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TITULO: INFLUENCIA DEL CONTENIDO EN AGUA DEL PURE DE NARANJA EN LAS PROPIEDADES
DEL POLVO OBTENIDO POR LIOFILIZACION..

RESUMEN:

La liofilizacidn es una técnica de eliminacidn de agua que permite la obtencién de productos
muy establesy de muy alta calidad. Se trata de un proceso de deshidratacién basado,
fundamentalmente, en la eliminacién de agua por sublimacién. Este comienza con la
congelacién de la muestra con un posterior secado. Durante la congelacién la mayor parte del
aguase convierte en hielo, aunque siempre queda algo de agua no congelable en estado liquido.
La cantidad y tamano de los cristales de hielo formados durante la congelacién, que van a
dependerfundamentalmente de la cantidad de agua presente en el alimentoaliofilizary de la
velocidad de congelaciéon, pueden afectaralahumedad del producto obtenido, asu porosidad,
a su resistencia mecanica o a su comportamiento frente a la rehidratacion, entre otras
propiedades. Porotra parte, tambiénlacantidad de hieloa sublimarvaacondicionarladuracién
de la etapade secado y, por tanto, el coste del proceso. El secado por liofilizacidn se inicia con
una etapa conductiva (secado primario) donde el vapor de agua generado en la interfase de
sublimacién se elimina a través de los poros de la estructura del producto. A medida que
desparece el hielo, empiezaa eliminarse el agualibre por evaporacion (secado secundario). En
este trabajo se ha estudiado cdmo afecta la cantidad de agua y de solutos presentes en un
producto de naranja a la calidad del correspondiente producto liofilizado obtenido y a su
posterior rehidratacién. Se trabajé con muestras de puré y zumo de naranja debidamente
formuladosincorporando gomaardbigay fibra de bambi como biopolimeros estabilizantesdel
producto liofilizado. A las muestras de puré se afiadié y eliminéen torno a un 5% del agua
presente para asi conseguir tres niveles de humedad, siendo uno de ellos habitual de la pulpa
de naranja. Los productos obtenidos se convirtieron en polvoy se caracterizaron analizando la
distribucién de tamafio de particula, el color, el dngulo de reposo, |la porosidad, los indices de
Carry de Hausner, lamojabilidad y las propiedadesreoldgicas y color del producto rehidratado.
La presenciade fibrainsoluble aumenta el dngulo de reposo del polvo, la porosidad y el tiempo
de mojado. Esto dificulta el flujo libre del mismo, lo hace menos compactable y retarda su
rehidratacion. Ademas, confiere mayor viscosidad al producto rehidratado, aunque acerca su
color al de lafruta. Los pre-tratamientos de hidratacién y deshidratacion del puré antes de su
liofilizacidn conllevan cambios composicionales que también afectan a las propiedades de los
productos en polvo y rehidratados. En concreto, aplicar un tratamiento térmico antes de la
liofilizacidn supone un aumento muy importante del tiempo de mojado y de la viscosidad del
producto rehidratado, por lo que no seria recomendable, en ningln caso, con el objetivo final
de obtenerunzumoa partirde él.

Palabras clave: liofilizacién, tamafno de particula, color, angulo de reposo, densidad aparente,
mojabilidad, viscosidad.



TITOL: INFLUENCIA DEL CONTINGUT EN AIGUA DEL PURE DE TARONJA EN LES PROPIETATS DE
LA POLS OBTINGUT PER LIOFILITZACIO.

RESUM:

La liofilitzacié és una técnica d'eliminacié d'aigua que permet |'obtencié de productes molt
estableside moltalta qualitat. Es tracta d'un procés de deshidratacioé basat, fonamentalment,
en l'eliminacio d'aigua per sublimacid. Este comenga amb la congelacié de la mostra amb un
posteriorassecat. Durantla congelacié la major part de I'aigua es converteix en gel, encara que
sempre queda quelcom d'aigua no congelable en estat liquid. La quantitati grandaria dels vidres
de gel formats durant la congelacié, que dependran fonamentalment de la quantitat d'aigua
present en I'aliment a liofilitzari de la velocitat de congelacid, poden afectar la humitat del
producte obtingut, a la seua porositat, a la seua resisténcia mecanica o al seu comportament
enfront de la rehidratacié, entre altres propietats. D'altra banda, també la quantitat de gel a
sublimar condicionaraladuracié de I'etapad'assecati, pertant, el cost del procés. L'assecament
per liofilitzacid s'iniciaamb una etapa conductiva (assecat primari) on el vapor d'aigua generat
enlainterfase de sublimacid s'eliminaatravés dels porusde I'estructura del producte. A mesura
que pareix el gel, comenca a eliminar-se |'aigua lliure per evaporacio (assecat secundari) . En
este treball s'ha estudiat com afecta laquantitatd'aiguai de soluts presents en un producte de
taronja a la qualitat del corresponent producte liofilitzat obtingut i a la seua posterior
rehidratacid. Es va treballar amb mostres de puré i suc de taronja degudament formulats
incorporant goma arabiga i fibra de bambu com biopolimers estabilitzants del producte
liofilitzat. Ales mostres de puré es va afegiriva eliminarentorn d'un 5% de I'aigua present per
a aixi aconseguir tres nivells d'humitat, sent un d'ells habitual de la polpa de taronja. Els
productes obtinguts es van convertir en pols i es van caracteritzar analitzant la distribucié de
grandaria de particula, el color, I'angle de rep0s, la porositat, elsindexs de Carr i d'Hausner, la
mullabilitat i les propietats reologics i color del producte rehidratat. La preséncia de fibra
insolubleaugmental'anglede repds de la pols, laporositati el temps de mullat. A¢o dificu lta el
flux lliure del mateix, ho fa menys compactableiretarda la seuarehidratacié. A més, confereix
major viscositat al producte rehidratat, encara que acosta el seu color al de la fruita. Els
pretractaments d'hidratacié i deshidratacié del puré abans de la seua liofilitzacié comporten
canvis composicionals que també afecten les propietats dels productes en polsirehidratats. En
concret, aplicaruntractament térmicabans de laliofilitzacié suposa un augment moltimportant
del temps de mullat i de la viscositat del producte rehidratat, per la qual cosa no seria
recomanable, en cap cas, amb |'objectiufinal d'obtindre un suca partir d'ell.

Paraules clau: liofilitzacid, grandaria de particula, color, angle de repos, densitat aparent,
mullabilitat, viscositat.



TITLE: INFLUENCE OF THE WATER CONTENT OF AN ORANGE PURE ON SOME PROPERTIES OF
THE OBTAINED FREEZE-DRIED POWDER.

