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Resumen

La fibra dietética es un componente que, ademas de ser beneficioso para la
salud, puede resultar adecuado para aumentar la viscosidad y otras propiedades
relacionadas de determinados productos. No obstante, la procedencia de la misma,
asi como su concentracion y el modo en que se adicione puede afectar a su
funcionalidad. En este trabajo se ha realizado un estudio de las propiedades fisico-
quimicas y estructurales de fibras dietéticas procedentes de diferentes frutas
(lim6n, naranja y manzana), que puso de manifiesto un mayor contenido de solidos
insolubles de la fibra procedente de limon y naranja, con una importante
proporcion de particulas con estructura fibrosa en la primera. Por su parte, la fibra
de manzana fue la que presentd mayor cantidad de so6lidos solubles. Esta diferente
composicion afectd al comportamiento reologico de las suspensiones preparadas a
partir de ellas, de manera que las de limén mostraron un caracter plastico y también
tixotropico a bajos gradientes de velocidad, probablemente asociados a la presencia
de las particulas fibrosas. Por otra parte, la mayor viscosidad de las suspensiones
con fibra de limdn, especialmente a bajos gradientes de velocidad, permitiria
recomendarla para la estabilizacion de sistemas frente a la sedimentacion o
cremado. Respecto a la metodologia para la preparacion de las suspensiones, ésta
debe permitir la méxima solubilizacion de los componentes solubles de las fibras, a
fin de evitar su evolucion durante el almacenamiento. En este sentido, la
homogeneizacion debe ser intensa (del orden de 8000 rpm) y aplicada durante
tiempos largos (15-20 minutos) o a temperaturas altas (60 °C).

Los atributos sensoriales que contribuyen en mayor medida a la definicion de
la textura de estas suspensiones son, por una parte, la cantidad y tamafio de
particulas y la granulosidad, que se detectan de forma especial en la fibra de
naranja y que se relacionan con los solidos insolubles, probablemente mas por el
tipo que por la cantidad. Estos atributos son los mas relacionados con los valores
instrumentales de viscosidad obtenidos a altos gradientes de velocidad. Por otra
parte, la fluencia, la consistencia y la viscosidad son los atributos sensoriales que
parecen correlacionarse mejor con las medidas instrumentales obtenidas a bajos
gradientes de velocidad. La percepcion de estos atributos aumenta al aumentar la

concentracion de fibra, siendo mas intensa su percepcion para la fibra de limon.



Resum

La fibra dietética és un component que, a més de ser beneficios per a la salut,
pot resultar adequat per a augmentar la viscositat i altres propietats relacionades de
determinats productes. No obstant aixo, la procedéncia de la mateixa, aixi com la
seua concentracio i el mode en qué s’addiciona pot afectar a la seua funcionalitat.
En aquest treball s’ha realitzat un estudi de les propietats fisicoquimiques i
estructurals de fibres dietétiques procedents de diferents fruites (Ilima, taronja i
poma), que va posar de manifest un major contingut de solids insolubles de la fibra
procedent de llima i taronja, amb una important proporcié de particules amb
estructura fibrosa en la primera. Per la seua banda, la fibra de poma va ser la que va
presentar major quantitat de solids solubles. Aquesta diferent composicio va afectar
al comportament reologic de les suspensions preparades a partir d’elles, de manera
que les de llima van mostrar un caracter plastic i també tixotropic a baixos
gradients de velocitat, probablement associats a la preséncia de les particules
fibroses. D’altra banda, la major viscositat de les suspensions amb fibra de Ilima,
especialment a baixos gradients de velocitat, permetria recomanar-la per a
I’estabilitzacido de sistemes enfront de la sedimentacid o cremat. Respecte a la
metodologia per a la preparacié de les suspensions, aquesta ha de permetre la
maxima solubilitzacié dels components solubles de les fibres, a fi d’evitar la seua
evolucid durant I’emmagatzemament. En aquest sentit, ’homogeneitzacié ha de ser
intensa (de 1’orde de 8000 rpm) i aplicada durant temps llargs (15-20 minuts) o a
temperatures elevades (60 °C).

Els atributs sensorials que contribueixen en major mesura a la definicié de la
textura d’estes suspensions son, d’una banda, la quantitat i tamany de particules i la
granulositat, que es detecten de forma especial en la fibra de taronja i que es
relacionen amb els solids insolubles, probablement més pel tipus que per la
quantitat. Estos atributs son els més relacionats amb els valors instrumentals de
viscositat obtinguts a alts gradients de velocitat. D'altra banda, la fluéncia, la
consisteéncia i la viscositat son els atributs sensorials que pareixen correlacionar-se
millor amb les mesures instrumentals obtingudes a baixos gradients de velocitat. La
percepcid d’estos atributs augmenta a I’augmentar la concentracid de fibra, sent

més intensa la seua percepcio per a la fibra de llima.

il



Abstract

Dietetic fiber is a compound that, despite its benefits to human health, may be
appropriated to increase the viscosity and other related properties of determined
compounds. Nevertheless, its origin, concentration level and the procedure used to
add it may affect its functionality. In this work an study of the physicochemical an
structural properties of dietetic fiber of different origin (lemon, orange and apple)
was carried out. Obtained results showed a greater insoluble solid content of lemon
and orange fibers, with a high content of fibrous particles in the first one. The apple
fiber showed a greater soluble solid content. These compositional differences
supposed differences in the rheological behaviour of the suspensions prepared with
them, so that lemon ones showed a plastic and thixotropic behaviour at low shear
rates, probably related to the presence of fibrous particles. On the other hand, the
greater viscosities of the suspensions with lemon fiber, especially at low shear
rates, allow us to recommend it for the stabilization of systems from sedimentation
or creaming. Related to the procedure used to prepare the suspensions, this may
allow the maximum solubilization of the soluble compounds of the fiber, in order
to avoid its evolution with time. In this sense, a deep homogenization (about 8000
rpm) must be carried out during long time (15-20 min) or at high temperature (60
°C). The sensory attributes that most contribute to the definition of the texture of
these suspensions were, by one hand the particles quantity and size and the
granulosity, that were specially detected in the orange fiber and that are related
with the insoluble solids but probably more with its type than with its quality.
These attributes are the most related with the instrumental values of viscosity
obtained at high shear rate. On the other hand, the fluency, consistency and
viscosity were the attributes increases when the fiber content increases, being more

intense its perception for the lemon fiber.
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1. Justificacion

1. JUSTIFICACION E INTERES DEL TRABAJO

Los estilos de vida actuales estdn provocando cambios en los habitos
alimenticios, que nos llevan a consumir cada vez mas productos procesados de
larga vida util y facil preparacion y consumo. Un ejemplo tipico de este tipo de
productos procesados, son los zumos, concentrados, mermeladas, jaleas, purés, etc.
obtenidos a partir de frutas y hortalizas, con los que se trata de compensar la
disminuciéon que se ha observado en los ultimos afios de estos productos frescos,
que se ha calculado en un 14% entre los afios 1990 y 2000 (MAPA). Por ejemplo,
de la produccion mundial de citricos, que ascendio a 103,089,452 Tm en el afio
2001 (FAOSTAT), las regiones con mayores cuotas de produccioén, como muestra
la Figura 1, fueron América Latina con un 31,7% y Asia y Pacifico con un 25,4%.
Sin embargo, como muestra la Figura 1, fue en Europa -con un 51,3%- en donde
hubo una mayor produccion de productos procesados derivados de frutas, del total
de 50,358,246 Tm del mismo ano (FAOSTAT). Este hecho refleja como un mayor
desarrollo tecnologico permite un mayor lanzamiento de nuevos y mejores
productos procesados y que a su vez permiten comercializar los excedentes de

produccién de algunas frutas y combatir su estacionalidad.
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Produccion citricos Productos procesados de frutas
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Figura 1. Valores comparativos de produccion de citricos y de los productos
procesados de fruta para el afio 2001 segin base de datos electronica
FAOSTAT.

En estos productos procesados, las propiedades nutricionales y algunas de las
sensoriales de la fruta original (como el aroma y el color) son de gran importancia
en su calidad, asi como el poseer una textura apropiada y que incentive el interés
del consumidor y contribuya a la aceptacion del producto. Conseguir estos
objetivos lleva en muchos casos a incorporar aditivos que contribuyan a mejorar su
calidad. En este sentido, este trabajo se ha centrado en la caracterizacion de
propiedades relacionadas con la textura de suspensiones de fibras alimentarias en
disoluciones modelo azucaradas. [Estos sistemas pretenden simular
comportamientos reologicos similares a los mostrados por algunos productos
obtenidos del procesado de las frutas como mermeladas, concentrados, néctares,

etc.

La textura no responde a una unica propiedad fisica, sino que abarca un
conjunto de sensaciones dependientes de la composicion y estructura de los

productos que se perciben durante la manipulacion e ingesta de los mismos y que,



1. Justificacion

por lo tanto, solo puede ser evaluada en su totalidad mediante pruebas sensoriales.
Sin embargo, dada la complejidad de la realizacion de este tipo de pruebas, es
conveniente encontrar métodos instrumentales de medida de algunas de las
propiedades texturales que son mas caracteristicas de determinados productos. Para
la correcta seleccion de los atributos a evaluar y de las mejores medidas
instrumentales es necesaria la realizacion de ambos tipos de pruebas y la aplicacion
de métodos estadisticos que ayuden a ordenar e interpretar los resultados.

En base a esto, se han planteado los objetivos especificos de este trabajo que

se detallan en el punto siguiente.
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2. OBJETIVOS Y PLAN DE TRABAJO

El Objetivo general planteado en esta Tesis consistié en detectar los atributos
sensoriales que contribuyen en mayor medida a la definicion de la textura de
productos de alta viscosidad y encontrar los métodos de medida instrumental de la
misma que mejor se correlacionen con éstos. Para ello se trabajé con productos
comerciales y con sistemas modelo formulados a partir de disoluciones de aztcar y

fibra anadida de diferente procedencia: limoén, naranja y manzana.

El plan de trabajo a seguir para cumplir este objetivo general se expone a

continuacion, agrupado por capitulos a fin de cumplir unos objetivos especificos.

Los objetivos del capitulo I fueron:

1. Caracterizacion de los componentes de las diferentes fibras alimentarias
que de forma mayoritaria pueden contribuir al comportamiento reoldgico
mostrado por las mismas.

2. Caracterizacion de algunas propiedades fisicas que puedan estar
relacionadas con dicho comportamiento reologico.

3. Analisis de las diferencias que presentan las tres fibras estudiadas en las

propiedades analizadas.

Para la consecucion de estos objetivos, el plan de trabajo de este capitulo consistio

en:

1. Analizar la composicion de suspensiones de las diferentes fibras estudiadas
en lo que se refiere al contenido en so6lidos solubles e insolubles por medio
de evaluaciones gravimétricas, asi como en la capacidad de retencion de

agua, evaluada por centrifugacion y desecacion.



2. Objetivos y Plan de Trabajo.

2. Analizar de forma especifica el contenido de pectina total e hidrosoluble de
las fibras (limon, naranja y manzana), cuantificado por medio del
contenido en dacido galacturénico, por ser esta macromolécula un
componente clave a la hora de impartir viscosidad a los sistemas
alimentarios.

3. Realizar observaciones de la estructura de suspensiones de las diferentes
fibras mediante su tincion con azul de toluidina utilizando un microscopio

optico.

Los objetivos del capitulo II fueron:

1. Establecimiento de un disefio de formulaciones y del procedimiento de
preparacion de suspensiones de fibras alimentarias de limon, manzana y
naranja, de composicion controlada (formulaciones modelo), cuya
consistencia cubra el intervalo usual de productos comerciales
(cremogenados, néctares, mermeladas y jaleas sin fragmentos
macroscopicos de fruta).

2. Caracterizacion reoldgica de las formulaciones preparadas por métodos
fundamentales, para la obtencion de los parametros reologicos
caracteristicos de cada producto.

3. Evaluacion del efecto del método de preparacion, del tiempo de
almacenamiento, de la temperatura y del tiempo de cizalla en el

comportamiento reologico de las suspensiones de fibra.

Para la consecucion de los objetivos del capitulo II, el plan de trabajo

propuesto contemplo los siguientes aspectos:

1. Puesta a punto del método de preparacion de las suspensiones de fibras

alimentarias. Esta parte se realizara con la fibra de limon y se consideraran
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las siguientes variables: tipo y tiempo de agitacion y temperatura durante la
preparacion.

Caracterizacion reologica de las suspensiones preparadas a las 24h y
después de 20 dias de almacenamiento: analisis y modelizacion de las
curvas de flujo obtenidas utilizando un redémetro.

Estudio de la influencia de las variables mencionadas en el punto 1 en el
comportamiento reologico observado.

Seleccion de un método de preparacion para la formulacion de las
suspensiones de fibra.

Preparacion de suspensiones de fibras de limoén, naranja y manzana de
diferente concentracion, por el método seleccionado en el punto anterior.
Almacenamiento de los productos a 5 °C.

Caracterizacion de la curva de flujo de cada una de las suspensiones
preparadas, a las 24 h y a los 20 dias de su formulacion, a temperatura
constante. Modelizacion de las curvas de flujo obtenidas. Modelizacion de
la influencia de la concentracion de cada fibra en la viscosidad que
desarrolla en la suspension. Estudio comparativo de la viscosidad
alcanzada con los tres tipos de fibra estudiados. Estudio de la influencia del
tiempo de almacenamiento en el comportamiento reoldgico de las
muestras: obtencion de curvas de flujo aplicando barridos ascendentes y
descendentes de gradientes de velocidad, separados en intervalos de tiempo
diferentes.

Seleccion de un nivel de concentracion de cada fibra y estudio de la
influencia de la temperatura en el comportamiento reolodgico: obtencion de
las curvas de flujo a diferentes temperaturas. Modelizacion de las curvas de
flujo. Modelizacién de la variacion de la viscosidad en funcion de la

temperatura.
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8. Interpretacion del comportamiento reolodgico estudiado en base a la
composicion y propiedades estudiadas en el capitulo I para los tres tipos de

fibras.

Los objetivos del capitulo I1I fueron:

1. Desarrollo de un vocabulario sensorial apropiado, basado en los
estandares, normas y literatura relacionada para evaluar las propiedades de
textura en productos de alta viscosidad del tipo de néctares, mermeladas,
papillas, etc.

2. Seleccion de los atributos de textura mas caracteristicos en este tipo de
productos.

3. Caracterizacion sensorial de suspensiones de fibra de limoén, naranja y
manzana, en base a los atributos seleccionados, e identificacion de los mas
caracteristicos en cada tipo de fibra y nivel de concentracion.

4. Caracterizacion instrumental de propiedades relacionadas con la textura de
suspensiones de fibra de limon, naranja y manzana.

5. Estudio de las relaciones entre los parametros instrumentales y los
atributos sensoriales en aras a determinar el (los) mejor(es) método(s)
instrumental(es) de medida aplicar para la evaluaciéon de propiedades

texturales de las suspensiones de fibra.

Para la consecucion de los objetivos del capitulo 11, el plan de trabajo incluye:

1. Revision de la bibliografia para seleccionar los atributos mas relacionados

con la textura de productos de alta viscosidad, asi como la definicion de

cada uno de ellos.
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2. Anadlisis sensorial de productos comerciales mediante la realizacion de
pruebas descriptivas cualitativas para identificar cuales de los atributos
seleccionados a partir del punto 1 son los mas relevantes en la definicion
de la textura. Para ello se utilizara un panel de 10-15 jueces y se aplicaran
técnicas de analisis multivariante multidimensional scaling.

3. Preparacion de suspensiones de las tres fibras, a diferente concentracion, y
evaluacion de los atributos sensoriales seleccionados del punto 2 mediante
la realizacion de pruebas descriptivas cuantitativas (pruebas escalares).
Analisis estadistico de los datos, utilizando los procedimientos univariantes
y multivariantes mas adecuados, para identificar los atributos sensoriales
mas importantes en la definicion de las propiedades texturales de cada tipo
de fibra y nivel de concentracion.

4. Caracterizacion instrumental de las mismas suspensiones de fibra
utilizadas en la evaluacion sensorial. Se obtendra la curva de flujo
utilizando un reémetro, la viscosidad con un viscosimetro de fluido infinito
y la consistencia mediante el consistometro Bostwick. Correlacion entre
los diferentes resultados obtenidos.

5. Correlacion entre los datos instrumentales y sensoriales, utilizando la
técnica estadisticas multivariantes de proyeccion sobre estructuras latentes

(PLS).
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Introduccién.

CAPITULO I CARACTERIZACION FISICO-QUIMICA Y
ESTRUCTURAL DE LAS FIBRAS.

1.1 INTRODUCCION

I.1.1 La fibra dietética.

La fibra dietética puede obtenerse de una gran variedad de alimentos
naturales tales como cereales de grano entero, leguminosas, frutas y vegetales o
bien de productos procesados ricos en fibra que puede encontrarse en una forma

diferente a la de su estado natural pero mas accesible o conveniente.

Debido a sus propiedades saludables, el consumo de fibra dietética
recomendado en la mayoria de los paises de Europa es del orden de 20-35g de fibra
diaria (Cho et al., 1999). No obstante, los niveles de consumo en Estados Unidos,
la region Asia-Pacifico y la mayoria de las naciones industrializadas de Europa
estan muy por debajo de los niveles recomendados. Por ejemplo, en Estados
Unidos el consumo de fibra analizado como fibra dietética total (FDT) se encuentra
entre 10 y 15 g/dia y las estimaciones en Europa basadas en métodos que miden la
fibra como carbohidratos no disponibles se encuentran entre 18 y 25 g/dia. Incluso
en el Reino Unido y en regiones como Escandinavia el consumo de carbohidratos
diferentes al almidén (celulosa, hemicelulosa, P-glucanos, pectina, gomas y
mucilagos) se encuentra entre 13 y 18 g/dia (Cho et al., 1999). En este sentido,

parece recomendable formular productos enriquecidos en fibra.

Pero, ademas, la fibra dietética presenta una funcionalidad muy variada en
relacion con los aspectos organolépticos, microestructurales, mecanicos/fisicos y
propiedades quimicas de los alimentos que la contienen, como las que se resumen

en la Tabla 1.1. Por este motivo, la formulacion de productos con un alto
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contenido en fibra dietética presenta, frecuentemente, algunos retos relacionados
con aspectos organolépticos y de procesado, especialmente en lo que se refiere a la
textura y sabor. Por ello, se ha dedicado un considerable esfuerzo para comprender

las caracteristicas funcionales de la fibra en el alimento en donde se incorpora.

Tabla 1.1. Parametros relacionados con la funcionalidad de los alimentos.*

Funcionalidad Parametros

Sensorial Cohesividad
Dureza
Crujiencia
Gomosidad

Mecénico/fisico Densidad

Expansion
Esfuerzo/Resistencia
Viscosidad

Microestructural Celularidad
Cristalinidad
Porosidad
Uniformidad

Funcional Retencion de agua
Emulsificacion

Untabilidad

Capacidad de batido (overrum)

* Adaptado de Dreher (1999)

En este apartado se hace un resumen de la composicion de la fibra y su
funcionalidad en los alimentos, sus efectos sobre la salud, las fuentes de fibra, los
métodos de obtencion industrial y los posibles tratamientos para mejorar su

funcionalidad.

I.1.2. Composicion de la fibra dietética y funcionalidad.

La fibra dietética total (FDT) es el término analitico utilizado para cuantificar
la fibra dietética, la cual incluye fibra dietética insoluble (FDI) y fibra dietética

soluble (FDS). La fibra insoluble se compone, fundamentalmente, de fragmentos
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de las paredes celulares que contienen celulosa, lignina y hemicelulosa. La fibra
soluble por su lado contiene, mayoritariamente, polisacaridos no-celulésicos tales
como pectina, gomas y mucilago. Cerca del 75% de la fibra dietética en los
alimentos esta presente en la forma de fibra insoluble, sin embargo, la mayoria de
las fuentes de fibra en la actualidad son mezclas de ambas fibras, insolubles y
soluble (Dreher, 1999). La tabla 1.2. muestra los polisacaridos que de forma

mayoritaria contribuyen a la estructura de los diferentes componentes de la fibra.

Tabla 1.2. Polisacaridos de la pared celular de las plantas superiores
(Aspinall, 1982)

Categoria general Clasificacion estructural
Celulosa B-D-glucanos (uniones en C4)
Sustancias pécticas Galacturonas y ramnogalacturonas
Arabinanos
Galactanas y arabinogalactanas I ()
Hemicelulosas Xilanos (incluyen arabinoxilanos y
cadenas con grupos 4-O-metil) y
glucuronoxilanos

B-D-glucanos (uniones en C3 y C4)
Xiloglucanos (D-glucanos unidos por
C4, con cadenas laterales adjuntas)

Otros polisacaridos Arabinogalactanas II (')
Glucuronomannanas

(") Arabinogalactanas del tipo I son esencialmente lineales y contienen cadenas de B-D-galactanas
con uniones en C4, mientras que las de tipo II contienen cadenas ramificadas de -D-galactanas con
uniones en C3 y C6.

La celulosa en particular, esta compuesta de restos de [-glucopiranosa
(Figura 1.1) y es el componente principal de las paredes de las células vegetales,

donde se encuentra asociada a hemicelulosa, pectina y lignina.
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OH
CH)OH _O HyOH
N H O
"% ho © o
HO N
OH chon © on .

Figura 1.1. Unidad estructural basica de la celulosa, compuesta de restos de f3-
glucopiranosa unidos por enlaces (1—->4).

La hemicelulosa, ampliamente distribuida en las plantas, incluye sustancias
que rellenan los espacios que existen entre las fibrillas de celulosa de las paredes
celulares vegetales por lo que actian como material de soporte para mantener las
células juntas. La hemicelulosa esta constituida por pentosas y hexosas distribuidas
de forma ramificada y lineal conformando polimeros tipo polisacaridos
denominados no-celuldsicos. La hemicelulosa tiene un peso molecular menor que
la celulosa y contiene como azlicares constitutivos a la xilosa, arabinosa, galactosa,
manosa, glucosa, acido glucurénico y acido galacturonico (Lineback, 1999).
Normalmente es insoluble, pero puede ser también parcialmente soluble. Su
estructura puede responder a una amplia diversidad de polimeros, que pueden
contener ademas proteinas y fenoles (Hoseney, 1986; Dreher, 1987), pero que se
clasifican de acuerdo al monomero del carbohidrato con mayor predominio como

ilustra la Tabla 1.2.

Los xilanos son los polimeros con la mayor distribucién y presencia como
componente hemiceluldsico de la pared celular. La cadena basica de los xilanos
esta compuesta de a-D-xilosa con uniones 1—4 y uniones unitarias a unidades de
acido (4-O-metil)-a-D-glucopiranosiluroénico y o-L-arabinofuranosa. Esta tltima
unidad puede estar a su vez sustituida conformando una cadena ramificada con

componentes que pueden comprender a la D-galactosa, L-galactosa y D-xilosa. Un
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ejemplo de la complejidad estructural de las hemicelulosas puede observarse con
los xiloglucanos representados en la Figura 1.2., que pueden encontrarse en

manzana, patatas y judias, entre otros.

Aunque los residuos de arabinoxil juegan un papel importante en la
solubilidad del polimero y en la forma de la molécula en los arabinoxilanos, parece
que no existe una relacion consistente entre la solubilidad y el grado de sustitucion
con las unidades de arabinosa. Los arabinoxilanos solubles en agua (pentosanos)
tienen una importancia funcional por su capacidad de “ligar” agua y la habilidad de
incrementar la viscosidad (Lineback, 1999), aspecto importante en la elaboracion
de las masas de bolleria (Dreher, 1999). Por su parte, la fraccion insoluble aporta
otras caracteristicas mas adecuadas para otro tipo de productos, como las galletas, a
las que confiere el caracter mas seco y menos elastico del producto (Jeltema y

Zabik, 1979).

CHyOH

Figura 1.2. Estructura basica de hemicelulosa que muestra una fraccion de los
xiloglucanos que predominan en las Dicotyledoneae y que presentan en este
ejemplo el de una variedad de judias (Belitz y Grosch, 1997).

La lignina es un polimero aromatico amorfo de alto peso molecular
compuesto de residuos de fenil-propano que forman una matriz tipo a base de la

condensacion de tres alcoholes fendlicos primarios (coniferil, sinapil, y p-coumaril
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alcoholes) (Dreher, 1987). La lignina se encuentra o bien asociada a células
maduras de las plantas o bien concentrada en el tejido celular que tiene funciones
especializadas de soporte vegetal. Dentro de sus propiedades funcionales puede
destacarse sus propiedades antioxidantes en presencia en aceites de vegetales

(Catignani y Carter, 1982).

La pectina tiene un uso industrial ampliamente conocido por su capacidad de
ligar agua, por lo que son utilizadas en la industria de alimentos como agente
gelificante, espesante y agente que ayuda a mantener ciertas suspensiones. Se
obtiene, fundamentalmente, de las pieles de los citricos y de restos de manzana,
que las contienen, respectivamente, en un 20-40% y 10-20% de la materia seca

(Belitz y Grosch, 1997).

Su estructura basica se compone de unidades repetitivas de acido a-D-
galacturénico con uniones (1—4). La ramnosa también puede estar presente en la
cadena principal de la pectina en un 10%, junto con las cadenas laterales que
pueden contener pequeiias cantidades de azucares neutros como galactosa,
arabinosa y xilosa (Aspinall, 1982). Los grupos metilicos esterificados en el grupo
carboxilo de la cadena principal determinan el tiempo y velocidad relativa de
gelificacion y la fuerza del gel de pectina. El grado de metilacion (GM) se utiliza
como criterio para su clasificacion en bajo metoxilo (LM) o alto metoxilo (HM)
segun sea el GM menor o mayor al 50%, respectivamente. Las de HM tienen una
clasificacion comercial adicional de acuerdo al tiempo de gelificacion en lentas,
medianas o rapidas. Las de gelificacion rapida tienen un 75% GM vy las de lenta
gelificacion cerca de un 60% GM. Generalmente, las pectinas de lenta gelificacion
se utilizan para productos dulces y las de rapida gelificacion en productos como en
mermeladas donde se quiere asegurar una distribucion uniforme de las particulas

fruta.
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Las pectinas extraidas de los citricos pueden ser empleadas como agentes
nebulizantes en bebidas y dadas sus propiedades gelificantes y estabilizantes como
bien se ha mencionado, tienen un uso amplio en la elaboracion de mermeladas,
conservas, dulces, salsas, productos procesados de tomate, bebidas carbonatadas y
recubrimientos de fruta. Los atributos funcionales que presentan las pectinas
dependen de su estructura, composicion y de sus propiedades fisicas (Lodge et al.,

1987)

Figura 1.3. Unidad basica de la molécula de pectina, dcido galacturodnico, en el
cual puede estar presente el grupo —OCH; que determina el grado de
metilacion (GM) de la pectina.

Dentro del grupo de fibras solubles se encuentran también otras gomas, las
cuales comprenden hidrocoloides muy diversos como alginatos, carragenatos,
goma de garrofin, guar, konjac, arabiga, karaya, tragacanto, xantana, gelana, goma
de celulosa modificada quimicamente, etc. Las gomas tienen la propiedad basica de
espesar 0 aumentar la viscosidad asi como actuar como agentes gelificantes. Se
utilizan de forma extensiva en productos a bajos niveles (menor del 2%) para
suspender particulas, emulsionar grasa, inhibir la cristalizacion del hielo, inhibir la
sinerisis, formar films, e imitar o simular las propiedades de la grasa. Su uso a altos

niveles (> 10%) tiende a ser limitado con algunas excepciones.
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1.1.3. Efectos de la fibra dietética en la salud.

La celulosa es un polisacarido que no es atacado por las enzimas del aparato
digestivo del organismo humano y que constituye junto al resto de los polisacaridos
llamados inertes o resistentes, la parte no digestible de los alimentos de origen
vegetal denominada fibra bruta, de gran significacion como inductora del
peristaltismo intestinal (Belitz y Grosch, 1997). Ademas, se han estudiado los
efectos beneficiosos de la fibra insoluble en su potencial de reducir el riesgo de

padecer cancer de colon rectal (Dreher, 1999).

En el proceso fermentativo, una vez que la fibra bruta o bien los
oligosacaridos no digeribles llegan al intestino-colon, la mayoria de estos aunque
no todos, son hidrolizados en cadenas de oligomeros y monomeros que
posteriormente pueden metabolizarse por una, algunas o todas las bacterias
anaerobicas. Este proceso genera tanto gases que no son utiles para el organismo,
como acidos carboxilicos de cadena corta (ACCC) como el acetato, el propianato,
el butirato y el L-lactato, que son metabolitos de gran importancia para el
organismo puesto que pueden servir como sustratos intermediarios del
metabolismo celular, e incluso como agentes moduladores determinantes en

diversas rutas metabodlicas (Roberfroid, 1999).

Dado que el proceso fermentativo que se lleva a cabo en el colon depende de
las bacterias predominantes, Wang y Gibson (1993) han estudiado el efecto que
puede producir la presencia en el medio de fructooligosacaridos como la inulina y
su derivado parcialmente hidrolizado, la oligofructosa, en el desarrollo de estas
bacterias del colon. Los autores encontraron un marcado crecimiento de
bifidobacterias mientras que las poblaciones de bacteroides, lactobacilos,
clostridios y coliformes se mantuvieron en niveles relativamente bajos o reducidos.
La competencia e inhibicion por parte de las bifido bacterias sobre otras bacterias

involucra una alta especificidad de éstas con los fructooligosacaridos por la
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secrecion que éstas llevan a cabo de la enzima B-fructosidasa, la disminucion del
pH del medio como consecuencia de una intensa produccion de ACCC, que a su
vez es beneficiosa para el metabolismo, y por la posible produccion de agentes

bacteriocidas para géneros como el Clostridium (Meghrous, et al., 1990).

Por ello, ademas del término productos probioticos, aplicado a alimentos con
microorganismos afladidos como los yogures en donde las bacterias atraviesan el
tracto gastrointestinal hasta colonizar el colon, se ha propuesto el de productos
prebioticos por Gibson y Roberfroid (1995) referido a aquellos productos a los que
se han anadido oligosacaridos no digeribles como ingredientes alimentarios que

modifican la composicion de la microflora endégena del intestino.

Otra de las consecuencias del proceso fermentativo y de la absorcion en el
organismo humano de los productos de la fermentacion esta asociada al valor
calérico del consumo de fructooligosacaridos como un ejemplo particular. De
hecho, al ser la inulina y la oligofructosa sustratos exclusivos en la fermentacion
del coldén, tendran por tanto un menor valor calérico que los carbohidratos
equivalentes digeribles. Ademas, el uso de estos dos sustratos aunque sea de una
forma minima parcial directa o indirecta para el crecimiento de las bacterias,
produce una reduccion en su biodisponibilidad. En este sentido, Roberfroid (1999)
menciona un enfoque tedrico basado en la evidencia experimental y el
conocimiento basico de la bioquimica para comparar la eficiencia metabolica, en
términos de produccion del ATP, de modo que puedan compararse el valor calorico
efectivo que se produce entre la fructosa proveniente de los frutooligosacaridos de
la endivia y de la sacarosa tomada como sustrato de digestion de referencia. En esta
comparacion, los frutooligosacaridos de la endivia tienen un valor calorico relativo

respecto al de sacarosa del 25 al 35%, ode 1 a 1,5 kcal/g.
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En el caso de la biodisponibilidad de los minerales, se ha cuestionado
regularmente las posibles interferencias que la fibra dietética pueda ejercer en la
absorcion de iones la cual es relativa a los efectos fisiologicos que la fibra pueda
producir en el intestino delgado y en el colon. Sin embargo, experimentos llevados
a cabo por Delzenne, et al., (1995) en ratas alimentadas con una dieta con un
suplemento de 10% de fructooligosacaridos o inulina, se demostré que el balance
de Ca, Mg, y Fe en lugar de disminuir, se increment6. Este incremento de la
absorcion de minerales en el intestino se ha observado en otros estudios, como el
de Levrat et al., (1991) y Ohta el al., (1994) que alimentaron ratas con una dieta
que contenia un 10% de inulina. Ambos estudios mostraron que las ratas
alimentadas con productos sintéticos que contenian el fructooligosacarido, la
absorcion de Ca™, Mg™ y P fue significativamente mayor que en aquellas ratas
que fueron alimentadas con una dieta enriquecida con lactosa. Ademas, estos
estudios mostraron que los galactooligosacaridos no ejercian ningun efecto, asi
como que tanto la biodisponibilidad del Zn y del Cu, y la homeostasis de las
vitaminas liposolubles A y E, no fueron modificadas por la presencia de los

frutooligosacaridos de la endivia en la dieta.

Respecto a la relacion de la fibra dietética con los componentes grasos o
lipidos puede mencionarse el estudio llevado a cabo por Fiordaliso et al., (1995)
donde se observo un efecto hipo-trigliceridémico de los frutooligosacaridos de la
endivia, puesto que al mantener durante 3 meses un 10% de estos componentes en
la dieta estandar de ratas de laboratorio, se observdo de forma paralela una

disminucion del colesterol y fosfolipidos en el suero sanguineo.

No obstante, en relacion con estos efectos fisiologicos, debe diferenciarse
entre la FDI (celulosa, lignina, algunas de las hemicelulosas) y FDS (pectina,
gomas) (Thebaudin y Lefebvre, 1997; Grigelmo-Miguel et al., 1999), descritas con

anterioridad. La fraccion insoluble, esta relacionada con la regulacion intestinal,
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mientras que los beneficios terapéuticos asociados a la fraccion soluble se
encuentran en la reduccion significativa de los niveles de colesterol en plasma,
especialmente el colesterol asociado con las lipoproteinas LDL y VLDL, asi como
un aumento en la excrecion fecal de las sales biliares (Hillman et al., 1985;
Isaksson et al., 1988; Anderson et al., 1991; Krebs-Smith et al., 1992; Usitupa,
1993; Guillon y Champ, 2000). Ademas, la pectina tiene un fuerte efecto en la
reduccion de los niveles de aziicar en sangre en pacientes diabéticos (Bolton et al.,
1981; Toma y Curtis, 1986; Asp, 1990; Prosky et al., 1992; Vollendorf y Marlett,
1993). En términos de beneficios para la salud estos dos tipos de fibra son
complementarios, por lo que un buen balance entre ambas con un 70-50% de
fraccion insoluble frente a un 30-50% de solubles, es decir, una relacidon cercana a
1:2 de FDS:FDI es considerado como el adecuado (Jaime et al., 2002; Shneeman,

1987).

Existe por otra parte, una considerable evidencia epidemiolégica y clinica
que demuestra una disminucion significativa en la morbilidad y mortalidad debida
a enfermedades cardiovasculares y otras como cancer de colon y obesidad entre los
consumidores de alimentos ricos en fibra (Eastwood, 1992; Gey et al., 1993;

Hertog et al., 1993;1995; Jonson y Southgate, 1994; NIC, 1984).

1.1.4. Fuentes de fibra dietética.

Es bien conocido que la fuente de fibra insoluble mas comtn se encuentra en
productos como cereales comerciales y de grano entero, sin embargo, otras buenas
fuentes de fibra insolubles se encuentran en las alubias secas, los guisantes,
vegetales y los frutos secos (nuez, almendra, avellana, etc.). Por su parte, la avena
de grano entero y la cebada, salvado de avena, algunas frutas, alubias secas y otras

legumbres son buenas fuentes de fibra soluble.
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En la Tabla 1.3 se presentan los contenidos de fibra insoluble y soluble de
algunas frutas, dado que en esta investigacion las materias primas de trabajo se
centraron en productos de fibra derivados de frutas. En esta tabla, los contenidos de
fibra mostrados son en relacion con la parte comestible de la fruta por lo que los
valores no incluyen otras posibles fuentes de fibra como lo es el albedo o parte
blanca de la piel de los citricos, que se utiliza para la extraccion y elaboracion de

fibras dietéticas comerciales.

Tabla 1.3 Humedad y contenido de fibra en frutas y productos derivados (*)

Fibra Dietética
(g/100 g porcion comestible)

Fruta y derivados de fruta Humedad Total Insoluble Soluble
Manzana (Roja):

Sin pelar 83,6 2,0 1,8 0,2

Pelada 84,6 1,5 1,3 0,2

Granny Smith, sin pelar 83,8 2,7 2.4 0,3
Salsa de manzana:

Endulzada 79,6 1,2 1,0 0,2

Sin endulzar 88.4 1,5 1,3 0,2
Albaricoque seco 31,1 7,8 6,0 1,8
Albaricoques en nectar 84,9 0,6 0,5 0,1
Arandanos:

Fresco 85,4 2,7 2.4 0,3

Congelado 83,5 32 2,5 0,7
Pomelo:

Fresco 87,8 1,8 0,7 1,1

Jugo 90,1 0,5 0,0 0,5
Nectarina 89,7 1,2 0,8 0,4
Naranja:

Fresca 86,0 1,8 0,7 1,1

Jugo 89,4 0,4 0,1 0,3
Pasa seca 26,2 7,3 3,1 4.2
Fresas:

Fresca 90,5 2,2 1,3 0,9

Congelada 75,0 1,6 0,9 0,7

Mermelada 31,8 0,9 0,7 0,2

(*) Datos tomados de Dreher, M., (1999).

