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RESUMEN

El objetivo de la presente investigacion fue predecir la densidad, el contenido de solidos
solubles y el agua afiadida de leche fresca adulterada con agua, utilizando propiedades dieléctricas,
a frecuencias puntuales. Se trabajo con leche fresca proveniente de vacas sanas de la raza Brown
Swiss de la comunidad de Cabracancha, Chota, Cajamarca. Para los analisis se acondicionaron
siete (7) tratamientos de 200 mL cada muestra, cuya relacion leche: agua fueron: 70:30; 75:25;
80:20; 85:15; 90:10; 95:5 y 100:0%; obteniéndose 50 muestras por cada tratamiento, analizando
un total de 350 muestras y tomando datos por triplicado. Los 1050 espectros dieléctricos de 350
muestras se obtuvieron a 401 frecuencias discretas a escala logaritmica de 0,5 a 9 GHz a 25 °C,
mediante un analizador de redes vectoriales y una sonda coaxial de terminacion abierta.
Seguidamente se realizo el andlisis fisicoquimico de la leche, en densidad, s6lidos solubles y agua
afiadida. Los resultados mostraron que al aumentar la frecuencia la constante dieléctrica disminuyd
y el factor de pérdida dieléctrica disminuyd de 0,5a 1,5 GHz y luego se incremento hasta completar
los 9 GHz. Los resultados con mejor prediccion (R%) de la constante dieléctrica se obtuvo a
frecuencia de 9 GHz (densidad con R% = 0,902 y RECM = 0,002; sélidos solubles con R% = 0,909
y RECM = 0,347 y agua afiadida con R% = 0,843 y RECM = 4,161); y para el factor de pérdida se
obtuvo a 2450 MHz (densidad con R = 0,915 y RECM = 0,001; sélidos solubles con R = 0,882
y RECM = 0,395; y agua afiadida con R% = 0,976 y RECM = 1,587). En conclusidn, con el factor
de pérdida a frecuencia de 2450 MHz se obtienen mejores resultados de predicacion de densidad
y agua afiadida, y la constante dieléctrica predijo mejor los sélidos solubles a 9000 MHz en leche
fresca, pudiendo identificar la adulteracion con agua.

Palabras claves: Propiedades dieléctricas, densidad, sélidos solubles, agua afiadida y leche fresca.
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ABSTRACT
The objective of the present investigation was to predict the density, soluble solids content
and added water of fresh milk adulterated with water, using dielectric properties, at point
frequencies. We worked with fresh milk from healthy Brown Swiss cows from the community of
Cabracancha, Chota, Cajamarca. For the analyses, seven (7) treatments of 200 mL each sample
were conditioned, with a milk: water ratio of 70:30; 75:25; 80:20; 85:15; 90:10; 95:5 and 100:0%,
obtaining 50 samples for each treatment, analyzing a total of 350 samples and taking data in
triplicate. The 1050 dielectric spectra of 350 samples were obtained at 401 discrete logarithmic-
scale frequencies from 0.5 to 9 GHz at 25 °C using a vector network analyzer and an open-ended
coaxial probe. The milk was then analyzed physicochemically for density, soluble solids and added
water. The results showed that as the frequency increased the dielectric constant decreased and the
dielectric loss factor decreased from 0.5 to 1.5 GHz and then increased to full 9 GHz. The results
with the best prediction (R%) of the dielectric constant were obtained at a frequency of 9 GHz
(density with R = 0.902 and RECM = 0.002; soluble solids with R4 = 0.909 and RECM = 0.347
and added water with R = 0.843 and RECM = 4.161); and for the loss factor was obtained at 2450
MHz (density with R% = 0.915 and RECM = 0.001; soluble solids with R% = 0.882 and RECM =
0.395; and added water with R{; = 0.976 and RECM = 1.587).
In conclusion, with the loss factor at 2450 MHz frequency better prediction results of
density and added water are obtained, and the dielectric constant better predicted soluble solids at
9000 MHz in fresh milk, being able to identify adulteration with water.

Keywords: Dielectric properties, density, soluble solids, added water and fresh milk.
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CAPITULO |

INTRODUCCION

En 2020 el Peru registré una produccion de 2°138,028.00 millones de toneladas de leche
fresca de vaca, siendo sus principales productores los departamentos de Cajamarca, Arequipa y
Lima tienen un porcentaje del total de 18,37%, 16,79% y 16,57%, respectivamente. Asimismo, el
53% de la produccion total de la leche producida es destinada para productos lacteos (yogurt,
queso, leche evaporada y otros) y el 47% es destinada para la alimentacion de terneros y consumo
en fresco (MINAGRI, 2020).

Para la producciéon de derivados lacteos, es importante tener leche fresca de calidad
aceptable y de alto valor nutricional, para ello es necesario realizar un control de calidad
fisicoquimica y a su vez el descartar adulteraciones en la leche fresa (Guo et al., 2010). Los
productores con la finalidad de tener mayor rentabilidad en su produccion y venta de leche fresca
vienen realizando malas practicas agropecuarias, es decir adulteracion de la leche, utilizando
diversos agentes adulterantes como: adicion de agua, urea, azucares, almidén y suero de queseria
(Guo et al., 2010; Jitendra et al., 2017; Zhao et al., 2019). Estos productos que se mezclan con la
leche fresca a menudo alteran sus propiedades fisicoquimicas, disminuyendo el rendimiento de
produccion del producto terminado. Asimismo, diversos estudios manifiestan que el consumo de
leche adulterada puede causar problemas de salud (Guo et al., 2010).

El control de calidad y la determinacion de adulteracion en leche fresca se realiza con
métodos de analisis fisicoquimicos basicos como densidad, °Brix, acidez, entre otros y
cromatograficos, técnicas electroforéticas, pruebas inmunoldgicas e identificacion de ADN para
determinar adulteracion (Pereira et al., 2020), siendo estos analisis tediosos, costosos, demandan

de insumos quimicos y necesitan de personal altamente capacitado (Guo et al., 2010); por tal
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motivo, la industria lactea demanda de nuevas tecnologias no invasivas, que permitan obtener los
datos al instante para tomar decisiones de manera rapida y precisa. Durante las Gltimas décadas,
los avances tecnologicos en el sector lacteo vienen desarrollando diversas técnicas
espectroscopicas para evaluar la calidad y detectar la presencia de productos ajenos en la leche
fresca de vaca, como: Infrarrojo cercano por Kamboj et al. (2019); Yang et al. (2016); Yu et al.
(2015), espectroscopia infrarroja transformada de Fourier por Balan et al. (2020) y dieléctricas
realizadas por Guo et al. (2010); Jitendra et al. (2017) y Zhao et al. (2019).

Una de las alternativas tecnologicas para la determinacion de adulteracion de leche fresca
es la espectroscopia dieléctrica (ED), la misma que se basa en las propiedades dieléctricas (PD)
del material o matriz alimentaria y su interaccién con un estimulo del campo electromagnético. Se
ha demostrado que las PD de los materiales alimenticios dependen de: La composicion quimica,
temperatura y frecuencia medida (Zhu & Kang, 2015). En los ultimos afios, la ED se ha utilizado
ampliamente en éarea de investigacion de alimentos como: carnes (Castro et al., 2011,
Wondwossen, 2014), vegetales (Torrealba et al., 2016), frutas (Reyes & Yarlequé, 2018),
tubérculos (Chuquizuta et al., 2021), zumo de citricos (Trigoso et al., 2020), leche (Guo et al.,
2010), etc. Demostrando ser una técnica viable para el control de calidad y determinacion de
adulteracion precisa, rapida y no destructiva.

Diversos esfuerzos se vienen realizando en la determinacion de adulteracion de leche fresca
a partir de las propiedades dieléctricas (espectros dieléctricos) en el rango de radio frecuencia [100
Hz a 1 MHz] realizadas por Bertemes et al. (2010); Das et al. (2018); Das et al. (2011) y en
microondas [10 Hz a 40 GHz] por Liu et al. (2018); Pereira et al. (2020); Zhao et al. (2019) y Zhu
et al. (2014, 2016, 2018), aplicandose en leche fresca de vacas por Zhu & Kang (2015), bufalas

por Nitika et al. (2021) y cabras por Zhu et al. (2014). Sin embargo, esta técnica por si sola no es
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capaz de determinar o predecir las propiedades fisicoquimicas y/o adulteracion de la leche, es por
ello que diversas técnicas quimiométricas se viene utilizando como complemento, entre ellas:
regresion de minimos cuadrados parciales (RMCP), maquina vectorial de soporte (MVS), maquina
de aprendizaje extremo (MAE), las mismas que se basan en la seleccion de variables
representativas para poder generar el modelo estadistico predictivo, previa validacién de los datos
0 entrenamiento. No obstante, algunas de estas técnicas antes mencionadas deberian utilizar
criterios técnicos otorgados por la Federal Communications Commission (Estados Unidos)
utilizando frecuencias puntuales (915 + 13, 2450 £ 50, 5800 £ 75y 24125 + 125 MHz) para uso
industrial, cientifico y medico (Montinel, 2008) y mas aun utilizadas en el modelamiento de sus
propiedades fisicoguimicas en la leche.

En tal sentido, el objetivo general de la presente investigacion fue predecir la densidad,
contenido de sélidos solubles y agua afiadida de leche fresca adulterada con agua utilizando
propiedades dieléctricas, a frecuencias puntuales; y como objetivos especificos; caracterizacion de
la densidad, los sélidos solubles, el agua afiadida y los espectros dieléctricos de la leche fresca a
diferentes proporciones de leche/agua; modelizacion de la densidad, los s6lidos solubles, el agua
afiadida con las propiedades dieléctricas a diferentes proporciones (leche/ agua) a frecuencias
puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz y evaluar los modelos de prediccion de la densidad,
contenido de solidos solubles y agua afiadida en base a las propiedades dieléctricas utilizando el

R?y RECM.
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CAPITULO II

MARCO TEORICO
2.1.  Antecedentes

Calderon et al. (2013) evaluaron la adulteracion de la leche en cuatro procesadoras de
quesos en Monteria-Colombia, de las muestras de leche obtenidas determinaron densidad, % de
acidez, grasa, sélidos no grasos, solidos totales y presencia de adulterantes como: adicién de agua,
féculas, sacarosa, peroxido de hidrégeno, cloruros y neutralizadores alcalinos. Para el andlisis de
datos utilizaron la estadistica descriptiva utilizando el software SAS. Los resultados obtenidos
demostraron la adicion de agua en 22,22%, neutralizantes alcalinos en 21,21%, sacarosa en 8,08%
y de féculas en 7,07%. No se encontré perdxido de hidrogeno ni cloruros en las muestras
analizadas. Concluyendo que existe malas practicas de los productores de leche al encontrar
adulterantes o sustancias extrafas en las leches utilizadas para la elaboracion de quesos.

Zhao et al. (2019) evaluaron el efecto del contenido de agua y urea, utilizando la técnica
de la espectroscopia dieléctrica para determinar el porcentaje adulteracion de la leche. Utilizaron
muestras de leche entera, leche descremada, agua con diferentes concentraciones de urea (15, 30,
75, 150, 300, 750, 1500 mg/ 100 mL) respectivamente, la medicién de propiedades dieléctricas se
realiz6 rangos de frecuencias entre 100 MHz a 40 GHz. Los resultados demostraron que la
espectroscopia dieléctrica de microondas puede utilizarse como un medio de monitoreo para
dterminar adulteracion de la leche con agua o urea.

Liu et al. (2018) determinaron los valores de permitividad dieléctrica para la constante
dieléctrica (e’) y factor de pérdida (¢”) en leche descremada con diferentes niveles de sélidos no
grasos, en un rango de frecuencias de 20 a 4500 MHz a 25 °C. Utilizaron leche descremada fresca

procedente de vacas de la raza Holstein, fraccionaron la leche descremada y adicionaron leche en
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polvo descremada para incrementar los solidos no grasos (10,04% hasta 14,68%). Observaron que
e’ de la leche desnatada disminuy6 a medida que aumentaba la frecuencia, y e’ disminuyo a
frecuencias de 20 Hz hasta 2000 MHz, seguidamente aument6 hasta los 4500 MHz. Los resultados
mostraron una relacion lineal entre e’ y el contenido de s6lidos no grasos con un R? = 0,940 [20
Hz - 50 MHz] y R? = 0,990 [150 hasta 4500 MHz]; e’’ tuvo una relacion lineal positiva con el
contenido de s6lidos no grasos con un R? = 0,970 en todas las frecuencias investigadas.

