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RESUMEN

La creciente demanda por parte de los consumidores de productos
saludables vy listos para consumir, hace que los métodos de conservacion
alternativos, como es el caso de la liofilizacion, resulten atractivos. Esta
tecnologia nos permite obtener productos deshidratados de gran calidad, sin
embargo, conlleva elevados costes y largos tiempos de proceso. Por ello,
resulta interesante el uso combinado de la liofilizacién junto a otras técnicas
de secado, que permitan una reduccion inicial de la humedad y de esta
forma obtener un producto con una elevada relacién calidad/coste. En este
estudio se evalué el efecto de la aplicacion de pretratamientos de
deshidratacion, por microondas y secado por aire caliente, en el proceso de
liofilizacién, desde el punto de vista de la cinética de secado y de la calidad
del producto. Para ello se llevé a cabo la modelizacion de las curvas de
secado en base a la segunda Ley de Fick y el modelo de Page. Los
resultados obtenidos mostraron que la aplicacion de los pretratamientos dio
lugar a una mayor velocidad de la eliminacién del agua de las muestras. A
su vez, los pretratamientos de deshidratacion utilizados no afectaron a la
capacidad de rehidratacién ni a la actividad antioxidante de las muestras.

RESUM

La creixent demanda per part dels consumidors de productes saludables i
llestos per a consumir, fa que els métodes de conservacio alternatius, com
és el cas de la liofilitzacio, resulten atractius. Esta tecnologia ens permet
obtindre productes deshidratats de gran qualitat, no obstant aixd, comporta
elevats costos i llargs temps de procés. Per aix0, resulta interessant I'Us
combinat de la liofilitzacio junt amb altres técniques d'assecat, que permeten
una reduccio inicial de la humitat i d'esta manera obtindre un producte amb
una elevada relacié qualitat/cost. En este estudi es va avaluar l'efecte de
I'aplicacié de pretractaments de deshidratacid, per microones i assecat per
aire calent, en el procés de liofilitzacio, des del punt de vista de la cinética
d'assecat i de la qualitat del producte. Per a aixd es va dur a terme la
modelitzacio de les corbes d'assecat basant-se en la segona Llei de Fick i el
model de Page. Els resultats obtinguts van mostrar que l'aplicacio dels
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pretractaments va donar lloc a una major velocitat de I'eliminacié de l'aigua
de les mostres. Al seu torn, els pretractaments de deshidratacio utilitzats no
van afectar la capacitat de rehidratacid ni a l'activitat antioxidant de les
mostres.

ABSTRACT

Nowadays consumers demand safer and better quality products with
minimum processing and fresh-like characteristics. For this reason, applying
novel processing technologies, like freeze-drying, seems attractive. This
technology provides high-quality dried products but is a time-consuming and
expensive process. Consequently, the use of freeze-drying along with other
drying methods as a combined drying technology seems proper to reduce the
initial product moisture with the aim of getting high value products. In this
study the effect of dehydration pre-treatments (hot air drying and microwave
drying) on kinetic and quality properties of freeze-dried products was
evaluated. Page’s model and second Fick’s Law were used to model drying
data. According to the obtained results pre-treated samples showed higher
drying rates than fresh sample. In turn, the dehydration pretreatments used
did not affect the ability of rehydration or the antioxidant activity of the
samples.

PALABRAS CLAVE Kkiwi, pretratamientos, microondas, secado por aire
caliente, liofilizacién, cinética, capacidad de rehidratacion, actividad
antioxidante.



1. INTRODUCCION

La ingesta de frutas y verduras de una dieta equilibrada, en combinacién
con un estilo de vida saludable, puede contribuir de forma positiva a mejorar
la salud humana (Antunes et al., 2010; Du et al., 2009). Esta funcionalidad
de las frutas se relaciona con su capacidad antioxidante, ya que, ciertos
compuestos como los polifenoles, tocoferoles, carotenoides y vitamina C,
que habitualmente forman parte de su composicién, actian como agentes
reductores al oxidarse y ceder electrones frente a un agente oxidante (Du et
al., 2009; Vega-Galvez et al., 2009). Asi, numerosos estudios cientificos
relacionan el consumo de productos ricos en compuestos bioactivos con una
reduccion del riesgo de padecer enfermedades cronicas y degenerativas
(Barberan y Espin, 2001; Park et al., 2008; Schieber et al., 2001).

El kiwi es originario de China, se caracteriza por su atractivo color verde y
gran valor nutricional (Nishiyama et al., 2005; Soufleros, 2001). Destaca por
su contenido en vitaminas (C y E), minerales (calcio, hierro y fésforo),
azucares (glucosa, fructosa y sacarosa), acidos organicos (citrico, quinico y
malico) (Soufleros et al., 2001), fibras, flavonoides, carotenoides, clorofila y
luteina (Cassano et al.,, 2006; Du et al.,, 2009; Kaya et al., 2008). La
produccién y comercializacion a nivel mundial ha crecido considerablemente
en los ultimos afios y generalmente, puede considerarse excedentaria.
Actualmente se cultiva en paises como Italia, Nueva Zelanda, Chile y
Espafia entre otros. Segun datos procedentes de la FAO, la produccion
espafiola para el afio 2009 ascendi6 a un total de 17.709 Tn.

