrados

Se desea estudiar cdmo estos grupos afectan a la variable repuesta. En concreto, sea X la matriz

de los datos de las variables cuantitativas y Z la matriz de las p - 1 variables ficticias; se trata de

elegir entre los modelos siguientes:

1 - los grupos no influyen en absoluto y todas las observaciones se generan con el mismo modelo:
Y=XB:+ &

2 - los grupos difieren en la respuesta media, pero el efecto de las x es idéntico en todos ellos:
Y=XB,+ Zo + &,

3- los grupos no difieren no sélo en su respuesta media, sino ademas en el efecto de las x, que es

distinto en cada grupo. En consecuencia, no tenemos un modelo Unico, sino p ecuaciones de
regresion distintas:

Yi = X;b + g siendoi=1,..,p
Esta formulacion implica que el tercer modelo, que contiene p (k+1)+1 parametros, es el mas
general; el segundo modelo es un caso particular, suponiendo que las regresiones difieren sélo en

los términos independientes y el primer modelo supone ademas que estos coeficientes son iguales

Y, en consecuencia, que la ecuacién de regresion es la misma para todos los grupos.
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Tratamiento estadistico de los efectos de los diversos factores implicados.

El analisis estadistico para la variable humedad se llevo a cabo a través del paquete estadistico
Statistical Analisis System (SAS version 9.1), con los procedimientos PROC GLM y PROC LSMEANS
TUKEY, para realizar el andlisis de covarianza y prueba de medias por minimos cuadrados,
respectivamente. En las comparaciones se empled un nivel de significacién estadistica con una

probabilidad, p, para a del 0,05.

La distribucién de las 362 unidades de caramelo evaluadas se clasificaron segun los tres formatos

de caramelo definidos.

Calibracidon del sistema de medida

El modelo de regresion utilizado en la calibracion del sistema de medida se construyd a partir de los
resultados obtenidos en el estudio estadistico de los factores implicados.

Una vez estimado el modelo de regresidon y obtenidos los residuos se comprobd que las hipotesis
que se habian utilizado para construirlo no estaban en contradiccion con nuestros datos. Este

proceso se denomina diagnosis del modelo. Si las hipdtesis definidas por:

Linealidad. La relacidén entre las variables es lineal.
Homocedasticidad. La variabilidad de los residuos es constante.

Normalidad. Los residuos siguen una distribucién normal.

A w N

Independencia. Los residuos son independientes entre si.

son adecuadas, podremos utilizar el modelo de regresién estimado para generar predicciones y/o
tomar decisiones. Si no lo son, habrd que modificar el modelo para adaptarlo a los datos
observados.

Las dos primeras hipdtesis se comprobaron antes de construir el modelo, observando en grafico de
dispersion entre las dos variables. Para la hipotesis de normalidad e independencia se analizaron

los residuos después de ajustar el modelo.

3.2.1.4 Problemas en el disefio experimental

Durante el primer mes de recogida de datos para la calibracidon del sistema del equipo de medida
no se tuvo en cuenta la variable temperatura en el modelo de prediccion del contenido de
humedad. De esta manera, el modelo inicialmente propuesto diferenciaba una recta de calibraciéon
para caramelos en caliente y en frio. Este, se rechazé durante la validacién de la recta debido a
que las mediciones programadas en el sistema, grupos de 5 unidades a promediar, superaban
considerablemente los 5 °C limite entre la primera medicién y la quinta. Se propuso reducir el
numero de unidades por grupo pero se descartd al perder representabilidad del lote producido.

Por este motivo se invirtid posteriormente en una sonda de infrarrojos conectada al sistema de

medida que permitiria introducir la variable temperatura en la ecuacién de calibracion.
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3.2.2 Resultados vy discusion

Con los datos experimentales obtenidos, los resultados del andlisis de la covariancia se presentan

en la siguiente tabla 3.2.1:

Tabla 3.2.1 ANCOVA - Relacion estadistica entre las variables del modelo.
|___Fuente | DF | Suma de cuadrados | Cuadrado de la media | F-Valor | Pr > F |
Modelo 5 22.63009365 4.52601873 490.93 <.0001
Error 357 3.29124781 0.00921918

Total correcto 362 25.92134146

El p-Value del modelo en la tabla anterior es menor que 0,05, indica que existe una relacién

estadisticamente significativa entre las variables estudiadas en un 95% de confianza.

Los resultados del ANCOVA, representados en la tabla 3.2.2, sefialan que hay diferencias
significativas entre el tipo de caramelo, valor de microonda y temperatura en superficie del
caramelo sobre la variable respuesta, humedad; debido a que el p-value calculado para ambas

covariables y el factor tipo de caramelo es inferior a 0,05.

Tabla 3.2.2 ANCOVA -Efecto de las covariables y del factor tipo de caramelo en el modelo

| Fuente | DF | Tipo III SS_| Cuadrado de la media

Tipo 2 21.77867889 10.88933945 1181.16 <.0001
Mw 1 3.57279383 3.57279383 387.54 <.0001

T 1 1.28420856 1.28420856 139.30 <.0001
™W 1 1.37464208 1.37464208 149.11 <.0001

El modelo propuesto sin interaccion es el resultado 6ptimo después de rechazar las interacciones

entre covariables y tipo de caramelo al tener un p-value calculado superior a 0,05.
Esta formulacién implica que el segundo modelo es el adecuado y nos indica que las regresiones

difieren sdlo en los términos independientes, es decir que la pendiente se mantiene para todos los

tipos de caramelos.
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Seguidamente se procedi6 a realizar el ajuste de comparaciones multiples Tukey- Kramer mediante
el cual nos permitira saber las diferencias existentes en la respuesta media para los tres tipos de

caramelo.

Los resultados se presentan en la siguiente tabla:

Tabla 3.2.3 Resultados del ajuste de comparaciones multiples Tukey- Kramer

Humedad LSMEAN | NiGmero LSMEAN

acido 2.58266260 1
Lacteo-Yogur 3.35247002 2
Melody 1.07352085 3

Medias de cuadrados minimos para el efecto Tipo

Variable dependiente: Humedad

i/j 1 2 3
1 <.0001 <.0001
2 <.0001 <.0001
3 <.0001 <.0001

Comprobamos, segun los resultados obtenidos, que con una probabilidad del 95 % existen
diferencias significativas entre los tres caramelos estudiados, es decir que en la recta de calibracién
segun el segundo modelo tendremos tres términos independientes que se diferenciaran el tipo de

caramelo pero con la misma pendiente.

Por otra parte, remarcar que se rechazdé el modelo que diferenciaba 4 formatos de caramelo
diferentes correspondientes al tipo acido, lacteo, yogur y Melody, quedando en significacion los tres

tipos detallados en el disefio experimental.

De los resultados obtenidos, la ecuacidon se expresa para cada tipo de caramelo de la siguiente

forma:

Humedad (%) = a; + (b*Temperatura) + (c*valor de microonda) + (d*Temperatura*valor microonda)

siendo i= a; (formato acido), a, (formato lacteo-yogur) y as (formato Melody)
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La estimacion de los parametros del modelo se presentan en la tabla 3.2.4.

