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RESUMEN

Las frutas citricas como el pomelo (Citrus paradisi, var. Star Ruby) son
alimentos de gran interés en la nutricibn humana. Sin embargo su
estacionalidad y su corta vida util limitan su disponibilidad. Dentro de los
procesos de deshidratacion, la atomizacion es una alternativa interesante.
Para optimizar la atomizacion de la pulpa de pomelo se ha utilizado la
metodologia de superficie de respuesta partiendo de un disefio centrado
compuesto. Para ello se ha considerado el efecto de las variables
independientes temperatura de entrada del aire (xi, 120-180°C),
concentracion de goma arabiga (X2, 4-12%, p/p) y concentracion de fibra de
bambu (xs3, 0-2%, p/p) sobre diferentes variables respuesta. Los modelos
individuales de superficie de respuesta significativos (p<0,05) mostraron que
mas del 66% de la variabilidad de la respuesta fue explicada por las tres
variables independientes elegidas. Asi, el aumento de x; y X, en mayor
proporcion que X3, aumentaron la temperatura de salida, el rendimiento en
producto, rendimiento del secado, la solubilidad, la luminosidad, el tono y la
diferencia de color con respecto a la muestra con menor contenido en
solutos, mientras que redujeron la humedad, la higroscopicidad y el croma
de los polvos obtenidos. Ademas ayudaron a la conservacion del contenido
en vitamina C, en fenoles, en flavonoides y carotenoides totales de los
polvos, aunque redujeron la actividad antioxidante. La optimizacion de las
variables respuesta indicé una temperatura 6ptima de entrada de 120,36°C,
un porcentaje de goma arabiga de 4,68 y un porcentaje de fibra de bambu
de 0,000000029, para la obtencion del polvo con las mejores caracteristicas.

Palabras clave: atomizacion, goma arabiga, fibra de bambu, compuestos
bioactivos, color, higroscopicidad, producto en polvo.

RESUM

Les fruites citriques com el pomelo (Citrus paradisi, var. Star Ruby) sén
aliments de gran interés en la nutrici6 humana. No obstant aix0 la seua
estacionalitat i la seua curta vida util limiten la seua disponibilitat. Dins dels
processos de deshidratacid, I'atomitzacié és una alternativa interessant. Per
a optimitzar I'atomitzacié de la polpa de pomelo s'ha utilitzat la metodologia



de superficie de resposta partint d'un disseny centrat compost. Per a aixo
s'ha considerat I'efecte de les variables independents temperatura d'entrada
d'aire (x4, 120-180°C), concentraci6 de goma arabiga (X2, 4-12%, p/p) i
concentracié de fibra de bambu (x3, 0-2%, p/p) sobre diferents variables
resposta. Els models individuals de superficie de resposta significatius
(p<0,05) van mostrar que més del 66% de la variabilitat de la resposta va ser
explicada per les tres variables independents triades. Aixi, X1 i X2, en major
mesura que X3, van augmentar la temperatura d'eixida, el rendiment en
producte, rendiment de l'assecat, la solubilitat, la lluminositat, el to i la
diferéncia de color respecte a la mostra amb menor contingut en soluts, al
temps que van reduir la humitat, la higroscopicitat i el croma de les pols
obtinguts. A més van ajudar a la conservacio del contingut en vitamina C, en
fenols, en flavonoides i carotenoides totals de les pols, encara que van reduir
I'activitat antioxidant. L'optimitzacié de les variables resposta va indicar una
temperatura optima d'entrada de 120,36°C, un percentatge de goma arabiga
de 4,68 i un percentatge de fibra de bambu de 0,000000029, per a l'obtencié
de la pols amb les millors caracteristiques.