ABSTRACT:

Freeze-dryingisawaterelimination techniquethat allows obtaining verystable products of very
high quality. It is a dehydration process based, fundamentally, on the elimination of water by
sublimation. This begins with the freezing of the sample with a subsequent drying. During
freezing, most of the waterturnstoice, although thereis always some non-freezing waterin the
liquid state. The amount and size of the ice crystalsformed during freezing, which will depend
fundamentally on the amount of water presentin the food to be lyophilised and the freezing
speed, can affect the humidity of the product obtained, its porosity, to its mechanical resistance
or its behaviour against rehydration, among other properties. On the other hand, also the
amount of ice to sublimate will condition the duration of the drying stage and, therefore, the
cost of the process. Freeze drying begins with a conductive stage (primary drying) where the
watervaporgenerated atthe sublimation interfaceis removedthrough the pores of the product
structure. Asthe ice disappears, thefree waterbeginsto be removed by evaporation (secondary
drying). Inthiswork we have studied how the amount of water and solutes presentin an orange
product affects the quality of the corresponding lyophilized product obtained and its su bsequent
rehydration. We worked with samples of puree and orange juice duly formulated incorporating
gum arabic and bamboo fibre as stabilizing biopolymers of the lyophilized product. To the mash
samples, about 5% of the water present was added and eliminated to achieve three moisture
levels, one of them being habitual of the orange pulp. The products obtained were converted
into powder and characterized by analysing the particle size distribution, the colour, the angle
of repose, the porosity, the Carr and Hausner indices, the wettability and the rheological
propertiesand colour of the rehydrated product. The presence of insoluble fibre increasesthe
angle of repose of the powder, the porosity and the wetting time. This hinders the free flow of
the same, makesit less compactable and retards its rehydration. In addition, it confers a higher
viscosity to the rehydrated product, althoughit brings its colour closerto that of the fruit. The
pre-treatments of hydration and dehydration of the puree before its |yophilization entail
compositional changesthat also affect the properties of the powdered and rehydrated products.
Applying a thermal treatment before lyophilization supposes a very important increase of the
wetting time and the viscosity of the rehydrated product, so it would not be advisable, in any
case, with the final objective of obtainingajuice from it.

Keywords: freeze-drying, particlesize, colour, resting angle, bulk density, wettability, viscosity.
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1 INTRODUCCION

La tendencia alimentaria actual indica que el consumo diario de frutas y verduras es parte
fundamental de una dieta saludable. La Organizacién Mundial de la Salud (OMS) recomienda
unaingesta diaria aproximada, como norma general, de unos 200-250 g/dia para nifios y 300-
400 g/dia para adolescentes y adultos. Esta ingesta garantiza el suficiente consumo de
micronutrientes, fibra dietéticay compuestos antioxidantes que se requieren diariamente para
evitar unamalnutricién y satisfacer las necesidades nutricionales diarias. Se ha estimado que un
consumo diario de esta cantidad aproximada podria salvar hasta1,7 millonesde vidas al aio, ya
gue su ingesta esta relacionada con la reduccidn del riesgo de enfermedades crénicas, tales
como las cardiovasculares y cancerigenas (OMS, 2017). En este estudio se ha trabajado con
naranja liofilizada pensando en una nueva forma de ofrecer fruta al consumidor que pueda
despertar el interés por su consumo. El citrico estudiado, en concreto, es el fruto del naranjo
dulce, arbol que pertenece alaespecie Citrus sinensis, de lafamilia de las Rutdceas. Esta familia
comprende masde 1.600 especies.El género botanico Citrus es el mdsimportante de lafamilia,
y consta de unas 20 especies con frutos comestibles, todos ellos muy abundantes en vitamina
C, flavonoides y aceites esenciales. El naranjo dulce es el mas cultivado de todos los citricos,
tanto a nivel mundial, como nacional y destacando, en concreto, enlaComunidad Valenciana.

La gran popularidad de los citricos, especialmente lade lanaranja, se debe asus caracteristicas
dietético-saludables. En este sentido, elconsumo de dichas frutas, en especial enfresco, implica
un aporte importante de vitamina C, sustancia hidrosoluble con una gran capacidad
antioxidante, que el serhumano esincapaz de sintetizar porsi mismoy que es fundamental en
la regulacidn de ciertas funciones vitales, a la vez que juega un papel importante en la
prevenciondelagripey el resfriado, asicomo en el tratamiento de laenfermedad del escorbuto,
entre otras enfermedades. Ademas, |la naranja aporta otra serie de compuestos bioactivos (otras
vitaminas, bioflavonoidesy fibra) que también parecentener efectosbeneficiosos paralasalud.
Por su parte, también es importante desde un punto de vista econdmico, pues supone una
fuente de materia prima para la industria del procesado de citricos (zumos, néctares,
mermeladas), lade fabricacidn de piensos (cortezas)y paralaindustria cosméticay de perfumes
con los aceites esenciales (Stern et al., 2005).

El crecimientoylamaduracion fisioldgica de lafrutasolo se completan cuando ésta permanece
unida a la planta de procedencia, pero la maduracidn organolépticay la senescencia pueden
proseguirunavezseparadade aquella. Las frutas sufren tras su recoleccién numerosos cambios
fisicoquimicos, determinantes de su calidad al ser adquiridos por el consumidor (Willset al.,
1984). Teniendo en cuenta estos cambios, no se puede asegurar elvalor nutricional dela naranja
a largo plazo, como el de la mayoria de las frutas, ya que al pasar un tiempo se degradan y se
pierden, al menos en parte, sus beneficios. En este sentido, laliofilizacion es uno delos procesos
que permite alargarsuvida util.

El proceso de fabricacién de polvos de frutas u hortalizas es diferente en funcién de la fruta u
hortaliza procesada. No obstante, en la mayoria de los casos se suceden las etapas de lavado,
troceadoo trituradoy secado (Neacsu etal., 2015). El mayorreto hoy endia eseliminarel agua
del alimento de la forma mas eficiente, preservando la calidad del producto, minimizando el
impacto sobre el medio ambiente, asi como los costes de capital y de operaciéon del proceso,



siendo necesariollegaraun compromiso entre todos estos factores (Betoret et al., 2016). Con
los productos en polvo se consigue resolverlos principales problemas que presentan las frutas
en cuanto a su estacionalidad. Ademads, son una buenaalternativa para este tipo de productos
alimenticios saludables, dado que ofrecen beneficios como lareduccion del volumen o peso, el
facil manejoy transporte y la mayor vida util durante el almacenamiento (Telis y Martinez-
Navarrete, 2010).

Para conseguirlos productos en polvo, existen distintas técnicas de secado. El secado esuno de
los métodos mas antiguos de conservacion de alimentos que trata de retrasar el deterioro del
alimento bajando su actividad del agua (a,,). Para ello, se disminuye la humedad del producto
hastaun nivel seguro parasu posterioralmacenamientoy transporte, de manera que se evitela
multiplicacidn microbianay se ralentice o inactive su actividad (Vega y Lemus, 2006). La
operacion de secado es un proceso complejo en el que se ven implicados mecanismos de
transferencia de energia y materia que originan cambios fisicos, quimicos y estructurales
(Sabarez, 2012; 2014). La tecnologiade secado es un factor determinante en las caracteristicas
finales del producto obtenido, como el color, aspecto, texturay otras propiedades sensoriales,
como el aromay sabor, asi como en su valor nutritivoy funcional (Karametal., 2016).