Zhu et al. (2018) evaluaron la viabilidad de la ED como una herramienta rapida y sencilla
para determinar la concentracion de grasa en leche fresca. Utilizaron 143 muestras de 500 g de
leche fresca de vaca a 24 £ 1 °C, realizaron la adquisicion de las PD en 201 frecuencias discretas
de 20 a 4500 MHz. Los modelos que estudiaron fueron: modelo lineal de regresion de minimos
cuadrados parciales (RMCP), modelo de maquinas de aprendizaje extremo (MAE) y maquinas de
vectores de soporte de minimos cuadrados (MVSMC). RMCP resultd ser el mejor modelo de
prediccion para determinar la concentracion de grasa presente en la leche con R% de 0,924 y
RECMP de 0,168% en este estudio.

Guo et al. (2010) estudiaron la influencia del contenido de agua agregada y frescura de la
leche de vaca, durante el almacenamiento a 22 °C y 5 °C a frecuencias de 10 Hz a 4500 MHz. Las
muestras utilizadas fueron leche diluida con agua a concentraciones desde 70 a 100% (incremento
de 5) almacenada durante 36 horas a 22 °C y 144 horas a 5 °C. Los resultados muestran que la
constante dieléctrica de la leche disminuyd al aumentar la frecuencia, y el factor de pérdida
disminuyé de 10 a 1700 MHz y luego aumento hasta los 4500 MHz a 22 °C. Los resultados
muestran que el factor de pérdida obtuvo el mayor R? = 0,995 a 915 MHz.

Zhu & Kang (2015) evaluaron las PD dependientes de la frecuencia y la temperatura de la

leche de cabra adulterada con proteina de soja, a frecuencias de 20 a 4500 MHz, a temperaturas
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desde 5 a 75 °C. Las muestras utilizadas fueron de 300 mL de leche a las cuales le afiadieron
proteina de soya de 1 a 5% respectivamente. Observaron que e’ disminuyd al aumentar la
frecuencia o la temperatura. El ¢’ disminuy6 al aumentar la frecuencia de 1000 a 3000 MHz y
luego aumentd a medida que aumentaba la frecuencia. Tanto e’ como ¢’’ aumentaron linealmente
al aumentar el contenido de proteina de soya.

Zhu et al. (2016) evaluaron la viabilidad de utilizar espectroscopia dieléctrica para medir
la cantidad de proteinas en leche de vaca. Las muestras de leche fresca se recolectaron de 145
vacas diferentes, las cuales se midieron a 201 frecuencias discretas de 20 a 4500 MHz. Los datos
se trabajaron en dos grupos (calibracién y validacion) para predecir el contenido de proteinas. Se
utilizaron los modelos de regresion de minimos cuadrados parciales (RMCP), modelo de maquinas
de aprendizaje extremo (MAE) y maquinas de vectores de soporte de minimos cuadrados
(MVSMC) para correlacionar las propiedades dieléctricas con el contenido de proteinas. MVSMC
resultd ser el mejor para determinar el contenido de proteinas con un coeficiente de determinacion
en el conjunto de prediccion R%= 0,865, raiz del error cuadratico medio del conjunto de
predicciones RECMP = 0,094, y la desviacién predictiva residual DPR= 2,604. Los resultados
muestran la cantidad proteina en la leche podria determinarse de manera precisa mediante el uso
de espectroscopia dieléctrica combinada con métodos quimiométricos.
2.2. Bases tedricas
2.2.1. Leche

A. Definicion.

De acuerdo con la Norma Tecnica Peruana 202.001 (2003), la leche es un producto que se
obtiene a través de la secrecion mamaria de vacas lecheras saludables, mediante ordefios higiénicos

y completos que se realizan de manera interrumpida. Esta leche es destinada para su procesamiento
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y posterior consumo. Ademas, la leche fresca es aquella que no ha sido sometida a ningin proceso
de calentamiento o tratamiento térmico (INDECOPI, 2003).

B. Origen.

La leche proviene de la secrecion mamaria de los mamiferos hembra (vacas, ovejas y
cabras, etc.), cuyo objetivo principal es satisfacer nutricionalmente las necesidades basicas del
recién nacido durante los primeros meses de vida (Zavala, 2005). Asimismo, presenta
caracteristicas de color blanguecino y exento de olores y sabores extrafios, sin embargo, por sus
caracteristicas nutricionales convierten a la leche en un producto perecedero muy propenso a
contaminacion microbiana (Artica, 2014; MINAGRI, 2017).

C. Composicion nutricional.

La composicion nutricional de la leche establece su calidad nutricional y el rendimiento de
produccion de derivados lacteos como el queso. Esta composicion puede variar dependiendo del
tipo de raza de ganado vacuno, en su contenido de carbohidratos, grasas, agua, vitaminas, sales
minerales y proteinas, esta Ultima es de alto valor biologico en una proporcion de 3,5 g de proteinas
por cada 100 mL (Agudelo & Bedoya, 2008). En la Tabla 1 se detalla la composicién nutricional

de la leche de vacas de raza Brown Swiss.
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Tabla 1

Composicién nutricional de la leche de vacas de raza Brown Swiss

Componente NTP 202.001 Magarifios Taverna Colos Santos
(2003) (2000) (2019) (2012) (2005)

Agua 85-90 85-90 85-90 85-90 86,59
Grasa 3,2 401 4 3,83 4,01
Proteinas - 3,61 3,5 3,28 3,61
Latosa - 5,04 4.8 4,82 5,04
Ceniza 0,7 0,73 - - 0,73
Sélidos no

8,2 9,40 - - -
grasos
Sélidos

11,4 12,41 13 12,69 -
Totales

Agua. La leche es un liquido que se compone principalmente de agua (entre el 85% vy el
90%), en la que se encuentran gldbulos de grasa y otros componentes emulsionados o suspendidos.
Las proteinas se encuentran en un estado coloidal, es decir, en forma liofilizada (caseina y
globulina) o liofilizada (albumina). Ademas, la lactosa y las sales estan presentes en la leche en
forma de solucién verdadera. En general, la leche tiene una estructura en la que diferentes
componentes se encuentran en diferentes formas y estados en la fase dispersante de agua (Agudelo
& Bedoya, 2008).

Carbohidratos. El principal carbohidrato presente en la leche es la lactosa, formado por
glucosa y galactosa. Su concentracion en la leche es relativamente constante y esti presente
aproximadamente entre en un 4 a 5% jugando un papel importante en el sabor y textura de la leche
(FAO, 2018).

Grasa. Gran porcentaje de grasa presente en la leche son sintetizadas por las células

secretoras de las glandulas mamarias y constituyen alrededor del 3,5% al 4% de la leche. Estas
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grasas se encuentran presentes en la leche como particulas emulsionadas o suspendidas en
pequefias microesferas rodeadas por una capa de fosfolipidos. Esta estructura permite que la grasa
no se acumule y se mantenga suspendida en la fase acuosa de la leche, impidiendo su separacién
(Agudelo & Bedoya, 2008).

El contenido de grasa presente en la leche influye de acuerdo la dieta, salud, edad y raza
del animal que la produce. Se pueden realizar pruebas quimicas y eléctricas para determinar el
contenido de grasa en la leche y verificar si ha sido alterada de alguna manera (Agudelo & Bedoya,
2008).

Proteinas. La proteina lactea es un componente importante de la leche y estd compuesta
de multiples fracciones proteicas con diferentes pesos moleculares, que representan entre el 2,5%
y el 3,5% de la leche (Agudelo & Bedoya, 2008). Existiendo dos tipos principales de proteinas en
la leche: la caseina y las proteinas del suero. La caseina es un grupo especial de proteinas y
representan el 80 % del total de proteinas presentes en la leche, ademés contienen fosfatos y son
insolubles a un pH de 4,6 a 20 °C. Por otro lado, las proteinas del suero representan el 20% del
total de proteinas de la leche y constituidas por lactoglobulina y lactoalbimina (Agudelo &
Bedoya, 2008).

Minerales. La leche es una fuente rica de diferentes minerales, como sodio, manganeso,
hierro, magnesio, cobalto, potasio, cobre y fllor. La gran parte de minerales se pueden encontrar
en mayor concentracion en la membrana de los glébulos grasos (Agudelo & Bedoya, 2008).

Vitaminas. La composicion nutricional de la leche contiene una serie de vitaminas que son
importantes para la salud humana como la vitamina: A, D, E, K, B1, B2, B6, B12, C, carotenos,
nicotinamida, biotina y acido folico (Agudelo & Bedoya, 2008). La concentracion de estas

vitaminas contenidas en la leche depende de las condiciones ambientales y alimenticias de los
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animales que producen la leche (Agudelo & Bedoya, 2008). Por ejemplo, el contenido de
carotenos y vitamina A puede aumentar si el ganado se alimenta con forrajes frescos, mientras que
el contenido de vitamina E puede aumentar durante el verano, cuando los animales consumen
forrajes mas secos y el contenido graso de la leche aumenta (Agudelo & Bedoya, 2008).

Enzimas. Hay dos tipos de enzimas presentes en la leche: enzimas corporales y enzimas
enzimaticas. Las enzimas corporales se originan en el cuerpo y llegan a la leche de forma natural,
ya sea desde la sangre o desde las células corporales. Las enzimas enzimaticas, por otro lado, son
producidas por las glandulas mamarias y tienen un papel importante en la produccion y
procesamiento de la leche. Ambos tipos de enzimas son importantes para el funcionamiento y la
salud del organismo (Agudelo & Bedoya, 2008).

Las hidrolasas: El funcionamiento del mecanismo se basa en una hidroélisis, en la que
participan enzimas como las esterasas, las lipasas y las proteasas.

Las oxido-reductasas: Entre las enzimas presentes en la leche, las mas significativas son la
catalasa y la peroxidasa. Estas enzimas son importantes porque son indicadores de la calidad
microbioldgica de la leche. Por lo tanto, su presencia o ausencia puede proporcionar informacion
sobre la salud y la pureza de la leche. Es importante tener en cuenta que la leche debe ser producida
y manejada de manera adecuada para garantizar su calidad y seguridad alimentaria.

D. Calidad de la leche.

La leche cruda de calidad debera estar exenta de agentes quimicos (preservantes o
conservantes) y de otras sustancias extrafias a su composicion (FAO, 2011). Asimismo, no haber
sido expuesta a tratamientos que pueda disminuir o modificar sus componentes originales
(MINAGRI, 2017). Las caracteristicas organolépticas, fisicoquimicas, microbioldgicas y calidad

higiénica de la leche fresca se pueden apreciar en las Tablas (1, 2, 3y 4).
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Requisitos organolépticos. En la Tabla 2 se visualizan los parametros estandarizados de
calidad de leche fresca, establecidos por la Norma Técnica Peruana 202.001.
Tabla 2

Requisitos organolépticos de leche fresca

Requisitos Organolépticos

Color Blanco opalescente o ligeramente amarillento.
Olor Suave, lacteo caracteristico, exento de olores anormales.
Sabor Caracteristico, ligeramente dulce, debido a la lactosa.

Aspecto  Uniforme, exento de elementos extrafos.

Consistencia liquida, pegadiza y levemente viscosa. Debido a la presencia de
Textura

azUcares y sales disueltas.

Opacidad Es opaca incluso en capas muy finas, esta caracteristica se debe a la presencia de
pacida

caseina, grasas y sales disueltas, las cuales no permiten el paso de la luz.

Nota. Tomada de la Norma Técnica Peruana 202.001. INDECOPI (2003).
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Requisitos fisico-quimicos. En la Tabla 3 se detallan los pardmetros estandarizados de

calidad de leche fresca, establecidos por la Norma Técnica Peruana 202.001.