Paraules clau: atomitzacié, goma arabiga, fibora de bambu, compostos
bioactius, color, higroscopicitat, producte en pols

ABSTRACT

Citrus fruits like grapefruit (Citrus paradisi, var. Star Ruby) are food of
great interest in human nutrition. However its seasonality and short life limit
their availability. Among dehydration processes, spray-drying is an interesting
alternative. To optimize the spray-drying of grapefruit pulp the Response
Surface Methodology, based on a central composite design, was used. For
this purpose the effect of the independent variables inlet air temperature (x4,
120-180°C), arabic gum concentration (xp, 4-12%, w/w) and bamboo fiber
concentration (x3, 0-2%, w/w) on different response variables was
considered. Significant (p<0.05) individual response surface models showed
that over 66% of the variability of the response was explained in terms of the
three independent variables chosen. Thus, an increase in x4 and x,, more
than xs, increased the outlet temperature, product yield, drying vyield,
solubility, brightness, hue angle and color difference with respect to the
sample with the lower solutes content, while reduced the water content,
hygroscopicity and chrome of the obtained powders. Moreover they helped to
preserve the vitamin C content, phenols, flavonoids and total carotenoids of
the powders, although they reduced the antioxidant activity. The optimization
of the response variables indicated an optimum inlet air temperature of
120.36 °C, a percentage of arabic gum of 4.68 and a percentage of bamboo
fiber of 0.000000029, to obtain the powder with the best features.

Key words: spray-drying, arabic gum, bamboo fiber, bioactive compounds,
color, hygroscopicity, powder.



INTRODUCCION

Las frutas son alimentos de gran interés en la nutricibn humana, no sélo
porque poseen caracteristicas fisicas y sensoriales que las hacen atractivas
para su consumo, sino también porque son una fuente importante de
compuestos bioactivos con una marcada actividad antioxidante que redunda
en efectos beneficiosos para la salud (Vanamala et al., 2006; Xu et al., 2008;
Garcia-Lafuente et al., 2009). Se ha demostrado que los individuos que
consumen cinco o mas porciones diarias de frutas y verduras tienen
aproximadamente la mitad del riesgo de padecer cancer (Dembitsky et al.,
2011). Especialmente, los citricos son una fuente abundante de vitamina C,
carotenoides, fenoles y flavonoides (Xu et al., 2008; Guimaréaes et al., 2010;
Kittana et al., 2013), que contribuyen a su elevado valor nutritivo y funcional.
Dentro de los citricos, el pomelo (Citrus paradisi) es una fruta de gran interés
ya que aporta a la dieta mayor cantidad de compuestos bioactivos que la
naranja, la mandarina, el limén o la lima (Peterson et al., 2006, a y b; Xu et
al., 2008). Sin embargo, la presencia en esta fruta de flavonoides como la
narangina, le aporta un sabor amargo que limita su consumo en fresco.
Ademas, la estacionalidad de las frutas y su corta vida util, debida al elevado
contenido en agua, limitan su disponibilidad y por tanto el aprovechamiento
de todas sus propiedades nutritivas. Es asi como el consumo de fruta en
fresco ha disminuido en los ultimos afios y ha aumentado el mercado los
productos procesados a base de frutas (Zulueta et al., 2007), tales como
zumos, mermeladas, compotas, frutas deshidratadas, entre otras, como una
alternativa para potenciar su consumo y para alargar su vida util y
disponibilidad durante todo el afo.

Uno de los métodos mas aplicados para la estabilizacion y aumento de la
vida util de los productos agroalimentarios es la deshidratacion (Bennett et
al., 2011). Esta técnica es aplicada ampliamente en frutas, con lo que se
consigue, ademas, reducir su volumen y peso, facilitando su transporte y
manipulacion (Fazaeli et al, 2012). Dentro de los procesos de
deshidratacion, la atomizacion (spray drying) es una alternativa interesante.
Su aplicacion se inicié con la obtencion de leche, café y cacao en polvo
extendiéndose actualmente a los zumos de frutas y a la encapsulacion de
compuestos sensibles al calor como los carotenoides y polifenoles
(Gharsallaoui et al., 2007; Frascareli et al., 2012; Zhongxiang y Bhesh,
2012).