Existen diferentes tecnologias que se pueden utilizar para el secado de alimentos. Entre ellas,
destacan: el secado por aire caliente, el secado por microondas, la deshidratacion osmética, la
atomizacion o la liofilizacion (Vega y Lemus, 2006). El secado permite obtener alimentos
estables, desde el punto de vista microbioldgico, y en el caso de las frutas, con una
concentracién muy interesante de componentes, como son los hidratos de carbono vy fibra,
ademas de vitaminasy sales minerales (Xue, 2004). El uso del aire caliente suele conllevar
sobrecalentamientos en el producto que afectan negativamente a su calidad. Las microondas
penetranenlos alimentos provocando que las moléculas polares como el agua, las proteinas y
otras tiendan a alinearse en el campo electromagnético producido. Este se invierte de 915 a
2450 millones de veces por segundo, mientras las moléculas tratan de alinearsey oscilan a estas
frecuencias generando la friccidn intermolecular que provoca el calentamiento del alimento
(Jiménez et al., 2001). Al tratarse de un calentamiento volumétrico, es mas rapido que otros
métodos. Ladeshidratacionosmotica es unatécnicade deshidratacion parcial de alimentos que
consiste enlainmersion de los mismos en soluciones acuosas de solutos (azlcares y/o sales) de
alta presién osmotica (Della y Mascheroni, 2011). La atomizacién, o secado en spray involucra
latransformacién de unalimento desde un estado liquidoa un estado seco en forma de particula
(Sousaetal., 2008). Las altas temperaturas utilizadas en estatécnica podrian ejercerun efecto
negativo en diversos compuestos termolabilesy volatiles, de alto valor funcional y sensorial. Sin
embargo, larapidez del proceso limitasu efecto negativo.

Por ultimo, la liofilizacién, en la que se basa la investigacion realizada en el marco de este
trabajo, es un proceso de conservacién para productos perecederos por deshidratacion avacio.
La liofilizacidn consta de tres etapas (Tangy Pikal, 2004). El primer paso es | a congelacidn previa
del producto, para posteriormentesublimar el hielo,generalmenteabaja presidén, y finalmente
terminar de eliminar el agua no congelada por evaporacion. El proceso requiere el aporte del
calor latente de sublimacidény evaporacion, respectivamente. No obstante, el uso de bajas
presiones permite que ambos procesos ocurran a bajas temperaturas, lo que conlleva la
disminuciénde laa,, del producto, manteniendo significativamente inalteradas las propiedades



fisicas y quimicas relacionadas con su calidad, tanto organoléptica como nutricionalmente,
aportando mayorsalubridad. En estesentido, es unade lasalternativasde interéscomo método
de conservacion de alimentos, la cual permite prolongar el tiempo de vida Util, y proporcionar
distinta presentacion comercial del producto a la cual el consumidor esta acostumbrado. Los
productos liofilizados, no sdélo tienen la ventaja de una mayor estabilidad, sino que también
proporcionan un facil manejo (transporte y almacenamiento), lo que se traduce en
abaratamiento de costesy mayor comodidad de uso para el consumidor (Tangy Pikal, 2004). La
calidad del producto obtenido vaadepender, nosélode las condiciones en que se hayallevado
a cabo la etapa de secado, sino también de la cantidad y tamafio de los cristales de hielo
formados durante lacongelacién, que van adepender, asuvez, de lacantidad de agua presente
en el alimento a liofilizar, de su interaccién con los solutos presentesy de la velocidad de
congelacién. Esto puede afectar a la humedad del producto obtenido, a su porosidad, a su
resistencia mecdnica o a su comportamiento frente alarehidratacién, entre otras propiedades.
Por otra parte, también lacantidad de hieloasublimarvaa condicionarladuracién de la etapa
de secadoy, por tanto, el coste del proceso. En este trabajo se ha querido comparar como la
diferentecomposicién ensolutosy el diferente contenido en aguade un preparado de naranja,
debidamente formulado para evitarel colapso de su estructura (Mosqueraetal., 2010), afecta
ala calidad del producto liofilizado obtenido, convertido en polvo, y sucomportamiento frente
ala rehidratacién.



2 OBIETIVO Y PLAN DE TRABAJO

El objetivode este trabajo hasido estudiar como afectan eltipo de solutos y la cantidad de agua
presentesenunpreparado de naranja, a las caracteristicas del polvo obtenido por liofilizacién.
Se hatrabajado conzumoy con untriturado de naranja, este Ultimo acondicionado a tres niveles
de humedad. Las propiedades analizadas al polvo han sido la distribucién de tamafio de

particula, el color, el dngulo de reposo, la porosidad, los indices de Carr y de Hausner y la
mojabilidad, asicomo el colory las propiedades reolégicas de los productos rehidratados.

El plan de trabajo llevado a cabo para cumplir este objetivo fue el siguiente:

1
2.
3.

N o s

Preparacion de los diferentes productos de naranja

Liofilizacidn de los productos de naranja

Trituraciéon de las tortas liofilizadas para la obtencién de los polvos
correspondientes

Andlisis de las propiedades de los polvos
Rehidratacion de los productos en polvo

Andlisis de las propiedades de los productos rehidratados

Comparacionde losresultados de las distintas muestras



3 MATERIALES Y METODOS

3.1 MATERIAS PRIMAS

Para el estudio se utilizd naranja (Citrus sinensis) de la variedad Navelina. Las piezas de fruta
fueron seleccionadas por sutamafio, colory ausencia de dafio fisico, mediante evaluacion visual,
para que el lote utilizado fuera lo mas homogénea posible. Para aumentar la estabilidad fisica
de la naranja en polvo, se utilizé goma arabiga (GA, Scharlab, Sentmenat, Espafia) y fibra de
bambu (FB, Vitacel®, Rosenberg, Alemania).

3.2 PREPARACION DE LAS MUESTRAS

Se trabajd tanto con puré como con zumo de naranja. La fruta lavada y cortada se trituré
mediante un robotde cocina (Thermomix TM 21, Vorwerk, Espafia) a su maxima potencia para
obtener el puré. Para obtener el zumo, se utilizé un exprimidor doméstico (Braun MPZ 6,
Espafia).

Tanto al puré como al zumo se le adicionaronla GA y FB, en proporcidon en peso 100:5:1,
respectivamente, y se mezclaron en laThermomix avelocidad3 durante 4miny durante 3s mas
a la maxima potencia. Aambosse lesanalizélahumedady el contenido ensélidos solubles, tal
y como se describe enlosapartados, 3.4.1 y 3.4.1. El puré preparado se separd en 3 porciones.
Una se reservod tal y como habia sido preparada (muestra PN); otra se hidraté afiadiéndole la
cantidad de agua suficiente paraelevar su humedad hasta aproximadamente un 87 % (muestra
PH) y otra se deshidraté parcialmente hasta aproximadamente un 78 %, utilizando un
microondas (Norm, N MWD 3038 GC, Espaia)(muestra PD). Para esto ultimo, teniendo la
muestra preparada, ésta se calentd al microondas dos minutosa 800 W, se retird y se mezdd
para asegurar un calentamiento mds homogéneo y se repetid el proceso en veces sucesivas
hasta llegar a la humedad deseada. El cdlculo de la humedad de la muestra durante su
calentamientose hizo a partirdel correspondiente balance de agua, conocidalahumedad inidal
del puré de naranja formulado. Porsu parte, |la muestra de zumo se codificé como Z.

Todas las muestras preparadas se distribuyeron en moldes de 4 cm de alto x 30 cm de ancho,
con 1 cm de espesor, se congelaron durante 48h a -45°C (Liebherr, LGT 2325, Alemania)y,
posteriormente, se liofilizaron (Telstar, Lioalfa-6, Espafia) a temperatura ambientey p=0,050
mbar, durante 48h. Para la obtencién y caracterizacién de los productos en polvo, las tortas
obtenidas después de laliofilizacién se trituraron tal y como se describe a continuacién.