1.1.5. Obtencion industrial de fibra dietética.

Los procesos de extraccion de fibra en forma concentrada para su uso, en

general, como ingrediente, parten de subproductos de otras operaciones

24



Introduccién.

alimentarias, como ocurre en el caso del salvado de trigo, la fibra de soya (salvado
y el cotiledon) y la fibra de manzana, citricos o pulpa de remolacha, por ejemplo,
siendo las tres ultimas una importante fuente de gran cantidad de sustancias
pécticas (Kar y Arslan, 1999). Los extractos y concentrados de fibra, dependiendo
del proceso de extraccion, tienen propiedades fisicas y nutricionales diferentes a las
del material originario puesto que las vitaminas, minerales y los fitoquimicos se

eliminan junto con la proteina, los lipidos y el almidon.

La técnica mas tradicional de extraccion de fibra se centra en operaciones de
molido de las distintas fuentes naturales de fibra. Este molido, en el caso de
granos, separa el salvado del endospermo, dando lugar a un producto con menor
cantidad de fibra insoluble y también de fibra total, ya que en el salvado es rico en
celulosa y lignina mientras que el endospermo contiene una mayor proporcion de
moléculas solubles en agua, principalmente en hemicelulosa. Este tratamiento
fisico no modifica las moléculas de fibra en cada subproducto, ya sea el salvado o
la harina, por lo que las diferencias entre los distintos tipos de harinas se deben

fundamentalmente a la cantidad de fibra sustraida durante el molido.

Asi mismo, la reduccion del tamafio de particula que ocurre como
consecuencia de la molienda de los materiales utilizados para obtener fibras puede
afectar la capacidad de retencion de agua de acuerdo con la composicion y el
proceso previo que pudo tener la fibra antes de su molienda. Por ejemplo, el molido
puede reducir la capacidad de retencion de agua de una harina de salvado que
previamente ha sido sometida a un proceso con vapor, por ejemplo en un
escaldado, y con un posterior secado para la inactivacion enzimatica,

pretratamientos que, de por si, ya modifican la estructura celular.

Por otra parte, las porciones mas duras de los alimentos probablemente sean

ricas en lignina y celulosa, las cuales son mas resistentes al molido, mientras que
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las porciones menos duras pueden contener mas almidon y otros polisacaridos
solubles en agua. Estas fracciones a su vez tendran diferentes propiedades de
hidratacion y, por lo tanto, distintas propiedades funcionales. Por ejemplo, las
particulas mas pequefias obtenidas de una molienda empleando un molino de
martillos en el salvado de trigo, la fibra de remolacha o la fibra de citricos
presentan menor capacidad tanto de retencion de agua como de aumento de
volumen. No obstante, la capacidad de retencion de agua es mayor en las pequefias
particulas obtenidas de la cascarilla del guisante, lo que probablemente se deba al
incremento del tamafio del poro inducido en la molienda de la cascarilla del

guisante (Camire, 1999).

Finalmente debe mencionarse que el tipo de molino también influye en el
tamarfio de particula obtenido. Un molino Wiley produce un mayor porcentaje de
particulas gruesas con un mayor tamafio que lo que puede obtenerse con un molino

tipo Cyclotec (Camire, 1999).

La extraccion quimica, como la que se lleva a cabo para obtener gomas a
partir de avena, implica un tratamiento del salvado de avena con una solucion
acuosa de carbonato de sodio (pH 10) a 40°C (Camire, 1999). Las propiedades de
la fibra obtenida dependen, en este caso, de como se lleve a cabo el proceso de
concentracion de la fibra. La aplicacion de dialisis al extracto produce gomas con
mayores viscosidades que si el tratamiento se lleva a cabo por medio de ultra-
filtracion o métodos de precipitacion con metanol. La precipitacion con alcohol
proporciona los mayores rendimientos, sin embargo, la inactivacion enzimatica por
medio de etanol al 75% a 80°C también resulta en gomas con mayores

viscosidades.

En el caso de la pectina, actualmente se procede a una extraccion por

precipitacion en alcohol. Para que este proceso sea eficiente el extracto de pectina,
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obtenido del calentamiento (60-100°C) de la piel de la fruta a un pH entre 1,5-3
(Belitz y Grosch, 1997) en agua con acido mineral, debe concentrarse, por lo que
dicho proceso se lleva a cabo en evaporadores al vacio para evitar ademas la
degradacion térmica de la pectina. Este extracto puede ser mezclado directamente
con un alcohol (isopropanol, etanol, o posiblemente metanol) o puede pasar por
una etapa en la que se modifique el grado de esterificacion antes de someterle al

proceso de precipitacion (May, 1997).

Hay autores que proponen el uso de pretratamientos de calentamiento con
microondas de residuos de fruta para incrementar la extraccion de pectina. Asi,
Camire (1999) observé que un tratamiento de 10 minutos a 2450 MHz y 0,5 kW
increment6 los rendimientos de pectina obtenidos de la piel de naranja, limén y
extractos de manzana sin afectar a la cantidad de acido anhidro-urénico o al grado
de esterificacion. El calentamiento con microondas, seguido o no de un secado por
aire caliente, incrementa la fuerza del gel de pectina comparativamente con la
pectina extraida directamente de fruta fresca o secada. Estos efectos beneficiosos
del pretratamiento con microondas puede estar asociado a la inactivacion de

enzimas que atacan la pectina y al colapso simultaneo de la estructura celular.

I.1.6. Tratamientos utilizados para mejorar la funcionalidad de las fibras.

1.1.6.1. Tratamientos con peroxido de hidrégeno en medio alcalino.

La des-lignificacion parcial de las uniones entre la lignina y la celulosa por
medio de tratamientos alcalinos con peroxido de hidrogeno da lugar a productos de
celulosa con una alta capacidad de retencion de agua y, por lo tanto, de
hinchamiento o aumento de volumen, lo que es adecuado para su aplicacion a
productos de panaderia (Dreher, 1999). Esto se debe a la capacidad especial del
medio acuoso alcalino con peroxido de hidrogeno de disolver la lignina, de

disminuir la proporciéon de celulosa cristalina total y de conservar intactos otros
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componentes de la fibra como la hemicelulosa. El porcentaje de solubilizacion de
la lignina normalmente se encuentra entre un 40 y un 60% de la lignina original
presente en la fibra, lograndose recuperar la fibra parcialmente des-lignificada por

centrifugacion, lavado y secado de los so6lidos insolubles finales obtenidos.

Este proceso de solubilizacion produce un material con una mayor capacidad
de retencion de agua, la cual dependera de las condiciones en que se haya llevado a
cabo el proceso de extraccion. Por una parte, la solubilizacion de la lignina produce
una matriz de paredes celulares altamente porosa que permite un incremento en la
hidratacion de los polisacaridos que estin normalmente cubiertos por la lignina.
Por otra parte, el tratamiento quimico del material puede disminuir la proporcion
de celulosa cristalina total de forma irreversible, lo que parece afectar el patron de
los enlaces de hidrogeno entre las cadenas, de manera que se forma una estructura
con una alta apertura que permite a los grupos hidroxilos libres una mayor

accesibilidad a Ia unién con las moléculas de agua.

En cualquier caso, el aumento de la hidratacion interna de este tipo de fibras
produce una menor sensacion de particulas arenosas con mayor capacidad de
interaccion de los polisacaridos de la fibra y otros componentes como el almidon o

el gluten.

I.1.6.2. Modificaciones por medio de extrusion.

El salvado de trigo suele someterse a un proceso de extrusion a alta
temperatura, en el que se aplica un esfuerzo de cizalla alto en un extrusor de
contra-rotaciéon con doble tornillo, modificando la estructura del salvado para
obtener una mejor molienda posterior. Adicionalmente, este tipo de extrusor
permite que el almidon presente de forma natural en el salvado, pueda cubrir el
material ligno-celulosico. Después de la molienda, el salvado modificado tiene una

apreciacion sensorial aceptable, con ausencia de arenosidad, una mayor capacidad
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de retencion de agua y propiedades de textura que son compatibles con una amplia

variedad de productos (Dreher, 1999).

El incremento de la velocidad del tornillo del extrusor incrementa el contenido
en fibra soluble y en almidon susceptible de la accion enzimatica en el caso de
trigo entero y en salvado de trigo. Ademas, las moléculas ramificadas son mas
susceptibles al esfuerzo de cizalla durante la extrusion que la celulosa. Asi, en la
fibra de pulpa de remolacha, el proceso de extrusion produjo un incremento
significativo de su solubilidad en agua producido como resultado de la disminucion
del peso molecular de la pectina y las moléculas de hemicelulosa (Camire, 1999).
En el caso de pieles de citricos, las fibras obtenidas por extrusién parecen tener
mayor proporcion de fraccion soluble, que conlleva un incremento en la

viscosidad.

1.1.6.3. Modificaciones enzimaticas.

Las modificaciones enzimaticas de la fibra dietética pueden mejorar sus
propiedades sensoriales por los cambios producidos en la composicion quimica y
en las propiedades fisicas (Caprez et al., 1987). Los tratamientos enzimaticos
conducen a incrementos en el contenido de la fibra soluble. Las fuentes de fibra
modificadas enzimaticamente muestran menor capacidad de retencion de agua, lo
cual puede ser ventajoso con fines tecnoldgicos. Ademas, este tipo de fibra tiene

una textura mas suave, lo cual facilita su uso en la formulacion de productos.

I.1.7. Desarrollo de alimentos funcionales por medio de fibras dietéticas.

En términos generales los alimentos funcionales pueden clasificarse en tres
categorias: aquellos demandados para reducir el riesgo de las enfermedades

coronarias, cancer o diabetes, aquellos que tratan de controlar o modular
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funciones inmunes y aquellos que ayudan a mejorar o incrementar el humor y el
funcionamiento general dando como resultado una mejor calidad de vida (Cho y

Jenab, 1999).

De acuerdo al Euromonitor (2004) el aumento en el consumo de alimentos
funcionales puede deberse a la convergencia de una serie de factores criticos en los

que se destacan:

= La conciencia de un deterioro de la salud personal, inducido por un estilo
de vida ocupado con pocas opciones de alimentos comodos de preparar y
ejercicio insuficiente de practicar.

= Un mayor incremento del nivel de informacion de las autoridades
sanitarias y de los medios de comunicacion en aspectos relacionados con la
nutricion y su relacion entre la dieta y la salud, creando consumidores mas
educados.

= Desarrollos cientificos en la investigacion en el campo de la nutricion, que
han llevado al descubrimiento de ingredientes con efectos beneficios para
la salud que pueden ser incorporados en los alimentos.

* Un mercado alimentario competitivo y saturado caracterizado por
estrechos margenes de ganancia, que han creado un imperativo financiero a
los productores de alimentos en buscar métodos de diferenciacion de sus

productos para estimular los margenes de ganancia cada vez menores.

El desarrollo de los alimentos funcionales se relaciona ademas fuertemente
con el uso de los productos llamados nutraceuticos, que de acuerdo con la
Asociacion Americana de Nutricionistas son: “...sustancias que pueden
considerarse un alimento o parte de un alimento que proporcionan beneficios
médicos o para la salud, incluyendo la prevencion y el tratamiento de

enfermedades” (Cho y Jenab, 1999).
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La fibra dietética es uno de estos nutraceuticos, ya que, como se ha
mencionado anteriormente, un incremento en su consumo puede prevenir un cierto
numero de canceres (Kritchevsky, 1996), particularmente cancer de colon (Wynder
et al.,, 1992). Ayuda ademas, a la disminucion del colesterol (Anderson, 1995)
importante en las enfermedades coronarias, asi como a controlar los niveles de

glucosa e insulina en sangre de gran importancia en la diabetes (Nuttall, 1993).

Por ello, la necesidad de incrementar el nivel de consumo de la fibra dietética
implica el desarrollo, consecuentemente, de productos agradables para el
consumidor con fibras o mezcla de fibras con una adecuada textura. Asi, de este
modo las fibras ya existentes o bien aquellas de nuevo desarrollo se utilizan en una
gran variedad de productos funcionales tales como bioyoghurts (oligosacaridos),
cereales de desayuno con altos contenidos en fibra (salvado de trigo) y bebidas a
base de leche o bebidas carbonatadas enriquecidas con fibra (polidextrosas) (Cho y

Jenab, 1999).

Japon es el mayor mercado en el mundo de alimentos funcionales, con ventas
por 11.7 billones de US$ en 2003, seguido de Estados Unidos de América con 10.5
billones de US$ (Euromonitor, 2004). En el caso de Japén existe un sistema
regulador bien definido y un gobierno que ayuda tanto a la investigacién en
alimentos funcionales como a la difusion de informaciéon nutricional al
consumidor. Muchos de los productos nutricionales de reciente introduccion en el
mundo, como bebidas probidticas e isotdnicas tienen una larga historia en Japon
por lo que son productos de una alta popularidad, dandose de este modo un

mercado solido, con una alta diversidad e innovacion.

Algunos ejemplos de productos que utilizan las fibras dietéticas y los

oligosacaridos como dos de los ingredientes de mayor aplicacion en bebidas de uso
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popular en el mercado japonés se encuentra en Fibe Mini de Otsuka Farmacéutica,
en productos de carne como en salchichas (Itoham Foods Co.), pasta (Tokyo
Tanebe Co.) y en bebidas carbonatadas (Otsuka Farmacéutica, Pokka Corp., Fipro
Seiyaku Co.) (Cho y Jenab, 1999).

En el caso del mercado estadounidense, los alimentos funcionales representan
cerca de un 3% de las ventas del total de alimentos en su territorio y tiende a
aumentar con una proyeccion del doble en 2008, ya que parece que los
consumidores estadounidenses tienden a aceptar el concepto de los alimentos
funcionales con una mayor actitud positiva que en algunos de los paises Europeos

(Euromonitor, 2004).

En el caso de Europa, en paises como Finlandia, los productos prebidticos,
con beneficios para el aparato digestivo, se han extendido en diversas gamas como
en yogures, bebidas, panaderia, confiteria y productos carnicos. Sin embargo, los
paises Europeos Mediterraneos, que tiene una dieta considera sana y equilibrada,
no tiene las mismas necesidades de adicionar ingredientes funcionales a los

alimentos y las bebidas como en paises Europeos del norte.

El nivel de ventas de alimentos funcionales en Europa en 2003 se encuentra en
los US$2.8 Bn (10°) en UK y en Alemania, en Francia alcanza los US$1.8. Bn
(10%) y en Italia los US$1.4 Bn (10°) (Euromonitor, 2004). En el caso de los
productos probidticos representaron un 17,9% de las ventas en el mismo afio con
una prevision por parte del Euromonitor de un incremento a 18,6% en 2008. Este
crecimiento puede estar impulsado por el crecimiento internacional provocado por
una publicidad agresiva de productos como Yakult y Actimel de Danone.

(Euromonitor, 2004).
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Algunos ejemplos de productos exitosos presentes en el mercado europeo que
contienen fibra como ingrediente activo son, en UK, la Fibra y fruta de Ribena,
yogurt de fibra y fruta, bioyogurt GAIO y algunas bebidas de leche. En Francia
existen las bebidas llamadas “inteligentes” con altos contenidos en oligosacaridos
(Cho y Jenab, 1999) y en Espaifia yogures de fibra de trigo y frutas, asi como
bebidas de leche y fruta (albaricoque, mango, fresa, y kiwi) de la gama de Vitalinea

de Danone.

Como muestra la experiencia nipona, la incorporacion a la dieta de estos
productos funcionales da valor afiadido al alimento mediante los beneficios
aportados a la salud, a la vez que atraen la atencion del consumidor. Este interés
del consumidor ha sido el mayor factor de impulso en el desarrollo de los alimentos
funcionales en la industria. Por ello, los carbohidratos complejos y la fibra dietética
actualmente estan posicionados entre los mayores ingredientes funcionales, por lo
que el crecimiento de este mercado mostrara un incremento en el desarrollo y uso

de productos que los contengan.

Resumiendo lo que se ha detallado en el apartado de objetivos y plan de
trabajo, en este capitulo de la Tesis se ha realizado una caracterizacion de la
composicion de tres fibras dietéticas de diferente procedencia, con el fin de
relacionarla con su papel en el comportamiento reoldgico de disoluciones modelo a

las que se afiadieron en diferente proporcion.
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I.2. MATERIALES Y METODOS

1.2.1. Materias Primas.

Se utilizaron tres fibras diferentes, de limén, de naranja y de manzana,
donadas por empresas distribuidoras espafiolas que suministran este tipo de
ingredientes a la industria alimentaria y que se describen a continuacion de acuerdo
a la ficha técnica aportada por cada una de ellas. No obstante, a pesar de los datos
de estas fichas, se realizo una caracterizacion de la humedad, sélidos solubles e
insolubles, la capacidad de retencion de agua y una observacion microscopica de

las mismas tal y como se describe a partir del punto 1.2.2.

Fibra de Limon.

Esta fibra con nombre comercial Herbacel AQ Plus Citrus Fiber, de la
empresa Herbstreith&FoxKG y distribuida por H&F Espana desde Barcelona se
extrae de la piel del limén con sabor y olor final neutra después de la extraccion.
Tiene un contenido de fibra dietética del 88-93%, del cual el 17-25 % es soluble,
carbohidratos disponibles un maximo de 0,5%, cenizas entre 2,5 y 4,0% y una
humedad maxima del 10%. El tamafio de particula (90%) < 250 um. El color segiin
la componente de luminosidad (L) es de 91 + 1,5 y posee una alta capacidad de

retencion de agua (CRA) de 21 + 4 g agua/g ss.

Fibra de Naranja.

Esta fibra, con nombre comercial Vitalcel Orange Fiber OF400, de la empresa
Campi y Jové, S.A., ubicada en Barcelona, se obtiene por medio de un proceso de
extraccion de la piel de la naranja cuidadosamente secada y con componentes de la

pulpa, con sabor y olor final tipico de naranja ligeramente amargo. El contenido en
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fibra dietética es de un 60%, del cual un 28% es soluble y de este un 18,6% es
pectina. El contenido en carbohidratos disponibles es de un 23,7%, proteina un
6,2%, grasa un 0,6%, cenizas un maximo de 3,8% y humedad maxima un 10%. El
tamafio de particula, de acuerdo a un analisis granulométrico (DIN 53734) del 70%
> 150 um y del 95% > 32 pum, con una apariencia de polvo amarillo y una CRA de

8.5 g agua/g ss.

Fibra de Manzana.

Este tipo de fibra con nombre comercial Manzana Sulfurada de baja humedad
con Ref6460, de la empresa Altaquimica ubicada en Barcelona se obtiene de la
fruta pelada, troceada y molida como polvo debidamente secado a una humedad
maxima de 5%, con un sabor tipico a manzana y con un color amarillento. El
contenido en sulfuro nunca excede los niveles legales de 1.500 ppm. Las

especificaciones técnicas de esta fibra no indicaban ningin dato mas de la misma.

1.2.2. Analisis del contenido en solidos solubles e insolubles.

Para llevar a cabo esta determinacion, se prepararon dispersiones de cada una
de las fibras en agua a una concentracion del 6% en el caso de la de limén y
manzana y un 3% en el caso de la naranja. Una vez pesada una cantidad exacta de
la fibra (Mf) ésta fue sometida al proceso de separacion de solidos solubles e
insolubles, esquematizado en la Figura 1.4. El procedimiento basico consta del
mezclado de la fibra con el peso de agua necesario (Mwl) por medio de un
agitador de tubos Vortex que permite dispersar la fibra en el agua. Posteriormente,
al cabo de 24 h de reposo, tiempo necesario para propiciar el paso de la fibra
soluble a la fase acuosa, se procedié a centrifugar la muestra a 12.000 rpm durante
30 min para separar por decantacion el sobrenadante (Msnl) que contiene a los

solidos solubles a una capsula que fue sometida a un proceso de secado posterior.
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La centrifuga utilizada fue una Medifriger BL 7001085 con un cabezal 7001082

con capacidad para 6 tubos de 30 mL y una velocidad maxima de 15.000 rpm.

Masa fibra (Mf)

}

'

Mssl + Mss2

(Msn3)

}

'

Mss3

Sobrenadante <«——

»| Mezclado con Vortex |
Masa agua (Mw1) LZ 4 reposo
Sobrenadante ¢ Centrifugacién )
(Msnl) (12.000 rpm, 30 min)
Precipitado (Mp1)
Agua
Mw2)
| Mezclado con Vortex |
L24 h reposo
v . .y
Sobrenadante <«—— Centrifugacion .
(Msn2) (12.000 rpm, 30 min)

Precipitado (Mp2)

Agua
(Mw3)

| Mezclado con Vortex |
L 24 h reposo

Centrifugacién
(12.000 rpm, 30 min)

Precipitado (Mp3)

LMsI + Mss3

Figura 1.4. Esquema del procedimiento utilizado para determinar el contenido
en solidos solubles e insolubles en los diferentes tipos de fibra utilizados.

Este proceso de centrifugacion se repitié dos veces mads, afiadiendo a la masa

de precipitado de fibra (Mp1l) que permanece en el tubo de ensayo de la centrifuga

una nueva cantidad de agua conocida (Mw2 y Mw3) y separando, después de la

centrifugacion, los sobrenadantes correspondientes (Msn2 y Msn3) del precipitado

(Mp2 y Mp3). En el precipitado final

obtenido se encontraran los solidos
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insolubles de la fibra analizada, aunque también pueden quedar alguna cantidad de

solidos solubles.

En los dos primeros procesos de extraccion de solidos solubles las masas de
ambos sobrenadantes (Msn1+ Msn2), se juntaron en una capsula para ser sometidas
a un secado con aire caliente a 60°C durante 72 h, con el fin de determinar por
diferencia de peso, la cantidad de solidos solubles de cada fibra. No obstante, por si
quedo alguna pequefia fraccion de solidos solubles sin extraer en el precipitado, el
sobrenadante de la tercera extraccion (Msn3) se sometio por separado, a un secado
en las mismas condiciones que los otros. Los solidos solubles cuantificados en este
caso (Mss3) seran los mismos que pueden estar presentes en la fase acuosa que
permanece en la masa de precipitado (Mp3). El precipitado Mp3, fue sometido a un
secado por aire caliente inicialmente a 60°C por 48 h y posteriormente a vacio a
60°C hasta peso constante. La masa seca proveniente de Mp3 correspondera al
contenido en sdlidos insolubles y los solubles determinados a partir del Msn3. Este
procedimiento permitid, pues, determinar los sélidos solubles (Mssl+Mss2 +

Mss3) e insolubles (Msl) de cada fibra.

1.2.3. Contenido de humedad de las fibras estudiadas.

La humedad de las fibras se determind de acuerdo a metodologia estandar
AOAC 20.013 (AOAC, 1980) pesando aproximadamente de 3 a 5 g de muestra de
fibra mezclada con una cantidad proporcional de arena seca. El proceso de secado
se llevo a cabo por medio de una estufa a vacio (0,8 bar = 1,0658*10” mmHg)

modelo VACIOTEM a 60°C hasta obtener peso constante.

1.2.4. Analisis de la pectina total (PT) y de la pectina hidrosoluble (PHS).

El analisis del contenido de pectina total (PT) se realizd mediante la

cuantificacion del acido galacturénico (AGU) en muestras hidrolizadas en medio
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acido con una posterior cuantificacion utilizando el método espectrofotométrico
cuantitativo de 4cidos urénicos propuesto por Kinter y Van Buren (1982). Este se
basa en la reaccion del AGU con el reactivo cromoforo m-hidroxidifenil, que
produce un compuesto coloreado con un maximo de absorbancia en la longitud de
onda correspondiente a 520 nm. Este método tiene la ventaja de la sensibilidad y
especificidad respecto de los acidos urénicos en relacion con los azicares solubles
y de estabilidad del color formado con el tiempo (Carbonell et al., 1990). La
fraccion hidrosoluble (PHS) se determino a partir de la cuantificacion de AGU

presente en el extracto acuoso del aislado de fibra seco.

1.2.4.1 Tratamiento de la muestra para obtener los extractos de PHS y PT

La metodologia para el andlisis de las fracciones pécticas siguid el
procedimiento descrito por Yu et al., (1996) para obtener la fraccion de pectina
hidrosoluble y la pectina total presente en las muestras de fibra comercial. Este
analisis se le hizo también a una pectina, que se utiliz6 para la formulacion de
algunas disoluciones modelo. Esta pectina fue suministrada por Guinama y la

Referencia 55638 29/01/02 Lote 010.

La muestra (2,5g) de fibra comercial o de pectina, se sometio a un tratamiento
previo de extraccion con etanol caliente (20 mL) para inactivar enzimas endogenas
en caso de que éstas alin estén activas y eliminar los so6lidos solubles en alcohol
como los azucares. La mezcla se sometid a ebullicion (10 min), centrifugacion (10
min a 10.000 rpm) y filtracion, repitiendo el proceso de lavado del residuo soélido
con etanol tres veces mas se obtuvo un extracto con los solidos insolubles en
alcohol (SIA), el cual fue secado durante 24 h en un horno convencional a 60°C.
Estos SIA corresponden a la fraccion del tejido vegetal presente en las fibras que

contienen polisacaridos estructurales.
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Una parte de los SIA (80 mg) se dispersaron en agua (20 mL) por medio de un
Vortex, posteriormente se centrifugaron (10 min a 10.000 rpm) y se filtraron,
recolectando el sobrenadante en un balon aforado de 100 mL. Este procedimiento
permitio obtener la PHS. El proceso de lavado y recoleccion de sobrenadantes se

repitid 3 veces mas y posteriormente se diluyo al volumen final.

Por otra parte, la PT fue extraida a partir de los SIA pesando una muestra de 5
mg en un vaso de precipitados de 30 mL a los que se les afiadieron 2 mL de acido
sulftrico concentrado con agitaciéon suave y continua. Se afiadieron 0,5 mL de agua
destilada gota a gota, y después de 5 min mas de agitacion se anadieron otros 0,5
mL de agua destilada gota a gota. La agitacion se continudé durante 30 min para
completar la hidrolisis acida de los polisacaridos presentes en la muestra. Una vez
hidrolizada la muestra, ésta fue filtrada sobre fibra de vidrio, cuyos residuos y
lavados posteriores fueron recolectados en un baléon aforado de 25 mL, con una
posterior dilucion al volumen final. Todas las extracciones se realizaron por

triplicado.

Los extractos de PHS y los de la PT se conservaron a 6°C durante 24 horas
previas a la determinacion analitica del AGU, y fueron filtrados de nuevo antes de

realizar las determinaciones.

1.2.4.2. Determinacion de AGU en los extractos de PHS y PT.

De cada extracto de PHS y de PT se extrajeron dos muestras de 400 pulL con
micropipeta a un tubo de ensayo, siendo una de ellas el blanco. A cada tubo,
muestras y blancos, se le adicion6 2400 uL de solucion de acido
sulfurico/tetraborato  (0,0125 M tetraborato de sodio en 4acido sulfurico
concentrado) en un bafio con hielo y se mezcld cuidadosamente usando un vortex a

velocidad moderada con paradas intermitentes para asegurar la mezcla completa.
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Posteriormente los tubos se calentaron en un bafio hirviendo por 5 min e
inmediatamente se colocaron en agua con hielo para enfriarlos. A los tubos
correspondientes a la muestra se les afiadio 40 pL de 0,15 % m-hidroxidiphenil
(preparado en 0,5% NaOH), mientras que los tubos correspondientes a los a los
blancos se les afiadio 40 uL de 0,5% de NaOH. Se realizé el mezclado con un
vortex, se les aplico 1 min de ultrasonidos para eliminar las burbujas y se
mantuvieron posteriormente en reposo a temperatura ambiente durante 15 min
antes de llevar a cabo la lectura final de absorbancia a 520 nm. Cada determinacion

se realizo por duplicado.

1.2.4.3. Curva de calibracion para la determinacion del AGU.

La curva de calibracion se elabord a partir de una disolucion patréon de 1000
pL/mL a partir de la cual se prepararon los diferentes patrones de 10, 20, 30, 40,
50, 60 y 70 uL/mL. La determinacion analitica del AGU de cada patron siguio el
mismo tratamiento descrito en la seccion 1.2.4.2., de manera que a partir de una
alicuota de 400 uL de cada patron se adicionaron 2400 upL de solucién de acido
sulftrico/tetraborato y 40 pL de 0,15 % de m-hidroxidiphenil. La representacion

de los datos de absorbancia (Abs) frente a concentracion (Cn) permitieron obtener

la recta de calibrado (Ec. 2.1) con un R? de 0,9981 y un Error Tipico de 0,013:

Abs =0,0110 +0,0002 Cn (Ec.2.1))
1.2.5. Determinacion de la capacidad de retencion de agua (CRA).

La CRA se determiné de forma similar a la metodologia descrita por Mongeau
y Brassard (1982) aplicada en cereales y salvado de trigo. A la muestra (0,8-1,0 g)
de fibra pesada en un tubo de centrifuga de 30 mL se le afiadieron

aproximadamente 20 mL de agua. Luego se mezcld la muestra con un agitador
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Vortex durante 2 min para hidratar toda la muestra. Seguidamente se procedio a
calentar la muestra a 37°C en un bafio con agua colocando una varilla de vidrio en
el interior del tubo para mejorar el mezclado que se continio durante 1 h a 37°C
con una agitacion constante de 200 rpm en un incubador con agitacion orbital
modelo C25 serie clasica de la marca New Brunswick Scientific. Una vez
mezclada la muestra, ésta fue centrifugada a 12750 rpm a 10°C durante 1 h
utilizando el mismo equipo descrito en el apartado 2.2.2. El tubo fue decantado
durante 15 min y el sobrenadante recogido fue filtrado con vacio, recolectando los
residuos de fibra recogidos en el papel de filtro. Los residuos de fibra se colocaron
de nuevo en el tubo original y el liquido sobrenadante fue descartado. La fibra
himeda fue pesada y secada a 60°C hasta peso constante para determinar la
cantidad de agua retenida por la fibra seca. La CRA fue expresada como g agua/g

fibra seca.

1.2.6. Observacion microscopica de las preparaciones utilizando tinciones con

azul de toluidina.

Para la observacion microscopica se prepararon suspensiones de fibras de
limén, naranja y manzana en disolucion de sacarosa de 45°Brix y a las
concentraciones de 3,0 ; 5,5 y 8% respectivamente, que fueron preparadas segin se
describe en el apartado I1.2.1.1 (fibra de limén) I1.2.1.2 (fibras de naranja y
manzana) del Capitulo II. Ademas la fibra de limoén se observo también en seco e
hidratada. Para la observacion se prepararon tinciones con azul de toluidina al 0,1
% acuoso. Para la observacion en seco e hidratada, se colocaron 2-3 mg de fibra en
el porta. En el caso de la hidratada se afiadiéo 1 gota de agua y se dejo durante 1
min. En el caso de las suspensiones, se colocd una gota de la suspension sobre el
porta. Se afiadi6 1 gota de solucion de azul de toluidina al 0,1 % esperando 1

minuto para teflir los tres tipos de muestra. Una vez tefiidas las muestras, estas se
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observaron en un microscopio optico de la marca Leica modelo DMLM utilizando

los aumentos de 10x y 20x.
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1.3. RESULTADOS Y DISCUSION.

I.3.1. Evaluacion de las caracteristicas fisico-quimicas (humedad, so6lidos
insolubles, solidos solubles, capacidad de retenciéon de agua, pectina total,

pectina hidrosoluble) de las fibras de limén, naranja y manzana.

En la Tabla 1.4 se presentan los valores obtenidos para los tres tipos de fibra
analizados de contenido de humedad, los s6lidos insolubles y los solubles, asi
como la PT y PHS. La fibra de limén y naranja poseen una humedad baja cercana
al 6%, mientras que la fibra de manzana tiene una humedad mucho menor entorno
al 3%. Esto puede incidir en la estabilidad de la fibra de manzana, siendo ésta mas
sensible en cuanto a ganancia de humedad y por tanto mas delicada para el

almacenamiento.

Tabla 14 Contenido de humedad (Xw), pectina total (PT), pectina
hidrosoluble (PHS), sdlidos insolubles (SI) y solubles (SS) en las fibras
analizadas y en la pectina.

Tipo Xw PT PHS % PHS | SI SS
fibra (g agua/ 100g | (g AGU/100g | (g AGU/ (g PHS/ | (gsl/100 g (g ss/100 ¢
fibra) fibra seca) 100g fibra 100g fibra seca) fibra seca)
seca) PT)

Media | DE | Media | DE | Media | DE | Media | Media | DE | Media | DE

Limén 6,12 10,08 21,1 | 14| 49 |02 | 233 90,7 10,6 11,6 |11

Naranja 571 10,04 263 | 1,6 | 2,79 10,08 10,6 77,6 11,0] 24,7 |07

Manzana | 2,797 | 0,01 | 1,37 |0,16| 0,54 |0,03| 39,3 13,1 | 1,2| 88,8 |1,8

Pectina | 8,05 |002| 35 | 7 | 34 | 2 | 962 | S.D. S.D.

S.D.: sin determinar

En relacion con el analisis de los sélidos solubles e insolubles, los resultados
que se muestran en la Tabla 1.4. ponen de manifiesto la validez de la metodologia

utilizada para su determinacidn, pues se obtiene una suma de ambos muy proxima
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al 100 % cuando se expresan en base seca. Es de destacar el alto valor de solidos
insolubles de las fibras de limon y naranja, de 90,7 y 77,57 g insolubles/100g fibra
seca, respectivamente. En cambio, la fibra de manzana tan solo llega a tener 13,06
g insolubles/100g de fibra seca. Esta diferente composicion puede estar relacionada
en el hecho de que las fibras de limén y naranja provenientes de un proceso de
extraccion de la piel, mientras que la de manzana se obtiene de la fruta pelada,
segun se indica en la especificacion técnica que acompafian a cada tipo de fibra
(apartado L.2.1 de este capitulo). De acuerdo a la consideracion de Shneeman
(1987) en la que el 70-50% de la fibra insoluble frente a un 30-50% de soluble
puede considerarse como una fibra balanceada puede afirmarse que la fibra de
naranja tiene un buen equilibrio mientras que la de limoén tiene mayor proporcion
de insolubles y la de manzana menor. No obstante, por otra parte, es de esperar que
una mayor proporcion de soélidos insolubles se corresponda con una mayor
viscosidad en las suspensiones que se preparen, debido al rozamiento entre las

particulas dispersas que dificultaran el flujo del sistema.

Los so6lidos insolubles en agua presentes en las muestras de fibra pueden
relacionarse con restos de pared celular y componentes importantes presentes en
este tejido, especialmente hemicelulosa no soluble y lignina, aunque con también la
parte de pectina no soluble. Las interrelaciones que estos componentes puedan
llegar a establecer entre sus diferentes estructuras determinaran su capacidad de
interaccionar con el medio acuoso y, por lo tanto, sus propiedades funcionales.
Estas dependeran del proceso productivo de extraccion y de las modificaciones a
las que puedan haber sido sometidas. En el caso de la manzana por ejemplo, los
desarrollos tecnologicos destinados a obtener un mayor rendimiento en la
produccion de jugos por medio de la accion enzimatica, pueden tener un efecto
negativo reduciendo el aprovechamiento de la pulpa de manzana como materia
prima para la obtencion de fibra y disminuyendo la proporcion de solidos

insolubles de la misma (Will et al., 2000). El uso o aplicacion de estas técnicas
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enzimaticas puede ser la responsable del alto contenido en soélidos solubles,
cercanos a 89 g de solubles por cada 100 g de fibra seca, que se ha encontrado en la

fibra de manzana.

Por otra parte, en el caso de la fibra de limon los valores analizados fueron
similares a los presentados por Vollendorf y Marlett (1993), que llevaron a cabo
analisis de fibra soluble e insoluble, incluyendo en la fraccion insoluble a la
hemicelulosa, la celulosa, la pectina correspondiente y la lignina. Estos autores
cuantificaron 26,3 g fibra soluble/100 g fibra seca, que incluye una pequefia parte
de hemicelulosa y pectina, y 73,7 g fibra insoluble/100 g fibra seca, lo que supone
una proporcion un poco mayor de solubles que la correspondiente a la fibra de
limén analizada en este trabajo. No obstante, en este caso hay que tener en cuenta
que la determinacion de fibra llevada a cabo por Vollendorf y Marlett (1993) fue
eliminando las partes no comestibles de la fruta y utilizando medios enzimaticos
para la determinacion de cada fraccion, mientras que en nuestro caso de trabajé con

un concentrado de fibra obtenida de la piel del limon.

