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RESUMEN

La reutilizacion de residuos generados por la industria agroalimentaria incluye el
aprovechamiento de la piel y las semillas de muchas frutas y hortalizas, que son
materia prima muy rica en compuestos bioactivos. Los arandanos son unos frutos rojos
muy populares ricos en antocianinas, acidos fendlicos y flavonoides. Alrededor del 15%
de la produccién de estos frutos es destinada al procesado, generando asi un
subproducto con caracteristicas muy interesantes para la industria. Por otro lado, el
mercado de productos deshidratados como los polvos de fruta se ha incrementado ya
gue se pueden utilizar como ingredientes en la industria de bebidas, aditivos para
alimentos procesados, agentes saborizantes o también como colorantes naturales. Asi
pues, la obtencion de polvo de ardandano procedente del subproducto generado tras su
procesado plantea muchos beneficios tanto a nivel econdmico como a nivel
medioambiental y de salud.

El presente trabajo consta de dos objetivos: determinar la temperatura de secado mas
apropiada para la obtencién de un polvo de ardndano con propiedades funcionales y
estudiar la evolucién con el tiempo de las caracteristicas del polvo obtenido. Para ello,
se elaboré zumo de arandano y se obtuvo el bagazo fresco, que fue caracterizado en
términos de actividad de agua, humedad, sdlidos solubles, color y antioxidantes y
posteriormente secado a dos temperaturas diferentes, 60 y 70 °C, hasta alcanzar una
actividad de agua menor a 0,3. Una vez decidida la temperatura de secado, el bagazo
seco a dicha temperatura se triturd en dos condiciones diferentes con la finalidad de
obtener dos granulometrias del polvo que se almacenaron durante veinte semanas en
bolsas opacas e impermeables en una camara con humedad relativa controlada.
Ambas granulometrias del polvo de arandano se caracterizaron en términos de
actividad de agua, humedad, color, sélidos solubles, tamafio de particula, fibra y
antioxidantes cada cuatro semanas de su almacenamiento (exceptuando el tamafio de
particula, la fibra y los sélidos solubles que tan solo se midieron al inicio del mismo).

Los resultados del presente trabajo sugieren que todo y que la temperatura de secado
afecta la actividad antioxidante, el aumento de 60 a 70 °C no tiene un efecto de
deterioro de la misma lo suficientemente relevante. Los resultados también sugieren
gue la combinacién del proceso de secado seguido de un triturado da como resultado
un polvo de arandano que, independientemente de su granulometria, es muy estable
en el tiempo.

Palabras clave: residuos, subproductos, bagazo, arandano, fruta, secado por aire
caliente, antioxidantes, almacenamiento.



ABSTRACT

The re-use of the organic waste generated by the food industry includes the utilization
of the peel and seeds of numerous fruits and vegetables known of being very rich raw
material in bioactive compounds. Blueberries are very popular soft berries rich in
antocianines, phenolic acids and flavonoids. Around 15% of the production of these
fruits is destined to processing, generating thus such an interesting by-product for the
industry. At the same time, the dehydrated products market such as food powders has
increased since they can be used as ingredients in the beverage industry, additives for
processed foods, flavouring agents or natural dyes. Therefore, obtaining blueberry
powder from by-products generated after its processing has a lot of benefits which are
not only for the economy but also for the environment and health.

The present study has two objectives: to establish the most appropriate drying
temperature for obtaining a blueberry powder with functional properties and to study
the evolution throughout time of the characteristics of this powder. Blueberry juice
was produced in order to obtain fresh pomace, which was characterized in terms of
activity water, moisture, water-soluble solids, color and antioxidants and was later
dried at two different temperatures, 60 and 70 °C, until an activity water lower than
0,3 was reached. Once the drying temperature decided, the pomace dried at that
temperature was grinded under two different conditions with the purpose of obtaining
two grain size of the powder which were stored away during twenty weeks in opaque
and waterproof bags in a relative humidity controlled chamber. Both grain sizes of the
blueberry powder were characterized in terms of activity water, moisture, color,
water-soluble solids, particle size, fiber and antioxidants every four weeks of their
storage (excluding the particle size, the fiber and the water-soluble solids which were
only obtained at the beginning of the storage).

The results of the present work suggest that even though the drying temperature
affects the antioxidant activity, the increase from 60 to 70 °C does not have a loss of
antioxidant activity relevant enough. The results also suggest that the combination of
the drying process with grinding results in a blueberry powder which, regardless of its
grain size, is very stable in time.

Keywords: waste, by-product, pomace, blueberry, fruit, hot air drying, antioxidants,
storage.
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1. INTRODUCCION

Los fitoquimicos, como son los compuestos fendlicos y los carotenoides y la fibra
dietética, estan adquiriendo un gran interés debido a sus propiedades antioxidantes,
anti cancerigenas, anti mutagénicas y otras relacionadas directamente con una mejora
de la salud (Vattem et al., 2004). Concretamente, los antioxidantes tienen un papel
muy importante en los alimentos y en el cuerpo humano, ya que contrarrestan
procesos de oxidacién y previenen enfermedades crdnicas relacionadas con el estrés
oxidativo.

Actualmente, en la industria alimentaria se ha restringido el uso de antioxidantes
sintéticos por su posible efecto téxico y/o cancerigeno. En los Ultimos afios ha habido
un incremento muy notable en investigaciones dirigidas al aprovechamiento y/o
extraccién de antioxidantes naturales procedentes de fuentes econdémicas y residuales
generadas por la industria agroalimentaria (Ajila et al., 2010; Comert y Gokmen, 2018).

De forma paralela, durante las ultimas dos décadas, una de las directrices mas
importantes en el campo de la investigacion y el desarrollo agroalimentario ha sido el
problema del exceso de residuos generado por las industrias alimentarias. Se ha
planteado la posibilidad de la reutilizacion de los mismos no tan solo para pienso
animal o fertilizacién organica sino también como materia prima de nuevos productos
alimentarios (Redcorn, 2018).

Segun la FAO (2013), cada afio se desperdician alrededor de 1,3 billones de toneladas
de comida, lo que supone un tercio del total de la producciéon de la industria
alimentaria. Por lo que respecta a las frutas y hortalizas la cifra asciende a 0,5 billones
de toneladas. Ademas, el 25% de las pérdidas en frutas y hortalizas en los paises en
desarrollo se debe al procesado de las mismas (Ferreira et al., 2015).

El procesado de frutas generalmente implica la separacion de la parte valiosa de dicha
fruta de subproductos tales como la piel o las semillas que en algunos casos pueden
representar un volumen superior al de la parte aprovechada. Al mismo tiempo,
diferentes estudios demuestran que pieles y cdscaras de las frutas son muy ricas en
compuestos bioactivos de interés para la industria alimentaria (Ayala-Zavala et al.,
2011).

Los arandanos (Vaccinium corymbosum L.) son unos de los frutos rojos mds populares
y se cultivan principalmente en los Estados Unidos, Chile y Canada, siendo Estados
Unidos el principal productor, consumidor, exportador e importador de arandanos del
mundo. En la Unidn Europea, las mayores producciones de arandano se encuentran en
Alemania, Polonia y Espaia (Garcia, 2010; Forbes et al., 2009).

En Espafa, la mayor produccién de ardndanos se encuentra en Andalucia,
concretamente en Huelva, donde el pasado afio 2017 se cultivaron 2.983 hectareas



gue dieron una produccion de 34.077 toneladas de arandanos. Esta cifra representé el
96,54% de la produccion total espaiiola (MINISTERIO DE AGRICULTURA Y PESCA, 2017).

Mundialmente, el 80% de la produccién de arandano se destina al consumo en fresco,
el 15% es industrializado para la elaboracion de zumos, postres, tortas, mermeladas,
etc, y el 5% restante se destina a otros usos (Forbes et al., 2009).

Muchos estudios han demostrado que este tipo de fruto es rico en antocianinas,
acidos fendlicos y flavonoides. Las antocianinas, que son las responsables del color,
son glucésidos de las antocinidinas, y éstas ultimas son los componentes principales de
los arandanos. Entre las antocianidinas destacan la cyanidina, malvidina, peonidina y
delphinidina de las cuales la cyanidina es la mas abundante en el fruto. Por lo que
respecta a los flavonoides, los mayoritarios en el fruto son la quercetina, myricetina y
el kaempferol (Wang et al., 2017; Mainland y Tucker, 2002; Pino-Pinto, 2007).

Aunque en los ardndanos las antocianinas y los flavonoides estan localizados tanto en
la piel como en la pulpa, el contenido en la piel de estos compuestos puede llegar a ser
4 veces mayor que el de la pulpa. Esto hace que el subproducto de arandano sea
realmente interesante para su uso como ingrediente en nuevos alimentos (Pino-Pinto,
2007).

Las antocianinas de los arandanos contribuyen a la elevada capacidad antioxidante de
esta fruta. Sin embargo, sus propiedades beneficiosas pueden reducirse en gran
medida si se someten a temperaturas elevadas durante largos periodos de tiempo
(Somsong et al., 2010; Zielinska y Michalska, 2016).