3.3 OBTENCION DEL PRODUCTO EN POLVO

Se pesaron 30-40 g de torta liofilizada, se trituraron (Thermomix durante 20 segundos a
velocidad 5) y el polvo obtenido se envasé en botes herméticos. Una parte del polvo se utilizd
para el andlisis de la distribucion de tamafio de particula y el polvo, con tamafio de particula
<0.10 mm obtenido de este analisis, se rehidratdé para su caracterizacién. Otra parte del
producto en polvo se paso por un tamiz de 0,8 mm de luz de malla, para retirar las particulas
mal trituradas, y se caracterizd en cuanto a su humedad, dngulo de reposo, color, mojabilidad,
densidad y sus indices relacionados. Para el tamizado se utilizaron tamices (CISA, 200/50,



Espafia), conlos correspondientes tapay fondo, y un tamborvibratorio (AMP040 CISA, Espafia)
ajustadoa 50 Hz, 5 min. Todos estos analisis se describen a continuacion.

3.4 CARACTERIZACION DE LOS PRODUCTOS DE NARANJA FORMULADOS.

Los productos de fruta formulados se caracterizaron en cuanto a su humedad, solidos solubles
y color. Porsu parte, al polvoliofilizado se le analizé lahumedad, angulode reposo, distribucidn
de tamafio de particula, color y comportamiento frente a la rehidratacién. Para esto ultimo se
cuantificé lamojabilidaddel polvoy se estudid el comportamiento reoldgicoy color del producto
rehidratado. Todas estas determinaciones se describen a continuacién.

3.4.1 HUMEDAD

Para el andlisis de lahumedad de las muestras se utilizaron pesasustancias de vidrio, alos que
se afnadid una cantidad conocida de muestra. A continuacién, se dejaron secaren una estufaa
vacio de p<100 mbar y T 60 + 1 °C, durante 48 h (Vaciotem-T JP Selecta, Espaiia) y se registrd
de nuevoel peso. La diferenciaentre el pesoinicial y final respecto al inicial permite calcularla
humedad, expresadacomo gagua/g muestra.

3.4.2 SOLIDOSSOLUBLES
Se determinaron los°Brix (g sélidos solubles/100g fraccién liquida) por refractomeria (Refracto,
30 PX Meter, Espaiia).

3.43 COLOR

Para evitarlainfluenciaque puede teneren el colorde un producto en polvo su diferente grado
de compactacion, el colorse midid a lamuestra sometidaa un ensayo de compresidn mecdnica
utilizando un analizador de textura (TA-XT”, Stable Micro Systems, UK) y un punzén de 10 mm
de didmetro. Para ello se siguid el procedimiento propuesto por (Telis y Martinez-Navarrete,
2010).

Se colocé un vidrio dptico (CR-A51, Minolta Camera CO., Japan), sobre la lente del
espectrocolorimetro (CM2600D, Konica Minolta Sesing, INC., Japan), con una ventana de
mediciéonde 6 mm de didmetro. Despuésdel ensayo de compresidn, lacapsulacon la muestra
se invirtié rapidamente sobre el vidrioy se forzé la muestra contra la superficie del mismo,
mediante el empuje del disco de polietileno situado en el fondo de la capsula.

Los ensayos se realizaron por triplicado para cada muestra, midiendo las coordenadas en el
espacio de color CIEL*a*b* con iluminante D65 y observador 10°. La coordenada L* denota
luminosidad sobre unaescalade 0-100desde negro hastablanco; a* (+) rojoo (-) verde; y b* (+)
amarilloo(-) azul. El tono (h*) y el croma (C*) se calcularon a partir de las coordenadas medidas,
utilizandolas Ec. (1) y (2) respectivamente.

h* = arctg(z—:) (1)
C* = (a*? 4+ b*2)05 (2)
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3.4.4 ANGULO DE REPOSO

El dangulode reposo es el angulo formado entre la pendiente de lamontafia de producto que se
forma al dejarlo caer por gravedad y la superficie horizontal y esta directamente relacionado
con la resistencia de un producto en polvo a fluir en aire. Para obtenerlo se utilizé un embudo
de 12 cm de alto x 9.3 cm de ancho en la boca, con el final de su cuello planoy colocado a 3,5
cm de altura sobre un papel milimetrado situado enlabancada. Se vertieron 15 g de producto
enpolvoenelembudoyse midié el didmetroy alturadel cono de productoformado. El ensayo
se realizo portriplicado. El dngulo de reposo (a®)se calculé aplicandola Ec. (3).

a® = arctan(%) (3)

Donde h: alturade lamontaiiade productoformado desde sucima. YD: didmetro maximo de
la base de la montafiade producto formado, tomado en diferentes puntosy sacando una
media.

3.4.5 DISTRIBUCION DEL TAMANO DE PARTICULA

Para su caracterizacion se utilizé unaserie de tamices con luces de malla 0,8; 0,5; 0,3; 0,2; 0,15
y 0,10 mm. Los tamices, previamente, limpios y secos, se pesaron y se colocaron de mayor a
menor aperturade luzde malla, colocando enla base el fondo de la serie. Después se coloco el
conjunto de tamices encimadel tambor vibratorio y se colocé una cantidad de muestra conocida
(30-40 g) en el tamizde 0,8 mm. Seguidamente se colocé latapay se puso en marcha el tambor
vibratorioa 50 Hz durante 5 min. Al finalizarse volvié a pesar cada tamiz con el polvo retenido.
Esta determinacién se hizo portriplicado paracada muestra.

3.4.6 DENSIDAD, POROSIDADE INDICES DE HAUSNER Y CARR
La densidadreal se calculd, a partir de la composicién de las muestras, aplicando laEc. (4).

p=1/((Xu/puw) +(Xcr/Pcr)) (4)

Donde X., Yy Xc son las fracciones masicas de los compuestos mayoritarios (agua y
carbohidratos, respectivamente y p., pcu S0n sus densidades (puc = 1,4246 g/cm3, p,, = 0,9976
g/cm3) (Choiy Okos, 1986).

Se obtuvo, portriplicado paracada muestra, ladensidad aparente tanto del polvo vertido como
compactado. En el primer caso, se dejo caer muestra en el tubo graduado, previamente pesado,
hasta 45 mL, con ayuda de un embudo. Se volvié a pesar el tubo junto con la muestra,
cuidadosamente para evitar compactaciones durante la manipulacidon de ésta. La relacién
masa/volumen proporciona la densidad aparente del polvo vertido. A continuacion, se
compacto el polvo golpeando, de forma seca, el tubo situado a 5 cm sobre la bancada contra
esta misma durante (golpe/s) durante 240 s, y se anotd el volumen ocupado por la muestra
compactada. La nueva relacién masa/volumen compactado proporciona la densidad aparente
del polvo compactado. Con estos datos se calculé la porosidad (€ ), que cuantifica el volumen de
aire que hay enun volumen total de muestra, y los indices de Hausner (IH) y Carr (IC) aplicando
lasEc. (5a7).