Al tratarse de un producto perecedero y que alrededor de un 25% de la
produccién no puede destinarse al mercado fresco por no tener un calibre o
aspecto adecuados, el procesado parece una alternativa interesante (Fang
et al., 2008; Fuster et al.,, 1994). Ademas, cabe considerar la creciente
demanda por parte de los consumidores de productos listos para consumir,
gue sean saludables, inocuos y semejantes al producto fresco.

La deshidratacion es posiblemente la forma mas extendida de conservar
alimentos (Kaya et al., 2008). Implica la eliminacion del agua presente en un
producto hasta un nivel que permita asegurar su estabilidad microbiologica,
guimica y enzimética, durante un periodo de tiempo determinado (Carranza,
2009; Menlik et al., 2010). Este proceso permite minimizar los costes
asociados al transporte y almacenamiento de los productos, ya que conlleva
una reduccion del peso y volumen. Sin embargo, las altas temperaturas y/o
largos tiempos de proceso pueden afectar de forma negativa a la calidad, en
lo que respecta al color, sabor, textura y valor nutricional de los alimentos
(Cano, 1991; Mosquera, 2010; Vadivambal y Jayas, 2007).

Una alternativa a los métodos convencionales de secado es la
liofilizacién, que permite obtener alimentos deshidratados de alta calidad
sensorial, nutritiva y funcional (Mosquera, 2010). Se basa en la eliminaciéon
del agua presente en un producto previamente congelado por sublimacion, al
introducirlo en una camara de vacio (Lin, 1995). Durante el proceso de
liofilizaciébn se producen cambios minimos en el color, sabor y aroma del
producto (Menlik et al., 2010), presentando al final del proceso una
estructura porosa, sin muestras de encogimiento y una buena capacidad de



rehidratacion (Krokida et al., 2000; Moraga et al., 2011; Wang et al., 2007).
Por todo ello, se considera un método de conservacion atractivo. Sin
embargo, conlleva costes elevados y requiere largos tiempos de proceso
para obtener un producto en condiciones 6ptimas (Mosquera, 2010; Menlik
et al., 2010). Desde este punto de vista, podria resultar conveniente la
aplicacion de tratamientos combinados, haciendo uso de técnicas como
microondas (MW) o secado por aire caliente (SAC), para eliminar parte del
agua del producto antes de ser liofilizado. Esto permitiria obtener productos
con una alta relacién calidad/coste (Huang et al., 2011; Zhang et al., 2006).

El secado convectivo, técnica ampliamente utilizada en la conservacion
de alimentos (Contreras et al., 2008), consiste en pasar una corriente de aire
caliente a través del producto, eliminando el agua de su superficie y creando
un gradiente difusional que provoca la salida del agua desde su interior
(Gowen et al., 2006). Es un proceso lento, de difusién limitada, que requiere
altas temperaturas de procesado lo que puede derivar en productos de mala
calidad sensorial, de aspecto inadecuado, con una tasa baja de rehidratacion
y un escaso valor nutritivo (Moraga et al., 2011; Vadivambal y Jayas, 2007).

El secado por microondas ha ganado popularidad como alternativa al
secado convectivo. Cuando un producto se somete a la aplicacion de
energia microondas se produce un calentamiento volumétrico del mismo. La
generacion de calor se debe a la friccion a nivel molecular de los dipolos
permanentes del producto, al tratar de reorientarse en el campo
electromagnético generado por la incidencia de las ondas electromagnéticas
en el alimento (Schubert y Regier, 2010). Esta particular forma de
calentamiento induce un gradiente de presiones interno que vaporiza y
“‘expulsa” el agua hacia la superficie, lo que acelera el proceso de secado
(Steele, 1987). En este caso, el calor se genera solo en las zonas humedas
de forma que las zonas secas no se calientan innecesariamente con los
efectos negativos para la calidad del producto que ello comporta (Bilbao,
2002; Martin, 2002). Ademas, el secado por microondas presenta un
rendimiento térmico alto, ya que reduce considerablemente el tiempo de
secado. El coste de instalacion es elevado, pero su coste operacional es
mas bajo que el del secado convectivo, porque no se emplea parte de la
energia consumida en calentar el ambiente (Vadivambal y Jayas, 2007).

La capacidad de rehidratacion puede considerarse un parametro de
calidad de los productos deshidratados, puesto que es un atributo que puede
relacionarse con el dafio ocasionado al producto durante el secado, como
puede ser la pérdida de integridad y la reduccion de las propiedades
hidréfilas (Vega-Galvez et al., 2009). En este sentido, en ausencia de dafos,
el producto deberia ser capaz de absorber la cantidad de agua necesaria
para alcanzar el mismo nivel de humedad que el producto fresco.

Teniendo en cuenta todos estos aspectos, el objetivo del trabajo fue
evaluar las posibles ventajas de la aplicacion de métodos combinados de
secado para la obtencion de kiwi en polvo, comparando el tiempo de proceso
y las caracteristicas fisicoquimicas y funcionales de los productos obtenidos
por liofilizacion convencional con los obtenidos aplicando un secado parcial
por microondas o aire caliente como pretratamiento a la liofilizacion del
producto con la incorporacién de solutos especificos.