La atomizacion consiste en la pulverizacion de un producto liquido, de
manera que las gotas entran en contacto con una corriente de aire o gas
inerte caliente que permite la evaporacion inmediata del agua de las mismas.
Este tipo de deshidratacion es una forma rapida de eliminacién de agua en
un tiempo corto de contacto gota-aire caliente, conservando en mayor grado
las caracteristicas iniciales del producto. La técnica permite, por lo tanto,
obtener un polvo atomizado de alta calidad (Gharsallaoui et al., 2007,
Horszwald et al., 2013), ya que la transferencia de calor entre el aire caliente
y la gota es absorbida en su mayoria por el agua para su evaporacion. No
obstante, la temperatura del aire caliente tiene una atribucién en la formacion



de la costra o corteza superficial de la gota que permitird una mayor o0 menor
difusion del agua a la superficie para su correcto secado. De la misma forma,
el material de partida y el caudal de alimentacion tienen una influencia sobre
el secado del producto permitiendo obtener un polvo muy fino o particulas de
mayor tamafno (Gharsallaoui et al., 2007). En funcion de los parametros de
atomizacion seleccionados se obtendran polvos mas o menos higroscopicos,
con un contenido mayor o menor de agua y unas caracteristicas finales
distintas (Alamilla-Beltran et al., 2005; Tonon et al., 2008; Fazaeli et al.,
2012). Conjuntamente se ha visto que el tipo de proceso de secado aplicado
al fruto asi como sus condiciones establecidas de trabajo, generan un
comportamiento diferente en los compuestos bioactivos, influyendo en sus
caracteristicas nutricionales, asi como en el color y textura del producto final
(Vanamala et al., 2005; Horszwald et al., 2013). Por todo lo anterior, es
substancial la definicién de las condiciones 6ptimas de atomizacion para la
obtencion de un alimento en polvo con caracteristicas adecuadas.

La obtencion de producto en polvo a partir de fruta no es un proceso facil
debido al alto contenido en acidos, como el citrico y el malico, y azucares de
bajo peso molecular como la sacarosa, glucosa y fructuosa en su
composicidn, que hace que el producto obtenido sea altamente higroscopico,
mostrando, enseguida, problemas de pegajosidad y apelmazamiento
(Adhikari et al., 2003; Gabas et al., 2007; Kelebek, 2010). Una técnica
habitual para contrarrestar estos problemas es la incorporacion de
determinados solutos que eviten la adherencia de las particulas en polvo
tanto al equipo como entre si (Gabas et al.,, 2007; Zhongxiang y Bhesh,
2012). Los solutos deben ser solubles y aportar baja viscosidad al zumo para
realizar una pulverizacién correcta del producto durante el atomizado
(Fazaeli et al., 2012). En general, se trata de solutos de alto peso molecular.
Un soluto empleado en la industria alimentaria es la goma arabiga, goma
natural obtenida del exudado de plantas de diferentes especies Acacia. La
goma arabiga es una mezcla de multiples fracciones de polisacaridos,
compuestos de D-galactosa y L-arabinosa en estructuras altamente
ramificadas, de un complejo arabinogalactano-proteina y de glicoproteinas,
constituidas por una porcion de carbohidratos de alta y baja masa molecular,
respectivamente, asi como de proteina (Verbeken et al., 2003; Makoto et al.,
2008). La goma arabiga posee caracteristicas como emulsificante y aporta
estabilidad tanto a gotas recién formadas como a los polvos a largo plazo
(Verbeken et al., 2003; Dickinson, 2009). Su alto peso molecular, alta
solubilidad y baja viscosidad permiten una mejor atomizacion de licuados de
frutas (Verbeken et al., 2003; Gharsallaoui et al., 2007; Frascareli et al.,
2012). Tiene varias aplicaciones en el ambito alimentario una de ellas es en
bebidas de cola, citricas y dietéticas, debido a su estabilidad y aporte en
semejanza a la pulpa de los zumos de frutas naturales (Dickinson, 2003;
Verbeken et al., 2003). Otro soluto es la fibra de bambu, fibra natural
proveniente de la planta de subfamilia Bambusoideae, compuesta por
hemicelulosa, celulosa, pectina y lignina (Scurlock et al., 2000; Eun-Jin y
Deok-Young, 2009; Ming-Fei et al., 2010; Pai et al., 2011). Actualmente la
fibora de bambu se ha incorporado en los alimentos demostrando las
caracteristicas propias de una fibra. Ademas de generar estabilidad,



contribuye a la prevencion de enfermedades cronicas (Dello et. al, 2004;
Mejia et al., 2009; Eun-Jin y Deok-Young, 2009; O'Shea et al., 2012). Si bien
su efecto estabilizador de productos en polvo no estd descrito, su
composicién podria hacerlo un buen candidato para este fin.

