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1. OBJETIVO Y ALCANCE.

1.1 Objetivo.
Establecer los lineamientos para la realizacion y presentacion de los estudios de
estabilidad en alimentos y materias primas. |

1.2 Alcance.
Esta guia establece los parametros y lineamientos para la presentacion del protocolo para
realizar estudios de estabilidad, las condiciones de almacenamiento y la respectiva
conclusion donde se establece el tiempo de vida util.

Este documento se aplica a los productos alimentarios, suplementos dietarios, materias
primas y cosméticos en etapa de desarrollo y comercializados que ingresen al laboratorio
para estudios de estabilidad/vida util. Por lo tanto, se excluyen productos farmacéuticos.

2. DEFINICIONES Y NOTACIONES.
2.1 Definiciones.

Estudios de estabilidad acelerada [1]. Son estudios disenados para incrementar la
velocidad de degradacion quimica y los cambios fisicos de un producto, empleando
condiciones extremas de temperatura y humedad controladas. Se evalian las
caracteristicas fisicoquimicas, microbioldgicas y sensoriales.

Estudios de estabilidad natural [1]. Son estudios disefiados para evaluar las
caracteristicas fisicoquimicas, microbioldgicas y sensoriales de los productos durante el
periodo de almacenamiento previsto.

Fecha de vencimiento [2]. se entiende la fecha en que termina el periodo después del
cual el producto, bajo determinadas condiciones de almacenamiento, no se debera
vender ni consumir por razones de inocuidad y calidad.

Fecha de consumo preferente [2]. |a fecha en que, bajo determinadas condiciones de
almacenamiento, expira el periodo durante el cual el producto sin abrir es totalmente
comercializable y mantiene cuantas cualidades especificas se le atribuyen implicita o
explicitamente. Sin embargo, después de esta fecha, el alimento puede ser todavia
aceptable para el consumo

Protocolo de estudio de estabilidad [1]. Documento que describe con claridad el
procedimiento a seqguir para desarrollar un estudio de estabilidad definido. En el se
establece el diseno experimental y se obtienen conclusiones.
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Pruebas de estabilidad [1] serie de ensayos disenados para obtener informacién sobre
la estabilidad de los productos en estudio; con el objetivo de definir su tiempo de vida
util, bajo condiciones especificas de almacenamiento.

Informe del estudio de estabilidad [1]. Descripcion escrita que incluye informacién,
datos del fabricante, producto; asi como el tipo de estudio y condiciones de
almacenamiento. Se detallan los resultados de las pruebas desarrolladas durante todo el
almacenamiento y se establece la vida util del producto.

Especificacion [1]. Corresponde a la combinacion de pruebas y criterios de aceptacién
fisicos, quimicos, microbiolégicos y sensoriales, que determinan la conformidad para la
utilizacion de un producto alimentario.

Tolerancia en las condiciones de almacenamiento [1] son las variaciones aceptables
de temperatura y humedad relativa, en las instalaciones de almacenamiento par los
estudios de estabilidad.

Humedad relativa [1] contenido de vapor de agua existente en la atmosfera, expresada
como el grado de saturacion existentes en el ambiente a unas condiciones de
temperatura y presion atmosférica definida

Resultado atipico [1]. Cualquier valor que esté dentro de las especificaciones
establecidas pero que es “irregular” o “diferente” de los demas valores de un mismo grupo
de datos o se encuentra fuera de las tendencias de los resultados dentro del estudio de
estabilidad.

Tiempo de vida util [1]. Es el periodo de tiempo durante el cual un producto, si es
almacenado bajo las condiciones establecidas, se espera que cumpla con las
especificaciones. El tiempo de vida til es utilizado para establecer la fecha de expiracion
de cada lote.

Analisis fisicoquimico [3]. En el contexto de la investigacion y control de calidad, se
utiliza para determinar la composiciéon quimica y las propiedades fisicas de una sustancia.
Esto implica medir caracteristicas como pH, densidad, viscosidad, conductividad, punto
de fusién, punto de ebullicién, entre otros.

Analisis microbiolégico [4]. El andlisis microbiolégico es un conjunto de técnicas y
métodos destinados a estudiar microorganismos, como bacterias, virus, hongos y
parasitos, en muestras bioldgicas o ambientales.