2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Preparacion de la muestra

La materia prima empleada fue kiwi (Actinida deliciosa var. Hayward)
adquirido en un supermercado de la ciudad de Valencia. La piezas de fruta
seleccionadas, previamente peladas, lavadas y cortadas en rodajas fueron
trituradas en un equipo Thermomix (TM 21, Vorwerk, Espafia), empleando el
cuarto nivel de velocidad durante 1 minuto, para estandarizar la preparacion
del puré y asegurar una distribucién homogénea de tamafio de particula.

2.2. Tratamientos

El puré de kiwi se sometié a un proceso de liofilizaciébn que nos permitio
obtener kiwi en polvo. Para ello, las muestras se depositaron en bandejas de
aluminio de tamafio estandarizado (15 cm de diametro y 5 cm de alto)
formando capas de 5 mm de espesor y se almacenaron durante un mes en
congelacion (CF 900, Eurofred, Espafia) a -20 °C. 24 horas antes de la
liofilizacion, las muestras se introdujeron en un criocongelador (CVF 525/86,
Ing. Climas, Espafia) a -86 °C con el fin de asegurar la congelacion de todo
el agua congelable del producto. Posteriormente, se llevd a cabo la
liofilizaciébn a 0,026 mBar y -56,6 °C, empleando para ello un liofilizador
LioAlfa-6 (Telstar, Espafia). Previamente a la congelacion de los purés, se
incorporaron solutos con capacidad antiapelmazante, en concreto goma
arabiga (Sigma CAS: 9000-01-5, Espafia) y fosfato tricalcio (Sigma CAS:
7758-87-04, Espafia) segun las proporciones empleadas por otros autores.
Asi se adicionaron 1kg de goma arabiga/kg de sélidos solubles del puré
(Mosquera et al., 2010) y 0,02 kg de fosfato tricalcio/kg de sélidos solubles
del puré (Cubero et al., 2002; Jaya y Das, 2009). Ademas, en algunos casos,
se llevaron a cabo pretratamientos de deshidratacién, descritos en el
apartado 2.2.1, para reducir la humedad del producto a la entrada del
liofilizador. El proceso completo se muestra en la Figura 1.

Andlisis PURE DE KIWI

Anélisis ADICION SOLUTOS | PRETRATAMIENTOS |
Andlisis | SAC (40°C; 1,5 m/s) }J—‘ MW (2w/g) | Anélisis
Analisis ADICIONISOLUTOS ADICIONISOLUTOS Andlisis
1 1
FRESCO + SOLUTOS | | SAC + SOLUTOS | | MW + SOLUTOS |

I

| CONGELACION (-20°C) |
|

| CONGELACION (-86°C) |

LIOFILIZACION

Anélisis | KIWI EN POLVO |

FIGURA 1. Esquema de proceso. SAC: secado por aire caliente. MW:
secado por microondas.



2.2.1. PRETRATAMIENTOS

El puré de kiwi se sometié a diferentes métodos de deshidratacion:
deshidratacion por microondas y secado por aire caliente, previamente a ser
liofilizado. En ambos casos se fij6 una humedad para el puré pretratado del
65%, valor que permite reducir notablemente la cantidad de agua a eliminar
durante la liofilizacion, pero sin requerir excesivos tiempos de pretratamiento.
Para ello, se determiné el peso que debia alcanzar el puré al final del
proceso mediante balances de materia (Ecuaciones 1 y 2), asumiendo que
toda la pérdida de peso se corresponde con la pérdida de agua.

M2 =M, +M® 1)
Mﬁ 'X?NK = MW 'XW +M§5 'XS\?K (2)

Siendo: M° = Masa inicial de puré de kiwi (g); My= Masa de agua (g); Mc®® =
Masa final de puré de kiwi (g); X«°= Humedad inicial de puré de kiwi (g
agua/100g de producto); Xw=1 (g agua/100g de producto); Xwx®*= Humedad
final de puré de kiwi (g agua/100g de producto)

Las condiciones de proceso empleadas, potencia de microondas y
temperatura del aire de secado, se seleccionaron en un estudio previo en
base a la repercusion del pretratamiento en la capacidad antioxidante de las
muestras, que se determind segun el método del radical DPPH’ descrito en
el apartado 2.4.2 de material y métodos. Inmediatamente después de aplicar
los tratamientos, el puré de kiwi se introdujo en un bafio de hielo hasta que
alcanzé una temperatura de 30 °C, con el fin de detener el tratamiento
térmico.

Los tratamientos consistieron en introducir 300 g de puré uniformemente
repartidos en recipientes de teflon (MECAPLAST, Espafa) para secado por
microondas y de aluminio para secado por aire caliente, ambos de
dimensiones estandarizadas (diametro de 25 cm y una altura de 3 cm)
formando una capa de 5 mm de espesor. Para llevar a cabo los tratamientos
de secado se empled un microondas (NORM 3038GC, China) a una
potencia de 600 W (2W/g) y un horno (Moulinex 5141 AFW2, China) a una
temperatura de 40°C y velocidad del aire de 1,5 m/s, hasta que las muestras
alcanzaron el nivel de humedad prefijado.

