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VALORACION DEL IMPACTO DE DIFERENTES BIOPOLIMEROS
ESTABILIZANTES EN LAS PROPIEDADES DE LA NARANJA EN POLVO

RESUMEN:

Las frutas son componentes esenciales de una dieta saludable, pudiendo contribuir a la
prevencion de diferentes enfermedades. Esta proteccion se asocia a su alto contenido
en compuestos bioactivos que contribuyen, entre otras acciones, a su capacidad
antioxidante. No obstante, las frutas frescas tienen una corta vida util asociada a su alto
contenido en agua. La liofilizacién es un método de deshidratacién con el que se
consiguen productos estables de muy alta calidad. Una de sus ventajas es que no aplica
altas temperaturas, lo que lo hace especialmente adecuado para el procesado de
productos con compuestos termolabiles como lo son los bioactivos de las frutas. Sin
embargo, la fruta deshidratada presenta un problema de estabilidad fisica asociado a la
transicion vitrea de su matriz amorfa. Una técnica habitual para prevenir el paso de
vitreo a gomoso es la incorporacién de biopolimeros que contribuyan al aumento de su
temperatura de transicion vitrea. No obstante, estos biopolimeros pueden afectar a la
calidad del producto deshidratado y condicionar su uso para aplicaciones concretas. En
este trabajo se ha estudiado el impacto de la goma arabiga, fibra de bambu,
maltodextrina, fibra de guisante, almidén sustituido con grupos octenilsuccinico y
almidén de maiz nativo afiadidos a un puré de naranja, en distintas propiedades de la
fruta en polvo obtenida por liofilizacién. En concreto se ha caracterizado la distribucion
de tamafio de particula, el color, la flotabilidad del polvo (angulo de reposo, porosidad,
indices de Carr y de Hausner, compresibilidad) y el comportamiento frente a la
rehidratacion (mojabilidad y propiedades reoldgicas del zumo). Los resultados de este
estudio permiten recomendar la maltodextrina si lo que se quiere es conseguir un polvo
de naranja suelto, con buen comportamiento al flujo en aire. No obstante, si lo que se
pretende es rehidratar el polvo para su consumo a modo de zumo, es mas adecuado el
uso de goma arabiga.
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ASSESSMENT OF THE IMPACT OF DIFFERENT STABILIZING BIOPOLYMERS ON
SOME PROPERTIES OF THE ORANGE POWDER

ABSTRACT:

Fruits are essential components of a healthy diet contributing to different diseases
prevention. This protection is associated with their high content in bioactive compounds
that contribute, among other actions, to its antioxidant capacity. However, fresh fruits
have a short shelf life associated to their high water content. Freeze drying is a
dehydration method with which stable and high-quality products are obtained. One of its
advantages is that it does not apply high temperatures, which makes it especially suitable
for the processing of products with thermolabile compounds such as fruit bioactives.
However, dehydrated fruit presents a physical stability problem associated with the glass
transition of its amorphous matrix. A common technique to prevent the rubbery state is
the incorporation of biopolymers that contribute to increasing the glass transition
temperature. However, these biopolymers may affect the quality of the dehydrated
product and that could prejudge its use for specific applications. This work studies the
impact of gum Arabic, bamboo fiber, maltodextrin, pea fiber, starch substituted with
octenyl succinic groups and native corn starch added to an orange puree, in different
properties of the freeze dried fruit powder. Specifically, the particle size distribution, the
color, the powder flowability (angle of repose, porosity, Carr and Hausner indexes,
compressibility) and the behavior towards rehydration (wettability and rheological
properties of the juice) have been characterized. According to the results of this study, if
to get an orange powder with a good flowability is desired, the use of maltodextrine may
be recommended. However, if what you want is to rehydrate the powder to consume it
as a juice, the use of gum Arabic is more suitable.
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VALORACIO DE L’IMPACTE DE DIFERENTS BIOPOLIMERS ESTABILIZANTS EN
LES PROPIETATS DE LA TARONJA EN POLS

RESUM:

Les fruites s6bn components essencials d'una dieta saludable, que poden contribuir a la
prevencié de diferents malalties. Aquesta proteccioé s'associa al seu alt contingut en
compostos bioactius que contribueixen, entre altres accions, a la seua capacitat
antioxidant. No obstant aix0, les fruites fresques tenen una curta vida util associada al
seu alt contingut en aigua. La liofilitzacié és un métode de deshidratacié amb el que
s'aconsegueixen productes estables de molt alta qualitat. Un dels seus avantatges és
que no aplica altes temperatures, la qual cosa ho fa especialment adequat per al
processament de productes amb compostos termolabils com ho sén els bioactius de les
fruites. No obstant aixod, la fruita deshidratada presenta un problema d'estabilitat fisica
associat a la transicié vitria de la seua matriu amorfa. Una técnica habitual per a prevenir
el pas de vitri a gomds és la incorporacio de biopolimers que contribuisquen a l'augment
de la seua temperatura de transicié vitria. No obstant aixd, aquests biopolimers poden
afectar en la qualitat del producte deshidratat i condicionar el seu Us per a aplicacions
concretes. En aquest treball s'ha estudiat I'impacte de la goma arabiga, fibra de bambu,
maltodextrina, fibra de pésol, mido substituit amb grups octenilsuccinico i midé de dacsa
nativa afegits a un puré de taronja, en diferents propietats de la fruita en pols obtinguda
per liofilitzacié. En concret s'ha caracteritzat la distribucié de grandaria de particula, el
color, la flotabilitat de la pols (angle de repos, porositat, indexs de Ctra i d'Hausner,
compressibilitat) i el comportament enfront de la rehidratacié (mullabilitat i propietats
reologiques del suc). Els resultats d'aquest estudi permeten recomanar la maltodextrina
si el que es vol és aconseguir una pols de taronja solt, amb bon comportament al flux
en aire. No obstant aix0, si el que es pretén és rehidratar la pols per al seu consum a
manera de suc, és més adequat I'is de goma arabiga

Paraules clau: goma arabiga, fibora de bambu, maltodextrina, fibra de pésol, midé
substituit amb grups octenilsuccinico, midé de dacsa nativa, grandaria de particula,
color, angle de repos, densitat aparent, mullabilitat, viscositat
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1. Introduccion

1.1. Interés del consumo de frutas. La naranja.

Las frutas y las verduras son una fuente rica de vitaminas y minerales, fibra alimentaria
y todo un cumulo de sustancias no nutrientes beneficiosas, como fitoesteroles,
flavonoides y otros compuestos bioactivos con propiedades antioxidantes, entre otras
(Martinez-Navarrete et al.,, 2008). Estos antioxidantes parece que son capaces de
prevenir una amplia gama de patologias, como cancer, enfermedades cardiovasculares
y enfermedades degenerativas conectadas a los procesos de envejecimiento (Tavarini
et al., 2007). El consumo variado de frutas y verduras ayuda a asegurar una ingesta
adecuada de muchos de esos nutrientes esenciales (OMS, 2018). Respecto a su
composicion, las frutas son alimentos de elevado contenido hidrico (80-90%),
practicamente nulo en grasas y bajo en proteinas. En cuanto a los hidratos de carbono,
suelen contener una mayor proporcion de azucares sencillos (fructosa y sacarosa), por
lo que su sabor suele ser dulce, no siendo, en cambio, demasiado elevado su valor
energético (40 — 60 kcal/100 g). Son una excelente fuente de vitaminas A (carotenos) y
C, siendo de esta ultima practicamente la mejor fuente alimentaria, al consumirse estos
alimentos habitualmente crudos, por lo que no hay pérdidas ostensibles de esta vitamina
termolabil. Son también buenas fuentes de calcio, hierro, fésforo, magnesio y cobre v,
por supuesto, de fibra (Moreno, 2000). Estas vitaminas, minerales y fibra que contienen
las frutas y hortalizas cumplen toda una serie de funciones en el organismo esenciales
para su correcto funcionamiento. Ademas, se han realizado estudios que indican que el
aumento en la ingesta de frutas y verduras puede contribuir a un menor riesgo de
obesidad y aumento de peso importante (He, 2004).