Tabla 3

Requisitos fisico-quimicos de leche fresca

Ensayo Requisito

Meétodo de Ensayo

Materia grasa (g/100 g) Minimo 3,2

Sélidos no grasos (g/100 g) Minimo 8,2

Sélidos totales (g/100 g) Minimo 11,4
Acidez, expresada en g. de 0,14-0,18
acido lactico (g/100 g)

Densidad a 15° C (g/ mL) 1,0296 — 1,0340

indice de refraccion del suero, Minimo 1,34179 (lectura
20 °C refractométrica 37,5)
Ceniza total (g/100 g) Maximo 0,7

Alcalinidad de la ceniza total Méaximo 1,7

(mL de solucion de NaOH 1 N)

indice crioscopico Méaximo -0,540 °C
Prueba de alcohol (74% v/ v) No coagulable

Prueba de la reductasa con azul Minimo 4 horas

de metileno

NTP 202.028:1998

FIL — IDF 1D:1996

Por diferencia entre los sélidos
totales y la materia grasa

NTP 202. 118: 1998

NTP 202. 116: 2000

NTP 202. 007: 1998
NTP 202. 008: 1998
NTP 202. 016: 1998

NTP 202. 172: 1998
NTP 202. 172: 1998

NTP 202. 184: 1998
NTP 202. 030: 1998

NTP 202. 014: 1998

Nota. Tomada de la Norma Técnica Peruana 202.001. INDECOPI (2003).
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Requisitos microbioldgicos. En la Tabla 4 se detallan los parametros estandarizados de
calidad de leche fresca, establecidos por la Norma Técnica Peruana 202.001.
Tabla 4

Requisitos microbioldgicos de leche fresca

Ensayo Requisitos Metodo de ensayo

Numeracién de microorganismos

mesofilos aerobios y facultativos Maximo 1x 10° FIL LDF 100B: 1991
viables UF/mL

Numeracion  de  coliformes

UFC/mL
Nota. Tomada de la Norma Técnica Peruana 202.001. INDECOPI (2003).

Maximo 1 x 103 FIL IDF 738: 1998

Requisitos de calidad higiénica. En la Tabla 5 se detallan los pardmetros estandarizados
de calidad de leche fresca, establecidos por la Norma Técnica Peruana 202.001.
Tabla 5

Requisitos de calidad higiénica de leche fresca

Ensayo Requisitos Método de ensayo

Conteo de células )
. Maximo 5 x 10° NTP 202 173: 1998
somaticas/mL

Nota. Tomada de la Norma Técnica Peruana 202.001. INDECOPI (2003).

2.2.2. Adulteracion

La adulteracion de la leche, viene a estar dado por la adicion o sustraccion de algin
componente de su constitucién quimica, provocando cambios en su composicion fisicoquimica
(Calderon et al., 2013). Los productores con la finalidad de tener mayor rentabilidad en su
produccion y venta de leche fresca vienen realizando malas practicas agropecuarias, es decir
adulteracion de la leche, utilizando diversos agentes adulterantes como: Adicién de agua, urea,

azucares, almidon y suero de queseria (Guo et al., 2010; Jitendra et al., 2017; Zhao et al., 2019).
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Estos adulterantes suelen afectar a las caracteristicas fisicoquimica y composicional de la leche
fresca, disminuyendo el rendimiento y la produccién del producto terminado. Asimismo, diversos
estudios manifiestan que el consumo de leche adulterada puede generar problemas a la salud de
los consumidores (Guo et al., 2010).

A. Técnicas de adulteracion.

Adulteracién con agua. La dilucion de la leche fresca con agua del grifo reduce su valor
nutricional y puede ser una fuente de contaminacion microbioldgica. Esta practica, que aumenta
el volumen de la leche, se considera el fraude mas simple y comin en la industria lactea (Galindo
et al., 2006).

Adulteracién con cloruros. El rango de cloruros presente en la leche es de 0,07% a 0,13%,
sin embargo, en vacas con mastitis la leche es acida, y la adiccién de cloruros como la urea,
permiten generar una red entre los protones dispersos con las cadenas de las kappa-caseinas, lo
que permite mejorar la acidez y/o pH (Ronddn et al., 2003).

Adulteracion con azucar. La leche contiene principalmente lactosa como su principal
azUcar. Si se encuentra sacarosa en la muestra de leche, esto puede ser un indicio de adulteracién,
ya que a veces se afiade sacarosa junto con cloruros para ocultar la dilucion de la leche con agua.
La sacarosa es un disacarido que se compone de una molécula de fructuosa y una de glucosa.
Aunque la leche puede contener pequefias cantidades de glucosa proveniente de la hidrolisis de la
lactosa, no deberia contener fructosa (Galindo et al., 2006).

Adulteracion con almidon. Utilizando principalmente para esconder la adulteracién por
agua en la leche y asi aumentar el contenido de sélidos totales (Galindo et al., 2006).

Adulteracion con suero de queseria. Es una practica muy comun de adulteracién de leche

mediante la adicién del suero dulce obtenido de la produccion de queso, una de los mas dificiles
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de determinar, al no ser percibido sensorialmente o a través de métodos fisicoquimicos, la
deteccion de esta forma de adulteracion es a traves de técnicas de electroforesis empleando geles
de poliacrilamida, en presencia del detergente anionico dodecilsulfato sodico (Galindo et al.,
2006).

Adulteracién con antibiéticos. La presencia de antibidticos en la leche es un tipo de
adulteracion indirecta que se produce cuando son suministrados a las vacas. Esto puede afectar
negativamente la calidad de la leche y representar un problema de salud publica (Magarifios, 2000).
El consumo de leche de animales que han sido tratados con antibi6ticos puede provocar reacciones
alérgicas en algunos consumidores. Ademas, el uso de estos productos puede contribuir al
desarrollo de resistencias bacterianas, o que puede dificultar el tratamiento de enfermedades.
Ademas, la utilizacion de antibioticos en la produccion de leche puede presentar dificultades
técnicas en la elaboracion de productos lacteos. Por estas razones, es importante asegurar que la
leche que se consume es de alta calidad y se produce de manera sostenible y responsable (Motta
etal., 2014).

B. Técnicas de determinacion de adulteracion en leche fresca.

Meétodo crioscopico. El método de congelacion involucra principalmente el agua, que tiene
una presion de 760 mmHg a nivel del mar y su punto de congelacion es de 0,000 °C. Al disolver
una sustancia (soluto) en el agua, se obtiene una solucién con un punto de congelacién mas bajo
que el agua pura. Esta diferencia entre el punto de congelacién de la solucién y el agua pura se
Ilama caida crioscépica y es directamente proporcional a la concentracién de la sustancia en la
solucién. EIl punto de congelacion de la leche depende principalmente de la lactosa y las sales

inorganicas presentes en su composicion, lo que hace que su punto de congelacién sea mas bajo
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que el agua. El valor promedio del punto de congelacion de la leche es de -0,545 °C y varia dentro
del rango de -0,535 a -0,550 °C dependiendo de su composicion (Artica, 2014).

Método refractometrico. EI método de refraccion se basa en medir el indice de refraccion
o grado refractométrico de la leche, separando previamente las proteinas y la grasa lactea. Esta
separacion se logra con reactivos como el sulfato de cobre, el acido acético y el cloruro de calcio.
Al separar las proteinas, también se separan los glébulos de grasa, dejando un suero con lactosa y
minerales que se pueden separar por filtracion. Los porcentajes de estos componentes son mas
constantes y algunas de sus propiedades fisicas y quimicas, como el indice de refraccion, la
densidad y el contenido de sélidos totales, permaneceran relativamente inalterados. Una
disminucion de estos porcentajes puede indicar una posible adulteracién de la leche con agua
(Artica, 2014).

La leche normal posee un indice refractometrico que varia entre 36,1 y 39,5, este rango
puede variar segun el porcentaje de agua adicionada de ser menor a 36 podemos deducir que ha
sido adulterada con agua. Este método nos permite detectar niveles de adulteracién en la leche que
van desde un 10% hasta un 15% de agua adicionada (Artica, 2014).

Método lactométrico. Este método se basa en medir la densidad de la leche, que
generalmente estid en un rango de 1.028 a 1.033 g/cm® o de 28 a 33 grados Quevenne. La
incorporacion de agua a la leche influye en su densidad de manera proporcional a la cantidad de
agua afiadida (Artica, 2014). Un inconveniente de este método es que no es capaz de detectar
adulteraciones por agua cuando el porcentaje de agua afiadida supera el 15%, mediante la medida
de la densidad de la leche (corregida a 15 °C) (Artica, 2014).

Método mercurimétrico. EI método mercurimétrico se basa en titular una muestra de leche

con &cido nitrico, titulado con nitrato mercurico 0,AIN (Hg (NO3)2) y en presencia de
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difenoilcarbazona como indicador. Durante la titulacion, el ion mercurio se une con el ion cloro
(HgCl) hasta que se agota, y luego el exceso de Hg reacciona con la difenoilcarbazona, provocando
un cambio de color a violeta indicando un resultado positivo de la prueba. Este método es utilizado
para determinar la presencia de cloro en la leche, lo que puede indicar que ha sido tratado con
productos quimicos para eliminar bacterias (Artica, 2014).

Reaccion de Seliwanoff. Se fundamenta en la determinacion de fructosa proveniente de la
sacarosa utilizada para enmascarar la adulteracion por agua, al hidrolizarse la sacarosa se libera
una molécula de glucosa mas una de fructosa (Artica, 2014). Para determinar la presencia de
sacarosa, se prepara una muestra de leche fresca y se utiliza resorcina acida como reactivo,
reaccionando con la fructosa para dar un color rojo caracteristico indicando positivo el analisis
(Artica, 2014).

Determinacion almidon. Para determinar si la leche contiene almidon, se prepara una
muestra de 5 mL para luego ser expuesta a temperatura de ebullicion en un tubo de ensayo. Luego,
se enfria la muestra y se introduce dos gotas de solucion de yodo al 0,05%. Si la leche contiene
almidon, la solucion de yodo daria una coloracion azulada, lo que indica un resultado positivo del
andlisis. Este método se emplea para determinar presencia de almidédn en la leche, lo que puede
ser un indicio de adulteracion con productos comestibles como la harina de maiz o la harina de
arroz (Walker et al., 2004).

Determinacion de suero de queseria. Para descubrir y medir la cantidad de suero en la
leche, existen varios métodos que se basan en la determinacién de ciertos componentes de la leche.
Algunos de estos métodos incluyen la separacion por electroforesis en gel y la cromatografia
liquida de alta resolucién de caseinomacropéptido, que es un componente de la kappa-caseina

liberada por accion del cuajo. Otro método que nos permite detectar la presencia de proteina de
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suero y caseina en la proteina total de la leche es el uso de la cuarta derivada del espectro de
absorbancia. Estos métodos son Utiles para detectar y estimar la cantidad de suero en la leche, lo
que puede ser un indicio de adulteracion con productos lacteos de baja calidad (Ram et al., 2009).
2.2.3. Espectroscopia dieléctrica

A. Fundamentos de la espectroscopia dieléctrica. La espectroscopia dieléctrica
(ED) es una técnica que describe cémo los fotones, o particulas de luz, se comportan al atravesar
un medio y cémo interactan con las propiedades eléctricas del material. Esta técnica se basa en
la respuesta del material cuando estd sometido a un campo eléctrico. Cuando los fotones
interacttan con el material de forma eléctrica y magnética, es posible describir estas interacciones
mediante las ecuaciones de Maxwell. La ED es una herramienta Util para analizar la estructura 'y
las propiedades de diferentes materiales (Velasquez, 2014).

Los fotones son particulas fundamentales que transmiten la energia electromagnética. Esto
se debe a las vibraciones transversales (eléctricas) y longitudinales (magnéticas) de los fotones en
movimiento. Por tanto, la intensidad de la fuerza eléctrica o magnética de los fotones depende de
su trayectoria y cuanto mayor sea la cantidad de energia que posea el flujo de fotones, mayor seré
su impacto en la materia (Velasquez, 2014).