Por otra parte, el mercado de las frutas y hortalizas deshidratadas ha experimentado
un incremento muy pronunciado (del 3,3%) a nivel mundial (Karam et al., 2016).
Dentro de este tipo de productos se incluyen los polvos de frutas y hortalizas, usados
como ingredientes en la industria de bebidas, aditivos para alimentos procesados,
agentes saborizantes o también como colorantes naturales (Karam et al., 2016). Un
ejemplo de ingrediente procedente de subproducto de fruta es el obtenido por Singh-
Oberoi y Singh-Sogi (2017), que secaron el subproducto resultante del procesado de la
sandia por aire caliente. Un estudio reciente ha demostrado que el secado por aire
caliente y posterior triturado del subproducto de la grosella negra da como resultado
un polvo que se puede utilizar como un sustituto de colorante en comidas
instantaneas (Michalska et al., 2017).

La calidad del polvo procedente de frutas u hortalizas depende en gran medida de las
condiciones en las que se lleven a cabo las operaciones de deshidratacién y molienda
asi como también de la composicion, las propiedades fisico-quimicas de la materia
prima y del sistema de producciéon (tradicional o ecoldgico). La temperatura del
proceso, la presencia o no de oxigeno y el tamafio de particula son decisivos en la
calidad del producto final.



El secado por aire caliente (SAC) es la técnica mas econdmica y mds aplicada en la
industria alimentaria aun requiriendo tiempos largos de secado y aire a temperatura
elevada. En este tipo de secado, el aire caliente, con una humedad relativa baja, entra
en contacto con la superficie mojada del material himedo, produciéndose una
transferencia de energia y materia entre el sélido y el aire. Conforme el secado avanza,
el agua migrara hacia la superficie del material donde serd transferida al aire. El
transporte del agua en el alimento sélido tendra lugar mediante difusion liquida o de
vapor.

Los productos que se han secado mediante aire caliente se diferencian de los que se
han obtenido por otros métodos de secado, como la liofilizacién, por tener muy poca
porosidad y una densidad aparente altamente elevada.

Es importante destacar que el comportamiento y propiedades de los alimentos
durante y al final del secado dependen tanto de las condiciones externas, como la
temperatura, la presion, la humedad relativa y la velocidad del aire, como de las
condiciones internas que van cambiando a lo largo de la operacién. También la
composicion del alimento, la humedad, el espesor y la geometria, la estructura inicial,
la difusividad del agua y su estado fisico (vitreo o gomoso) influyen en el resultado final
(Karam et al., 2016).

2. OBJETIVOS Y PLAN DE TRABAJO

En el presente Trabajo Final de Grado se plantean dos objetivos: la determinacion de la
temperatura de secado mas adecuada para la obtencién de un polvo de ardndano con
propiedades funcionales procedente del subproducto obtenido en la elaboracion de
zumo, y la determinacién de la evolucion durante el almacenamiento a lo largo de 20
semanas de las propiedades fisico-quimicas y funcionales del polvo de ardndano
obtenido.

Para llevar a cabo el objetivo planteado, se establecié el siguiente plan de trabajo:

1. Adquirir arandanos congelados de calidad industrial y obtener el subproducto
resultante, el bagazo, tras la elaboracién de zumo mediante el método descrito
por Castagnini (2015).

2. Caracterizar el bagazo de ardndano fresco obtenido en términos de actividad
de agua, humedad, sélidos solubles, capacidad antioxidante y color.

3. Someter al bagazo a un secado con aire caliente a 60 y 70 °C hasta conseguir
una actividad de agua inferior a 0,3.

4. Caracterizar en términos de actividad de agua, humedad, sélidos solubles,
capacidad antioxidante y color los bagazos secos a las dos temperaturas.

5. En base al efecto de la temperatura de secado sobre las propiedades
antioxidantes y el color, y a aspectos econdmicos relacionados con el consumo



energético tedrico de la operacion, seleccionar la temperatura de secado mas
adecuada. A partir de este punto, seguir trabajando tan solo con el bagazo
obtenido a partir de ésta.

6. Triturar el bagazo a dos velocidades distintas con el fin de obtener polvo de
arandano a dos granulometrias diferentes.

7. Caracterizar en términos de actividad de agua, humedad, sélidos solubles,
capacidad antioxidante, color y fibra los dos polvos de arandano.

8. Almacenar los polvos de ardandano durante 20 semanas en una camara con
humedad relativa controlada.

9. Caracterizar, cada 4 semanas, en términos de actividad de agua, humedad,
capacidad antioxidante y color los dos polvos de ardndano almacenados y
estudiar su evolucién con el tiempo.

3. MATERIAL Y METODOS

3.1. Materia prima

Se utilizaron arandanos ecoldgicos congelados de la variedad “DUKE”, de calidad
industrial, cultivados en Navarra y comprados a granel en bolsas de 20 kg a la empresa
Importaciones Samanes S.L.

3.2. Obtencion del bagazo fresco

La obtencién de bagazo de zumo de arandano se realizd siguiendo el método descrito
por Castagnini (2015). Se pesaron y descongelaron en condiciones adecuadas 5
kilogramos de ardndano. A continuacién se trituraron con la ayuda de una Thermomix®
(Vorwerk, Espafia) a 4.000 rpm durante 20 segundos seguido de 10 segundos mas a
5.000 rpm (Thermomix®, Vorwerk, Spain). A la pasta obtenida se le realizé un
tratamiento enzimdtico para despectinizarla. Para ello se calenté en un bafio
termostato de agua (PSELECTA mod. PRECISTERM S-141, Barcelona, Espafia) hasta
alcanzar los 50 °C en el centro térmico y una vez se llegd a esta temperatura, se afiadié
1mL de un preparado enzimdtico comercial (Viscozyme® L) por litro de triturado
(Rodriguez-Duran et al., 2010). El proceso de despectinizacion de la pasta de
arandano, durante el que se mantuvo una agitacion mecdnica constante, duré 150
minutos.

Una vez finalizada la despectinizacidn, con la ayuda de agua fria, se dejé enfriar la
mezcla hasta temperatura ambiente para poder asi proceder a su tamizado. El
tamizado se realizé en dos etapas, primero con un tamiz de 1,2 mm de paso y luego
con otro de 0,7 mm de paso. De este modo se separd el bagazo de ardndano del zumo.



3.3. Obtencion del bagazo seco

El bagazo fresco (BF) se colocd en forma de lecho de unos 2 mm de espesor sobre unas
rejillas perforadas y se sometid a un secado por aire caliente a 60 y 70 °C en un secador
de bandejas con circulacion de aire a través (POL-EKO modelo CLW400 TOP,
Controltecnica Instrumentacién Cientifica, S.L., Madrid). En cada una de las
temperaturas, el secado se prolongd hasta conseguir una actividad de agua inferior a
0,3 tanto en el bagazo seco a 60 °C (B60 °C) como en el bagazo seco a 70 °C (B70 °C).

3.4. Obtencion del polvo de arandano

El bagazo seco a 70 °C se trituré a dos velocidades diferentes con la finalidad de
obtener polvo de dos granulometrias distintas. La granulometria gruesa (PG) se obtuvo
triturando el bagazo seco durante 20 segundos a 4.000 rpm y posteriormente 5
segundos a 10.000 rpm. Para la granulometria fina (PF), se trituré durante 2 minutos,
en intervalos de 30 segundos, a 10.000 rpm. En los dos casos el triturado se realizé a
temperatura ambiente con el equipo de cocina Thermomix®.

3.5. Almacenamiento del polvo de arandano

Las dos granulometrias del polvo de arandano se almacenaron dentro de doce bolsas
individuales de plastico alimentario opaco e impermeable (seis bolsas por
granulometria) con la menor presencia de aire posible en su interior para evitar
oxidaciones y un incremento en la humedad.

Las bolsas fueron almacenadas durante 20 semanas en una cadmara con humedad
relativa controlada (25-30%). Las propiedades se determinaron cada 4 semanas.

3.6. Determinaciones analiticas
3.6.1. Humedad (xw)

La humedad se determind a partir del método oficial para alimentos ricos en azucares
(AOAC 934.06, 2000). En este método la muestra es introducida en una estufa a vacio
(Vaciotem, J.P. Selecta, Barcelona, Espafia) a 60 °C y -0,8 bar con el fin de determinar la
pérdida de agua hasta peso constante. Todos los pesos se obtuvieron con una balanza
de 1 mg de precision (Mettler Toledo Inc., Barcelona, Spain).

M;-M;
Humedad (%)= v

1100
1-Mo (1)
Donde:

Mo: peso del crisol (g).

Ma1: peso del crisol y de la muestra antes del secado (g).

M:z: peso del crisol y de la muestra tras el secado (g).



3.6.2. Actividad de agua (aw)

La actividad de agua fue determinada con un higrdmetro de punto de rocio (Aqualab
4TE; Decagondevices Inc., Pullman WA, USA) con una precision de + 0,003 y una
temperatura de 25 °C calibrado con disoluciones saturadas de referencia.