Los estudios epidemiolégicos senalan que el consumo regular de frutas y verduras
imparte beneficios para la salud y las instituciones recomiendan un minimo diario de
ingesta de frutas y verduras debido a sus propiedades (Tomas-Barberan et al., 2001).
Segun la OMS y la FAO se debe ingerir un minimo de 400 g diarios de frutas y verduras
para prevenir enfermedades crénicas y mitigar varias carencias de micronutrientes. Sin
embargo, segun la ENIDE (Encuesta Nacional de Ingesta Dietética Espanola), la ingesta
media de frutas y verduras en los espanoles fue de 281 g en el afio 2011. La poblacién
no consume fruta y hortalizas por distintas razones: el coste, la conveniencia y el sabor,
entre otras (FAO, 2003).

Los citricos son frutos cuyo origen se remonta, al menos, al afio 2200 a.C. Se piensa
que la naranja es originaria de China (Kimball, 2002). La naranja es un citrico
perteneciente a la familia de las rutaceas. El fruto de los citricos es una baya tipica
llamada hesperidio. En él se pueden describir las siguientes partes: exocarpo,
mesocarpo y endocarpo. El exocarpo y mesocarpo constituyen la corteza del fruto
propiamente dicha. Dentro de los l6culos del endocarpo se encuentran las semillas
(Agusti et al., 2003). Espafia es el primer productor de naranja en Europa, como,
asimismo, el primer exportador a la Comunidad Europea, con sus zonas de Castellon,
Valencia, Alicante, Murcia, Almeria, Malaga y Huelva. En cuanto a la produccién mundial
es el quinto pais que mas produce después de Brasil, Estados Unidos de América,
Méjico y China (Palacios, 2005).

En el afio 2015 la produccién mundial de naranjas frescas fue 68,6 millones de
toneladas, mientras que en Espafa fueron 3,1 millones de toneladas. Las exportaciones
desde la Unién Europea al resto del mundo sumaron un total de 6,8 millones de
toneladas; desde Espafna 1,6 millones de toneladas, siendo el pais que mas naranjas
en fresco exporta a nivel global (FAO, 2017). Estos datos son una muestra de la
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importancia que tiene el comercio de la naranja a nivel mundial, especialmente en
Espana.

La naranja comunmente conocida como naranja dulce pertenece a la especie Citrus
sinensis (L.). Las naranjas dulces se destinan frecuentemente al consumo en fresco,
pero en los Estados Unidos y Brasil se utilizan principalmente para productos en zumo
(Kimball, 2002). En este estudio se ha trabajado con el grupo varietal naranja dulce,
concretamente con la variedad Valencia Late, procedente de Sudafrica. Esta variedad
se caracteriza por tener un sabor bueno y acido y ser poco amarga. En general de la
parte comestible de la naranja, el 85% es agua y el resto son mayormente azucares,
ademas de otras sustancias solubles y no solubles (Tablas 1 y 2). De estas sustancias
destacan los compuestos volatiles por su contribucidén al aroma y al sabor tan
caracteristico de las frutas (Guardiola, 1998).

Tabla 1 - Composicion media de la naranja (valores expresados en
(g/100g)). Fuente: (Guardiola, 1998).

Constituyente Piel Segmentos Zumo
Agua 72,5 85,2 87,1
Azucares

. . Reductores 5,6 47 5,0
.. . Sacarosa 2,0 4.4 47
. .. Totales 7,6 9.1 9,7
Acidos 0,29 0,75 1,02
Sustancias nitrogenadas 1,5 1,1 1,0
Lipidos 0,28 0,30 0,29
Cenizas 0,78 0,48 0,34
Soélidos disueltos totales 15,7 13,1 12,6

Tabla 2 - Numero de compuestos solubles identificados en el zumo de
naranja. Fuente: (Guardiola, 1998).

Constituyente N° de compuestos % sobre sélidos
disueltos totales
Carbohidratos 10 76.00
Acidos orgéanicos 13 9.60
Aminoacidos libres 19 5.40
Bases nitrogenadas 6 0.40
lones inorganicos 67 3.20
Vitaminas 14 2.50
Flavonoides 24 0.81
Volatiles 192 0.38
Carotenoides 21 0.01
Enzimas 49 -
Lipidos 26 1.20

La vida util de las naranjas en refrigeracion oscila entre 1 a 3,5 meses (Tabla 3). Durante
este breve periodo de tiempo, en caso de exportar el producto, la naranja ha de ser
almacenada, acondicionada, transportada al pais destino, comercializada y finalmente
consumida por el usuario. Las frutas presentan una serie de problemas tras su
recolecciéon derivados de la falta de aporte hidrico y de nutrientes desde la planta,
quedando asi a expensas de su propio metabolismo. Esto da lugar a una pérdida
gradual de calidad de la fruta en sus caracteristicas organolépticas de textura, sabor y
aroma a medida que avanza su estado de senescencia, determinando finalmente la
muerte fisiolégica (Alvarez, 2012).



Tabla 3 - Temperaturas y tiempos de conservacidén de las naranjas.
Fuente: IVIA (Instituto Valenciano de Investigaciones Agrarias) (Martinez,

2012).
Naranjas Temperatura (°C) Tiempo (meses)
Blanca comun 2-3 2-3
Caracara 3-4 1.5-2
Lanelate 2-3 2-3
Navel Washing 2-3 2-3
Navelate 3-4 1.5-2.5
Navelina 2-3 2-3
Powell 4-5 1-1.5
Rhode Summer 4-5 1.5-2.5
Salustiana 2-3 2-3
Valencia Delta 4-5 1.5-2
Valencia late 2-3 2.5-3.5
Valencia Midknight 4-5 1.5-2
Verna 2-3 2.5-3.5

Dependiendo de la situacion geografica la fenologia de los citricos varia de unos paises
a otros. Esto implica que en las épocas en las que algunos paises no tienen recoleccion,
y por lo tanto no tienen produccion, se importa el producto. Las importaciones conllevan
un transporte, via terrestre o maritima, en el que el tipo de almacenamiento de la materia
es decisivo para determinar la calidad del producto cuando llega al consumidor. En la
Figura 1 se representan los periodos de recoleccion de naranja en Espafia en funcion
de la variedad utilizada, se observa que la produccidén queda cubierta desde octubre a
junio. Durante este amplio periodo de tiempo Espafia no solo produce, sino que también
exporta a otros paises.

OCTUBRE | NOVIEMBRE| DICIEMBRE ENERO FEBRERO MARZO ABRIL MAYO JUNIO
10)20§31]10]20]30/10]20)31]10]20)31]10)20)28}10}2031]10]2030]10)20)31]10])20] 30

FUKUMOTO

NAVELINA

T T T
WASHINGTON

SANGUINELLI

LANE LATE
BARNFIELD - CHISLETT - POWELL - GLEN ORA

———
BENNY -- BARBERINA - MIDKNIGHT |

| I VALENCIA LATE - DELTA |

Figura 1 - Periodos de recolecciéon de las naranjas. Fuente: IVIA (Instituto
Valenciano de Investigaciones Agrarias) (Pardo et al., 2016).



1.2. Liofilizacién

Como resultado del ciclo fenoldgico de la naranja, la situacion geografica entre los
paises exportadores e importadores, la necesidad de un almacenamiento propicio del
producto y la vida util del mismo, se requiere el estudio de los posibles sistemas de
transformacién y conservacion de esta fruta.

Existen numerosos métodos de conservacion de alimentos: fermentaciones,
tratamientos térmicos (mediante frio o calor), irradiacion, depresion de la actividad del
agua y empleo de aditivos son algunos de ellos. La deshidratacion es un procedimiento
que permite eliminar la mayor parte del agua de un alimento liquido o sélido. En los
alimentos deshidratados, debido a su baja actividad del agua, los microorganismos no
pueden proliferar, quedando ademas detenidas la mayoria de las reacciones quimicas
y enzimaticas de la alteracion (Aleixandre, 1997).