2.2.2. ESTUDIO CINETICO

Se procedio a estudiar la cinética de secado de las muestras durante el
proceso de liofilizacion, con el objetivo de identificar el tiempo de proceso
requerido, en funcion del pretratamiento aplicado (FRESCO, MW y SAC),
gue resulta necesario para obtener un producto en polvo en cada uno de los
casos. Para ello, las muestras se liofilizaron durante 4, 8, 12, 16, 20, 24, 30,
36, 42 y 48 h, posteriormente, se analizé su humedad y actividad del agua.



2.3. Rehidratacion

Para evaluar la calidad del producto obtenido tras la liofilizacion se
procedio a estudiar la capacidad de rehidratacion de las muestras, tanto
pretratadas como frescas, que habian sido liofilizadas durante 4, 24 y 48 h.
Para ello se emple6 la metodologia descrita por Mimouni et al. (2009) con
algunas modificaciones. Las muestras se rehidrataron afiadiendo agua
destilada, en agitacion continua (600 rpm) durante 1,5 h, hasta obtener un
producto con la misma cantidad de sélidos solubles de la fraccion liquida que
los presentes en el puré de kiwi antes de haberlo sometido a cualquier
tratamiento. Con el objetivo de evaluar el efecto de la temperatura de
rehidratacion en la solubilidad de las muestras y en la actividad antioxidante,
la rehidratacion se efectué a 20, 30 y 40 °C.

2.4. Andlisis
2.4.1. ANALISIS FISICOQUIMICOS

Se realizaron analisis de humedad, solidos solubles y actividad del agua
antes y después de adicionar los solutos, pretratar y liofilizar las muestras.
La humedad (x,) se determiné por secado hasta alcanzar peso constante en
una estufa de vacio (Vaciotem, J.P. Selecta, Espafia) a 60 °C (AOAC
934.06, 2000). Los sdlidos solubles de la fraccion liquida (°Brix) se midieron
en la muestra previamente homogeneizada a 20 °C en un refractdmetro
digital portatil Refracto 3PX (METER TOLEDO, Suiza). Por dultimo, la
actividad del agua (aw) se determin6 empleando un higrémetro de punto de
rocio (GBX FA-st lab, Francia). Todas las medidas se realizaron por
triplicado.

2.4.2. DETERMINACION DE LA ACTIVIDAD ANTIOXIDANTE

La actividad antioxidante de las muestras se determind por
espectrofotometria, segin el método del radical DPPH" descrito por Igual et
al. (2010) con algunas modificaciones. En primer lugar, se homogenizaron 5
g de kiwi en 10 ml de metanol durante 30 s, utilizando para ello un
ultra-turrax (T25D, IKA, Alemania). La mezcla obtenida se centrifugd a
10.000 rpm y 4°C durante 10 min. Posteriormente, se recuperé el
sobrenadante que sirvid6 de extracto antioxidante de las muestras. La
determinacion consistido en medir la reduccion de absorbancia sufrida por la
muestra al ponerla en contacto con un agente oxidante. Por tanto, se registro
el valor de absorbancia antes y después de que tuviera lugar la reaccion.
Para ello, se depositaron 3 ml de una disolucién de DPPH’ en metanol
(6,25-10° M) en una cubeta, que se introdujo en un espectrofotdmetro
Thermo Electron Corporation (USA) y se midi6 su absorbancia (Ag) a 517
nm, posteriormente se afiadieron 0,3 ml de extracto antioxidante y, tras
haber trascurrido 150 s, periodo de tiempo necesario para que se llevara a
cabo la reaccion, se midio la absorbancia nuevamente (As) a 517 nm.



Todo ello, nos permiti6 conocer el porcentaje de inhibicion del radical
DPPH’ (Ecuacion 3).

%DPPH" = %-100 (3)

0

Por otro lado, se prepar6é una recta de calibrado que nos permitio
expresar el porcentaje de inhibicion de forma cuantitativa (mMTrolox/g
muestra).

2.4.3. DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE REHIDRATACION

Con el objetivo de estudiar la capacidad de rehidratacion (CR) de las
diferentes muestras, se determind la fraccion masica del material disuelto
(SD) del producto una vez rehidratado, pardmetro empleado por diversos
autores en productos de caracteristicas similares (Mimouni et al., 2009).
Para determinar el pardmetro SD de las muestras (Ecuacion 4), fue
necesario conocer el contenido en solidos solubles (SS) y totales (ST) de las
mismas. El contenido en ST se determin6 por secado en estufa de vacio
(Vaciotem, J.P. Selecta, Espafa) a 102 °C durante 24 horas. Mientras que
para determinar el contenido en SS se centrifugaron 12 g de muestra
rehidratada a 10.000 rpm y 4 °C durante 10 min, el sobrenadante obtenido
se filtr6 a vacio empleando filtros Watman N° 1 y finalmente se sometio a las
mismas condiciones de secado descritas para ST.