Tabla 3.2.4 Estimacién de los parametros del modelo

| Parametro | _Estimador | Error estandar | Valor t | Pr > |t] | 95% Limites de confianza

b -0.0321831 0.00272682 -11.80 <.0001 -0.0375457 -0.0268204
(o 39.0683935 1.98457611 19.69 <.0001 35.1654642  42.9713228
d -0.2966025 0.02428993 -12.21 <.0001  -0.3443719 -0.2488332
a; 0.1617274  0.14096242 1.15 0.2520 -0.1154937 0.4389485
a, 0.9315348  0.13613059 6.84 <.0001 0.6638162 1.1992535
as -1.3474144 0.20585668 -6.55 <.0001 -1.7522585 -0.9425702

Se observa en la tabla anterior que el parametro a;, correspondiente al término independiente para

caramelos acidos, no es significativo y se podria considerar la opcién de eliminar este término en la

ecuacion ajustada, pero no se rechazé debido a que aumentaba el valor de la desviacidon estédndar

residual que veremos mas adelante.

En correspondencia a los resultados obtenidos la figura 3.2.5 nos muestra de forma grafica la

ecuacion que nos permite predecir el valor de humedad en caramelos de formulacién acida en

funcion de la temperatura en superficie del caramelo.

Humedad (%)

3,50
3,30
3,10
2,90
2,70
2,50
2,30
2,10
1,90
1,70

1,50

0,09

20

30 40
50

2,67%

60

2,16%

0,11

0,13

0,15 0,17 0,19
valor MW

Figura 3.2.4 Recta de calibracion para caramelos acidos

Fuente: Propia
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En la recta de calibracién anterior se muestran dos caramelos de diferente contenido de humedad
2,67% vy 2,16 %, determinados mediante la técnica de referencia Karl Fischer (graficado por una
recta horizontal respectivamente) y mediante la técnica de medida indirecta (graficado por puntos).
Se observa que los valores estimados de humedad son reproducibles en el intervalo de temperatura
escogido, entre los 20 °C y 60 °C.

Diagnosis del modelo

Una vez definido el modelo que permite estimar el valor de humedad frente el valor de microonda
en compensacion de temperatura se realizd el analisis grafico de los residuos. En ellos se pudo
comprobar que la variabilidad de los residuos era constante, que los residuos seguian una
distribucion normal, es decir, los residuales se distribuian alrededor de cero y finalmente que los
residuos eran independientes entre si. Dado que las hipotesis son adecuadas podemos utilizar el

modelo de regresién estimado para generar predicciones.

Validacién del modelo

La validacion se realizd sobre un conjunto diferente de datos de la calibracidn, reportados durante
las fabricaciones realizadas entre los meses 11/2006 - 03/2007, compuesto por 200 muestras de
caramelo con humedad determinada por el procedimiento de referencia. La calidad de la
validacion fue evaluada mediante el error estandar residual (SEP), el cual representa la
variabilidad promedio de los datos observados con relacion a la recta de regresidn, nos da el error

promedio al estimar mediante la recta de regresion y se expresa como:

||| i (."}' o _{’}- )2

5, =1
N

Los resultados de la validacion se presentan en los siguientes histogramas reflejados en la figura

3.2.5 para formato acido, figura 3.2.6 para formato lacteo-yogur y figura 3.2.7 para formato

Melody.
Histograma - Caramelos Acidos
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Figura 3.2.5 Analisis de residuales
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Frecuencia

12 +
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Figura 3.2.6 Analisis de residuales
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Figura 3.2.7 Analisis de residuales
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3.3 Implantacion en proceso

3.3.1 Redactado del método de ensayo no destructivo

Para la redaccidén del método de ensayo no destructivo se tubo en cuenta las directrices contenidas
en el documento de la EA (European Cooperation for Accreditation) EA- 04/15 “Accreditation for
Non Destructive Testing” y de acuerdo con la norma UNE-EN ISO/IEC 17025 Requisitos generales

para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracion.

3.3.2 Introduccién como sistema de control de proceso

Una vez establecida la recta de calibracion para cada formato de caramelo se procedié a validarlo
no tan sodlo frente el método de referencia, sino también en correlacion con las variables de
proceso que influyen directamente en el contenido final de humedad de los caramelos. Para ello, se
realiz6 un seguimiento durante nueve horas de produccion, en las cuales se modificaron los
parametros de proceso para obtener el maximo contenido de humedad, definido segun las
especificaciones vigentes para cada formato, como hemos visto anteriormente. Durante el

seguimiento se realizaban 15 mediciones agrupadas en muestras de 5 unidades cada media hora.

En la siguiente figura 3.3.1 se refleja el contenido de humedad en caramelos lacteos determinada
por el método Karl Fischer frente el nuevo dispositivo de medida y la variacién de los parametros
de coccién, temperatura del agua de entrada a las mesas enfriadoras y presion de vacio® aplicada

en la cdmara de expansion.

137 7 —— T Coccion = i IFEE T4
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2 Inicial - 3,155 =
§ 134 135 3
(] Humedad E
o Final- 3605 | T 2% 2
= 133 4
- T 33
4 Temperatura de las me=sas 132
13z 4+ Coincide con Una demasiado frias. Caramelo '
Bre it de it el J La T agua entrada es de 15:C Chatfado | S—— T3
131 + + t + + + t + + + t + + + t 3
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Figura 3.3.1 Estudio en proceso para caramelos lacteos

Nota 1: Por comodidad en la representacion grafica los valores de presion deben expresarse en términos negativos
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En el grafico anterior podemos observar que las desviaciones del nuevo sistema de medida estan
dentro del rango de tolerancia establecido en +/-0,2% de humedad frente el sistema tradicional, la

valoracién Karl Fischer.

En referencia a las variables de proceso, vemos como la temperatura de coccién inicialmente
establecida en 138 °C y - 0.85 bares de presion de vacio, se corresponde a una humedad en
caramelo del 3,2%. La reduccién de la temperatura de coccidn real del caramelo y el aumento de la

presion de vacio permitié obtener un caramelo con un 3,6% en la Ultima hora de estudio.
Este estudio permitid finalmente obtener caramelos adecuados a las caracteristicas del disefio de
los productos que permiten satisfacer las expectativas del cliente, y con un maximo contenido de

humedad que permitird reducir los costes en materia prima utilizada.

La validacién del sistema también se realizé en caramelos formato acido, en la cual también se

obtuvo unos resultados esperanzadores.

Vemos reflejado en la figura 3.3.2 el mismo estudio de proceso.
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— .‘-L +, 427
B 137 A \ o
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8 ) }\/ gy i
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S \ 260 E
o A Y | — — - T 24 =='=
= 135 . . 4
= Y - . S A - 1 2'3
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133 t t t t t t t — t t t 2
9:28 9:36 1015 10044 10:54 11:47 12:11 12:14 13:1‘|I1 16:40 1659 1753
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Figura 3.3.2 Estudio en proceso para caramelos acidos

Como en el estudio anterior, los resultados obtenidos en la validacion del sistema en proceso de
producciéon también se encuentran dentro del intervalo de tolerancia establecido, y se corresponden
a una disminucién de la temperatura de coccion del caramelo trabajando con una presién de vacio

de -0,9 bares correspondiente al valor éptimo establecido en las especificaciones actuales.
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3.3.3 Plan de formacién

De acuerdo con los resultados oOptimos obtenidos en la validacion del método en linea de
produccion se procedié a establecer las bases para el seguimiento e implantacion en planta

mediante la matriz de responsabilidades detallada en la figura 3.3.3.