La liofilizacion es una técnica que consiste en una transformacion directa del hielo de
un alimento congelado en vapor de agua (sublimacién), sin pasar por el estado de agua
liquida (Aleixandre, 1997) (Figura 2). El proceso de liofilizacién consta de dos etapas:
congelacién y secado. La etapa de secado se realiza a presiones y temperaturas bajas
para permitir la sublimacion del hielo (Barbosa-Canovas y Vega-Mercado, 2000). Como
la liofilizacién opera a bajas temperaturas y bajo vacio, se minimizan las reacciones de
oxidacion y la degradacion de compuestos termolabiles, muchos de ellos responsables
de los aromas y valor nutritivo de las frutas (Ratti, 2013). Asimismo, los productos
liofilizados pueden volver a su forma y estructura original por adicion de agua (Barbosa-
Canovas y Vega-Mercado, 2000). Sin embargo, una de las mayores desventajas de la
liofilizacion es su larga duracion y los costes energéticos.

Vaccum

’ Heating plate ]

TRTRET (1]

Frozen
core

Conduction  Heating plate I
heat

Figura 2 - Transferencia de calor y masa dentro del producto durante el
secado por congelacion (Ratti, 2013).

La fruta liofilizada podria ser una forma diferente de ofrecer fruta al consumidor. Un
estudio reciente ha puesto de manifiesto que la fruta en polvo liofilizada resulta mas
rentable que la obtenida por un proceso clasicamente mas econdmico y que rinde
productos de calidad parecida, como la atomizacién (Casanova, 2016). En cualquier
caso, la fruta en polvo seria un producto de alto valor afadido, que podria tener un
publico diana entre aquellas personas que, directa o indirectamente, son exigentes en
el valor nutritivo y en la comodidad de uso de los alimentos, como puedan ser los
deportistas, los nifios o las personas mayores. El producto en polvo podria consumirse
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como tal o previa rehidratacion a modo de zumo. En este sentido, el producto en polvo
debe presentar unas caracteristicas acordes al formato. Asi, su comportamiento al flujo
tanto en aire como en agua, su compresibilidad, su comportamiento frente a la
rehidratacién o su color, entre otras, son propiedades a estudiar.

Los productos liofilizados por su baja actividad del agua, son muy estables desde el
punto de vista microbiolégico. Sin embargo, en el caso de las frutas, presentan
problemas de estabilidad fisica asociados al desarrollo de fenédmenos de pegajosidad
(Telis y Martinez-Navarrete, 2012). Segun estos autores, esto se debe a su alto
contenido en azucares y acidos organicos, que hace que su temperatura de transicion
vitrea (Tg) sea muy baja, de manera que frecuentemente se encuentran en estado
gomoso a temperatura ambiente. Una técnica habitual para aumentar la Tg de estos
productos y aumentar su estabilidad fisica es anadir biopolimeros de alto peso
molecular, como gomas, almidones, maltodextrinas, etc. En concreto, en este trabajo se
han utilizado goma arabiga, fibra de bambu, maltodextrina 19 DE, almidén de maiz
nativo, fibra de guisante y almidén sustituido con grupos octenilsuccinico.

Debido a la creciente cantidad y variedad de productos en polvo producidos en la
industria, hay una necesidad de informacion sobre sus caracteristicas de manejo y
procesamiento, especialmente para polvos alimenticios, debido a su complejidad. La
medida de las propiedades fisicas de los polvos es importante porque ayudan a
caracterizarlo y definen su comportamiento durante el almacenamiento, manejo y
procesamiento (Teunou et al., 1998). En este trabajo se ha caracterizado el
comportamiento al flujo en aire del polvo, analizando su angulo de reposo, porosidad,
indices de Hausner y Carr y compresibilidad, y también su mojabilidad y color. Ademas,
se obtuvo el producto rehidratado a partir del polvo y se caracterizaron sus parametros
reologicos, solidos solubles y color.



2. Objetivos

La presente investigacion tiene por objeto evaluar el impacto de distintos biopolimeros
afiadidos al puré de naranja en las caracteristicas del producto en polvo obtenido por
liofilizacion y en su comportamiento frente a la rehidratacion. En concreto, como
biopolimeros, se ha trabajado con goma arabiga, fibra de bambu, maltodextrina, fibra
de guisante, almidon sustituido con grupos octenilsuccinico y almidon de maiz nativo.
Los productos en polvo se han caracterizado en cuanto a su distribucion de tamafio de
particula, color, angulo de reposo, porosidad, indices de Carr y de Hausner y
compresibilidad. El comportamiento frente a la rehidratacion se ha estudiado a partir de
la mojabilidad y las propiedades reoldgicas del zumo.




3. Materiales y métodos

3.1. Materiales

3.1.1.Naranjas

La materia prima que se utilizé en este estudio fueron naranjas Citrus sinensis de la
variedad Delta Seedless, adquiridas en una fruteria de Valencia. La elecciéon de las
naranjas se realizé6 mediante inspeccion visual en base a su forma, tamaro, color y
buena integridad fisica.

3.1.2.Biopolimeros

Los biopolimeros utilizados como aditivos para la obtencién del polvo liofilizado de
naranja fueron goma arabiga (GA, Scharlab, Sentmenat, Espana), fibra de bambu (FB,
VITACEL®, Rosenberg, Alemania), maltodextrina 19 DE (MD, GLUCIDEX IT 19,
Roquette, Lestrem, Francia), fibra de guisante (FG, PEA FIBER 150M, Roquette,
Lestrem, Francia), almidon sustituido con grupos octenilsuccinico (OSA, CLEARGUM
CO 01, Roquette, Lestrem, Francia) y almidon de maiz nativo (AMN, Roquette, Lestrem,
Francia).

3.1.3.Zumos Comerciales

Se trabajé con dos zumos de naranja comerciales, uno con y otro sin pulpa afiadida,
que llamaremos ZCP y ZSP. La informaciéon composicional de cada uno de ellos, segun
sus etiquetas, es la siguiente: ZCP: Zumo de naranja, pulpa y vitamina C y ZSP: Zumo
de naranja. Los zumos se obtuvieron en una cadena de supermercados.

3.2. Metodologia
3.2.1.Formulacién y caracterizacion del puré de naranja

3.2.1.1. Formulacion

Se partié de las naranjas que fueron peladas hasta obtener la pulpa sin piel, semillas ni
albedo. A continuacién, la pulpa se trituréd en un robot de cocina (Thermomix TM 21,
Vorwerk, Espana), durante 40 segundos a velocidad 4 y seguidamente otros 40
segundos a velocidad 9. El puré obtenido se mezcld, durante 5 minutos a velocidad 2
también en el robot de cocina, con los biopolimeros en las cantidades mostradas en la
Tabla 4, segun la formulacion correspondiente, hasta obtener un producto homogéneo.
Se prepararon cinco formulaciones distintas y finalmente se colocaron en bandejas de
aluminio con un espesor de 0,5 cm.



Tabla 4 — Formulaciones de puré de naranja estudiadas.

Formulacién 5 g /100 g puré naranja 1 g/100g puré de naranja
GA+FB Goma arabiga Fibra de bambu
MD+FG Maltodextrina Fibra de guisante
MD+AMN Maltodextrina Almidon de maiz nativo
OSA+FG Almidon sustituido con grupos  Fibra de guisante
octenilsuccinico
OSA+AMN Almiddn sustituido con grupos  Almidén de maiz nativo

octenilsuccinico

3.2.1.2. Caracterizacion

3.2.1.2.1. Contenido en agua

Al puré de naranja utilizado y a cada una de las formulaciones preparadas se les midié
el contenido en agua, mediante secado en estufa de vacio (P Selecta®, Vacioterm-T,
J.P. Selecta S.A., Espafia) a una temperatura de 60 + 1°C y una presion menor de 100
mmHg. Para el calculo de la humedad se determinaron los pesos de la muestra antes y
después del secado, siendo su diferencia la cantidad de agua presente en la muestra
antes del secado. Para la determinacion de los pesos se utilizé la balanza de precision
(XS204 DeltaRange®, Mettler Toledo, Suiza).