En el caso de la naranja las fracciones solubles e insolubles de la fibra
presentan variaciones con las encontradas en la literatura. Los valores presentados
por Dreher (1999) y por Mongeau et al. (1989) son de un 61,7% de fibra soluble y
38,1% de fibra insoluble, sin embargo, Lintas y Cappelloni (1992) obtuvieron
solamente 37,5% de fibra soluble y un 62,5% de fibra insoluble. En todos los casos
los valores mencionados corresponden a la parte comestible de la fruta. En los
trabajos en los que se ha cuantificado la fibra trabajando con piel de naranja, se han
encontrado valores de 66,04% de insolubles frente a 33,88% de solubles
(Gorinstein et al., 2001) y de 65,8% de insolubles y 34,1% de fibra soluble respecto
al contenido total de fibra (Grigelmo-Miguel y Martin-Belloso 1999). Estos valores

son mas similares a los encontrados en la fibra de naranja utilizada en este estudio.
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En el caso de la manzana se han encontrado en la bibliografia valores de
porcion de fibra insoluble de un 80% (Lintas y Cappelloni, 1992), 89% (Dreher,
1999) 6 63,2%. No obstante, estos valores se refieren a manzana fresca, a la cual
no se le ha aplicado ninglin proceso de extraccidon, ni un proceso posterior de
secado que indudablemente pueden provocar cambios estructurales en la fibra que
son los que pueden justificar la composicion tan diferente encontrada para nuestra

fibra de manzana.

La pectina es uno de los componentes mas importantes de las fibras
procedentes de frutas, con un papel tecnoldgico importante en la funcionalidad de
las mismas en su uso posterior fundamentalmente en lo que se refiere a su poder
espesante. Por este motivo se llevo a cabo el analisis especifico de la pectina
presente en las diferentes muestras analizando tanto la pectina total como la soluble

en agua. El resultado de este andlisis se presenta en la Tabla 1.4.

En cuanto al contenido de PT destacan las fibras de limén y naranja con
valores de 21,12 y 26,27 % de AGU, respectivamente. La utilizacion del AGU para
la cuantificacion de la pectina total tiene su justificaciéon en que éste es el
componente mayoritario de la fraccion péctica de la mayoria de frutas. Asi,
Voragen et al., (1983) citan una presencia de AGU del orden de un 75 % de los
azUcares totales presentes en frutas como la fresa, la papaya, el mango y la
manzana. De acuerdo a lo anterior debe tomarse en consideracion que la PT
cuantificada a partir del AGU sera inferior a la realmente presente en las muestras
de las fibras de limon, naranja y manzana. Por su parte, la fibra de manzana tiene
un menor contenido de PT de un 1,37 % de AGU el cual es mucho menor que las
fibras de limén y naranja. En cuanto a la solubilidad en agua de la pectina total
analizada en cada fibra, se puede observar que ésta fue mayor en el caso de la
manzana (39%) seguida del limén (23%) y naranja (11%). Por otra parte, el

analisis realizado a la pectina comercial reflejo un contenido de AGU tan solo de
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35 g/ 100g muestra seca siendo practicamente en su totalidad (96,2%) soluble en

agua.

Los datos mostrados en la Tabla 1.4. permiten calcular el porcentaje de
pectina soluble y no soluble en agua presente en la fraccion analizada de solidos
solubles e insolubles, respectivamente. En este sentido, mientras que la PHS
representd un 42, 11 y 0,6 % de la fraccion de solidos solubles de las fibras de
limén, naranja y manzana, respectivamente, la pectina no soluble en agua
constituyo un 18, 31 y 6 % de la fraccion de solidos insolubles. En este sentido, se
observa que la pectina es uno de los componentes mayoritarios de los soélidos
solubles de la fibra de limon y de los insolubles de la de naranja. Grigelmo-Miguel
y Martin-Belloso (1999b) obtuvieron valores medios de tres variedades de naranja
segun los cuales el 80,1 % de la fibra soluble y el 26,2 % de la fibra insoluble
corresponden a pectina. La diferente proporcion de pectina presente en cada
fraccidon respecto a la analizada en este trabajo puede estar relacionada con el
proceso industrial de extraccion utilizado en cada caso. En relacion a esto, es de
esperar que la mayor proporcion de pectina soluble de la fibra de limén contribuya
a una mayor viscosidad de las suspensiones preparadas a partir de ella, al ser éste

un componente con un marcado caracter espesante.

Los resultados de la CRA pueden ser un buen reflejo de la composicion y del
estado estructural de los componentes no solubles de las fibras puesto que, en todos
los casos, los diferentes procesos de extraccion modifican las estructuras terciarias
y, por consiguiente, el volumen hidrodinamico donde se incorporara el agua a la
estructura durante la hidratacion. En este caso la CRA de la fibra de manzana, fue
de 3,19 g agua/ g fibra seca, la de naranja 5,64 g agua/ g fibra seca (valor similar al
reflejado en las especificaciones técnicas e indicado en el apartado 1.2.1) y la de
limoén 14,5g agua/ g fibra seca. Los valores de las tres fibras respecto a su CRA

estan relacionados con el contenido de solidos insolubles mostrado en la Tabla 1.4
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anteriormente comentada, en el sentido de que cuanto mayor es la proporcion de
solidos insolubles, mayor es la capacidad de retenciéon de agua de la fibra. No
obstante, esto es logico si se tiene en cuenta que la metodologia llevada a cabo para
la determinacion de esta propiedad solo tiene en cuenta la cuantificacion del agua
retenida en el precipitado obtenido del sobrenadante recogido después de un

proceso de hidratacion, centrifugacion y filtrado de las muestras.

Para comparar la CRA de las fibras con las que se trabajo en este estudio con
otros valores encontrados en la bibliografia se puede citar la CRA de fibra de
manzana obtenida por Adams et al. (1986) que fue de 11,7 g agua/g fibra, la que
citan Grigelmo-Miguel y Marti-Belloso (1999b), de 6,3 g agua/ g fibra o la de
Figuerola et al. (2005) en fibra de manzana que fue todavia inferiores, entre 1,62 y
1,87 g agua/g solidos secos. Esta variabilidad en los resultados de nuevo, podria
estar relacionada con diferentes procesos de extraccion de la fibra aplicados a la
fruta, que pueden provocar modificaciones estructurales que supongan un diferente

grado de interaccidon y uniodn de los solidos presentes con el agua.

Por su parte, para la fibra de naranja y de limén se han encontrado valores de
CRA de 2,26 g agua/g s6lido seco (Figuerola et al., 2005), 9,20 g agua/g fibra
(Grigelmo-Miguel y Martin-Belloso, 1999b), y 12,4 agua/ g fibra (Larrauri et al.,
1996).

1.3.2 Observaciones mediante el uso de microscopio 6ptico de los diferentes

tipos de fibra estudiadas.

El azul de toluidina posee propiedades metacromaticas que pueden ser utiles
en la identificacion de diversos componentes de los alimentos con grupos
anidnicos. La identificacion con este colorante se basa en el hecho de que los
distintos constituyentes de los alimentos poseen diferentes capacidades para fijar el

colorante, lo que implica distintos modos de alineacion de las moléculas de azul de
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toluidina ligadas. Cuando los grupos anidnicos ionizados se encuentran muy
proximos (0,45 nandometros o menos), las moléculas de colorante se alinean dando
lugar a la formacién de polimeros de diferentes colores rojos (magenta) que
contrastan con el azul del monémero no ligado. La accesibilidad también juega un
papel importante y explica el por qué algunos constituyentes se colorean de
turquesa o azul-verdoso como por ejemplo la elastina y las estructuras vegetales
lignificadas, mientras que, por ejemplo, las gomas que no contienen almidon se

tifien de colores rosa, purpura o magenta (Flint, 1996).

Los efectos del tefiido con azul de toluidina acuoso pueden explicarse en
funcion de las propiedades fisicas y quimicas de los componentes moleculares
presentes en los alimentos. En el caso del grupo de las gomas o hidrocoloides
derivados de fuentes naturales, que son moléculas de elevado peso molecular entre
los que pueden incluirse la pectina de las frutas, la carboximetil celulosa (CMC) de
las fibras de celulosa, las gomas de semillas (guar y garrofin), las gomas de
exudados (acacia, ghatti, karaya y tragacanto), extractos de algas (agar,
carragenano, musgo irlandés y alginatos), el polisacarido microbiano goma de
xantano y almidones pregelanitizados (Flint, 1996), el diferente comportamiento en
cuanto a la interaccion con el agua afecta a la velocidad de hidratacion de las
mismas cuando su estado es so6lido. En las gomas que han sido hidratadas, la
fijacion por parte de los grupos acidos presentes del colorante metacromatico
basico azul de toluidina se efectuara de acuerdo a las propiedades de cada goma
dando como resultado diferentes tonos de azul, pirpura, y rosa, segun la densidad

de las moléculas de colorante fijadas.

1.3.2.1 Fibra de limén en seco.

En el caso de la tincion de la fibra de limén en seco, hidratada antes de la
observacion microscopica tal y como se ha descrito en el apartado 1.2.6. de

material y métodos, se obtuvieron fotos como las que se observan en la Figura 1.5.
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En ellas se aprecia una cantidad importante de particulas de pequefio tamafio y
forma globular tefiidas de magenta o de purpura oscuro, mezcladas con estructuras
fibrosas alargadas que en unos casos presentan tincion y en otros solamente su
pared se ha tefiido producto probablemente de la pérdida del material celular
interno. Segin lo que aparece descrito en bibliografia, las primeras podrian
corresponderse con restos de pectina y las segundas con restos de celulosa y lignina

(Flint, 1994).

Figura 1.5. Fibra de limén seco, hidratada y tefiida observada a 10x (a) y 20x

(b).

1.3.2.2. Preparacion de fibra de limon al 3 % en disolucién de agua y sacarosa.

En el caso de las preparaciones de fibra de limén en disolucion de agua y
sacarosa (Figuras 1.6 y 1.7) se observa una disminucion importante del nimero de
particulas con forma globular, que podria corresponderse con la disolucion en el
agua de la pectina soluble que forma parte de esta fibra. Las particulas que
permanecen con esta forma serian de pectina no soluble, mientras que las
estructuras fibrosas responderian a la presencia de celulosa y hemicelulosa también

insoluble.
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Figura 1.6. Preparacion de fibra de limén al 3% en disolucion de sacarosa de
45°Brix observada a 10x.

Figura 1.7. Preparacion de fibra de limo6n al 3% en disoluciéon de sacarosa de
45°Brix observada a 20x.
1.3.2.3. Preparacion de fibra de naranja a una concentracion del 5,5% con un

2% de pectina.

En cuanto a las tinciones de la preparacion de fibra de naranja, puede
observarse en la Figura 1.8 la presencia mayoritaria de particulas globulares, con
coloracion azulada, con mucha menor presencia de estructuras fibrosas que en el
caso de la fibra, de limon. Estas particulas globulares aparecen también en mayor

cantidad aunque de menor tamafio que en el caso de la fibra de limon, si bien es
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cierto que en este caso se trata de una disolucion con mayor concentracion de fibra.
Estas estructuras podrian corresponderse con pectina no hidrosoluble, presente en
esta fibra en mayor proporcion que en el caso de la de limon. Es de destacar la

agrupacion de células globulares que se observan en este caso.

Figura 1.8 Preparacion de fibra de naranja al 5,5 % en disoluciéon de sacarosa
de 45°Brix con un 2% de pectina observada a un aumento de 10x.

En la Figura 1.9 se observa una célula fibrosa diferente a las particulas
anteriormente mencionadas y que presenta una coloracion intensa verdosa oscura
que podria ser propia de celulosa con restos de lignina. Asi este caso también
existen estructuras celulares alargadas como en las preparaciones de limén pero

con diferentes caracteristicas y en menor proporcion.
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Figura 1.9 Preparacion de fibra de naranja al 5,5 % en disolucién de sacarosa
de 45°Brix con un 2% de pectina observada a un aumento de 20x.

1.3.2.4. Preparacion de fibra de manzana a una concentracion del 8 % con un

2% de pectina.

En cuanto a las preparaciones con azul de toluidina en muestras de fibra de
manzana se puede observar en las Figuras 1.10 a 1.12 una densidad de particulas
mucho menor que en caso de las muestras de fibra de limon y naranja. Esto esta en
coherencia con el mucho mayor porcentaje de solidos solubles cuantificado en esta
fibra (Tabla 1.4.). Por su parte, las estructuras que se observan con una coloracion
azulada muy tenue y bastante transparentes parecen corresponderse con restos de
paredes celulares (Fig. 1.11). Estas estructuras son de un tamafio mucho mayor que

el de las particulas observadas en las fibras de limén y naranja.
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Figura 1.10 Preparacion de fibra de manzana al 8 % en disolucion de
sacarosa de 45°Brix con un 2% de pectina observada con un aumento de 10x.

En la Figura 1.12 se observa una estructura fibrosa alargada con una fuerte
tincion azulada alrededor de la cual se organizan un grupo de restos de paredes
celulares que también tienen esta coloracion azul. Estas estructuras fibrosas

aparecieron en mucha menor proporcion que en el caso de la fibra de limon.

Figura 1.11 Preparacion de fibra de manzana al 8 % en disolucion de
sacarosa de 45°Brix con un 2% de pectina observada con un aumento de 10x.
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Figura 1.12 Preparacion de fibra de manzana al 8 % en disolucion de
sacarosa de 45°Brix con un 2% de pectina observada con un aumento de
10x.

En resumen, la morfologia molecular de las fibras estudiadas parece poner de
manifiesto la presencia mayoritaria de restos de celulosa y lignina en los so6lidos
insolubles de la fibra de limon, junto con pectina, mientras que éste Gltimo seria el
componente mayoritario de la fibra de naranja. Por otra parte, la fibra de manzana
muestra la presencia de unas estructuras celulares muy diferentes, de tamafio mayor

y forma mas hexagonal.

Como consecuencia de los resultados obtenidos en este capitulo, es
presumible que las suspensiones preparadas a partir de estas tres fibras muestren un
comportamiento reologico diferente, dada la diferente proporcion y composicion de

so6lidos solubles e insolubles en cada una de ellas.
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L.4. CONCLUSIONES.

1. La fibra de manzana contiene una proporcion de sélidos solubles mucho
mayor que la de naranja y ésta mayor que la de limon, lo que parece estar
inversamente relacionado con la capacidad de retencion de agua de cada
una de ellas.

2. La proporcion de pectina en las fibras estudiadas es similar para naranja y
limén y muy inferior en el caso de la manzana. No obstante, cuanto mayor
es la cantidad de pectina presente, menor es la proporcion soluble de la
misma.

3. La pectina hidrosoluble es uno de los componentes mayoritarios de los
solidos solubles de la fibra de limén pero muy minoritario de los de la fibra
de manzana. De igual forma, la pectina no soluble en agua supone un 31%
de los solidos insolubles de la fibra de naranja, un 18% de los de la de
limén y un 6% de los de la de manzana.

4. Las observaciones microscopicas de disoluciones de esta fibra pone de
manifiesto la presencia de restos celulares muy diferentes, relacionadas con
la diferente composicion en solidos insolubles de las mismas. Asi, en la
fibra de limén se observa una importante proporcion de estructuras
alargadas y algunas particulas globulares. La fibra de naranja muestra muy
pocas particulas alargadas y bastantes globulares, que tienden a formar
agregados entre ellas. Por su parte, la fibra de manzana contiene una
estructura muy diferente, con escasa presencia de particulas fibrosas y en la
que las estructuras presentes se corresponden con particulas hexagonales

de gran tamafio y restos de paredes celulares.
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Introduccién.

CAPITULO 1II. CARACTERIZACION REOLOGICA DE LAS
SUSPENSIONES DE FIBRA DE FRUTA

IL.1. INTRODUCCION

I1.1.1 Caracterizacion del comportamiento reologico de los alimentos

La reologia es la Ciencia que estudia la relacion existente entre el esfuerzo (o
fuerza por unidad de superficie) aplicado a un determinado producto y la
deformacién producida. El conocimiento de las propiedades reoldgicas de una gran
cantidad de alimentos son necesarias para diversos propositos incluyendo el control
de calidad, desarrollo de productos, evaluacion sensorial, disefio/optimizacion y
estandarizacion de procesos y optimizacion de los saltos de escala desde el lugar de
disefio de los productos hasta la linea de produccion en planta (Baby et al., 2002).
Por ejemplo, en plantas de procesado de naranja con una posterior concentracion
existen una serie de etapas unitarias que dependen de la viscosidad. Asi, en la
evaporacion, las ecuaciones de transferencia de calor contienen un término
asociado a la viscosidad. Ademas, si la viscosidad excede de un valor limite, la
concentracion del producto que sale debe reducirse para evitar que se queme en el
interior del evaporador, produciéndose pérdidas de energia y producto. En la etapa
de enfriamiento, generalmente en intercambiadores de calor, la viscosidad se
incrementa drasticamente en funcion de la temperatura final, afectando
negativamente a la extraccion de calor, consumo de energia y el funcionamiento de
la operacion. La eficiencia de las bombas necesarias para la circulacion del
concentrado por la instalacion puede también ser optimizada gracias a medidas de
viscosidad (Crandall y Carter, 1982). Por lo tanto, el disefio del proceso térmico
requiere informacion precisa del comportamiento del fluido para optimizar las

condiciones de proceso que aseguren y mejoren su calidad.
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El comportamiento reolégico de los alimentos esta relacionado con la
estructura del producto, como se resumira en el siguiente apartado de esta
introduccién, y también con la temperatura y la composicion. En el caso de
productos viscosos o de gelificacion débil como los néctares procesados de fruta,
mermeladas, jaleas, etc., los componentes solubles e insolubles, en términos de sus
tamafios moleculares o bien de sus particulas y su proporcion, presentes de forma
natural en el producto determinaran el comportamiento reolégico, por lo que deben
ser tomados en cuenta en el control de calidad de la formulacion de dichos
productos como hace mencion Qiu y Rao (1988) en un estudio sobre el
comportamiento reologico de pulpa de manzana. Pero ademas, existen, diferentes
aditivos de uso comun en la industria de alimentos para ayudar a conseguir la
viscosidad caracteristica de estos productos utilizando bajos niveles de
concentracion. Este es el caso de algunos hidrocoloides, tales como almidén,
gelatina, goma guar, goma garrofin, pectina, carragenato, goma xanthan, derivados
de celulosa arabiga, agar, etc. La pectina considerada como fibra dietética soluble
es un ingrediente deseable desde el punto de vista nutricional. Sin embargo,
también pueden utilizarse otro tipo de fibras no solubles que ayudan a incrementar
la viscosidad. Esta practica puede afectar a algunas propiedades sensoriales del

producto, especialmente a las reoldgicas (Grigelmo-Miguel et al., 1999a).

La caracterizacion reoldgica de los productos descritos anteriormente, con una
consistencia semisolida y con particulas no solubles tiene ciertas dificultades
debido a la inestabilidad del sistema asociado con la sedimentacion o bien la
flotacion de las particulas, dependiendo del tamafio de particulas, del nivel del
esfuerzo cortante o el gradiente de velocidad aplicados, del tiempo, etc. (Chiralt et

al., 1991;1992;993).

Cuando se lleva a cabo una caracterizacion reoldgica de un material como un

alimento liquido, se aplica un esfuerzo cortante (c) sobre el material y como
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consecuencia éste empieza a fluir a una cierta velocidad de deformacion y = dy/dt,

en la que t es el tiempo. En el caso de un liquido confinado entre dos placas
paralelas separadas por una altura h, en la que la inferior estd fija y la superior
empieza a moverse con una velocidad v al aplicar un esfuerzo cortante (o) (Figura

2.1), la velocidad de deformacion sera como muestra la ecuacion 2.1:

v = dy/dt = d (Ax/Ay)dt =(d(Ax/dt)(1/dAy) = v/h (Ec. 2.1)

Segun esto, ¥ se puede calcular facilmente si la distancia y la diferencia de

velocidad entre las dos placas son conocidas. El gradiente de velocidad generado

en el seno del fluido serd, en este caso, perperdicular a la direccion del flujo.

v=dx/dt

Y Qq

v
»
L

—>

———>

s h
Ay >
—>
_>

Figura 2.1. Flujo de cizalla creado entre dos placas paralelas separadas por
una distancia h debido a la aplicacion de un esfuerzo c. La velocidad de flujo
v, se indica por medio de las flechas (Ton van Vliet, 2001).

En cuanto a las relaciones basicas simples entre el esfuerzo y la velocidad de
deformacidn, la Figura 2.2. presenta el comportamiento para varios alimentos en la
circunstancia de una deformacion por cizalla. La curva 1 en la Figura 2.2.A ilustra
la relacion para un liquido viscoso ideal o newtoniano, donde la viscosidad viene

dada por la pendiente de la linea y es independiente de la velocidad de deformacion
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¥ (curva 1 de la Figura 2.2.B). Se habla en estos casos de viscosidad newtoniana
(w). Para liquidos no newtonianos, la relacion entre ¢ y ¥ no es lineal (Figura

2.2.A., curvas 2 y 3), de manera que en ellos la viscosidad es dependiente de la
velocidad de deformacion, denominada viscosidad aparente, 1. Si 1 disminuye con
el aumento de 7 se habla de comportamiento pseudoplastico (curva 2 en la Figura

2.2 A 'y B) y si se observa un aumento, se habla de comportamiento dilatante
(curva 3 de | Figura 2.2 A y B). Algunos productos que muestran comportamiento
pseudoplastico son la leche concentrada, soluciones concentradas de
macromoléculas, tales como xantano y goma guar y diversos zumos de fruta (Ton

van Vliet, 2001).

Figura 2.2.. Variacion del esfuerzo cortante c (A) y de la viscosidad (aparente)
n (B) en funcion de la velocidad de deformacion 7 para un producto

tipicamente newtoniano (1), pseudoplastico (2), dilatante (3), plastico de
Bingham (4) y comportamiento plastico(5) (Ton van Vliet, 2001).

El comportamiento pseudoplastico y dilatante se puede modelizar en un

intervalo limitado de y mediante la ley de la potencia (LP), ecuacion 2.2;
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c=ky" (Ec.2.2)

donde k (denominado indice de consistencia con unidades de Pa s") y n (indice del
comportamiento al flujo adimensional) son constantes. La ventaja mas grande de
esta ecuacion de la ley de la potencia es que es relativamente facil de utilizar tanto
en calculos de flujo analitico como numéricos en situaciones de flujo complejas. El
indice de consistencia k esta directamente relacionado con 1 y n toma valores
menores que 1 en productos pseudoplastico y mayores que 1 en dilatantes, siendo 1

cuando el fluido es newtoniano.

El modelo de la ley de la potencia se ha utilizado para describir las
propiedades de flujo de muchos fluidos, entre ellos productos de fruta con
contenidos en solidos solubles de concentraciones tan altas como 70°Brix
(Akdogan y Mchugh, 2000), en suspensiones de fibra dietética de naranja
(Grigelmo-Miguel et al., 1999¢) y melocoton (Grigelmo-Miguel et al., 1999b), asi
como la mencion por estos mismos autores del uso de este modelo en jugos de

fruta no-despectinados y en jugos concentrados de fruta.

Sin embargo, muchos alimentos como la margarina, el tomate ketchup,
puré de manzana y suero de leche se comportan como soélidos bajo esfuerzos
pequeios y se parecen a liquidos bajo esfuerzos grandes, por lo que el flujo real
solamente se nota por encima de un cierto valor de umbral, denominado umbral de
esfuerzo, oy. El comportamiento plastico al flujo de este tipo de productos se
muestra en la curva 5 de la Figura 2.2.A. Este comportamiento pseudopléstico a
partir de oy y la presencia de un umbral de esfuerzo, no puede ser modelizado por
la ley de la potencia, pero si por el modelo de Herschel-Bulkley (HB) (ec. 2.3.)
ampliamente utilizado para describir el flujo de este tipo de productos en un amplio

intervalo de gradientes de velocidad (V).
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c=cot+tky" (Ec.2.3)

En este caso, el umbral de esfuerzo es una caracteristica muy importante para
el disefno de procesos y evaluaciones de calidad debido a que esta relacionado con
las sensaciones producidas en boca (Akdogan y Mchugh, 2000). Incluso, Qiu y
Rao (1988) han encontrado relaciones que describen la dependencia entre el
umbral de fluencia y la cantidad y tamafio medio de las particulas presentes en
pulpa de manzana, de manera que valores mas altos del umbral se relacionan con
un menor tamafo de particula (0.50 mm). También hay referencias que citan la
aplicacion del modelo HB para describir el comportamiento al flujo de platano,
melocoton, papaya y puré de mango (Akdogan y McHugh, 2000, Guerrero y
Alzamora, 1998).

Los modelos mencionados en los apartados anteriores son los de uso mas
extendido cuando se trabaja con alimentos, si bien en la bibliografia pueden
encontrarse algunos otros aplicables en situaciones mas especificas (Barnes et al.,

1989).

Por otro lado, el flujo de los sistemas alimentarios y por consiguiente el
comportamiento reologico antes descrito puede presentar una dependencia con el
tiempo de flujo y la historia de flujo que es conocido como el caracter tixotropico
del sistema. En el caso de que se muestre este tipo de comportamiento, si se
mantiene un nivel de esfuerzo aplicado o un gradiente de velocidad constante en el
fluido, n disminuye con el aumento del tiempo de flujo. El comportamiento inverso
donde m aumenta con el tiempo se conoce como anitixotropia o bien también como
reopexia. Ambos tipos de comportamiento se muestran en la Figura 2.3. Ambos
fenomenos son reversibles puesto que la viscosidad aparente retorna a su valor
inicial durante el reposo o durante la aplicacion de velocidades de deformacion

muy bajas. Estos fenémenos son diferentes de aquellas situaciones en las que la
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estructura del producto cambia irreversiblemente debido al flujo, como durante la
agitacion de gel de leche acida para la preparacion de yogur batido o durante el
batido de nata, por lo que no debe confundirse con los mismos. El primer tipo de
comportamiento, el tixotropico, es comun en muchos alimentos, sin embargo, la
antitixotropia no se encuentra con frecuencia en los alimentos (Ton van Vliet,

2001).

tiemno

Figura 2.3. Representacion esquematica de la variacion de la viscosidad
aparente 1 en funcion del tiempo de flujo cuando se mantiene una velocidad
de deformacion constante. (1) Tixotropia y (2) reopexcia.

En la experimentacion con este tipo de productos, en donde se evalaa el efecto
del tiempo trabajando a esfuerzo o gradiente de velocidad constante, puede llegar a
alcanzarse un valor de equilibrio de 1 como puede observarse en la Figura 2.3. En
este caso, la m dependera unicamente del valor de esfuerzo o de gradiente de

velocidad aplicado.

El efecto del tiempo es también consecuencia de los cambios estructurales que
sufre el producto en ese tiempo, por los que los modelos para fluidos dependientes
del tiempo que quieren considerar la influencia de este parametro, deben

contemplar el analisis de la cinética de reodestruccion estructural por efecto del
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flujo. No obstante, existen modelos empiricos que tratando de simplificar recurren
a ecuaciones que ajustan la variacion del esfuerzo con el tiempo cuando se fija un
gradiente de velocidad. Un ejemplo de modelo empirico es el de Hahn (ec. 2.4)
(Hahn et al., 1959), el cual se basa en asumir una cinética de primer orden para la
ruptura estructural, para lo que asimila esta ruptura a la variacion del esfuerzo (o)

desde tiempo cero hasta un tiempo determinado;

Ln(o-oc.)=p-—at (Ec.2.4)
En donde la constante p se corresponde con el valor de esfuerzo inicial para la
degradacion estructural, la constante a se relaciona con la velocidad especifica de

ruptura estructural y o, el valor del esfuerzo en la situacion de flujo en equilibrio.

I1.1.2 Estructura del alimento y su relacion con las medidas reoldgicas.

Como se ha comentado en el apartado anterior, las propiedades de flujo de los
fluidos estan estrechamente relacionadas con su composicion y estructura interna,
siendo las macromoléculas y la materia dispersa (que incluye particulas solidas,
gotas liquidas y gaseosas) los componentes estructurales mayoritarios en el sistema
que compone un alimento. Por lo tanto, el comportamiento reologico de los
sistemas multifasicos esta determinado, generalmente, por el comportamiento de la
fase continua y por las fuerzas entre las particulas. Para cada material existen
fuerzas de interaccion entre los diferentes componentes, a saber, enlaces quimicos,
interacciones fisicas tales como fuerzas de Van der Waals, fuerzas electrostaticas,
interacciones sélido-liquido, etc., las cuales dominan el comportamiento estructural
bajo la acciéon de una deformacion débil. A medida que la deformacion se
incrementa y se inicia el movimiento, el esfuerzo o las fuerzas de elongacion
pueden superar a las fuerzas estructurales. En este sentido, en los experimentos
reologicos de cizalla se asume que a un determinado gradiente de velocidad el

fluido eventualmente adquirirda un “equilibrio estructural”. En este punto la
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viscosidad medida sera una viscosidad de equilibrio o de estado estacionario. De

hecho, esta funcion de viscosidad (en equilibrio) n () es la que normalmente se

cuantifica (Windhab, 1995), que se corresponde con la viscosidad aparente

mencionada en el apartado anterior.

A medida que se incrementa el gradiente de velocidad, la viscosidad de la
mayoria de los alimentos cambia rapidamente de acuerdo a un comportamiento no-
newtoniano. La Figura 2.4. ilustra, de acuerdo a Windhab, (1995), la relacion entre
la viscosidad y el gradiente de velocidad en relacion, a su vez, con los cambios en

la estructura interna del producto.

Fase dispersa | F. Cont.
Viscosidad

"I“ +

Zona B Zona C

| = — —
( fuerzas estructurales | fuerzas viscosas/ hidrodinamicas ) ﬁ,z'

Moo

o |
h Gradiente velocidad ¥

Figura 2.4. Relacion entre la reologia y la estructura cualitativa para fluidos
multifasicos “estructurados”, tomado de Windhab, (1995).

Como se observa, existen tres zonas diferenciadas, que se encuentran
separadas por dos gradientes de velocidad criticos y*; y v*,. A bajos gradientes de

velocidad (y < y*), zona A, las fuerzas hidrodindmicas son despreciables y
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unicamente el movimiento Browniano es el que act@ia contra las fuerzas
estructurales. Si la concentracion de la fase dispersa o el contenido de
macromoléculas en la fase continua es alto, su fuerte interaccion genera un umbral
de esfuerzo (o,), lo cual implica que debe aplicarse una fuerza critica antes de que
se pueda generar cualquier movimiento. La viscosidad aparente en esta region,
definida como la relacion entre el esfuerzo cortante y el gradiente de velocidad
antes de que se inicie el movimiento, es en teoria infinita (linea discontinua en la
Fig. 2.4.). Para concentraciones bajas de los componentes estructurales, el que
domina es el movimiento Browniano, que mantiene una estructura isotropica con
interacciones insignificantes entre las particulas o las macromoléculas. En este
caso, la viscosidad aparente, 1,, es independiente del gradiente de velocidad y se
observa un régimen newtoniano a bajos gradientes de velocidad (linea continua en

la Fig. 2.4.).

A gradientes de velocidad intermedios (y*; < y < v*,), zona B, las fuerzas
hidrodinamicas son del mismo orden de magnitud que las fuerzas estructurales, lo
cual induce a nuevas estructuras de acuerdo con el tipo, direccion y tiempo de
aplicacion de las fuerzas de movimiento. En el caso de que este tiempo sea
suficiente largo se alcanzara una “estructura de equilibrio”. En la mayoria de
alimentos multifasicos, esta estructura de equilibrio tiene una reducida resistencia
“interna” al flujo en comparacion con la zona A y por consiguiente la viscosidad se
reduce con el incremento del gradiente de velocidad (o por el esfuerzo aplicados)
en esta zona B, lo que se corresponde con un comportamiento pseudoplastico si
dicha estructura se alcanza de forma instantanea o tixotrdpico si requiere un cierto
tiempo de cizalla. El cambio en la estructura de las particulas dispersas, que puede
observarse experimentalmente por medio de técnicas microscopicas, consiste en
una deformacién, en el caso de gotas y burbujas, que adquieren una forma
elipsoidal o una orientacion de acuerdo a su forma en el caso de particulas gruesas

y sus aglomerados. En el momento en que ocurre la maxima “orientacion” el
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sistema muestra una viscosidad minima (1.) en un intervalo de gradientes de
velocidad altos que conlleva un nuevo comportamiento newtoniano. La estructura
inducida durante la cizalla en esta zona puede revertirse de forma parcial o
completa al estado en que se encuentra en la zona A si el gradiente de velocidad se

reduce de nuevo a valores bajos o bien si se recupera el estado de reposo.

En caso de excederse el limite del segundo gradiente de velocidad (y > y*,),
zona C, el estado de méxima orientacion puede distorsionarse. Esta distorsion
puede resultar en inestabilidades del flujo, interacciones particula-particula,
especialmente si hay particulas gruesas o cambios en la estructura debidos al
rompimiento de burbujas que provocan el incremento de la dispersion. Con estos
cambios, la resistencia de flujo y la viscosidad pueden incrementarse de nuevo
dando lugar a un comportamiento conocido como dilatante (linea continua en la
Fig. 2.4.). Sin embargo, si lo que contiene el sistema son disoluciones
macromoleculares, en este caso puede observarse una rotura de las redes
moleculares alineadas que se han formado en la zona B y causar una nueva

disminucion de la viscosidad (linea discontinua en la Fig. 2.4.).

Algunos ejemplos donde se puede observar este tipo de comportamiento
viscoso con la presencia de los tres dominios, A, B y C segun el gradiente de
velocidad pueden observarse en emulsiones concentradas como la mayonesa, en
suspensiones como chocolate, asi como sistemas aireados como productos

espumosos tipo “mousse” (Windhab, 1995).

Si en la experimentacion con un producto se observan los valores constantes
de Mo y M, la modelizacion exige recurrir a ecuaciones mas complejas que las
descritas en el apartado anterior, como el modelo de Cross (Barnes, 1989). En caso
contrario, las ecuaciones anteriormente sefialadas (Ostwald o Ley de la Potencia

(Ec.2.2), Herschel Bulkely (Ec.2.3), Bingham)) suelen permitir una modelizacion
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adecuada del comportamiento al flujo, al menos en un determinado intervalo de
gradiente de velocidad. No obstante, dado que los sistemas alimentarios existen
como sistemas complejos estructurados en multiples fases, estos pueden describirse
también por medio de modelos para sistemas viscosos multifasicos, en donde, la
descripcion reoldgica se basa en parametros fisicos cuantificables, y que afectan las
caracteristicas de flujo o textura de los sistemas multifasicos “estructurados”

(Windhab, 1995).

Los cambios de estructura mencionados que ocurren al variar el gradiente de
velocidad pero que son instantaneos en el tiempo, reflejarian el comportamiento de
los productos que se muestran pseudoplasticos, dilatantes o plasticos. No obstante,
como ya se ha indicado el primer apartado de esta introduccion, algunos productos
muestran un comportamiento variable con el tiempo atin cuando el esfuerzo o el
gradiente de velocidad se mantienen constantes. En estos casos, el cambio de
estructura comentado no es instantaneo sino que ocurre durante un cierto tiempo y
conlleva una desorganizacion o reorganizacion de la estructura dependiendo de que

se trate de fluidos tixotrdpicos o antitixotropicos, respectivamente.

Por otra parte, en el caso de productos fluidos o con gelificacion débil como los
procesados de frutas, néctares, cremogenados, mermeladas, etc., o bien como los
evaluados en este estudio con una consistencia semisolida y con particulas no
solubles, el comportamiento reolégico en flujo depende de su composicion y
estructura en términos de los siguientes factores, con diferente influencia de la

temperatura (Chiralt et al., 1991;1992;993):

e Concentracion y el peso molecular de los solutos moleculares. La influencia de
la temperatura sobre la viscosidad asociada a esta contribucioén es grande, y
tanto mayor cuanto mayor es la concentracion y peso molecular de los solutos,

ya que influye a través de las interacciones moleculares en el sistema.
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e Concentracion y el peso molecular de los solutos macromoleculares, como las
pectinas solubles, por ejemplo. En este caso, la influencia de la temperatura
sobre la viscosidad tiene un efecto antagénico, ya que por una parte al
aumentar la temperatura disminuyen las interacciones moleculares en el
sistema, disminuyendo asi la viscosidad, pero por otra parte, un aumento de la
temperatura supone un mayor desplegamiento de las cadenas
macromoleculares, al potenciarse las interacciones soluto-solvente, y por tanto
una mayor viscosidad, al aumentar el volumen hidrodinamico del polimero. La
compensacion parcial de estos dos efectos hace que la influencia de la
temperatura pueda ser de menor magnitud que en el caso de solutos
moleculares, y probablemente tanto menor cuanto mas dificultades de
solvatacion presente la cadena.

e Concentracion y tamafio de las particulas dispersas. En este caso, la influencia
de la temperatura sobre la viscosidad suele ser de menor magnitud y es el
resultado del cambio en las interacciones hidrodinamicas (de flujo) de estas

particulas con el cambio de viscosidad de la fase continua.