B. Rangos de estudio de radio frecuencias y microondas. La espectroscopia
dieléctrica se utiliza para analizar la radiacion electromagnética en el rango de longitud de onda
que va desde las radiofrecuencias hasta las microondas. Las microondas son un tipo de radiacion
electromagnética con longitud de onda que va desde 3 metros hasta 3 milimetros, lo que
corresponde a un rango de frecuencias que va desde 100 megahercios hasta 100 gigahercios. La
espectroscopia dieléctrica es una técnica Util para estudiar la estructura y las propiedades de

diferentes materiales utilizando estas longitudes de onda y frecuencias (Castro, 2010).
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En el espectro electromagnético la radiacion electromagnética se clasifica en diferentes
tipos los cuales se distinguen de acuerdo a su longitud de onda y frecuencia (Figura 1) las
microondas se encuentran en el rango de las ondas de radio de baja frecuencia y los infrarrojos y
la luz visible a alta frecuencia. Donde la energia de las microondas en estas frecuencias no es lo
suficientemente alta para romper enlaces quimicos o mover electrones. Siendo la espectroscopia
dieléctrica es una técnica que examina las propiedades eléctricas de los materiales mediante el uso
de radiacidn electromagnética en el rango de microondas (Castro, 2010).

Figura 1

Espectro electromagnético
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Nota. Tomada de Castro (2010).

Las ondas electromagnéticas consisten en un campo eléctrico y un campo magnético
(Figura 2). Cuando las ondas de microondas inciden en un alimento, una parte de esta energia es
absorbida por el alimento, lo que aumenta su temperatura. Mediante las ecuaciones de Maxwell se
puede determinar la cantidad y distribucion de la energia de microondas absorbida por el alimento.
La espectroscopia dieléctrica es una técnica que se utiliza para estudiar como la radiacion
electromagnética de microondas que interactia con las propiedades eléctricas de diferentes
materiales (Castro, 2010). Las Ecuaciones (1, 2, 3y 4) se utilizan para describir como las ondas
electromagnéticas se propagan a través de diferentes materiales:

VxB = jweE Ecuacién 1
VXE = —jwEuB Ecuacion 2

VuB= 0 Ecuacion 3
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VEE = p Ecuacion 4

Donde:

B: vector del campo magnético.

E: vector del campo eléctrico.

&: permitividad del material (F/m); caracterizando la interaccion del campo eléctrico
de las microondas con el material.

w: permeabilidad del material (H/m); caracterizando la interaccion del material con
el campo magnético de las microondas.

Figura 2

La onda electromagnética

Nota. Representacion de una onda electromagnética mostrando sus componentes eléctricas (rojo) y magnética (azul).
La onda se expande en direccion del eje z. Tomada de Castro (2010).

La permitividad dieléctrica compleja (er) es una PD que se utiliza para describir como un
alimento responde a la influencia de un campo electromagnético (Castro, 2010). Se puede expresar
mediante la Ecuacion 5:

g =€ —jxe” Ecuacion 5
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La fraccién real de la permitividad dieléctrica compleja, conocida como la constante
dieléctrica (e"), es una medida de la habilidad de un material para acumular energia cuando se
expone a un campo eléctrico y la parte imaginaria de la permitividad, conocida como el factor de
pérdida (e"), se relaciona con la absorcion y disipacion de energia en diversas formas de energia
(Castro, 2010).

Los materiales dieléctricos perfectos solo tienen una parte real de su permitividad
compleja, pero si una onda electromagnética se propaga a través de un material dieléctrico no
perfecto, se produce una pérdida de energia y la parte imaginaria de la permitividad obtiene un
valor.

El subindice "r" en la permitividad compleja (er) indica que los valores son relativos al
vacio, lo cual hace que la variable sea adimensional y se puede expresar mediante la Ecuacion 6.

e = €/¢g Ecuacion 6

Siendo la permitividad del vacio o = 8,8542 x 102 F/m.

La proporcion entre la parte real e imaginaria de la permitividad expresa un parametro
importante como la tangente de pérdidas, que se puede calcular mediante la Ecuacion 7 (Figura 3).
Este vector resulta de la forma de un angulo & con el eje de la constante dieléctrica (e), que

determina la habilidad del alimento para disipar energia (Castro, 2010).
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Figura 3

Diagrama del vector permitividad compleja

Nota. Tomada de Castro (2010).
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El factor de disipacion se denota con la letra D y el factor de calidad se con la letra Q.
Algunas veces se utiliza el término "factor de calidad o Q-factor”, que es el inverso de la tangente
de pérdidas (Castro, 2010).

C. Factores que afectan a las propiedades dieléctricas. En un alimento las PD son
afectados por diversos factores como, la frecuencia, temperatura, composicion del alimento,
porcentaje de humedad, densidad, entre otros (Castro et al., 2011).

Temperatura. Debe ser estudiada para cada tipo de alimento, porque su composicion puede
afectar directamente al impacto que la temperatura tiene sobre las PD. Es decir, para no alterar los
resultados significativamente para las propiedades dieléctricas, se tiene que trabajar con
temperaturas controladas o estable para lograr resultados fiables y comparables (Castro, 2010).

Composicion del alimento. Los componentes de un alimento estan fuertemente vinculados
con las propiedades de los alimentos: el contenido de carbohidratos, humedad, sales, proteinas y
grasas son los componentes mas influyentes (Castro, 2010). Siendo el agua el componente mas

influyente y visto como el factor més determinante sobre las propiedades dieléctricas, ya que es el
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medio donde estan disueltas las moléculas de menor tamafio como son las proteinas, sales
disueltas, acidos nucleicos entre otros (Castro, 2010).

Frecuencia de medida. La frecuencia de medicion tiene una gran influencia en las PD de
los alimentos, ya que determina cdmo la conductividad idnica y los mecanismos de polarizacién
contribuyen al ¢’’ por lo que cada mecanismo afecta el e’’ en un rango de frecuencias especifico
(Castro, 2010).

La técnica de medicion de las PD ha tomado gran importancia debido al surgimiento de
sistemas de control de calidad de alimentos empleando la radiacion electromagnética (Castro,
2010).

D. Técnicas de obtencién de propiedades dieléctricas. La permitividad no puede
medirse directamente, por lo que se determina a partir de la medicion de la impedancia, las pérdidas
de transmision, la reflectividad, entre otros pardmetros. Los métodos de medicién de las PD se
dividen en dos categorias: los métodos de reflexion y los métodos de transmision. Algunos
ejemplos de métodos de transmision incluyen las lineas de transmision coaxiales, el espacio libre
y las sondas coaxiales de terminacion abierta (Castro, 2010).

Sonda coaxial. Para medir las propiedades dieléctricas de una muestra, se utilizan las ondas
reflejadas por la muestra y se sumerge a la sonda en la muestra liquida o semiliquida, o se coloca
en contacto con la superficie de un material sélido. Este método no es invasivo y facil de usar, y
no requiere la preparacion previa de muestras. Sin embargo, este método tiene algunas desventajas,
como la necesidad de que la muestra tenga un espesor determinado y la posibilidad de cometer
errores de medicion debido a la presencia de aire entre la muestra y la sonda (Castro, 2010).

La sonda coaxial es una seccion cortada de una linea de transmision que se utiliza para

medir las propiedades dieléctricas de una muestra en un rango de frecuencias desde 0,2 a 50 GHz,
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y esta conectado a un analizador de redes vectoriales y un portatil para su manejo remoto (Castro,
2010). Los coeficientes de reflexion se determinan utilizando un software que calcula la
permitividad a partir de los parametros medidos, después de que el equipo haya sido calibrado
(Castro, 2010).

La técnica sonda coaxial funciona acoplada a un analizador de redes vectoriales (Figura 4),
cuenta con diversas sondas que suelen conectarse al analizador de redes vectoriales en la técnica
de medida a través de sonda coaxial.

Figura 4

Tipos de sondas coaxiales

&
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Nota. (b), (c) y (d) sondas que pueden conectarse a un analizador de redes. Tomada de Agilent Technologies (2008).

Platos paralelos. Para medir las propiedades dieléctricas de una muestra utilizando esta
técnica, se coloca una lamina delgada de material entre dos electrodos que forman parte de un

sensor de platos paralelos, el cual esta conectado a un analizador de impedancia (Figura 5). La
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sefal eléctrica obtenida se determina a partir de la capacitancia y el factor de disipacion. A partir
de estos parametros, se calcula la constante dieléctrica y el factor de pérdida (Castro, 2010).

Figura 5

Equipo analizador de impedancias y sensor de platos paralelos

Linea de transmision. Este método de medicion involucra el uso de una guia de onda y
una sonda coaxial en linea, que se conectan a un analizador de redes vectoriales a través de dos
puertos (Figura 6) (Castro, 2010). Para la toma de las propiedades dieléctricas mediante esta
técnica, es necesario preparar la muestra, ddndole formas rectangulares o anulares respectivamente
(Castro, 2010). Con esta técnica, se puede determinar la permitividad y la permeabilidad del
material que se estudia a partir de la amplitud y la fase de las sefiales de microondas a través de €l
(Castro, 2010). Una de las ventajas de este método es que es mas preciso que la sonda coaxial,
aungue puede presentar dificultades para medir materiales con bajas pérdidas, ademas de ser un

método invasivo y destructivo (Castro, 2010).
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Figura 6

Esquema de las diferentes técnicas de medida de propiedades dieléctricas

Nota. a) Guia de onda, b) Linea de transmision coaxial, c) Cavidad resonante y d) Antenas para la técnica de espacio

libre. Tomada de Agilent Technologies (2004).

Cavidad resonante. EI método de cavidades resonantes utiliza estructuras que tienen un
alto factor de calidad (Q) y resuenan a determinadas frecuencias. Cuando se coloca una muestra
de material dieléctrico dentro de una cavidad resonante, se puede calcular la permitividad compleja
o la permeabilidad del material en una frecuencia especifica, que es la frecuencia de resonancia de
la cavidad (Castro, 2010). Aunque este método es el mas exacto para determinar la permitividad,
tiene algunas desventajas, como que solo permite trabajar en una sola frecuencia en lugar de un
amplio rango de frecuencias y la muestra debe tener una geometria especifica (Castro, 2010).

E. Aplicacion de propiedades dieléctricas en alimentos. Las PD de los alimentos

pueden correlacionarse con diferentes parametros, como el contenido de humedad, las proteinas,
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los carbohidratos, el contenido de azucar, la grasa, la densidad, la frecuencia, la temperatura, el
contenido de sal y el estado de agua (congelado, libre o interactuando con la matriz). Estos factores
pueden afectar las propiedades dieléctricas de los alimentos y pueden utilizarse para medir y
caracterizar eléctricamente estos materiales (Castro, 2010).

La técnica de microondas de sefial se ha venido aplicando a muchos productos de la
industria alimentaria en el control de calidad, por ejemplo, queso por Everard et al. (2006), yogurt
por Guo et al. (2018), mantequilla por Ahmed et al. (2007), también se han realizado estudios en
perfiles espectrales dieléctricos para clasificar tubérculos andinos por Chuquizuta et al. (2021),
aplicacion del aprendizaje automatico en la discriminacion de zumos de frutas citricas por Trigoso
et al. (2020), determinacion de las PD de la manzana roja deliciosa y su correlacion con los
parametros de calidad por Reyes & Yarlequé (2018), determinacién no destructiva de sélidos
solubles contenido de caquis mediante el uso de espectroscopia dieléctrica por Liu & Guo (2018),
estudio de espectroscopia dieléctrica de microondas del agua dindmica en la leche cruda de bovino
normal y contaminada por Agranovich et al. (2017), efectos de la concentracion y frescura de la
leche sobre las propiedades dieléctricas de microondas por Guo et al. (2010), propiedades
dieléctricas dependientes de la frecuencia y la temperatura de leche de cabra adulterada con
proteina de soja por Zhu & Kang (2015), determinacidn cuantitativa del recuento bacteriano total
de leche cruda de cabra utilizando espectros dieléctricos por Zhu et al. (2019), entre otros estudios.
2.3.  Marco conceptual

Densidad: La densidad es una medida de la cantidad de masa que hay en un volumen
determinado de una sustancia. Se trata de una magnitud escalar que se utiliza para determinar la

cantidad de sélidos totales presentes en un volumen de una sustancia, como el agua.
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Solidos solubles: Los solidos solubles son una medida de la calidad composicional de la
leche que incluye la suma de cuatro componentes principales: lactosa, grasa, proteinas y minerales.

Agua afadida: Es la incorporacion de agua de manera intencional a la leche, la cual altera
el punto crioscopico de ésta, al diluirse los solutos presentes en el agua de la leche, en la presente
tesis se agregd agua de manera intensional de 0 % a 30 % del total de muestra, la cual se verifico
las proporciones de agua afiadida mediante un analizar ultrasénico (MILKOTESTER).