— Preal—Pc (5)
Preal

&



Y

IH: 2 = 6
pv Ve ( )
IC: Pc— Pv — Ww-Vc 7

Pc W ( )

En las ecuaciones anteriores, €: porosidad; p, y V, :densidad aparente y volumen del polvo
vertido, respectivamente; p.y V.. densidad aparente y volumen del polvo compactado,
respectivamente.

3.5 COMPORTAMIENTO DEL POLVO FRENTE A LA REHIDRATACION

Para la rehidratacion se utilizo el polvo con tamafiio de particula < 0,10 mm, obtenido en el
tamizado descrito en elapartado anterior. Los polvos obtenidos a partir del puré se rehidrataron
todos ala humedad del puré formulado (PN), antes de afiadirle o quitarle agua. Para el calculo
de laproporcién polvo : aguase utilizaron losdatos de humedad delamuestra PN paralos purés
y Z para el zumo, antesy después de liofilizar (Ec. 8 y9). La rehidrataciéon se realizé en agitacion
controlada (800 rpm) y constante, a = 8 °C. A cada producto rehidratado se analizé el colory
comportamiento reoldgico, segln se describe a continuacién. Todas estas determinaciones se
realizaron portriplicado.

m™ =m, +m,, (8)
mP * xP +my, =m« xNF (9)

Donde x,"F es la humedad del producto de naranjaformulado antes de su liofilizacion (PN o Z,
segun el caso), m™lamasadel producto rehidratado (45g), mP eslamasa del producto en polvo
y m* esla masa de agua que afiadimos para conseguirlahumedad necesaria.

3.5.1 DETERMINACION DE LA MOJABILIDAD (TIEMPO DE MOJADO) DE PRODUCTOS EN
POLVO.

Para su determinacidon se siguid el método 34-849-°86 (UNE 1896), basado en contar el tiempo

gue una determinadacantidad de muestra(1010,1 g) tarda en ser recubierta por agua cuando

se dejacaer en ella. Se realizaron 4repeticiones por cada muestra.

3.5.2 PROPIEDADES REOLOGICAS

Se caracterizé el comportamiento al flujo utilizando un reémetro de esfuerzo controlado con
geometria de cilindros concéntricos (Kinexus KNX2210). Se registré el esfuerzo cortante al
aplicarun barrido de gradiente de velocidad de 0a 150 s*a 8 °C.

3.5.3 PROPIEDADES OPTICAS

El color se determind por espectrocolorimetria (CR-A51, Minolta Camera CO., JAPAN), sobre la
lente del espectrocolorimetro (CM2600D, Konica Minolta Sesing, INC., JAPAN), empleando
cubetasde 4 cm de alturay 1 cm de espesor. Se midié el colorfisico a partir de los espectros de
reflexién, que fueron obtenidos sobre fondo negro. Se obtuvieron las coordenadas CIE L*a*b*.



4 RESULTADOSY DISCUSION

4.1 CARACTERIZACION DE LOS PRODUCTOS DE NARANJA FORMULADOS

4.1.1 HUMEDAD Y SOLIDOS SOLUBLES

Los productos de naranja formulados para su liofilizacién presentaron los valores de humedad
y sélidos solubles que se muestran en la Tabla 1. La diferencia hasta 1 de la suma de ambos
corresponde alos solutosinsolublesde cada muestra (Tabla 1). Los tratamientos de hidratacién
y deshidratacion realizados al puré con los biopolimeros afiadidos consiguieron llegar a las
humedades previstas. Como era de esperar, los sélidos solubles disminuyen cuanto mayoresla
humedad presente en las muestras. No obstante, puede observarse como el hecho de afiadir
agua a la formulacién inicial del puré supone un aumento de la fraccion masica de solutos
insolubles a costa de los solubles. Esto podria explicarse pensando que la mayor disponibilidad
de agua permite un mejor desplegamiento de las cadenas de polisacaridos que conforman la
estructuralos biopolimeros afiadidos, especialmente de GA (Badui, 2013), que tendrian mayor
capacidad para formar redes entrecruzadas con el resto de la matriz, atrapando en ellas parte
de los solutos solubles presentes enel puré de naranja. En el puré deshidratado, por el contrario,
se observaunaumento de los solutos solubles a costade losinsolubles. Esto puederelacionarse
con la solubilizacién de parte de la pectina por efecto del tratamiento térmico llevado a cabo
con las microondas (Contreras etal., 2007).

Por su parte, el zumo mostré6 mayor humedad y solutos solubles que el puré PN v,
consecuentemente, una fraccion masica de solutos insolubles mucho menor (Tabla 1). Esto es
consecuencia de la pulpa que se deshecha cuando se obtiene el zumo, que es la que contiene
mayoritariamente la fibra de la fruta. En este sentido, pensar en la posibilidad de obtener un
zumo a partir de larehidratacién de un puré de frutaliofilizado, contaria con unadoble ventaja.
Por una parte, se incorporaria la fibra, cuyo consumo actualmente es deficitario a nivel mundial
(Caezy Casas, 2007), y, porotra, se reduciriala cantidad de subproducto generado, haciendo su
procesado mdssostenible.

Tabla 1. Valores medios (y desviacion estdndar) de humedad (xw, g agua/g muestra) y sélidos solubles (xss, g solidos
solubles/qg fraccidn liquida) de los diferentes productos de naranja formulados. La misma letra en superindice (a-d) en
columnas indica los grupos homogéneos establecidos por el ANOVA (p<0,05) entre las muestras.

Muestra® Xu X Xi X (bs) X,i (bs)
PN 0,8242 (0,0002)° 0,1523 (0,0012)° 0,0235 0,8663 0,1337
PH 0,860 (0,003)¢ 0,1037 (0,0006)? 0,0363 0,7407 0,259
PD 0,7714 (0,0003)? 0,2037 (0,0006)¢ 0,0249 0,8911 0,1089

Z 0,834 (0,001)¢ 0,1590 (0,0017)¢ 0,007 0,9578 0,0422

)PN: puré de naranja formulado; PD: puré de naranjaformulado deshidratado; PH: puré de
naranjaformulado hidratadoy Z: zumo de naranja formulado.

4.1.2 COLOR

En la Tabla 2 se presentan las coordenadas y atributos de color de los productos de naranja
formulados. Lamayorluminosidad correspondea PN. Tanto ladilucidn delos solutos que ocurre



al incorporar agua (muestra PH), como la eliminacion parcial de la fibra (muestra Z), como el
tratamiento térmico aplicadoparaobtenerlamuestra PD, provocan cambios significativosen el
color. Tomando la muestraPN como referencia, las diferencias globales de color calculadas con
respectoa ella(Ec. 10) fueron 11,3, 14,1 y 29,2 para las muestras PH, PD y Z, respectivamente,
diferenciastodas ellas perceptibles parael ojo humano(Bodartetal.,2008). La mayor diferencia
de colorentre los purésy el zumo se debe fundamentalmente al mayorvalorde a* y b* enlos
primeros, en relacion con su mayor contenido en pulpa que les confiere un color mas parecido
al dela fruta que a su zumo (Conesaetal., 2009). Ello supone mayor purezay menorangulode
tono para los purés, cuyos colores son mas anaranjadosy vivos que el del zumo.