_sS

SD=—
ST

(4)

2.5. Andlisis estadistico

El andlisis estadistico de los resultados se llevd a cabo empleando el
programa Statgraphics Centurion XV (StatPoint Technologies, Inc.,
Warrenton, VA, USA). Para evaluar las diferencias existentes entre las
muestras, se efectuaron analisis de la varianza (ANOVA) de caracter simple
y multifactorial, para un nivel de significacion (a) del 0,05, considerando para
estos ultimos un nivel de interaccion maximo de orden dos.

3. RESULTADOS
3.1. Caracterizacion de la materia prima

El kiwi utilizado como materia prima para preparar las muestras se
caracterizo por presentar unos valores medios (con su desviacion estandar)
de humedad de 84,6 (0,8) (g agua / 100 g producto), °Brix de 13,1 (0,6)
(g solidos solubles / 100 g fraccion liquida de producto), a,, de 0,982 (0,003)
y actividad antioxidante de 6,9 (1,3) (mM Trolox / g fruta fresca). Todos estos



valores fueron similares a los publicados por diversos autores (Ancos de et
al., 1999; Antunes et al., 2010; Du et al., 2009; Fuster et al., 1994; Zolfaghari
et al., 2010).

3.2. Pretratamientos

Una vez aplicados los pretratamientos de deshidratacion, se realizaron
los correspondientes andlisis fisicoquimicos con el objetivo de corroborar
que las muestras habian alcanzado los niveles de humedad prefijados
(Tabla 1). El proceso de deshidratacion en si mismo y la posterior
incorporacion de solutos, conllevaron una importante variacion en los
parametros fisicoquimicos del producto, consistente en una reduccién de la
humedad y actividad del agua y un incremento de los °Brix, observandose en
todos los casos diferencias estadisticamente significativas (p<0,05). Los
beneficios de incorporar determinados solutos como la goma arabiga, de alto
peso molecular, y el fosfato tricalcico, son los de obtener productos en polvo
mas estables durante su procesado y almacenamiento. Estos beneficios han
sido ampliamente descritos en bibliografia (Cozic et al., 2009; Ghosal et al.,
2010; Jaya y Das, 2009; Mosquera, 2010). Mas concretamente, la adicion de
goma arabiga se asocia con un aumento de la temperatura de transicion
vitrea de los alimentos, de forma que permite reducir su caracter
higroscépico. Ademas, aumenta la viscosidad del producto reconstituido
haciéndolo mas semejante al producto fresco (Gabas et al., 2007; Mosquera
et al., 2010). Por otra parte, el fosfato tricalcico actia como barrera fisica al
agua ejerciendo un efecto antiapelmazante (Jaya y Das, 2009).

TABLA 1. Parametros fisicoquimicos analizados en las muestras, antes y
después de recibir los pretratamientos correspondientes y de adicionar los
solutos, y duracién de cada uno de los tratamientos.

X X °Brix t
CODIGO (9 agua/lOOVé producto) aw (9 ss/100g FL) (h)

FRESCO -
Sin solutos 0,846 (0,008)” 0,982 (0,003)” 13,1 (0,6)”

Consolutos 0,744 (0,002)>  0,9778 (0,0016)* 24,38 (0,12)"

SAC 4,65 (0,07)
Sin solutos 0,656 (0,008)” 0,955 (0,002)™ 32,5 (1,6)*

Consolutos 0,502 (0,002)* 0,944 (0,004)* 48,8 (1,4)"

MW 0,367 (0,006)
Sin solutos 0,634 (0,015)™ 0,955 (0,003)™ 31 (3)*

Con solutos 0,485 (0,008)* 0,9422 (0,0013)* 50,13 (1,03)"

Al evaluar el efecto de la adicion de solutos las muestras se identificaron con letras distintas
(a 0 b) cuando presentaron diferencias estadisticamente significativas (p<0,05). Al evaluar el
efecto del pretratamiento las muestras se identificaron con letras distintas (x, y o z) cuando
presentaron diferencias estadisticamente significativas (p<0,05).



Asimismo, cabe tener en cuenta el efecto que ejerce la técnica de secado
seleccionada (MW, SAC) sobre el tiempo de proceso. Cuando el proceso de
deshidratacion se llevé a cabo mediante la aplicacion de microondas las
muestras alcanzaron el valor de humedad objetivo (65%) en un periodo de
tiempo considerablemente menor que en el caso del secado convectivo,
hasta hacer posible una reduccion del tiempo del orden de un 92% (4 horas
y 17 minutos). La reduccion del tiempo de proceso es una de las principales
ventajas atribuibles al procesado de alimentos mediante la aplicacion de
microondas. Hecho asociado con el elevado poder de penetracion y el
calentamiento volumétrico caracteristicos de esta tecnologia (Clary et al.,
2007; Maskan, 2001; Vadivambal y Jayas, 2007; Zhang et al., 2006).