3.2.1.2.2. Sélidos solubles

Los solidos solubles del puré de naranja se determinaron a partir de los °Brix (gramos
de solidos solubles por 100 g de fracciéon liquida) por refractometria utilizando un
refractémetro (Refracto 30PX, PortableLabTM, Mettler Toledo, Suiza),

3.2.2.0btencidén y caracterizacion del producto en polvo

3.2.2.1. Liofilizacion

Las bandejas con las formulaciones se introdujeron en un congelador a -45° C (Liebherr
LGT 2325, Alemania) durante un minimo de 48 h. Una vez congeladas las muestras, se
procedié a introducir las bandejas en el liofilizador (Telstar Lioalfa-6, Espana). Las
muestras permanecieron en el mismo durante 24 horas bajo las siguientes condiciones:
0,09 mbar de presion, 40° C de temperatura de bandeja y -45° C en el condensador. A
todas las tortas obtenidas, previamente trituradas como se describe a continuacion, se
les determiné la humedad siguiendo el mismo procedimiento que el detallado en el
apartado 3.2.1.2.1.

3.2.2.2. Triturado y tamizado

Las tortas liofilizadas se trituraron en el robot de cocina (Thermomix TM 21, Vorwerk,
Espafa), durante 20 segundos a velocidad 5 para obtener el polvo. Para el tamizado
del polvo se utilizaron tamices CISA 200/50 (Barcelona, Espafa), con los
correspondientes tapa y fondo, y un tambor vibratorio (AMP0.40 CISA, Barcelona,
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Espafa). El tamizado y caracterizacion del producto en polvo se hizo siguiendo el
esquema mostrado en la Figura 3. El 40% de polvo obtenido tras la trituracién se hizo
pasar por un tamiz de 0,8 mm de luz de malla; el polvo con tamafo < 0,8 mm se peso y
se caracterizé en todas las propiedades relacionadas con su comportamiento al flujo
(apartados 3.2.2.4 - 3.2.2.6), mojabilidad (apartado 3.2.2.7) y color (apartado 3.2.2.8).
El polvo restante se destind a la determinacién de la distribucion de su tamafio de
particula (apartado 3.2.2.3). Ademas, el polvo con tamafno de particula < 0,10 mm,
retenido en el fondo, se reservd para la rehidratacién y caracterizacion del producto
rehidratado (apartado 3.2.3).

60% del triturado de la torta 40% del triturado de la torta
0,8 mm 0,8 mm I
| } - Angulo de reposo
0,5mm - Tiempo de mojado
Distribucién 0,3 mm ;‘F’(I)_:'OSIdad e gdlces
tamario de - e Hausner y Carr
, 0,2 mm - Compresibilidad
particula
0,15 mm - Color
1 - Sélidos solubles
0,10 mm } - Comportamiento al flujo
— — - Color

Figura 3 - Esquema de tamizado para la caracterizacion de las muestras.
Los mm indican la luz de malla de los distintos tamices utilizados.

3.2.2.3. Distribucion de tamafio de particula

El 60 % del producto en polvo obtenido después de la trituracion se hizo pasar, en 3
lotes de 30 g cada uno, por los siguientes tamices colocados en serie: 0,8 mm; 0,5 mm;
0,3 mm; 0,2 mm; 0,15 mm y 0,10 mm de luz de malla, con la ayuda del tambor vibratorio
actuando durante 5 minutos a una frecuencia de 50 Hz. Se anot6 el peso de muestra
retenido en cada tamiz y se reservd el producto retenido en el fondo en un bote
hermético que fue almacenado en un desecador con silicagel hasta su caracterizacion
posterior. Con los pesos se calcul6 la frecuencia relativa de cada tamaro (Ec. 1) y el
tamafo medio de particula de cada muestra (Ec. 2).

Frecuencia relativa (%) = % * 100 (1)

Xr(DMT*mr) (2)

Tamafiio medio de particula = -

Siendo mt el peso del polvo recogido en cada tamiz (g), m la suma del total de pesos
recogidos en todos los tamices y en el fondo (g) y DM la media del diametro de luz de
malla del tamiz en que queda retenido el polvo y el inmediato anterior (mm).

3.2.2.4. Angulo de reposo

Se vertieron 15 g de polvo, de forma controlada, a través de un embudo con la parte
inferior de su cuello colocado a 5 cm de altura sobre una superficie horizontal plana. De
la pila conica de polvo formada sobre la superficie se midi6 la altura (h, cm) y su diametro
(D, cm) con un pie de rey. Se realizaron 4 repeticiones. El &ngulo de reposo, que es el
angulo formado entre la pendiente del producto al dejarlo caer y la superficie horizontal,
se calculd aplicando la Ec. (3).



a = tan™?! (%h) (3)

3.2.2.5. Densidad e indices relacionados

El comportamiento al flujo en aire de un producto en polvo esta relacionado con el
volumen de aire que queda entre las particulas, lo que depende de su nivel de
compactacion. Existen diferentes parametros relacionados con este comportamiento. El
angulo de reposo descrito en el apartado anterior es uno de ellos. Ademas, en este
trabajo se seleccionaron la porosidad y los indices de Carr y Hausner. Para todos ellos
es necesario conocer la densidad real y/o aparente del polvo. A su vez, la densidad
aparente dependera del nivel de compactacion del polvo. En este caso se considerd la
densidad del polvo vertido sin compactar y compactado.

o Densidad real, vertida y compactada:
La densidad real (pg, g/cm?) se calculé por composicion (Ec. 4).

1
= 4
Pw  PcH

Donde x,, Y Xcn son las fracciones masicas de los dos compuestos mayoritarios de
cada formulacidon (agua y carbohidratos, respectivamente); pyw Y Pcu SONn sus
densidades (pcy = 1,4246 g/cm?®, py, = 0,9976 g/cm?) (Choi y Okos, 1986).

La densidad del polvo vertido (ppy, g/cm?) se obtuvo por cuadruplicado vertiendo la
cantidad necesaria de polvo en el interior de un tubo graduado hasta ocupar un
volumen de 10 mL. Esta densidad se calculd a partir de la masa (g) del polvo vertido
y el volumen (cm®) exactos.

La densidad del polvo compactado (pec, g/ cm®) se obtuvo por cuadruplicado
sometiendo el tubo graduado con el polvo vertido anterior a un proceso de vibracién
en un vortex (Advanced Vortex Mixer, ZX3, VELP® SCIENTIFICA, ltalia) durante 10

s a 1200 rpm. Esta densidad se calculé a parir de la masa de polvo y el nuevo
volumen que ocupaba.

e Porosidad (%): se obtuvo aplicando la Ec. (5).
Porosidad (%) = % * 100 (5)
R

e ndice de Carr (%): se obtuvo aplicando la Ec. (6).

Indice Carr = 2BCPPV 1 (6)
Ppc

e ndice de Hausner: se obtuvo aplicando la Ec. (7).

Indice Hausner = Prc (7)

Ppy
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3.2.2.6. Compresibilidad

La compresibilidad de un producto en polvo (b, Pa'1) puede obtenerse a partir de la
variacion de su densidad aparente relativa al aplicar bajos niveles de esfuerzo
(6<9,807*10* Pa), aplicando la Ec. (8) (Peleg, 1977).

pa—_po Vo~ Vg
Yo Fo _ Y0700 bl

o o a+blogo (8)
Donde p,; y V., son la densidad y el volumen de la muestra bajo el esfuerzo normal
aplicado en cada momento (o, Pa), po ¥ Vo son la densidad aparente y el volumen inicial
de la muestra y a y b son constantes. La constante b representa, especificamente, la
compresibilidad de un polvo (Pa™).