AE = \[(AL)? + (Aa™)? + (AbT)? (10)

Tabla 2. Coordenadas y atributos de color de los diferentes productos de naranja formulados. Valores medios y

desviacion estdndar (entre paréntesis). La misma letra en superindice (a-d) en columnas indica los grupos homogéneos
establecidos por el ANOVA (p<0,05).

Muestra L* a* b* c* h*
PN 51,9 (0,6)¢ 9,9 (0,3)¢ 50,5 (1,3)¢ 51,5 (1,4)¢ 78,90 (0,09)?
PH 47,8 (1,1)° 9,7 (0,2)° 40 (3)° 40,8 (2,7)° 81,9 (0,3)®
PD 48,2 (0,5°  7,4(0,4)° 37,1(1,9)°  37,8(L9)° 78,7 (0,3)°
YA 45,3 (0,5 0,88(0,07)* 23,57 (0,12)> 23,59 (0,13)> 87,86 (0,16)°

) PN: puré de naranja formulado; PD: puré de naranja formulado deshidratado; PH: puré de
naranjaformulado hidratado y Z: zumo de naranjaformulado.

4.2 CARACTERIZACION DE LOS PRODUCTOS EN POLVO
421 HUMEDAD
La humedad de los productos en polvo obtenidos se muestra en la Tabla 3. En todos los casos

las humedades soninferioresal 5 %, que eslo normal en este tipo de productos. La muestraZ
fue las que presentéd mayorhumedady PD la menor(p<0,05).

Tabla 3. Valores medios y desviaciones estdndar (entre paréntesis) de humedad (xw, g agua/g m uestra); tamafio
medio de particula (mm) ydel dngulo de reposo (°) para las cuatro muestras liofilizadas. La misma letra en superindice
(a-c) indica los grupos homogéneos establecidos por el ANOVA (p<0,05).

Muestra” Xw Tamafio medio de particula Angulo de reposo
PN 0,014 (0,010)® 0,261 (0,011)® 40.4 (0.5)°
PH 0,016 (0,003)" 0,25 (0,02)? 41.98 (0.08)®
PD 0,0023 (0,0004)2 0,244 (0,014)? 41.7 (0.6)°
yA 0,042 (0,003)¢ 0,245 (0,013)? 22 (4)?

IPN: puré de naranja formulado; PD: puré de naranjaformulado deshidratado; PH: puré de
naranjaformulado hidratadoy Z: zumo de naranjaformulado.

4.2.2 DISTRIBUCION DE TAMANO DE PARTICULA

Entre las propiedades que se han estudiado en los productos en polvo, se encuentra la
distribucién del tamafio de particula. Es una de las propiedades mas importantes de los
productos en polvoy esta directamenterelacionada con el comportamiento del materialy/o las
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propiedades fisicas del producto (Ortega Rivas et al., 2006). La distribucién del tamario de las
particulas obtenida porlatécnica de tamizado por viasecaestd basadaen el peso, de tal manera
que, para un intervalo de tamafio de particula, el valor que se obtiene representa el porcentaje
en pesode todas las particulas que quedan retenidas entre dos tamices con luces de mallaigual
alos extremos superior e inferior del intervaloen cuestién, con respecto al peso total de muestra
tamizada.

En este trabajo se ha querido comprobar si el diferente contenido en agua y solutos de los
diferentes productos de naranja formulados afecta a la resistencia mecdnica del producto
liofilizado obtenidoy, portanto, a la distribucién de tamafio de particula del polvo conseguido
despuésde sutrituracion. Las Figuras 1y 2 muestran los resultados obtenidos. Lamodade esta
distribucién, otamafio de particula que se da con mayorfrecuenciaes <10 mm (Fig. 1). Por su
parte la mediana, tamafio que deja al 50 % de las particulas por encimay por debajo de él, se
encuentraentre 0,15-0,10 mm para las muestrasPN y Z y entre 0,2-015 mm para las muestras
PD y PH (Fig. 2). Que la mediana esté desplazada hacia un tamafio superior en el caso de PH
puede estarrelacionado conunared poliméricamejorformada con lamatrizdel puré, como se
ha comentado en el apartado anterior, al haber estado los biopolimeros afiadidos en contacto
con mayor cantidad de agua. En el caso de PD puede ser consecuencia de la solubilizacién y
gelificacién de las pectinas que ocurre asociada al calentamiento (lgual et al., 2010). Sin
embargo, cuando se calculael tamafio medio de particula (Tabla 3), no se observan diferencias
significativas (p>0,05) entre las muestras. Desde este punto de vista, si bien las diferendas
composicionalesy estructurales asociadasala presencia dediferente cantidad de aguay solutos
insolubles parece influir en la resistencia mecanica a la trituracion de las tortas obtenidas
despuésde laliofilizacidon, no parece que, en este caso, estas diferencias sean tan grandes como
para que el tamafio medio de particula se vea afectado.
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Figura 1. Distribucion de tamafio de particula en base al porcentaje en peso de particulas de polvo retenidas en cada
tamiz, respecto al total de muestra tamizada (Frelativa). El tamafio de particula indica el intervalo de tamarios en que
se encuentran las particulas. Valores medios (y desviacion estdndar) en PN: puré de naranja formulado; PH: puré de

naranja formulado hidratado; PD: puré de naranja formulado deshidratado y Z: zumo de naranja formulado.
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Figura 2. Distribucion de tamafo de particula acumulado (Facumulada). Porcentaje en peso de particulas de polvo
retenidas en todos los tamices de luz de malla mayor que el indicado en el tamaiio de particula (mm), respecto al total
de muestra tamizada. Valores medios (y desviacion estandar) en PN: puré de naranja formulado; PD: puré de naranja
formulado deshidratado; PH: puré de naranja formulado hidratado y Z: zumo de naranja formulado.

4.2.3 ANGULO DE REPOSO

El dngulode reposo es una medidaempiricade la fluidezrelativade sélidos particulados y esta
significativamente influenciado por factores como la composiciéon, tamano y forma de las
particulas, tiempo de almacenamiento, entre otros (Cerezal,2011). Como ejemplo, el dngulo de
reposo de algunas harinas estaen el intervalo de 30° a 50° (Swarbrick, 1997; Rojas, 2004).

En nuestro caso se obtuvieron valores de dngulo de reposo del orden de las harinas citadas
(Tabla3). La unicadiferenciasignificativa (p<0,05) se observd entre el de cualquiera de los purés
y el del zumo. El dngulo de reposo del zumo fue mucho menor, lo que esta relacionado con su
mayor flotabilidad en aire, en comparacidn con los polvos obtenidos a partir de puré. Viendolos
resultados comentados hastael momento, se podria pensar que esto es consecuenciadel tipo
de solutos presentesen cada muestra. El puré tiene mayor contenidoen fibra, que estd formada
por polisacaridos de cadenalarga que dificultan el flujo libre del polvo. Los valoresde angulo de
reposo obtenidos permiten clasificar alos productos como aceptablesparalas muestras de puré
y excelentes parazumo segun la Real Farmacopea Espafiola (2015).