3.3. Estudio cinético

La Figura 2 muestra los valores de humedad y actividad del agua de las
diferentes muestras (FRESCO, MW y SAC) en funcion del tiempo de
liofilizaciéon. En dicha figura se puede observar como la principal reduccion
de la humedad del producto tuvo lugar durante las primeras 12 h de
liofilizacién, en el caso de las muestras pretratadas, y durante las primeras
24 horas de liofilizacion, en el caso de la muestra sin pretratar. A partir de
este momento, las variaciones en la humedad de las muestras fueron
practicamente imperceptibles, alcanzando valores de humedad al final del
proceso (48 h) de 1,07% (0,06), 5,280% (0,007) y 4,54% (0,12) en el caso de
la muestra fresca, pretratada por secado convectivo y microondas
respectivamente. Estos valores ponen de manifiesto que aunque las
muestras pretratadas se secaron a mayor velocidad, no fue posible alcanzar
niveles de humedad tan bajos como en la muestra fresca. Al analizar los
valores obtenidos para la actividad de agua, se confirmdé el mismo
comportamiento que se ha descrito para las muestras en base a los valores
de humedad (Figura 2).

§ 1,0 @) o) B 1,0
S

0,8 o - 0,8
'g o}
Q 0,6 - - 0,6
5 0,4 - (o) 0] 0] 8 e} o 8 0,4
g o © °© o o 8 g
o 0,2 7 ° 0,2
=
x 0,0 T T I. T T A4 IHI g Igl a 0'0

0 4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48
t (h)

FIGURA 2. Valores de humedad (fresco (¢), microondas (e) y secado por
aire caliente (o)) y actividad del agua (fresco (0), microondas (0) y secado
por aire caliente (0)) frente al tiempo de liofilizacion.
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La modelizacion de los datos se llevo a cabo en base a dos modelos: la
segunda Ley de Fick y el modelo de Page, ambos seleccionados por ser de
los mas comunmente utilizados por otros autores en el ambito de la cinética
de deshidratacion (Bozkir, 2006; Contreras et al., 2008; Doymaz y Pala,
2002; Fahloul et al., 2009; Karathanos, 1999; Prabhanjan et al., 1995; Simal
et al., 2005; Thuwapanichayanan et al., 2011).

En lo que respecta a la modelizacion en base a la segunda Ley de Fick,
se aplico el desarrollo matematico de Crank (1975) para tiempos largos y
considerando una geometria de lamina infinita, ya que el transporte de agua
se da mayoritariamente a través de las superficies planas de la muestra
(Ecuacion 5).

8 D, -n®-t
R e ®

donde: | = semiespesor de las muestras (m); t = tiempo de liofilizacion (s); De
= difusividad efectiva del agua (m?%s); Yw' = fuerza impulsora para la
transferencia de agua a cada tiempo.

La fuerza impulsora viene determinada a partir de los datos de humedad
de la muestra (Ecuacion 6).

t e
Xy — X

Yo == (6)
Xw —Xw

dénde: xw° = humedad a tiempo cero (g agua/g producto); xw' = humedad a
cada tiempo (g agua/ g producto); xw°® = humedad de equilibrio del producto
(g agua/ g producto).

La expresion linealizada de la Ley de Fick utilizada viene dada por la
ecuacion 7.

8) D,-n’
Ln (Y, )=Ln (Fj_ et 7)

Representando graficamente el Ln (Yw') frente al tiempo de liofilizacion,
se obtuvo el valor de la difusividad efectiva a partir de la pendiente del tramo
lineal.

Pese a que el modelo de la Ley de Fick no nos permitid conocer el
comportamiento de las muestras durante el proceso de liofilizacibn completo
se considero interesante conocer los valores de la difusividad efectiva de las
muestras pretratadas y la fresca, ya que, este parametro proporciona
informacion sobre la rapidez con la que se elimina el agua durante el
proceso.

De igual forma, se llevé a cabo la modelizacion en base al modelo de
Page (Ecuacion 8), un modelo difusional de tipo exponencial que nos
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permitié utilizar los datos correspondientes al proceso de liofilizacion
completo.

Xy, — Xy,
——X =—expl-k-t" (8)
Xy, — X, ( )
dénde: xw” = Humedad a tiempo cero (g agua/g producto); xw' = Humedad a
cada tiempo (g agua/g producto); xw® = humedad de equilibrio (g agua/ g
producto); t = tiempo de liofilizacién (h); k (h™) y n son pardmetros que
dependen de las condiciones de secado.

Dado que el valor de la humedad de equilibrio del producto es
relativamente pequefio, se considerd despreciable, por lo que la ecuacién
linealizada del modelo de Page queda simplificada segun se indica en la
Ecuacion 9.

Ln (— Ln (%D =Ln (k)+n-Ln (t) 9)

A partir de la representacion grafica de la Ecuacién 9 se obtuvo el valor
de las constantes k y n mediante el ajuste lineal de los datos.

Los valores medios de las constantes obtenidas mediante la aplicacion
de los dos modelos cinéticos (De, k y n) y su correspondiente desviacion
estandar para cada una de las muestras, vienen dados en la Tabla 2, donde
también se han detallado los coeficientes de correlacion y el error estandar
calculados.

TABLA 2. Parametros cinéticos obtenidos tras realizar el ajuste de los datos
experimentales a los dos modelos: la segunda Ley de Fick (De) y el modelo
de Page (k, n), coeficientes de correlacién (R?) y error estandar calculados
(SE).