Espectroscopia dieléctrica: La espectroscopia dieléctrica implica investigar como un
material responde a un campo eléctrico aplicado. Se mide la corriente eléctrica que fluye a través
de una muestra cuando se le somete a un campo eléctrico alterno de diferentes frecuencias. El
analisis del espectro dieléctrico obtenido permite obtener informacién sobre la estructura y el

comportamiento de la leche fresca.
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CAPITULO 111

MARCO METODOLOGICO

3.1.  Ubicacion

Este trabajo de investigacion se desarroll6 en la Universidad Nacional Autonoma de Chota,
en el laboratorio del Instituto de Investigacion de Mejoramiento Productivo, ubicado en el segundo
piso del edificio de la Escuela Profesional de Ingenieria Agroindustrial ubicado en la comunidad
de Colpa Huacaris, distrito y Provincia de Chota, Regién de Cajamarca.
3.2. Poblacion y muestra
3.2.1. Poblacion

La poblacion del estudio estuvo conformada por leche fresca obtenida de vacas de la raza
Brown Swiss del establo "La Lechera”, en la comunidad de Cabracancha, distrito de Chota,
provincia de Chota, departamento de Cajamarca, Perd.
3.2.2. Muestra

Se utilizo 60 L de leche fresca, obtenida de vacas sanas de la raza Brown Swiss de la
comunidad de Cabracancha, Chota, posteriormente se llevd la muestra de leche al laboratorio. El
acondicionamiento de muestras (leche/agua) de 200 mL cada una, se realiz6 en 7 proporciones de
(70/30; 75/25; 80/20; 85/15; 90/10; 95/5 y 100/0 %), obteniéndose 350 muestras las cuales fueron
calentadas a una temperatura de 25 °C para los analisis.
3.3.  Equipos, materiales e insumos
3.3.1. Equipos

- Sonda coaxial de terminacién abierta (N1501A-001).
- Analizador de redes vectorial (modelo N 9915A, FieldFox- Keysight Technologies).

- Computador (modelo 15-bs019la, marca HP)
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- Refractdmetro (modelo 618.23.001 - ATC, Isolab, Alemania).

- Lactodensimetro (modelo corto LR con rango de 15 a 40 calibrado a 15 °C)

- TermoOmetro de mercurio (vidrio, rango 0-150 °C)

- Cocina magnética (Velp Scientific f20500421 AM4 X Multi Posicion Calefaccion
Agitador magnético, aluminio placa caliente, 15 L, volumen por posicion,
temperatura maxima 370 °C).

- Refrigeradora (modelo RT35K5930S8/PE, marca Samsung de 361 L de capacidad).

- Milkotester (modelo Master Eco, MilkoTester, Bulgaria).

3.3.2. Materiales

- Probetas (vidrio, 250 mL).

- Vaso de precipitacion (vidrio, 250 mL).

- Agitador (vidrio).

- Agitadores magnéticos (Tipo C F4 resistencia da alta temperatura PTFE barra
agitadora magnética de agitacion Bar C5 * 15mm).

- Tanque de leche (aluminio, 30 Lt).

3.3.3. Insumos
- Agua destilada (Uso Laboratorio, conductividad menor a 1 puS/cm, PH 6,5 a 7,5,

solidos totales disueltos menor a 0,5 ppm y carbono orgénico total menor a 50 ppb).
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3.4. Metodologia de la investigacion
3.4.1. Desarrollo experimental

En la Figura 7 se muestra el diagrama experimental donde se recogid la materia prima, para
luego acondicionarla en 7 proporciones (leche/agua), a continuacion, se realizé la obtencion de
datos de las propiedades dieléctricas propiedades fisicoquimicas, posteriormente se procesaron los
datos a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz para desarrollar el modelo de calibracién
y validacion, finalmente se evalu6 el modelo.

El procedimiento experimental se detalla en la Figura 7 y los detalles de las muestras y

procedimientos para la obtencion de resultados se muestran a continuacion.



Figura7

Diagrama experimental de la investigacion
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3.4.2. Disefio experimental

El disefio de la investigacion se baso en un disefio de regresion lineal simple, teniendo
como variable independiente el agua afiadida a cada proporcion y variables dependientes a las
caracteristicas fisicoquimicas (densidad, sélidos solubles y agua afiadida). De tal manera establecer
la relacion las propiedades dieléctricas (¢’ y e’’) y las propiedades fisicoquimicas (densidad,
solidos solubles y agua afiadida) a través de un analisis de regresion lineal. En la Tabla 6 se muestra
la matriz del disefio experimental de la presente investigacion.
Tabla 6

Matriz del disefio experimental de regresion lineal simple

Tratamientos Propiedades Densidad Sélidos Agua

(leche/agua) Dieléctricas solubles anadida

(e’ye”)

T1=70/30

T2 =75/25

T3 =80/20

T4 =85/15

T5=90/10

T6 =95/5

T7 =100/0
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3.4.3. Recoleccion de muestra

La releccion de muestras de leche fresca, se realizaron a partir de las 07:00 a.m. durante 5
dias del establo Santa Rosa (La Lechera) en Cabracancha. En primer lugar, la leche se filtré a
través de una tela de algoddén para separar las impurezas, luego se trasladé al laboratorio de la
Escuela de Ingenieria Agroindustrial en un tanque de aluminio previamente desinfectado con agua
a 92 °C. Luego, las muestras de leche fueron almacenadas en refrigeracién a 4 °C para posterior
analisis.
3.4.4. Acondicionamiento de las muestras

Se acondicionaron 350 muestras de leche fresca con adiccion de agua destilada a base de
200 mL en un vaso de precipitacién de 250 mL, en las siguientes proporciones: 70/30; 75/25;
80/20; 85/15; 90/10; 95/5 y 100/0, obteniendo 50 muestras por cada proporcion. Seguidamente se
procedié a calentar las muestras de leche fresca a 25 °C mediante una placa calefactora magnética;
el monitoreo de la temperatura de la leche se llevo a cabo con un termémetro de mercurio de rango
de 0a 150 °C.
3.4.5. Obtencion de datos

A Obtencion de espectros dieléctricos. Para adquirir los espectros dieléctricos
(propiedades dieléctricas) de la leche, se utilizd una sonda coaxial de terminacion abierta
(N1501A-001), conectada a un analizador de redes vectorial (modelo N 9915A FieldFox -
Keysight Technologies, EEUU). Antes de adquirir las propiedades dieléctricas de la leche, se
encendio el equipo por un lapso de media hora a fin de evitar atenuaciones y/o ruido en la obtencion
de los datos; la calibracion del equipo estuvo dado por tres etapas como lo recomendado por el

fabricante: aire, cortocircuito y agua destilada a 25 °C (Guo et al., 2010; Jitendra et al., 2017).
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Por ultimo, para la obtencion de los espectros dieléctricos se utilizé 50 mL de muestra 'y se
realiz6 a una profundidad de 5 cm desde la superficie de la leche con la sonda coaxial, en un rango
de 0,5 a 9 GHz con 401 frecuencias discretas, es decir 401 valores de la constante dieléctrica-¢’ y
401 valores del fator de pérdida-e’’. También se tuvo cuidado de eliminar las burbujas entre la
sonda y la muestra durante las mediciones, con la finalidad de no alternar los valores de
permitividad de la leche. Las mediciones se realizaron por triplicado en las 50 muestras preparadas
para cada proporcion (leche/agua).

Pre tratamiento de los espectros dieléctricos. Se eliminaron los defectos y/o anomalias
(valores atipicos) presenten en los espectros dieléctricos e’ y e’” mediante un filtrado de segundo
orden de Savitzky-Golay, con 15 frames, en el software Matlab 2020b (Guo et al., 2017; Zhu et
al., 2016, 2018; Zhu et al., 2019).

B. Obtencion de propiedades fisicoquimicas. Luego de la obtencién de las
propiedades dieléctricas de las muestras de leche fresca adulterada, se procedié a la obtencion de
la densidad, el contenido de solidos solubles y agua afiadida, los mismo que se detallan a
continuacion:

Densidad. Se determind a través de un lactodensimetro de Quevenne — 1,015-1,040: 0,001
(modelo corto LR con rango de 15 a 40 calibrado a 15 °C), la muestra de leche acondicionada a
25 °C se colocd en una probeta de 250 mL posteriormente se introdujo el lactodensimetro para
realizar la lectura de la densidad y finalmente se realizo la correccion de densidad empleando la
siguiente Ecuacion (MINAGRI, 2017).

D=Ll+(TM+15°C) = 0,0002 Ecuacién 8
Donde:

D: Densidad corregida.
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LI: Lectura del lactodensimetro.
TM: Temperatura medida.

Solidos solubles. Se determind mediante el uso de un refractdmetro con escala de 0 - 32
°Brix (modelo 618.23.001 - ATC, Isolab, Alemania), agregando de una a tres gotas de leche (25
°C) en la superficie o prisma del refractometro, sequidamente se obtuvo los resultados de sélidos
solubles a través de una lectura de manera directa sobre la escala del porcentaje.

Agua afadida. Se determind mediante el analizador de leche Milko Tester, (modelo
Master Eco, Bulgaria) la muestra utilizada fue de 20 mL de leche fresca adulterada a 25 °C, la
lectura del equipo tardo entre 40 a 60 segundos para mostrar los resultados de agua afiadida en
cada andlisis. Este analisis se realiz6 para contrastar la preparacion de muestras al adulterar la
leche fresca con agua de 0 a 30 % en su composicién.
3.4.6. Analisis estadistico

3.4.6.1. Modelado. Para la prediccién de los sélidos solubles, densidad y agua
afiadida de leche fresca adulterada con adicion de agua mediante espectroscopia dieléctrica, se
utilizaron 350 muestras analizadas por triplicado obteniéndose 1050 espectros dieléctricos, a partir
de los espectros dieléctricos obtenidos se desarrollaron los modelos de calibracion 735 (70%) y
validacion (30%) sugeridas por, Zhu et al. (2018; 2016) los mismos que se detallan a continuacion:

A Desarrollo del modelo de calibracion. Para el desarrollo del modelo de calibracion,
se utilizaron aleatoriamente el 70% (735) de los espectros dieléctricos adquiridos a diferentes
concentraciones de leche, logrando identificar y extraer los valores de la constante dieléctrica-¢’ y
factor de pérdida-e’” a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz, tomando como referencia
los criterios técnicos otorgados por la Federal Communications Commission (Estados Unidos)

para la frecuencia 2450 MHz a partir de la cual se decidié comparar frecuencias en un rango mas
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amplio. Seguidamente, se construyeron nuevas matrices en una hoja de calculo (Microsoft. Excel)
para obtener los valores promedios de e’ y ¢’ para cada proporcion y etiquetados con su valor
promedio de referencia (densidad, sélidos solubles y agua afiadida). Finalmente, se realizé la
regresion lineal simple (Ecuacion 9) entre los valores promedios de ¢’ y €’ y los valores de
referencia a diferentes proporciones respectivamente, y mediante el método de minimo cuadrados
parciales se obtuvieron las constantes a y b de la ecuacion lineal y el coeficiente de determinacion
(R?).
Y=aX+b Ecuacion 9

Donde:

Y = Densidad, solidos solubles y agua afiadida de la leche.

X = Valor de la Constante dieléctrica y factor de pérdidas a frecuencias

puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz.

a'y b =Valores de ajuste.

B. Validacion. Obtenido los valores de la Ecuacion 9, mediante el modelo de
calibracidn, se procedio a realizar la validacion del modelo con el 30 % (315) de los espectros
dieléctricos restantes por cada proporcion. Para ello, los valores promedios de ¢’ y ¢’” por cada
proporcidn fueron reemplazados en “X” de la Ecuacion 9, obteniendo los valores de prediccion de
densidad, sélidos solubles y agua afiadida, seguidamente se realizé la correlacion lineal entre los
valores reales y valores predichos de la densidad, los sélidos solubles y el agua afiadida.