La formacién de personal tiene entre sus objetivos aumentar los conocimientos y la motivacion del

personal con el fin de lograr una mayor calidad del producto final.

Definir Responsable del Proyecto
Definir Objetivos

Realizar calibracién del equipo
Realizar validacion
Realizar método de ensayo

Equipo
Ensayo

Planificar formacién
Realizar Formacidn

Diagrama control de proceso
Registrar los resultados
Realizar graficos de control mensuales
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Figura 3.3.3 Matriz de responsabilidades
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3.3.4 Implantacion

Posteriormente a la formacion de los jefes de equipo sobre el nuevo método de ensayo, sus
fundamentos y objetivos, se presentd el siguiente diagrama, figura 3.3.4, para el control de
proceso y registro de los resultados del contenido de humedad en caramelos clasicos en linea de

produccion.

La finalidad de estos documentos es que dejan constancia de la realizacion de una actividad. En él,
se atacan dos puntos criticos para asegurar que lo que se produce estd dentro de las
especificaciones establecidas; las arrancadas de producciéon y su seguimiento. En el plan de
muestreo establecido, tomando como referencia el tamafio de un lote de aproximadamente
192.000 unidades por turno de 8 horas, se tomard una muestra de 15 unidades cada 4 horas
agrupadas en 3 mediciones de 5 unidades. El resultado final sera el promedio de las tres lecturas.
Si el valor obtenido, segin formato, estd dentro especificaciones se realizard un segundo
seguimiento en la mitad del turno, si no es asi, se repetiria el andlisis para asegurarnos del
resultado obtenido y se avisaria al jefe de equipo de produccidn para tomar las acciones correctivas

necesarias para hacer frente a la incidencia puntual.

Figura 3.3.4 Diagrama control de proceso

Valor h dad= pr dio de tres en
aquina microondas segun método MMW-100
CONTROL de PROCESO
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3.4 Estudio del coste y beneficio en laimplantacién

Cada formato de caramelo presenta unas especificaciones de humedad maxima, como se ha visto
en el punto 3.1. Debido a la variabilidad de los parametros de proceso que influyen en mas de un
90% en la variabilidad de la humedad, en el pasado afio 2006 presentd una variacidén representada

en los siguientes graficos, figura 3.4.1 y 3.4.2.

Grafico de control - Humedad Acido - 2006
uUCL =2,91
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Figura 3.4.1 Grafico de control en caramelos acidos
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Figura 3.4.2 Grafico de control en caramelos lacteos-yogur

Los limites de control calculados presentan una variacién del 0,96% para caramelos acidos y del
1.63% para los lacteos, incluidos los de formato yogur. Para conseguir un caramelo de buena
calidad y con el menor coste posible se deberia reducir la variabilidad de la humedad al valor mas
préoximo al limite superior especificado para cada formato. Esto se debe a que todo el porcentaje de
humedad que se dé por debajo del especificado se traducird en un aporte adicional de azlcar,

glucosa y leche en formatos lacteos que encarecera el precio unitario del caramelo.
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Para evaluar el coste adicional de materia primera que supone trabajar por debajo del valor

especificado se realizé el calculo de las humedades medias mensuales para el afio 2006 y se estimé

el coste mensual de materia prima afiadida, representado en el siguiente diagrama de barras,
figura 3.4.3.

Euros
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1.800,0 -

1.600,0 -

1.400,0 -

1.200,0 -

1.000,0 -
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Promedio mensual O Acido B Lacteo - Yogur

Figura 3.4.3 Costes de materia prima en el afio 2006 para formato acido y lacteo-yogur

Esta variabilidad de humedad, conlleva un aporte anual de 15.470,41 € por parte de la empresa

durante los meses del pasado ano para la produccion acida, un aporte de 11.887,14 € para la

produccion lactea y finalmente un aporte de 1.660,24 € para la produccion de Melody.

El total de las producciones supone un coste adicional de 29.017,79 €.
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4.1 Situacion antes del estudio

Para evaluar el relleno en caramelos sin azlcar, como parametro critico de calidad se han fijado

unas especificaciones para este parametro.

Las especificaciones no son nada mas que la traduccion de la voz del cliente en lenguaje técnico.
Un pardmetro que nos indica la cantidad unitaria en la que se basa la calidad. En el caso de los
caramelos con relleno, por ejemplo, el cliente pide que el caramelo no esté fundido, que tenga un
buen aspecto al desenvolverlo y que tenga relleno, con cantidad suficiente para que sea posible
realizar una burbuja. Se traducen asi unas especificaciones de humedad, aspecto y cuantificacion

de relleno que el caramelo debe cumplir antes de que sea entregado al cliente.

En los siguientes puntos se trataran las caracteristicas referentes al control de relleno, ambito de

estudio en este proyecto.

Especificaciones de calidad para el relleno

Las especificaciones de calidad vigentes actualmente para el relleno de caramelos son las

siguientes:

Especificaciones
Promedio Relleno* (%) 19 24 28

Desviacion tipica* (%) 3 3 3
* en muestras de 10 unidades

Con el fin de cumplir con estas especificaciones es necesario mantener unas condiciones de trabajo
6ptimas para conseguir los valores de las caracteristicas de calidad evaluadas. Las especificaciones
desglosadas en el siguiente punto fijan el rango de trabajo en el cual el operario debe mantener
las variables de proceso en la inyeccion de relleno, para conseguir estar siempre de los parametros

fijados.

Especificaciones de produccién

Las variables de proceso especificadas para la inyeccion de relleno son las siguientes:

~__ Variable Valor Consigna

Temperatura Amasadora (°C) 50

Temperatura Extrusora (°C) 50

Temperatura Flexo (°C) 50

Velocidad tornillo (rev/min) Inicio 29 - En régimen 33 (1)
minimo optimo maximo

Velocidad rodillos troqueladora (uni/min) 1300 1400 1500

(1) La validacion del parametro consigna dependeré de los resultados
obtenidos después de realizar el analisis de contenido de relleno.
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Con el fin de garantizar que el caramelo relleno que se estd fabricando cumple con las
especificaciones de calidad, los operarios comprueban previamente el estado de los equipos, fijan
los parametros consigna y finalmente, durante cada hora de produccion, se registran los valores en
una hoja de autocontrol para comprobar asi que siempre estan dentro de los parametros

especificados.