La variacion de la densidad aparente se obtuvo a partir de un ensayo de compresién
mecanica utilizando un analizador de textura (PLUS-UPGRADE, Stable Micro Systems,
UK), y un punzén de 10 mm de diametro. El polvo se colocd, enrasado, en capsulas de
aluminio de 11,5 mm de diametro y 5,5 mm de altura, cuyo fondo perforado presenta un
disco deslizante de polietileno de 1 mm de altura y 10 mm de didmetro, que se situaron
sobre el soporte correspondiente. El ensayo se realizé a velocidad constante de 0,05
mm/s y deformacion de 3 mm (Telis y Martinez-Navarrete, 2010). Se registraron los
valores de fuerza (F, N), distancia (h’, m) y tiempo (s). Se realizaron 5 repeticiones por
muestra. De los resultados obtenidos se seleccionaron los correspondientes a los
valores de 5<9,807*10* Pa, que se relacionaron con el volumen ocupado por la muestra
en cada momento (v,, m*). Este se calculé teniendo en cuenta las dimensiones de la
capsula que contenia el polvo y la distancia recorrida por el punzén (Peleg, 1977).

3.2.2.7. Mojabilidad

En este caso lo que se determina es el tiempo necesario para que todas las particulas
de polvo se mojen. Este tiempo esta inversamente relacionado con la mojabilidad. Para
su determinacion se siguid el método 34-849-86 (UNE 1896). Se realizaron 4
repeticiones por cada formulacion.

3.2.2.8. Color

El color del producto en polvo se midi6é a la muestra comprimida segun lo descrito en el
apartado 3.2.2.6 (Telis y Martinez-Navarrete, 2010). La muestra comprimida contenida
en la capsula se vertio rapidamente sobre un pequefio vidrio reflectante (CR-A51,
Minolta Camera Co., Japan), el cual se fij6 sobre la lente del espectrofotometro (mod.
CM2600d, Konica Minolta Sensing, INC., Japan), con una ventana de medicién de 6 mm
de diametro. Se midieron las coordenadas de color en el espacio CIEL*a*b* (iluminante
D65, observador 10°). A partir de ellas se calculd el tono (h*, Ec. 9) y el croma (C*, Ec.
10).

h* = arctgs—: (9)
¢ =VaTT 57 (10)
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3.2.3.0btencién y caracterizacidon del producto rehidratado

3.2.3.1. Rehidratacion

Para la rehidratacién se utilizé el polvo con el menor tamafo de particula (<10 mm), ya
que en previos estudios se ha determinado que con él se obtiene el producto rehidratado
de viscosidad mas parecida a la de los zumos comerciales (Algarra, 2017).

La rehidratacién del polvo obtenido se llevé a cabo para obtener zumos con la misma
humedad que tenia cada formulacién antes de haber sido liofilizada (xp;). Para ello se
calculd la cantidad de polvo y agua a mezclar realizando un balance de materia (Ec.11

y 12).

Mpp + My, = Mpp (11)
Mpp * Xpp + My = Mpp * Xp| (12)

Siendo:
- mpp la cantidad de producto en polvo (g) y xep SU humedad (g agua/g producto).
- my la cantidad de agua a afadir (g).
- mepr la cantidad de producto rehidratado (30 g) y xp la humedad del producto
inicial antes de haber sido liofilizado (g agua/g producto).

La mezcla del polvo con el agua se realizé en vasos de precipitados de 50 ml de doble
camisa conectados a un bafio termostatado (Refrigerated Circulator 901, Poly Science,
Estados Unidos) a una temperatura de constante de 20 °C. Se llev6 a cabo mediante
agitacion magnética controlada, 800 rpm durante 5 minutos (Agitador multicanal MS-
51M, JEIO TECH Lab Companion, Daejeon, Corea). Posteriormente se dejo al producto
rehidratado reposando durante 24 horas y después se le determinaron las propiedades
descritas a continuacion.

3.2.3.2. Solidos solubles

Se siguié la misma metodologia descrita en el apartado 3.2.1.2.2

3.2.3.3. Caracterizacion reoldgica

Se utilizé un redémetro de esfuerzo controlado con geometria de cilindros concéntricos
(KINEXUS Pro+ KNX5220, geomteria C25 DIN, Malvern). Se obtuvo la curva de flujo a
partir del registro del esfuerzo cortante necesario para aplicar un barrido de gradiente
de velocidad de 0 a 120 s, en 120 s, a una temperatura constante de 8 °C. El
comportamiento al flujo se midié a todas las formulaciones rehidratadas y también a las
dos muestras de zumo comercial.

Las curvas de flujo obtenidas se ajustaron al modelo de Ostwald-de Waele (Ec. 13) del
que se obtuvo el indice de comportamiento al flujo, n, y el indice de consistencia, K. La
viscosidad aparente (n, Pa's) se calculd aplicando el teorema del valor medio (Ec. 14)
para dar un valor representativo de esta variable en todo el intervalo de gradiente de
velocidad considerado en el estudio (Silva et al., 2017).

o=k y" (13)
_K (n-1)
Ngp = Ymax (14)
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Donde n: indice de comportamiento al flujo; K: indice de consistencia (Pa-s"); ymax:
gradiente de velocidad maximo (s™) = 120 s™; Nap: Viscosidad aparente (Pa-s).

3.2.3.4. Color

Se utilizé el mismo espectrofotémetro y sistema de referencia que para la medida del
color del polvo que se detalla en el apartado 3.2.2.5. Se midio el color fisico a partir de
los espectros de reflexion obtenidos empleando cubetas de dimensiones 5x3,3x2 mm,
utilizando un fondo blanco y otro negro para cuantificar la traslucidez de las muestras.
De la misma forma se midié el color de las dos muestras de zumo comercial.

3.2.4_Analisis estadistico

Para analizar estadisticamente las relaciones y diferencias entre las muestras
empleadas en el estudio se utilizé el programa Statgraphics Centurion XVI. Il. Se
realizaron analisis de la varianza de caracter simple (ANOVA) para un nivel de
significacion a=0.05.
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4. Resultados y discusion de los resultados

4.1. Caracterizacion del polvo

4.1.1.Distribucién de tamano de particula

En la figura 4 se representa, para cada una de las formulaciones, la distribucion de
tamafo de particula obtenida a partir del peso de muestra retenido en cada tamiz,
respecto al total. Se observa que la moda en todas las formulaciones, o el tamafio que
mas particulas contiene, es el < 0,10 mm, especialmente en las formulaciones con OSA.
Esto indica la menor resistencia mecanica de estas tortas a la trituracion.

EGAFB BEMDFG MOSAAMN MD AMN M OSAFG

35

30

25 :I:
20
% 1 i §

15 —

10

N il

0

>0,8 0,8-0,5 0,5-0,3 0,3-0,2 0,2-0,15 0,15-0,10 <0,10
mm

Figura 4 - Distribucidon de tamano particula segun el peso de muestra
retenido en cada tamiz (frecuencia relativa, %). GA: goma arabiga, FB:
fibra de bambu, MD: maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra
de guisante, OSA: almidén sustituido con grupos octenilsuccinico.

La representacion de la frecuencia relativa acumulada (Figura 5) permite conocer la
mediana o tamano que corresponde al 50 % de la distribucidon acumulada. En este caso,
todas las formulaciones estudiadas presentaron un 50 % de particulas con tamafio
inferior o superior a 0,2-0,15 mm.
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Figura 5 - Distribucion de tamano particula acumulado segun el peso de

muestra retenido en cada tamiz (frecuencia relativa acumulada, %). GA:

goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD: maltodextrina, AMN: almidén de

maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA: almidon sustituido con grupos
octenilsuccinico.

Con los datos anteriores se calculé el tamafio medio de particula (Figura 6), que vari
entre 0.201 y 0.221 mm. El ANOVA realizado mostré la existencia de diferencias
significativas (p<0,05) entre GA+FB y las dos muestras con OSA; asi como entre
MD+AMN con OSA+FG. La formulacion cuyo tamano medio de particula fue mayor fue
GA+FB seguida de MD+AMN y MD+FG. Esto coincide con lo observado por Mosquera
(2010), cuyos estudios de microscopia ponen de manifiesto la formacion de particulas
mas gruesas por parte de GA que de MD. En este sentido, la goma arabiga parce ser el
biopolimero que confiere mayor resistencia mecanica a las tortas.