4.2.4 COLOR

Respecto al color de los diferentes productos en polvo (Tabla 4), en general y para las 3
coordenadas, hubo diferencias significativas (p<0,05) entre todas las muestras, que se
tradujeron enalgunas diferenciaseneltonoy el croma. Las diferencias en el tonofueron muy
pequefias, inferiores a 0,8° Respecto al croma, éste fue menoren el polvo obtenido a partir del
zumo y mayor en PN (p<0,05). Para calcular la diferencia global de color entre las muestras se
utilizé la Ec. (10), tomando de nuevo como referencia la muestra PN en todos los casos. Los
valores calculados fueron7,8enel casode PH, 6,9 paraPDy 15,4 parazumo. Todos estos valores
estan por encima de 3, por lo que se puede decir que son diferencias de color perceptibles a
simple vista (Bodart etal., 2008).
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Tabla 4.Coordenadas y atributos de color de los diferentes productos de naranja en polvo. Valores medios y desviacion
estdndar (entre paréntesis). La misma letra en superindice (a-d) indica los grupos homogéneos establecidos por el
ANOVA (p<0,05).

Muestral” L* a* b* c* h*
PN 77,5 (2,8)° 6,5 (0,5)° 48,5(0,4)¢ 48,9 (0,4) 82,4 (0,5)
PH 76,5 (0,9)® 5,4 (0,4)° 41,3 (0,5 41,6 (0,5)° 82,6 (0,5)*
PD 80,36 (1,13)¢ 5,72 (0,16)° 42,7 (0,9)¢ 43,1 (0,9)¢ 82,37 (0,05)%*
z 73,4 (2,5)2 41 (0,3)° 34,3 (0,7)2 34,5 (0,7)? 83,2 (0,5)°

“Valores medios en PN: puré de naranjaformulado; PD: puré de naranjaformulado
deshidratado; PH: puré de naranjaformulado hidratadoy Z: zumo de naranja formulado.

Si se compara el valor de los atributos de color del polvo con los de sus correspondientes
productos antes de liofilizar el cambio mas importante se observa para la muestra Z, que
aumentael cromay disminuyedel tono como consecuencia de laliofilizacion. Cabe decir que es
esperable quese encuentran diferencias de color, no sélo por el diferente contenido en agua de
los productos formulados antes y después de liofilizar, sino por el diferente tipo de producto
comparado: en un caso se trata de fluido mds o menos viscosoy en el otro de un sélido. No
obstante, en todos los casos se mantiene el tono anaranjado-amarillento caracteristico de la
naranja.

4.2.5 DENSIDAD, POROSIDAD EINDICES DE HAUSNER Y CARR

La densidad real de las muestras se calculd a partir de los datos de humedad de los productos
en polvo (Tabla3), asumiendo que todos los solutos son carbohidratos y aplicando laEc. (4). En
cuanto a la densidad real calculada (Tabla5), como eslégico, éstafue mayor en PD puesto que
su humedad eramenor que las otras muestras. En cambio, la densidad de PH es menorque las
otras muestras debido a su mayor humedad. Por otro lado, tanto PN como Z se mantienen en
unvalorsimilar, al ser sucomposicidon en aguay solutos muy similar. Por su parte, las densidades
aparentes, tanto del polvo vertido como compactado, mostraron diferencias significativas
(p<0,05) entre las muestras, que se reflejan en diferencias en los indices calculados a partir de
ellas. Poruna parte, la mayor porosidad fue lade PH, seguidade PNy lamenorlade PDyZ. La
porosidad interparticula depende del tamafioy forma de las mismas. En este caso, como no se
observaron diferencias significativas en el tamafio medio de las particulas, podria esperarse que
esto fuera consecuenciade la diferente forma. Formas mas redondeadas permitirian un mejor
empaquetamiento de las particulas y, por tanto, la presenciade un menor volumende aire en
la muestra. En este caso, las muestras PDy Z, con mayor proporcién de sélidos solubles (Tablas
1y 3), fueronlas que presentaronlamenorporosidad. La presenciade mayorcantidad de fibra
insoluble en las muestras PN y PH, ademas de una red con los biopolimeros afiadidos mas
estructurada en este Ultimo caso, podrian dar lugar, durante la trituracion, a la obtencidn de
particulas mas irregularesy, en consecuencia, un polvo mas poroso. A su vez, la forma mas
irregular de las particulas de estas dos muestras supondria una mayor resistencia a su
compactacion, que seria mas facil tratdandose de formas esféricas. Esto concuerda con los
valores menoresde los indices de Hausner y Carr para estas muestras (Tabla 5), ya que valores
mayores de estos indices se correlacionan con una mejor compactacién del polvo.

13



Tabla 5.Valores medios y desviaciones estdndar (entre paréntesis) de las distintas densidades (g/cc) e indices
relacionados de los productos en polvo. La misma letra en superindice (a-d) indica los grupos homogéneos establecidos
por el ANOVA (p<0,05).

Muestra'” P Pv Pc IH IC (%) Porosidad (%)

0,286 0,41 1,44 30,4 60,9

PN 1,053 (0,003)* (0,02)° (0,05)2 (2,6)° (1,5)°
0,258 0,3869 1,50 33,3 62,84

PH 1,041 (0,008)® (0,0012)2 (0,05) (2,2)® (0,12)¢
0,377 0,57 1,52 34,1 46,6

PD 1,070 (0,003)¢ (0,06)¢ 0,03)° (1,3)° (0,6)°
0,336 0,55 1,63 38,5 47,9

z 1,050

(0,006)¢ (0,06)c (0,02)c (0,6)° (0,6)°

"IPN: puré de naranja formulado; PD: puré de naranjaformulado deshidratado; PH: puré de
naranjaformulado hidratadoy Z: zumo de naranja formulado. p densidad real; p, densidad
aparente del polvo vertido, p.densidad aparente del polvo compactado; IH: indice de
Hausner; IC: indice de Carr

4.3 COMPORTAMIENTO DEL POLVO FRENTE A LA REHIDRATACION

4.3.1 MOJABILIDAD (TIEMPO DE MOJADO) DE LOS PRODUCTOS EN POLVO

La mojabilidad mide el tiempo que tarda el producto en rodearse completamente de agua
cuando se deja caer en ella. Como se puede observar (Tabla 6), no existen diferendas
significativas en el tiempo de mojado entre el polvo obtenido a partir del puré natural y del
hidratado (p>0,05). No obstante, si comparamosestas dos muestras con el deshidratado, siendo
todas puré, si que existen diferencias significativas (p<0,05), de manera que la muestra
deshidratadatarda mucho mas en mojarse. El hecho de que este tiempose llegue a prolongar
hastamds de 30 min pude justificarladesviacion tan alta observada en este caso. La mojabilidad
del zumo fue significativamente menor (p<0,05) que la de las tres muestras de puré. De nuevo,
estas diferencias observadas pueden relacionarse con ladiferente composicién de las muestras
(Tablas 1y 3). El tiempo de mojado aumenta cuando lahumedad del polvo disminuye(Ceballos,
2008). Esto puede deberse aque lamayorpresenciade aguaen el polvo disminuya el dngulo de
contacto entre la particula de polvoy el agua, facilitando su humectacién. Por otra parte, la
mayor presencia de fibra en los purés que en el zumo, confiere a las mue stras una mayor
impermeabilizacién debido ala pobre mojabilidad delafibra (Bledzki, etal., 1996). El importante
aumento del tiempo de mojado de la muestra PD podria relacionarse con la gelificaciéon de la
pectinaocurridatras el tratamiento térmico,comentada anteriormente. Este gel parece ofrecer
unabarrera importante alaentradade aguaen el polvo.En este sentido, si el producto en polvo
se pretende consumir rehidratado a modo de zumo, no seria recomendable aplicar ningin
tratamiento térmico antesde laliofilizacion.
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Tabla 6.Valores medios y (desviacion estdndar) de las muestras liofilizadas, para las pruebas de mojabilidad y
viscosidad. La misma letra en superindice (a-d) indica los grupos homogéneos establecidos por el ANOVA (p<0,05).