Uno de los problemas principales que se presenta, a nivel de maquinaria, es la variabilidad del
sistema de inyeccion en correlacion al control de parametros descritos anteriormente, es decir, el
proceso no garantiza una inyeccion continua de relleno. Vemos en el siguiente histograma, figura
4.1.1., las fluctuaciones del porcentaje de relleno que se presentan en muestras de 10 unidades de
caramelo, estudiado en diferentes producciones realizadas entre los meses de junio de 2006 y
enero de 2007.

a—m—mEma=cT

1 g 1 i 3 [} 5 B 7 B ¥ 1% n 12
Desy picar

Figura 4.1.1 Desviacion tipica en muestras de 10 unidades

Fuente: Propia

Realizacién de ensayos fisicos para la determinaciéon de relleno

Paralelamente a la fabricacion se realiza el control de relleno que se basa en pesar un conjunto de
10 unidades de caramelo, picar la masa de caramelo duro, extraer y pesar el relleno y finalmente

calcular en base al peso total menos el palillo el porcentaje de relleno.

Actualmente esta metédica se caracteriza por:
e La necesidad de muchos recursos de personal para realizar los analisis.
e Produce diferencias en el resultado en funcion del personal que realice el ensayo.
e Se tardan unos 40 minutos desde la recogida de muestras hasta poder actuar en el
proceso, debido a que el ensayo se realiza sobre el caramelo frio.

¢ Se recogen 10 unidades como muestra representativa para evaluar 100.000.

Situacién actual

Como hemos visto, tanto el proceso como el sistema de medida son tan variables que se refleja en
los resultados del contenido de relleno. De esta manera, la propuesta de mejora, antes de invertir
en nuevos equipos, es tener un sistema mas fiable, representativo y rapido de conocer lo que

realmente se fabrica “on line”.
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4.2 Parte experimental

4.2.1 Material y métodos

4.2.1.1 Dispositivo de medida

El sistema de medida utilizado se corresponde al utilizado en la determinacién del contenido de
humedad, el MW 3150 (Figura 3.2.1), disefiado tanto para su uso en laboratorio como en la propia
linea de produccidén. Su método de analisis, patentado de Tews Elektronik, permite una obtencidn
fiable e inmediata del relleno de la muestra de forma totalmente independiente de su color,

estructura o humedad.

Los resultados del contenido de relleno se determinan, sin necesidad de preparacion de la muestra,
también en menos de un milisegundo. El procedimiento de medida del dispositivo MW 3150 es muy
sencillo. Automaticamente se determina el estado de vacio del resonador, auto cero. Después de
llenarse, se muestra el valor de relleno en fraccion de segundo y finalmente se debe vaciar el

resonador.

Al igual que cualquier método de medida indirecto, el calibrado del instrumento debe realizarse
contra un método directo. El método REL-200, descrito en el anexo de la pagina 97 es la técnica

que se utilizé6 como método de referencia para la determinacién del relleno de los caramelos.

Una vez obtenidos los resultados del contenido de relleno determinados por el método de
referencia seran, estos seran los valores a asignar a su valor correspondiente de microonda.
Posteriormente, se determinara la recta de regresion con correlacion y tolerancia que permitira
obtener de forma inmediata el valor predicho de relleno de cada muestra de caramelo en futuras

mediciones.
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4.2.1.2 Procedencia de las muestras de caramelo

La recogida de muestras de caramelo sin azlcar y con relleno se efectud, en el punto mas préximo
a la salida de la camara de frio situado en la linea de envoltura y después de pasar por el detector
de metales, para evitar coger muestras con contenido metalico que podrian alterar el proceso de
medicion. La eleccion de este punto se determind también de esta manera para obtener muestras
ya troqueladas, suficientemente frias para evitar su deformidad (al ser un liquido subenfriado) y sin

envuelta.

Para la calibracion del sistema de medida se aprovecharon los siguientes puntos, diferenciando las

producciones segun el sabor de los caramelos; cola y cereza.

- Arrancadas de linea Muestras con bajo contenido de relleno 15 %
- En proceso [l Muestras con contenido medio y alto de relleno 19 -41 %
Seguimiento durante 7 meses

La diferenciacion del sabor de los caramelos fue debida a que su formulacion es diferente para cada

uno de ellos. El tratamiento estadistico de los datos nos dira si es necesario o no diferenciarlos.

Antes de empezar a realizar lecturas con el dispositivo de medida no se efectuaba un muestreo
aleatorio, como en el caso de la determinacién de humedad, para saber en que rango de relleno se
estaban produciendo los caramelos. Debido a que la metddica actual para su determinacion
requiere de unos 40 minutos. Por este motivo se realizaba un muestreo de 15 unidades cada hora
necesario para fijar un rango de trabajo y de esta manera, definir los limites en la recta de
calibracion del dispositivo de medida. En la siguiente figura 4.2.2 se reflejan estos limites, definidos
entre un 15 % y 41 % de relleno, en base a las producciones controladas entre el mes de junio de
2006 y febrero de 2007.

Hstdrico 16/06/2006 - 19/02/2007

R
1

Numero de muestras

1]
i

MR

15 17 19 21 83 25 27 29 31 3B H 37 9 4
Relleno (%)

o u

Figura 4.2.2 Intervalo de relleno

Fuente: Propia
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4.2.1.3 Disefio Experimental
El disefio de experimentos consiste en planear un conjunto de pruebas experimentales, de tal
manera que los datos generados puedan analizarse estadisticamente par obtener conclusiones

vélidas y objetivas acerca del sistema.

Esta sistematica de trabajo se utiliza habitualmente pasa describir las etapas de:

¢ Identificacion de los factores que pueden influir en el resultado de un experimento.

¢ Disefio del experimento de modo que se minimicen los efectos de los factores incontrolados.

e Utilizacion del analisis estadistico para separar y evaluar los efectos de los diversos factores
implicados.

¢ Modelar de forma matematica el comportamiento de una variable respuesta en funciéon de una o

mas variables independientes y de los efectos de los factores.

Proceso de medicién

Se desea explicar los valores de una variable aleatoria, contenido de relleno, por un conjunto de
variables independientes, valor de microonda, temperatura en superficie (determinada por un
termdmetro portatil de infrarrojos), peso total del caramelo (determinado mediante una balanza
granataria) y humedad del caramelo duro (determinada por el método Karl Fischer). Los valores de
los parametros controlados se clasificaran en diferentes grupos correspondientes a los diferentes
formatos de caramelo sin azUcar y con relleno que se fabrican en Chupa Chups; formato cola y

cereza.

El rango de trabajo que se utilizo en el estudio quedd definido entre un 15 % y un 41 % de relleno
y el rango de temperaturas se establecid s6lo para caramelos en linea de producciéon, definido

entre 40 °C y 45 °C.
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Analisis estadistico para la evaluacion de los efectos de los diversos factores implicados.