T
L]

0,21

I

GA+FB MD + AMN MD +FG OSA+AMN OSA+FG

Formulaciéon

0,23

Tamaiio medio de particula (mm)

0,19

Figura 6 - Tamano medio de particula (mm) e intervalos Fisher LSD (95%)
de cada formulacion. GA: goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD:
maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA:
almidon sustituido con grupos octenilsuccinico.
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4.1.2.Angulo de reposo

El angulo de reposo de las distintas muestras presento valores entre 35,4 y 44, 7°. Con
los datos obtenidos se realiz6 un ANOVA unifactorial que indicé la existencia de
diferencias significativas (p<0,05) entre las formulaciones (Figura 7).
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GA+FB MD+AMN MD+FG OSA+AMN OSA+FG
Formulacion

Angulo de reposo (°)
T
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Figura 7 - Medias e Intervalo Fisher LSD (95%) del angulo de reposo (°) de
cada formulacién. GA: goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD:
maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA:
almidon sustituido con grupos octenilsuccinico.

El angulo de reposo depende de muchas variables. Segun Zhou et al. (2001) las mas
importantes son el deslizamiento y las fricciones particula-particula y particula-paredes.
Pero también se encuentra en relacion con el tamafio de particula y el ancho del
contenedor. Segun Lee y Herrman (1992) es muy dependiente del coeficiente de
friccion. En cualquier caso, cuanto mas pequefo es el angulo de reposo mas facilmente
fluye el polvo (Choi et al., 2010). Entre las muestras analizadas en este estudio, los
polvos con menor angulo de reposo (p<0,05) fueron los de las formulaciones MD+AMN
y MD+FG, siendo considerados, por su valor de a, como “regulares” en cuanto al flujo,
segun la Real Farmacopea Espanola (2015). Por otro lado, OSA+AMN y GA+FB, cuyo
angulo de reposo es mayor (p<0,05), y por tanto su comportamiento al flujo peor, se
clasificaron como polvos “aceptables”. La goma arabiga proporciona particulas menos
esféricas y con la superficie contraida, mientras que la maltodextrina las hace mas
esféricas y con fracturas (Lopera et al., 2009). Esto puede explicar que al ser mas
esféricas fluyan mejor y den, por tanto, un angulo de reposo menor. Por su parte el
angulo de reposo de la muestra OSA+FG, aunque no mostré diferencias significativas
con el primer grupo, presentd un valor medio bastante mas alto y proximo al de la otra
muestra con OSA.

4.1.3.Mojabilidad

Cuando un producto en polvo va a ser rehidratado, interesa que su mojabilidad sea
elevada, lo que supone un tiempo de mojado breve. Los valores de tiempo de mojado
de las muestras abarcaron entre 2'37” y 35’°34” (Figura 8). Los polvos con menor tiempo
de mojado (s) fueron MD+AMN, MD+FG y GA+FB. Esto puede deberse a que la
maltodextrina se caracteriza por ofrecer un producto con buena solubilidad en el agua
(Gharsallaoui, 2007). Las muestras con OSA, especialmente OSA+FG, presentaron un
tiempo significativamente (p<0,05) mayor. La disminucion de la mojabilidad por el OSA
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puede deberse a la formacion de un gel alrededor del polvo, en la interfase con el agua,
que retarda el hundimiento de las particulas al impedir el contacto del agua con las
demas particulas del polvo (Sapper, 2015). Ademas, FG parece contribuir en este
sentido.

(X 1000,0)
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e r I 1
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i T 1 1

GA+FB MD+AMN MD+FG OSA+AMN OSA+FG
Formulacion

Tiempo de mojado (s)

Figura 8 - Medias e Intervalo Fisher LSD (95%) del tiempo de mojado (s)
de cada formulacién. GA: goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD:
maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA:
almidon sustituido con grupos octenilsuccinico.

4.1.4.Porosidad

La porosidad de las muestras oscil6 entre 66,01 — 77,72 % (Figura 9). Las muestras con
maltodextrina fueron las de menor porosidad (p<0.05).
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GA+FB MD+AMN MD+FG OSA+AMN OSA+FG
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65

Figura 9 - Medias e Intervalo Fisher LSD (95%) de la porosidad (%) de
cada formulacién. GA: goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD:
maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA:
almidon sustituido con grupos octenilsuccinico.

La diferente morfologia, ya expuesta anteriormente, de las particulas formadas a partir
de las muestras que contienen goma arabiga o maltodextrina puede explicar que las
particulas con GA, al ser mas irregulares, sean mas porosas y dejen mas huecos
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interparticula, mientras que las particulas con MD al ser mas esféricas no formen tanto
volumen de poros.

4.1.5.indice de Hausner y de Carr

El indice de Carr o indice de compresibilidad se relaciona con la resistencia y estabilidad
de los enlaces entre las particulas del polvo y el de Hausner con una medida de la
friccion entre particulas (Shah et al., 2008). No obstante, ambos estan relacionados con
la movilidad de las particulas y su capacidad de compactacion ante la aplicacién de una
fuerza. Desde este punto de vista, se puede esperar una evolucién similar de ambas
propiedades, como se observa en este estudio (Figura 10). El indice de Hausner de las
muestras vari6 entre 1,11 y 1,25 y el de Carr entre 10% y 20% (Figura 10). Valores
mayores de estos indices se relacionan con peores propiedades de flujo (Shah et al.,
2008). En este sentido, los valores de los indices obtenidos permiten clasificar a todos
los productos entre “excelentes” y “aceptables” (Farmacopea, 2016). La formulacién
GA+FB fue la que mostré valores menores de los indices (p<0,05) y, por tanto, mejor
flujo. En cambio, también fue la de mayor angulo de reposo, relacionado con un peor
flujo. Esto puede deberse al método empleado durante la compactacion de las muestras
para obtener el valor de los indices. La fuerte vibracion a que las muestras son
sometidas con el vortex supone aplicar valores de esfuerzo importantes sobre ellas, lo
que puede conllevar rotura de las particulas y un comportamiento no comparable al
obtenido al medir el angulo de reposo.

@ INDICE HASUNER @ INDICE CARR (%)

1,24 20
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1,22
18
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1,12 "

1
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GA+FB MD+AMN  MD+FG OSA+AMN  OSA+FG

Figura 10 - Medias e Intervalo Fisher LSD (95%) de los indices de Hausner
(eje izquierdo) y Carr (eje derecho) de cada formulacion. GA: goma
arabiga, FB: fibra de bambu, MD: maltodextrina, AMN: almidén de maiz
nativo, FG: fibra de guisante, OSA: almidén sustituido con grupos
octenilsuccinico.
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4.1.6.Compresibilidad

Como se ha descrito en la metodologia, la curva fuerza — distancia procedente del
analizador de textura (Fig. 11) se transformé en la curva que relaciona la variacién de
volumen de la muestra con el esfuerzo (Fig. 12). Al linealizar esta curva se obtuvo la
compresibilidad que corresponde a la pendiente de la recta. Las ecuaciones que se
utilizaron fueron la 15, 16 y 17. Este proceso se realizé con todas las repeticiones de
todas las formulaciones. En las figuras 11 y 12 aparece, como ejemplo, una de las
repeticiones de la formulacion MD+FG, cuya compresibilidad fue 0,063 (N/m?)™.

c=§ (15)
h=H-—h (16)
V= [n* (%i)z]*H (17)

Siendo o el esfuerzo aplicado (Pa), F la fuerza (N), S la superficie del punzén (m?), h
altura del polvo (m), H la altura de la capsula (m), h’ distancia recorrida por el punzén
(m), V el volumen de polvo (m®) y Di el didametro de la capsula (m).