3.6.3. Sélidos solubles (xss)

Los sélidos solubles totales de las muestras fueron medidos por refractometria,
mediante la determinacién de los grados Brix. Para medir las muestras secas, se
realizaron disoluciones acuosas 1:10 (p/v) que fueron medidas con un refractémetro
termostatado a 20 °C de acuerdo con el método ISO 1743:1982, modelo ABBE ATAGO,
3-T (Japon).

3.6.4. Contenido en fibra

Para determinar el contenido en fibra se siguid el método aprobado por la AOAC
descrito por Van Soest (AOAC, 2000; Mertens, 2002). Por una parte se determind la
FAD (fibra con detergente acido) que incluye la cantidad de fibras insolubles, como lo
son la celulosa y lignina. Por otra parte se determind la FAL (lignina con detergente
acido) que hace referencia a la lignina. Ademas, se determind FDN (fibra con
detergente neutro) siguiendo el método de Mertens (2002).

El contenido en cada uno de los componentes se expresé en porcentaje y en base seca.
3.6.5. Propiedades antioxidantes

La complejidad de los alimentos hace muy dificil elegir un solo analisis de
antioxidantes. Asi pues, se requiere mds de una metodologia para estudiar la actividad
antioxidante de los mismos.

Preparacion de los extractos

Las muestras de bagazo fresco se diluyeron a una concentracion de 1:20 en una
disolucion de metanol al 80% (v/v) y se mantuvo una hora en agitacion en oscuridad.
Pasada la hora de agitacién, se centrifugd en una centrifuga (Medifriger BL-S,
Barcelona, Espafia) durante 5 minutos a 10.000 rpm.

Para la preparacién de los extractos de bagazo seco y del polvo de arandano, el
sobrenadante obtenido se diluyé a 1:100 (v/v) en la disolucién de metanol 80% (v/v)
para el andlisis de los fenoles totales y la capacidad antioxidante, mientras que para
analizar las antocianinas monoméricas totales, el sobrenadante fue diluido a 1:50 en la
disolucién de metanol 80% (v/v).



Fenoles totales

Para la determinacién de fenoles totales se utilizd el método espectrofotométrico de
Folin-Ciocalteu (Singleton et al., 1999; Wolfe et al.,, 2003). Este método mide la
intensidad de coloraciéon azul que genera el reactivo al interaccionar con los
compuestos fendlicos a una longitud de onda de 765 nm.

Para llevar a cabo la determinacion, a cada cubeta se le adicionaron 0,5 mL de una
disolucion de metanol al 80% (v/v), 0,125 mL de muestra (en el caso de la cubeta para
el blanco, la disolucién de metanol al 80% (v/v)) y 0,125 mL del reactivo de Folin-
Ciocalteu (Sigma Aldrich). Se dejo reaccionar el contenido de las cubetas durante 6
minutos en oscuridad. A continuacion, se afadieron 1,125 mL de carbonato de sodio
7% (m/v) y 1 mL de agua bidestilada a cada una de las cubetas, éstas se cubrieron con
parafilm y se esperd 90 minutos en oscuridad a que se completaran las reacciones.
Transcurrido este tiempo, se midid la absorbancia de las cubetas a una longitud de
onda de 765 nm con la ayuda de un espectrofotometro Helios Zeta UV/Vis
Thermoscientific.

Como patron se utilizd acido gélico con una pureza mayor o igual al 98% (Sigma-
Aldrich) y se obtuvo una recta de calibrado trabajando con un rango de
concentraciones de 0 a 0,5 mg/mL. El contenido total de fenoles se expresé como
equivalentes de acido galico (GAE, del inglés Galic Acid Equivalent) por 100 gramos de
muestra en base seca.

Antocianinas monomeéricas totales

El contenido en antocianinas monoméricas totales se determind mediante el método
diferencial del pH (Giusti y Wrolstad, 2001; Jungmin et al., 2005). Para llevarlo a cabo,
se prepararon dos disoluciones tampdn: una de pH 1 de cloruro de potasio 0,025 My
otra de pH 4,5 de acetato de sodio 0,4 M.

Se prepararon seis cubetas, tres por cada disolucién tampdn y en ellas se pusieron 100
uL de muestra y 2.900 pL de las disoluciones preparadas. A los 30 minutos de reaccion
se midieron las absorbancias a 510 y 700 nm usando como blanco agua destilada.

El contenido de antocianinas monoméricas totales fue calculado seguln las siguientes
ecuaciones y expresado en miligramos de glucdsido-3-cianidina por cada 100 gramos
de muestra en base seca.

ABS= (Abss10-Abs700)pH 1,0- (Abss10-AbS700)pH 4,5 (2)

Donde:
Abssi0: absorbancia de la muestra a 510 nm.
Abs7go: absorbancia de la muestra a 700 nm.



ABS-Pm-f-1000 (3)

Antocianinas totales (mg/L)= o

Donde:
ABS: absorbancia determinada en la ecuacién 2.
Pm: peso molecular de la glucésido-3-cianidina (449,2 g/mol).
f: factor de dilucidn.
€: coeficiente de extincidon molar (26900 L/mol cm).
l: ancho de la cubeta (1 cm).

Capacidad antioxidante

La capacidad antioxidante fue analizada a través de los métodos de DPPH y ABTS (o
también llamado método TEAC, de las siglas en inglés Trolox Equivalent Antioxidant
Capacity).

Método del DPPH

El método del DPPH se basa en la capacidad que tiene el radical DPPH (1,1-diphenyl-2-
picrylhydrazyl) de secuestrar componentes antioxidantes produciendo como
consecuencia un cambio en la coloracion. Inicialmente, la disolucién de DPPH en
metanol tiene un color morado. Al poner en contacto el radical DPPH con los
antioxidantes presentes en la muestra, el radical se reduce y cambia a un color mas
amarillento (Molyneux, 2004; Brand-Williams et al., 1995; Yu et al., 2002). Teniendo
esto en cuenta, cuanto menor sea la absorbancia en la mezcla de la reaccion, mayor
serd el poder antioxidante de la muestra empleada.

Se prepard una disolucion madre del reactivo DPPH de concentracién 100 uM. Para
ello se pesaron 0,0019 g de reactivo DPPH y estos se diluyeron en 50 mL de metanol.
Esta disolucion fue preparada el mismo dia del analisis.

Se prepararon cuatro cubetas. A continuacién se afiadieron a cada una de las cubetas
2mL del reactivo DPPH preparado junto a 30 puL de muestra (en el caso de la cubeta de
referencia, 30 uL de metanol en lugar de muestra) y 970 uL de metanol. Las cubetas
fueron tapadas con parafilm y se dejé reaccionar el contenido de éstas durante 60
minutos en oscuridad. Pasado este tiempo, se midié con la ayuda de un
espectrofotémetro la absorbancia del contenido de las cubetas a una longitud de onda
de 517 nm. Los resultados se expresaron en trélox equivalente a partir de una recta de
calibrado con el mismo, trabajando con un rango de concentraciones de 0 a 500 ppm.

Método ABTS

El otro método utilizado para la determinacién de la capacidad antioxidante fue el
descrito por Re et al. (1999). En este método, el ABTS (acido 2,2'-azinobis-3-



etilbenzatiazoline-6-sulfénico) reacciona con persulfato potasico obteniéndose asi el
radical ABTS+.

Se prepard una disolucién madre 7 mM de ABTS con 2,45 mM de persulfato potdsico.
Para liberar el radical ABTS, la disolucién fue almacenada 16 horas en oscuridad. Fue
necesaria la preparacion de un tampoén fosfato (pH 7,4) para que la disoluciéon de
trabajo tuviera una absorbancia de 0,7. Para ello se prepard una disoluciéon 0,2 M de
fosfato sédico dibasico y 0,2 M de fosfato sddico monobasico.

Posteriormente, se hizo reaccionar 2.970 puL de la disolucién de 0,7 de absorbancia con
30 pL de muestra (en el caso de la cubeta de referencia, 30 uL de una disolucidn de
metanol al 80% (v/v)) y se midid el valor de la absorbancia a 734 nm.

Como antioxidante estdndar de referencia se utilizé trélox (CisH1s04) de la marca
Sigma-Aldrich, cuya pureza era del 97%. Se ensayd a una concentracion de entre 0 y
1.000 ppm de concentracién final en tampdn fosfato. Los resultados se expresaron en
mg de trélox equivalente (Payet et al., 2005) por cada 100 gramos de muestra en base
seca.

3.6.6. Propiedades opticas (color)

Tanto las coordenadas de color CIEL*a*b de la muestra fresca como las de las
muestras sometidas al proceso de secado se midieron con un espectrocolorimetro
(MINOLTA modelo CM-1000R) por reflectancia, utilizando el iluminante D65 y un
angulo de observador de 10 ° como referencia. El equipo fue calibrado con ceramica
blanca y una camara negra, ambos proporcionados por el fabricante. Las muestras
fueron introducidas en una cubeta de metacrilato transparente de 25 mL con 2 cm de
espesor.

Se obtuvieron las coordenadas de color en el espacio CIEL*a*b* y las coordenadas
psicométricas de tono (ha) (ecuacién 4) y croma (Cab) (ecuacidon 5) a partir de los
valores de L*, a* y b* mediante las siguientes ecuaciones.

b*
h*ap=arctg — (4)

C*ap=y a**+b*? (5)

La diferencia global de color (AE) fue calculada mediante la ecuacion 6.