3.4.7. Evaluaciéon del modelo

Para la evaluacion y/o la validacién del modelo desarrollado se utilizo la raiz del error

cuadratico medio (RECM) y raiz del error cuadratico medio normalizado (NRECM) a frecuencias

puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz respectivamente, tanto RECM y RECMN son indicadores
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del rendimiento del modelo sugeridas por Zhu et al. (2019); Guo et al. (2017) y Zhu et al. (2016).
Fueron calculadas a través de las Ecuaciones 10 y 11 en el Microsoft Excel, ademas se calculd el
desvio relativo (Dr) con los valores reales y los predichos de (densidad, sélidos solubles y agua

afiadida) de cada proporcion a través de la Ecuacion 12.

n

sz (Mex erimental -M )2 -/
RECM = J 1 experments model Ecuacion 10

NRECM = 100 * RECM Ecuacién 11

(Mexperimental)maximun - (Mexperimental)minimun

| l—valor Predich .,
Dr = valor real—valor Predicho Ecuacion 12
valor Real
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION
4.1. Caracterizacion de la densidad, los solidos solubles, el agua afiadida y los espectros
dieléctricos de la leche fresca a diferentes proporciones de leche/agua.

En la Tabla 7 se muestran los valores promedios de: densidad, solidos solubles y agua
afiadida de las 350 muestras de leche fresca de vacas - Brown Swiss a diferentes proporciones
leche/agua (100/0; 95/5; 90/10; 85/15; 80/20; 75/25 y 70/30). Donde el valor de la densidad vario
de 1,028 - 1,019 g/mL esta disminucién se dio por la adicion de agua, mientras mas agua se agrego
la densidad de la leche fue disminuyendo contrastando con la Norma Técnica Peruana 202.001
(2003) indicando que la densidad de la leche pura puede variar de 1,028 — 1,0340 g/mL segun las
condiciones de produccién; una densidad menor a 1,028 g/mL indicaria la adulteracion de la leche
con la adicion de agua, concordando con Calderdn et al. (2013) quienes reportaron la variacion de
la densidad en leche variando en el rango de 1,035 a 1,022 g/mL producto de la adulteracién con
agua. El valor de los solidos solubles varié de 9,8 - 6,4 y el valor de agua afiadida vario de 0 a
29,205 % en leche fresca adulterada con agua. Estos resultados concuerdan con Agudelo & Bedoya
(2008) al mencionar que los parametros fisicoquimicos de la leche adultera puede variar segin:
composicion quimica, alimentacion, raza, etapa de lactancia, condicién corporal, estacion del afio,
condiciones del ambientales, y la adicién de agua u otros adulterantes agregados de forma
intencional a la leche.

En relacion a los valores medios de las propiedades dieléctricas (e’ y ¢’”) de la leche con
diferentes proporciones de agua, se muestra en la Tabla 6 los mismos que varian con el aumento
de la frecuencia. Asimismo, los valores de las propiedades dieléctricas de las diferentes

proporciones de leche/agua para las frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz se
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obtuvieron: los valores de e’ se encontraron en el rango de 68,116 — 64,695; 64,446 — 60,806 y
56,676 — 53,047 y los valores de e’’ se encontraron en el rango de 12,63 — 13,581, 18,09 - 18,238
y 26,047 — 25,27 respectivamente, siendo estos resultados similares a lo reportado por Guo et al.
(2010), quienes reportaron valores a frecuencia de 2450 MHz, que variaron para e’ de 69,1 - 65,9
y para e’ los valores variaron de 12,4 — 14,3; también reportaron valores de frecuencia de 4500
MHz los cuales variaron para e’ de 65,7 — 62,4 y para e’’ variaron de 16,8 — 19,3. Asimismo, Zhu
et al. (2016) reportaron valores de frecuencia de 2450 MHz , para e’ que variaron de 69,87 — 54,55
y para ¢’ los valores variaron de 10,8 — 15,85; también reportaron valores a frecuencia de 915
MHz los cuales variaron para e’ de 72,20 — 56.20 y para e¢’’ 11,37 — 20,31. Este comportamiento
se debe a que la gran parte de la leche estd compuesto por agua, la cual tiene un valor de ¢’ de 78
por ello el valor de e’ en la leche se acerca a la del agua, mientras mas agua tenga la leche en su

composicion mas alta sera e’.
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Proporcioén . Soélidos Agua Propiedades Dieléctricas
Leche/ Densidad Solubles  Afiadida 2450 MHz 5000 MHz 9000 MHz
(Kg/m®) _
Agua (°Brix) (%) e’ e”’ e’ e”’ e’ e”’
1,019 6,4 29,205 68,116 12,630 64,446 18,090 56,676 26,047
70/30 t + t t + + t + t
0,001 0,216 1,922 2,927 0,678 2,720 0,866 2,386 0,987
1,020 6,8 22,57 67,569 12,783 63,885 18,139 56,118 25,918
75/25 t t t t t t t t t
0,0 0,256 2,745 2,485 0,596 2,419 0,762 2,280 0,911
1,022 7,3 16,56 66,495 13,004 62,755 18,208 54,934 25,886
80/20 t + t t + + t t t
0,0 0,210 3,311 3,623 0,839 3,404 1,088 2,945 1,298
1,023 7,8 10,66 66,691 13,288 62,997 18,330 55,262 25,961
85/15 * + + + + * + + +
0,0 0,264 3,650 3,046 0,764 2,833 0,969 2,420 1,117
1,025 8,4 5,72 66,738 13,548 62,874 18,595 54,951 26,073
90/10 * + + + + * + + +
0,0 0,238 4,151 2,918 0,697 2,715 0,840 2,313 0,879
1,026 9 2,52 66,050 13,582 62,143 18,428 54,354 25,700
95/5 + t * * + + + + +
0,001 0,307 2,559 3,191 0,780 2,986 0,990 2,674 1,141
1,028 9,8 0,0 64,692 13,581 60,806 18,238 53,047 25,270
100/0 * t * + + + + + +
0,0 0,312 0,0 3,287 0,882 3,036 1,113 2,606 1,474

Nota. Propiedades fisicoquimicas (densidad, sélidos solubles y agua afiadida) y propiedades dieléctricas (e’ y ¢””)

(media + desviacion estandar) de la leche fresca a 25 °C a frecuencias puntuales. Se puede observar claramente que,

al agregar agua a la leche, las propiedades evaluadas varian proporcionalmente.
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4.1.1. Caracterizacion espectral de la leche fresca sin pasteurizar a 25 °C.

En la Figura 8 y 9 se muestran los espectros dieléctricos medios de ¢’ y ¢’” de leche fresca
no pasteurizada de vacas - Brown Swiss a diferentes proporciones (leche/agua), en un rango de 0,5
a 9 GHz; en la Figura 8 la constante dieléctrica — ¢’ de las muestras de leche fresca disminuyeron
de 70,677 a 53,047 con el incremento de la frecuencia para las diferentes proporciones de
leche/agua, asimismo, los espectros e’ de las diferentes proporciones leche/agua presentaron
valores méas altos que la leche pura debido a la mayor cantidad (moléculas) de agua en su
composicion y a su resonancia o tiempo de relajacion dieléctrica, coincidiendo con lo reportado
por Agranovich et al. (2017); Guo et al. (2017) y Zhu et al. (2014, 2016).

En la Figura 9 se observa a los espectros del factor de pérdida dieléctrica — e’’ de las
diferentes proporciones de leche/agua, disminuyeron de 24,677 a 11,627 en el rango de 0,5a 1,5
GHz y posteriormente aumentaron de 11,627 a 26,073, originando una tendencia en forma de “U”
en los espectros de e’ causado por la conductividad ionica y la polarizacion dipolar caracteristico
de los materiales biolégicos — dieléctricos cuyo contenido composicional mayoritario este dado
por el agua como lo mencionan Komarov et al. (2005); Agranovich et al. (2017); Guo et al. (2010)
y Jitendra et al. (2017), esta tendencia son similares a lo reportado en leche fresca cruda de vaca
de la raza Holstein descrito por Agranovich et al. (2017); Guo et al. (2017) y leche de soya por
Kataria et al. (2018). Asimismo, la tendencia de “U” en los espectros de ¢’ en la presente
investigacion son similares a otros productos alimentarios y agricolas en el rango de las
microondas, como: estudios realizados en huevo por Soltani et al. (2015), tubérculos andinos por
Chuquizuta et al. (2021), zumo de manzana y citricos por Siguemoto & Gut (2016) y por Trigoso
et al. (2020), frijol por Torrealba et al. (2016), frutos secos por Wang et al. (2013) y sandia por

Guo et al. (2013).
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Figura 8

Espectros dieléctricos de e’ de leche fresca adulterada a diferentes proporciones leche/agua, en

elrango de 0,5-9GHza 25°
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Espectros dieléctricos de e’’ de leche fresca adulterada a diferentes proporciones leche/agua, en

elrangode 0,5-9 GHza 25 °C
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4.2.  Modelizacion de la densidad, los sélidos solubles, el agua afiadida con las propiedades

dieléctricas a diferentes proporciones (leche/ agua) a frecuencias puntuales de 2450,

5000 y 9000 MHz.

El desarrollo de los modelos a partir de las propiedades dieléctricas e’ y e’” para determinar
la densidad, los s6lidos solubles y agua afadida, consta de dos etapas: desarrollo y validacion del
modelo, la misma que, se detalla a continuacion:

4.2.1. Desarrollo del modelo de calibracion

A Constante dieléctrica. En la Tabla 8 se muestran las ecuaciones de calibracion de
las regresiones lineales simples de densidad, los sélidos solubles y agua afiadida en funcién de las
propiedades dieléctricas, a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz, a partir del promedio
de los 735 espectros de e’ respectivamente. Asimismo, se observan los coeficientes de
determinacion del conjunto de calibracion (R?), obteniendo los mejores valores de calibracion para
la densidad con R% = 0,915, solidos solubles con RZ = 0,926 y agua afadida con RZ = 0,831, a

frecuencias de 9000 MHz, 9000 MHz y 5000MHz respectivamente.
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Modelos de calibracion para prediccion de la densidad, los sélidos solubles y el agua agregada

a partir de constante dieléctrica de leche fresca

Frecuencia Densidad Sélidos solubles Agua afadida
y =—0,0026X + 1,1946 y = —1,0508X+ 77,951 y =8,724X — 568,99
2450 (MHz) RZ = 0,882 RZ = 0,895 R2 = 0,806
p =0,0017 p = 0,0013 p = 0,0060
y = —0,0024X + 1,1759 y = —0,9911 + 70,231 vy = 8,2451X — 505,92
5000 (MHz) R2 = 0,907 RZ = 0,918 RZ = 0,831
p = 0,0009 p = 0,0007 p = 0,0043
y = —0,0024X + 1,1573 y = —0,9922X + 62,562 y =0,8227X+ 1,9377
9000 (MHz) R2 = 0,915 R2 = 0,926 R2 = 0,828
p = 0,0008 p = 0,0006 p = 0,0035

Nota. “y” es el valor a obtener de (densidad, solidos solubles y agua afiadida); “x” es el promedio de la constante

dieléctrica-e’ a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz.

En la Figura 10 se muestran los diagramas de dispersion del coeficiente de determinacién

del conjunto de calibracion entre la densidad, los sélidos solubles y agua agregada en funcién de

la constante dieléctrica, a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz, a partir del promedio

de los 735 espectros de e’ respectivamente.
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Figura 10

Diagramas de dispersién de los modelos de calibracién de densidad, sélidos solubles y agua

afnadida en funcién de la constante dieléctrica
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Nota. Diagramas de dispersion de puntos a frecuencias de 2450 MHz: densidad (a), s6lidos solubles (b) y agua afiadida

(c); 5000 MHz: densidad (d), sélidos solubles () y agua afiadida (f) y 9000 MHz: densidad (g), sélidos solubles (h) y

agua afiadida (i).
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B. Factor de pérdida. En la Tabla 9 se muestran las ecuaciones de calibracion del
coeficiente de determinacion entre la densidad, los sélidos solubles y agua afiadida en funcién de
las propiedades dieléctricas, a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz, a partir del
promedio de los 735 espectros de e’ respectivamente. Asimismo, se observan los coeficientes de
determinacion del conjunto de calibracion (R%), obteniendo los mejores valores de calibracion para
la densidad con R2 = 0,916, sélidos solubles con R? = 0,882 y agua afiadida con R2 = 0,977, a
frecuencia de 2450 MHz respectivamente.