El diferente grado de contribucion de cada uno de estos factores a la viscosidad
de la pulpa definirda ademds el nivel de influencia de la temperatura en su
comportamiento  reoldgico. Si  los  so6lidos moleculares  determinan
predominantemente la viscosidad del producto, ésta estara notablemente afectada
por la temperatura, tanto mas cuanto mayor sea la concentracion. Este efecto se ha
encontrado en zumos de frutas clarificados y con bajo contenido en pectinas
(Villarroel y Costell, 1989). Por otro lado, concentrados de tomate, “hot break”,
con las pectinas mas inalteradas, presentaron menor energia de activacion que el
“cold break” donde las pectinas han sido objeto de la accion de las enzimas
pectoliticas (Fito et al., 1983). Esto es coherente con el efecto antagénico

comentado de la temperatura en las disoluciones macromoleculares.
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I1.1.3. Influencia de la fibra en el comportamiento reoldgico de los alimentos.

La fibra incorporada en los alimentos formulados puede cambiar su
consistencia, su textura, el comportamiento reologico y las caracteristicas
sensoriales de los productos finales. En este sentido, la aparicion de nuevas fuentes
de fibra, asi como la investigacion y mejora de sus propiedades funcionales pueden
ofrecer nuevas oportunidades en su uso en la industria alimentaria. Por otra parte,
ademas de por sus propiedades nutricionales, la fibra puede utilizarse con
propoésitos econdémicos y tecnolégicos como un agente para incrementar el

volumen y como sustituto de grasa.

Sin embargo, no todas las fibras pueden incorporarse en la misma forma
(concentracion y tipo) y a la misma gama de productos (bebidas, productos lacteos,
sopas, mermeladas, salsas, carne, snacks, pastas, y productos de panaderia). Las
propiedades funcionales son los factores determinantes para su uso (Guillén y
Champ, 2000). Estas dependen de las caracteristicas intrinsecas de la fibra, la
forma en que el producto es procesado y de su estructura final u ordenacion

espacial de sus elementos estructurales y sus interacciones.

En este sentido, las propiedades fisicoquimicas de la fibra dietética juegan un
papel muy importante en la funcionalidad que estas puedan presentar: tamafio de
particula de la fibra, porosidad y caracteristicas quimicas del area superficial,
hidratacion, propiedades reologicas y de retencion o ligado de la grasa, asi como el
color, aroma y sabor. Por ejemplo, las gomas han sido utilizadas durante afios
como espesantes o para impartir viscosidad a la fase acuosa de los sistemas
alimentarios proporcionando ademas textura, cuerpo y una adecuada sensacion
sensorial en boca. Ademas, también ayudan a que el material disperso se encuentre
estable en la matriz del producto que lo contiene. Estabilizan emulsiones (aceite

disperso en agua) y espumas (gas disperso en agua). Pueden a su vez, proporcionar
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estabilidad durante la congelacion y descongelacion, asi como controlar la
sinéresis. Las fibras insolubles pueden utilizarse como agentes texturizadores que
imparten volumen al producto (Femenia, et al., 1997), lo que depende
principalmente en las propiedades de hidratacion. Esto afectara también a los
cambios en la textura, aroma, sabor y en general a las sensaciones sensoriales. La
fibra insoluble puede resultar en una textura arenosa y en un cambio en las
propiedades funcionales del alimento que deben ser tomadas en cuenta, y que

puede estar, a su vez, relacionado con el tamafio de particula.

Algunos ejemplos del uso y repercusion de los aislados de fibra en diferentes

productos se pueden mencionar:

= En ensayos realizadas por Staffolo et al. (2004), en yogurt, utilizando
un 1,3% de fibras de inulina, bambu, trigo y manzana, en un medio
lacteo con un pH entre 4,4 a 4,6 se observd un comportamiento
pseudoplastico y que fue descrito con buenos coeficientes de
correlacion utilizando la ley de la Potencia. Las fuerzas de compresion
mecanicas mostraron diferencias significativas entre el yogurt control
(sin fibra) y los fortificados, siendo los de trigo y bambu los de mayor
valor debidas a su mayor caracter insoluble. Ademas, esta propiedad
de acuerdo a Staffolo et al. (2004), se vio reflejada en la alta
aceptacion de los yogures con fibra en las respuestas sensoriales
llevadas a cabo de acuerdo a una respuesta hedonica y en la cual la
propiedad de textura tuvo una amplia aceptacion con mas del 50% del
panel de evaluacion.

=  En el caso de productos carnicos secos bajos en grasa se ha utilizado
también el uso de fibras de fruta como agente sustituto de la grasa.
Garcia et al. (2002), evaluo6 el uso de fibras de trigo, avena, manzana,

melocotdn y naranja obteniendo buenos resultados sensoriales (olor,
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78

color, textura, sabor, aceptacion global) con un nivel de fibra al 1,5%.
Una de las fibras de mayor aceptacion la constituyo la de melocotén
por su mejor sabor respecto a las otras. La adicion de fibra de fruta en
este tipo de embutidos curados secos con un 6 y un 10% de grasa
resulté en productos menos duros y mas elasticos respecto al producto
tradicional (25% de grasa) de acuerdo a la evaluacion mecanica. La
fibra de melocoton utilizada en este tipo de productos, también ha sido
empleada en productos de panaderia de bajo valor energético tipo
“muffins” obteniendo productos aceptables a niveles de concentracion
de la fibra inferiores al 5% (Grigelmo-Miguel, et al., 1997) y en
salchichas bajas en grasa, en las que la fibra fue afiadida como una
suspension acuosa y en las que se obtuvieron productos que
mantenian las propiedades sensoriales originales (Grigelmo-Miguel,
etal., 1997).

En otra gama de productos como mermeladas de fresa, Grigelmo-
Miguel y Martin-Belloso (1999a) evaluaron el uso de la fibra de
melocoton como sustituto parcial o total de los agentes espesantes
convencionales. El efecto producido por la adicion de la fibra de
melocoton hasta un 4% ayudo a obtener mayores viscosidades con la
aparicion de un comportamiento pseudoplastico modelizable por
medio de la ley de la Potencia. En este caso, al comparar las
mermeladas elaboradas con pectina (modelizadas de acuerdo a un
comportamiento plastico de Binghan) y aquellas con altos contenidos
de fibra de melocoton, los autores (Grigelmo-Miguel y Martin-
Belloso, 1999a) relacionaron la pseudoplasticidad de las mermeladas
con la presencia de las particulas de fruta y fibra. Por otra parte,
observaron que mayores contenidos de fibra se producian las mayores

variaciones de viscosidad en las mermeladas.
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= En cuanto al uso de la fibra como ingrediente funcional cabe destacar
como diversos estudios evaltian el uso de fibras de frutas para la
elaboracion de alimentos procesados. Tales son los casos de fibras de
naranja (Grigelmo-Miguel y Martin-Belloso, 1999b), melocoton
(Grigelmo-Miguel, Gorinstein y Martin-Belloso, 1999) y mango
(Larrauri, et al., 1996), obtenidas como subproductos de la extraccion
y procesamiento del jugo de la pulpa, y que en los tres casos su alta
capacidad de retencion de agua, entre 7,3 y 12,1 g agua/g fibra,
permite su uso para evitar problemas de sinéresis, modificar la
viscosidad y textura en los productos formulados, y reducir las
calorias si se utilizan como sustitutos totales o parciales de
ingredientes con un alto valor energético. También se ha descrito el
uso de fibra de manzana y de piel de citricos (pomelo, limén, naranja)

(Figuerola et al., 2005).

En este capitulo de la tesis se recogen las propiedades de flujo de las tres fibras
alimentarias con las que se ha trabajado, evaluando la influencia de la
concentracion, de la temperatura, del método de preparacion, del tiempo de cizalla
y del tiempo de almacenamiento, en dicho comportamiento. Los objetivos
especificos y el plan de trabajo seguido para cumplirlos se ha detallado en el punto

2.
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I1.2 MATERIAL Y METODOS.

I1.2.1 Preparacion de las suspensiones de fibra.

Partiendo de una disolucion de sacarosa de 45 ° Brix se prepararon
suspensiones de cada una de las fibras a diferente concentracion, con el fin de
conocer el comportamiento reologico de las mismas y el efecto de diferentes
factores sobre éste. Los niveles de concentracion, entre 2 y 3% para las
suspensiones de fibra de limon, entre 3,0 y 5,5% en las suspensiones de fibra de
naranja y entre 4 y 8% en las suspensiones de fibra de manzana, fueron
seleccionados para obtener suspensiones con niveles de viscosidad iguales o
superiores a los mostrados por una disolucion de sacarosa de 45°Brix y pectina al

2,5% (Saldafia et al., 2000).

11.2.1.1 Fibra de Limon.

Con las suspensiones de fibra de limoén se analiz6 la influencia de diferentes
factores en la curva de flujo. Estos factores fueron: el método de preparacion de la
suspension (en cuanto a tiempo, temperatura y tipo de agitacion), la concentracion
de fibra y el tiempo de almacenamiento del producto. El estudio reoldgico
contemplo, ademas de la influencia de estos factores, el efecto de la temperatura a
la que se realiza la caracterizacion reoldgica y la dependencia del comportamiento
reologico con el tiempo de cizalla. En todos los casos se utilizo la fibra de limén
descrita en la seccion 1.2.1 del Capitulo I, afiadida a una disolucion de sacarosa de

45° Brix segun se describe a continuacion.
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Estudio de la influencia del método de preparacion y del tiempo de

almacenamiento.

Para este estudio se prepararon dos series de muestras, una para evaluar el

efecto del tipo de agitacion y otra para evaluar el efecto del tiempo de agitacion.

En la serie 1 se utilizd una concentracion de fibra del 2,5 % (p/p). Para
conseguir la dispersion de la fibra en la disolucion de sacarosa de 45° Brix se
utilizaron dos equipos: un homogeneizador Ultraturrax que trabajé a 8000 rpm y un
agitador Heidolph a 300 rpm. En cada caso, la agitacion se realiz6 manteniendo la
muestra en un bafio a 25 y a 60 °C por tiempos diferentes seglin se especifica en la

Tabla 2.1.

Estas muestras de la serie 1 se caracterizaron reoloégicamente, tal y como se
describe en el punto 11.2.2.1, a las 24 h y después de diferentes tiempos de

almacenamiento a 5 °C (entre 22 y 50 dias).

Tabla 2.1. Tiempo de agitacion (min) de las muestras preparadas en la serie 1.
Entre paréntesis de indica el cédigo utilizado para identificar cada una de las
muestras preparadas.

Agitacion
Temperatura Ultraturrax Heidolph
O
25 7 (Uas.7) 30 (Has30)
60 10 (Ugp-10) 45 (Heo.45)

En el caso de las fibras preparadas con el Ultraturrax, se aplicaron 50 mbar de

vaci6 durante 10 min una vez finalizada la preparacion con el fin de eliminar
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burbujas de aire en la suspension. Al cabo del tiempo de reposo de 24 h no se

observo aire presente en la suspension.

Para la seric 2 se prepararon, a 25 °C, dispersiones de fibra de limén en
disolucion de sacarosa de 45 °Brix al 2,5 % utilizando el Ultraturrax (a 8000 rpm)
durante 7, 15 y 20 min. En este caso, la caracterizacion reoldgica, seguin lo descrito

en el punto 11.2.2.1, se realiz6é tinicamente a las 24 h de su preparacion.

Estudio de la influencia de la concentracion y del tiempo de almacenamiento

Para esta parte del estudio se selecciond como método de preparacion de la
dispersion de fibra en la disolucion de sacarosa de 45°Brix la homogeneizacion con
Ultraturrax (8000 rpm) durante 7 min y a 25 °C. Las concentraciones seleccionadas
fueron 2; 2,25; 2,5; 2,75 y 3 %. Todas las preparaciones se caracterizaron
reologicamente, tal y como se describe en el punto 11.2.2.1, a las 24 h y después de
20 dias de almacenamiento a 5 °C. Ademas, la suspension al 2,5 % fue utilizada
para estudiar la influencia de la temperatura en el comportamiento reologico, segiin
se describe en el punto 11.2.2.2 y las del 2, 2,5 y 3 % para el estudio de la
dependencia del comportamiento reologico con el tiempo de cizalla (apartado

11.2.2.3).

I1.2.1.2 Fibras de Naranja y Manzana.

Se utilizaron las fibra de naranja y manzana descritas en la seccion 1.2.1 del
Capitulo I. En este caso, y debido a los problemas de sedimentacion de las
particulas insolubles observados al preparar las suspensiones de estas fibras, se
utiliz6 como disolucion de partida la de sacarosa de 45 ° Brix pero con un 2 % de

pectina (Referencia 55638 29/01/02 Lote 010, Guinama, Espafia) afiadida.
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Para preparar las suspensiones se pesaron las cantidades necesarias de agua,
pectina y de sacarosa para preparar la disolucion de 45 °Brix y al 2 % de pectina.
La pectina se mezcl6 en seco con sacarosa en una proporcion aproximada 1:1 y se
afiadi6é la mitad del agua total. La mezcla se mantuvo a 60°C con una agitacion
constante de 300 rpm (utilizando un agitador Heidolph) durante 30 min. Por otro
lado, se mezclo la fibra (en la cantidad necesaria en funcion de las concentraciones
que se describen a continuacion) con el resto de la sacarosa y del agua a 60 °C
durante 7 min utilizando para ello el Ultraturrax a 8000 rpm. Finalmente, se
juntaron ambas preparaciones homogeneizando con el Ultraturrax a 8000 rpm
durante 13 min mas a 60°C. Asi, el tiempo total de dispersion de la fibra fue de 20
min. Por diferencia de peso se calcul6 el agua perdida por evaporacion durante la
preparacion y se afiadio al final del proceso. Las muestras se dejaron enfriando en
reposo durante 24 h a temperatura ambiente antes de ser medidas
instrumentalmente a las 24 h y después de 20 dias de almacenamiento a 5 °C tal y
como se describe en el punto 11.2.2.1. En este caso al finalizar la preparacion de las
suspensiones no se observd la presencia de aire en la mezcla por lo que no fue
necesario aplicar el tratamiento con vacio como en el caso de las suspensiones de
fibra de limon. Ademads, se utilizaron las suspensiones de naranja al 5,5 % y de
manzana al 8 % para el estudio de la dependencia del comportamiento reologico

con el tiempo de cizalla (apartado 11.2.2.3).

La disolucion de pectina al 2 %, preparada siguiendo el mismo procedimiento
descrito en el parrafo anterior pero sin utilizar la fibra y afiadiendo en su lugar la
cantidad restante de agua y sacarosa necesarias para obtener una concentracion
deseada, se caracterizd también reoldgicamente de la misma forma que las

suspensiones de fibra.
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I1.2.2 Caracterizacion reolégica

Todas las pruebas reoldgicas que se describen a continuacion se realizaron por

triplicado.

I1.2.2.1. Obtencion de los reogramas a 25 °C.

Las mediciones para obtener las curvas de flujo en el caso de la fibra de liméon
y naranja se llevaron a cabo a 25°C en un Redmetro de Placas (Modelo Rheolab
MC100, Paar Physica, Austria) trabajando con 1 mm de espesor de muestra y una
placa de 50 mm de didmetro. En el caso de la fibra de manzana se utilizd un
Redmetro de Cilindros Concéntricos (Modelo Rheolab MCI1, Paar Physica,
Austria) con un radio del cilindro interno de 22,5 mm y de 24,4 mm del externo
(Z2DIN 53019). En ambos casos, se utilizo un bafio termostatado para controlar la
temperatura de medicion (25,0 = 0,1). El reograma se obtuvo aplicando un barrido
de gradiente de velocidad de 0 a 100 s™' en 1 min. Esta caracterizacion se hizo a

todas las muestras preparadas.

I1.2.2.2. Estudio de la influencia de la temperatura en el reograma.

En el caso de la fibra de limén 2.5 %, preparada segun se ha descrito en el
punto II.2.1.1 (estudio de la influencia de la concentracion y del tiempo de
almacenamiento), se obtuvieron las curvas de flujo también a 10, 20, 30, 40, 50 °C,

en las mismas condiciones descritas en el apartado anterior.
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11.2.2.3 Estudio de la dependencia del comportamiento reolégico con el tiempo
de cizalla.

Para este estudio se trabajo con las suspensiones de fibra de limoén al 2,0, 2,5 y
3,0%, de naranja al 5,5 % y de manzana al 8 %. Se utilizaron los equipos descritos

en la seccion 11.2.2.1.

En este caso se obtuvo la variacion del esfuerzo cortante con el tiempo al
aplicar un gradiente de velocidad constante, trabajando siempre a 25°C. Se
aplicaron gradientes de 5, 10, 30, 50 y 100 s durante 600 s. En los casos en los
que se observo efecto del tiempo en o, se obtuvieron los reogramas programando
un barrido de ascenso de gradiente de velocidad de 0 a 10s™', manteniendo a 10s™
durante 1, 2, 3,4, 5, 6 y 7 min y aplicando un barrido de descenso desde 10 a 0 s

Esto permitio estudiar el efecto del tiempo de cizalla en el area de histéresis.

11.2.3 Analisis estadistico de los datos.

La modelizacion de los reogramas se realizO por un procedimiento de
regresion no-lineal, al 95% del nivel de probabilidad, utilizando el programa
Statgraphics Plus v. 5.1.

Para el analisis de efecto de los diferentes factores estudiados en los
parametros de los modelos ajustados o en la viscosidad de las suspensiones se

realizaron analisis de la varianza (ANOVA) utilizando el mismo programa.
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I1.3 RESULTADOS Y DISCUSION.

I1.3.1 Estudio del efecto del método de preparacion en el comportamiento

reolégico de suspensiones de fibra de limén.

Como variables del método de preparacion de la fibra de limon se
consideraron el tipo de agitacion, el tiempo y la temperatura de mezcla. La Figura
2.5. presenta un ejemplo de uno de los reogramas obtenidos para cada tipo de
muestra de la serie 1 preparada. Como puede observarse, en todos los casos se
aprecia una diferencia de comportamiento en funcion del método de preparacion
empleado. Para los dos tipos de agitacion se observa que cuanto mayor ha sido el
tiempo de homogeneizacion y la temperatura a la que se ha realizado la dispersion
de la fibra, mas se desplaza la curva que describe el comportamiento al flujo hacia
arriba, aunque cuando se emplea el agitador Heidolph la diferencia es mucho
menos acusada. Por otra parte, al comparar los dos sistemas de agitacion, se
comprueba como el uso del homogeneizador Ultraturrax también supone un

desplazamiento de las curvas hacia arriba.
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Figura 2.5. Ejemplo de reogramas obtenidos para las muestras de fibra de
limén de la serie 1. U,s.; (¢): Ultraturrax, 25 °C, 7 min; Ugg_;o (H): Ultraturrax,
60 °C, 10 min; H;s.3 (#): Heidolph, 25 °C, 30 min; Hgy.4s (A): Heidolph, 60 °C,
45 min. Las lineas punteadas corresponden al modelo ajustado (Tabla 2.2.).

Para llevar a cabo una comparacién mas exhaustiva entre los tratamientos, se
caracterizé el comportamiento reologico de las diferentes muestras aplicando el
modelo de Herschel-Bulkley (HB) (Ec. 2.3) o la ley de la potencia (LP) (Ec. 2.2)
en el caso de que el umbral de fluencia no fuese estadisticamente significativo. La
Tabla 2.2. muestra el valor de los parametros de los modelos obtenidos y que han
sido descritos en la introduccion de este capitulo. Las ecuaciones fueron obtenidas
por regresion no-lineal utilizando el programa Statgraphics Plus v. 5.1. (Apartado

11.2.3)
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Tabla 2.2. Valor medio y desviacion estandar (DE) de los parametros de los
modelos de Herschel-Bulkley o Ley de Potencia obtenidos para las distintas
muestras de fibra de limén preparadas. U,s.;: Ultraturrax, 25 °C, 7 min; Ug_1o:
Ultraturrax, 60 °C, 10 min; Hjs3: Heidolph, 25 °C, 30 min; Hgy4s: Heidolph,
60 °C, 45 min.

oo (Pa) k (Pas") n Ajuste modelo

Muestra Media | DE | Media | DE | Media| DE R’ EEE
Hys.30 n.s. 1,64 0,08 | 0,599 | 0,011 99,75 0,3578
Hio.45 n.s. 2,91 0,09 | 0,521 | 0,006 | 99,86 0,3154
Uss.; 9,9 1,8 4,8 0,9 | 0,51 0,04 99,54 0,8688
Uso-10 25 6 14 4 0,40 0,05 98,93 2,0663

EEE: error estandar de la estima; R%: coeficiente de determinacion, n.s.; no significativo.

En el caso de las preparaciones realizadas a baja velocidad de agitacion,
utilizando el agitador Heidolph, los umbrales de fluencia (o) obtenidos al aplicar
el modelo HB no fueron significativos, por lo que su modelizacion se llevo a cabo
utilizando la LP. En el caso de las preparaciones con Ultraturrax si que se observo
un caracter plastico de las muestras, con un umbral de fluencia significativo tanto
al obtenerlas a 25 como a 60°C y que fue de 9,9 con una desviacion de 1,8 y 25 con
una desviacion de 6 Pa, respectivamente. Debe destacarse que es importante
considerar el umbral de fluencia cuando éste es significativo para modelizar el
comportamiento de un producto, ya que, ademas de que desde el punto de vista
fisico el modelo es mas apropiado porque toma en consideracion el caracter
plastico del producto segun el cual es necesario aplicar una energia inicial minima
para lograr el movimiento del material (Duran y Costell, 1982; Mizrahi 1979),
dicho umbral tiene una importante relacién con las percepciones sensoriales del

producto (Akdogan y Mchugh, 2000),

El ajuste de ambos modelos tuvo un coeficiente de determinacion, relacionado
con el porcentaje de variabilidad del esfuerzo cortante que es explicado por el
modelo, bastante elevado, que oscilo entre 0,9893 y 0,9986. El error estandar de la

estimacion de o vario6 entre 0,3 y 2,1 Pa. En la Figura 2.5. se muestra, por medio

89



Capitulo 11

de lineas punteadas, el buen ajuste de los modelos utilizados a los valores

experimentales.

Respecto a los valores de los parametros k y n (Tabla 2.2.), éstos reflejan lo
observado en las curvas de flujo, de manera que tanto el uso del Ultraturrax como
la aplicacion de temperaturas mas altas y durante mas tiempo en el momento de
preparar la dispersion de la fibra suponen valores del indice de consistencia
mayores y del indice de comportamiento al flujo menores. La accion del
Ultraturrax puede estar relacionada con su efecto mecanico, ya que probablemente
ocurra una rotura de las particulas fibrosas que forman parte de la composicion de
la fibra de limén o una disgregacion de particulas inicialmente agregadas
(apartado 1.3.2 del Capitulo I), que podria contribuir a una mayor interaccién con
la fase acuosa y/o una mayor solubilizacion de componentes, que aumentaria la
viscosidad de la dispersion (mayor valor de k) y supondria una separacion del
comportamiento de la muestra al de un fluido newtoniano (menor valor de n),

ademas de comportar la aparicion de un umbral de fluencia.

Por su parte, el uso de temperaturas mas altas y durante mas tiempo en el
momento de la preparacion de la fibra puede contribuir a una mayor solubilizacion
de los componentes solubles, dando como consecuencia un aumento de la
consistencia y del caracter plastico y pseudoplastico de la dispersion. El efecto mas
marcado cuando se ha utilizado el Ultraturrax durante la preparacion estaria
indicando que la fragmentacion y disgregacion de las particulas comentado
anteriormente de alguna manera facilita la interaccion de las mismas con la fase
acuosa. No obstante, para separar el efecto del tiempo de homogeneizacion del de
la temperatura en este caso, se prepard una nueva serie de muestras, la serie 2, a

temperatura constante de 25 °C aplicando 7, 15 y 20 min de homogeneizacion.
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En la Figura 2.6 se pueden observar los diferentes reogramas para los tres
tiempos de preparacion, asi como la linea correspondiente al modelo HB ajustado
en cada caso, cuyos parametros aparecen en la Tabla 2.3. Se observa un aumento
de la consistencia de las muestra al aumentar el tiempo de dispersion, si bien
parece observarse que se tiende a un valor de equilibrio pues la diferencia de las

curvas ente 7 y 15 min son mucho mayores que entre 15 y 20.

120 -
100 1
80 -
o (Pa) 60 1
40 +
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o

50 100
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Figura 2.6. Reogramas medios obtenidos para las muestras de la serie 2 a una
concentracion del 2,5%. Los tiempos de tratamiento corresponden a: (o) 20
min, (A) 15 min, y (¢) 7 min. Las lineas corresponden al comportamiento
predicho por el modelo de Herschel-Bulkley ajustado.
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Tabla 2.3. Valor medio y desviacion estindar (DE) de los parametros del
modelo de Herschel-Bulkley ajustado a los datos de la curva de flujo de las
muestras de la serie 2 de concentracion 2,5 %.

Modelo
T(l;l;:ll;o oo (Pa) k (Pas") n Ajuste
Muestra | Media DE Media DE Media DE EEE R?
7 9.4 1,9 5,1 1,0 0,50 0,04 0,8870 | 99,53
15 13 4 12 3 0,38 0,04 1,2646 | 99,35
20 27 4 11 2 0,40 0,04 1,1405 | 99,50

EEE: error estandar de la estima; R?: coeficiente de determinacion

En relacion con los pardmetros del modelo ajustado, en primer lugar, cabe
destacar la similitud de los resultados obtenidos al comparar la muestra al 2,5 %
preparada durante 7 min de homogeneizacion de esta serie 2 con la muestra U,s.;
de la serie 1 preparada en las mismas condiciones (Tabla 2.2), lo que refleja la
reproducibilidad del método de preparacion de la fibra. Al comparar el valor de los
parametros se confirma un aumento del umbral de fluencia al aumentar el tiempo

de tratamiento. También se observa un aumento de k y una disminucion de n.

Segun el analisis de la varianza (ANOVA) realizado, las diferencias fueron
estadisticamente significativas (p<0.05) entre 7 y 15 min y no entre 15 y 20 min
para los parametros k y n, mientras que para el umbral de fluencia no lo fueron
entre 7y 15 min y si con las de 20. En base a estos resultados, se confirma que
también el tiempo de homogeneizacion, y no solo la temperatura de mezcla,
contribuye a la obtencioén de dispersiones con mayor viscosidad. De hecho, si se
incluye en el ANOVA la muestra Ug_jo de la serie 1 junto las muestra de la serie 2,
la primera se agrupa con las de mayor tiempo de homogeneizacion preparada a
25°C, lo que estaria indicando que puede desarrollarse la misma viscosidad de las
suspensiones de fibra de liméon homogenizando durante mas tiempo o preparando

la suspension a mayor temperatura.
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Evaluacion del efecto del tiempo de almacenamiento en el comportamiento

reoldgico de las preparaciones.

Con el fin de analizar un posible efecto del tiempo de almacenamiento en el
comportamiento reoldgico de las preparaciones obtenidas utilizando ambos
sistemas de homogenizacion (H y T), las muestras de la serie 1 fueron de nuevo
caracterizadas en su reograma después de un tiempo de almacenamiento. Los
reogramas obtenidos fueron modelizados de la misma forma que se hizo con los
correspondientes a las muestras después de 24 h de su preparacion. En la Figura
2.7 se observa la evolucion de los parametros del modelo. Como puede observarse,
el efecto mas acusado del tiempo de almacenamiento lo fue sobre el parametros
oo, de manera que se observa que las muestras preparadas con el agitador
Heidolph, que inicialmente no presentaban umbral de fluencia, lo fueron
desarrollando con el tiempo de almacenamiento, siendo su valor cada vez mayor.
Este incremento de o, con el tiempo fue significativo (p< 0,05) para las dos
muestras H y también para la obtenida con el Ultraturrax a menor temperatura,
mientras que permanecié estable en la muestra preparada también con el
Ultraturrax pero a mayor temperatura. Este resultado estaria en coherencia con un
aumento de la solubilizacion progresiva de los componentes de la suspension, que
ocurrira durante el almacenamiento siempre que en el momento de la preparacion
no se haya alcanzado la maxima solubilizacion de componentes. Esto ultimo es lo
que parece conseguirse en la muestras Ugg.jo.

Respecto a los otros 2 parametros, k y n, so6lo se detectd un aumento
significativo de k y una disminucion significativa de n para la muestra Hjs 3, en la
que se habria conseguido la menor solubilizaciéon de componentes durante la
preparacion, y s6lo hasta el momento en que aparece un umbral de fluencia en la
misma (a los 22 dias de almacenamiento).

Desde este punto de vista, si se desea obtener un producto estable que no

evolucione con el tiempo, deberia utilizarse un sistema de agitacion intensa, como
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la que proporciona el Ultraturrax a 8000 rpm, y realizar la preparacién a una
temperatura de 60°C durante 10 minutos, lo que permite la maxima solubilizacion
de componentes en el momento de la preparacion de la suspension y por lo tanto, la
maxima viscosidad en la misma, sin que ésta sufra cambios posteriores en el
almacenamiento. No obstante, en base a los resultados comentados en el apartado
anterior (Tabla 2.3), es posible que a la temperatura de 25°C durante un tiempo de
homogenizacion de la muestra con el Ultraturrax entre 15 y 20 min también se

consiga el mismo efecto.
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Figura 2.7 Variacién del esfuerzo umbral o, , (a), del indice de consistencia k,
(b), y del indice de comportamiento al flujo n (¢), durante el almacenamiento
de las muestras de la serie 1. U,s; (A): Ultraturrax, 25 °C, 7 min; Ugg19 (©):
Ultraturrax, 60 °C, 10 min; H,s3y (¢): Heidolph, 25 °C, 30 min; Hgo4s (O):
Heidolph, 60 °C, 45 min.
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11.3.2 Estudio del efecto de la temperatura en el comportamiento reologico de

una suspension de fibra de limén al 2,5 %.

Uno de los objetivos que llevo a la planificacion de este trabajo fue conocer la
posibilidad de utilizar fibra para aumentar la viscosidad de determinado tipo de
productos que pueden ser sometidos a diferentes temperaturas durante su
procesado, almacenamiento y consumo. Desde este punto de vista, se considero
interesante realizar un estudio de la influencia de la temperatura en la viscosidad de
las dispersiones de fibra de limon. Para ello se eligié una concentracion fija de
fibra de limén del 2,5 % que fue mezclada con la disolucion de sacarosa de 45
°Brix utilizando un Ultraturrax para la dispersion, llevada a cabo a 25 °C durante 7

min, tal y como se ha descrito en la metodologia (apartado 11.2.2.1).

La Figura 2.8. muestra como al disminuir la temperatura, la curva de flujo se
desplaza hacia arriba, es decir, los valores de esfuerzo y por consiguiente los de
viscosidad van siendo mayores. Todas las curvas obtenidas fueron ajustadas al
modelo HB, con excepcion de la de 50°C en la que el umbral de fluencia no fue
significativo y se utilizd la LP para el ajuste de los valores experimentales. La
Tabla 2.4 muestra el valor de los parametros obtenidos. En esta tabla puede
observarse, en general, para las muestras caracterizadas entre 10 y 40°C una
disminucion de Gy, k y n al aumentar la temperatura. No obstante esta disminucion
solo fue significativa, segun el ANOVA realizado en lo que respecta a oy y n
obteniéndose del analisis los grupos homogéneos reflejados en la Tabla 2.4. La
mayor movilidad de las particulas a medida que aumenta la temperatura puede
contribuir a disminuir la energia necesaria para conseguir el flujo y, por lo tanto a

disminuir o, hasta que a 50 °C llega a no observarse.
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Figura 2.8. Reogramas medios obtenidos para la dispersion de fibra de limon
al 2,5% a 10°C (#), 20°C(A), 25°C(e), 30°C(—), 40°C(x) y 50°C(+).

Tabla 2.4. Parametros valor medio y desviacion estindar (DE) de los
parametros del modelo de Herschel-Bulkley o Ley de Potencia ajustado a los
reogramas experimentales de la fibra de limén obtenidos a diferentes
temperaturas (T).

oo (Pa) k (Pas") n Ajuste
T (°C) Media | DE | Media | DE | Media | DE EEE R’
10 14 | 2 | 78G) | 1,1 | 049(a) | 0,03 | 093120 | 99,76
20 12@)®b)| 2 | 6,7a) | 1,1 | 0,48(b) | 0,03 | 0,87630 | 99,67
25 9 (b) 2 | 72@) | 1,3 | 044 (b) | 0,03 | 0,86783 | 99,60
30 8 (b) 3 | 72(a) | 19 | 043(c) | 0,05 | 1,19823 | 99,11
40 9 (b) 3 | 56(a) | 14 | 044(b) | 0,05 ] 096784 | 99,18
50 n.s. 10,7 0,5 0,333 [0,012] 1,13909 | 98,84

EEE: error estandar de la estima; R?: coeficiente de determinacion

Para conocer en qué medida el cambio de temperatura afecta a la viscosidad
de las dispersiones de fibra, se utilizaron los modelos ajustados a los datos
experimentales para calcular la viscosidad, segun la (ec.2.5), a dos gradientes de

velocidad: 1y 100 s™.
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n=2 (Ec. 2.5)
Y

Los valores de viscosidad obtenidos se muestran en la Fig. 2.9 en funcion de
la temperatura (°C), en la que parece observarse una relacion exponencial de tipo
Arrhenius (ec.2.6). Con el fin de confirmar esta relacion, se procedio a la
linealizacion de los datos tomando logaritmos (ec. 2.7) y al ajuste lineal de In 1 vs.

I/T.

Ea
T

=Aex
-

} (Ec.2.6)

donde n=viscosidad, A=constante, E,=energia de activacion, R=constante de los

gases y T= temperatura.

E
Inn =InA +=2 Ec.2.7
n RT (Ec.2.7)

La Figura 2.10. muestra la relacion entre In i y el inverso de la temperatura
(1/T) y las ec. 2.8 y 2.9 las correspondientes ecuaciones lineales ajustadas. A partir
de la pendiente, y utilizando un valor de R=8,314 J/K.mol, se calcularon las
correspondientes energias de activacion, que fueron de 12,847 kJ/mol a Is”'y
11,232 kJ/mol a 100 s. Estos valores se encuentran dentro de los valores

reportados por Grigelmo-Miguel, et al. (1999b) para una fibra dietética de
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melocotén a concentraciones de 5 % (Ea = 11,7 a 14,3 kJ/mol), 7% (Ea = 6,4 a

15,1 kJ/mol) y aun 10% (Ea =10,2 a 16,4 kJ/mol).
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(1s-1) 1001 | 04 (100s-1)
03
50 1 | 0.2
Lo,1
0,0 : : 0,0
0,0 20,0 40,0 60,0
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Figura 2.9. Representacion de la viscosidad (n) en funcién de la temperatura
(T) obtenida a 1s™ (#) y 100s™ (A), aplicando la ec. 2.5. y los parametros del
modelo ajustado a las curvas de flujo obtenidas a diferentes temperaturas
(Tabla 2.4). La linea corresponde al modelo exponencial (ec.2.6) ajustado a la
variacién de la viscosidad con la temperatura.
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Figura 2.10. Variacion del In de la viscosidad de la suspension de fibra de
limén al 2,5%, calculada a 1 (¢) y 100s” (A), frente al inverso de la
temperatura 1/T. Las rectas corresponden al modelo lineal ajustado (ec. 2.8 y
2.9).
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Lnna Is'=1,54+0,14 (1/T)-2,4+0,5 R*=0,9621  (Ec.2.8)
Lnna 100s'=135+0,12(1/T)-49+04 R>=0,9632 (Ec.2.9)

La Ea calculada a partir de estas expresiones da idea de en qué medida la
variacion de la temperatura afecta la variacion de la viscosidad. Si la Ea es alta, el
cambio en la viscosidad por efecto de la temperatura es mayor que cuando la Ea es
baja. En este caso, el hecho de que se obtengan valores de Ea muy similares a los
dos gradientes de velocidad quiere decir que la influencia de la temperatura es
similar en ambas casos, sin que se note una contribucion adicional del gradiente de

velocidad generado en la interaccion entre particulas responsables del flujo.

11.3.3. Estudio del efecto de la concentracion y del tiempo de almacenamiento
en el comportamiento reoldgico de suspensiones de fibra de limén, naranja y

manzana a 25 °C.
Suspensiones de fibra de limén.