AE,, =\/(L*2 — L)%+ (a5 —aj)? + (b; — b7)? (6)
3.6.7. Tamaiio de particula

El tamafo de particula se determind tanto por via seca como por via humeda
utilizando para ello un equipo de difraccién laser (Masterizer, Malvern Instruments



Limited, Worcerster, Gran Bretafia). Este equipo mide el tamafio de particula
abarcando un rango de 0,02 a 2.000 um. Para determinar el tamafio de particula del
polvo por via seca se utilizé un sistema, Scirocco 2.000, que emplea aire seco como
agente dispersante a 2,5 bares de presidon y con una agitacién del 60%. En la
determinacién por via humeda, se empled un sistema que utiliza agua desionizada
como agente dispersante. El indice de refraccién empleado fue de 1,53 para la muestra
y 1,35 para la fase dispersa. El indice de absorcion fue de 0,1.

Esta técnica se basa en el volumen para realizar la distribucion del tamafio. Asi pues, el
valor que se obtiene para un rango de tamafio de particula, representa el porcentaje
de volumen total de todas las particulas con un diametro incluido en este rango con
respecto al volumen total de las particulas de la distribucion.

Finalmente, el tamano de particula se caracterizé con los siguientes pardmetros:

v" D[4,3]: representando el didmetro equivalente calculado a partir del volumen
de las particulas.

v" D[3,2]: representando el didmetro equivalente calculado a partir del drea de las
particulas.

v dio, dso ¥ doo: siendo el tamafio de particula para el que el 10%, 50% y 90% de
su distribucion esta por debajo de dichas medidas.

Yinid;

D [4,3]= S (7)
iNi |3
D[3,2]= % (8)

Donde n; es el nimero de particulas de diametro d..
3.6.8. Isotermas

Las isotermas de sorcidén del agua son una forma de estudiar el grado de interaccion
del agua con la muestra y se obtuvieron a partir del método gravimétrico estatico
propuesto por Wolf et al., (1985). Este consiste en el equilibrado termodindmico a
temperatura controlada entre una pequefa cantidad de muestra y ambientes de
humedad relativa conocidos.

Asi pues, se pesaron cantidades de muestra conocidas en crisoles. Estos fueron
posteriormente introducidos en el interior de camaras herméticas junto a disoluciones
saturadas de distintas sales, cuya actividad de agua a 20 °C es conocida, y en presencia
de timol (PANREAC QUIMICA S.A., Barcelona, Espafia) para evitar el desarrollo de
hongos. Las sales que fueron utilizadas se muestran en la tabla 1 junto a sus
actividades de agua. Las muestras se pesaron una vez por semana hasta que llegaron a
peso constante, momento en el que se considera que la muestra ha llegado al
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equilibrio con el ambiente de la cdmara y su actividad de agua es igual a la humedad
relativa del aire que la rodea.

Una vez alcanzado el equilibrio, se calculé la humedad en base seca de cada una de las
muestras y se modelizaron los datos de sorcion mediante el modelo de Brunauer—
Emmett-Teller (BET) y de Guggenheim-Anderson-de Boer (GAB). Ecuaciones del
modelo de BET:

_ Wo-C-ay, (9)
T 1ray)(1+(C-1)ay

a, 1 c1 (10)
(1-a,)-'We Wo-C Wo-C "

Ecuaciones del modelo de GAB:

~ Wo-CK-ay, (11)
O L(Kag)(1-(Kay) +CKay)

aw 1 C-2 K(1-C) 2
We Tawt dw (12)
We Wo-CK Wo-C Wo-C

Donde:

We: humedad de la muestra expresada en base seca (g agua/g materia seca).
Wo: humedad de la monocapa. Es el agua fuertemente adsorbida. Se considera
un valor o6ptimo para minimizar la pérdida de calidad durante el
almacenamiento de los alimentos (g agua/g materia seca).

C: constante de Guggenheim, caracteristica del producto y relacionada con el
calor de adsorcion de la monocapa.

K: correccién del factor relacionado con el calor de sorcidn de la multicapa.

Tabla 1. Actividades de agua relativas de las
sales saturadas a 20 °C (Greenspan, 1977).

Sales Actividad de agua
LiCl 0,113
CH3;COOK 0,231
MgCl, 0,339
K.CO3 0,432
Mg(NOs), 0,543
NacCl 0,755
KCl 0,851
BaCl; 0,909
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3.6.9. Analisis estadistico

En todas las determinaciones, los resultados experimentales obtenidos fueron
analizados estadisticamente con el programa Statgraphics (versiéon Centurion XVI.I,
StatPoint Technologies, Inc.). Asumiendo un nivel de confianza del 95% (p-valor<0,05),
se realizaron andlisis de la varianza (ANOVA) simple con el fin de evaluar las diferencias
entre las muestras.

4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Determinacion de la temperatura de secado mas adecuada

Por lo general, a nivel industrial interesa trabajar con temperaturas de secado
elevadas, ya que a medida que se aumenta la temperatura, se aumenta la velocidad de
secado y el rendimiento del proceso. Las limitaciones de trabajar a temperaturas
elevadas se deben a los efectos que tienen éstas sobre la calidad del producto final. Asi
pues, se hizo una revisidn bibliografica con la finalidad de determinar la temperatura
mas adecuada para realizar la operaciéon de secado por aire caliente del bagazo fresco
de ardndano, siempre teniendo en cuenta el producto y sus caracteristicas.

Zielinska y Michalska (2016) estudiaron el efecto que tienen en las propiedades fisico-
guimicas del arandano su secado mediante distintos métodos: secado por aire
caliente, secado por microondas y una combinacion de ambos. Concluyeron que de
entre todos estos métodos, el secado mediante aire caliente a 90 °C seguido de un
secado por microondas daba como resultado una importante concentracién de
compuestos antioxidantes en el producto final empleando un menor tiempo de
secado.

En otras investigaciones se evaltan los beneficios funcionales del secado de frutas y/o
hortalizas a temperaturas relativamente bajas. Nawirska et al. (2009) determinaron el
color y los carotenoides de lonchas de calabaza sometidas a un proceso de
deshidratacién. La concentracion de carotenoides obtenida tras un secado por aire
caliente a 60 °C fue aceptable.

Katsube et al. (2009) estudiaron los antioxidantes presentes en las hojas de las moras
sometidas a un secado por aire caliente. La actividad antioxidante después del secado
a 60 °C resulté ser muy similar a aquella previa al tratamiento térmico. Garau et al.
(2007) estudiaron el secado del subproducto proveniente de la obtenciéon de un zumo
de naranja. La temperatura de secado que dio mejor rendimiento en antioxidantes fue
la de 60 °C.

Ya que la temperatura mas favorable después de la revisién bibliografica parecia ser 60
°C, se decidié estabilizar el bagazo obtenido de la produccién de zumo de arandano
mediante secado por aire caliente a 60 °C y también a 70 °C para ver si se conseguia
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mejorar el rendimiento del proceso sin alterar demasiado las caracteristicas del
producto. La operacion de secado se prolongd hasta que se consiguid una actividad de
agua inferiora 0,3.

A continuacidn, se presenta en la tabla 2 la caracterizacidén en términos de actividad de
agua, humedad y sélidos solubles del bagazo fresco y del seco a 60y 70 °C.

Tabla 2. Caracterizacién en términos de actividad de agua (aw), humedad (xw) (g
agua/g muestra) y sélidos solubles (xss) (g solidos solubles/g muestra) del bagazo
fresco (BF) y secoa 60y 70 °C (B60 °C y B70 °C). Media + desviacién estandar de
tres repeticiones.

dw Xw Xss
BF 0,989+ 0,003¢ 0,722+ 0,003¢ 0,079+ 0,002°
B60 °C 0,236+ 0,004° 0,032+ 0,002° 0,280+ 0,012°
B70°C 0,189+ 0,004° 0,0173+ 0,002° 0,276+ 0,012°

Letras distintas (* > “-) indican diferencias significativas con un intervalo de
confianza del 95%.

En la tabla 2 se puede comprobar que la actividad de agua y la humedad de los
bagazos disminuyen drasticamente después del tratamiento de secado por aire
caliente. Los valores alcanzados son lo suficientemente bajos como para asegurar la
estabilidad microbiolégica del producto final ya que, en general, la actividad de agua
limite para el crecimiento microbiano es 0,90 para la mayor parte de las bacterias y
0,87 y 0,75 para la mayoria de las levaduras y hongos (Inglett et al., 2015).

Ademas de tener un importante efecto sobre los microorganismos, la actividad de
agua tiene un gran efecto en la estabilidad cinética de los sistemas alimenticios. Con
los datos alcanzados tras el secado, no hay agua libre que pueda participar en
reacciones quimicas y enzimdaticas. La humedad de los bagazos estd en torno al 2-3% y
es menor a la humedad de la monocapa de los polvos de ardndano, que sera calculada
en el apartado de isotermas y esta alrededor del 10% (tabla 7) (Smith, 2008; Rockland
y Stewart, 1981). Asi pues, la posibilidad de que ocurran reacciones quimicas y/o
enzimaticas que causan deterioro en los alimentos disminuye a medida que se reduce
la humedad del alimento, desapareciendo practicamente por completo cualquier
riesgo microbioldgico, quimico y enzimatico a actividades de agua de 0,3.