Por todo lo anterior, el objetivo de este estudio ha sido identificar las
condiciones 6ptimas de atomizacion de un licuado de pomelo adicionado con
goma arabiga y fibra de bambu, para obtener un producto atomizado con
alto contenido en compuestos bioactivos y actividad antioxidante, asi como
con baja higroscopicidad y humedad, al mismo tiempo que con unas
caracteristicas apropiadas de color.

MATERIALES Y METODOS

Materias primas

El pomelo (Citrus paradisi, var. Star Ruby) fue adquirido en un
supermercado local en Valencia y seleccionado en funcion de su color,
firmeza, tamafo y ausencia de dafos fisicos superficiales. En el proceso de
atomizacion los solutos empleados fueron goma arabiga y fibra de bambu
(Sigma-Aldrich, USA).

Diseino experimental

Como variables independientes para el estudio se han considerado la
temperatura de entrada del producto al atomizador (x4, 120-180 °C), la
concentracion de goma arabiga (GA) (x2, 4-12%, p/p) y la concentraciéon de
fibra de bambu (FB) (x3, 0-2%, p/p), establecidas de acuerdo a resultados de
estudios pre-experimentales. Para estudiar el efecto de estas variables con
el menor numero de tratamientos posibles, se ha realizado un disefio
experimental centrado compuesto, rotatorio y ortogonal. El disefio propuso
llevar a cabo las 23 experiencias que se muestran en la Tabla 1. Estas
experiencias se llevaron a cabo en orden aleatorio. Las variables respuesta
estudiadas con el polvo obtenido fueron la temperatura de salida (y+), el
rendimiento en producto (y»), el rendimiento del secado (y3), la humedad (ya),
la higroscopicidad (ys), la solubilidad (ys), la luminosidad (y7), el tono (ys), el
croma (yg), la diferencia de color con respecto a la muestra con menor
contenido en solutos (yi0), el contenido en fenoles totales (y11), en
flavonoides totales (y12), en carotenoides totales (y13), en vitamina C (y14) y la
capacidad antioxidante (y1s).

Preparacion de la muestra y condiciones de atomizacion

La fruta fue previamente lavada, pelada y licuada. Para el proceso de
atomizacion, el pomelo licuado fue mezclado con la goma arabiga y fibra de
bambu, preparadas previamente en una disolucion en agua, de acuerdo a
las proporciones planteadas en el disefio experimental obtenido (Tabla 1). La
incorporacion de los solutos se realizdé en un agitador magnético (MBG-05E



TABLA 1. Matriz del disefio experimental centrado
obtenidos para las variables de respuesta (y)).