Para estudiar el efecto de la concentracion y tiempo de almacenamiento, se
seleccion6é como método de preparacion de las dispersiones el uso del Ultraturrax
durante 7 min y a 25 °C. Como se muestra en la Figura 2.11., donde se representan
los reogramas obtenidos para las diferentes concentraciones de fibra de limoén a
tiempo inicial y después de 20 dias de almacenamiento, puede notarse un
comportamiento pseudoplastico de las muestras que parece tender hacia un
comportamiento mas plastico cuando transcurre un tiempo de almacenamiento y
cuando aumenta la concentracion de la fibra. Asi mismo, en ambos casos, las
curvas de flujo se desplazan hacia arriba denotando un aumento de la consistencia

de las muestras.
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Figura 2.11. Reograma medio obtenido a 25°C para las dispersiones de fibra
de limon al 2,0% (t,®, t200); 2,25% (t,M, t)); 2,5% (t, A, t20A); 2,75% (t,e,
t00) Y 3,0% (t,*, t3x). t,: a las 24 h de su preparacion; t,: a los 20 dias de
almacenamiento. Las lineas corresponden al modelo de Herschel-Bulkley
ajustado.

Al igual que en el apartado anterior, y a la vista de la forma de las curvas, se
ajustd el modelo de Herschel-Bulkley que en este caso dio siempre un umbral de
fluencia significativo. La Tabla 2.5 muestra el valor de los parametros obtenidos
para todas las muestras. Esta misma tabla pone de manifiesto la bondad de los
ajustes, con valores bajos del error estandar de la estima y altos del coeficiente de
correlacion. Asi mismo, en la Figura 2.11. puede observarse como el modelo
ajustado reproduce el comportamiento experimental. De nuevo la comparacion de
los valores de los parametros de la muestra al 2,5 % de la Tabla 2.5 con los de la
muestra U,s; de la serie 1 (Tabla 2.2) y la de la serie 2 preparada en las mismas
condiciones (Tabla 2.3), pone de manifiesto la reproducibilidad del método de

preparacion en el comportamiento reologico desarrollado por las mismas.
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Tabla 2.5. Valor medio y desviacion estindar (DE) de los parametros del
modelo de Herschel-Bulkley ajustado a los datos de las curvas de flujo
obtenidas de las dispersiones de fibra de limon de diferente concentracion
medidas a las 24 h (ty) de su preparacion y a un tiempo de almacenamiento de
20 dias (tz()).

Concentra-
cion (%) y G o (Pa) k(Pas") n Ajuste
tiempo
Muestra Media DE Media DE Media DE EEE R’
2,0 (to) 1,8 0,3 1,41 0,13 0,63 0,02 | 0,2072 | 99,91
2,0 (ty) 2,4 0,7 2,3 0,3 0,58 0,03 | 0,4191 | 99,78
2,25(tp) 8,6 0,3 3,6 0,2 0,53 0,02 | 0,3822 | 99,88
2,25(t5) 10,4 1,6 3,8 0,7 0,55 0,04 | 0,8507 | 99,56
2,5 (to) 9 2 5,1 1,0 0,50 0,04 | 0,8870 | 99,53
2,5(t0) 13 2 6,4 1,1 0,49 0,03 | 09198 | 99,66
2,75(t) 11 3 11 2 0,42 0,03 | 1,2000 | 99,56
2,75(t50) 15 5 11 3 0,45 0,05 | 1,8063 | 99,22
3,0(to) 14 6 21 4 0,37 0,03 | 1,7540 | 99,52
3,0(tp0) 20 8 19 5 0,40 0,05 | 2,8057 | 99,03

EEE: error estandar de la estima; R%: coeficiente de determinacion

Para analizar el efecto de la concentracion y del tiempo de almacenamiento en
el valor de los parametros del modelo ajustado se realiz6 un ANOVA con ambos
factores teniendo en cuenta, ademas, su interaccion. El resultado de este ANOVA
puso de manifiesto un efecto significativo (p<0.05) de la concentracion y del
tiempo de almacenamiento en Gy, sin interaccion significativa entre ambos, pero
solo de la concentracion en k y n. Al aumentar la concentracion, se produce un
aumento significativo (p<0.05) del umbral de fluencia y del indice de consistencia
y una disminucion significativa del indice de comportamiento al flujo, en relacion
con la mayor viscosidad de la suspension y su menor caracter Newtoniano. Esta
misma relacion se ha encontrado en suspensiones de fibra dietética de melocoton
(Grigelmo-Miguel, et al., 1999b) y en suplementos nutricionales de fibra de avena

de trigo (Mahmoud y Fugitt, 1996).
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Con respecto al umbral de fluencia el grafico de medias con los intervalos
LSD (diferencia minima significativa) al 95 %, obtenido del ANOVA realizado,
(Figura 2.12), permite identificar como a las 24 h de su preparacion, las muestras
de menor concentracion (2 %) presentan valores significativamente menores que el
resto. Lo mismo se observa a los 20 dias de almacenamiento aunque en este caso,
las muestras al 3 % aparecen en un grupo diferente a las de concentraciones
intermedias, con un valor medio de o, superior. Por su parte, el efecto del tiempo
de almacenamiento en este parametro so6lo resultd significativo a las
concentraciones 2,5 y 3 %, si bien al resto de concentraciones, también se observa
un aumento de o, aunque no llega a ser significativo. Por otra parte, la misma
Figura 2.12., muestra como en el caso de k y n el efecto de la concentracion
comentado anteriormente es significativo practicamente a todos los niveles de la
misma, pero los intervalos solapados para cada nivel de concentraciéon a ambos
tiempos de almacenamiento confirman la no significacion de este ultimo factor en
ningun caso. De esta forma, se confirma el efecto del tiempo de almacenamiento en
el aumento de la viscosidad de las suspensiones de fibra de limon, comentado ya en
capitulo I. Como se comentd, éste efecto podria estar relacionado con un aumento

de la solubilizacion de los componentes presentes en la suspension.

Para comparar la consistencia de estas muestras con las de otros productos, se
pueden citar el trabajo de Guerrero y Alzamora (1998) referido a purés de papaya y
mango a los que también se ajusté el modelo HB. Asi, a 25 ° C, el umbral de
fluencia del puré de papaya (a,, = 0,93; 41,9 °Brix, 25°C) fuede 11,1 £ 0,2 Payel
del puré¢ de mango (a,, = 0,93; 41.9 °Brix, 25°C) de 9,5 £ 0,6 Pa, los cuales estan
dentro del intervalo encontrado en nuestras muestras (entre 1,8 y 14,44 Pa). Para el
mismo puré¢ de mango los autores indican un indice de consistencia de 2,2 + 0,6
Pas" y para el de papaya de 0,7 Pas”, si bien este tltimo aumenta hastal5,3 Pas" en

el puré concentrado hasta 51,2 °Brix (24% de contenido de fruta).
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Figura 2.12. Valores medios del esfuerzo umbral o, (Pa), k(Pas") y n
correspondientes al ajuste Hershel-Bulkley para las preparaciones de fibra de
limon representados con el intervalo LSD al 95% de confianza obtenidos de la
caracterizacion reolégica de las muestras a las 24 h (t, = * ) y a los 20 dias de
almacenamiento (tyy =x).

Suspensiones de fibra naranja.

En el caso de la fibra de naranja al utilizar un 2,0 % de pectina adicional para
su preparacion, se logro estabilizar la suspension, evitando la sedimentacion de las
particulas de fibra, en todos los casos en que se trabajo con niveles de
concentraciéon de ésta entre un 3,0% y 5,5%. Lo anterior se pudo optimizar
mediante una prueba preliminar con menores niveles de concentracion de pectina

en donde no fue posible evitar la sedimentacion de las particulas de la misma.
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Al igual que en el caso de la fibra de limén, a cada una de las concentraciones
estudiadas se ha obtenido la curva de flujo después de 24 h y de 20 dias de
almacenamiento de las suspensiones (Figura 2.13). Como se observa en la figura,
las suspensiones de fibra de naranja describen un comportamiento pseudoplastico
caracteristico, sin que en este caso parezca observarse un umbral de fluencia. En el
reograma aparece también la curva de flujo correspondiente a una disolucion de

pectina al 2% en disolucion de sacarosa de 45 ° Brix.

De nuevo, para evaluar el efecto de la concentracién y del tiempo de
almacenamiento se modelizaron las curvas de flujo. En este caso, al aplicar el
modelo HB, por medio de un procedimiento de regresion no-lineal como en el caso
de las suspensiones de fibra de limoén, no se obtuvieron, en ningtn caso, valores del
umbral de fluencia estadisticamente significativos al 95% de nivel de probabilidad,
por lo que la modelizacion se llevdo a cabo mediante la LP. Este modelo,
significativo al 95%, mostrd coeficientes de correlacion entre 0,9945 y 0,9993 y
errores estandar de la estima del esfuerzo cortante entre 2,21 y 1,25 Pa. Los valores
tanto del indice de consistencia, k, como de n, se muestran en la en la Tabla 2.6.,
en la que también aparecen los valores de k y n de la disolucion de pectina al 2 %.
En este caso, el intervalo de variacion de k para las suspensiones de fibra de
naranja estuvo entre 1,24 y 11,4 Pas" en las muestras iniciales y entre 2,0 y 22,9
Pas" una vez pasado el periodo de 20 dias de almacenamiento. Por su parte, el
parametro n mostro, en general, una disminucion, tanto por, efecto del aumento de
concentracion como del tiempo de almacenamiento, aunque no sufridé cambios
considerables mayores de 0,10 unidades. En la misma Figura 2.13. se muestra la

curva de flujo predicha por el modelo ajustado.
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Figura 2.13. Reogramas obtenidos a 25°C para las suspensiones de fibra de
naranja al 3,0% (t, ¥, tz ©),3,5%(t, W, ty [0 ) 4,0 %(t, A, t0A),5,0 % (
t, o, t90)y 5,5 % (t,*, tyx). t, : a las 24 h de su preparacion; t;, : a los 20
dias de almacenamiento. Puntos experimentales y comportamiento predicho
por el modelo ajustado. En color naranja aparece el comportamiento
mostrado por la disolucion de pectina al 2%, sin cambios significativos con el
tiempo de almacenamiento.

Al igual que con la fibra de limén, se realiz6 un ANOVA con los factores
concentracion y tiempo de almacenamiento, que resultd significativo (p<0.05)
siendo tanto los valores de k como los de n diferentes a todas las concentraciones y
para los dos tiempos estudiados. Asi mismo, también la interaccion fue
significativa en este caso, confirmandose que el cambio en k y n con el tiempo de
almacenamiento es mayor cuanto mayor es la concentracion de fibra de naranja. La
Figura 2.14. muestra los valores medios de los dos parametros a las diferentes
concentraciones y tiempos de almacenamiento junto con el intervalo LSD,
obtenidos al 95 % de confianza, que se corresponde con la diferencia minima
significativa. El no solapamiento de los intervalos a ninguna concentracion ni
tiempo confirma los resultados comentados. En este caso, al no haber umbral de
fluencia, el efecto del tiempo de almacenamiento se refleja en un cambio en k y n,

que estaria también asociado al progreso de la solubilizacién de componentes de la
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fibra, presentes en la de naranja en una importante proporcion (Tabla 1.4.,
Capitulo I), y tanto mayor cuanto mayor sea la concentracion de fibra en

suspension.

Tabla 2.6. Valor medio y desviacion estindar (DE) de los parametros del
modelo de la Ley de la Potencia ajustado a los datos de las curvas de flujo
obtenidas de las dispersiones de fibra de naranja de diferente concentracion y
para la de pectina al 2%, medidas a las 24 h (tp) de su preparacién y a un
tiempo de almacenamiento de 20 dias (tz).

Concentra-
cion (%) y k(Pas") n Ajuste
tiempo
Muestra Media DE Media DE EEE R’
3,0 (to) 1,24 0,12 0,85 0,02 1,2445 99,61
3,0 (tp) 2,0 0,2 0,78 0,02 1,4949 99,54
3,5 (to) 2,0 0,2 0,79 0,02 1,4463 99,60
3,5(tp) 3,6 0,3 0,70 0,02 1,9634 99,45
4,0 (to) 32 0,3 0,73 0,02 1,7835 99,57
4,0(t0) 5,0 0,2 0,652 0,011 1,3105 99,79
5,0(to) 7,7 0,4 0,636 0,012 1,9687 99,77
5,0(t20) 18,6 0,5 0,505 0,006 1,6374 99,89
5,5(tp) 11,4 0,5 0,370 0,010 2,2131 99,78
5,5(ta0) 22,9 0,4 0,482 0,004 1,4131 99,93
Pectina (2,0%)
(t,) 0,302 0,014 0,893 0,011 0,2432 99,81
() 0,322 0,015 0,885 0,012 0,2473 99,81

EEE: error estandar de la estima; R*: coeficiente de determinacion
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Figura 2.14. Valores medios de k (Pas") y n e intervalo LSD (diferencia
minima significativa) al 95% de confianza para las preparaciones de fibra de
naranja de diferente concentracion a las (24 h) (t, = x ) y a los 20 dias de
almacenamiento (tyy =x).

Suspensiones de fibra de manzana.

En lo que a las preparaciones de fibra de manzana se refiere, también la
utilizacion de un 2,0% de pectina ayudé a mantener una suspension estable con el
tiempo, sin que se presentaran problemas de sedimentacion. En la Figura 2.15 se
presentan las curvas de flujo obtenidas, que muestran un caracter pseudoplastico a
las diferentes concentraciones de fibra, ademas de la curva correspondiente a la
disolucion de pectina al 2,0%. Al igual que ocurrié con la fibra de naranja, en este
caso el mejor modelo fue la Ley de Potencia. Los coeficientes de correlacion para
este modelo estuvieron entre 0,9983 y 0,9992, con un error estandar en la estima
del esfuerzo cortante entre 0,3907 y 0,8150 Pa. El comportamiento predicho por el

modelo ajustado se muestra también en la Figura 2.15.
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Figura 2.15. Reogramas obtenidos a 25 °C para las suspensiones de fibra de
manzana al 4,0% (t, 4, t;y ©), 5,0 %o(t, W, ty 1) 6,0% (t, A, t0A)y 8,0
% (t,®) a las 24 h de su preparacion y después de 20 dias de almacenamiento.
Puntos experimentales y comportamiento predicho por el modelo ajustado. En
color naranja aparece el comportamiento mostrado por la disolucion de
pectina al 2%, sin cambios significativos con el tiempo de almacenamiento.

Los parametros del modelo ajustado en este caso, a ambos tiempos de
medicion, a las 24h y a los 20 dias después de su almacenamiento, y para todas las
concentraciones se muestran en la Tabla 2.7 junto con los valores correspondientes
a la disolucion de pectina al 2 %. De nuevo, el estudio del efecto de ambos factores
se ha realizado a través de un ANOV A multifactor. Al igual que ocurri6 en la fibra
de naranja, se observd un efecto significativo tanto de la concentracion como del
tiempo de almacenamiento en el aumento de k y en la disminucion de n, que
cambian de forma mas acusada al aumentar la concentracion. Esta informacion se
deduce de la Figura 2.16. De nuevo el efecto del tiempo se puede asociar a la

presencia de una importante proporcion de solidos solubles en la fibra de manzana.
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Tabla 2.7. Valor medio y desviacion estindar (DE) de los parametros del
modelo de la Ley de la Potencia ajustado a los datos de las curvas de flujo
obtenidas de las dispersiones de fibra de manzana de diferente concentracion
medidas a las 24 h (t) de su preparacion y a un tiempo de almacenamiento de
20 dias (tz())

Modelo
Concentra-
cion (%) y k(Pas") n Ajuste
tiempo
Muestra Media DE Media DE EEE R’
4,0(t) 1,42 0,04 0,746 0,006 0,3907 99,91
4,0 (t0) 1,75 0,04 0,725 0,006 0,4151 99,92
5,0 (to) 2,15 0,06 0,700 0,006 0,5141 99,89
5,0(tz0) 2,24 0,07 0,698 0,007 0,6123 99,86
6,0 (to) 3,11 0,08 0,660 0,006 0,5904 99,90
6,0(t2) 3,29 0,10 0,654 0,007 0,7688 99,83
8,0(to) 5,88 0,14 0,582 0,006 0,8150 99,88
Pectina (2,0%)
(to) 0,302 0,014 0,893 0,011 0,2432 99,81
(t0) 0,322 0,015 0,885 0,011 0,2473 99,81

EEE: error estandar de la estima; R”: coeficiente de determinacion.
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Figura 2.16. Valores medios de k (Pas") y n e intervalo LSD (diferencia
minima significativa) al 95% de confianza correspondientes a las
preparaciones de fibra de manzana de diferente concentracion a las (24 h) (t,
=x )y alos 20 dias de almacenamiento (ty) =x).
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Comparacion del comportamiento reologico de las tres fibras estudiadas.

Con el fin de comparar de una mejor forma el comportamiento al flujo de los
tres tipos de suspension de fibra se elabord la Figura 2.17. en la que se comparan
los valores de los parametros del modelo ajustado en cada caso a las 24 h de la
preparacion de las muestras. Asi mismo, para conocer el cambio de viscosidad que
se consigue al variar el tipo de fibra utilizado y su concentracion, se calculd el
valor de esta propiedad a dos gradientes de velocidad extremos de los utilizados
para la obtencion de la curva de flujo: 1y 100 s”. Para ello se utiliz6 la ec.2.5 , en
la que el valor de ¢ se calculd a partir de los parametros del modelo ajustado en

cada caso (Tablas 2.5, 2.6 y 2.7). La Figura 2.18. muestra los resultados

obtenidos.
30,0 10
3.0 3.5 n = 0,8926
25,0 4 B
0.8 + 4.0 40 54
2.0 5.0 6.0
20,0 § 2.25 55 8.0
n 5.5 0,6 - 2.5 -
k (Pas ) 15,0 n 2.75
5.0 041 3.0
10,0 8.0 4
4.0 6.0
5,0 4 35 5.0 k=0,302 0.2
3.0 4.0 f
0,0 , : : 0,0 . .
Naranja Manzana Limén Naranja Manzana

Figura 2.17. Valores de k y n para los tres tipos de fibra estudiadas y segin el
modelo que mostré el mejor ajuste, (HB en el caso de las preparaciones de
limén y LP en el caso de las preparaciones de naranja y manzana). La linea
roja representa los valores correspondientes a la disolucion de pectina al 2%.
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Figura 2.18. Valores de viscosidad a gradientes de velocidad 1 s™ (a) y 100 s™
(b) para las muestras de fibra de limon (A), naranja (M) y manzana (¢) a
diferentes niveles de concentracion. Las lineas representan el comportamiento
predicho por el modelo potencial ajustado de la Tabla 2.9

Como puede observarse en las Figuras 2.17. y 2.18. , las suspensiones con
fibra de limon fueron las que mostraron mayores valores del indice de consistencia
y menores de n, y por lo tanto mayor viscosidad, a pesar de ser las que se
formularon con menor concentracion de fibra afadida y sin pectina. Este
comportamiento podria ser consecuencia de una mayor tamafio molecular
promedio de los solidos solubles e insolubles presentes en esta fibra. En este
sentido, hay que recordar la presencia de particulas fibrosas caracteristicas de la
fibra de limon que practicamente no se observan en las otras dos. Por su parte, la
menor consistencia se alcanz6 en las suspensiones de fibra de manzana, que fueron
también las que mostraron un mayor contenido de so6lidos solubles. En concreto, en
la Figura 2.18 puede observarse como a un gradiente de velocidad de 1s™ se
alcanzaron valores maximos de viscosidad en las suspensiones de fibra de limén
preparadas del orden de 40 Pas, mientras que las otras dos fibras llegaron a
maximos de viscosidad de aproximadamente 10 Pas. En el caso de 100s™, las
diferencias fueron menores, consiguiéndose alcanzar viscosidades entre 0,2 y 1,8
Pas con los tres tipos de fibra a los diferentes niveles de concentracion estudiados.

Desde este punto de vista, es de destacar la bondad de la fibra de limoén para actuar
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como estabilizante ante los fendmenos de sedimentacion o cremado que ocurren en

muchos productos cuando se encuentran en reposo durante su almacenamiento.

Asi mismo, en la Figura 2.18 se observa como, a bajos gradientes de
velocidad, con pequefas variaciones en la concentracion de fibra de limoén se
consiguen grandes variaciones de viscosidad, lo que no ocurre con las otras dos
fibras. A gradientes de velocidad altos también es mayor el cambio de viscosidad
alcanzado con la fibra de limén, aunque en ese caso las diferencias entre fibras son
menores. Desde este punto de vista, podria recomendarse el uso de la fibra de
limén cuando se trabaje a bajos gradientes de velocidad si se requieren valores de
viscosidad altos, lo que permitira recurrir a concentraciones de fibra relativamente
bajas. No obstante, si se trabaja a altos gradientes de velocidad y se desean
viscosidades bajas, el uso de las otras dos fibras, sobre todo la de manzana,
permitirda un mejor control de este parametro aunque aplicada a mayor

concentracion.

Con el fin de modelizar la variacion de la viscosidad con la concentracion
dentro del intervalo ensayado en este trabajo, se busco el mejor tipo de relacion
entre ambas variables, probando con modelos potenciales y exponenciales.
Diferentes autores, entre ellos Grigelmo-Miguel et al. (1999b), han senalado la
posibilidad de utilizar modelos exponenciales y potenciales para describir las
relaciones entre la viscosidad y la concentracion. Asi, Khalil, et al. (1989), Rao et
al. (1981), Vitali y Rao (1982), y Saravacos (1970), observaron una relacion
potencial al trabajar con jugos concentrados de platano, concentrados de tomate,
purés de guayaba y jugos de manzana, respectivamente, productos todos ellos
newtonianos o pseudoplasticos. No obstante, en el caso de jugos clarificados libres
de pectina y suspensiones de pulpa de melocoton (Ibarz, 1992), grosella negra

(Ibarz et al., 1992), naranja (Ibarz, 1994) y mango (Singh y Eipeson, 2000), que
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presentan comportamientos Newtonianos, la relacion entre la concentracion y la

viscosidad ha sido descrita mejor por medio de un ajuste exponencial.

En el caso de las fibras estudiadas en este trabajo, el mejor ajuste se obtuvo a
partir del modelo potencial descrito en la ecuacién 2.10, en la que A y b se
corresponden con las constantes del modelo y C coincide con la concentracion de

fibra de limoén, naranja o manzana expresado en g fibra/100g dispersion.

En la Tabla 2.8. se presentan las constantes correspondientes al modelo
potencial ajustado y en la Figura 2.18 el comportamiento predicho por dicho
modelo.

n=AC’ (Ec. 2.10)

Tabla 2.8. Valor medio y desviacion estandar (DE) de las constantes obtenidas
del modelo potencial ( = AC") ajustado a la variacién de la viscosidad () a 1
y 100 s con la concentracién (C) de fibra.

Parametros a 1s-' Ajuste
A b Modelo
Fibra Media DE Media DE EEE R’
Limo6n 0,20 0,13 4,7 0,6 2,4212 95,94
Naranja 0,022 0,006 3,65 0,14 0,2337 99,71
Manzana 0,070 0,007 2,13 0,05 0,0739 99,86
Pardmetros a 100s-' Ajuste
A Modelo
Media DE Media DE EEE R’
Limo6n 0,021 0,007 3,7 0,3 0,0542 98,03
Naranja 0,083 0,012 18 0,1 0,0441 99,09
Manzana 0,115 0,002 0,967 0,010 0,00329 99,96

EEE: error estandar de la estima; R%: coeficiente de determinacion

El modelo ajustado permite conocer la concentracion necesaria de cada fibra

para alcanzar una determinada viscosidad a los gradientes de velocidad
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seleccionados. Como ejemplo, se ha calculado la concentracion que permite
formular suspensiones de viscosidad 0,5; 1, 5 y 10 Pas. Para ello se ha
seleccionado, en cada caso, el gradiente de velocidad que proporcioné valores de
viscosidad de ese orden, a fin de no utilizar los modelos para extrapolar resultados.
De esta forma, para calcular las concentraciones con las que conseguir
suspensiones con una viscosidad de 0,5 y 1 Pas se ha utilizado el modelo ajustado a
la viscosidad calculada a 100 s™', mientras que para 5 y 10 Pas se ha utilizado el de
1 s (Figura 2.18). Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 2.9. Esto
confirma el mayor poder espesante ya comentado de la fibra de limoén pero también
la mayor dificultad que presenta el control de la misma en este caso, dado que
variaciones muy pequefias de su concentracion dan lugar a cambios importantes de

la viscosidad de la suspension.

Tabla 2.9. Concentraciones obtenidas de acuerdo al nivel de viscosidad (Pas) y
al gradiente de velocidad (1 o 100s™) utilizado en el modelo potencial que
describe las relaciones entre la concentracion y la viscosidad de las fibras de
limén, naranja y manzana, mostrados en la Tabla 2.9.

* Limén Naranja Manzana
G NP | (@ioog | (100 | (g/100g)
100 0,5 24 2,7 4,6
100 1,0 2,8 4,0 9,4
1 5,0 2,0 4,4 7,4
1 10 23 5,3 10,3

I1.3.4. Estudio de la influencia del tiempo de cizalla en el comportamiento

reologico de las suspensiones de fibra de limon, naranja y manzana a 25 °C.

Suspensiones de fibra de limoén.

En la Figura 2.19 se muestra el resultado del estudio realizado para analizar el

efecto del tiempo de cizalla en el comportamiento reologico de las preparaciones
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de fibra de limon a tres niveles de concentracion: 2,0% (a), 2,5% (b) y 3,0% (c) y a
diferentes gradientes de velocidad (5, 10, 30, 50 y 100 s™). Sélo al aplicar el
gradiente de velocidad mas bajo, 5s™', se observa una disminucion del esfuerzo con
el tiempo hasta alcanzarse un valor de equilibrio. Este fendmeno parece ser mas
acusado al nivel de concentracion mas alto (3,0 %), por lo que dicho nivel fue
utilizado en una etapa posterior para evaluar el fenomeno de histéresis a partir del
reograma obtenido aplicando barridos ascendentes y descendentes de gradiente de
velocidad. El efecto del tiempo en el comportamiento reoldgico esta relacionado
con un cambio progresivo de la estructura del producto. En este caso,
probablemente se deba a la orientacion progresiva de las particulas fibrosas
presentes en la fibra de limon (apartado 1.3.2 del Capitulo I ) en el sentido del
flujo, lo que conlleva una disminucion de la viscosidad del sistema con tiempo de
cizalla. Este es el comportamiento tipico de los productos tixotropicos. Cuando
todas las particulas se han orientado, entonces ya no hay mas cambios de estructura
ni por lo tanto de viscosidad, por lo que el efecto del tiempo deja de notarse. El
hecho de que este efecto no se observe a gradientes de velocidad altos quiere decir
que por encima de 5 s lo que ocurre es una orientaciéon instantanea de las

particulas.
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Figura 2.19. Variacion del esfuerzo cortante medido en las preparaciones de
fibra de limén a 2,0% (a), 2,5% (b), y 3,0% (c) con el tiempo de aplicacion a
los gradientes de velocidad de 55 (0), 10s™ (), 30s™ (A), 50s™(x) y 100 5™ (+).

A los datos de variacion de o con el tiempo obtenidos a 5 s se les aplico el
modelo empirico de Hahn (ec.2.4) (Hahn et al., 1959), mencionado en la
introduccion a este capitulo, utilizando como valor de esfuerzo de equilibrio (o) el
valor medio del esfuerzo medido en el periodo de tiempo entre 400 y 600 s a la
concentracion del 2,0% (o. = 20,88 Pa) y entre 500 y 600s-1 para 2,5% (c. = 34,64
Pa) y 3,0% (o. = 42,49 Pa). Algunos valores de o, encontrados en estudios
similares son los que proporcionan Alonso et al., (1995) en un trabajo realizado
con papilla para nifio, en el que aparecen valores de esfuerzo en el equilibrio de 31

y 45,5 Pa para papillas de vegetales y fruta, respectivamente.

La Figura 2.20 muestra el resultado del ajuste del modelo de Hahn y la Tabla

2.10. los parametros del modelo. En este modelo, p esta relacionado con el
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esfuerzo necesario para iniciar la degradacion estructural y a esté relacionado con

la velocidad a la que ocurre ruptura de la estructura.

tiempo (s)

Figura 2.20. Ajuste del modelo de Hahn [Ln (o - o) = p — at] a los datos
experimentales mostrados en la Figura 2.19 para un gradiente de velocidad
constante de 5 s” correspondientes a las suspensiones de fibra de limén a 2,0%

(4),2,5% (W) y 3,0% (A).

Tabla 2.10 Valores medios y desviacion estaindar (DE) de los parametros del
modelo empirico de Hahn ajustado a los valores de esfuerzo obtenidos a un
gradiente de velocidad constante de 5 s durante un tiempo maximo de 600s.

2,0% 2.5% 3,0%
Parametro Media DE Media DE Media DE
p(Pa) 1,9 0,2 2,7 0,2 3,49 0,10
a(s'l) 0,0097 0,0009 0,0080 0,0006 0,0089 0,0004
R’ 0,8852 0,8878 0,9474
EEE* 0,4386 0,4066 0,2632

*EEE = Error Estandar de Estimacion; R”: coeficiente de determinacion.
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Como puede observarse en la Tabla 2.9, el aumento de p con la concentracion
reflejaria una mayor resistencia o esfuerzo necesarios para dar inicio a la
degradacion estructural conforme aumenta la concentracion, al mismo tiempo que
dicha degradacion ocurri6 mas lentamente. Los valores obtenidos para estas
muestras son del orden de las encontradas para productos similares. Asi, Alonso et
al. (1995), encuentran en papillas para nifio valores maximos de p de 1,93 Pa
similar al obtenido para la preparacion de fibra de limon en su nivel minimo
(2,0%). Sin embargo, la velocidad de rotura de la estructura de la fibra de limoén es
menor que la de los productos comerciales para nifio evaluados por Alonso et al.
(1995), los cuales presentaron velocidades entre 0,019 s™ para los de fruta y de
0,031 s para los productos de carne. Todavia son superiores las velocidades de
ruptura obtenidas por Paredes et al. (1988), para productos aderezos de ensaladas

que tuvieron un valor maximo del parametro a entre 0,13 y 0,14 s a 2°C.

Como se ha comentado anteriormente, el estudio del efecto del efecto del
tiempo se abordd también a partir del analisis de la evolucion de las areas de
histéresis de las curvas de flujo obtenidas con la suspension de fibra de limoén al 3
% aplicando barridos ascendentes y descendentes de gradiente velocidad desde 0
hasta 10 s™ con intervalos de tiempo entre ambos variable entre 1 y 7 min, seglin se
ha descrito en el apartado I11.2.2.3 de material y métodos de este capitulo. Para el
estudio se obtuvo el area encerrada debajo de ambas curvas y se calcul6 el area de
histéresis relativa (AHr) seglin la ecuacion (2.13). El intervalo de gradientes de
velocidad seleccionado fue aquél en el que la experiencia anterior mostro efecto del
tiempo. En este sentido, el barrido se prolongd hasta 10 s, ya que de la

experiencia anterior se tuvieron datos a 5y 10 s™ pero no entre ambos.

AHr = Area(ascenso) — Area(gescenso)’ Area(ascenso) (Ec.2.13)
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La variacion de AHr en funcion del tiempo de aplicacion de un gradiente de
velocidad constante de 10 s se muestra en la Figura 2.21. No se observa un
aumento de AHr con el tiempo de cizalla, como seria de esperar en un producto
tixotropico, sino que permanece constante con valores entre un 10 y 15 % de
histéresis. Este resultado estaria indicando que al gradiente de velocidad ensayado,
el cambio en la orientacion estructural de la fibra ocurre a tiempos inferiores a los
seleccionados para el estudio. En este sentido, para estudiar esta variacion de AHr

hubiera sido mejor o aplicar barridos de gradiente de velocidad solo hasta 5 s™.

0,40
0,30
AHr 0,20 . . .
0,10 ¢ o * o
0,00 :
0 2 4 6 8

tiempo (min)

Figura 2.21. Cambio del area relativa de histéresis (AHr) calculada a partir de
las curvas de flujo obtenidas con la suspensiéon de fibra de limén al 3 %
aplicando barridos ascendentes y descendentes de gradiente de velocidad
entre 0 y 10 s” y manteniendo entre ambos a la muestra a 10 s* durante
periodos diferentes de tiempo.

Suspensiones de fibra de naranja y de manzana.

En el caso de las preparaciones de fibra de naranja y manzana el efecto del
tiempo se evalué solo al nivel de concentracion mas alto, 5,5 y 8,0 %,
respectivamente. Las Figuras 2.22 y 2.23 muestran la variacion de ¢ con el tiempo

en ambos casos. Para ninguna de estas dos fibras se observd una disminucion del
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esfuerzo con el tiempo a ninguno de los gradientes de velocidad, por lo que se
puede asumir que las suspensiones de fibra de naranja y manzana tienen un
comportamiento reologico independiente del tiempo, asociado con una
reordenacion estructural instantanea de las particulas presentes en este sistema al
inducir el flujo. En este caso, las particulas esféricas que conforman estas fibras, no
sufririan una deformacioén progresiva con el flujo. En relacion con esto, otros
autores (Lozano e Ibarz, 1994) han descrito un efecto significativo del tiempo en el
comportamiento reoldgico del puré de melocoton pero no en el de ciruela. Segin
estos autores, la diferencia podria estar relacionada con la microestructura de las
suspensiones, de manera que el melocoton muestra una estructura fibrosa
heterogénea mientras que la ciruela presenta una distribucion regular de particulas
practicamente esféricas. En este sentido, estas estructuras serian mas parecidas a
las de la fibra de limon, en el primer caso, y a la de naranja y manzana en el
segundo, observandose asi en nuestro trabajo un efecto del tiempo dependiente de

la estructura similar al observado por Lozano e Ibarz (1994).
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Figura 2.22. Variacion del esfuerzo cortante medido en las preparaciones de
fibra de naranja al 5,5% con el tiempo de aplicacion a los gradientes de
velocidad de 55" (#), 10s™ (m), 30s™ (A), 50s™'( %) y 100 s (+).
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Figura 2.23. Variacion del esfuerzo cortante medido en las preparaciones de
fibra de manzana al 8,0% con el tiempo de aplicacién a los gradientes de
velocidad de 5s™ (), 30s™ (W), 50s™ (A), y 100s™( x).
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I1.4. CONCLUSIONES.

1. El método de preparacion de las suspensiones de fibra de limon influye en
el comportamiento al flujo mostrado por las mismas, que puede ser
descrito por el modelo de Herschel-Bulkley o por la ley de Potencia segun
los casos. Asi la utilizacion del Ultraturrax para la homogeneizacion de la
muestra durante la preparacion que supone la aplicacion de velocidades de
agitacion de 8000 rpm, comporta el desarrollo de un caracter plastico en el
producto que no se observa cuando se mezcla utilizando un agitador de
tipo Heidoph a 300 rpm. Ademas, el aumento de la temperatura y del
tiempo de agitacion suponen un aumento del indice de consistencia y una
disminucioén del indice de comportamiento al flujo, de manera que puede
desarrollarse la misma viscosidad de las suspensiones de fibra de limén
homogeneizando durante mas tiempo, o preparando la suspension a mayor
temperatura. El efecto de estas variables puede estar relacionado con un
efecto mecanico de rotura de las particulas fibrosas y de disgregacion de
las particulas globulares que confirman la estructura de la fibra de limoén,
que permitiria una mayor interaccion de los componentes solubles con el
agua y un incremento del nimero de particulas insolubles, fenomenos
ambos que contribuirian a un aumento de la viscosidad. Estos efectos se
ven mas favorecidos cuanto mayor es la intensidad de la agitacion, el

tiempo empleado en la misma o la temperatura de mezcla.

2. Si durante la preparacion de las muestras no se consigue la maxima
solubilizacion de los componentes, lo que en este estudio solo parece
conseguirse cuando se homogeniza con el Ultraturrax a 8000 rpm durante
10 min a 60°C, ésta va aumentando progresivamente durante el
almacenamiento. Este aumento en la solubilizacion se traduce

fundamentalmente en un aumento del umbral de fluencia de las muestras.
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Es importante tener esto en cuenta si se desea preparar formulaciones

estables.

El aumento de la temperatura supone una disminucion de la viscosidad de
las suspensiones de fibra de limén que sigue una funcion exponencial de
tipo Arrhenius. Este cambio en la viscosidad se reflejo en una disminucion
significativa del umbral de fluencia hasta el punto de que a 50°C éste ya no
fue significativo en el modelo reologico empleado. La influencia de la
temperatura en la viscosidad calculada a 1 y 100s” medida a través de la
energia de activacion obtenida del ajuste de la ecuacion de Arrhenius (Ea
12,8 y 11,2 klJ/mol, respectivamente), fue muy similar en ambos casos, 1o
que refleja que las fuerzas de interaccion entre las particulas

macromoleculares a ambas velocidades fueron similares.