Analisis sensorial [5] Ciencia relacionada con la evaluacién de los atributos de un
producto que son percibidos por los 6rganos de los sentidos.

|

2.2 Notaciones.
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Para propositos de este documento, se hacen las siguientes consideraciones:

“Laboratorio”: se refiere al laboratorio AOXLAB S.A.S.
“informe de resultados”: se refiere a los informes de ensayo que emite el laboratorio.

“[tem”: se refiere a los objetos o materiales bajo ensayo. \

3. REFERENCIAS.

[1] Resolucién 3157 de 2028. Guia para el desarrollo y presentacién de los estudios de
estabilidad de medicamentos de sintesis quimica

[2] Codex Stan 1-1985 (Revisada en 2028). Norma general para el etiquetado de los
alimentos preenvasados.

[3] Christian, G. D. (2004). Analytical Chemistry. John Wiley & Sons.
[4] Tortora, G. J., Funke, B. R., & Case, C. L. (2016). Microbiology: An Introduction. Pearson
[5] GTC 165:2014 Anélisis sensorial. Guia general. |

4. DESARROLLO.

El propésito de un estudio de estabilidad es evidenciar la variacion en la calidad de los
productos en el tiempo, influenciada por diferentes factores ambientales, tales como la
temperatura, humedad, luz, entre otros. El programa de estudios de estabilidad incluye la
evaluacion fisicoquimica, microbioldgica y sensorial del producto ya que son pardmetros
que determinan su calidad, por ende, vida util.

Como resultado de estos estudios de estabilidad, se logra establecer el periodo vida util y
las condiciones de almacenamiento recomendadas segun la zona de comercializacién.
Por lo tanto, estos estudios son un soporte fundamental para la vigilancia de su calidad.

4.1 Etapas para realizar los estudios de estabilidad.

A continuacion, se presenta una descripcion general de las etapas para llevar a cabo
estudios de estabilidad en suplementos dietarios, alimentos, materias primas y
cosméticos:

1. Se establece una cotizacion al cliente, intermediada por el drea comercial.
2. Confirmacion del estudio de vida util
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Se informa al 4rea de vida util la confirmacién del estudio y se realiza una propuesta
formal, se establece el cronograma de actividades para presentar al cliente en el FOR-
TC-109 “Protocolo de estabilidad de vida util”, en el cual se establece la duracion del
estudio, la frecuencia de andlisis y tiempos de muestreo; especificaciones y criterios
de aceptacion.

Recepcion de las muestras, ingreso, identificacion de las muestras de acuerdo con el
FOR-TC-008, intermediado por el area de recepcion.

Para llevar un control adecuado de los estudios de vida util que ingresan al
laboratorio, se registra cada uno en el formato FOR-TC-227. Este registro permite
consolidar y mantener organizada toda la informacion relacionada con los estudios
gue se encuentran en curso.

A continuacién, se almacena el producto en las condiciones en las cuales se realizara
el estudio; e inmediatamente se cargan los andlisis correspondientes al inicio del
estudio de estabilidad.

Se realiza el seguimiento durante el tiempo proyectado de acuerdo al cronograma de
actividades.

Se hace un reporte final de resultados, correspondiente al informe final.

Se informa a la lider de laboratorio, direccién técnica y comercial la finalizacion del
estudio y la disponibilidad del informe final para revisién, aprobacién y envio al
cliente.

Con el informe enviado, se realiza el cierre del estudio llevando toda la evidencia
documental de la carpeta “Estudios de vida util en curso” a la carpeta “Estudios de vida
atil finalizada” ((Gestion Documental (L:) > VIDA UTIL > vida atil > VIDA UTIL EN CURSO>VIDA
UTIL FINALIZADA).