Muestra " Mojabilidad (s) n K(Pas") N (mPas)
PN 467 (18)° 0,62 (0,03)° 0,29 (0,05)¢ 51 (1)¢
PH 596 (43)° 0,69 (0,04)¢ 0,17 (0,05)® 39,8 (0,7)°
PD 1924 (400)¢ 0,54 (0,03)? 0,53 (0,09)¢ 64,4 (0,6)°
z 35 (3)° 0,73(0,02)° 0,033 (0,004)° 9,60 (0,17)°

IPN: puré de naranja formulado; PD: puré de naranjaformulado deshidratado; PH: puré de
naranjaformulado hidratadoy Z: zumo de naranjaformulado. N:viscosidad; K: indice de
consistencia; n: indice de comportamiento al flujo.

4.3.2 PROPIEDADES REOLOGICAS
Se estudioé el comportamiento reoldgico de las muestras liofilizadas, tanto zumo como purés,
rehidratadas a partir del producto en polvo, en las condiciones descritas en el apartado 3.5.2.

Las curvas de flujo obtenidas (Fig. 3) mostraron un comportamiento pseudoplastico en todos los
casos, siendo mayorla consistenciade PD, seguidade PN, PHy bastante menorlade Z. Los datos
obtenidos de este ensayo se ajustaron al modelo de Ostwald-de Waele (Tabla 6). Los valores de
n entre 0y 1 confirman el comportamiento pseudoplastico de todos los productos rehidratados
y, como erade esperar, los valores de Kaumentan cuando las curvas de flujo se desplazan hacia
valores mayores de ¢ en el reograma (Fig. 3). Con los valores de K y n, se calculd el valor de
viscosidad a un gradiente de 100 s, que se muestra también en |la Tabla 6. La viscosidad esta
relacionada con lacomposicion. En este caso, todos los polvos obtenidos a partir de los purés se
rehidrataron a la humedad del puré de naranja formuladoinicialmente, sin afiadirle ni quitarle
agua, para que asi, todos los productos rehidratados fueran comparables en cuanto a su
contenido en agua. Sin embargo, la menor cantidad de solutosinsolubles del zumo y el hecho
de que los solutos solubles sean mayoritariamente mono o disacéridos justifica su menor
viscosidad. Por su parte, entre los purés, el rehidratado obtenido a partir de PD fue el mas
viscoso. En este caso, la presenciade la pectinasoluble, yacomentada, contribuye al aumento
de la viscosidad. Enel caso de PH, el mejordesplegamiento de las cadenas de polisacaridosde
la GA durante su preparacién en presencia de mayor cantidad de agua, justificaria su menor
viscosidad.

Por otra parte, todas las muestras presentan viscosidades bajas, inferiores a las de los zumos
comerciales (Algarra, 2017), debido al dafo estructural en las paredes celulares de los solutos
de la naranja a causa de la trituracidn para la obtencién del polvo, lo cual repercute en una
disminucion de laviscosidad del zumo obtenido (Silva et al., 2015).
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Figura 3. Curva de flujo de los productos rehidratados en PN: puré de naranja formulado; PD: puré de naranja
formulado deshidratado; PH: puré de naranja formulado hidratado y Z: zumo de naranja formulado.

4.3.3 COLOR

Las muestras rehidratas a partir de los productos de puré liofilizados presentaron mayores
valoresde a*y b* en comparacién con la muestrade zumo, lo que se traduce en un croma mas
intenso (Tabla 7). Si se compara el color de los purés rehidratados y el de la muestra Z
rehidratada con el color de la muestra PN y Z antes de liofilizar (Tabla 2), respectivamente, se
observa que los cambios mas importantes son en el tono de los purés, que aumenta en los
rehidratados, lo que supone untono mas amarillentoy enlaluminosidady cromadel zumo, que
se oscurecey se vuelve mds puro al rehidratar. Las diferencias globales de color calculadas (Ec.
10) variaronentre 7,7 y 12,3 para las 4 muestras. A esta diferencia contribuye el hecho de que
los productos liofilizados se someten a una etapa de trituracién que puede afectar en este
sentido.

Tabla 7.Coordenadas y atributos de color de los diferentes productos de naranja liofilizados y rehidratados. Valores
medios y desviacion estdndar (entre paréntesis).La misma letra en superindice (a-d) indica los grupos homogéneos
establecidos por el ANOVA (p<0,05).

Muestra " L* a* b* C* h*
PN 49,59 (0,15)° 3,52 (0,15)° 46,9 (0,8)° 47,1(0,8)¢ 85,72 (0,13)®
PH 48,24 (0,15)° 2,68 (0,13)° 41,2 (0,3)® 41,3(0,3)° 86,28 (0,16)°
PD 52,2 (0,4 4,11 (0,04)® 44,71 (0,17)° 44,89 (0,17)° 84,75 (0,04)°
z 39,8 (0,5°  0,98(0,04)°  32,1(0,6)° 32,1(0,6)° 88,25 (0,08)°

) Valores medios en PN: puré de naranjaformulado; PD: puré de naranja formulado
deshidratado; PH: puré de naranjaformulado hidratadoy Z: zumo de naranja formulado.
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5 CONLUSION

La diferente composiciénen cuanto aagua, solutos solubles y solutos insolubles de las muestras
influye en las propiedades del producto en polvo obtenidoy en su comportamientofrenteala
rehidratacion. La presencia de fibra insoluble aumenta el dngulo de reposo del polvo, la
porosidad y el tiempo de mojado. Esto dificulta el flujo libre del mismo, lo hace menos
compactable y empeora su rehidratacion. Ademas, confiere mayor viscosidad al producto
rehidratadoyacerca su color al de la fruta. En este sentido, el polvo obtenido a partirdel zumo
se mostrariacomo un polvo mas suelto, con mejor comportamiento al flujo enaire.Si el objetivo
fueraobtenerunzumoa partirde larehidratacidon del polvo, utilizar el puré de lafruta liofilizado,
contaria con la doble ventaja de incorporar la fibray reducir los subproductos, mientras que
utilizar el zumo proporcionaria un polvo mas facilmente hidratable y con menorviscosidad tras
su rehidratacién, aunque tendria peor color. Los pre-tratamientos de hidratacién y
deshidratacion del puré antes de su liofilizacidn conllevan cambios composicionales que
también afectan alas propiedadesde losproductos enpolvoy rehidratados. En concreto, aplicar
un tratamiento térmico antes de laliofilizaciénsupone un aumento muy importante deltiempo
de mojado y de la viscosidad del producto rehidratado, por lo que no seria recomendable, en
ningln caso, con el objetivo final de obtener un zumo a partir de él. Teniendo en cuenta lo
anterior, parece que seria posible intuir el comportamiento de los polvos obtenidos de otras
frutas sabiendo sucomposicién enaguay solutos, tanto solubles comoinsolubles.
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