Las curvas de flujo de las suspensiones de fibra de limén de diferente
concentracion y a los dos tiempos de almacenamiento estudiados siguieron
el comportamiento descrito por el modelo de Hershel-Bulkley, mientras
que los de naranja y manzana siguieron la ley de potencia. Durante el
almacenamiento se observd un aumento del umbral de fluencia de la
primera y un aumento del indice de consistencia de las otras dos. La
presencia del umbral de fluencia podria esta asociado a los solidos
insolubles de estructura fibrosa que caracterizan a la fibra de limoén. El
aumento de la viscosidad que ocurre durante el almacenamiento podria ser
consecuencia de la progresiva solubilizacion de componentes, lo que
justificaria el aumento de k en las fibras de naranja y manzana y de o, en la
de limén, como consecuencia de que se dificulte la movilidad de los

solidos insolubles.



Conclusiones.

La variacion de la viscosidad con la concentracion siguié un modelo
potencial en los tres casos. No obstante, la fibra de limon es la que confiere
mayor viscosidad a las suspensiones, probablemente debido al mayor
tamafio molecular promedio de los solubles y especialmente de los
insolubles. La viscosidad de las suspensiones con fibra de limén es
sensiblemente mayor a bajos gradientes de velocidad, por lo que ésta seria
la fibra recomendada para actuar como estabilizante ante fendmenos de
sedimentacion o cremado. Sin embargo, si los productos a los que se
afladen van a ser sometidos a altos gradientes de velocidad, la fibra de
manzana seria la que permitiria un mayor control de la viscosidad aunque

afiadida a mayor concentracion.

La fibra de limon es la Ginica que muestra un caracter tixotrdpico cuando se
cizalla a gradientes de velocidad inferiores a 5 s, lo que es consecuencia
de la progresiva orientacion de las particulas fibrosas que forman parte de
su estructura. A gradientes de velocidad mas altos, la orientacion de estas

particulas es instantanea.
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III. CARACTERIZACION DE PROPIEDADES TEXTURALES DE LAS
SUSPENSIONES DE FIBRA.

IIL1. INTRODUCCION.

II1.1.1. Concepto de textura y técnicas para su evaluacién.

La textura definida por Szczesniak (2002) “...es la manifestacion sensorial y
funcional de las propiedades estructurales, mecanicas y superficiales de los
alimentos determinadas a través de los sentidos de la vista, oido, tacto y las
cinéticas involucradas en cada caso”. Esta definicion encierra conceptos

importantes, tales como que la textura:

1. Es una propiedad sensorial, y por tanto, su percepcion se encuentra
supeditada al ser humano que tiene la capacidad de describir sus
sensaciones. Los instrumentos mecanicos de medicion de la textura
pueden detectar y cuantificar de forma alternativa ciertos pardmetros
fisicos que deben posteriormente interpretarse en términos de la
percepcion sensorial. En este caso, la percepcion de la textura se
deriva o parte de la reaccion del alimento a un estrés aplicado que se
cuantifica mediante propiedades mecanicas tales como dureza,
firmeza, adhesividad, cohesividad, gomosidad, -elasticidad, o
viscosidad y que son percibidas en los sentidos quinestéticos en los

musculos de la mano, dedos, lengua, mandibula o labios (Meilgaard et

al., 1999).

2. Es un atributo que ha de venir definido a través de multiples
parametros.

3. Se deriva de la estructura del alimento (molecular, microscopica o
macroscopica)
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4, Es detectada por varios sentidos, entre los que destaca el tacto a través

de la presion.

De acuerdo a la definicion la textura, puede observarse como ésta juega un
papel importante en la aceptacion global de un producto. De hecho, es uno de los
criterios mas importantes utilizados por los consumidores para evaluar la frescura y
calidad de los alimentos y, en muchos casos, se prefieren productos en los que
exista un cierto contraste en las texturas, lo cual aumenta el placer de comer

proporcionando interés y variedad (Carpenter et al., 2002).

Las sensaciones de placer en una degustacion de un producto o alimento estan
relacionadas con el uso de los sentidos, como bien se ha sefialado, por lo que en la
evaluacion sensorial éstos juegan un papel determinante. Asi, en la evaluacion
inicial de un producto, su aspecto y manipulacion pueden proporcionar
informacion util sobre algunas de las propiedades que contribuyen a su textura, por
ejemplo, solida o liquida, aspera o suave. Esto se realiza por medio de dos sentidos,
la vista y el tacto, los cuales son de uso universal en la evaluacion de alimentos y
otros productos. Luego, el proceso de evaluacion bucal del alimento se desarrolla

en tres fases:

a. Ingestion inicial o compresiones iniciales en el caso de
semisolidos
b. Corte con los dientes y masticacion repetida o bien

manipulacion por medio de compresiones sucesivas en el
caso de semisoélidos.

c. Deglucion 6 ingestion.

Durante el proceso de masticacion en so6lidos o de manipulacion en

semisolidos se utilizan varios sistemas sensoriales. El primero es el sentido
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quinestésico (movimiento), mediante el cual los receptores responden a la
resistencia que ofrece el alimento durante el corte, masticacion o bien la
manipulacion con los consiguientes movimientos de la lengua y las mandibulas. El
segundo sistema es el somestético (piel), gracias al cual se perciben en la cavidad
bucal cambios relacionados con el contacto, presion y temperatura. El tercero es el
sentido auditivo (oido), mediante el que los sonidos emitidos son integrados por el
cerebro con el resto de informacion relevante, para proporcionar la percepcion

textural (Carpenter et al., 2002).

Esta complejidad en la percepcion sensorial de la textura fue observada por
Szcesniak y Ilker (1988), en la evaluacion de una variedad de alimentos de origen
vegetal en donde a través de un panel analitico se identifico la combinacién de por
lo menos cinco percepciones en el cerebro humano, con las cuales se forma una

opinién de la jugosidad de un alimento elaborado y que incluyen:

a. fuerza con la que sale el jugo fuera del producto,
b. tasaen que se libera el jugo del vaso a boca,
c. cantidad total de jugo liberado durante la masticacion/manipulacion,
d. propiedades de flujo en las que se expresa el fluido,

contraste de consistencia entre el liquido y las células suspendidas, y
f. efecto de la produccion de saliva.

Esta percepcion sensorial desarrollada a través de esta serie de sentidos
mencionados anteriormente y que van manifestandose de forma paulatina en un
amplio espectro de sensaciones, denota el caracter multiparamétrico de Ia
percepcion sensorial de la textura. Por lo tanto su descripcion debe seguir una
estrecha relacion con una serie de atributos de textura en los cuales sea posible
manifestar las sensaciones percibidas y que sirvan como medio de expresion

cualitativa y cuantitativa de un determinado estimulo percibido. Por ello, con el fin
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de ordenar y clasificar los atributos de textura en ciertas categorias, Szczesniak

(1963; 2002) propuso tres grupos de propiedades que describen la textura:

. Caracteristicas mecanicas, relacionadas con la reaccion del
alimento a la tension y que a su vez se dividen en:
o Pardmetros primarios (dureza, cohesividad, viscosidad,

elasticidad y adhesividad).

o Parametros  secundarios  (fragilidad, masticabilidad y
gomosidad).
o Propiedades geométricas, relacionadas con el tamafio, forma y

orientacion de las particulas en el interior del alimento.
o Otras caracteristicas, relacionadas con la percepcion de los

contenidos de humedad y grasa.

Esta clasificacion de la textura permite observar la existencia de una serie de
atributos de textura relacionados con las propiedades mecanicas, geométricas y
otras propiedades presentes en el alimento. Estas caracteristicas son manifestadas a
su vez en varias etapas durante la degustacion, por lo que se ha desarrollado, entre
otras técnicas descriptivas, el analisis de perfil de textura, el cual es mencionada
por Ceville y Liska (1975) como “el analisis sensorial del conjunto de la textura de
un alimento en términos de sus caracteristicas mecanicas, geométricas, contenido
en grasa y humedad en la medida en que estan presentes, asi como en el orden en el
cual aparecen desde el primer bocado a través de su completa masticacion”. Con
esta técnica los valores obtenidos de la percepcion sensorial pueden representarse
graficamente o bien ser analizados por medio de una técnica de analisis estadistico
donde se logre obtener un resultado cualitativo y cuantitativo del espectro o

configuracion del atributo sensorial bajo estudio.
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Una de las etapas a tomar en cuenta en el desarrollo de los perfiles de textura
es el desarrollo de un vocabulario o terminologia de los atributos de textura
especifica para el grupo de productos que se desea evaluar. Esto se puede lograr, ya
sea formando un grupo de discusion con los catadores donde se acuerden los
términos a utilizar asi como los tiempos de aparicion de los atributos, o bien por
medio de la evaluacion de una lista de términos previamente seleccionados y bien
definidos de los que, una vez evaluados por un grupo de catadores en forma
individual, se seleccionen las propiedades de textura que deben tomarse en cuenta.
En este tltimo caso la decision puede llevarse a cabo por medio del uso de técnicas
estadisticas multivariantes como por ejemplo el escalado multidimensional que es

una herramienta tutil en la evaluacion de la toma de dicha decision.

El proceso de desarrollo de terminologia anterior ha sido ampliamente
desarrollado por Ceville y Szczesniak (1973) quienes muestran, ademads, una serie
de pautas para el entrenamiento de un panel de catadores con el que se requiera el
uso de la técnica del perfil de textura. Estas suponen, en un primer lugar, definir los
términos primarios (dureza, cohesividad, viscosidad, elasticidad, adhesividad) asi
como los secundarios (fracturabilidad, masticabilidad, gomosidad) tanto en el
ambito fisico como sensorial. En este sentido, Ceville y Liska (1975) muestran un
desarrollo mas especifico para productos semisolidos tomando en cuenta el
establecimiento de (a) una técnica de evaluacion, (b) una terminologia apropiada y
(c) el orden y tiempo de aparicion especifico de las caracteristicas principales de
textura dadas por Ceville y Szczesniak (1973). La Tabla 3.1 muestra con mas

detalle dicho desarrollo.
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Tabla 3.1 Técnica del perfil sensorial de textura y definicion de términos para
alimentos semisdlidos desarrollado por Ceville y Liska (1975).

Estado I

Técnica: Coloque una cucharada redondeada de producto en la boca;
manipulela sin comprimir o romper.

Atributos a

Densidad/cuerpo: peso percibido del producto al colocarlo en lengua

evaluar: Humedad: grado de humedad en la superficie
Humectacion: humectacion del producto con la saliva
Deslizamiento: deslizamiento del producto en lengua (adhesividad)
Estado II | Técnica: Coloque una cucharada fresca de producto en la boca; comprimala

parcialmente contra el paladar, libérala y repita.

Atributos a

Firmeza: fuerza para comprimir de forma parcial (dureza)

evaluar: Capacidad recuperacion: grado en que la muestra vuelve a su forma original
(elasticidad)
Gomosidad: grado de cohesividad (cohesividad)
Extensibilidad: extension del producto en lengua (viscosidad/ gomosidad,
adhesividad).

Estado III | Técnica: Coloque una cucharada de producto en la boca; comprima

completamente entre la lengua y el paladar

Atributos a

Extensibilidad: extension del producto en lengua

evaluar: Firmeza: fuerza necesaria para comprimir completamente (dureza)
Aireacion: cantidad de aire percibido en el producto
Enfriamiento: efecto térmico en la lengua

Estado IV | Técnica: Coloque una cucharada en la boca; mueva la lengua hacia atras y

delante a una manipulacion por segundo.

Atributos a

Adhesividad: fuerza requerida para remover el material que se adhiere a la

evaluar: boca (adhesividad)
Homogeneidad: ausencia de particulas en el producto
Tasa para desmenuzar: tiempo requerido para desmenuzar el producto
(gomosidad, absorcion de humedad, reaccion termal)
Brusquedad al desmenuzar: manera en la cual ocurre el cambio de semi-
solido a liquido, con un intervalo de gradual a abrupto (reaccion térmica,
absorcion de humedad, gomosidad)
Uniformidad al desmenuzar: uniformidad a través de rompimiento
Tipo de rompimiento: descripcion de los cambios ocurridos durante el
rompimiento.
Cubrimiento en boca: cubrimiento en boca
Estado V| Técnica: Después de manipulacion y rompimiento; tragar producto
Atributos a | Facilidad para tragar: grado en el cual el rompimiento del producto permite
evaluar: su deglucion.

Fluidez: grado en el cual el producto es un liquido fino (gomosidad/
viscosidad).

Los atributos de textura en evaluacion se muestran entre paréntesis.

En este desarrollo de vocabulario mostrado en la Tabla 3.1 para productos

semi-s6lidos como por ejemplo postres con cubierta, pudines y natillas se observa
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como en cada momento de la degustacion se utiliza una técnica de evaluacion. En
la etapa inicial se recurre a la interaccion entre el producto y las sensaciones
salivares relacionadas con la liberacion de saliva y su proceso de absorcion, sin
aplicar una fuerza a la muestra contra el paladar sobre el producto. En etapas
posteriores se procede a la manipulacion donde se aplica una fuerza a la muestra
contra el paladar, para evaluar los principales atributos de textura como son la
fuerza, elasticidad, cohesividad, viscosidad, gomosidad, adhesividad, etc., los
cuales se presentan entre paréntesis después de cada definicion de los diferentes

términos empleados.

La utilizacion de esta técnica asi como su terminologia puede aplicarse con
ciertas modificaciones a productos como queso blando, postres de gelatina,
mantequilla de cacahuete, etc. (Ceville y Liska, 1975), por lo que en términos
generales puede servir como guia en el desarrollo de una evaluacion de un grupo

especifico de productos.

No obstante, en cada caso particular deben evaluarse y definirse aquellas
caracteristicas que se consideren mas relevantes segun los objetivos de la

investigacion en concreto.

Por ejemplo de Wijk et al. (2003), desarrollé una terminologia especifica para

productos similares a las natillas en los que selecciono para evaluar:

= Grosor/viscosidad: representa el grosor/viscosidad del producto en
boca después de que el alimento es presionado con movimientos
hacia arriba y abajo de la lengua contra el paladar.

= Compactacion: el alimento se percibe pesado/consistente y no se
mueve facilmente. La sensacion viscosa/gruesa persiste después de

que el alimento es presionado contra el paladar.
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= Fusioén/adelgazamiento: el alimento se vuelve fino/delgado en la boca

y se expande por toda la boca a diferentes velocidades.

Otra técnica de evaluacidon sensorial, ademas del perfil de textura, es el
analisis descriptivo de espectro (Muiioz y Ceville, 1992 y 1998), desarrollado
durante afios en colaboraciéon con un determinado numero de compafiias que
buscaban una manera de obtener analisis descriptivos sensoriales reproducibles y
repetitivos de sus productos. La filosofia del andlisis de espectro es pragmatica;
provee las herramientas con las cuales se puede disefiar un procedimiento
descriptivo para una determinada categoria de producto (Meilgaard et al., 1999).
En esta técnica se hace uso de una escala de intensidad de diferentes atributos
establecidos en base a unos productos de referencia evaluados repetidas veces por
un panel de catadores entrenados. Por ejemplo, para la evaluacion de la textura de
productos semisolidos se utilizan como referencia purés para nifios, yogurt, crema
acida, natilla de aerosol, mantequilla de cacahuete, queso crema, postres
instantaneos de gelatina, pudines, mayonesa, harina de trigo de maiz, almidén de
maiz, cereal de arroz para bebe, etc. A cada producto se le asigna un valor de
referencia de cada uno de los atributos que pueden serle aplicables. En el caso de la
textura de semisolidos, éstos pueden ser deslizamiento, firmeza, cohesividad,
densidad, cantidad de particulas, tamafio particulas y cubrimiento en boca. Sin
embargo, los productos comerciales utilizados como referencia en esta técnica
tienen, como todo desarrollo metodoldgico, una especificidad que puede limitar su

aplicacion para un grupo diferente de alimentos.

Los atributos de textura anteriormente mencionados y que son analizados en el
M¢étodo Descriptivo de Espectro se presentan ademds de acuerdo a su tiempo de
aparicién, con una definicion de cada término y su consecuente técnica de
evaluacion (Figura 3.1). En esta figura se muestra, a su vez, la escala lineal de

calificacion de los productos a evaluar, la cual permite cuantificar la intensidad del
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atributo percibido en relacion con los valores de referencia asignados a los
productos estandar utilizados por esta técnica que los catadores habran probado en

sesiones anteriores de entrenamiento.

Existen diferentes tipos de escalas para evaluar los atributos sensoriales. Un
ejemplo de ellas, diferente al mostrado en la Figura 3.1, es la escala de categorias
(o de particién) donde el catador asigna un valor (categoria) a un determinado
estimulo dentro de una escala numérica limitada. Generalmente este tipo de escala
puede presentar limitaciones en cuanto a las diferencias entre una muestra y otra.
Por ejemplo, en una escala de categoria de 7 puntos para el atributo de fuerza, un
producto calificado con un 6 no necesariamente es el doble de fuerte que un
producto calificado con un 3. Asi, la diferencia del atributo fuerza entre 2 y 4
puede que no sea la misma que aquella entre 4 y 6, aunque debe animarse a los
catadores a tratar de utilizar todo el intervalo de forma similar. Por otra parte, con
estas escalas los catadores tienden a utilizar determinadas categorias con mas
frecuencia, y usualmente tratan de evitar el uso de los puntos finales de las escalas
para reservar estos a “verdaderos extremos”. A menos que la escala represente un
intervalo muy pequefio de la percepcion sensorial o que el nimero de muestras ha
evaluar sea menor de 5, debe considerarse el uso de una escala de categoria de al

menos 10 a 15 puntos (Meilgaard et al., 1999).
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Figura 3.1 Terminologia utilizada por el Método de Analisis de Espectro para
una evaluacion progresiva de la textura oral de productos semisolidos
(Meilgaard et al., 1999).

II1.1.2 Herramientas estadisticas en la evaluacion de resultados sensoriales

En relacion con la validez de los métodos sensoriales que evaluan las
propiedades de textura, ésta se apoya en el uso de técnicas estadisticas adecuadas
para el tratamiento de los resultados. En muchas ocasiones se recurre a analisis de

la varianza en forma individual de cada atributo evaluado, pero esta técnica de
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analisis de los resultados puede que no lleve a las mejores conclusiones. Los
métodos multivariantes, entre los que se encuentran el analisis de componentes
principales (CP) y el andlisis factorial de correspondencias o simplemente analisis
de correspondencias (AC), parecen ser mas adecuados (Burgard y Kuznicki,
1990). Con estos métodos se recurre a la agrupacion de atributos correlacionados
en factores, dando una estimacion cuantitativa del grado en que cada variable o
atributo es representativa del factor. Dado que el numero de factores sera mucho
menor que el nimero de variables que tienen relacion con el factor, estos factores

pueden ser mas convenientes para describir los datos que las variables originales.

El uso de los métodos multivariantes en donde se pueden establecer relaciones
entre los atributos sensoriales que mejor describen una serie de productos o un tipo
de producto en particular puede, ademas, ayudar a establecer relaciones entre los
atributos y los ingredientes presentes en un producto modelo controlado y servir
como base en el establecimiento de la relacion de dichos atributos y sus inter-

relaciones con las medidas instrumentales relacionadas con dichas propiedades.

Por ejemplo, en el estudio llevado a cabo por de Wijk et al. (2003) en donde
se aplicaron técnicas estadisticas de CP aplicado en postres similares a las natillas
de vainilla, se llegd a establecer un espacio sensorial organizado por dos
dimensiones, una descrita desde el atributo denominado “grado de fusion” hacia el
denominado “espesor/viscosidad”, y una segunda dimension desde el “grado de
aspereza/rugosidad” hacia el atributo de “cremosidad/suavidad”. Asi mismo, el
efecto de los ingredientes en las dimensiones pudo ser evaluado por medio de
productos modelo que permitieron encontrar una alta asociacioén entre el nivel de
carragenato y de almidon con la dimension grado de fusion-espesor/viscosidad y
entre el nivel de grasa con la dimension aspereza-cremosidad/suavidad. Sin
embargo, el efecto de los ingredientes sobre las dimensiones fue mas importante

para el caso del carragenato y el almidon, que mostraron un aumento elevado en el
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atributo de espesor/viscosidad y la correspondiente disminucién en el atributo de
grado de fusion provocado por un incremento en la cantidad de almidon o de
carragenato. Por otra parte, el estimulo de la viscosidad medido por medio de un
redmetro de Brookfield tuvo una asociacion positiva con el lado de
“espesor/viscosidad” de la dimension grado de fusion-espesor/viscosidad y de
forma negativa con la parte de “grado de fusion” de dicha dimensién. Asi, en base
a esta fuerte relacion positiva entre el estimulo de la viscosidad y la percepcion del
espesor/viscosidad y la alta influencia de los espesantes de carragenato y almidon
en los atributos que formaron parte de la dimension grado de fusion-
espesor/viscosidad, de Wijk et al. (2003) llegaron a la conclusion de que la
organizacion de los atributos a lo largo de la dimension fusion-espesor/viscosidad
se basaba prioritariamente en el estimulo de viscosidad, al menos en la parte

“espesa” de dicha dimension.

Por su parte, el término “fusion” puede referirse al fendmeno fisico como tal,
pero de forma alternativa, podria también referirse al término semantico opuesto a
“grueso/consistente”. Si el “grado de fusion” reflejase la fusion fisica de la crema
en boca, se esperaria una asociacion positiva en las valoraciones sensoriales del
“grado de fusidon” y otros aspectos relacionados fisicamente con dicho estimulo,
por ejemplo, un alto grado de rompimiento. En este caso, dado que se observo una
relacion negativa entre el rompimiento del producto y “el grado de fusion” esto
parece indicar, de acuerdo a de Wijk et al. (2003), que el “grado de fusién” no
refleja el fendmeno fisico de la fusion, y en su lugar, “el grado de fusion” parece

ser sinénimo de “delgado/poco consistente” o “no grueso/consistente”.

En el caso del AC, su desarrollo desde el punto de vista mas simple parte de
dos variables que forman una tabla de contingencia (o doble entrada) y que son
representadas en un espacio de baja dimensionalidad con el fin de descubrir tanto

las relaciones entre las variables, como las relaciones entre las categorias de cada
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variable. Se logran con ambas técnicas (AC y CP) por tanto, representaciones
graficas que permiten visualizar la proximidad o lejania entre las categorias que
forman parte de las variables estudiadas. Asi, para cada variable, aquellas
categorias situadas cerca unas de otras, estaran reflejando similitud en cuanto a su
distribucion mientras las categorias lejanas la situacion contraria. Las diferencias
entre el AC con los andlisis factoriales como el CP estdn en que éstos ultimos
precisan informacion medida mediante la escala de intervalo, el numero de
observaciones debe ser, al menos, cinco veces superior al nimero de variables, y
unicamente determinan relaciones lineales entre las variables. E1 AC por su parte
utiliza variables cualitativas, lo cual le permite una gran flexibilidad puesto que
cualquier variable puede transformarse a una escala cualitativa, detecta cualquier
tipo de relacion, no sélo relaciones lineales y puede describir las relaciones entre
las categorias de una variable asi como la relacion entre las variables que forman la

tabla de contingencia (Mir6 et al., 2003).

El analisis multivariante de correspondencias, aunque fuese creado para el
estudio de tablas de contingencia, en la actualidad se aplica a cualquier tabla de
numeros positivos, ya sean variables nominales, ordinales, tablas de notaciones,
disyuntivas, tablas de series temporales, tablas de datos binarios que reflejan
presencia o ausencia, tablas de proximidad o distancia entre elementos, tablas de
correlacion, tablas mixtas, etc. Por lo tanto, para poder aplicar esta técnica de
analisis es necesario poder construir una tabla que contengan medida de
correspondencia entre filas y columnas, referidas a su similitud, afinidad,
confusion, asociacion, interaccion, distancia, etc. (Mir6 et al., 2003). Con el fin de
que los resultados sean interpretables es necesario que se pueda dar algin sentido a
la suma de los casos por filas o por columnas (Sdnchez Montenegro, 1996), por lo
que la tabla inicial de valores debe sufrir una transformacion en lo que se llama
perfiles fila y columna de manera que exista una distribucion condicionada

estadisticamente entre los perfiles.
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Asi, si como es el objetivo de este trabajo, se pretende evaluar, a partir de una
serie de atributos, la textura de un producto con diferente concentracion de un
determinado ingrediente, los atributos con los cuales se caracteriza el producto
podrian disponerse como perfiles columna y los niveles de concentracion del
ingrediente como los perfiles fila. A su vez, para que exista una distribucion
condicionada entre ambos perfiles, se puede calcular una valoracion positiva y una
negativa de cada atributo, dando lugar a un perfil columna positivo y otro negativo.
La contribucion positiva se correspondera con la suma de la puntuaciéon obtenida
para cada atributo por el total de jueces y la valoracién negativa a la resta del valor
maximo posible que cada atributo puede llegar a obtener menos la contribucion
positiva anterior. Con ello, se logra una tabla donde existe un perfil fila relacionado
con el perfil columna tanto en una valoracion positiva como en una negativa, con
los cuales se podra llevar a cabo el desarrollo de un analisis de complementos entre
los perfiles obtenidos para poder visualizar de una forma grafica la existencia de
alguna similitud, lejania o algin tipo de relacion entre los atributos de textura

respecto a las preparaciones analizadas.

Cada perfil fila tendra, por tanto, un conjunto de numeros de acuerdo al
nimero de columnas presentes y a su vez el conjunto del perfil fila estara
compuesto por una nube de puntos. Este mismo razonamiento se cumple para el
perfil columna el cual tendra el mismo nimero de puntos que perfiles fila existan.
Dentro de estos perfiles, fila o columna, pueden existir modalidades similares que
pueden originar una vision equivocada de la relacion entre variables por lo que el
analisis de complementos utiliza el estadistico de la distancia Chi-cuadrado (X?)

que pondera cada perfil por su peso o masa.

Una vez establecidas las distancias X°, al tener dos conjuntos de nubes de
puntos originados del perfil fila y columna, se trata de encontrar los ejes principales

de inercia, o varianza, es decir, aquellas direcciones que absorben el maximo de
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inercia de cada nube de puntos. La varianza es interpretada en este caso de acuerdo
a la mecanica newtoniana como la inercia de los distintos puntos respecto del
origen de coordenadas (centro de gravedad), que no es mas que una suma
ponderada de las distancias de los puntos a otro, que en este caso es el origen de

coordenadas (Joaristi y Lizasoain, 2000).

En este punto se llegan a establecer coordenadas factoriales en donde a su vez
se establecen relaciones de transicion las cuales permiten representar los puntos de
un espacio en funcion de las coordenadas de los puntos del otro, es decir, las
coordenadas de una fila (i) en funcion de las coordenadas de las columnas (j),
siendo la consecuencia inmediata que se puede proceder a una representacion

geométrica simultdnea de las dos nubes de puntos (Joaristi y Lizasoain, 2000).

Una vez establecidos los ejes principales con una mayor representacion de la
inercia explicada de la nube de puntos de los perfiles fila y columna, el analisis de
complementos permite establecer las categorias que presentan una mayor
contribucion a los ejes de representacion que normalmente son las que ocupan un
lugar proximo al eje que representa el factor y ademas estan lejanas del origen de
coordenadas factoriales. Son las modalidades que mas inercia aportan las que
definen el factor y en esto interviene, ademas de las coordenadas factoriales de las

modalidades, su masa.

Si se vuelve a tomar como ejemplo la investigacion llevada a cabo por Wijk
et al. (2003), los ejes con mayor inercia seran los de “grado de fusion-
espesor/viscosidad” y “rugosidad-cremosidad/suavidad” pero con la diferencia de
que en este caso los ejes fueron obtenidos utilizado el analisis factorial de

componentes principales en lugar del AC.
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I11.1.3 Las relaciones entre respuestas sensoriales e instrumentales.

La complejidad de la evaluacion sensorial de los productos que se deduce de
los puntos anteriores hace deseable el conocimiento de las relaciones entre
medidas instrumentales y sensoriales relacionadas con la calidad de los mismos, lo
que permitiria seleccionar algunas de las primeras para conocer algunos de los
atributos sensoriales. En este sentido, es importante establecer el objetivo por el
cual se desea evaluar una posible relacion entre una respuesta instrumental y la
correspondiente respuesta sensorial. Este puede ser para el disefio y desarrollo de
nuevos productos, para el control de calidad durante la manufactura, o para

estandarizar parametros de calidad fisico/quimicos del producto final.

Como bien sefalan Stone y Sidel (1993), las medidas sensoriales e
instrumentales son multidimensionales, es decir, una medida instrumental dada
puede ser representada perceptivamente por cuatro, cinco o mas caracteristicas
sensoriales. Por ejemplo, el cambio de un ingrediente en una formulaciéon puede
producir numerosos cambios perceptivos, que a su vez requeriran el uso de
diversos instrumentos que permitan identificar los cambios en el producto que
puedan estar relacionados con los cambios sensoriales. Para un estimulo simple
puede ser sencillo establecer una relacion univariante entre las medidas
instrumentales y sensoriales, pero a medida que el sistema de estimulo se vuelve
mas complejo, esta relacion tenderd a complicarse. Esto ocurre porque la mayoria
de los instrumentos suministran un resultado univariante, que no esta influenciado
por cambios en la complejidad del estimulo que si afectan a la percepcion
sensorial. Este incremento en la complejidad del estimulo resulta en contextos de
percepciones sensoriales diferentes y estos contextos tienden a resultar en
percepciones sensoriales en atin mas distintas por el uso de los distintos sentidos
(quinestésico, somestético y auditivo) involucrados en dicha percepcion sensorial.

Al contrario que las medidas analiticas, la percepcion esta frecuentemente afectada
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por los componentes del estimulo. El resultado es una percepcion nueva o diferente
y, aunque esta percepcion tenga el mismo nombre (por ejemplo dulzor) en ambos
sistemas de estimulo tanto simple como complejo, en el ultimo caso esta
percepcion estara definida dentro del contexto y mas probablemente sea

multivariada.

Por ejemplo, el cambio de la concentracion de sacarosa en agua puede
traducirse inmediatamente como un cambio en la percepcion del dulzor y
relacionarse univariantemente con el cambio analitico de cantidad de sacarosa. No
obstante, el cambio de la concentracion de sacarosa en un producto complejo puede
no estar relacionado univariantemente con la percepcion del dulzor, sugiriendo en
este caso que la percepcion del dulzor esta determinada contextualmente y dicho
contexto es multivariante. Por consiguiente, en la evaluacion sensorial son
apropiados los analisis descriptivos, por lo menos al inicio de la investigacion, con
el fin de identificar las caracteristicas que varian de acuerdo con las medidas
instrumentales. Los métodos correlativos permiten identificar la agrupacion de las
respuestas sensoriales, las medidas fisicas y quimicas y las posibles relaciones

matematicas entre ellos (Stone y Sidel, 1993).

En el caso de la evaluacion sensorial de la textura de los alimentos, su
respuesta depende de las propiedades especificas del material, de la disposicion
estructural en las células, fibras y poros y de su interaccion en el proceso de
masticacion. El comer o degustar implica la deformacion dentro de la boca y como
resultado de ello, un material alimenticio responde de modo diferente a los
esfuerzos inducidos dependiendo de su tamano y forma, de las propiedades
inherentes del material, de las velocidades de mordida y masticacion y de la
orientacion de las estructuras o particulas que componen el material. Los ensayos
de materiales relacionados con la evaluacion de la textura intentan, por otra parte,

medir las fuerzas requeridas para producir determinadas deformaciones
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controladas, tales como aplastamiento (compresién) o curvatura o traccion
(tensidn), etc., y presentarlos de tal forma que sean independientes del tamario de la
muestra, geometria y modo de ensayo. En definitiva miden propiedades bien
definidas, tales como esfuerzo y deformacion o bien rigidez, y que pueden ser
utilizados como herramienta en el establecimiento de correlaciones con las

respuestas sensoriales de textura (Rosenthal, 2001).

En este sentido, la percepcion tactil en la boca es la que esta mas relacionada
con las relaciones esfuerzo-deformacion-tiempo, es decir con el comportamiento
reologico del material en un sentido amplio, ya que en productos de
comportamiento no lineal como los fluidos no newtonianos y los viscoelasticos, los
niveles de esfuerzo, gradientes de velocidad o velocidades de deformacion
aplicados influyen a su vez en el tipo de comportamiento observado. Asi, se sabe
que en este tipo de productos, para la percepcion inicial en la boca se aplican
niveles de gradientes de velocidad relativamente bajos que progresivamente se
elevan con el movimiento de la lengua para deformar al alimento hasta convertirlo
en un fluido cuya viscosidad se percibe. En estas condiciones se pueden percibir
diferentes propiedades mecanicas del producto como elasticidad, pegajosidad,
extensibilidad, visosidad, etc., que configuran parte del perfil textural del producto

(Sherman, 1969).

Coherentemente con el comportamiento reologico de los productos, la
velocidad de movimiento de la mandibula y de la lengua en la boca es un factor
critico en la percepcion de la textura de los mismos. Teniendo en cuenta que sélo
muy pocos alimentos liquidos exhiben comportamiento newtoniano, la mayoria
tendran comportamientos dependientes del nivel de cizalla aplicado, o viscosidades
aparentes dependientes del gradiente de velocidad generado. Shama y Sherman
(1973) encontraron que en la boca se aplican gradientes de velocidad en el

intervalo 0.1-1000 s™. Por tanto, la mayor parte de los alimentos fluidos no
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newtonianos, exhibiran viscosidades aparentes en la boca dependientes de los
niveles de gradiente de velocidad aplicados durante su ingesta. Para establecer el
procedimiento instrumental mas adecuado para caracterizar la percepcion textural
viscosa es importante, por tanto, conocer los niveles de gradiente de velocidad que
deben ser utilizados en el ensayo instrumental. Shama y Sherman (1973)
encontraron que cuanto mas viscoso es el producto mas bajos son los gradientes
aplicados en la boca durante su degustacion, encontrando una correlacion entre la
relacion esfuerzo de corte-gradiente de velocidad aplicado en la boca y el caracter
viscoso percibido del producto. Por otra parte, en lo que a la textura se refiere, los
instrumentos de medida instrumental de textura operan a alrededor de 20 cm/min,
mientras que durante la masticacion de algunos alimentos la mandibula se mueve a

una velocidad de hasta 200-400 cm/min Tornberg et al. (1985).

De los comentarios anteriores, se deduce la dificultad de medir
instrumentalmente la textura, ya que se requieren un gran numero de
especificaciones en relacion a qué propiedades son mas relevantes en la percepcion
global de los atributos texturales sensoriales, asi como de las relaciones mecanicas

o reologicas que pueden cuantificar mejor dichas propiedades.

En el caso concreto de productos viscosos elaborados a partir de frutas, como
mermeladas, néctares, compotas, que han sido el tipo de productos que se ha
tratado de simular en el marco de este trabajo, la evaluacion instrumental de la
textura o de las propiedades texturales mas directamente relacionadas con la
percepcion sensorial de la misma, puede pasar por la medida de la viscosidad,
como parametro fundamental que caracteriza las relaciones esfuerzo-deformacion
relativa durante el flujo. Al tratarse de productos no newtonianos, la viscosidad va
a ser dependiente de los niveles de esfuerzo o gradiente de velocidad aplicados en
el ensayo y por lo tanto, del viscosimetro o redmetro utilizado para la medida. Por

otra parte, con productos de este tipo es frecuente también la cuantificacion
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instrumental de la consistencia, empleando para ello los consistometros (Kramer y
Twigg, 1973; Mitchell, 1984). En cualquier caso, parece interesante conocer en que
medida estas propiedades obtenidas de forma instrumental se correlacionan con la
percepcion sensorial de la textura en productos de este tipo, lo que ha constituido el

objetivo de este capitulo de esta Tesis.

En relacion con esto, Pollen et al. (2004), establecen la ec. 3.1. para productos
comerciales (tomate ketchup, leche condensada, cobertura de caramelo, sirope de
chocolate, aderezo de ensalada y sirope de arce) en los que la medicion de la
viscosidad n(mPas) se hizo a un gradiente de velocidad de 255" y a 25°C y la
evaluacion sensorial aplicando la escala de intensidad de la viscosidad desarrollada
por Meilgaard et al (1999) segun el método de Analisis Descriptivo de Espectro

descrito anteriormente.

Intensidad sensorial viscosidad = 2,0 ()" (Ec.3.1)

En este caso, los autores, por medio de analisis de componentes principales
(CP), concluyeron que la consistencia era el mejor método para evaluar el estimulo
de la percepcion de la viscosidad por no estar influenciado por las otras
propiedades del fluido, lo que también ha sido observado por otros autores (Shama

y Sherman, 1973; Houska et al. 1998).