Tabla 9
Modelos de calibracion para prediccion de la densidad, los sélidos solubles y el agua agregada

a partir del factor de pérdida de leche fresca

Frecuencia Densidad Sélidos Solubles Agua Afnadida

y = 0,0074X + 0,9258  y =2,9418X — 30,949 y = —27,074X + 370,14

2450 (MHz) RZ = 0,916 RZ = 0,882 R2 = 0,977
p = 0,0007 p = 0,0017 p = 0,0000
y = 0,0107X 4+ 0,8266  y = 4,0348X — 65,919 y = —45,203X + 839,66
5000 (MHz) R2 = 0,352 RZ = 0,301 R2 = 0,494
p = 0,1599 p = 0,2022 p = 0,0781
y = —0,0082X + 1,2362 y = —3,4935X + 98,212 y = 24,85X — 629,83
9000 (MHz) RZ = 0,572 RZ = 0,623 R2 = 0,413
p = 0,0493 p = 0,0347 p=0,1198

Nota. “y” es el valor a obtener de (densidad, solidos solubles y agua afadida); “x” es el promedio del fator de pérdida-

e’’ a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz.

En la Figura 11 se muestran los diagramas de dispersion de los coeficientes de
determinacion de calibracion de la densidad, los s6lidos solubles y el agua afiadida en funcién de
las propiedades dieléctricas, a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz, a partir del

promedio de los 735 espectros de e’’ respectivamente.
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Diagramas de dispersién de los modelos de calibracién de densidad, sélidos solubles y agua

afadida en funcion del factor de pérdida
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Nota. Diagramas de dispersién con frecuencia de 2450 MHz: densidad (a), sdlidos solubles (b) y agua afiadida (c);

5000 MHz: densidad (d), sélidos solubles (e) y agua afiadida (f) y 9000 MHz: densidad (g), sélidos solubles (h) y

agua afiadida (i).
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4.2.2. Validacion del modelo

En la Tabla 10 se muestran a los coeficientes de determinacion de validacion (R%) obtenido
a partir de la relacién los datos reales y los predichos de la constante dieléctrica. Los mejores
valores de prediccion para la densidad con RZ = 0,902, sélidos solubles con R% = 0,909 y agua
afadida con R? = 0,843, a frecuencia de 9000 MHz respectivamente. Asimismo, la Tabla 11
muestra los R% obtenidos a partir de los datos reales y los predichos del factor de pérdida, siendo
los mejores valores de prediccion para la densidad con R = 0,915, sélidos solubles con R% =
0,882 y agua afiadida con R% = 0,976, a frecuencia de 2450 MHz respectivamente. Demostrando
que el factor de pérdida a 2450 MHz es una importante variable fisica de prediccion en la densidad
y el agua afadida en la adulteracion de leche fresca, cuyos valores de RZ han sido superiores a los
obtenidos con la constante dieléctrica, siendo esta apreciacién similar a lo reportado por Guo et al.
(2010) con un R = 0,995 en la prediccion de leche adulterada con agua.

Ademas, escasos estudios han venido utilizando modelos de prediccion supervisados
como los de Machine Learning, destacando su aplicacion en la prediccion fisicoguimica de la leche
fresca mediante espectroscopia dieléctrica, teniendo como ejemplo a los mejores modelos a:
regresion de minimos cuadrados parciales con un R% = 0,924 en la prediccion de grasa por Zhu
et al. (2018), maquina de vectores de soporte de minimos cuadrados con un R% = 0,996 en la
prediccion de agua afiadida por Guo et al. (2017), maquina de vectores de soporte de minimos
cuadrados R% = 0,865 para determinar el contenido de proteina por Zhu et al. (2016), todos estos
modelos de prediccion son robustos, precisos, demandan de algoritmos de programacién (lineal y
no lineal) — computo paralelo, consumo de tarjeta RAM y una super computadora para su
procesamiento, a diferencia de nuestra investigacion en la cual se ha utilizado una regresion lineal

simple obtenido por el método de minimos cuadrados parciales, la misma que no demanda de
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computo paralelo o capacidad de memoria RAM, no obstante ha permitido obtener R? similares a
otros estudios. Por lo que, esta nueva técnica podria implementarse en linea de produccion en las
industrias lacteas creando un algoritmo simple y no complejo con la regresion lineal simple y la
técnica de ED.

A Constante dieléctrica. En la Tabla 10 se muestran los resultados del coeficiente de
determinacion obtenidos mediante la utilizacion de las ecuaciones de calibracion para la densidad,
los solidos solubles y el agua afiadida en funcién de las propiedades dieléctricas, a frecuencias
puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz, a partir del promedio de los espectros de e’ respectivamente.
A partir de estas ecuaciones se realiz6 la validacion del modelo, con el promedio de los 315
espectros de e’ restantes. Asi, mismo se muestran a los R% resultado de la correlacion lineal entre
los datos reales y los predichos, resultando los mejores valores de prediccion para la densidad con
R% = 0,902, solidos solubles con R% = 0,909 y agua afiadida con R% = 0,843, a frecuencia de
9000 MHz respectivamente. Ademas, se muestra el desvio relativo (Dr) de los valores

experimentales respecto de los valores predichos por los modelos.
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Tabla 10
Coeficiente de determinacion R?, RECM y Dr de los modelos de prediccion de la densidad,

solidos solubles y el agua afiadida en funcion a la constante dieléctrica.

Frecuencia Densidad Solidos Solubles Agua Afadida
R% = 0,860 R% = 0,872 R% = 0,779
2450 (MHz) RECM = 0,002 RECM = 0,411 RECM = 4,715
Dr =0,0019 Dr = 0,0406 Dr =0,7034
R% = 0,890 R% = 0,901 R% = 0,810
5000 (MHz) RECM = 0,002 RECM = 0,363 RECM = 4,375
Dr =0,0017 Dr =0,0339 Dr = 0,6437
R% = 0,902 R% = 0,909 R% =0,843
9000 (MHz) RECM = 0,002 RECM = 0,347 RECM =4,161
Dr =0,0018 Dr =0,0319 Dr =0,6232
B. Factor de pérdida. En la Tabla 11 se muestran los resultados del coeficiente de

determinacion obtenidos mediante la utilizacion de las ecuaciones de calibracion para la densidad,
los sélidos solubles y agua agregada en funcion de las propiedades dieléctricas del conjunto de
calibracion, a frecuencias puntuales de 2450, 5000 y 9000 MHz, a partir del promedio de los 735
espectros de e’ respectivamente. A partir de estas ecuaciones se realizé la validacion del modelo,
con el promedio de los 315 espectros de e’ restantes. Asi, mismo se muestran los R%, resultado
de la correlacion lineal entre los datos reales y los predichos, obteniendo los mejores valores de
prediccion para la densidad con R% = 0,915, solidos solubles con R% = 0,882 y agua afiadida con
R% = 0,976, a frecuencia de 2450 MHz respectivamente. Ademas, se muestra el desvio relativo

(Dr) de los valores reales respecto de los valores predichos por los modelos.
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Tabla 11
Coeficiente de determinacion R?, RECM y Dr de los modelos de prediccion de la densidad,

solidos solubles y el agua afiadida en funcion del factor de pérdida.

Frecuencia Densidad Solidos Solubles Agua Afadida
R% = 0,915 R% = 0,882 R% = 0,976
2450 (MHz) RECM = 0,001 RECM = 0,395 RECM = 1,587
Dr = 0,00057 Dr=0,0331 Dr =0,2374
R = 0,357 R = 0,307 R% = 0,496
5000 (MHz) RECM = 0,002 RECM = 0,955 RECM =7,135
Dr =0,0016 Dr =0,0879 Dr =0,2672
R% = 0,535 R% = 0,583 R% = 0,380
9000 (MHz) RECM = 0,002 RECM = 0,741 RECM = 7,891
Dr=0,0018 Dr =0,0756 Dr=1,0152

4.3.  Evaluar los modelos de prediccion de la densidad, contenido de sélidos solubles y agua
afiadida en base a las propiedades dieléctricas utilizando el R? y RECM.

En la Tabla 12 se muestra los resultados de evaluacion de los modelos obtenidos a partir
de las relaciones entre e’ y €’ con sus valores de referencia como son la densidad, solidos solubles
y agua afadida, resultando el mejor modelo para e’ para la densidad con R% = 0,902, RECM =
0,002 y NRECM = 24,354, sélidos solubles con R4 = 0,909, RECM = 0,347 y NRECM = 9,977
y agua afiadida con R% = 0,843, RECM = 4,161 y NRECM = 14,249, a frecuencia de 9000 MHz.
Del mismo modo, en la Tabla 13, el mejor modelo para e’” para la densidad con R = 0,915,
RECM = 0,001 y NRECM = 9,845, sdlidos solubles con R% = 0,882, RECM = 0,395 y NRECM
= 11,378 y agua afiadida con R% = 0,976, RECM = 1,587 y NRECM = 5,435, a frecuencia 2450
MHz. Asimismo, el rendimiento de los modelos de prediccion de fisicoquimica de leche con ED

en otras investigaciones, se basaron tomando como criterio al RECM cuyos valores no sobrepasen
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el 5%, tales como; Zhu et al. (2018) obtuvieron un RECMcv= 0,168 para la grasa en el rango de
20 a 4500 MHz y Guo et al. (2017) obtuvieron un RECMcv= 0,054 para el agua afadida en el
rango de 20 a 4500 MHz, que si bien dicho valores de RECM son bajo, estos son similares a los
obtenidos por nuestra investigacion, los cuales es indicativo que el modelo matematico estadistico
obtenido se aproxima a un prondstico real. Finalmente, podemos afirmar que e’” presenta los
mejores valores de rendimiento del modelo en R? y RECM que ¢’, a esto se suma que los valores
¢’” fueron obtenido a una frecuencia comercial de 2450 MHz, pudiendo ser instalado en la industria
a través de un sensor dieléctrico o magnetron de uso industrial. A diferencia de Guo et al. (2010)
quienes utilizaron una frecuencia comercial de 915 MHz en la obtencion de e’ cuyo rendimiento
de su modelo fue de R% = 0,995 para la determinacion de agua en leche.

Tabla 12

Resultados del coeficiente de determinacion (Rj), RECM y NRECM de la constante dieléctrica

Frecuencia 2450 MHz 5000 MHz 9000 MHz
Estadistica R} RECMv NRECMv R} RECMy NRECMv R} RECMy NRECMy
Densidad 0860 0,002 25837 0,890 0,002 23502 0902 0,002 24,354
Solidos

0,872 0,411 11,829 0,901 0,363 10,440 0,909 0,347 9,977
Solubles

Agua Afadida 0,779 4,715 16,144 0,810 4,375 14,982 0,843 4,161 14,249

Tabla 13

Resultados del coeficiente de determinacion (RZ), RECM y NRECM del factor de pérdida

Frecuencia 2450 MHz 5000 MHz 9000 MHz
Estadistica R? RECMy NRECMyv R% RECMy NRECMy R% RECMy NRECMy
Densidad 0915 0,001 9845 0357 0002 29,333 0535 0,002 25292
Sélidos

0,882 0,395 11,378 0,307 0,955 27,476 0,583 0,741 21,317
Solubles

Agua Afiadida 0,976 1,587 5435 0,496 7,135 24,432 0,380 7,891 27,020
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
5.1. Conclusiones

Se realizo la caracterizacion dieléctrica para la densidad, sélidos solubles y agua afiadida
de 350 muestras de leche de vacas — Brown Swiss a diferentes proporciones (leche/agua). Los
valores de la densidad, los solidos solubles y el agua agregada variaron desde la leche fresca a la
leche adulterada con 30% de agua de 1,028 - 1,019kg/m3, 9,82 - 6,345°Brix y 0 — 29,205%
respectivamente. Las propiedades dieléctricas de leche fresca de vaca se midieron a un rango de
500 MHz a 9000 MHz a 25 °C, donde la constante dieléctrica disminuyo de 70,677 a 53,047 con
el incremento de la frecuencia, y el factor de pérdida disminuyo de 24,677 a 11,627 en un rango
de frecuencia de 0,5 a 1,5 GHz y luego aumento de 11,627 a 26,073, con frecuencia por encima
de los 1,5 GHz hasta los 9 GHz, originando una tendencia en forma de “U” en los espectros de ¢’
causado por la conductividad idnica y la polarizacion dipolar caracteristico de los materiales
bioldgicos — dieléctricos cuyo contenido composicional mayoritario este dado por el agua.