compuesto. Variables

independientes (x) y

datos experimentales

# X X2 X3 Y4 Y, Y3 Y4 Y5 Ye Y7 Y3 Yo Y10 Yiu Y2 Yi3 Yia Yis5

1 150 8 1 76,67 3,70 90,08 1,90 24,31 0,997 90,39 65,47 8,91 44,80 12.981,12 649,11 352,66 433,22 6.391,13
2 150 8 1 7750 4,15 90,11 2,06 23,08 0,988 90,23 64,08 8,33 44,67 13.49542 757,93 418,10 474,91 6.609,18
3 150 8 1 78,00 392 90,11 1,75 21,75 0,982 90,40 65,27 9,37 44,73 13.312,92 723,47 380,04 449,07 5.400,90
4 150 8 1 82,33 412 90,15 2,31 22,30 0,975 90,25 64,20 8,49 44,67 17.961,39 782,64 768,99 463,70 3.927,52
5 150 8 1 84,33 446 90,26 1,92 23,80 0,984 89,1564,32 9,33 43,54 17.835,60 846,62 914,63 503,84 4.207,23
6 150 8 1 81,00 456 90,21 1,20 2890 1,006 90,66 79,25 8,99 45,97 18.023,78 609,68 478,51 516,17 6.246,86
7 150 8 1 87,50 410 90,23 1,39 23,68 0,977 90,48 66,42 9,15 44,91 15.953,82 751,04 818,50 441,94 3.817,96
8 150 8 1 93,00 520 8994 292 21,05 0,975 88,10 63,36 10,96 42,24 16.341,71 1.004,62 794,76 588,79 6.659,18
9 150 8 1 78,00 5,04 90,15 1,82 3348 0,953 89,32 66,08 9,81 43,73 15.398,64 940,44 529,69 557,93 6.017,81
10 120 4 0 64,63 4,02 92,31 5,27 14,08 0,951 83,59 55,79 13,95 36,91 6.329,56 1.560,19 868,96 531,97 6.331,35
11 150 14.72 1 84,00 6,66 86,88 1,67 33,29 0,979 90,2567,74 7,65 45,02 15.608,07 2.221,50 298,37 613,72 4.113,98
12 200 8 1 99,00 4,64 90,22 1,03 1536 0,979 89,16 72,83 12,04 43,83 11.096,56 880,12 000,00 389,88 6.606,11
13 120 12 0 64,00 583 8837 1,90 20,11 1,000 89,50 65,02 8,54 44,03 17.859,09 1.118,12 877,65 537,25 4.338,74
14 180 4 2 98,00 3,59 9160 2,84 9,90 0,928 85,69 59,33 13,21 39,30 13.946,67 924,24 501,65 290,70 7.051,90
15 120 4 2 64,00 3,84 92,15 2,39 10,67 0,929 81,02 57,21 17,86 34,33 13.662,41 757,46 273,08 478,64 7.465,78
16 180 12 2 99,33 6,39 87,72 1,16 22,82 0,959 89,10 69,80 9,66 43,82 17.962,66 1.143,47 592,92 397,65 3.632,47
17 180 4 0 99,00 3,18 92,65 3,00 9,61 0,981 83,79 59,54 16,09 37,03 13.361,66 675,03 1.162,77 267,45 4.838,92
18 180 12 0 93,50 6,69 88,72 0,79 31,06 0,988 88,63 69,37 10,90 43,21 19.457,32 2.385,43 524,23 421,91 2.429,55
19 150 8 2.6 72,00 464 89,26 295 21,44 0,923 88,53 65,71 10,36 42,90 21.844,25 1.113,42 474,75 472,06 3.679,48
20 150 8 0 81,00 511 90,37 490 2140 1,004 88,78 65,98 9,95 43,21 21.248,60 1.337,42 363,37 512,38 5.397,27
21 120 12 2 68,00 525 87,60 1,64 16,57 0,968 90,24 69,62 7,86 45,08 15.408,05 2.269,42 7,38 500,76 5.605,11
22 100 8 1 46,56 4,29 8943 7,81 1561 0,967 87,96 64,50 10,66 42,24 3.977,25 1.276,02 478,38 568,69 3.632,53
23 150 1.27 1 86,00 0,99 9330 5,34 6,10 0,872 49,63 45,44 32,92 00,00 6.697,70 236,70 42,27 151,35 2.029,47

Donde x7 es la temperatura de entrada (°C), x2 es la concentracion de goma arabiga en %p/p, x3 es la concentracion de fibra de bambu en %p/p, y1 la temperatura de
salida (°C), y2 es el rendimiento en producto en gpoivo/100gproducto que entra en el atomizador, Y3 €S €l rendimiento del secado en g agua perdida /100Gproducto que entra en el atomizador, Y4 €8 la
humedad en gagua/100gp0ive, Ys€s la higroscopicidad en g/100gssiidos totales pomelo, Y6 €S la solubilidad en fraccion masica, y7 es la Luminosidad (L*), yses el tono (h*ap), yo €s
el croma (C*ap), Y10 €s la diferencia de color (AE) respecto a la muestra con menor contenido de solutos, y11 es el contenido en fenoles totales en mgGAE/100gsgiidos totales
pomelo, Y12 €S el contenido en flavonoides totales en mgRE/100gssiidos totales pomelo, Y13 €S €l contenido en carotenoides totales en mg/100gssiidos totales pomelo, Y14 €S €l
contenido en vitamina C en mg/100gssidos totales pomelo, Y15 €S la actividad antioxidante en mmolTE/100gssiidos totales pomelo.