Otros autores como Christensen (1979) han observado relaciones potenciales,
con exponentes que varian entre 0,34 y 0,38, que describen de forma adecuada la
relacién entre la viscosidad medida instrumentalmente dentro del intervalo de
gradientes de velocidad aplicado durante la deglucion, entre 10 y 100s™ (Shama y
Sherman, 1973), y las valoraciones sensoriales orales de soluciones no-

newtonianas de carboxilmetil celulosa (CMC).
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No obstante, existe una herramienta estadistica que permite relacionar
variables de respuesta instrumentales con diferentes atributos sensoriales, que son
la regresion mediante minimos cuadrados parciales (PLS regresion o PLSR). Esta
herramienta puede observarse como una técnica estadistica de regresion particular
para modelizar la asociacion entre variables X e Y, pero también puede verse
como una filosofia de la manera como pueden afrontarse las relaciones de
variables complejas y aproximadas. Se trata de un modelo de proyeccion que
permite establecer relaciones aun cuando no existe una teoria fundamental de
relacion entre variables bien desarrollada y a su vez, provee una herramienta de
verificacion de la validez de los modelos derivados de la teoria donde si existen

estos fundamentos (Eriksson et al., 2001).

Con estos métodos se extraen los principales patrones de variabilidad de una
tabla de datos que tiene relevancia tanto para la tabla X de datos instrumentales, o
variables X, como para la otra tabla Y de variables donde estan los datos
sensoriales de las mismas muestras. Esto permite interpretar las estructuras dentro
y entre X ¢ Y y, de esta manera, puede utilizarse el modelo obtenido para predecir
respuestas sensoriales a partir de datos instrumentales de nuevas muestras. La
técnica utilizada es la regresion con minimos cuadrados parciales (PLS regresion o
PLSR). El método original fue desarrollado por Wold y col en 1983 (Wold et al.,
1983) aunque desde entonces ha sido modificado para hacerlo mas robusto y

versatil (Martens y Martens, 2001).

La utilizacién del PLS extiende la regresion lineal multiple sin imponer las
restricciones utilizadas en el analisis discriminante, regresion de componentes
principales, etc. En la regresion PLS, las funciones de prediccion son representadas
a partir de factores extraidos de matrices cruzadas que involucran a ambas
variables X e Y, mientras que los métodos multivariantes tradicionales (analisis

discriminante, componentes principales, etc.) los factores subyacentes a las
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variables X ¢ Y son extraidos de matrices donde se utilizan de forma separada las
variables X e Y sin la aplicacion de su entrecruzamiento. Ademas, en el PLS el
numero de las funciones de prediccion que pueden extraerse excede normalmente
el nimero maximo de las variables X e Y, mientras que en los métodos
multivariantes tradicionales el niimero de funciones de prediccion nunca puede

exceder el minimo de nimeros de variables Y e variables X.

El analisis mediante regresion PLS se ha utilizado en diversas disciplinas tales
como quimica, economia, medicina, sicologia, y ciencia farmacéutica donde es
necesaria la modelizacion lineal predictiva y en especial cuando un gran nimero de
variables predictoras son necesarias para su desarrollo. De forma particular, en el
area de quimiometria la regresion PLS se ha convertido en una herramienta

estandar para modelizar relaciones lineales entre mediciones multivariantes.

Como un ejemplo de aplicacion de este procedimiento de andlisis puede
citarse el trabajo realizado por Weller y Stanton (2002) en la fabricacién de
cereales, donde se sefialan las pautas a seguir para llevar a cabo la implementacion
de un programa de calidad analitico descriptivo que toma en cuenta las preferencias
del consumidor y su relacion con los atributos sensoriales de un panel entrenado
por medio de un modelo. Este modelo utilizado por Weller y Stanton (2002),
basado en el uso de métodos multivariantes de regresion PLS, relacioné los valores
de preferencia de los consumidores con las medidas descriptivas fisicas y quimicas

en conjunto, logrando una explicacion del 98% de la variacion de los datos.

El objetivo general de este capitulo, expuesto en detalle en el punto 2 de esta
Tesis, fue identificar los atributos sensoriales que mas contribuyen a la definicion
de la textura de productos de alta viscosidad y establecer su relacion con medidas

instrumentales de propiedades texturales de los mismos.
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II1.2. MATERIALES Y METODOS.

II1.2.1. Caracterizacion instrumental de propiedades relacionadas con la

textura.
I11.2.1.1. Materias Primas.

Las materias primas utilizadas para elaborar las preparaciones de fibra fueron
las descritas en el capitulo I, apartado L.2.1. para los tres tipos de fibra (limoén,
naranja y manzana).

I11.2.1.2 Preparacion de las suspensiones de fibra de fruta.
Fibra de limén.

Se prepararon suspensiones al 2,0, 2,5 y 3,0% en una disolucién de sacarosa
de 45°Brix aplicando 15 min de agitacion mecanica con Ultraturrax a 8000 rpm y
25°C y un vacio posterior de 50 mbar durante 10 min en una camara de acero
inoxidable seglin se ha descrito descrito en el capitulo II apartado I1.2.1.1.

Fibra de naranja y manzana.

En el caso de estos dos tipos de fibra se siguid el procedimiento descrito en el

capitulo II, seccion I1.2.1.2 tanto para la fibra de naranja como la de manzana.
En este caso se trabajo con concentraciones del 3,0; 3,5; 4,0 y 5,0% para el

caso de la naranja y 5,0; 6,0 y 8,0% para la manzana, tomando como base una

disolucion de sacarosa de 45°Brix, con un 2% de pectina.
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I11.2.1.3 Caracterizacion instrumental de propiedades texturales de las fibras.

111.2.1.3.1 Medidas por medio de un viscosimetro de fluido infinito.

Las medidas se llevaron a cabo utilizando un viscosimetro Brookfield modelo
LV en las tres fibras (limo6n, naranja y manzana) con velocidades de giro de 6, 12,
30 y 60 rpm, utilizando la aguja de medida N°4 con la cual el intervalo de
viscosidades de las muestras de medida se mantuvo dentro de la escala de medicion
del equipo. Las muestras se atemperaron y midieron a 25 + 1°C, utilizando para

ello un baifio PolyScience 801.

En todos los casos, la medida se realizé a las 24 h de la preparacion de las
suspensiones. Los valores obtenidos de la escala de Brookfield se transformaron en
valores de viscosidad (cp o mPas) por medio de una tabla de conversion
suministrada por el fabricante de los equipos que aplica un factor de correccion que

depende del modelo del equipo, tipo de aguja y la velocidad aplicada a la muestra.

111.2.1.3.2 Medidas por medio de un consistometro.

Las preparaciones analizadas fueron las mismas que en la seccion anterior
(IIL.2.3.1) A cada una de ellas se le cuantificé la distancia (cm) recorrida en un
consistometro Bostwick de una cantidad conocida de muestra (g) durante 30s de
flujo a una temperatura media de 25 + 1°C. Los valores se registraron como la
relacion distancia/masa (cm/g) de un promedio de tres mediciones. También en

este caso las medidas se realizaron a las 24 h de haber preparado las suspensiones.
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En este caso como en la seccion anterior, las medidas se llevaron a cabo con el
mismo lote de preparacion de las muestras utilizadas para llevar a cabo el analisis

sensorial, es decir, a las 24h de su preparacion.

I11.2.1.3.3. Medidas por medio de un reémetro.

Se obtuvieron las curvas de flujo o reogramas de las suspensiones de fibra a las 24

h. Se realizaron tres repeticiones por fibra.

I11.2.2. Evaluacion sensorial de las propiedades de textura.

I11.2.2.1. Seleccion de los atributos sensoriales a evaluar.

Para la seleccion de los atributos sensoriales mas caracteristicos de la textura
de este tipo de alimentos se realizaron dos catas A y B utilizando dos grupos de

productos comerciales.

Productos utilizados para la Cata I (A):

=  Mermelada de ciruela y kiwi con fibra, con un contenido de 20g
ciruela y 30g kiwi/100g de producto, elaborado por Hero Espaiia, S.A.

=  Compota de manzana con tropezones, con ingredientes mayoritarios
manzana, azucar y jarabe de glucosa, elaborado por Odenwald-
Konserven GMBH, Alemania.

» Papilla infantil de frutas variadas, con un 66% de frutas (naranja,

manzana, pera y albaricoque), elaborado por Nestlé Espafia S.A.
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Productos utilizados para la Cata II (B):

= Mermelada de melocoton, con un contenido de 50g fruta por 100g de
producto, Marca Ligeresa y elaborado por Unilever Foods Espafia,
S.A.

= Mermelada de frutas del bosque extra, con un contenido de 55g fruta
por 100g de producto, Marca Hacendado elaborado por Helios, S.A.

= Confitura de naranja dulce con trozos de corteza, con un contenido de
35g fruta por 100g de producto, Marca Hero Classica elaborada por
Hero Espaiia, S.A.

=  Mermelada de melocotdon con contenidos mayoritarios de fruta y

zumo concentrado de manzana, elaborada por Helios, S.A.

Estos productos, numerados de acuerdo a una codificacion de 3 digitos segun
la Tabla de Numeros Aleatorios (Meilgaard et al., 1999), fueron evaluados
sensorialmente en una sala de catas equipada con cabinas con pila y grifo y con

fuente luminosa fija segiin norma UNE 87-004-79.

Para la prueba sensorial se preparé un listado de atributos basados en la norma
UNE 87-001-94 para la evaluacion de la textura de los productos en cuatro

momentos diferentes de su manipulacion:

A. Durante la manipulacion previa a la ingesta: la fluencia y la
extensibilidad.
B. Durante la ingesta en la primera compresion: el cuerpo o

consistencia, la viscosidad y la elasticidad.
C. Durante la ingesta en compresiones sucesivas: la granulosidad, la

cantidad de particulas y la pegajosidad.
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D. Al tragar el producto como sensacion residual: cubrimiento del

producto en boca.

Cada uno de los atributos se acompafi6 de su definicion, que fue comentada
con los catadores en una sesion inicial. Las definiciones de los atributos se
muestran en la Figura 3.2A. asi como la hoja de plantilla de respuesta de la
evaluacion. Se trabajo con un panel de 15 jueces. La prueba para la seleccion de
atributos consistio en una pregunta cerrada de preferencia (si/no) respecto a la
importancia de cada atributo en la textura del producto. Una vez obtenida la
valoracion de los jueces, se llevd a cabo la seleccion de los atributos mas
importantes por medio del uso de estos estadisticos descriptivos junto con la

técnica multivariante multidimensional scaling.
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Figura 3.2A. Hoja de cata utilizada para evaluar los productos comerciales
para la seleccion de los atributos de textura con su definicion y hoja de
respuesta.

111.2.2.2. Evaluacion sensorial de las formulaciones de fibra en base a los

atributos seleccionados.

Se realizaron 3 sesiones de cata, una para cada tipo de fibra a las tres
concentraciones correspondientes, preparadas segun se ha descrito en la seccion
IIL2.1.2. En cada sesion se utilizd como referencia una suspension de fibra de
naranja al 4%, por tener una viscosidad intermedia (1 Pas a 100s”, y 3,47 Pas a s’
") entre las tres fibras (seccion I1.3.3 del capitulo II). Todas las muestras se
prepararon 24 h antes de su evaluacion y permanecieron en reposo a temperatura
ambiente hasta el momento del analisis. Para la evaluacion sensorial se llevo a

cabo una prueba de Diferencia por Atributo, utilizando para la respuesta una escala

de categoria de 7 puntos centrada en la referencia (0) con un maximo de +3 y un
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minimo de -3, tal como se muestra en la Figura 3.2B (Cortés, M., 2004). Se

evaluaron todos los atributos seleccionados en base a lo descrito en la seccion

anterior. En el caso de la fibra de limén la evaluacion se llevo a cabo por 13 jueces,

en la manzana por 14 y en la naranja por 16. Las muestras se presentaron en vasos

de 50 mL translucidos y de acuerdo a una codificacion de 3 digitos segln la Tabla

de Numeros Aleatorios (Meilgaard et al., 1999).
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Figura 3.2B. Hoja de cata utilizada para evaluar las suspensiones de fibra en
donde se presenta la definicion de cada atributo de textura.
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I11.2.2.3. Analisis estadistico de los resultados obtenidos en la evaluacion

sensorial.

Para cada atributo de textura evaluado se llevd a cabo un andlisis de la
varianza (ANOVA) multifactor utilizando el programa Statgraphics 5.1., para
estudiar el efecto del tipo de fibra y el nivel de concentracion en la respuesta

sensorial.

Con las puntuaciones proporcionadas por los jueces se construyo una tabla de
datos que se transformé en perfiles fila y columna y se utilizd para realizar un
Analisis de Correspondencias (Pefia, 2002), utilizando para ello, el programa SPSS

12.0.

I11.2.3 Correlacion entre las medidas sensoriales y las instrumentales.

Para relacionar los datos instrumentales con los sensoriales se ha empleado la
técnica de la regresion con minimos cuadrados parciales utilizando el programa

Unscrambler. V.9.0.
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I11.3. RESULTADOS Y DISCUSION.

Dado que el objetivo general planteado en este Capitulo fue establecer una
correlacion entre la evaluacion sensorial e instrumental de las suspensiones de las
tres fibras con las que se ha trabajado, se realizaron medidas de las mismas
preparaciones desde ambos puntos de vista. Asi, se volvieron a preparar
suspensiones para realizar medidas instrumentales del comportamiento al flujo de
las mismas utilizando diferentes equipos: un redmetro, un viscosimetro de fluido
infinito y un consistometro. Por otra parte, para la evaluacion sensorial se realizo,
en primer lugar, una seleccion de los atributos a evaluar, utilizando para ello
productos comerciales de caracteristicas texturales similares a las suspensiones de
fibra. Una vez identificados estos atributos, se llevaron a cabo diferentes sesiones
de cata de las suspensiones de las distintas fibras. Asi, las suspensiones de fibra de
limén fueron evaluadas en una primera sesion denominada como Cata I, las de
manzana en otra sesion llamada Cata Il y las de naranja en otra sesion denominada
Cata III. Para cada una de las sesiones de cata se prepard una suspension de fibra

de naranja al 4% utilizada como referencia.

I11.3.1. Caracterizacion instrumental de algunas propiedades texturales de las

suspensiones de las fibras.

I11.3.1.1 Caracterizacion instrumental por medio de reémetros rotacionales.

Con el fin de tener caracterizado el comportamiento reoldgico de las mismas
suspensiones de fibra preparadas para llevar a cabo la evaluacion sensorial, que se
describe en el siguiente apartado, se procedio a la obtencion de su curva de flujo,
de la misma forma que se ha descrito en el capitulo II.

En el caso de las preparaciones de fibra de limon, estas preparaciones
coinciden exactamente con las que fueron identificadas como la serie 2 en el

Capitulo II, que por lo tanto, fueron las utilizadas también para la evaluacion
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sensorial. En la Tabla 3.2 se repiten los valore de los parametros del modelo HB

ajustados a las curvas de flujo estudiadas.

Tabla 3.2. Valores medios y desviacion estindar (DE) de los parametros
obtenidos del ajuste del modelo Herschel-Bulkley a los datos obtenidos en el
reograma de las suspensiones de fibra de limén.

Concentracion

%) oo (Pa) k(Pas") n R? EEE
Media DE |Media| DE |Media| DE

2,0 7,9 0,7 2,9 0,3 0,53 | 0,02 | 99,86 | 0,3242

2,5 13,3 42 11,9 | 28 0,38 | 0,04 | 9935 | 1,2646

3,0 29,5 6,5 229 | 4.6 0,35 | 0,03 | 99,54 | 1,7178

EEE: error estandar de la estima; R”: coeficiente de determinacion.

Respecto a las suspensiones de fibra de naranja éstas se volvieron a preparar
para la evaluacion sensorial llevada a cabo en la que se ha identificado como Cata
Iy, por lo tanto, su comportamiento al flujo fue de nuevo caracterizado. Ademas,
como ya se ha comentado, la suspension de fibra naranja al 4% fue utilizada como
referencia en las pruebas sensoriales de la fibra de limoén (Cata I) y de manzana
(Cata II). Estas dos preparaciones fueron también caracterizadas en su reograma.
Los parametros del modelo ajustado para la modelizacion de los datos en todos los
casos (ley de Potencia) se muestran en la Tabla 3.3. La comparacion de los valores
para cada concentracion da idea de la reproducibilidad del método de preparacion

de las suspensiones.
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Tabla 3.3 Valores medios y desviacion estindar (DE) de los parametros
obtenidos del ajuste del modelo de la Ley de Potencia a los datos obtenidos en
el reograma de las suspensiones de fibra de naranja. La preparacion a la que
corresponde cada modelizacion se describe en el texto.

Modelo
COHC?;};[ ;acmn Prueba k(Pas") n R? EEE.
Media DE Media | DE
Capitulo 11 | 124 0,12 0,85 | 0,02 | 99,61 | 1,245
3,0 Cata 111 1.6 0.2 081 | 0,02 | 99,50 | 1,468
Media 1,4 0,3 0,83 | 0,03
Capitulo 11 | 2,0 0,2 0,79 | 0,02 | 99,60 | 1,446
35 Cata 111 2.9 0,2 0,74 | 0,02 | 99,69 | 1,476
’ Tercera 1,81 0,2 0,81 0,02 | 99,58 | 1,508
Media 22 0,6 0,78 | 0,04
Capitulo 11 | 3.2 0,3 0,73 | 0,02 | 99,57 | 1,783
Cata I 3,1 0,2 0,74 0,02 | 99,69 1,581
4,0 Cata II 3,0 0,2 0,75 0,02 | 99,72 1,472
Cata 111 4,0 0,3 0,70 | 0,02 | 99,64 | 1,749
Media 33 0,5 0,73 | 0,02
Capitulo 11 | 7,7 0,4 0,636 | 0,012 | 99,77 | 1,969
5,0 Cata III 7,9 0,4 0,6353 |0,0107 | 99,80 1,816
Media 7,85 0,08 0,631 0,006

EEE: error estandar de la estima; R?: coeficiente de determinacion.

Asi mismo, la Tabla 3.4 muestra los parametros que se obtuvieron de la
modelizacidn de las curvas de flujo correspondientes a las suspensiones de fibra de
manzana preparadas para la caracterizacion sensorial junto con las obtenidas en la
caracterizacion llevada a cabo en el Capitulo II, a fin de observar de nuevo la

reproducibilidad del método de preparacion de las suspensiones.

161



Capitulo 111

Tabla 3.4. Valores medios y desviacién estindar (DE) de los parametros
obtenidos del ajuste del modelo de la Ley de Potencia a los datos obtenidos en
el reograma de las suspensiones de fibra de manzana. La preparacion a la que
corresponde cada modelizacion se describe en el texto.

Modelo
COHC?(;’)[ ;acmn Preparacion k n R*> | EEE.
Media | DE Media DE

Capitulo II 2,15 0,06 0,700 0,006 | 99,89 | 0,5141

5,0 Cata Il 1,94 0,06 0,716 0,006 | 99,89 | 0,5150
Media 2,07 0,12 0,706 0,008

Capitulo II 3,11 0,08 0,660 0,006 | 99,90 | 0,5904

6,0 Cata Il 2,77 0,08 0,67 0,01 |99,88 | 0,6289
Media 3,0 0,2 0,665 0,009

Capitulo II 5,88 0,14 0,582 0,006 | 99,89 | 0,8150

8,0 Cata Il 5,49 0,15 0,596 0,006 | 99,85 ] 0,9177
Media 5,7 0,3 0,5887 0,0099

EEE: error estandar de la estima; R?: coeficiente de determinacion.

II1.3.1.2 Caracterizacion instrumental por medio de viscosimetro Brookfield

(VB) y consistometro Bostwick (CB).

Las mismas muestras preparadas para la evaluacion sensorial y que fueron
caracterizadas en su curva de flujo, segun se ha descrito en el apartado anterior, se

caracterizaron también instrumentalmente por medio de estos dos equipos.

Suspensiones de fibra de limoén.

En el primer caso, para las preparaciones de fibra de limén, en la Figura 3.3.
se muestra el aumento de la viscosidad aparente a las diferentes velocidades de giro
del equipo utilizado (6, 12, 30 y 60 rpm) conforme aumenta la concentracion de
fibra. Se muestran ademas, los valores de la viscosidad calculada a 1s™' y 100s™
segin el modelo HB ajustado a los datos obtenidos con el redometro para estas
mismas muestras (Tabla 3.2). Como puede observarse, la informacion obtenida

con este equipo refleja el aumento de m que ocurre tanto por aumento de la
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concentracion de fibra en las suspensiones como por la disminucion de la velocidad
de giro del sensor. Ademas, se ve que los valores de viscosidad obtenidos con el
VB se encuentran entre los obtenidos con el redmetro a 1s™ y 100s, lo que indica
que los gradientes de velocidad generados con el primero en las muestras se
encuentran entre estos dos valores. Los datos de viscosidad obtenidos con el VB a
las diferentes velocidades fueron correlacionados con la concentracion de fibra de
limoén presente en cada muestra. Para el ajuste de los datos se utilizd un modelo
potencial, de la misma forma que se hizo al correlacionar la viscosidad calculada a
1y 100 s a partir de los datos obtenidos del redmetro tal y como se ha descrito en
el capitulo II (apartado I1.3.3). La Tabla 3.5 presenta los valores de los
parametros obtenidos del ajuste. En ella se han incluido de nuevo los
correpondientes a los datos del redmetro para esta fibra (Tabla 3.2). Asi mismo, la
Figura 3.3 muestra el comportamiento predicho por el modelo ajustado. Como
puede observarse, este modelo reproduce mejor el comportamiento de los datos
obtenidos a partir del reémetro y en el caso de los obtenidos con el viscosimetro
Brookfield mejor cuanto mayor es la velocidad de giro del sensor. Para estos
ultimos datos se prob6 con un ajuste exponencial de variacion de la viscosidad con
la concentracion sin que se obtuviera una mejora significativa en la prediccion del

comportamiento.
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Figura 3.3. Valores de viscosidad n (mPas) obtenidos por medio del
viscosimetro Brookfield en funcién de la concentracion de las suspensiones de
fibra de limén. Se muestran también los valores de viscosidad calculada a 1s™
y 100s™ a partir de los datos obtenidos en el reémetro (Tabla 3.3, apartado

I11.3.1.1)

Tabla 3.5. Valor de los pariametros obtenidos del ajuste potencial (n =AC")
realizado entre la viscosidad (mPas) y la concentracion C (%).

A b

Velocidad Media DE Media DE R® EEE
6 rpm 1127 1051 3.0 0,9 86,95 3722
12 rpm 1346 1075 2.5 0,8 85,29 2610
30 rpm 44 64 54 1,3 94,34 1671
60 rpm 445 103 2.4 0,2 98,59 227
1s-1 682 39 3,95 0,05 99,98 305

100 s-1 48,4 12 3,10 0,02 99,99 5

Por su parte, los datos de consistencia obtenidos con el CB (Figura 3.4)

también reflejan un aumento de la misma (disminucion de la distancia de avance de

la muestra) cuando aumenta la concentracion de fibra de limon en la suspension.

En la Figura 3.4 se muestra la relacion entre los valores de viscosidad y los de

consistencia, de manera que al disminuir la primera, aumenta la distancia de
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avance. Esto se nota en todos los valores de viscosidad obtenidos en el intervalo
estudiado entre 1s' y 100 s, Para modelizar la relacion observada entre ambos
parametros se hicieron ajustes potenciales y exponenciales de los datos. Las Tablas
3.6 (A y B) muestran los resultados obtenidos y la Figura 3.4 el comportamiento

predicho.
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40000 ¢ Grpm
® 12rpm
A 30 rpm
n (mPas) 30000 P
® 60 rpm
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20000 - © 100 s-1

10000 -
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Figura 3.4. Relacion entre los valores de viscosidad 1 obtenidos con el VB o las
calculadas a 1y 100s” a partir de los datos del reémetro y la distancia de
avance de la muestra (d/m) medida en el CB para las preparaciones de fibra
de limén a las tres concentraciones estudiadas. Las lineas representan el
comportamiento predicho por el modelo potencia (.......) y exponencial (- -- --)
ajustado.
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Tabla 3.6A Valor de los parametros obtenidos del ajuste potencial (n =
A(CB)") realizado entre la viscosidad (mPas) y la distancia de avance de la
muestra (d/m) medida en el CB.

Velocidad A b

Media DE | Media | DE R® EEE
6 rpm 1207 503 -0,88 0,12 96,98 1790
12 rpm 1355 501 -0,76 0,11 96,50 1275
30 rpm 81 42 -1,45 0,15 98,94 724
60 rpm 462 68 -0,72 0,04 99,37 152
1s! 878 451 -1,12 0,15 97,82 3118

100 s 55 24 -0,90 0,13 97,04 90

Tabla 3.6B. Valor de los parametros obtenidos del ajuste exponencial (n =
Aexp”©P) realizado entre la viscosidad (mPas) y la distancia de avance de la
muestra (d/m) medida en el CB.

Velocidad A b

Media DE | Media | DE R® EEE
6 rpm 48254 12026 -19 6 85,60 3910
12 rpm 32127 7356 -16 5 83,81 2738
30 rpm 39164 11593 -34 9 93,72 1760
60 rpm 9164 685 -15,1 1,7 98,11 263
1s! 100641 2671 -25,1 0,7 99,91 642

100 s 2430 45 -19,6 0,5 99,93 14

Como puede observarse, el modelo potencial fue mas adecuado que el
exponencial al correlacionar la viscosidad obtenida con el VB a las diferentes
velocidades con la concentracion, mientras que para los datos del redmetro fue

mejor la correlacion exponencial entre ambas variables.

Suspensiones de fibra de naranja.

En el caso de las suspensiones de naranja, la Figura 3.5. muestra el aumento
de la viscosidad con el aumento de la concentracion y también con la disminucion
del gradiente de velocidad, como en el caso de las preparaciones de fibra de limén.

Se presenta ademds el comportamiento correspondiente a disoluciones de pectina
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de diferente concentracion medida en un viscosimetro Brookfield a 2 rpm (Saldafa
et al., 2000). Esto se hizo con el fin de conocer la viscosidad de la disolucion de
pectina al 2% utilizada como base para la preparacion de las fibras de naranja y
manzana para evitar la sedimentacion de particulas. Como puede observarse en la
figura, la viscosidad obtenida al preparar una disolucion de pectina al 3% es mayor
que cuando se prepara una dispersion de fibra de naranja al 3% en una disolucion
de pectina al 2%, lo que indica el mayor caracter espesante de este hidrocoloide, al
que la fibra de naranja contribuye contribuye poco probablemente por el bajo
contenido en pectina hidrosoluble presente en ella (Tabla 1.4, Capitulo I). Por otra
parte, se observa que la variacion de la viscosidad por el efecto del gradiente de
velocidad es mas marcada a concentraciones de fibra mas altas. En el caso de esta
fibra, también se observa en general que todos los valores de viscosidad obtenidos

con el VB se encuentran entre los obtenidos con el redmetroa 1y 100s™.
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Figura 3.5. Valores de viscosidad m (mPas) obtenidos por medio del
viscosimetro Brookfield en funcion de la concentracion de las suspensiones de
fibra de naranja. Se muestran también los valores de viscosidad calculada a
1s' y 100s™ a partir de los datos obtenidos en el reémetro para la misma
muestra (Tabla 3.3, apartado I11.3.1.1., preparacion Cata III), y los valores
correspondientes a disoluciones de pectina obtenidos a 2 rpm (Saldaia et al.,
2000)
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En este caso, el modelo que produjo mejor la relacion entre valores de
viscosidad y los de concentracion de las preparaciones de naranja fue en todos los
casos, el potencial, ajustado por un procedimiento de regresion no-lineal. La
Tabla 3.7 muestra el valor de los parametros obtenidos y la Figura 3.5 las curvas

predichas en cada caso.

Tabla 3.7. Valor de los parametros obtenidos del ajuste potencial (N =AC")
realizado entre la viscosidad (mPas) y la concentracion C(%) para la fibra de
naranja.

Velocidad A b

Media DE Media DE R® EEE

6 rpm 180 33 2,28 0,12 99,26 183
12 rpm 155 28 2,22 0,12 99,23 144
30 rpm 165 38 2,03 0,15 98,43 153
60 rpm 174 42 1,91 0,16 98,03 142
1s! 67 11 2,97 0,11 99,69 152

100 s 141 18 1,43 0,08 98,93 33

Por otra parte, la Figura 3.6 muestra para las suspensiones de fibra de naranja
de diferente concentracion la relacion entre los valores de viscosidad n (mPas) y la
relacion distancia/masa (cm/g) del CB, junto con los valores de disoluciones de
pectina (Saldafa et al., 2000). Como en el caso de las fibras de limon, se observa
que cuanto menor es la viscosidad, lo que se consigue para todas las
concentraciones de la fibra cuanto mayor es la velocidad de giro de la aguja de
medida utilizada, la distancia de avance en el CB es mayor. El ajuste realizado
entre los valores de viscosidad del VB y los de d/m del CB se hizo de nuevo en este
caso mediante modelos potenciales y exponenciales (Tablas 3.8 A y B), siendo, en
este caso, el modelo exponencial el que mejor reprodujo la relacion entre ambas

variables.
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Figura 3.6. Relacion entre los valores de viscosidad n obtenidos con el VB o las
calculadas a 1y 100s” a partir de los datos del reémetro y la distancia de
avance de la muestra (d/m) medida en el CB para las preparaciones de fibra
de naranja a las cuatro concentraciones estudiadas, y los valores
correspondientes de las disoluciones de pectina obtenidos a 2 rpm (Saldaiia et
al., 2000). Las lineas representan el comportamiento predicho por el modelo
potencia (.......) y exponencial (- -- --) ajustado.

Tabla 3.8A. Valor de los parametros obtenidos del ajuste potencial (n =
A(CB)") realizado entre la viscosidad (mPas) y la distancia de avance de la
muestra (d/m) medida en el CB para las fibras de naranja.

Velocidad A b

Media DE Media DE R’ EEE

6 rpm 13 6 3,2 0,2 98,61 251
12 rpm 12 5 3,2 0,2 98,75 184
30 rpm 15 6 2,9 0,2 98,61 143
60 rpm 18 7 2,7 0,2 98,44 127
1s?! 2,1 0,7 4,19 0,17 99,60 172

100 s 25 3 2,06 0,06 | 99,71 17
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Tabla 3.8B. Valor de los parametros obtenidos del ajuste exponencial (n =
Aepr(CB)) realizado entre la viscosidad (mPas) y la distancia de avance de la
muestra (d/m) medida en el CB para la fibra de naranja.

Velocidad A b
Media DE Media DE R’ EEE
6 rpm 117364 15162 -19,9 0,8 99,58 138
12 rpm 85723 9607 -19,4 0,7 | 99,66 95
30 rpm 52889 7235 -17,8 0,9 | 99,39 95
60 rpm 39298 5883 -16,7 09 | 99,17 92
1s? 311593 15758 26,1 0,3 99,96 51
100 s 8231 688 12,5 0,5 99,52 22

Suspensiones de fibra de manzana.

De la misma forma, para las preparaciones con fibra de manzana, la Figura
3.7. muestra las relaciones viscosidad-concentracion. La viscosidad aumenta con la
concentracion de acuerdo a una relacion potencial (Tabla 3.9). Los resultados
obtenidos del VB confirman la  menor viscosidad desarrollada por las
preparaciones obtenidas a partir de fibra de manzana que con las de naranja o
limén, efecto asociado a la elevada presencia de componentes solubles diferentes a
la pectina. Estos podrian ser componentes de bajo peso molecular como azicares,
que no contribuyen de forma importante a crear una red tridimensional como la que
forma la pectina. Este efecto de la pectina se comprueba al comparar la viscosidad
desarrollada por este hidrocoloide en comparacion con la de las suspensiones que

contienen fibra de manzana.

170




Resultados y Discusion.

6000 -

;‘ ¢ 6rpm
5000 | / = 12rpm
/j A 30 rpm
/! " ® 60 rpm
4000 4 P
S/ o1s-1
L, a o 100s-1
1 (mPas) 3000 - VA
/8 .
A A,
Y e
2000 4 3// x
w.
&
1000 - e
o —
0 T T T T 1
0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0

Concentracion (%)

Figura 3.7. Valores de viscosidad 1 (mPas) obtenidas por medio del
viscosimetro Brookfield en funcién de la concentracion de las suspensiones de
fibra de manzana. Se muestran también los valores de viscosidad calculada a
Is' y 100s’ a partir de los datos obtenidos en el reémetro (Tabla 3.4.,
apartado II1.3.1.1., preparacion Cata II) y los valores correspondientes de las
disoluciones de pectina obtenidos a 2 rpm (Saldaiia et al., 2000).

Por otra parte se observa como en este caso, al igual que ocurria en las
preparaciones de fibra de limén, las viscosidades obtenidas con el VB a cualquier
velocidad de giro se encuentran entre los obtenidos con el reémetro a 1s™ y 100s™,
lo que indica que con el VB se generan gradientes de velocidad en la muestra

comprendidos en ese intervalo. En concreto, parece que los conseguidos a 6 rpm

son del orden de 1s™.
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Tabla 3.9. Valor de los pariametros obtenidos del ajuste potencial (n =AC")
realizado entre la viscosidad (mPas) y la concentracion C(%) para la fibra de
manzana.

Velocidad A b
Media DE Media DE R® EEE
6 rpm 35,6 1,1 2,43 0,02 99,99 15
12 rpm 42,6 0,2 2213 0,002 99,99 2
30 rpm 60,0 0,8 1,91 0,01 99,99 5
60 rpm 66 6 1,77 0,04 99,87 28
15! 61 5 2,18 0,04 99,93 49
100 s 107 2 1,00 0,01 99,98 2

La relacion entre la viscosidad del VB y la distancia/masa (cm/g) del CB
representados en la Figura 3.8 responde a una pauta de comportamiento similar a
la descrita para la preparacion con fibra de limon y naranja pudiendo ser de nuevo
los datos ajustados a un modelo potencial o exponencial segun los casos (Tablas

310 AyB).
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Figura 3.8. Relacion entre los valores de viscosidad 1 obtenidos con el VB y la
distancia de avance de la muestra (d/m) medida en el CB para las
preparaciones de fibra de manzana a las tres concentraciones estudiadas, y los
valores correspondientes de las disoluciones de pectina obtenidos entre 2 y 20

rpm (Saldaiia et al., 2000).

Tabla 3.10A. Valor de los parametros obtenidos del ajuste potencial (n =
A(CB)") realizado entre la viscosidad (mPas) y la distancia de avance de la
muestra (d/m) medida en el CB para las suspensiones de fibra de manzana.

Velocidad A b
Media DE Media DE R® EEE

6 rpm 8 2 -3,6 0,13 99,79 89
12 rpm 11 2 -3,293 0,103 99,83 59
30 rpm 18 3 -2,9 0,1 99,78 46
60 rpm 22 6 -2,64 0,15 99,37 61

1s! 16 1 -3,24 0,03 99,98 26
100 s 56 4 -1,50 0,04 99,87 6
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Tabla 3.10B. Valor de los parametros obtenidos del ajuste exponencial (n =
Aepr(CB)) realizado entre la viscosidad (mPas) y la distancia de avance de la
muestra (d/m) medida en el CB para las suspensiones de fibra de manzana.

Velocidad A b
Media DE Media DE R® EEE
6 rpm 128722 2007 19,3 0,1 99,99 11
12 rpm 75576 131 -17,65 0,01 100,0 | 0,9933
30 rppm 38440 191 -15,25 0,03 99,99 231
60 rpm 26367 1735 -14,1 0,4 99,88 26
15! 96753 6685 17,4 0,4 99,92 53
100 s 3138 53 -8,0 0,1 99,97 2,56

I11.3.2. Evaluacion sensorial de algunas propiedades texturales de las

suspensiones de las fibras.

I11.3.2.1. Seleccion de los atributos de textura a evaluar.

Como se ha comentado en la metodologia, para la seleccion de los atributos se
utilizaron productos comerciales con textura similar a la de suspensiones de fibra
con los que se ha trabajado. En la Figura 3.9. (A y B) se muestra el resultado de la
distribucion de los atributos de textura evaluados sensorialmente utilizando la
técnica multivariante multidimensional scaling, que por medio de dos dimensiones
permite configurar un plano. La técnica multivariante multidimensional es un
conjunto de técnicas, que también se conocen como mapping perceptivo, que parte
de los juicios de similaridad o preferencia de objetos (instituciones, firmas,
productos, etc.) expresado por los sujetos, que se representan por medio de una
matriz de similaridad o disimilaridad. Estas (di)similaridades son convertidas en
distancias entre los objetos, lo que permite representarlos en un espacio
multidimensional. La correspondencia entre (di)similaridades observadas y las
distancias resultantes de la aplicacion del procedimiento debe ser maxima en algin
sentido, es decir, los objetos o estimulos percibidos similares mostraran distancias

bajas y los no similares las mostraran elevadas. Se pretende pues con la técnica,
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emparejar la distancia con la similaridad percibida de una forma 6ptima (Martinez,

1999).