El andlisis de la covariancia, ANCOVA, es un procedimiento para analizar la posibilidad de
interaccion entre las variables cualitativas y cuantitativas de un modelo de regresion de una
manera global. Este problema se formul6é de forma general como sigue: para explicar una variable
respuesta, relleno, disponemos de una variable cualitativa, tipo de caramelo, que clasificaremos en
p grupos (tipo 1 , tipo 2, tipo 3) y k variables explicativas cuantitativas (X, ..., Xx) que

corresponden a:

Tipo 1 - Caramelo sabor cereza de 12 g
Tipo 2 - Caramelo sabor cereza de 13g

Tipo 3 - Caramelo sabor cola de 12g

X4 Covariable valor de microonda
X; Covariable peso (g) del caramelo
X1 Covariable humedad (%) del caramelo duro

X, Covariable temperatura (°C) de superficie del caramelo
Se desea estudiar como estos grupos afectan a la variable repuesta. En concreto, sea X la matriz
de los datos de las variables cuantitativas y Z la matriz de las p - 1 variables ficticias; se trata de
elegir entre los modelos siguientes:
1 - los grupos no influyen en absoluto y todas las observaciones se generan con el mismo modelo:
Y=X B1 + &,
2 - los grupos difieren en la respuesta media, pero el efecto de las x es idéntico en todos ellos:
Y=XB2+ Zo + &,
3- los grupos no difieren no sélo en su respuesta media, sino ademas en el efecto de las x, que es
distinto en cada grupo. En consecuencia, no tenemos un modelo Unico, sino p ecuaciones de
regresion distintas:
Y; = Xib + &; siendoi=1,..,p
Esta formulacién implica que el tercer modelo, que contiene p (k+1)+1 parametros, es el mas
general; el segundo modelo es un caso particular, suponiendo que las regresiones difieren sélo en

los términos independientes y el primer modelo supone ademas que estos coeficientes son iguales

Yy, €n consecuencia, que la ecuacion de regresiéon es la misma para todos los grupos.
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Tratamiento estadistico de los efectos de los diversos factores implicados.

El analisis de estadistico para la variable relleno se llevo a cabo a través del paquete estadistico
Statistical Analisis System (SAS version 9.1), con los procedimientos PROC GLM y PROC LSMEANS
TUKEY, para realizar el analisis de covarianza y prueba de medias por minimos cuadrados,

respectivamente.

En las comparaciones se empled un nivel de significacion estadistica con una probabilidad, p, para

o del 0,05.

Calibracién del sistema de medida

El modelo de regresion utilizado en la calibracion del sistema de medida se construy6 a partir de los
resultados obtenidos en el estudio estadistico de los factores implicados.

Una vez estimado el modelo de regresion y obtenidos los residuos se comprobd que las hipotesis
que se habian utilizado para construirlo no estaban en contradicciéon con nuestros datos. Este
proceso se denomina diagnosis del modelo. Si las hipdtesis son adecuadas, podremos utilizar el
modelo de regresién estimado para generar predicciones y/o tomar decisiones. Si no lo son, habra

que modificar el modelo para adaptarlo a los datos observados.

Las dos primeras hipo6tesis se comprobaron antes de construir el modelo, observando en gréfico de
dispersion entre las dos variables. Para la hipotesis de normalidad e independencia se analizaron

los residuos después de ajustar el modelo.

4.2.1.4 Problemas en el disefio experimental

El control de la variable temperatura fue uno de los inconvenientes encontrados durante el
desarrollo del disefio experimental. Inicialmente, como en la determinacién de la humedad, no se
disponia del instrumental necesario conectado al dispositivo de medida para su determinacion. Por
este motivo se recurrié a utilizar un termometro de infrarrojos portéatil para la medida de este

parametro.
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4.2.2 Resultados vy discusion

El registro de resultados del control de las variables descritas anteriormente para realizar el anélisis

estadistico se recogen en la siguiente tabla 4.2.1.

Tabla 4.2.1 Tabla de resultados

Férmula Tipo Temp;aratura Relleno Humedad \{alor de Peso
_(°€) (%) (%)  microonda caramelo (g)

Cereza 129 1 42 24,15 1,93 0,2052 11,75
Cereza 129 1 42 27,36 2,01 0,2218 12,05
Cereza 12g 1 42 28,86 1,98 0,2263 11,91
Cereza 12g 1 41 27,06 2,00 0,2219 12,22
Cereza 129 1 43 28,21 1,97 0,2246 12,15
Cereza 129 1 42 23,96 1,97 0,2215 12,26
Cereza 12g 1 41 31,91 2,02 0,2310 11,74
Cereza 12g 1 41 18,80 2,00 0,1928 11,93
Cereza 13g 2 41 16,52 1,87 0,2001 12,64
Cereza 13g 2 43 19,10 1,76 0,2081 12,61
Cereza 13g 2 42 20,57 2,12 0,2153 13,02
Cereza 13g 2 43 21,52 2,08 0,2104 13,00
Cereza 13g 2 42 22,00 2,01 0,2191 13,01
Cereza 13g 2 41 24,00 1,96 0,2241 12,74
Cereza 13g 2 42 26,80 1,99 0,2256 12,80
Cereza 13g 2 43 27,70 1,98 0,2390 12,77
cola 12g 3 39 22,56 2,00 0,2021 11,56
cola 12g 3 39 20,86 2,00 0,2117 12,60
cola 12g 3 42 23,37 2,17 0,2145 11,93
cola 12¢g 3 41 16,80 1,97 0,1881 11,54
cola 12¢g 3 39 26,48 2,02 0,2090 11,96
cola 12g 3 43 15,57 1,87 0,1929 12,32
cola 12g 3 39 21,95 2,15 0,2025 12,11
cola 12¢g 3 41 19,60 2,01 0,2023 12,39
cola 12¢g 3 42 26,33 1,97 0,2227 12,56
cola 12¢g 3 41 24,18 1,97 0,2159 11,90
cola 12g 3 42 31,92 2,19 0,2399 12,52
cola 12g 3 43 23,12 2,26 0,2146 12,36

En este andlisis previo, con s6lo 28 muestras de estudio, se pretendia separar y evaluar los efectos

de los diversos factores implicados en el proceso de medida.
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Los resultados del andlisis de la covariancia se presentan en la siguiente tabla 4.2.2.

Tabla 4.2.2 ANCOVA - Relaciéon estadistica entre las variables del modelo.

| Fuente | DF | Suma de cuadrados | Cuadrado de la media

Modelo 14 475.8849553 33.9917825 15.27 <.0001

Error 13 28.9402875 2.2261760

Total correcto 27 504.8252429

El p-Value del modelo en la tabla anterior es menor que 0,05, indica que existe una relacion

estadisticamente significativa entre las variables estudiadas con un 95% de confianza.

Los resultados del ANCOVA, representados en la tabla 4.2.3, sefialan que no hay diferencias
significativas entre los tipos de caramelo y so6lo la covariable, valor de microonda, es significativa

en el modelo propuesto, debido a que el p-value calculado es inferior a 0,05.

Tabla 4.2.3 ANCOVA -Efecto de las covariables y del factor tipo de caramelo en el modelo

|__Fuente | DF | Tipo III SS_| Cuadrado de la media | F-Valor | Pr > F |

Tipo 2 0.0977948 0.0488974 0.02 0.9783
valor MW 1 231.0680573 231.0680573 103.80 <.0001
Peso 1 4.7926129 4.7926129 2.15 0.1661
Temperatura 1 0.0197989 0.0197989 0.01 0.9263
Humedad 1 0.6708279 0.6708279 0.30 0.5923
MW*Tipo 2 1.9515969 0.9757984 0.44 0.6543
total*Tipo 2 3.2128688 1.6064344 0.72 0.5044
Temp*Tipo 2 3.2187323 1.6093662 0.72 0.5038
humedad*Tipo 2 0.6441394 0.3220697 0.14 0.8667

De los resultados obtenidos se concluye que las variables a tener en cuenta en la recogida de datos
para la calibracion del sistema de medida s6lo seran el valor medido por el dispositivo,
correspondiente al valor de microonda y la variable cualitativa, tipo de caramelo, debido a que su

valor no significativo podria estar enmascarado por el resto de covariables.