MODELO DE AJUSTE
FICK PAGE
De-10(m%s) R*® Se® k (h™) n R Se®
FRESCO 7,47 (0,11)*> 0,9391 0,3284  0,046(0,002)* 1,27 (0,04)° 0,8331 0,0286
MW 13,7 (0,2)° 10,9502 0,1835 0,19 (0,02)° 0,74 (0,03)* 0,7034 0,0459
SAC 9,06 (0,07)° 0,9581 0,2107 0,15 (0,03)* 0,8 (0,06)* 0,8306 0,0317
Las muestras identificadas con la misma letra (a, b, ¢) no presentaron diferencias

estadisticamente significativas (p<0,05).
@ Corresponde al valor mas bajo.

2
t t
\/Z (Xw experimental — Xw predicho)

Cddigo

& SE =

donde i es el nimero de observaciones
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Los valores de difusividad efectiva obtenidos tras la aplicacion de la
segunda Ley de Fick, segun el desarrollo matematico de Crank (1975),
fueron del orden de los publicados por otros autores para deshidratacion
osmotica de cubos de mango (Giraldo et al., 2003) y mitades de fresa
(Talens, 2002). Al igual que los valores de las constantes del modelo de
Page obtenidas que fueron del mismo orden a las publicadas para otras
frutas por otros autores (Contreras et al., 2008; Prabhanjan et al., 1995).

Los pardmetros cinéticos obtenidos a partir de los dos modelos aplicados
(Tabla 2), ponen de manifiesto que las muestras pretratadas (MW, SAC)
oponen una resistencia significativamente menor a la pérdida de agua que la
muestra fresca (p<0,05), ya que, dieron lugar a valores mas altos de
difusividad y k, siendo este efecto mas acusado en las muestras pretratadas
por MW, hecho que puede resultar en un proceso de secado mas rapido.
Esto puede guardar relaciébn con la probable desestructuracién de las
paredes celulares que tiene lugar en las muestras sometidas a
pretratamiento, lo que conlleva una reduccion de la resistencia a la
eliminacién de agua (Maskan y Gogus, 1998).

Con el objetivo de comprobar la bondad del modelo de Page, se obtuvo
la curva de secado tedrica utilizando los valores de los parametros de la
ecuacion ajustada y se represento junto con la curva de secado experimental
para cada una de las muestras. A la vista de la Figura 3, puede decirse que
el modelo reproduce adecuadamente la evolucion de la humedad del
producto con el tiempo de liofilizacion. Ademas, los valores de SE obtenidos
para este modelo, fueron de menor orden que los obtenidos mediante la
aplicacion de la segunda Ley de Fick (Tabla 2). Por todo ello, el modelo de
Page puede considerarse adecuado para predecir cinéticas de liofilizacion
de puré de kiwi, ya sea fresco o sometido a un pretratamiento de
deshidratacion, lo que resulta de gran utilidad a la hora de determinar
rendimientos de operacion y optimizar las condiciones de proceso. Fahloul et
al. (2009) obtuvo resultados similares para la liofilizacion de mitades de
albaricoque.

0,8
0,6
0,4

0,2

Xw (g agua/ g producto)

0,0 — ‘ ‘ ‘
0 4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48
t (h)

FIGURA 3. Valores de humedad frente al tiempo de liofilizaciéon para las
diferentes muestras (fresco (#), microondas (e) y secado por aire caliente
(®)) y las curvas obtenidas del ajuste del modelo de Page.
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3.4. Rehidratacion

Una caracteristica fundamental de los productos en polvo es su
comportamiento frente a la rehidratacion (Marques et al., 2009; Troygot et
al., 2011). Esta y otras caracteristicas dependen en gran medida del método
de deshidratacion aplicado (Agnieszka y Andrzej, 2010).

En la Figuras 4 se muestra la capacidad de rehidratacion de las muestras
liofiizadas durante 24 (a) y 48 (b) horas a cada temperatura de
rehidratacion. Pese a que se rehidrataron las muestras liofilizadas durante
4, 24 y 48 h, solo se tuvieron en cuenta los datos referentes a 24 y 48 h,
puesto que, se considerd que el comportamiento de las muestras liofilizadas
durante 4 h no era comparable con el de un producto liofilizado debido a su
elevada humedad (57% (2) en el caso del fresco, 37,0% (1,0) en el caso de
las muestras pretratadas con microondas y 38 % (2) para las muestras
pretratadas por secado convectivo).

A la vista de la Figura 4, se puede decir que en todas las muestras se
observd una mejor rehidratacion a 20°C cuando se liofilizaron durante 24 h
que durante 48 h, hecho que probablemente guarda relaciébn con los
cambios estructurales que pueden tener lugar a lo largo del proceso de
liofilizacién.