Como consecuencia de la importante pérdida de agua, tal y como cabia esperar, la
fraccién masica de sélidos solubles presente en las muestras aumenta tras el secado.

En la tabla 3 se presentan las coordenadas de color CIEL*a*b* y la diferencia global de
color respecto al bagazo fresco del bagazo fresco y de los bagazos secos. Como se
puede observar, hay diferencias estadisticamente significativas entre el color del
bagazo fresco y el color de los bagazos secos.
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Tabla 3. Coordenadas CIEL*a*b*, pureza de color (croma o saturacion, C), tono (angulo de matiz,
h) y diferencia global de color (AE) respecto al bagazo fresco del bagazo fresco (BF) y de los secos
a60y 70°C(B60°CyB70 °C). Media * desviacidn estandar de tres repeticiones.

L* a* b* AE C h

BF 26,5+ 1,0° 3,0+ 0,3° 0,2+ 0,32 - 3,0+ 0,32 3,7+ 0,7°
B60 °C 37,52+ 0,15°  4,3+0,5° 0,70+0,10® 11,1+0,8° 4,3+ 0,5 9,2+ 0,62
B70 °C 37,5¢0,3* 3,80+0,10° 0,65+0,09® 11,0t0,7% 3,86+0,08° 9,8+1,5°

Letras distintas(> ™ ¢-) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del 95%

39.0 ——— 1
]
37.0 — 0.8
350 —— ;
0.6 1
33.0 T
x % 0.4
31.0
0.2 e
29.0
270 —T— 0
) 2 4 6
1 1
250 V- -0.2 a*
Bagazo fresco B Bagazo 60 °C A Bagazo 70 °C

Figura 1. Coordenadas L*a*b* del bagazo fresco y de los secos a 60y 70 °C.

En la tabla 3 se calculd la diferencia global de color (AE) entre los bagazos secos y el
fresco a partir de los valores de L*a*b*. Los cambios de color son imperceptibles para
el ojo humano cuando estan entre 0,0 < AE < 1,5, se pueden apreciar cuando 1,5 < AE <
5,0 y resultardn visiblemente evidentes cuando el valor de AE > 5,0 (Quirino-Lacerda et
al., 2016). Se observd que las muestras sometidas al tratamiento de secado no tienen
practicamente ninguna diferencia entre ellas, sin embargo se observa gran diferencia
entre el bagazo fresco y los bagazos secos.

La muestra de bagazo fresco es mas oscura que las otras dos, ya que en el bagazo seco
el valor de L* es mayor como consecuencia de la pérdida de agua. También se observa
gue en los bagazos secos aumenta el parametro a*, lo que se traduce en que tienen un
color mas magenta que el fresco. A su vez, el bagazo seco a 60 °C tiene un color
ligeramente mas rojizo que el seco a 70 °C. El aumento del parametro b* durante el
secado puede ser debido a que el bagazo de arandano sufre procesos de oxidacidn
guimica de algunos de sus componentes que proporcionan tonalidades mas pardas.

Los cambios de color en las frutas deshidratadas se deben generalmente a reacciones
de Maillard, la degradacién de pigmentos, pardeamiento enzimdtico o a la oxidacién
guimica de sustancias con poder antioxidante como el acido ascérbico (Rudy et al.,
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2015). Estos cambios de color observados durante el secado pueden deberse a una
oxidacién de los principales componentes responsables del color, que en el ardandano
son las antocianinas. Las antocianinas son termoldbiles y son mas susceptibles a
degradarse durante el procesado (Zielinska y Michalska, 2016).

En la tabla 4 se presentan el contenido en fenoles totales y antocianinas monoméricas
del bagazo fresco y de los secos a 60 y 70 °C. En ella se puede ver que, efectivamente,
las antocianinas disminuyen considerablemente después del proceso de secado. De
hecho, se observa que una mayor temperatura de secado conlleva mayor pérdida de
antocianinas. En cuanto a los fenoles totales, hay diferencia significativa entre el
bagazo fresco y el seco a 60 °C pero no la hay entre el bagazo fresco y el seco a 70 °C.
En términos absolutos no se presentan diferencias importantes.

Tabla 4. Contenido en fenoles totales (mg GAE/100 g de materia seca) y antocianinas
monoméricas (mg glucdsido-3-cianidina/100 g de materia seca) del bagazo fresco (BF) y
los secos a 60y 70 °C (B60 °C y B70 °C). Media + desviacidn estandar de tres repeticiones.

Fenoles totales Antocianinas monoméricas
mg GAE/100 g materia seca mg glucdsido-3-cianidina/100g materia seca
BF 4,4+ 0,2° 74,5+ 0,4¢
B60 °C 3,94+ 0,10° 55,5+ 0,4°
B70°C 4,5+0,2° 48,9+ 0,7°

Letras distintas(* > ) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del
95%.

En la tabla 5 se presentan los resultados de la capacidad antioxidante obtenida por los
métodos del DPPH (mg TE/100 g materia seca) y ABTS (mg TE/100 g materia seca).

Tabla 5. Capacidad antioxidante por los métodos del DPPH (mg TE/100 g materia seca) y
ABTS (mg TE/100 g materia seca) del bagazo fresco (BF) y los secos a 60y 70 °C (B60 °Cy
B70 °C). Media * desviacidén estandar de tres repeticiones.

DPPH ABTS
mg TE/100 g materia seca mg TE/100 g materia seca
BF 145,7+ 0,6° 87,3+ 0,4°
B60 °C 116,5+ 1,1° 58,2+ 4,4°
B70°C 101,1+£ 0,72 60,0+ 1,6°

Letras distintas (> ) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del
95%.

Se puede observar que el bagazo seco a 60 °C tiene mayor capacidad antioxidante que
el seco a 70 °C y que a su vez los bagazos sometidos al proceso de secado tienen una
capacidad antioxidante mucho menor que el bagazo fresco: la temperatura de
procesado tiene un efecto en la capacidad antioxidante determinada mediante el
método del DPPH. Un estudio realizado por Zoric et al., (2017) demostré que la
capacidad antioxidante de los polvos de cereza determinada mediante el método del
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DPPH disminuye al aumentar la temperatura de almacenamiento. Por lo tanto, es
posible que los compuestos del polvo de arandano con actividad antioxidante se
degraden a causa de la temperatura.

Por lo que respecta al ABTS, los resultados indicaron que no hay diferencias
significativas entre las temperaturas de secado pero si la hay entre el bagazo fresco y
los sometidos a tratamiento térmico.

Con los datos obtenidos en la tabla 5 se calculé el porcentaje de degradacion respecto
al bagazo fresco de antioxidantes medidos por los métodos del DPPH y ABTS vy se
comprobdé que hay correspondencia entre los mismos: ambos tienen una degradacion
del 31%.

Se puede comprobar en las tablas 4 y 5 que las diferencias en actividad antioxidante no
fueron lo suficientemente relevantes como para considerar mas apropiado el secado a
la temperatura de 60 °C. Con la finalidad de realizar una valoracidon energética y
establecer la temperatura de secado mas adecuada, se realizé un célculo aproximado
de la energia necesaria para calentar el aire ambiente y eliminar el agua necesaria para
alcanzar la humedad final establecida. Se supusieron para el cdlculo tres condiciones
del aire ambiente: T1 (20 °C) y HR1 (60%), T2 (15 °C) y HR;z (40%), T5(25 °C) y HR3 (65%).
Teniendo en cuenta una circulacién del aire en el secador en contracorriente con el
producto, la cantidad de energia necesaria estaria comprendida entre 9.000 y 10.000
kcal/h kg de producto seco para el secado a 60 °C y entre 7.000 y 8.000 kcal/h kg de
producto seco para el secado a 70 °C.

El menor consumo energético a 70 °C se debe al menor tiempo requerido a esta
temperatura para obtener un producto en polvo cuyas caracteristicas no difieren
practicamente del obtenido a 60 °C. Por lo tanto, se decidié que secar a 70 °C era la
opcién mas favorable.

4.2. Caracterizacion del polvo de arandano seco
4.2.1. Propiedades fisico-quimicas del polvo. Efecto del triturado

El triturado es un proceso de reduccién de tamafio de las particulas sélidas mediante
fuerza mecdnica. El resultado del triturado depende mayoritariamente de las
caracteristicas del alimento, de sus propiedades y de la forma en que éste se lleve a
cabo, determinando estos factores el tamafio, estructura, composicién y propiedades
funcionales del producto final (Karam et al., 2016).

Cabe destacar los pocos estudios realizados sobre el efecto que tiene esta etapa sobre
la calidad de los polvos de frutas y hortalizas. En este caso, el triturado del bagazo
seco de arandano implicara una disminuciéon del tamafio de particula, lo que de
acuerdo a trabajos anteriores (Sdez, 2017) puede traducirse en un aumento de la
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disponibilidad de algunos componentes activos presentes en el bagazo. Ademads, el
triturado también tendra un efecto en el contenido en fibra, ya que la accién mecanica
puede romper cadenas de oligosacdridos, liberdndose, de este modo, azlcares o
carbohidratos de cadena mas corta. Este fendmeno se aprecia muy bien en la tabla 8.