El modelo que se ajusta al comportamiento de los datos anteriores es la regresion lineal y
corresponde al primer modelo planteado donde los grupos no influyen en absoluto y todas las

observaciones se generan con el mismo modelo.
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El analisis estadistico realizado después de la recogida de datos correspondientes a 214 muestras
obtenidas durante las producciones realizadas entre los meses junio de 2006 y febrero de 2007 se

presentan en la siguiente tabla 4.2.4 en correspondencia al modelo anteriormente planteado.

Tabla 4.2.4 ANCOVA - Relacion estadistica entre las variables del modelo.
|___Fuente | DF | Suma de cuadrados | Cuadrado de la media | F-Valor | Pr > F |
Modelo S 3842.843020 1280.947673 131.28 <.0001
Error 210 2048.979287 9.757044

Total correcto 213 5891.822307

El p-Value del modelo en la tabla anterior es menor que 0,05, indica que existe una relacion

estadisticamente significativa entre las variables estudiadas en un 95% de confianza.

Los resultados del ANCOVA, representados en la tabla 4.2.5, sefialan que hay diferencias
significativas entre los tipos de caramelo y la covariable valor de microonda en el modelo

propuesto, debido que en ambos casos el valor del p-value calculado es inferior a 0,05.

Tabla 4.2.5 ANCOVA -Efecto de las covariables y del factor tipo de caramelo en el modelo

| Fuente | DF | Tipo III SS_| Cuadrado de la media

tipo 2 1069.505292 534.752646 54.81 <.0001

mw 1 2904.428814 2904.428814 297.68 <.0001

El modelo propuesto sin interaccion es el resultado 6ptimo después de rechazar la interaccion entre
la covariable, valor de microonda y tipo de caramelo al tener un p-value calculado superior a 0,05.

Por otra parte vemos como el factor tipo de caramelo aparece ahora significativo en modelo
propuesto para la calibraciéon del dispositivo de dispositivo, mientras que en analisis previo (con 28

muestras) se encontraba enmascarado por el efecto de las covariables.
Esta formulaciéon implica que el segundo modelo es el adecuado y nos indica que los grupos difieren

en la respuesta media, pero el efecto de la variable independiente, valor de microonda es idéntico

en todos ellos.

-81-



Determinacion del contenido de relleno en caramelos sin azlcar

Posteriormente se procedi6 a realizar el ajuste de comparaciones multiples Tukey-Kramer,
mediante el cual se comprobara las diferencias en la respuesta media para los tres tipos de

caramelo.

Los resultados se presentan en la siguiente tabla 4.2.6:

Tabla 4.2.6 Resultados del ajuste de comparaciones multiples Tukey- Kramer

relleno LSMEAN | NOmero LSMEAN

Cereza 12 g 27.6510523 1
Cereza 13 g 22.5189532 2
Colal2g 23.1928080 3

Medias de cuadrados minimos para el efecto tipo

Variable dependiente: relleno

i/j 1 2 3
1 <.0001 <.0001
2 <.0001 0.6843
3  <.0001 0.6843

Se observa en la tabla anterior que entre los caramelos sabor a cola y cereza de 12 g hay
diferencias estadisticamente significativas, al igual que entre los dos caramelos sabor cereza de 12
y 13 g. En cambio, entre los de sabor cola de 12 g y cereza 13 g no existen diferencias

estadisticamente significativas.

En consecuencia, al no encontrar una relacion clara frente los resultados obtenidos en el ajuste de
comparaciones multiples, se proponen tres ecuaciones de regresion lineal paralelas tal y como

indicaba el analisis ANCOVA.

La ecuaciéon obtenida se expresa, para cada tipo de caramelo, de la siguiente forma:

Relleno (%) = a; + (b * valor microonda)

siendo i= 1 (Tipo 1: cereza de 12 g), 2 (Tipo 2: cereza de 13g) y 3 (Tipo 3 cola de 12 g)
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La estimacion de los parametros del modelo se muestran en la tabla 4.2.7.

Tabla 4.2.7 Estimacion de los parametros del modelo

| Parametro | _Estimador | Error estandar | Valor t | Pr > |t| | 95% Limites de confianza

al -41.217192 3.9513081 -10.43 <.0001 -49.006504 -33.427880
a2 -46.349291 4.3648046 -10.62 <.0001 -54.953739 -37.744844
a3 -45.675436 3.9810230 -11.47 <.0001 -53.523326 -37.827547
pendent b 320.312096 18.5653058 17.25 <.0001 283.713848 356.910344

La siguiente figura 4.2.3 nos muestra de forma grafica la ecuacién que nos permite predecir el

valor de relleno en caramelos sin azucar.

Calibracian Relleno

SRR

Figura 4.2.3 Recta de calibracién para caramelos rellenos

Fuente: Propia

Diagnosis del modelo

Una vez definido el modelo que permite estimar el valor de relleno frente el valor de microonda se
realizé el andlisis grafico de los residuos. En ellos se pudo comprobar que la variabilidad de los
residuos era constante, que los residuos seguian una distribucion normal, es decir, los residuales se
distribuian alrededor de cero y finalmente que los residuos eran independientes entre si. Dado que
las hipotesis son adecuadas podemos utilizar el modelo de regresion estimado para generar

predicciones.
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Validacién del modelo

La calidad de la validacion, sobre el mismo conjunto de datos de la calibracién, reportados
durante las fabricaciones realizadas entre los meses 06/2006 - 02/2007, con 214 muestras de
caramelo relleno determinado por el procedimiento de referencia, fue evaluada mediante el error
estandar residual (SEP), el cual representa la variabilidad promedio de los datos observados con
relacion a la recta de regresion, nos da el error promedio al estimar mediante la recta de

regresion y se expresa como:

Los resultados de la validacion se presentan en el siguiente histograma reflejado en la figura 4.2.4.

Histograma - Caramelos Rellenos
35 -
B La probabilidad de tener

30 + MM - .
" desviaciones fuera del intervalo de
@
g T M tolerancia +/- 5 9%, para el
=} —
E 20 modelo propuesto en la prediccion
o - -
o 157 de relleno en caramelos sin azicar
Q
g1+ es del 10%.
P4

5 | H H H

0 +mym 0,0, 0,10, 0,4, 0 8 B H L ELEL ﬂ:DF':E': El SEP calculado es de 3,1%.