OVAN, EU) a 750 rpm, hasta obtener una disolucion homogénea. Una vez
preparada la disolucion, 400g de cada una de ellas se mezcl6 con 400 g de
licuado de pomelo. Tanto el pomelo licuado como las disoluciones de los
solutos como las mezclas fueron caracterizadas a nivel de contenido en
agua, °Brix y pH. El contenido en agua se determindé por el método
gravimétrico en estufa a vacio (Vaciotem, J.P. Selecta) a 60°C hasta peso
constante. Los °Brix fueron medidos con un refractometro Abbe Atago
89553, Zeiss (Japan) a 20 °C; el pH con un pHmetro Consort C830 (Bélgica).
Inmediatamente las muestras fueron congeladas a -40°C, en wun
ultracongelador (ARC-45/87, Dycometal), hasta su posterior atomizacion.
Para ello, las muestras se sacaban 24 h antes del congelador y se
mantenian en nevera hasta su procesado. Para la atomizacién de las
muestras se empled un atomizador Buchi-mini (B-290, Suiza). En todos los
casos la velocidad de aspiracion, el flujo del alimento y el aire de
atomizacion fueron de 35 m®h, 9 mL/min y 473 L/h, respectivamente. La
temperatura de entrada fue variada segun el disefio experimental (Tabla 1).
Durante la atomizacion se registré en el equipo la temperatura de salida (°C).
Los polvos obtenidos de los diferentes tratamientos fueron recuperados en
viales cuando su temperatura alcanzé 50°C y fueron mantenidos en un
desecador a temperatura ambiente (25°C) hasta realizar las diferentes
determinaciones.

Analisis de las variables respuesta

Con los polvos recuperados se determind el rendimiento en producto (y»)
y el del secado (y3), (Ecuaciones 1, 2y 3).

Rendimiento en producto=m—p x 100 (1)
m

Rendimiento del secado= "2 aguamperdida © y 100 )

Masa agua perdida =m - {[(m_-m5)*x,] + (Ms-m§)} - mP (3)

donde: m = masa de producto que entra al atomizador (g); ms = masa de
sélidos en el producto que entra al atomizador (g); mf = masa de sélidos en
el polvo (g); xw = humedad del polvo (bs); mP = masa de polvo recuperado

(9).

La humedad (ys) en Qgagua/100g polvo fue obtenida bajo la misma
metodologia descrita para las diferentes muestras a atomizar. Para la
higroscopicidad (ys) se siguid la metodologia de Cai y Corke, 2000
colocando 1g de muestra en un ambiente creado por una disolucién de
Na, SO, saturada (81% de humedad relativa) a 25°C durante 24 h en un
desecador cerrado herméticamente. Las muestras fueron pesadas antes y



después de la experiencia y los resultados se expresaron como g de agua
ganada/100 g de solidos de pomelo. La solubilidad (ys) de las muestras se
evaluoé de acuerdo a la metodologia descrita por Mimouni et al., 2009 con
algunas modificaciones. Al pomelo en polvo se le adicion6 agua destilada en
un vaso de precipitados de 50 mL conectado a un bafio de agua circulante
(Refrigerated Circulator 9101, PolyScience), a 20°C y bajo agitacion
magnética constante (750 rpm) hasta lograr el mismo contenido de sdlidos
solubles que la disolucién inicial de pomelo licuado adicionado con solutos.
Al final de cada periodo de rehidratacion, 1,5 g de la disolucion obtenida fue
muestreada por triplicado para la determinacion del contenido de los sélidos
totales (ST), por el método gravimétrico en estufa a 60°C a vacio (Vaciotem,
J.P. Selecta) durante 24 h. Al mismo tiempo, parte de la muestra rehidratada
fue centrifugada a 10000 rpm durante 10 minutos a 4°C. El sobrenadante se
filtré (papel filtro Whatman n°. 1) a vacio. Posteriormente, 1,5 g del filtrado
fue muestreado por triplicado para la determinacion de los sélidos solubles
(SS), por el mismo método gravimétrico de los ST. La fraccion masica de los
solutos disueltos (SD) fue calculada aplicando la Ecuacion 4.