4.2 Elementos del protocolo de estudios de estabilidad

) Informacion del cliente
) Objetivo del estudio de estabilidad
) Responsabilidad del estudio

N oo

d) Lista de chequeo / Fichas técnicas y especificaciones

e) Informacién del producto

f) Informacion del estudio / tipo y condiciones de almacenamiento

g) Condiciones del estudio / Parametro de control, especificacion y método de

analisis

h) Cronograma de actividades / Duracién del estudio, frecuencia, y tiempos de
muestreo

El formato asociado es FOR-TC-109
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4.3 Elementos del informe final de estudios de estabilidad

Informacién del cliente

g

informacion del estudio de estabilidad

Objetivo del estudio

Cumplimiento del cronograma de estudio

Resultados de los analisis microbiolégicos / observaciones y soportes

o o 0

— =

Resultados de los analisis fisicoquimicos / observaciones y soportes
Resultados del analisis sensorial / observaciones y soportes
) Estimacion de la vida atil /conclusiones del estudio

T o

El formato asociado es FOR-TC-187

4.4 Consideraciones sobre el diseno del estudio de estabilidad

Para los estudios de estabilidad se debe tener en cuenta lo descrito a continuacion.
4.4.1 Tipos de estudio y condiciones de almacenamiento

Los estudios de estabilidad juegan un papel crucial en diversas industrias al garantizar la
calidad y durabilidad de productos a lo largo del tiempo. Estas investigaciones se realizan
con el propésito de comprender cémo evolucionan las propiedades de un producto bajo
diversas condiciones de almacenamiento. Entre los diferentes tipos de estudios, destacan
los estudios a largo plazo, los cuales monitorizan el cambio gradual en condiciones
normales, y los estudios acelerados, disenados para simular un envejecimiento rapido
bajo condiciones extremas de temperatura y humedad.

Estos enfoques permiten obtener informacién valiosa sobre la estabilidad y el
rendimiento a largo plazo de los productos, facilitando asi la toma de decisiones

informadas en términos de formulacién, empaque y almacenamiento.

Tabla 1. Tipos de estudio de estabilidad en condiciones ambientales.

Tipo del estudio Condiciéon de almacenamiento Tiempo cubierto del estudio
| Natural 25°C 4 2°C / 60% + 5% HR 12 a 36 meses
argo plazo
Natural 30°C£2°C/75% 5% HR 6 a 8 meses
Intermedia* 30°C+£2°C/65% + 5% HR
Acelerado 35°C + 5°C/75% + 5% HR 1a4 meses
A corto plazo 45°C +5°C/75% + 5% HR
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*De acuerdo con la clasificacion por la organizacion Mundial de la Salud (OMS) Colombia se ubica con un Zona climatica
IVb: Calidad/ humedad.

Tabla 2. Tipos de estudio de estabilidad en refrigeracién

Tipo del estudio Condicion de almacenamiento Tiempo cubierto del estudio
Natural 1ail2
arra 4°C +2°C/50% + 5% HR a 14 meses
largo plazo
Acelerado 10°C +2°C/60% + 5% HR 1 a 6 meses
A corto plazo 25°C +2°C/65% + 5% HR

NOTA: Los tipos de estudio expuestos representan las condiciones habituales y mas recurrentes
de estudio realizadas en el laboratorio. Sin embargo, se pueden hacer adecuaciones en las
condiciones controladas de acuerdo con la naturaleza del producto y requerimientos del cliente.

4.4.2 Calidad microbiolégica

La evaluacién de la calidad microbioldgica constituye una de las areas criticas en los
estudios de estabilidad, ya que asegura la inocuidad del producto durante su
almacenamiento. Esta evaluacion se lleva a cabo en intervalos especificos a lo largo del
periodo proyectado de vida util. Por ende, si en algun punto del estudio los resultados
microbiolégicos no cumplen con las especificaciones o normativas especificas de cada
producto, es imperativo notificar al cliente y suspender el estudio. Esta medida garantiza
la integridad del proceso y reafirma el compromiso con la seguridad y calidad del
producto en cuestion.

4.4.3 Calidad fisicoquimica

La vigilancia fisicoquimica durante un estudio de estabilidad desempefia un papel
fundamental en garantizar la calidad y seguridad a lo largo del tiempo. En este sentido, es
esencial considerar algunas pautas para llevar a cabo un seguimiento efectivo durante
dichos estudios.