ODDAN DD HDAUHONYD X00A D00
Residuales

Figura 4.2.4 Analisis de residuales
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4.3 Implantacion en proceso

4.3.1 Redactado del método de ensayo no destructivo

Para la redaccion del método de ensayo no destructivo se tubieron en cuenta las directrices
contenidas en el documento de la EA (European Cooperation for Accreditation) EA- 04/15
“Accreditation for Non Destructive Testing” y de acuerdo con la norma UNE-EN ISO/IEC 17025

Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracion.

4.3.2 Introduccion como sistema de control de proceso

Una vez establecida la recta de calibracion para cada formato de caramelo se procedié a
introducirlo como método de referencia para la prediccion del contenido de relleno. Para ello, y
segun el rango de tolerancia establecido una vez validado el método y la variabilidad que presenta
el proceso de producciéon, como hemos visto en la figura 4.1.1, se requiere redefinir las

especificaciones vigentes.

Para garantizar que el porcentaje de relleno se encuentra en un 26%, como nos muestra la opcion
2 en la figura 4.3.1 debemos trabajar dentro de los limites establecidos en amarillo, entre un 24 %
y un 28 %. Se garantiza de esta manera que, debido a la tolerancia de +/- 5% el caramelo podria
tener un minimo de 19 % de relleno trabajando en el limite inferior y un maximo de 33%

trabajando en el limite superior.

A i
Limite Inferior [y Opcién 1 \ Opcién 2 |¢ Opcién 3?‘\ Limite Superior
Especificaciones 1
Promedio de 3 muestras de 5 24 ! 28
unidades por muestra \ / \ /

Figura 4.3.1 Redefinicidon de las especificaciones

Si los valores estimados de relleno se encuentran fuera de este intervalo, es decir que se esta
trabajando en los limites marcados en rojo, la actuacion de los jefes de equipo debe ser inmediata

para restablecer las condiciones 6ptimas en la inyeccion de relleno.

4.3.3 Plan de formacioén

De acuerdo con los resultados oOptimos obtenidos en la validacion del método en linea de
produccién se procedi6 a establecer las bases para el seguimiento e implantacion en planta

mediante la matriz de responsabilidades detallada en la figura 3.3.3.

La formacién de personal tiene entre sus objetivos aumentar los conocimientos y la motivacion del

personal con el fin de lograr una mayor calidad del producto final.
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4.3.4 Implantacion

Posteriormente a la formacién de los jefes de equipo sobre el nuevo método de ensayo, sus
fundamentos y objetivos, se presentd el siguiente diagrama, figura 4.3.1, para el control de
proceso y registro de los resultados del contenido de relleno en caramelos sin azucar en linea de

produccion.

La finalidad de estos documentos es que dejan constancia de la realizacion de una actividad. En él,

se establecen 4 controles durante un turno de fabricacién de 8 horas.

En el plan de muestreo establecido, tomando como referencia el tamafio de un lote de
aproximadamente 192.000 unidades por turno de 8 horas, se tomara una muestra de 15 unidades
cada 2 horas agrupadas en 3 mediciones de 5 unidades. El resultado final sera el promedio de las
tres lecturas. Si el valor obtenido se encuentra fuera de especificaciones se realizara un segundo
control para asegurarnos del resultado obtenido y se tomaran las acciones correctivas necesarias

para hacer frente a la incidencia puntual.

Figura 4.3.2 Diagrama control de proceso

Fecha Responsable
Valor relleno= promedio de tres lecturas en maquina

microondas segun método REL-300

Realizar una segunda
muestra y comprobar
que los parametros de

: proceso son correctos

6:30 14:30 22:30 ‘ no
Mantener valor bomba ‘4 i

7:00 15:00 | 23:00 5 < } Bajar o subir patron a 32 6 34 ‘4—‘

Valor bomba (P)= 33%

ZEsta el valor de relleno enfre
24y28?

ZEsta el valor de relleno enfre
24y 28?

6:00 14:00 22:00

si
v

7:30 15:30 23:30

Realizar una segunda
ZEsta el valor de relleno eni muestra y comprobar
24y 28? que los parametros de

proceso son correctos
si
¥

9:00 17:00 1:00 Mantener valor bomba }

[ Bajar o subir patrén a 32 6 34 }4—‘
930 | 17:30 | 1:30 \

P=a 6 33% siendo
10:00 | 1800 | 2:00 a=32% 6 a= 34%

8:00 16:00 0:00 sta el valor de relleno entre

24y 28?

I\

8:30 16:30 0:30

L

Realizar una segunda
muestra y comprobar

que los parametros de
: proceso son correctos
Mantener valor bomba

11:30 | 19:30 3:30 "

sta el valor de relleno en
24y 28?

10:30 18:30 2:30

11:00 19:00 3:00 !
S'I

12:00 20:00 4.00

__J) P=a6 33% siendo
a=32% 6 a= 34%

12:30 20:30 4:30

Realizar una segunda
muestra y comprobar
que los parametros de
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| ) no
|

Mantener valor bomba G
14:00 22:00 6:00 + ‘
Bajar o subir patrén a 32 6 34 ‘

sta el valor de relleno en
24287

¢Esta el valor de relleno entre

13:00 21:00 5:00 24y 28?

13:30 21:30 5:30 si
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El seguimiento, actualmente ya implantado en fabrica, no s6lo permite una actuacion rapida de los
operarios para corregir las variables implicadas en la inyecciéon de relleno, su registro permite
estimar las necesidades de materia primera utilizada tanto en la fabricacion de caramelo duro sin

azuicar como de relleno.

El calculo para la estimacién del ahorro en materia prima utilizada en la fabricacién del caramelo

duro mediante el control de relleno todavia no se realizado, a la espera de tener un reporte anual.
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5. Conclusiones

5.1. Resultados finales

De los resultados experimentales en la calibracién del instrumento de medicién con tecnologia de

microondas se desglosan las siguientes conclusiones:

1. Con una fiabilidad del 95 % existe una relacion estadisticamente significativa en el modelo
propuesto para la estimacién del contenido de humedad en caramelos clasicos de 12 g,
tanto en linea de produccién como en frio, al introducir la variable temperatura en el ajuste
del modelo, esto es con compensacion de temperatura en superficie.

La calidad de la validacion realizada sobre un conjunto de 200 muestras, recogidas durante
las producciones realizadas entre los meses de noviembre de 2006 y marzo de 2007,
establece la tolerancia del método en +/- 0.2 %. Y la probabilidad de tener desviaciones

fuera del intervalo de tolerancia es del 5 %.

2. Con una fiabilidad del 95 % existe una relacion estadisticamente significativa en el modelo
propuesto para la estimacion “at line” del contenido de relleno en caramelos sin azlUcar de
12 y 13 g, siempre y cuando las variables temperatura en superficie del caramelo y la
temperatura del relleno se mantengan constantes durante el proceso de medida. Estos
parametros fijos deberan comprobarse en la arrancada del proceso de produccidon antes de
realizar cualquier medicion, debido a que la calibracion del sistema se realiz6 en las
mismas condiciones que el proceso de produccion.
La calidad de la validacion realizada sobre un conjunto de 214 muestras, recogidas durante
las producciones realizadas entre los meses de junio de 2006 y febrero de 2007, establece
la tolerancia del método en +/- 5 %. Y la probabilidad de tener desviaciones fuera del

intervalo de tolerancia es del 10 %.
3. Cualquier variacion en la formulacion de los caramelos debera tenerse en cuenta en futuras

mediciones. De esta manera se debera establecer un procedimiento de verificacion del

calibrado para la correcta prediccion de las variables respuesta, humedad y relleno.
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5.2. Conclusiones

La calibraciéon del sistema de medida para la determinacion del contenido de humedad y relleno en
caramelos ha sido, sin duda, la fase mas critica en su implantacién en comparacion a la rutina de
las mediciones. Ello se ha debido a que en él se refleja la validez de la técnica de medida y la

precision y reproducibilidad de las mediciones.