ss
SD= = 4)

La obtencion de las propiedades oOpticas se realizd midiendo el espectro
de reflexién (colorimetro MINOLTA CM-2002, Japon). Se selecciond el
espacio de color uniforme CIE-L*a*b* para obtener las coordenadas de color,
donde L* indica Iluminosidad (variable de respuesta y;), a* indica
cromaticidad de un eje verde (-) a rojo (+) y b* cromaticidad de un eje azul (-)
a amarillo (+). Las coordenadas de color se obtuvieron a partir de un
observador 10° y un iluminante D65, y fueron utilizadas para calcular el tono
(h*ap) (Ecuacion 5) y el croma (C*ap) (Ecuacion 6), que fueron las variables
respuesta yg y Yo, respectivamente. Ademas, se calcul6 la diferencia de color
de cada muestra con respecto al polvo obtenido a partir de la muestra con el
menor contenido en solutos (AE*, Ecuacién 7). Esta fue la variable respuesta

Y1o0-

*

h,p=arctg p (9)

Clpm Ja2+b? 6)

(7)

* * 2 * 2 * 2
AE =\/(AL ) +(Aa’) +(Ab")

Las propiedades o6pticas de los polvos fueron medidas una vez que se
habian comprimido las muestras, con la finalidad de obtener muestras con
una superficie uniforme, con menor porosidad e igual espesor, y asi disponer
de resultados reproducibles. Para ello el polvo se colocd en un soporte de
aluminio circular de 11 mm de diametro y 5,5 mm de altura. La muestra se
comprimié en 3 mm usando una sonda cilindrica de 10 mm acoplada a un



texturometro TA-XT Plus (Stable Micro Systems, UK). Posteriormente, para
la medida de color, se colocé un vidrio optico (CR-A51, camara Minolta,
Japon) entre la muestra y la lente del espectrocolorimetro con una ventana
de medicion de 6 mm de diametro. Las muestras de pomelo fresco y licuado
fueron colocadas en una cubeta de 38 x 50 mm situada directamente en el
lente del espectrocolorimetro. En este caso la ventana de medicion fue de 30
mm de diametro.

La medida de los fenoles, flavonoides y carotenoides totales, variables
respuesta y11, Y12 € Y13, respectivamente, se realiz6é por espectrofotometria a
una absorbancia de 765 nm, 430 nm y 446 nm, respectivamente, utilizando
un espectrofotometro UV-visible (Thermo Electron Corporation, USA). La
determinacién de los fenoles totales se llevd a cabo utilizando el ensayo
Folin-Ciocalteu segun Benzie y Strain (1999). Para la extracciéon de los
fenoles totales se siguioé la metodologia descrita por Tomas-Barberan et al.
(2001). Los resultados se expresaron como mg equivalentes de acido galico.
Los flavonoides totales (y12) se determinaron tomando 1 mL del extracto
obtenido de los fenoles totales al que se le afiadid 1 mL de una dilucion en
metanol de AICl; (20g/L) y se dejo en oscuridad por 30 minutos. Se
cuantificaron empleando rutina como patrén. Para la extracciéon de los
carotenoides totales (y13) se siguio la metodologia descrita por Olives Barba
et al. (2006), utilizando B-caroteno como patron.