Dado el marcado efecto que el tamano de particula puede tener sobre la
disponibilidad de algunos componentes activos y también sobre las propiedades fisico-
quimicas de los polvos, se estudiaron dos granulometrias distintas del polvo de
arandano (Ortega-Rivas et al., 2006).

En la tabla 6 se presenta la caracterizacién en términos de actividad de agua,
humedad, y sélidos solubles de las dos granulometrias consideradas junto al bagazo
secoa 70 °C.

Tabla 6. Caracterizacion en términos de actividad de agua (aw), humedad (xw) (g
agua/g muestra) y solidos solubles (xss) (g solidos solubles/g muestra) del bagazo seco
a 70 °C (B70 °C), del polvo de arandano grueso (PG) y del fino (PF) y. Media *
desviacién estandar de tres repeticiones.

aw Xw Xss
B70°C 0,189+ 0,004° 0,017+ 0,015° 0,276+ 0,011°
PG 0,236+ 0,004° 0,017+ 0,019° 0,340+ 0,011°
PF 0,20+ 0,06° 0,019+ 0,016° 0,445+ 0,012¢

Letras distintas (* ") indican diferencias significativas con un intervalo de confianza
del 95%.

No se dieron diferencias significativas en humedad entre las dos granulometrias
estudiadas aunque si se observa una diferencia significativa en la actividad de agua,
siendo ésta mas elevada en el polvo de arandano grueso.

Uno de los factores que afecta la actividad de agua en los alimentos es la fuerza
capilar, y la accién capilar puede relacionarse con el tamafio del poro. En el polvo de
arandano fino se espera que haya menos poros o que éstos sean mas pequefios, con lo
gue se retendrd menos agua en su interior que en el polvo de ardndano grueso. Esto
explicaria que la actividad de agua sea mayor en el polvo de arandano grueso que en el
fino (Martinez-Navarrete et al., 1998).

Los solutos también afectan la actividad de agua. En la tabla 6 se observa una
diferencia estadisticamente significativa entre el contenido en sdlidos solubles de los
dos polvos de arandano. Una mayor concentracién de sélidos solubles implicara una
menor actividad de agua, ya que habra mas agua que interaccione con los solutos
(Martinez-Navarrete et al., 1998). El polvo de ardandano fino presenta un contenido en
solidos solubles significativamente mas elevado que el polvo grueso. Esto era de
esperar ya que, tal y como se ha explicado anteriormente, la fuerza mecdnica ejercida
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durante el triturado favorece la rotura de cadenas largas de oligosacdridos y en
consecuencia la solubilizacién de componentes.

A continuacion, en la tabla 7 se muestran los porcentajes en base seca del contenido
en hemicelulosa, celulosa, lignina, fibra total y fibra insoluble de los dos polvos de
arandano.

Tabla 7. Contenido en hemicelulosa o fibra dietética soluble, celulosa y lignina junto a los
valores de fibra total y fibra insoluble del polvo de arandano grueso (PG) y del fino (PF).
Porcentaje en base seca. Media * desviacion estandar.

Hemicelulosa o

Lignina Fibra
Fibra Dietética  Celulosa (%) & Fibra total (%)
(%) Insoluble (%)
Soluble (%)
PG 12,85+ 0,02° 18,0+ 0,4° 7,6+0,2° 38,5+ 0,8° 25,6+ 0,2°
PF 10,444+ 0,003 16,69+ 0,14° 6,6 0,2° 33,69+ 0,06° 23,24+ 0,06°

Letras distintas (> ®) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del
95%.

Se puede observar que el polvo de ardandano grueso tiene en todos los casos mayor
porcentaje de compuestos analizados que el fino. La disminucion de los porcentajes en
el polvo fino podria explicarse si se tiene en cuenta que el triturado es mas intenso, lo
gue conlleva una mayor rotura de las cadenas de polisacaridos y la liberacion de
azucares o de cadenas cortas de mayor solubilidad (Licona, 2013). De hecho, en la
tabla 6 se puede comprobar que, efectivamente, el triturado aumenta el contenido en
sélidos solubles.

En la tabla 8 se presentan las coordenadas CIEL*a*b del bagazo seco a 70 °C y de los
polvos de arandano grueso y fino junto a la diferencia global de color respecto al
bagazo seco a 70 °C. Como se puede observar, el color de los polvos de arandano no
presenta diferencias significativas ni en el parametro L* ni en el a*. Sin embargo, hay
diferencia estadisticamente significativa en el pardmetro b*, que es mas elevado en el
polvo de arandano fino, significando esto que tiene un color ligeramente mds pardo.
Esto se puede explicar teniendo en cuenta que al aumentar el triturado del polvo
pueden favorecerse algunos procesos de oxidacion quimica, resultando asi un polvo
con una tonalidad un poco mas parda. Todo y esto, la diferencia global de color
respecto al bagazo seco a 70 °C es minima para ambos polvos. El color de los polvos de
arandano no se ve influenciado de forma relevante por el triturado.
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Tabla 8. Coordenadas CIEL*a*b*, pureza de color (croma o saturacién, C), tono (dngulo de matiz,
h) y diferencia global de color (AE) respecto al bagazo seco a 70 °C del bagazo seco a 70 °C, del
polvo de arandano grueso (PG) y del fino (PF). Media * desviacion estandar de tres repeticiones.

L* a* b* AE C h
B70 °C 37,5£0,3* 3,80+ 0,09 0,65+ 0,09° - 3,86+ 0,080 9,8+1,5°
PG 37,5¢£0,2° 3,80+ 0,08 0,68+0,08% 0,06+0,12*® 3,90+0,07*2 10,1+1,3?
PF 37,74+ 0,13 3,81+ 0,12 0,99+ 0,05° 0,46+ 0,11° 3,93+0,13° 14,6+ 0,2°

Letras distintas (* ) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del 95%

Por lo que respecta al tamafo de particula, el andlisis se realiz6 mediante un equipo de
difraccion laser y es un prerrequisito necesario para poder comprender con mayor
exactitud las propiedades del polvo de ardndano. Teniendo en cuenta que el polvo
alimentario obtenido tras la operacién de secado podria tener aplicaciones tanto para
la elaboracién de productos liquidos, como refrescos o zumos, o a la elaboracién de
productos solidos, el andlisis del tamafio de particula de dicho polvo se determind por
las dos vias posibles, la seca y la hUumeda.

En la figura 2 se han representado para las dos granulometrias las curvas de
distribucion de tamafo de particula del polvo de arandano obtenidas por via seca y via
himeda. Se puede observar que, independientemente de la via utilizada, como cabia
esperar, el tamafio de particula del polvo grueso es mayor que el del polvo fino: los
distintos triturados han tenido el efecto deseado. Ademas, el tamafio de particula del
polvo es mayor cuando se mide por via seca. Esto se debe a que los compuestos
solubles presentes en el bagazo se disuelven, pasando a formar parte de la fase
dispersa resultando asi en una pérdida de tamaio (Lario et al., 2004).
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Figura 2. Distribucion de tamafio de particula obtenida por via seca y por via himeda para las
dos granulometrias, el polvo grueso y el fino.

En la tabla 9 se muestran los valores de D [4,3], D [3,2], d1o, dso ¥ dso. Se puede ver que,
efectivamente, todos los parametros son mas pequefios para la granulometria fina. Se

observa que existen diferencias estadisticamente significativas entre las particulas del

polvo grueso y del fino.

Tabla 9. Valores de los pardametros del tamafo de particula por via seca y
himeda del polvo grueso (PG) y del polvo fino (PF). Media + desviacion

estandar.
PG PF
Viahiumeda Viaseca Viahumeda Via seca

D[4, 3] 437+106°¢ 659+ 11¢ 211+ 2° 293+ 66°
D[3, 2] 177+ 32° 239+ 8¢ 81+ 4° 101+ 48°
dio 71+ 13°¢ 129+ 5¢ 35,6+ 1,2° 52+ 6°
dso 398+ 79° 606+ 11¢ 170,1+0,7° 209+ 51°
doo 873+236° 1247+ 17° 446t 7° 680+ 206°

Letras distintas (* ™ © %) indican diferencias significativas con un intervalo de
confianza del 95%.

A continuacidn, en las tablas 10 y 11, se muestran el contenido en fenoles totales (mg
GAE/100 g materia seca), DPPH (mg TE/100 g materia seca), ABTS (mg TE/100 g
materia seca) y antocianinas monoméricas (mg glucésido-3-cianidina/100 g materia

seca) de las dos granulometrias del polvo de arandano y del bagazo seco a 70 °C.
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Tabla 10. Contenido en fenoles totales (mg GAE/100 g materia seca) y antocianinas
monoméricas (mg glucdsido-3-cianidina/100 g materia seca) del bagazo seco a 70 °C (B70 °C) y
de los polvos de arandano grueso (PG) y fino (PF). Media * desviacién estandar de tres
repeticiones.