En este caso, de acuerdo al posicionamiento de los atributos en el espacio se
observa como los atributos de pegajosidad y elasticidad son los mas distantes en el
plano respecto al resto cuando se consideran las dos catas realizadas. Por este
motivo, se considerd que ninguno de estos dos atributos parece importante a la hora

de definir la textura de este tipo de producto.

Por lo tanto, de acuerdo a esta técnica multivariante, los atributos
seleccionados como mas adecuados para la definicion de la textura en los
productos comerciales analizados fueron: la fluencia, la extensibilidad, el cuerpo o
consistencia, la viscosidad, la granulosidad, la cantidad y tamafio de particulas y el
recubrimiento del producto en boca, cada uno de los cuales respondiendo a la

definicion dada en la Figura 3.2B.
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Figura 3.9A. Resultado de la distribucion (mapping) de los atributos de
textura evaluados sensorialmente a los productos comerciales de las catas A
(Figura 3.9A) y B (Figura 3.9B) mediante la técnica multivariante
multidimensional scaling.
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Figura 3.9B. Resultado de la distribuciéon (mapping) de los atributos de
textura evaluados sensorialmente a los productos comerciales de las catas A
(Figura 39A) y B (Figura 3.9B) mediante la técnica multivariante
multidimensional scaling.

I11.3.2.2. Evaluacion sensorial de los atributos de textura seleccionados en las

suspensiones de fibra.

Una vez seleccionados los atributos mas importantes a la hora de definir la
textura de este tipo de productos, se procedid a la evaluacion sensorial de cada uno
de estos atributos en las mismas preparaciones de fibra de limén, naranja y
manzana que habian sido caracterizadas instrumentalmente.

Con los resultados obtenidos se realiz6 un ANOVA multifactorial siendo los 8
atributos las variables dependientes, con dos factores de categoria (catador y tipo
de fibra) y un factor cuantitativo (concentracioén de fibra). En las Figuras 3.10 a
3.17 se presentan, para cada tipo de fibra, y nivel de concentracion, el valor medio
de la puntuacion dada por todos los jueces para cada uno de los atributos

seleccionados, junto con sus intervalos LSD al 95%. En ellas las fibras de naranja,
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manzana y limon han sido codificados con las letras N, M y L, respectivamente, y
el nimero que las acompafia hace referencia a la concentracion. En la Figura 3.10
se presentan los valores para el atributo de fluencia, que muestran para cada tipo de
de fibra un valor medio ligeramente mayor a las concentraciones mas altas, N5, M8
y L3, siendo Gnicamente el caso de la fibra de naranja a la maxima concentracion
(NS5) el que presentd diferencias significativas respecto a su grupo. La mayor
magnitud de las calificaciones de fluencia a mayores concentraciones es debida a
que dicha propiedad fue calificada de acuerdo a la capacidad de la muestra de
mantener la forma en la cuchara, por lo que las mayores concentraciones

obtuvieron las calificaciones mas altas.
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Figura 3.10. Grafico de medias con el intervalo LSD (diferencia minima
significativa) al 95% para la puntuacion dada por los jueces al atributo
fluencia en las distintas preparaciones con fibra de naranja (N), manzana (M)
y limoén (L) a las diferentes concentraciones utilizadas en cada caso.

En el atributo de extensibilidad mostrado en la Figura 3.11. se observan pocas

diferencias entre las muestras analizadas con valores medios levemente superiores
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en las preparaciones de limon, L2, L2.5 y L3 pero sin llegar a ser diferentes
significativamente con las otras preparaciones. Por su parte, el atributo cuerpo-
consistencia mostrado en la Figura 3.12. presenta una tendencia al aumento con la
concentracion de la fibra, pero sin existir una diferencia significativa entre las

diferentes muestras ni por tipo de fibra ni por nivel de concentracion.

Extensibilidad
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o
T
1
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N3 N3.5 N4 N5 M5 Me M8 L[2 L[25L3

Figura 3.11. Grafico de medias con el intervalo LSD (diferencia minima
significativa) al 95% para la puntuacion dada por los jueces al atributo
extensibilidad en las distintas preparaciones con fibra de naranja (N),
manzana (M) y limén (L) a las diferentes concentraciones utilizadas en cada
caso.
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Figura 3.12. Grifico de medias con el intervalo LSD (diferencia minima
significativa) al 95% para la puntuacion dada por los jueces al atributo
cuerpo/consistencia en las distintas preparaciones con fibra de naranja (N),
manzana (M) y limén (L) a las diferentes concentraciones utilizadas en cada
caso.

En el atributo de viscosidad, mostrado en la Figura 3.15., no se aprecian
diferencias significativas entre los diferentes tipos de preparaciones de fibra siendo
sin embargo las muestras de limén, L.2.5 y L3 ligeramente mayores en el conjunto

de las preparaciones.

Respecto a la evaluacion de las preparaciones durante la ingesta en
compresiones sucesivas destacan las propiedades relacionadas con la presencia de
particulas (Figuras 3.14 a 3.16), en donde la granulosidad, cantidad y tamafio de
particulas si que presentaron diferencias significativas entre las muestras. En
concreto, las muestras correspondientes a las preparacione con fibra de naranja (N3
a N5) se destacan como un grupo diferenciado del resto, con valores mas altos de
los tres atributos. Ademas en general, para todas las fibras y especial para la

naranja, se nota un incremento del valor medio de las calificaciones dadas al
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aumentar la concentracion, sin que este aumento llegue a ser estadisticamente
significativo. Esto estaria indicando un tamafio de particula de la fibra de naranja

mayor que el de las otras dos.

{IIL

N3 N3.5 N4 N5 M5 M6 M8 L2 L25L3

Figura 3.13. Grafico de medias con el intervalo LSD (diferencia minima
significativa) al 95% para la puntuacion dada por los jueces al atributo
viscosidad en las distintas preparaciones con fibra de naranja (N), manzana
(M) y limén (L) a las diferentes concentraciones utilizadas en cada caso.
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Figura 3.14. Grafico de medias con el intervalo LSD (diferencia minima
significativa) al 95% para la puntuacion dada por los jueces al atributo
granulosidad en las distintas preparaciones con fibra de naranja (N), manzana
(M) y limén (L) a las diferentes concentraciones utilizadas en cada caso.
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Figura 3.15. Grafico de medias con el intervalo LSD (diferencia minima
significativa) al 95% para la puntuacion dada por los jueces al atributo
cantidad de particulas en las distintas preparaciones con fibra de naranja (N),
manzana (M) y limén (L) a las diferentes concentraciones utilizadas en cada
caso.
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Figura 3.16. Grifico de medias con el intervalo LSD (diferencia minima
significativa) al 95% para la puntuacion dada por los jueces al atributo
tamaiio de particulas en las distintas preparaciones con fibra de naranja (N),
manzana (M) y limén (L) a las diferentes concentraciones utilizadas en cada
caso.

Finalmente, dentro de este ANOVA multifactorial de las propiedades de

textura de las preparaciones de fibra, el cubrimiento o sensacion residual mostrado

en la Figura 3.17 no presentd una clara diferencia entre las muestras, a pesar de
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que en el caso de la preparacion N5 parece tener un valor medio mayor que el resto
de preparaciones. Entre cada grupo de preparaciones como el caso de las fibras de
manzana (M5 a MS) y el limén (L2 a L3), los valores medios de la sensacion
residual parecen tener una ligera tendencia al aumento pero sin ser diferentes

significativamente.

Sensacion Residual

13 F

Z;Zlm”m

N3 N35 N4 N5 M5 M6 M8 L2 L25 L3

Figura 3.17. Grafico de medias con el intervalo LSD (diferencia minima
significativa) al 95% para la puntuacion dada por los jueces al atributo
sensacion residual en las distintas preparaciones con fibra de naranja (N),
manzana (M) y limén (L) a las diferentes concentraciones utilizadas en cada
caso.

Con el fin de facilitar la interpretacion de los resultados sensoriales obtenidos,
se realiz6 un analisis de correspondencias, descrito con mas detallen la
introduccion de este capitulo (apartado II1.1.2). Para ello, se establecid una
codificacion de los productos y de los atributos de textura seleccionados en perfiles
fila y columna, respectivamente. La Tabla 3.11 muestra estos codigos para el perfil
fila, mientras que los cddigos para el perfil columna fueron: FL_; fluencia, EX ;

extensibilidad, CO ; consistencia, VI ; viscosidad, GR ; granulosidad, CP ;
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cantidad de particulas, TP ; tamafio de particulas, y SR ; sensacién residual

(cubrimiento).

Tabla 3.11. Codigos utilizados para el perfil fila (productos) en el analisis de
correspondencia.

Cédigo Fibra Concen;[raciones
%
1 2
2 Limén 2.5
3 3
4 5
5 Manzana 6
6 8
7 3
g Naranja 3 55
10 4

Para construir la tabla de los perfiles fila y columna en primer lugar se sumo, a
la puntuacion dada por cada juez a cada atributo, un valor fijo (4) que permitiera
transformar todas las puntuaciones en valores positivos. Seguidamente, a cada
producto y para cada atributo se asigné un niumero con una valoracion positiva, que
se corresponde con la suma de las puntuaciones de los jueces, y otro con una
negativa, que es la diferencia entre el valor maximo que podria haber obtenido el
atributo y su valoracion positiva. De este modo cada producto queda descrito por
una valoracion positiva y otra negativa de cada uno de los atributos analizados. A
partir de esta tabla, el AC utiliza la distancia Chi-cuadrado para elaborar una matriz
de coordenadas (distancias) midiendo las distancias entre las filas o las columnas y
sus perfiles medios respectivos. Este perfil medio, conocido como centro de
gravedad aparecera situado en el origen de coordenadas. La media de las distancias

de cada punto de una fila, columna o todos los elementos de la tabla al centro de
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gravedad recibe el nombre de inercia de filas, columnas o total, respectivamente.
Una inercia baja significa que las categorias estan situadas muy cerca del centro de
gravedad y que por lo tanto son muy similares; mientras que altos valores de
inercia en determinadas categorias implican grandes diferencias del perfil medio de
las filas o columnas. Posteriormente, mediante un analisis factorial, se trata de
maximizar el porcentaje de varianza o inercia explicada. Para ello se procede a
diagonalizar la matriz de distancias (varianzas-covarianzas) con el fin de calcular
los valores propios y sus vectores propios asociados que definiran los nuevos ejes
sobre los que se proyectara la nube de puntos de las filas o las columnas. Cuando la
cantidad de varianza explicada con los primeros factores sea alta bastard con
seleccionar un pequefio nimero de éstos, dos o tres, y representar la nube de puntos
sobre graficos de dos o tres dimensiones, obteniendo asi una vision simplificada de

las relaciones.

El tratamiento de los resultados obtenidos del andlisis sensorial mediante el
AC en este caso puso de manifiesto la existencia de dos factores o dimensiones,
que permiten explicar un 92,7% de la varianza o inercia observada, lo cual es un
porcentaje bastante elevado si se toma en consideracion que suele admitirse como
adecuado un 60% de la varianza explicada (Mird et al., 2003). El primer factor
explica un 76,0% de la varianza y el segundo un 16,8%, como puede verse en la

Tabla 3.12.
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Tabla 3.12. Resumen del resultado del analisis de correspondencias mostrando
la varianza explicada y acumulada de los dos factores utilizados para el
analisis de los resultados sensoriales.

Dimension Valor propio Inercia Proporcién de inercia
Explicada Acumulada
1 202 .041 .760 .760
2 .095 .009 168 927

El analisis de las contribuciones de cada fila y columna (Tablas 3.13 y 3.14)
muestra que las dos dimensiones retenidas explican, en general, un alto porcentaje
de la variabilidad de los productos y de los atributos (contribuciones de la

dimension a la inercia del punto), respectivamente.

Tabla 3.13 Contribuciones absolutas y relativas de las filas (productos)

Fila Contribucion
De los puntos a la inercia

de la dimensién De la dimension a la inercia del punto

1 2 1 2 Total
1 .068 .032 .694 .071 765
2 .052 .074 .705 221 .926
3 .006 407 .054 .865 919
4 .084 114 716 215 .930
5 .090 .007 .879 015 .893
6 .055 .031 .740 .092 .832
7 .069 .176 .583 330 913
8 113 .083 .825 134 .959
9 463 .077 .943 .035 977

Toal 1 1000 1.000
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Tabla 3.14. Contribuciones absolutas y relativas de las columnas (atributos
sensoriales)

Columna (*) Contribucion
De los puntos a la inercia

de la dimension De la dimension a la inercia del punto

1 2 1 2 Total
FL P .000 215 .004 .949 953
EX P .000 .010 .004 440 445
Cco P .010 .102 264 611 .875
VI P .000 .014 .010 216 226
GR P .190 .002 .992 .002 .994
CP P 181 .004 .980 .005 .985
TP P 243 .000 .999 .000 .999
SR P .009 .002 423 .020 443
FL N .000 .387 .004 .949 953
EX N .000 .016 .004 440 445
CO N .020 214 264 611 .875
VI N .000 .028 .010 216 226
GR N .106 .001 992 .002 .994
CP N 101 .002 980 .005 985
TP_N 126 .000 .999 .000 .999
SR N .013 .003 423 .020 443

Total activo 1.000 1.000

(*) Para cada atributo, P= valoracion positiva y N= valoracion negativa.

A partir de los valores de contribucion de los perfiles fila y columna presentes
en las Tablas 3.13 y 3.14, se puede obtener la representacion grafica de todos ellos

en un plano bidimensional (Figura 3.18).

Como puede observarse en la Figura 3.18, la primera dimensidén separa
claramente los productos 7, 8 y 9 del resto. Estos corresponden a los productos de
naranja. La diferencia fundamental entre ellos esta relacionada con la presencia de
particulas ya que los atributos cantidad de particulas, granulosidad y tamafio de

particulas aparecen como mas diferenciadores. Los productos formulados con

187



Capitulo 111

naranja tienen los valores mas altos en estos tres atributos sensoriales. La segunda
dimension esta asociada a la fluencia y consistencia. En general mayores
concentraciones de todas las suspensiones de fibra se corresponden con productos
con valores mas altos en cuanto a la capacidad de mantener la forma en la cuchara
(que fue la forma como se evaluo6 la fluencia) y a la consistencia (productos 2, 3, 6

y 9) y menores concentraciones unos valores bajos (productos 7, 8, 1, 4, 5).

-8

-1.0
-1.5 -1.0 -5 0.0 5 1.0

Dimension 2
(]
0
z

Dimension 1

Figura 3.18. Grafico que muestra el resultado obtenido por medio del analisis
de correspondencia.

De la interpretacion del plano generado por las dos dimensiones se han
formado grupos, que se han sefialado con circulos en la Figura 3.18. Cada uno de
estos grupos presenta un perfil sensorial diferente. En el primer grupo se
encuentran los productos 7, 8 y 9 los cuales presentan una mayor diferenciacion de
las propiedades relacionadas con la presencia de particulas dado por la dimension
1, siendo el caso del producto 9 el mas destacado. A su vez, los productos 7 y 8
presentan valores menores de la dimension 2, en relacion con su menor fluencia y
consistencia. Asi, la interaccion de ambas dimensiones da lugar a este grupo o

perfil sensorial particular.
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El segundo grupo podria estar formado por los productos 7 y 8 junto con los
productos 1 y 4. Todos ellos presentan valores similares de la dimension 2
(fluencia-consistencia) y existe una clara separacion entre ambas parejas por medio
de la dimension 1, relacionada con la presencia de particulas. Esta fue menor en las
preparaciones de menor concentracion de fibra de limon (producto 1) y de fibra de

manzana (producto 4) y mayor en los productos de naranja (7 y 8).

El tercer grupo estd dominado por la influencia de la dimension 2 y esta
compuesto por los productos 2, 3 y 6, que presentan valores mas altos de las
propiedades de fluencia y consistencia y los productos 1 y 4, que estarian en la
zona opuesta en cuanto a la dimension 2. Esto permite comprobar como el nivel
mas bajo de concentracion de la preparacion de fibra de manzana (producto 4) fue
diferenciado en estas propiedades con el nivel mas alto de concentracion de la
preparacion de fibra de manzana (producto 6). Lo anterior también puede notarse
con las preparaciones de fibra de limon, las cuales aumentan sus valores en la
dimensién 2 conforme aumenta la concentracion de las mismas, pasando desde el
producto 1 a un bajo nivel, al producto 2 con un aumento importante hasta llegar al

producto 3, que presenta el valor mas alto de ambas propiedades.

En cuanto a los atributos centrados o cercanos al origen de la Figura 3.18, es
decir, la extensibilidad, la viscosidad y la sensacion residual, fueron los atributos
que menos aportaron a la variabilidad explicada de ambas dimensiones. Esto indica
que los jueces no encontraron diferencias entre los productos para estos atributos,
lo que puede deberse quiza a la dificultad de calificarlos, al gran parecido entre los
productos o a la falta de entrenamiento de los jueces para evaluar atributos tan
complejos.

Como complemento a la Figura 3.18, se presenta, en la Figura 3.19, una serie
de graficos de red para cada tipo de fibra obtenido con el valor medio de la

valoracion de los jueces para cada nivel de concentracion. En esta Figura, se nota
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como los niveles del producto de naranja (c) tienen altos valores en los atributos
relacionados con la cantidad de particulas, tales como tamafio de particula,
cantidad de particulas y granulosidad cuando se comparan con los productos de
limén (a) y manzana (b), lo que coincide con lo comentado anteriormente por
medio de la Dimension 1 del andlisis de correspondencias. En cuanto a las
propiedades de fluencia y cuerpo/consistencia que se muestran en la Figura 3.19,
los productos de limén y naranja muestran un comportamiento similar, que sin
embargo por medio de la Dimension 2 del AC se logra una mejor separacion e
interpretacion de ambos atributos. En cuanto a los atributos extensibilidad,
viscosidad y sensacion residual mostrados en la Figura 3.19, puede notarse una
cierta similitud entre los tres tipos de productos confirmando con ello la dificultad
observada en el analisis de complementos en la determinacion de estas

propiedades.

Fluencia @ Fluencia (b) Fluencia ()

2 Sens. Residual f

Sens. Residual Extensibilidad Extensibilidad

Sens. Residual Extensibilidad

Tamafio part. . .
i Consistencia.

Cuerpo

", Consistencia. Tamario part.

Tamaiio part. Cuerpo

Cantidad part. Cantidad part. Viscosidad Cantidad part.

Viscosidad Viscosidad

Granulosidad Granulosidad Granulosidad

—-®--Nivel 1 — —A— —Nivel 2 ---4--- Nivel 3

Figura 3.19. Grifico de red para cada formulacién, (a) limén, (b) manzana, y
(c) naranja de acuerdo al valor medio de la valoracion de los jueces para cada
nivel de concentracion estudiado. Para el limén los niveles 1, 2 y 3
corresponden a 2; 2,5 y 3%, en el caso de la manzana dichos niveles fueron 5,
6 y 8% y para el caso de naranja corresponden a 3; 3,5y 5%.

190



Resultados y Discusion.

III.3.3. Correlacion entre los resultados sensoriales y las medidas

instrumentales.

Como se ha citado en la metodologia, para llevar a cabo una evaluacion de
posibles relaciones entre las respuestas sensoriales e instrumentales se utilizo la
técnica multivariante de regresion PLS, para ello se utilizé la codificacion de las

muestras que se presenta en la Tabla 3.15 y se elaboraron las Tablas 3.16 a 3.18.

En el caso de la Tabla 3.16 se presentan los valores sensoriales medios,
llamados aqui variables de respuesta (Y), de cada atributo de textura y para cada
nivel de concentracion de la preparacion de fibra. Los valores sensoriales medios
fueron obtenidos de acuerdo al promedio del total de las calificaciones dadas por
los jueces en cada tipo de preparacion de fibra. Cada producto representado en cada
fila de la Tabla 3.16 se correspondera con el mismo producto de su respectivo
codigo y fila de las Tablas 3.17 y 3.18. Con ello, la respuesta instrumental (Tabla
3.17) podra utilizarse como variable predictora (X) de aquellas respuestas

sensoriales. Estas dos variables reciben el nombre de variables activas.

Tabla 3.15 Cdédigos asignados a cada muestra preparada para evaluar las
posibles relaciones entre las calificaciones sensoriales y las instrumentales.

Cdodigo Tipo fibra Concentracion (%)
N3.0 3,0
N3.5 Naranja 3,5
N4.0 4,0
N5.0 5,0

M35 5,0
M6 Manzana 6,0
M8 8,0
L2.0 2,0
L2.5 Limén 2,5
L3.0 3,0
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Tabla 3.16 Valores medios de la calificaciéon sensorial (variable respuesta)
para cada atributo de textura en los diferentes productos.

Codigo | Fluen- | Extensi- | Cuerpo/ | Visco- | Granulo | Cantidad | Tamafio | Sensacion
cia bilidad |Consis- |sidad |-sidad |particulas |particulas | Residual
tencia.

N3.0 -0,50 (0,25 -0,25 0,73 |-0,81 -0,63 -0,81 0,13
N3.5 0,06 ]0,25 -0,44 0,53 |-0,56 -0,69 -0,44 0,31
N4.0 0,00 10,00 0,00 0,00 10,00 0,00 0,00 0,00
N5.0 L,I9 1044 0,38 -0,13 10,63 0,44 0,63 0,88

M35 -0,21 10,00 0,64 0,077 |-2,36 -2,57 -2,64 0,00
M6 0,07 10,14 1,21 0,615 |-2,36 -2,57 -2,64 0,29
M8 0,71 0,21 1,50 0,538 |-2,14 -2,29 -2,43 0,43
L2.0 0,38 10,62 0,31 042 |-2,54 -2,23 -2,54 -0,8
L2.5 LI5S 10,62 1,23 0,92 |-2,23 2,15 -2,38 -0,4
L3.0 1,85 10,69 1,69 1,58 |-1,69 -1,46 -1,92 0,0

En cuanto a los valores instrumentales presentes en la Tabla 3.17, éstos se

corresponden con 10 variables que incluyen las mediciones de consistencia de

Bostwick, viscosidad del Brookfield a las cuatro velocidades de giro (6, 12, 30, y

60 rpm), los parametros (oo, k, y n) estimados al ajustar los modelos LP o HB a los

datos de los reogramas obtenidos con el redmetro y las velocidades predichas a

partir de estos modelos a dos gradientes de velocidad (1 y 100s™). Las mediciones

instrumentales y los parametros de los modelos reoldgicos mostrados en la Tabla

3.17 fueron obtenidos de las mismas muestras utilizadas para la evaluacion

sensorial, como bien se ha sefialado con anterioridad, y, por lo tanto, se

corresponden con los datos identificados como Cata I, 11, ¢ III en las tablas 3.2, 3.3

y 3.4.
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Tabla 3.17 Valores instrumentales de las diferentes preparaciones de fibra
(variable predictora).

Bost-

. Brookfield Reoémetro
wick
n(mPas) Parametros modelo 1 (mPas)
Codi| d/m |6 12 30 60 o k n 1s' |100s™

-go |(cm/g) [rpm |[rpm |rpm |rpm | (Pa) | (Pas")

N3.0 |0,201 [2000 1625 1400 |1300 1,60 0,812 | 1601 |674

N3.5 10,180 [3500 2750 2300 |2075 2,91 0,740 2906 | 879

N4.0 |0,164 [4500 3500 2750 |2400 4,04 0,696 4038 994

N5.0 |0,141 [7000 |5500 4300 |3725 7,91 0,627 7910 | 1420

M5 10,222 |1750 [1500 [1300 |[1125 1,94 0,716 | 1936 |523

(=] (=) [} fe ) fe ) fan)]

M6 10,199 2750 [2250 [1850 |1600 2,77 0,675 2769 619

M8 10,163 |5500 [4250 [3200 [2625 0 5,49 0,596 5491 |853

L2.0 [0,0908 | 11250 | 9250 3200 |2475| 7,86 |2,92 0,53 10766 |418

L2.5 [0,0544 | 14500 | 11500 |5100 |3825| 13,30 | 11,96 |0,38 25260 | 825

L3.0 [0,0261 [ 30500 |22000 | 16200 | 6250 | 29,48 122,91 |0,35 52385 | 1459

Ademas, para este analisis se han tenido en cuenta otras variables, llamadas
“suplementarias”, es decir, que no influyen en la construccion del modelo de
relacion entre las variables instrumentales y las sensoriales pero que pueden servir
para describir las relaciones existentes entre ellas. Como variables suplementarias
en este caso se han considerado las de composicion mayoritaria en cuanto a
contenido total de fibra presente en cada suspension y contenido de soélidos
solubles e insolubles calculado segun los datos de composicion mostrados en la
Tabla 1.4 del Capitulo I. Asi mismo, se ha considerado el dato adicional de pH de
cada una las suspensiones. En la Tabla 3.18 se presentan los valores de estas

variables para cada tipo de fibra y nivel de concentracion.
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Tabla 3.18 Variables suplementarias; pH y contenido de sélidos insolubles
(SI), solubles (SS) y fibra total (F), expresados en g/100 g de suspension de las
diferentes preparaciones de fibra.

Codigo pH SI SS (F)
N3.0 3,77 2,20 0,70 3,0
N3.5 3,75 2,56 0,82 3,5
N4.0 3,82 2,93 0,93 4,0
N5.0 3,84 3,66 1,16 5,0
MS5 3,76 0,64 4,32 5,0
M6 3,79 0,76 5,18 6,0
M8 3,86 1,02 6,91 8,0
L2.0 4,27 1,70 0,22 2,0
L2.5 4,18 2,13 0,27 2,5
L3.0 4,00 2,56 0,33 3,0

A partir de las tablas construidas, el modelo ajustado explicd un 96% de la
variabilidad de las variables instrumentales en su conjunto y un 67% de las
sensoriales, porcentajes que son, en ambos casos, muy altos para este tipo de datos.
El objetivo fundamental cuando se aplica la técnica PLS es, mas que predecir los
valores sensoriales, describir las relaciones entre las variables instrumentales y las
sensoriales. Para comprender dichas relaciones, se utilizara la Figura 3.20 para

explicarlas.
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pPC2 Correlation Loadings (X and Y)
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Figura 3.20 Representacion del grafico de correlaciéon (“Correlation
Loadings™) entre las variables sensoriales o de respuesta (Y), las variables
instrumentales o predictoras (X) y las variables suplementarias.

La Figura 3.20 llamada “Correlation Loadings” muestra las variables
sensoriales (en rojo), las instrumentales “activas” (en azul) y las “suplementarias”
(en verde). La elipse interior indica el 50% de varianza explicada y la exterior el

100% de varianza explicada.

Para la interpretacion de la Figura 3.20 en primer lugar se debe localizar cada
una de las variables respuesta (Y), es decir las sensoriales. A partir de aqui, las
variables instrumentales proyectadas aproximadamente en la misma direccion
desde el centro que una variable sensorial esta relacionada positivamente con esa

variable. De esta forma, lo que se puede deducir de esta figura es lo siguiente:

o La fluencia, la extensibilidad, la viscosidad y la consistencia tienen

una relacion positiva con las medidas instrumentales de viscosidad
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obtenidas con el viscosimetro Brookfield, con los pardmetros k y
o9 de los modelos ajustados a las curvas de flujo y con la
viscosidad calculada a 1 s-' a partir de dichos modelos. En
concreto, la fluencia estd muy relacionada positivamente con las
medidas instrumentales de viscosidad obtenidas con el
viscosimetro Brookfield a 60 rpm y 30 rpm y con el indice de
consistencia obtenido de los modelos reologicos ajustados a las
curvas de flujo. Por su parte, la extensibilidad, la viscosidad y la
consistencia tienen una relacion positiva muy alta con las variables
instrumentales de viscosidad obtenida con el VB a 6 rpm y 12 rpm,
asi como con el umbral de fluencia y la viscosidad calculada a 1 s
! Sin embargo la variabilidad de la consistencia es explicada por el
modelo en menos del 50%, con lo que esta relacion parece estar
influida por otros factores externos que no se han considerado en
este estudio.

Las variables instrumentales obtenidas por el consistometro de
Bostwick y el parametro reoldgico n tienen una relacion negativa
muy alta con las variables sensoriales mencionadas anteriormente,
debido a que aparecen en el extremo contrario del grafico.

Existe una ligera relacion positiva entre la viscosidad calculada a
100 s por el modelo reoldgico correspondiente y las variables
sensoriales anteriores. Asi mismo, las variables sensoriales de
cantidad de particulas, tamafio de particulas, granulosidad y
sensacion residual muestran también una cierta correlacion
positiva con la viscosidad calculada a 100 s™.

En cuanto a las variables suplementarias, el pH parece tener
relacion positiva con la extensibilidad, viscosidad y consistencia y
la cantidad de so6lidos insolubles con la cantidad de particulas,

tamafo de particulas, granulosidad y sensacion residual. Sobre las



Resultados y Discusion.

otras dos variables (cantidad de fibra y cantidad de solidos
solubles) no podemos realizar ninguna afirmaciéon sobre su
relacion con las sensoriales ya que su varianza se explica en un

porcentaje muy bajo, inferior al 50 %.

En base a las relaciones comentadas, se puede resumir que las medidas
reologicas obtenidas cuando se generan gradientes de velocidad pequefios en el
seno del fluido (viscosidad del Bookfield y a 1 s y umbral de fluencia) estin
correlacionadas con la fluencia, extensibilidad y viscosidad apreciadas
sensorialmente. De forma especial se correlacionan la extensibilidad y viscosidad
con los gradientes mas bajos y la fluencia cuando éstos son un poco mas altos.
Estos resultados parecen logicos teniendo en cuenta que tanto la fluencia como la
extensibilidad se evaltian durante la manipulacion del producto, en acciones que
suponen esfuerzos aplicados al producto pequefios (Figura 3.2B.) y, por lo tanto,
gradientes de velocidad generados también pequefios. Por otra parte, la viscosidad,
aunque se evalia en la primera compresion del producto en boca, lo que refleja es
la facilidad de deformacién del producto en la boca al presionarlo entre la lengua y
el paladar (Figura 3.2B.), accion que también puede suponer la aplicacion de
esfuerzos cortantes pequefios. De hecho, Shama y Sherman (1973) confirman que
en productos de elevado caracter viscoso, los gradientes de velocidad aplicados en
la boca durante su degustacion son bajos. Por otra parte, también Trant et al. (1981)
mencionan como los movimientos de la lengua en la masticacion y manipulacion
durante el estimulo oral estan estrechamente relacionados con los esfuerzos a 30
rpm. En relaciéon con el umbral de fluencia, Pollen et al. (2004), también
observaron como dicho concepto pudo ser evaluado de una mejor forma con el
atributo de extensibilidad que con el de fluencia. La correlacion del indice de
consistencia de los modelos reoldgicos ajustados con estos atributos sensoriales
también es logica, ya que este pardmetro es el mas directamente relacionado con la

viscosidad de los productos.
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A gradientes de velocidad mas altos (100 s™), empiezan a ser perceptibles
otros atributos como la granulosidad, la cantidad y tamafio de las particulas y la
sensacion residual, los cuales se evaliian en compresiones sucesivas de las muestras
(Figura 3.2B.). La percepcion de estos atributos se relaciona, como es logico, con

la presencia de solidos insolubles en el producto.

En relacion con el indice de comportamiento al flujo, parece que éste no es un
parametro que se aprecie sensorialmente desde el punto de vista de los atributos
evaluados en este trabajo. Tampoco lo es la medida obtenida con el consistometro
Bostwick, a pesar de este un equipo frecuentemente utilizado en la industria de
productos similares a los evaluados aqui, como por ejemplo en las de elaboracion

de mermeladas o purés.

El andlisis realizado permite obtener una informacion adicional, que es la
representacion en el espacio factorial de la distribucion de los productos evaluados
(Figura 3.21). En esta figura se observa claramente la agrupacion de los mismos
segin la fruta de la que proviene la fibra utilizada para la preparacion de las
dispersiones, lo que indica que cada una de ellas confiere caracteristicas de textura
distintas. Las elaboradas con fibra de limon son las mas distintas del resto, siendo

las elaboradas con fibras de naranja y manzana bastante parecidas entre si.
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Figura 3.21 Representacion de los productos evaluados en los mismos ejes
factoriales de la figura anterior llamada “Correlation Loadings”.
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I11.4. CONCLUSIONES.

1. La caracterizacion instrumental realizada a las diferentes suspensiones de
fibra preparadas utilizando el redmetro, el viscosimetro de fluido infinito y
el consistometro, permitiéd diferenciar, en todos los casos las muestras
segun el tipo de fibra y nivel de concentracion. La fibra de limon fue la que
mostré6 mayor viscosidad y menor distancia de avance de la muestra,

seguida de la de naranja.

2. Tanto al trabajar con el redmetro como con el viscosimetro, el aumento de
la viscosidad con la concentracién respondid6 a un modelo potencial.
Ademas, estos datos permitieron intuir que los gradientes de velocidad
generados en el viscosimetro a las diferentes velocidades de giro

ensayadas, estan entre 1 y 100 s™".

3. La distancia de avance de las muestras medida con el consistometro se
correlaciond0 con las viscosidades obtenidas mediante relaciones

potenciales o exponenciales segun los casos.

4. En cuanto al analisis sensorial, los atributos que parecen mas importantes
para evaluar la textura de este tipo de productos, de acuerdo a la técnica
multidimensional scaling fueron la fluencia, la extensibilidad, el cuerpo o
consistencia, la viscosidad, la granulosidad, la cantidad y tamafio de

particulas y el recubrimiento del producto en boca.

5. De los atributos mencionados en el punto 4, s6lo la granulosidad, cantidad
de particulas y tamafio de particulas fueron significativamente superiores
para las suspensiones de fibra de naranja que para las muestras de manzana

y limén, segin el ANOVA multifactor realizado. Por otra parte, en general
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se observa un aumento del valor de todos los atributos al aumentar la
concentracion de fibra sin que este efecto llegue a ser estadisticamente

significativo.

El analisis de correspondencias realizado con los datos obtenidos de la
evaluacion sensorial permitio separar dos dimensiones, con un total de la
varianza explicada del 92,7%. La primera dimension, que explica el 76 %
de la varianza, estuvo relacionada con los atributos referentes a la
presencia de particulas (cantidad, granulosidad y tamafio de particulas) y la
segunda dimensién (16,8 % de la varianza explicada) estuvo asociada a los
atributos de fluencia y consistencia. De la interpretacion del plano
generado por estas dos dimensiones se pueden formar tres grupos de
productos con perfiles sensorialmente diferenciados. En el primer grupo se
encuentran los productos formulados con fibra de naranja, que muestran
valores mas altos de los atributos relacionados a la presencia de particulas
y una fluencia y consistencia que depende del nivel de concentracién. El
segundo grupo estaria formado por las formulaciones con menor
concentracion de cada una de las fibras, a las que les corresponden valores
menores de fluencia y consistencia. Por ultimo, en el tercer grupo, estarian
los productos formulados con fibra de manzana y limén, que reflejan la
escasa influencia de los atributos relacionados con la presencia de
particulas y que, a su vez, estarian distribuidos segun la fluencia y la
consistencia, siendo los de mayor concentracion de ambas fibras los que

muestran puntuaciones mas altas de las dos propiedades.

El analisis de correlacion de las respuestas sensoriales con las medidas
instrumentales, llevado a cabo mediante la regresion por minimos
cuadrados parciales mediante PLS, permite establecer que las medidas

reologicas obtenidas cuando se generan gradientes de velocidad pequefios
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en el seno del fluido (viscosidad del Bookfield y a 1 s y umbral de
fluencia) estan correlacionadas con la fluencia, extensibilidad y viscosidad
apreciadas sensorialmente, lo que es coherente con los bajos niveles de
esfuerzo aplicados sobre los productos para su evaluacion. La viscosidad a
gradientes de velocidad mas altos (100 s"l), se correlaciona bien con otros
atributos como la granulosidad, la cantidad y tamafio de las particulas y la
sensacion residual, los cuales se evalian en compresiones sucesivas de las
muestras, y que se relacionan con la presencia de solidos insolubles en el

producto.

Ni el indice de comportamiento al flujo ni la medida obtenida con el
consistometro Bostwick resultan bien correlacionados con la respuesta

sensorial desde el punto de vista de los atributos evaluados en este trabajo.
La representacion en el espacio factorial de la distribucion de los productos

evaluados indica que cada una de las fibras utilizada para la preparacion de

las suspensiones confiere caracteristicas de textura distintas.
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