La modelizacién dieléctrica con las diferentes proporciones (leche/agua), obtuvo mejores
resultados de prediccion para la constante dieléctrica de la densidad con R% = 0,902, solidos
solubles con R% = 0,909 y agua afiadida con R = 0,843, a frecuencia de 9000 MHz; y en el factor
de pérdida los mejores resultados de prediccion de densidad con R = 0,915, solidos solubles con
R% = 0,882 y agua afiadida con R4 = 0,976, a frecuencia de 2500 MHz.

Se evalud los modelos de prediccion de la densidad, contenido de sélidos solubles y agua
afiadida en base a las propiedades dieléctricas utilizando el R?2 y RECM para cada frecuencia y
proporcion, obteniendo mejores resultados para la constante dieléctrica para la densidad con R =

0,902, RECM = 0,002 y NRECM = 24,354, solidos solubles con R% = 0,909, RECM = 0,347 y
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NRECM = 9,977 y agua afiadida con R% = 0,843, RECM = 4,161 y NRECM = 14,249, a
frecuencia de 9000 MHz. Y mejores resultados para el factor de pérdida para la densidad con R% =
0,915, RECM = 0,001 y RECMN = 9,845, sélidos solubles con R% = 0,882, RECM = 0,395 y
RECMN = 11,378 y agua afiadida R% = 0,976, RECM = 1,587 y RECMN = 5,435, a frecuencia
de 2450 MHz.

Concluyendo que el factor de pérdida es la mejor propiedad dieléctrica para predecir la
densidad y agua afiadida; y los solidos solubles obtuvo mejor resultado con la constante dieléctrica
indicando que esta técnica podria acoplarse para los analisis de leche fresca en lineas de produccion
de manera rapido y confiable.

5.2. Recomendaciones

Profundizar el estudio en cuanto a otros factores o variables independientes

(adulteracion con suero liquido y en polvo, almidon) y variables dependientes (solidos

totales, densidad, punto de congelacion) que puedan afectar a la composicién

fisicoquimica de la leche fresca.

- Se recomienda determinar adulteracion mediante espectroscopia dieléctrica en
productos lacteos como: Quesos y yogurt.

- Se recomienda determinar cuantitativamente el recuento bacteriano total del yogurt
natural utilizando espectros dieléctricos.

- Serecomienda determinar cuantitativamente el recuento bacteriano total de queso tipo

suizo con yerbas anti bactericidas (orégano) utilizando espectros dieléctricos
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Figura 12

Recojo de muestras de leche fresca

Figura 13

Calentamiento de equipo
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Figura 14

Configuracion de equipo de redes vectoriales
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Figura 15

Calibracion del equipo de redes vectoriales con aire
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Figura 16

Calibracion del equipo de redes vectoriales mediante corto circuito
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Gle View Calibration Measure Chart Display Preferences Help
e HH B S Xy ety + 1~ |27

Free 30 Day Trial

Go to 'http://na.support.keysight.com/materials’ for details.

Tr1 Data 80,000 ¢ 2000/ DIV Chi Port1 2021-06-18 15:33:55
76.000
76.000
Measure - Channel 1 X
74.000 Insert the probe into 25.00 C water.
72.000 I
70.000 pbort
68.000
66.000
64.000
62.000
60.000 500,00 MHz 850.00 MHz / 9.00 GHz

or Help, press F1

Trace Data -Tr 1 Data nx

Columns Displayed: v &' [ &

Frequency(Hz) ~
5e+008
5.2125e+008
5.425e+008
56375e+008
5.85+008
6.0625¢+008
6.275e+008
6.4875¢+008.
6.7e+008
6.9125e+008
7.125e+008
7.3375e+008
7.55e+008
7.7625¢+008
7.575+008

86125¢+008
8.825¢+008
9.0375e+008
9.25¢+008
9.4625¢+008
9.675e+008
9.3375e+008
1.01e+009
1.03125¢+009
1.0525e+009
107375e+009
1.095e+009
1.11625¢+009
1.1375e+003
1.15875e+009
1.18e+009
1.20125e+009
1.2225¢+009
124375009
1.265¢+009
1.28625¢+009 v

< >

Trace Data - Tr 1..,| Limit Test - Char..,

Ch 1 Active | Port 1 | N9915A [CAP [NUM [SCRL




80

Figura 18

Calibracion del equipo de redes vectoriales completada
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Figura 19

Analizando las propiedades dieléctricas el agua desionizada a 25 °C
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Figura 20

Propiedades dieléctricas del agua a 25 °C
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Figura 21

Acondicionamiento de muestras de leche fresca




Figura 22

Homogenizacion de muestras leche fresca a 25 °C

Figura 23

Analisis de propiedades dieléctricas de muestras de leche fresca a 25 °C
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Figura 24

Propiedades dieléctricas de muestras de leche fresca a 25 °C

Figura 25

Analisis de densidad de muestras de leche fresca a 25 °C
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Figura 26

Analisis de sélidos solubles de muestras de leche fresca a 25 °C

Figura 27
Analisis de propiedades fisicoquimicas de muestras de leche fresca a 25 °C, mediante el
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Anexo. Factor de determinacién de las Propiedades dieléctricas (constante dieléctrica) de leche fresca sin pasteurizar a frecuencias

puntuales.
Propiedades Dieléctricas no Filtradas Propiedades Dieléctricas Filtradas
Constante Dieléctrica Constante Dieléctrica Constante Dieléctrica L L
. » L . » Constante Dieléctrica (Validacién)
Propiedades (Calibracion) (Validacion) (Calibracion)

Fisicoquimicas 2450 5000 9000 2450 5000 9000 2450 5000 9000
MHz MHz MHz MHz MHz MHz MHz MHz MHz

2450 MHz 5000 MHz 9000 MHz

R? R? R? R? R? R? R? R? R? R? RMSE | NRMSE R? RMSE | NRMSE R? RMSE | NRMSE

Densidad 0.877 | 0.904 | 0.910 | 0.851 | 0.885 | 0.896 | 0.882 | 0.907 | 0.915 | 0.860 | 0.002 25.837 0.890 0.002 23.502 0.902 | 0.002 24.354

Solidos Solubles | 0.869 | 0.895 | 0.903 | 0.842 | 0.876 | 0.888 | 0.895 | 0.918 | 0.922 | 0.872 | 0.411 11.829 0.901 0.363 10.440 0.909 | 0.347 9.977

Grasa 0.861 | 0.884 | 0.893 | 0.863 | 0.881 | 0.890 | 0.863 | 0.881 | 0.890 | 0.836 | 0.136 13.033 0.860 0.125 12.010 0.875 | 0.119 11.376
Punto de

) 0.877 | 0.904 | 0.910 | 0.880 | 0.901 | 0.909 | 0.880 | 0.901 | 0.909 | 0.854 | 0.023 12.456 0.881 0.021 11.344 0.894 | 0.020 10.600
Congelacion
Proteina 0.880 | 0.909 | 0.911 | 0.883 | 0.907 | 0.909 | 0.883 | 0.907 | 0.909 | 0.861 | 0.081 12.485 0.890 0.072 11.090 0.897 | 0.069 10.699
Lactosa 0.875 | 0.903 | 0.909 | 0.878 | 0.900 | 0.907 | 0.878 | 0.900 | 0.907 | 0.852 | 0.207 12.584 0.880 0.186 11.312 0.893 | 0.176 10.705
Sales 0.668 | 0.699 | 0.714 | 0.671 | 0.693 | 0.711 | 0.671 | 0.693 | 0.711 | 0.629 | 0.032 22.561 0.659 0.030 21.680 0.684 | 0.029 20.790

Agua Afiadida 0.804 | 0.835 | 0.846 | 0.806 | 0.831 | 0.843 | 0.806 | 0.831 | 0.843 | 0.779 | 4.715 16.144 0.810 4.375 14.982 0.828 | 4.161 14.249

pH 0.948 | 0.967 | 0.975 | 0.950 | 0.965 | 0.975 | 0.950 | 0.965 | 0.975 | 0.932 | 0.009 7.973 0.952 0.007 6.668 0.965 | 0.006 5.655
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Anexo. Factor de determinacion de las Propiedades dieléctricas (factor de pérdidas) de leche fresca sin pasteurizar a frecuencias

puntuales.
Propiedades Dieléctricas no Filtradas Propiedades Dieléctricas Filtradas
Factor De Perdida Factor De Perdidas Factor De Perdida . L
. . L S . y Factor de Perdidas (Validacion)
Propiedades (Calibracion) (Validacion) (Calibracion)

Fisicoquimicas 2450 5000 9000 2450 5000 9000 2450 5000 9000
MHz MHz MHz MHz MHz MHz MHz MHz MHz

2450 MHz 5000 MHz 9000 MHz

R? R? R? R? R? R? R? R? R? R? RMSE | NRMSE R? RMSE | NRMSE R? RMSE | NRMSE

Densidad 0912 | 0.394 | 0569 | 0.916 | 0.352 | 0.572 | 0.915 | 0.352 | 0.572 | 0.915 | 0.001 9.845 0.357 0.002 29.333 0.535 | 0.002 25.292

Solidos Solubles 0.883 | 0.348 | 0.614 | 0.882 | 0.301 | 0.623 | 0.882 | 0.301 | 0.623 | 0.882 | 0.395 11.378 0.307 0.955 27.476 0.583 | 0.036 1.043

Grasa 0.945 | 0471 | 0.466 | 0.944 | 0.420 | 0.476 | 0.944 | 0.420 | 0.476 | 0.944 | 0.080 7.652 0.425 0.255 24.394 0.440 | 0.251 24.015
Punto de

» 0.935 | 0432 | 0.523 | 0.934 | 0.382 | 0.533 | 0.934 | 0.382 | 0.533 | 0.934 | 0.016 8.407 0.387 0.048 25.522 0.416 | 0.043 23.132
Congelacion
Proteina 0.892 | 0.358 | 0.602 | 0.891 | 0.311 | 0.612 | 0.891 | 0.311 | 0.612 | 0.890 | 0.071 11.056 0.317 0.178 27.557 0.574 | 0.140 21.759
Lactosa 0.933 | 0426 | 0531 | 0.932 | 0.377 | 0541 | 0.932 | 0.377 | 0541 | 0.932 | 0.141 8.592 0.382 0.422 25.676 0.503 | 0.379 23.019
Sales 0.958 | 0.624 | 0.278 | 0.952 | 0.585 | 0.284 | 0.952 | 0.585 | 0.284 | 0.959 | 0.011 7.573 0.604 0.033 23.700 0.240 | 0.045 32.219

Agua Afadida 0.976 | 0.545 | 0.402 | 0.977 | 0.494 | 0.413 | 0.977 | 0.494 | 0.413 | 0.976 | 1.587 5.435 0.496 7.135 24.432 0.380 | 7.891 27.020

pH 0.845 | 0.331 | 0.609 | 0.844 | 0.281 | 0.620 | 0.844 | 0.281 | 0.620 | 0.844 | 0.013 11.977 0.284 0.028 25.630 0.584 | 0.021 19.555




Figura 28

Diagramas de dispersion de los modelos de validacion de densidad, solidos solubles y agua

afnadida en funcidn de la constante dieléctrica
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Nota. Diagramas de dispersién de puntos a frecuencias de 2450 MHz: densidad (a), solidos solubles (b) y agua afiadida
(c); 5000 MHz: densidad (d), s6lidos solubles (e) y agua afadida (f) y 9000 MHz: densidad (g), s6lidos solubles (h) y

agua afiadida (i).
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Figura 29
Diagramas de dispersién de los modelos de validacion de densidad, sélidos solubles y agua

ahadida en funcion del factor de pérdida
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Nota. Diagramas de dispersién de puntos a frecuencias de 2450 MHz: densidad (a), solidos solubles (b) y agua afiadida
(c); 5000 MHz: densidad (d), s6lidos solubles (e) y agua afiadida (f) y 9000 MHz: densidad (g), sélidos solubles (h) y

agua afiadida (i).



Figura 30

Analisis estadistico para el valor p en el paquete estadistico Statgraphics Centurion
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