Fenoles totales Antocianinas monoméricas
mg GAE/100 g materia seca mg glucdsido-3-cianidina/100g materia seca
B70 °C 45+0,2°¢ 48,9+ 0,7°
PG 3,02+ 0,12° 49+ 3°
PF 3,36+ 0,10° 40+ 4°

Letras distintas(* ™ ) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del 95%.

Tabla 11. Capacidad antioxidante determinada por los métodos del DPPH (mg TE/100 g
materia seca) y ABTS (mg TE/100 g materia seca) del bagazo seco a 70 °C (B70 °C) y de los
polvos de ardandano grueso (PG) y fino (PF). Media + desviacidn estandar de tres repeticiones.

DPPH ABTS
mg TE/100 g materia seca mg TE/100 g materia seca
B70 °C 101,1+0,7° 60,0+ 1,6°
PG 101,1+ 0,7 58+ 42
PF 84+ 2° 62+ 2°

Letras distintas (* ® ©) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del 95%.

En las tablas 10 y 11 se puede observar que los fenoles totales, el DPPH y las
antocianinas monoméricas de los polvos de ardandano grueso y del fino presentan
diferencias estadisticamente significativas. Las dos granulometrias del polvo de
arandano no presentan diferencias significativas en la capacidad antioxidante
determinada mediante el método ABTS.

Los compuestos fendlicos son mas abundantes en el polvo de ardndano fino que en el
grueso. Esto se puede deber a que el tamafio de particula mds pequefo facilita la
accesibilidad del reactivo a los compuestos fendlicos. Sin embargo, hay mayor cantidad
de componentes antioxidantes en el polvo de arandano grueso que en el fino, como
se muestra en el resultado del andlisis por DPPH, asi como mayor cantidad de
antocianinas monoméricas.

En el proceso de triturado del bagazo de ardndano, se produce un aumento de la
disponibilidad de los compuestos presentes en el mismo. Dado que en los arandanos el
contenido en antocianinas y en fenoles es mayor en la piel (Pino-Pinto, 2007), cabria
esperar un aumento de concentracidn de estos compuestos en el polvo de arandano
con la granulometria mas fina. En este estudio, esto solo se cumple para los
compuestos fendlicos. Sin embargo, en términos absolutos, las diferencias que
estadisticamente salen significativas no son relevantes. Teniendo en cuenta estos
resultados, puede que la diferencia entre los tamanos de particula de ambas
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granulometrias no sea lo suficientemente importante como para causar diferentes
comportamientos fisico-quimicos entre dichas granulometrias.

Asi pues, se puede concluir que la capacidad antioxidante de los dos polvos de
arandano estudiados no presenta diferencias en términos absolutos.

Los resultados obtenidos se compararon con algunos estudios. Si et al. (2016)
obtuvieron un polvo de frambuesa mediante secado por aire caliente a 70 °C cuya
capacidad antioxidante, medida mediante el método del DPPH, disminuyd tras el
secado un 48,87%. La capacidad antioxidante del polvo de arandano obtenido en este
estudio tan solo disminuyé un 31%. En otro estudio realizado por Kwok et al. (2004) se
secaron fresas de junio (Saskatoon berries) por aire caliente a 75 °C. El contenido de
antocianinas al final del secado se redujo al 15% de las antocianinas iniciales. El
contenido en antocianinas de los arandanos se redujo un 34% tras el secado a 70 °C.

4.2.2. Isotermas

Uno de los aspectos mas importantes para garantizar la calidad y estabilidad de los
polvos alimenticios es conocer su grado de interaccion con el agua. La isoterma de
sorcién de agua relaciona, a una temperatura constante, el contenido en agua (kg
agua/kg materia seca) con la actividad termodinamica del agua en el producto, en un
intervalo dado de humedad o actividad (Martinez-Navarrete et al., 1998).

Si el polvo de ardndano no se encuentra en equilibrio termodindmico con su entorno,
ganara o perdera agua hasta alcanzarlo.

En la figura 3 se representan las isotermas de sorcion obtenidas segun el
procedimiento especificado en el apartado de materiales y métodos para los polvos
con las dos granulometrias.
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Figura 3. Isoterma de sorcién a 20 °C para los polvos de ardndano a las dos granulometrias
ensayadas, la gruesay la fina.

Entre los factores que influyen en la forma y caracteristica de las isotermas en
alimentos se incluyen la composicion del producto, estado fisico de sus componentes y
la temperatura (Mosquera-Mosquera, 2010).

La isoterma representada en la figura 3 presenta el aspecto tipico de las isotermas de
productos ricos en azucares. Se puede observar que la curva es convexa hacia el eje de
abcisas, es decir, no tiene un verdadero punto de inflexién (Leung, 1986).

Ademas, se obtiene una curva sigmoidal que es muy parecida a la isoterma de tipo Il
de acuerdo con la clasificacion de Brunauer (Brunauer et al., 1940) confirmandose asi
que el parametro C de las ecuaciones de BET y de GAB sea mayor que 2 (tabla 12).

Las isotermas fueron modelizadas mediante los modelos de BET (figura 4) y GAB
(figura 5). El modelo de BET no se ajusta bien para actividades de agua superiores a
0,5; sin embargo, el de GAB, debido a la utilizacion de tres pardmetros, permite el
ajuste de datos experimentales de humedad de la muestra expresada en base seca
(We) hasta un valor de actividad del agua de 0,75. Este ultimo modelo, el de GAB, fue
propuesto el modelo mas adecuado para productos con alto contenido en azucares,
como lo son las frutas (Fabra et al., 2009).
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Figura 4. Resultados experimentales de las isotermas de sorcidn de los polvos de ardndano
grueso y fino y los respectivos ajustes segiin el modelo de BET.
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Figura 5. Resultados experimentales de las isotermas de sorcidon de los polvos de ardandano

grueso y fino y los respectivos ajustes segun el modelo de GAB.

En la tabla 12 se presentan los parametros Wo, C y K de los modelos de BET y GAB y el
valor de R? de las dos granulometrias de ardndano. Como se puede observar, el
modelo que mejor se ajusta al polvo de ardndano es el modelo de GAB, cuya R? es mas
proxima a la unidad.
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Tabla 12. Parametros Wo, Cy K del modelo de BET y GAB y valor de R?de
ambas granulometrias de ardandano, polvo grueso (PG) y polvo fino (PF).

Modelo de BET Modelo de GAB
Wo 0,099 Wo 0,141
(o 96,952 C 29,095
PG )
R 0,988 K 0,712
R? 0,995
Wo 0,124 Wo 0,149
C 41,110 (o 36,219
PF )
R 0,981 K 0,653
R? 0,997

4.3. Evolucion de las propiedades del polvo de arandano durante el
almacenamiento

Las muestras de polvo de arandano de las dos granulometrias se almacenaron durante
un total de 20 semanas con el fin de ver la evolucién de sus propiedades.

En la tabla 13 se presenta la evolucion durante el almacenamiento de la actividad de
agua y humedad de los polvos de arandano estudiados.

Tabla 13. Evolucidn durante el almacenamiento durante 20 semanas de la actividad de agua
(aw) y humedad (xw) (g agua/g muestra) del polvo de arandano grueso (PG) y del fino (PF).
Media + desviacién estandar de tres repeticiones.

Tiempo aw Xw
(semanas)
PG PF PG PF
0 0,236+ 0,004° 0,198+ 0,055° 0,017+ 0,002° 0,0194+ 0,0006°
4 0,2461+ 0,0013*° 0,218+ 0,010*° 0,024+ 0,005° 0,022+ 0,003°
8 0,2314+0,0012®>¢ 0,254+ 0,006>¢ 0,030+ 0,005"°¢ 0,026+ 0,002°
12 0,219+ 0,004¢ 0,305+ 0,003 0,0264+0,0013>¢ 00,0300+ 0,0004¢
16 0,276+ 0,014° 0,3151+ 0,0002¢ 0,029+ 0,004>¢  0,0352+ 0,0006¢
20 0,311+ 0,008¢ 0,2932+ 0,0014¢ 0,0322+0,0013° 0,0406% 0,0004°

Letras distintas (*® %) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del
95%.

La humedad de las muestras aumentara hasta que su actividad de agua se equilibre
con la humedad relativa del aire de la camara de almacenamiento (25-30%).
Efectivamente, como se puede observar en la tabla 13, el equilibrado de las muestras
implica un aumento paulatino de la humedad de las mismas durante el
almacenamiento, tanto para la granulometria gruesa como para la fina.
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Aunque los cambios en actividad de agua den diferencias estadisticamente
significativas, en términos absolutos no presentan diferencias relevantes. Tanto el
polvo de ardndano grueso como el fino mantienen una actividad de agua muy baja
durante las 20 semanas de su almacenamiento.

En la tabla 14 se presenta la evolucién durante el almacenamiento de los fenoles
totales y las antocianinas monoméricas. Se puede observar que el polvo de ardndano
grueso no sufrid ninguna pérdida de fenoles durante las 20 semanas que estuvo
almacenado. No obstante, hay diferencia en el almacenamiento del polvo de ardndano
fino, donde los fenoles totales disminuyen un poco con respecto al mes inicial. Todo y
gue estas diferencias son estadisticamente significativas, no se consideran relevantes
teniendo en cuenta el método mediante el cual fueron obtenidos los datos. Asi pues,
se puede concluir que los fenoles son estables durante el almacenamiento en las dos
granulometrias.