1,0 4 1,0 1

a b
I -
091 1 I 09 -
I

o 4
%os8 208 - I

0,7 - 07 - '

0,6 06

20°C 30°C 40°C 20°C 30°C 40°C

FIGURA 4. Capacidad de rehidratacion a las 24 (a) y 48 (b) horas de
liofilizacién, para las diferentes muestras (fresco (=), microondas (m) y
secado por aire caliente (m)), a todas las temperaturas de rehidratacion (20,
30, 40 °C)

En lo que respecta al estudio de la rehidratacion de las muestras
liofiizadas durante 24 h (Figura 4 (a)), se observaron diferencias
estadisticamente significativas (p<0,05) entre los valores de CR respecto a
las variables estudiadas, debido probablemente a la poca variabilidad de los
datos, ya que, en términos generales, la temperatura y el tipo de tratamiento
no parece afectar a este parametro. Esto estaria relacionado con la buena
capacidad de rehidratacion de este tipo de muestras.

A la vista de la Figura 4 (b) que corresponde a las muestras liofilizadas
durante 48h se observaron diferencias significativas entre los valores de CR
respecto a la temperatura de rehidratacion, el tipo de muestra y la
interaccion de ambos factores para un nivel de confianza del 95%. En
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general, cuando se trabajo a una mayor temperatura de rehidratacion se
observé una mejora significativa de la capacidad de rehidratacién de las
muestras, mostrando el valor maximo de CR a 40 °C en el caso de la
muestra fresca y la sometida a secado convectivo y a 30 °C para la muestra
procesada por microondas.

3.5. Actividad antioxidante

La actividad antioxidante puede considerarse un parametro de calidad
importante en las frutas procesadas ya que, a menudo, guarda relacién con
muchas de las propiedades saludables atribuidas al consumo regular de
estos productos (Beekwilder et al., 2005; Lu et al., 2011).

3.5.1 EFECTO DE LOS PRETRATAMIENTOS

El tratamiento de deshidratacion al que fueron sometidas las muestras
como paso previo a la liofilizacion provocd, en todos los casos, una
reduccion estadisticamente significativa de su actividad antioxidante
(p<0,05). Las muestras de kiwi que fueron deshidratadas por secado
convectivo se caracterizaron por presentar una capacidad antioxidante (66%
(3)) significativamente inferior a la encontrada en las muestras procesadas
mediante la aplicacién de la tecnologia microondas (82% (6)). Por tanto, se
puede considerar que el procesado por microondas permite una mejor
conservacion de la actividad antioxidante de los alimentos en comparacion
con otros métodos convencionales, como es el secado por aire caliente.

3.5.2. EFECTO DE LA LIOFILIZACION Y LA TEMPERATURA DE
REHIDRATACION

En la Figura 5 se representan los valores de la actividad antioxidante de
las muestras liofilizadas durante 24h a todas las temperaturas estudiadas.

!u

20°C 30°C 40°C
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FIGURA 5. Actividad antioxidante (mMtrolox/g de fruta fresca) después de
24 horas de liofilizacion, para las diferentes muestras (fresco (=), microondas
(w) y secado por aire caliente (m)) a todas las temperaturas de rehidratacion
(20, 30, 40 °C).
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La actividad antioxidante de las muestras rehidratadas a 20°C fue
significativamente (p<0,05) inferior a la del resto de temperaturas. Esto
puede deberse a que una mayor temperatura de rehidratacion puede
favorecer la extraccidbn de los compuestos responsables de la actividad
antioxidante del producto (Turkmen et al., 2005). El hecho de no encontrar
diferencias significativas entre los valores de actividad antioxidante de las
muestras tratadas y de la muestra fresca durante el proceso de liofilizacion,
teniendo en cuenta que la actividad antioxidante de las muestras tratadas se
habia visto reducida durante el tratamiento de deshidratacion (MW y SAC),
puede estar relacionado con una mayor estabilidad de los compuestos
fendlicos en las muestras tratadas. Ya que, el tratamiento térmico aplicado,
en parte, puede ser responsable de la degradacion de compuestos
polifendlicos de caracter termolabil, pero, a su vez, puede fomentar la
estabilidad de las muestras desde el punto de vista de la inactivacion
enzimatica (POD, PPO), otra de las causas de la pérdida de actividad
antioxidante en las frutas (Dewanto et al., 2002; Turkmen et al., 2005).

4. CONCLUSIONES

La aplicacion de los pretratamientos de deshidratacion por microondas y
secado por aire caliente dio lugar a un aumento de la velocidad de
liofilizaciéon del kiwi. Sin embargo, el nivel de humedad alcanzado después
de 48h de liofilizacién resulté mayor que el de las muestras sin pretratar.

Las muestras liofilizadas durante 24h mostraron buena capacidad de
rehidratacion sin diferencias en funcion de la temperatura y el tipo de
muestra. Sin embargo, las muestras liofilizadas durante 48 h presentaron
problemas de rehidratacibn a temperatura ambiente, hecho que
probablemente guarda relacion con los cambios estructurales que pueden
tener lugar al prolongar el proceso de liofilizacién.

Los tratamientos previos a la liofilizacion provocaron una reduccion
significativa en la actividad antioxidante de la fruta, siendo menor al aplicar el
tratamiento por microondas. Sin embargo, tras el proceso de liofilizacion y
rehidratacion, no se observaron diferencias significativas en funcion del tipo
de muestra. Por otra parte, el aumento en la temperatura de rehidratacion
dio lugar a un aumento en la actividad antioxidante de las muestras, que
puede deberse a una mayor extraccion de los compuestos con actividad
antioxidante.
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