300
250
200
150

100

Fuerza (N)

50

05 0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5

Distancia (mm)

Figura 11 — Ejemplo de curva fuerza — distancia correspondiente al ensayo
de compresién del polvo obtenido a partir de la formulacién con
maltodextrina y fibra de guisante. El punto se corresponde con el valor
limite de esfuerzo (o = 9,807*10* Pa,) utilizado para el calculo de la
compresibilidad (Peleg, 1977).
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Figura 12 - Relacién entre la variacién de volumen del polvo obtenido a
partir de la formulacién con maltodextrina y fibra de guisante y el esfuerzo
aplicado durante el ensayo de compresion.

Los valores que se obtuvieron de compresibilidad variaron entre 0,050 y 0,081 m?/N
(Figura 13). La muestra GA+FB mostré un valor significativamente (p<0.05) mayor que
el resto. En principio, valores altos de esta propiedad se relacionan con peores
comportamientos al flujo (Schubert, 1987). De hecho, esta misma muestra fue la que
mostré6 mayor angulo de reposo. Estos resultados confirman que es importante
considerar valores bajos de esfuerzo para obtener este parametro, lo que parece
relacionarse bien con el comportamiento de la muestra durante su caida en la medida
del angulo de reposo.
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Figura 13 - Medias e Intervalo Fisher LSD (95%) de la compresibilidad
frente a las formulaciones. GA: goma arébiga, FB: fibra de bambu, MD:
maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA:
almidon sustituido con grupos octenilsuccinico.
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4.1.7.Color

El color de las diferentes muestras en polvo se muestra en la tabla 5. Tanto para el
parametro de luminosidad, L*, como para las coordenadas cromaticas, a* y b*, las
diferencias fueron significativas entre formulaciones (p<0,05). Las formulaciones que
presentaron mayor luminosidad fueron las de OSA, las de menor fueron las MD y para
GA+FB se obtuvieron valores intermedios. En cuanto al parametro a* (rojo — verde), el
valor fue mayor en las formulaciones con MD y menor en las de OSA+AMN. Respecto
al parametro b* (amarillo — azul), la MD y el AMN aumentaron su valor mientras que el
OSAy la FG lo disminuyeron. En ambas coordenadas, a* y b*, la GA+FB aport6 valores
intermedios.

A partir de las coordenadas CIE L*a*b* de cada polvo se buscoé estudiar si las diferencias
entre las muestras son perceptibles para el ojo humano. Para ello se calculd la diferencia
global de color (Ec. 18) entre la formulacion de OSA+AMN y las demas, por ser ésta la
que mas diferia del conjunto (Tabla 5). Los valores que se obtuvieron fueron mayores
que 3, aunque muy proximos a él, solo para las formulaciones con MD. Este es el valor
a partir del que se considera que la diferencia de color es perceptible para el ojo humano
(Bodart et al., 2008).

= VAL? + Aa*? + Ab* (18)

Tabla 5 - Valores medios (y desviacion estandar) de las coordenadas de
color. Diferencia global de color (AE*) de cada producto en polvo con
respecto a OSA + AMN. GA: goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD:

maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA:

almidon sustituido con grupos octenilsuccinico.

L* a* b* AE
OSA+AMN 83,3(0,9)® 4,000,5)° 43,7(0,8)¢ -

OSA + FG 82,7(0,8)%  47(0,4)° 4534(1,00° 1,89
GA +FB 81,9(0,6)%®  4,6(0,4)°¢ 46,2(0,9 > 2,87
MD + FG 81,1(0,7)° 6,0(0,2)* 47,7(0, )a 4,99
MD +AMN  80,6(1,6)° 55(0,3)° 46,5(0,6)° 4,19

La misma letra en columnas indica grupos homogéneos establecidos por
ANOVA (p<0.05).

4.2. Correlacion entre las propiedades del polvo

Para analizar si existe relacion entre algunas de propiedades que caracterizan el
producto en polvo se realizé una correlacion de Pearson. En concreto se estudio la
correlacién entre el tamafio medio de particula, angulo de reposo, compresibilidad y
tiempo de mojado (Tabla 6).
Tabla 6 - Coeficientes de correlacion de Pearson entre diferentes
propiedades que caracterizan el polvo

Angulo de Tiempo de Compresibilidad

reposo (°) mojado (s) (m?N)
Tamano medio de 0,0719™ -0,5587* 0,5401

~ particula (mm)
Angulo de reposo (°) 0,2047™ 0,5477*
Tiempo de mojado (s) 0,0143™

*: correlacion significativa (p<0.05); "°: correlacién no significativa (p<0.05)
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Se observé una correlacion lineal significativa y negativa entre la mojabilidad y el tamano
medio de particula de cada muestra. Esto se explica porque las particulas pequefias
ofrecen una gran relacion superficie/volumen, lo que dificulta su humectacion, de
manera que acaban formando agregados que quedan recubiertos por una capa
superficial de agua, que retrasa el mojado de las particulas (Saez, 2017). Interesa que
el tiempo de mojado sea breve, luego en cuanto al parametro mojabilidad interesan
particulas de mayor tamafo que son las que proporcionan las formulaciones GA+FB y
las que llevan MD.

Asimismo, segun el coeficiente de Pearson existe correlacién lineal significativa y
positiva entre la compresibilidad y el tamafio medio de particula de cada muestra. Esto
se relaciona con una menor tendencia de las particulas pequefias a su reorganizacion
y/o fragmentacion, debido a la presencia de un mayor numero de puntos de contacto
por unidad de area y a mayores fuerzas de friccion/cohesién que dificultan la
compresibilidad. También puede explicarse por una mayor resistencia a la fractura
observada en ensayos de microextensiéon (Djuric, 1995; Patel, 2007). Segun esto, el
hecho de que las particulas de mayor tamafio sean mas facilmente facturables bajo la
accioén de un determinado esfuerzo aumentaria su capacidad de compresion. Asi, si lo
que interesa es un polvo suelto, con baja compresibilidad, las particulas de menor
tamano son las mas recomendables.

De la misma manera, se comprobd la existencia de correlacion lineal significativa y
positiva entre la compresibilidad con el angulo de reposo. Puede explicarse teniendo en
cuenta que conforme aumenta la compresibilidad, empeoran las propiedades de flujo,
lo que implica un angulo de reposo mayor, como ya se ha mencionado anteriormente.

4.3. Caracterizacion de los productos rehidratados.

Para la rehidratacion se utilizaron las proporciones mezcla agua - polvo que aparecen
en la tabla 7.

Tabla 7 - Cantidad de polvo y agua mezclados para obtener 30 g de
producto rehidratado. GA: goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD:
maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA:
almidon sustituido con grupos octenilsuccinico.

Formulaciéon m polvo (g) m agua (g)
GA+FB 5,4452 24,5548
MD+FG 5,6261 24,3739

MD+AMN 5,5862 24,4138
OSA+FG 5,6365 24,3635
OSA+AMN 5,5930 24,4070

Todos los biopolimeros afiadidos contribuyeron al aumento de los solidos solubles del
producto rehidratado. Los °Brix del puré de naranja con el que se trabaj6 fueron 12,43
+ 0,12 °Brix y aumentaron hasta 16,8 + 0,4 - 17,10 + 0,10, sin diferencias significativas
(p>0.05) entre las formulaciones.

4.3.1.Comportamiento reolégico

El comportamiento al flujo de cada formulacién rehidratada se comparé con el de dos
zumos comerciales (Figura 14). Todas las muestras presentaron un tipico
comportamiento pseudoplastico, excepto las formulaciones que llevaban maltodextrina.
Esto se debe a que durante las 24 h que se dejaron los productos en reposo después

22



de su rehidratacion y antes de su caracterizacion, estas muestras gelificaron. Como esto
no resulta deseable para un zumo, el resultado obtenido para ellas no fue considerado.
Para el resto de muestras, la curva de flujo se ajusté al modelo de Ostwald-de Waele y
se obtuvo el indice de comportamiento al flujo (n) y el indice de consistencia (k) (Tabla
8). Los valores ajustados a este modelo tuvieron un coeficiente de determinacion (R?)
de valor igual o superior a 0,98309.