En primer lugar, se requiere identificar y monitorear de manera sistematica los parametros
fisicoquimicos mas relevantes para el tipo especifico de producto que estd siendo
sometido al estudio de estabilidad. Esto implica la aplicacién de especificaciones basadas
en regulaciones tanto nacionales como internacionales, asi como las especificaciones
particulares del cliente. Ademas, se debe realizar una evaluacién exhaustiva de como los
cambios en estos parametros fisicoquimicos impactan la estabilidad y la calidad general
del producto. Esto incluye la identificacion de cualquier disminucidn en las caracteristicas
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iniciales de algun pardmetro fisicoquimico. Este declive puede representar el factor critico
que determina la vida util del producto, lo cual hace esencial la detecciéon temprana de
cualquier variacién significativa.

4.4.4 Calidad sensorial

El sequimiento de la calidad sensorial tiene como objetivo principal evaluar los cambios
organolépticos, es decir, aquellas caracteristicas que son percibidas a través de los
sentidos, como el gusto, el olfato, la vista, el tacto y el oido. Esta disciplina establece una
conexion crucial entre las modificaciones fisicoquimicas inherentes al producto y la
experiencia sensorial del consumidor.

En este contexto, la evaluacion sensorial, realizada por un panel entrenado, desempena
un papel fundamental al identificar los cambios sensoriales en los atributos caracteristicos
e intrinsecos del producto. Estos cambios pueden ser influenciados por factores externos,
los cuales estan determinados por las condiciones y el tiempo de almacenamiento. De
esta manera, el analisis sensorial no solo aporta informacién valiosa sobre la percepcion
del consumidor frente al producto, sino que también contribuye a comprender cémo los
factores externos afectan la calidad sensorial a lo largo del tiempo.

4.4.5 Estimacion de lavida util para tipos de estudio acelerados

Con el propdsito de anticipar la influencia de las fluctuaciones de temperatura en la
duracion efectiva del producto, se emplea el modelo predictivo Qio, el cual postula una
relaciéon entre los periodos de almacenamiento y las temperaturas correspondientes. Este
periodo de almacenamiento se refiere al lapso durante el cual el producto se conserva en
condiciones especificas.

A partir de esta relacion, se deriva un factor conocido como "Factor Qio". Este factor
constituye una medida cuantitativa que indica como varia la tasa de reacciéon o
degradacién del producto ante incrementos de 10 °C en la temperatura. La obtencion y
evaluacion precisa de este factor contribuyen significativamente a la comprensién de
como la temperatura puede afectar la vida util del producto.

Considerando la duracién de estabilidad de las muestras almacenadas a dos temperaturas

con una variacién de 10 °C, se procede al calculo del Factor Qio. Dentro del contexto de
una reaccion de orden cero, la ecuacion asociada es la siguiente:
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Tiempo de estabilidad a T °C )
Tiempo de estabilidad a T °C+10°C

Q10 “nombre del producto” = (

» valor
Q1o “nombre del producto” = ——
valor

Factor Qo “nombre del producto” = FactorQ,
CALCULO DE VIDA UTIL

Conociendo el factor Qo del producto, se calcula el tiempo de vida util estimado a
temperatura ambiente (30 °C + 2 °C) mediante la siguiente ecuacion:

Vida util a 30 °C + 2 °C (Dias): Tiempo de estabilidad a T °C x Factor Q;o#*"/1°

DondeT2esT°C+ 10°CyT1esT°C

Vida util a 30 °C £ 2 °C (Dias): XX x XXX (TeC+10°C-T<0)/10
Vida util a 30 °C = 2 °C (Dias): XXX dias

Vida util a 30 °C = 2 °C (meses): XX meses, XX dias

4.4.6 Estimacion de lavida util para tipos de estudio naturales

La determinacién de la vida util de un producto en un estudio natural implica observar el
comportamiento del producto en condiciones ambientales (30 °C £ 2 °C / 65% + 5% HR
zona climatica IV por la OMS). Durante el periodo del estudio se monitorean pardmetros
microbioldgicos, fisicoquimicos y sensoriales de acuerdo con especificaciones del cliente
o normatividad especifica.

En caso de que, durante el periodo de almacenamiento proyectado, no se cumpla alguna
especificacion fisicoquimica o sensorial, se concluye el estudio y se determina que la vida
util del producto corresponde a la fecha anterior al incumplimiento de la especificacién.
Este enfoque garantiza una evaluacién precisa y oportuna de la calidad y durabilidad del
producto en condiciones ambientales reales.