Tabla 14. Evolucién durante el almacenamiento de fenoles totales (mg GAE/100 g
materia seca) y antocianinas monoméricas (mg glucdsido-3-cianidina/100 g
materia seca) del polvo de ardndano grueso (PG) y del polvo de arandano fino (PF).
Media + desviacién estandar de tres repeticiones.

Antocianinas monoméricas

Tiempo Fenoles totales . o
(semanas) mg GAE/100 g materia seca mé gluc05|do-3TC|an|d|na/lOO 8
materia seca
PG PF PG PF

0 3,02+ 0,12° 3,36 0,10° 49+ 3° 40+ 2°

3,12+ 0,15°  3,27+0,11*° 48+ 5° 44+ 32

8 3,22+ 0,03° 3,05+ 0,15° 47+ 2° 41+ 3°

12 3,1+ 0,2° 3,09+ 0,14 ° 45+ 2° 43+ 2°

16 3,3+ 0,2° 3,03+ 0,18*° 47+ 3° 40+ 52

20 3,20+ 0,137 3,0+ 0,3° 49+ 3° 44+ 3?

Letras distintas (¥ ® ¢ ®~) indican diferencias significativas con un intervalo de
confianza del 95%.

En la tabla 14 también se puede observar que el comportamiento de las antocianinas
durante el almacenamiento del polvo de ardndano a las dos granulometrias distintas
no experimenta cambios significativos. Es decir, la degradacion principal de las
antocianinas es debida a la elevada temperatura del proceso de secado, como se ve en
la tabla 5, y tras ésta, las antocianinas se mantienen muy bien durante el tiempo de
almacenamiento.

Ademas, los cambios en la degradacidn de las antocianinas durante el procesado por
aire caliente y el almacenamiento tienen un efecto directo en la percepcidn visual del
colory en la estabilidad del producto final (Zoric et al., 2017).
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En un estudio realizado por Pheng et al. (2012) se propuso que un cambio en AE puede
utilizarse para valorar las degradaciones en el color y cuantificar el grado de
pardeamiento durante el procesado y almacenamiento del fruto de la serpiente.

Como se puede observar en las tablas 16 y 17, los cambios de color durante el
almacenamiento de los polvos de arandano fueron minimos, independientemente de
la granulometria. Esto corrobora que las antocianinas no sufren una degradacién
relevante.

En la tabla 15 se presenta la actividad antioxidante medida mediante el método del
DPPH y ABTS de los polvos de arandano grueso y fino durante el almacenamiento.

Tabla 15. Evolucién durante el almacenamiento de la actividad antioxidante medida
mediante el método del DPPH (mg TE/100 g materia seca) y ABTS (mg TE/100 g
materia seca) de los polvos de arandano grueso (PG) y fino (PF). Resultados
expresados mediante media * desviacion estdndar de tres repeticiones.

Tiempo DPPH ABTS
(semanas) mg TE/100 g materia seca mg TE/100 g material seca
PG PF PG PF
0 101,1+0,7¢ 84,2+ 1,5° 58+ 42 61,9+ 2°
87,6+ 0,9° 86,9+ 2° 61+ 3° 61,9+ 1,2°
8 91,6+ 0,6° 86,9+ 0,6° 60,3+ 1,7° 63,1+ 0,2°
12 104,9+0,8%¢ 85,5+ 0,5° 59+ 22 62,6+ 0,3°
16 107+ 3¢ 86,4+ 1,5° 60,5+ 1,8° 63,37+ 0,18
20 82,7+ 1,5° 76,3+ 0,2° 59+ 32 61,8+ 1,2°

Letras distintas (* ® @ % &) indican diferencias significativas con un intervalo de
confianza del 95%.

Se observa que el DPPH se mantiene muy estable a lo largo del tiempo del
almacenamiento. Esto ocurre tanto en el polvo de ardndano grueso como en el fino.
Las fluctuaciones que se observan en el polvo de ardndano grueso hacen pensar que
los cambios estan relacionados con el procedimiento experimental.

La capacidad antioxidante de los polvos de ardndano determinada mediante el método
ABTS no se ve afectada durante el almacenamiento.

A continuacién en la tabla 16 y 17 se presentan las coordenadas de color CIEL*a*b y la
diferencia global de color respecto a la semana 0 de almacenamiento de los polvos.
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Tabla 16. Coordenadas CIEL*a*b*, pureza de color (croma o saturacién, C), tono (angulo de matiz, h) y
diferencia global de color (AE) respecto a la semana 0 de almacenamiento del polvo de ardandano
grueso (PG). Media + desviacion estandar de tres repeticiones.

Tiempo L* a* b* AE C h
(semanas)
0 37,5¢0,3*  3,80+0,08° 0,68+ 0,08° - 3,90+ 0,07° 10,1+ 1,3°
4 38,04+ 0,06° 3,59+ 0,03*® 0,44+0,05° 0,6+0,3° 3,61+ 0,03 7,0+ 0,8°
8 38,1+ 0,2°  3,44+0,08° 0,46+ 0,09° 0,74+0,08° 3,47+ 0,08 7,6+ 1,4°
12 37,72+ 0,08 3,73+0,06°¢ 0,77+0,03° 0,3+0,3°  3,81+0,06° 11,7+ 0,5°
16 37,49+ 0,10 3,67+ 0,10 0,91+0,02¢ 0,37+0,14° 3,78+ 0,09° 14,0+ 0,7¢
20 37,74+ 0,12* 3,81+ 0,12° 0,99+ 0,05 0,46+ 0,12 3,86+0,13° 14,6+ 0,2¢

Letras distintas (* %) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del

95%.

Tabla 17. Coordenadas CIEL*a*b*, pureza de color (croma o saturacion, C), tono (angulo de matiz, h) y
diferencia global de color (AE) respecto a la semana 0 de almacenamiento del polvo de arandano fino

(PF). Media + desviacion estandar de tres repeticiones.

Tiempo

(semanas) L* a* b* AE C h
0 37,71+ 0,12° 3,81+ 0,12° 0,99+ 0,05° - 3,93t 0,13° 14,6+ 0,2°
4 36,6 0,2*° 3,49+ 0,07° 0,3+0,2° 1,32+ 0,08° 3,45+ 0,12° 4,1+ 2,9°
8 36,69+ 0,04** 3,501+ 0,013° 0,4+ 0,4° 1,18+ 0,12° 3,511+ 0,014* 6,6%1,3"
12 36,71+ 0,121* 3,50+ 0,014° 0,46+ 0,03°¢ 1,3+0,2° 3,533+0,012* 7,5+0,5>¢
16 36,78+ 0,03** 3,53+ 0,04 0,502+ 0,013>¢ 1,19+ 0,16° 3,721+0,011° 8,2+0,3*°¢
20 36,85+ 0,07° 3,67+ 0,01° 0,59+ 0,03 ¢ 1,0+0,2° 3,724+ 0,013° 9,2+0,5°

Letras distintas (* ™ “ %) indican diferencias significativas con un intervalo de confianza del
95%.

Se observa una diferencia de color estadisticamente significativa a lo largo del
almacenamiento de ambos polvos de ardandano. La diferencia global de color del polvo
de arandano grueso fue menor a la del polvo fino, es decir, el color del polvo fino varié
mas que el del grueso. Aun asi, los cambios son imperceptibles al ojo humano (Quirino-
Lacerda et al., 2016), con lo que se puede concluir que no son importantes. Después de
su almacenamiento durante 20 semanas, los polvos mantienen practicamente el color
inicial.

5. CONCLUSIONES

Las temperaturas de secado estudiadas, 60y 70 °C, para la estabilizacidn del bagazo de
arandano procedente de la elaboracién de zumo no tuvieron un efecto lo
suficientemente diferente en las propiedades fisico-quimicas y funcionales del bagazo
como para compensar la pérdida de rendimiento asociada a una menor velocidad de

secado.
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La operacién de triturado influyd en el contenido en fibra y sélidos solubles del
producto final. Sin embargo, la capacidad antioxidante, la interaccion con el agua y el
color del polvo no se vieron afectados por el triturado.

Por ultimo, tras un almacenamiento de 20 semanas, los polvos de ardndano
mantuvieron prdacticamente las caracteristicas iniciales, previas a dicho
almacenamiento. Concretamente, la humedad de los polvos aumentd paulatinamente
hasta alcanzar la humedad de equilibrio, la actividad de agua y la capacidad
antioxidante se mantuvieron muy estables y ademas los cambios en el color no fueron
apreciables.

Se puede concluir que el producto obtenido es muy estable independientemente de
su granulometria. Teniendo en cuenta la diversidad de aplicaciones que tienen los
polvos de frutas, y considerando los resultados del presente trabajo, se puede concluir
gue los polvos de arandano obtenidos mediante la combinaciéon de secado por aire
caliente y triturado constituyen un ingrediente atractivo y saludable para ser utilizado
en la industria agroalimentaria.
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