—&— GA+FB —&— VID+AMN MD+FG OSA+AMN
—@®— OSA+FG —&—ZCP ——/SP

25

20
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Figura 14 - Curvas de flujo esfuerzo cortante (o) vs. gradiente de
velocidad (y). GA: goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD: maltodextrina,
AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA: almidén
sustituido con grupos octenilsuccinico, ZCP: zumo comercial con pulpa,
ZSP: zumo comercial sin pulpa.

Tabla 8 - Valores medios (y desviacion estandar) del indice de
comportamiento al flujo (n), indice de consistencia (k, Pas") y viscosidad
aparente (n, Pas) para los productos rehidratados de cada formulacién y

los zumos comerciales. GA: goma arabiga, FB: fibra de bambu, MD:
maltodextrina, AMN: almidén de maiz nativo, FG: fibra de guisante, OSA:
almidén sustituido con grupos octenilsuccinico, ZCP: zumo comercial con

pulpa, ZSP: zumo comercial sin pulpa.

Formulacién n k n
GA+FB 0,552 (0,010)® 0,47 (0,02)®  0,0999 (0,0019) °
OSA+AMN 0,49 (0,02)° 0,51 (0,06) ° 0,089 (0,008) °
OSA+FG 0,41 (0,02) © 1,18 (0,12)® 0,171 (0,010) ®
ZCP 0,24 (0,05) ° 0,44 (0,12)° 0,049 (0,012) ©
ZSP 0,68 (0,06)* 0,013 (0,003)¢ 0,0042 (0,0002) °

La misma letra en columnas indica grupos homogéneos establecidos por
ANOVA (p<0.05).

Los valores de n fueron inferiores a 1 para todas las muestras, lo que confirma su
comportamiento pseudoplastico. Esto implica que la viscosidad, parametro reolégico
fundamental, disminuye cuando aumenta el gradiente de velocidad. El indice de
consistencia, k, es una constante del modelo directamente relacionado con la
viscosidad. El zumo comercial sin pulpa fue el que menor valor de k presenté. Las
formulaciones GA+FB y OSA+AMN, junto con el zumo comercial con pulpa, no
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presentaron diferencias significativas entre si, teniendo un valor de k intermedio. El
mayor valor de k correspondi6 a la muestra OSA+FG.

Aunque como ya se ha comentado, la viscosidad de los productos pseudoplasticos
disminuye al aumentar el gradiente de velocidad, en este caso se aplico el teorema del
valor medio (Ec. 14) para obtener un unico valor de viscosidad aparente caracteristico
del intervalo de gradiente de velocidad considerado (Tabla 8). Los valores de viscosidad
reflejan el mismo comportamiento que los de k. Las formulaciones cuya viscosidad se
mostré mas parecida a las de los zumos comerciales, sobre todo al con pulpa, fueron
las de OSA+AMN y GA+FB. Aun asi, la viscosidad de los zumos comerciales es
significativamente (p<0,05) mas baja porque, aunque tengan pulpa afiadida, no
contienen toda la pulpa de la fruta, a diferencia de las formulaciones rehidratadas con
las que se ha trabajado en este caso. Entre las muestras comerciales, se observa, como
era de esperar, que el zumo sin pulpa es mucho menos viscoso que el zumo con pulpa
(Silva, 2015). No obstante, la viscosidad de las muestras rehidratadas podria
disminuirse mas si se redujera mas el tamafio de particula (Algarra, 2017).

4.3.2.Color

Para analizar la diferencia entre el valor de las coordenadas CIEL*a*b* medidas a los
productos rehidratados sobre fondo blanco y negro, se realizé un ANOVA para la
luminosidad (L") y las coordenadas cromaticas (a, b’). Se obtuvo que no existe
diferencia estadisticamente significativa (p>0,05), lo que indica la ausencia de
translucidez de estas muestras. Teniendo esto en cuenta, el color del producto
rehidratado de cada formulacién se pudo analizar a partir de los datos obtenidos con los
dos fondos utilizando su media. Sin embargo, al realizar el mismo analisis para los dos
zumos comerciales, ZCP y ZSP, si que se observaron diferencias significativas (p<0.05)
entre los dos fondos, lo que refleja la translucidez de los mismos. En este caso, el color
de los zumos se analizé diferenciando ambos fondos.

Analizando estadisticamente la luminosidad, L*, y las coordenadas cromaticas, a* y b*,
si se obtuvieron diferencias significativas entre formulaciones (p<0,05) como se observa
en la tabla 9. Se calculd la diferencia global de color entre cada formulacion respecto a
la de GA+FB, porque fue la que mas diferia respecto a las demas (Ec. 17, tabla 9). Los
valores que se obtuvieron en torno a 3 parecen indicar que las diferencias de color entre
muestras no son perceptibles para el ojo humano (Bodart et al., 2008). Ademas, también
hubo diferencias significativas entre las formulaciones y los zumos comerciales
(p<0,05), por lo que también se calcul6 la diferencia global de color de estos y la muestra
GA+FB (Tabla 9). El resultado que se obtuvo fue que las diferencias entre los productos
comerciales con las formulaciones estudiadas si son perceptibles por el ojo humano
(Bodart et al., 2008). No obstante, este resultado es esperable puesto que las
formulaciones rehidratadas provienen del puré de naranja en polvo, que incorpora
mucha mas pulpa que los zumos comerciales.
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Tabla 9 - Valores medios (y desviacion estandar) de las coordenadas de
color. Diferencia global de color (AE*) de cada producto rehidratado y de
los zumos comerciales con respecto al rehidratado GA+FB. GA: goma
arabiga, FB: fibra de bambu, MD: maltodextrina, AMN: almidén de maiz
nativo, FG: fibra de guisante, OSA: almiddén sustituido con grupos
octenilsuccinico. ZCP y ZSP: zumo comercial con y sin pulpa medidos
sobre fondo blanco (FB) o negro (FN).

L* a* b* AE
GA +FB 49,6 (0,3) ° 3,9(0,3)° 48,2 (0,9)° -
OSA+AMN 52,93 (0,14)? 3,63 (0,10) © 49,5 (0,2) ® 3,54
OSA+FG 52,2(0,3)° 4,46 (0,08) ® 49,3 (0,6) ® 2,86
ZCP (FB) 44,26 (0,12)° 3,16 (0,09) ¢ 40,5 (0,6) ° 9,37
ZCP (FN)  44,1(0,2)° 2,90 (0,07) ® 40,3 (0,6) ° 9,71
ZSP (FB) 33,42 (0,14)° -0,55 (0,07) f 28,1(0,5)° 26,14
ZSP(FN)  32,8(0,2)° -1,32 (0,06) ¢ 27,2 (0,4)° 27,45

La misma letra en columnas indica grupos homogéneos establecidos por
ANOVA (p<0.05).
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5. Conclusiones

Los resultados de este estudio permiten confirmar la influencia de los distintos
biopolimeros estudiados en las caracteristicas del puré de naranja liofilizado obtenido.
Silo que interesa es conseguir un polvo suelto con buen comportamiento al flujo en aire,
es preferible formular el puré con maltodextrina, tanto con fibra de guisante como con
almidon de maiz nativo. De las formulaciones estudiadas, la mezcla formada por goma
arabiga y fibra de bambu seria la opcién menos recomendable con este fin. Si el uso del
producto en polvo pretende ser para su rehidratacion y consumo a modo de zumo, es
preferible que el tamano de particula no sea mas pequefo de lo necesario para
conseguir la viscosidad deseada y, al mismo tiempo, no aumentar en exceso el tiempo
de mojado y asi favorecer la rehidratacién. En este sentido, la formulacién con goma
arabiga y fibra de bambu o las de maltodextrina fueron las de mayor tamafo medio de
particula. No obstante, la maltodextrina proporciona productos de mucha mayor
viscosidad después de su rehidratacién, que llegan incluso a gelificar. Por lo tanto, la
goma arabiga parece el biopolimero mas adecuado en este caso. El diferente
comportamiento de los distintos biopolimeros parece relacionarse con el tamafo de
particula, pero también con la forma de las particulas de polvo.
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