4.4.7 Camaras climaticas de almacenamiento

Las cdmaras climaticas DIES modelo C480D son dispositivos especialmente disefados
para simular y regular condiciones ambientales especificas, como temperatura y

Documento controlado, prohibida su reproduccion parcial o total sin autorizacion. Pagina 11 de 15




Identificacion:
Procedimiento para el desarrollo de los PROC-TC-046

estudios de estabilidad en alimentos y .
d0Xx l'a b materias primas Revision: 3
Inicio de vigencia:

humedad. Su propésito principal es facilitar la realizacion de estudios de estabilidad en
entornos controlados. Estas camaras ofrecen a los usuarios la capacidad de establecer y
mantener condiciones ambientales especificas, lo que implica la capacidad de realizar
ajustes precisos en los niveles de temperatura y humedad de acuerdo con los requisitos
particulares de cada estudio en curso.

4.4.8 Limpiezay desinfeccion de las camaras climaticas

Para mantener la integridad y vida util de las cdmaras climaticas, asi como, garantizar la
integridad de los productos almacenados se debe seguir un protocolo especifico de
limpieza y desinfeccién el cual consta de las siguientes etapas:

a) Desconexion de energia: Antes de comenzar el proceso de limpieza, es importante
desconectar la energia de la cdmara climatica, apagando el interruptor ubicado en la
parte posterior del controlador del equipo.

b) Inicio del proceso de limpieza y desinfeccion: Las cdmaras climaticas DIES modelo
C480D estan divididas en dos secciones, y cada una Opera a una temperatura
diferente. Las temperaturas estandar de uso son de 45 °C y 35 °C, ambas con una
humedad relativa (HR) del 75%. El proceso de limpieza se lleva a cabo primero en la
camara configurada a 45 °C, seguido por el procedimiento en la de 35 °C. La
secuencia comienza retirando los productos almacenados, realizando el proceso de
limpieza y desinfeccién detallado a continuacién. Posteriormente, los productos se
rocian con alcohol al 70% antes de almacenarlos nuevamente en las cdmaras.

¢) Limpieza de las camaras: Para llevar a cabo la limpieza de las cdmaras, es esencial
utilizar detergentes neutros o aquellos recomendados por el fabricante, con el fin de
evitar posibles danos en las superficies internas y garantizar una eliminacién efectiva
de cualquier contaminante. El proceso implica retirar las bandejas de las cAmaras y
realizar una limpieza meticulosa utilizando el detergente apropiado junto con un
pano humedo en el interior de las cdAmaras. Simultdneamente, las bandejas se lavan
con el detergente indicado y agua en el area de lavado.

Este método de limpieza asegura un mantenimiento adecuado de las condiciones
internas de las camaras climaticas, preservando asi un entorno propicio para la
realizacion de estudios de estabilidad y el almacenamiento de productos. El uso de
detergentes especificos y la atenciéon cuidadosa a las bandejas contribuyen a
mantener la integridad de los equipos y la calidad de los productos almacenados en
estas camaras.
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d) Desinfeccion de las camaras: El proceso de desinfeccion se lleva a cabo mediante
la aplicacién de un desinfectante sobre las superficies previamente limpias,
utilizando ya sea el desinfectante recomendado por los fabricantes o aquellos
comunmente utilizados en el area de microbiologia, que ya cuentan con una
preparacién y concentracién establecida. Es fundamental seguir las indicaciones
proporcionadas por los lideres del area de microbiologia y/o el lider de laboratorio
al realizar la rotacion del desinfectante. Esto asegura que se mantenga una eficacia
constante en la desinfeccion y se prevenga la resistencia microbioldgica,
contribuyendo asi a mantener un entorno limpio y seguro en las cadmaras climaticas.

e) Atencion a areas sensibles: Es crucial prestar especial atencién alas areas sensibles,
tales como los sensores de humedad y temperatura, durante el proceso de limpieza
y desinfeccion; asi como en la ubicacién de los productos. Esto con el propésito de
preservar y garantizar su funcionalidad éptima. Al dirigir una atencién minuciosa a
estas dreas criticas, se asegura que los componentes fundamentales del
funcionamiento de las camaras climaticas permanezcan en condiciones éptimas. A
continuacion, se presenta laimagen y ubicacién de los sensores.