De los resultados obtenidos se concluye que el método de resonancia de microondas, en
sustitucion a las técnicas de medida directa utilizadas por el laboratorio de Chupa Chups S.A.,
ofrece una gran oportunidad de mejora al disponer rapidamente de los parametros de calidad
estudiados. De esta manera se podran realizar las correcciones y ajustes adecuados con el fin de

mejorar tanto la calidad del producto como el rendimiento en el proceso de fabricacion.

5.3. Herramienta de futuro

Desde el punto de vista empresarial, esta nueva técnica abre las puertas a la transferencia de
tecnologias entre las diferentes fabricas del grupo Chupa Chups S.A. Un método de trabajo que

permitirad hacer frente rapidamente a las incidencias puntuales durante el proceso de produccién.

Desde el punto de vista de la investigacion de nuevas técnicas de ensayo no destructivo (END), las
técnicas de microondas no solo permiten determinar el contenido de humedad, es decir las
medidas en multiples frecuencias mediante microondas estan en continua investigacion para
relacionar parametros tales como el contenido de sales y contenido graso (a parte de humedad y
temperatura) de un producto en correlaciéon con la medida de microondas (Kent et al. 2001;
Colette, 2005).
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AKF-200 Determinacion Humedad Karl-fisher

ealizado : Aprobado:
Firmado: Firmado:

OBJETO
Determinar el contenido en humedad en productos en polvo o molidos.

METODO
Llenar el vaso del valorador de Karl Fischer con una solucién de metanol:formamida
(2:1).
Equilibrar el valorador Karl Fischer hasta que consuma menos de 0.01 ml en 2
minutos.
Molturar unos 25 g. de caramelo a un tamafo inferior 0.8 mm. Pasar el caramelo
molido por un tamiz de 0.8 mm si fuera necesario.
Introducir en el Karl Fischer, mediante un embudo, 0.4 g. de caramelo molido,
pesados con precision de 0.01 g.
Poner en marcha el valorador.
Calcular, en el caso que sea necesario, el factor del reactivo de KF introduciendo 20
ml. de agua con jeringa de precision (ver tabla-2 en hoja anexa).
Hacer el ensayo del caramelo y del factor por lo menos por duplicado.

CALCULOS

% H,0 en caramelo = f.v/10.p
f = factor del reactivo KF en mg. H,O /mL.

v = volumen de reactivo de KF en mL.
p = peso muestra en g.
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AKF-200 Determinacion Humedad Karl-fisher

/ Preparacién muestra \

Precision del
4 . Pesar cantidad de
método: muestra definida en
Desviacién standard 0,025. tabla-1.
Rango de confianza al 95%: +/-

0,05% aplicable al resultado
final.

Trituracion muestra -

olturar aproximadamente unos 25 g de muestra

k un tamafo inferior de 0,8 mm > | | /
/ Valoracion \

Condiciones de trabajo:

. Para estabilizar solucion Karl-
fisher + metanol:formamida: I
selector en posicién “infinito”.

3 Para realizar mediciones: selector \ |

L=

en x1s. _ Metanol:Formamida
. Selector (tD) (tiempo de sefal): | (2:1)

posicién 30 seg. O
. Selector dV/dT (velocidad de 1T

adicion): posicion 5.

. La botella del reactivo y el vaso
de valoracién deben estar ] Reactivo Karl-fisher
protegidos de humedad mediante
silicagel. Cambiar cada vez que Q
sea necesario (viraje de azul a
rosa).

Calculo de factor: frecuencia
diario (ver Tabla-2). |:| O Q

\J Y
f Calculo de resultados \

® calculo de humedad:
%H20: Factor del reactivo Karl-Fisher x volumen consumido / 10 x peso de la muestra en gramos.
Tabla-1 Tabla-2

| Caramelo: 0,4 +/-0,059 Reaccion:

1 El metanol se utiliza para disolver el yodo, el dioxido de azufre y la piridina,
componentes del reactivo Karl-fisher:

SO, + I, + H,0 + 3CsHsN —®  2CsHsHI + CsHsNSO;

CsHsNSO3 + CH3;0OH —3p  CsHsNSO,CH,

Esta ecuacion no es exactamente estequiométrica, por lo que el reactivo
debe normalizarse frente a un peso conocido de agua.

Para calcular factor:

Introducir en vaso 20 microlitros de agua destilada mediante microjerin-
guilla. Repetir la operacion un minimo de 3 veces.

Factor: Volumen de agua / volumen promedio reactivo.

\& %
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REL-200 Determinacién del contenido de chicle y caramelo blando en
caramelos rellenos.

Realizado: Aprobado:
Firmado: Firmado:

1. Objeto
Cuantificar el contenido de relleno en caramelos Gum vy Fruit.
2. Método

v" Tomar una muestra de 10 caramelos.
Pesar todos los caramelos envueltos. Anotar peso en diario laboratorio.
Pesar 10 palillos limpios. Anotar peso.
Separar, con ayuda de una pequefia maza, el relleno del caramelo golpeando
suavemente.
Mojar ligeramente el relleno para eliminar restos de caramelo.
Secarlo con papel.
Pesar el relleno y anotar el peso.
Repetir la operacion con el resto de caramelos.

AN NANA N N N N

3. Célculos

promedio peso 10 rellenos (g)
Contenido en relleno (%) = =---s=smsmmmmomem e e e *100

peso 10 caramelos (g) - peso 10 palillos (g)
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REL-200 Determinacién del contenido de chicle y caramelo blando en
caramelos rellenos.

netos

diario

Pesar 10 palillos
(limpios-
sin inyectar).

Anotar peso en

laboratorio.

de

(chicle

golpes

Eliminar con la ayuda
de una
caramelo
envuelve
0 caramelo
blando)

Desechar palillo.

maza, el
que
al relleno

dandoles
Secos.

Calculos:

Relleno caramelo

Rellenar con todos los datos obtenidos (peso del
relleno, peso de 10 palillos, peso de 10 caramelos)
la hoja de calculo Excel “Relleno de caramelo”

para el calculo automatico de %Relleno y desviacion

tipica.

/ % Relleno \
Tomar una
muestra de 10
Pesar los 10 caramelos
caramelos.
Anotar peso en rellenos
diario de desenvueltos
laboratorio.

Mojar
ligeramente el
relleno para eliminar
restos de caramelo.
Secar con un papel
Pesar y anotar peso.

Repetir proceso

NS

con los 9 rellenos
restantes

L7
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