Figura 1. Ubicacién de los cuatro sensores de temperatura (Recuadro naranja) y
sensor de humedad (Recuadro azul). a) Area superior de las cdmaras; b) Area inferior
de las cdmaras.

f) Frecuencia de mantenimiento: La limpieza y desinfeccidn se llevan a cabo de
manera_programada, realizdndose cada 15 dias preferiblemente el lunes de la
semana_programada. Esta programacién se establece teniendo en cuenta la
frecuencia de uso de las cdmaras climaticas y los tipos de productos almacenados en
ellas y la frecuencia del control microbiolégico que los realiza el area de
microbiologia cada 8 dias los lunes. La regularidad de esta prdactica asegura un
mantenimiento efectivo de las condiciones higiénicas y sanitarias, contribuyendo
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significativamente a preservar laintegridad de los estudios de estabilidad y la calidad
de los productos almacenados en las camaras.

Es importante destacar que, al finalizar el procedimiento de limpieza y desinfeccion
se avisa al area de microbiologia para que se haga la liberacién y aprobacién de la
limpieza. Ademas, se debe registrar la actividad en la plataforma ANALITCA,
especificamente en el apartado de uso de equipos. Este registro proporciona una
trazabilidad documentada de las acciones realizadas, garantizando la transparencia
y el cumplimiento de los protocolos establecidos.

g) Drenaje del agua: Los sistemas de drenaje, ubicados en la parte posterior de las
camaras, son fundamentales para llevar a cabo el recambio de agua. El proceso se
inicia apagando las camaras; posteriormente, se procede a activar el proceso de
drenaje, abriendo las vélvulas o sistemas de desagte para recoger el agua en un
recipiente. Una vez completado el drenaje, se cierran las valvulas y se espera 15 min
donde se prenden las cdmaras nuevamente. Estas, de manera automatica, realizan el
llenado con agua nueva.

Este procedimiento, recomendado por el fabricante, se lleva a cabo con una
frecuencia de cada 8 dias. Esta rutina asegura el mantenimiento adecuado de las
condiciones internas de las camaras climaticas, permitiendo la continuidad de
estudios de estabilidad en entornos controlados.

5. RESPONSABILIDADES.

Analista de vida util: La responsabilidad principal recae en garantizar la calidad,
seguridad y cumplimiento de los procedimientos para llevar a cabo estudios de
estabilidad y determinar la vida util de los productos. Esto implica:

- Disenar y planificar los estudios considerandos los requisitos regulatorios y necesidades
especificas de los productos y el cliente;

- Garantizar la recopilaciéon precisa de los analisis realizados; evaluar los resultados de los
estudios y determinar la vida util del producto;

- Investigar y proponer mejoras en los métodos de prueba y andlisis utilizados en los
estudios de estabilidad;

- Colaboracion y comunicacion efectiva con las dreas que intervienen en los estudios de
estabilidad;

- Mantener los registros detallados y precisos de todos los estudios de estabilidad
realizados, incluyendo condiciones ambientales, resultados y cualquier observacion.
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Lider de laboratorio y director técnico:

- Supervisar la ejecucion de los estudios de estabilidad asegurdndose de que se sigan los
protocolos establecidos y de que se cumplan los estandares de calidad.
- Gestionar eficientemente los recursos del laboratorio, incluyendo equipos, personal y

materiales, para optimizar la ejecucion de los estudios.

- Revisar y analizar los resultados de los estudios de estabilidad, identificando cualquier
desviacion o anomalia y proponiendo acciones correctivas cuando sea necesario.

- Mantener una comunicacién efectiva con los clientes, informandoles sobre el progreso
de los estudios y proporcionando informacién relevante cuando sea necesario. \

6. FORMATOS RELACIONADOS.

FOR-TC-109 “Protocolo de estabilidad de vida util”

FOR-TC-008 “Recepcion de las muestras, ingreso, identificacién de las muestras”

FOR-TC-187 “Formato Informe final de estudios de estabilidad”

FOR-TC-227 “Formato para el registro de fecha mediciones estudios de vida util.”

7. ANEXOS.

“No aplica”
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