Para la determinacion de la vitamina C (variable respuesta yi4) se
procedi6 a la reduccion del acido dehidroascérbico (DHAA) a acido
ascorbico (AA) usando el DL-ditriotreitol (Sigma-Aldrich), de acuerdo con
Sanchez-Moreno et al. (2003). Para la determinacion del AA se siguid la
metodologia descrita por Xu et al. (2008). Los analisis se realizaron por
cromatografia liquida de alta resoluciéon (HPLC) empleando un equipo HPLC
(Jasco, ltalia) con una bomba ternaria (Jasco PU-1580 HPLC pump), un
generador de gradiente (LG-1580-02 Ternary Gradient Unit) y un detector
UV-visible (MD-1510) con un intervalo de medida de longitud de onda de 190
hasta 650nm. El equipo cuenta con un desgasificador incorporado y un
inyector automatico. Se empleé una columna Zorbax SB-C18 de 5 um (4,6 x
25 mm), junto con una precolumna (C18 Teknokroma).

La actividad antioxidante de las muestras (variable respuesta yis) se
evalu6 empleando el método del DPPH (Puupponen-Pimia et al., 2003),
basado en la capacidad de las sustancias antioxidantes para captar
radicales libres. Este ensayo es recomendado por distintos autores
(Sanchez-Moreno et al., 2003). Se midié la absorbancia a 515 nm en un
espectrofotometro UV-visible (Thermo Electron Corporation, USA). El
porcentaje de DPPH fue calculado segun la Ecuacién 8. Los resultados
finales fueron expresados como mmoles de trolox equivalentes (TE),
empleando una curva de calibracion de trolox en el intervalo de 6,25-150
mmol TE.

%DPPH= Acontrol-Amuestra (8)

Acontrol



donde: Acontrol = absorbancia del control (absorbancia de la muestra a tiempo
0); Amuesta = absorbancia de la muestra cuando la reaccion se ha
estabilizado.

Los analisis de las variables y4 a y1s fueron realizados por triplicado. Los
resultados de yi1 a yis fueron expresados como mg de cada
componente/100g de sdélidos de pomelo, excepto yi5 que fue expresada
como mmoles de TE/100g de sdlidos de pomelo. Los resultados del pomelo
fresco y licuado fueron expresados como mg de cada componente/100g de
pomelo fresco y mg de cada componente/100g de pomelo licuado,
respectivamente, excepto en la actividad antioxidante que fue expresado
como mmoles de TE/100g de pomelo fresco y mmoles de TE/100g de
pomelo licuado, respectivamente.

Analisis estadistico

Para seleccionar el modelo de regresion que ajustara de forma adecuada
los resultados experimentales con las variables independientes se realizé un
analisis de varianza y un analisis de superficie de regresion. EI modelo
polindmico generalizado propuesto para la prediccion de las variables
respuesta en funcion de las variables independientes fue el dado por la

Ecuacion 9:
. 3 3 ) 3
vimBot ). Bt ) Bt ) B ©)
i= i= ij=

donde: yi= variable respuesta predicha por el modelo; 3,= constante; B, B,y
Bij= coeficientes de los términos lineales, cuadraticos y de las interacciones,

respectivamente; x; y x; = representan las variables independientes.

En el modelo final reducido, para cada variable respuesta se incluyeron
unicamente los términos que fueron estadisticamente significativos (p<0,05)
y se descartaron los no estadisticamente significativos (p>0,05). La bondad
del ajuste del los modelos finales reducidos con los datos experimentales fue
evaluada a partir del coeficiente de determinacién ajustado (Rzadj) y el error
estandar (SE). Aquellos modelos con un Rzadj significativo se utilizaron para
la optimizacion del proceso. Para ello se realiz6 una optimizacion de
respuesta multiple, utilizando un optimizador que permite establecer la
combinacion de los valores de las variables de entrada que conjuntamente
optimizan las variables respuesta. A través de este procedimiento de
optimizacion, fue obtenida la combinacion de las variables independientes
del secado por atomizacion que permite conseguir un polvo con las
propiedades mas deseables en cuanto al mayor contenido en vitamina C,
fenoles totales, actividad antioxidante y rendimiento del producto y de menor
temperatura de salida, humedad, higroscopicidad y diferencia de color.

Todos los andlisis estadisticos fueron realizados usando el programa
estadistico Statgraphics Plus 5.1.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion de la pulpa de pomelo

Los valores medios (y desviacién estandar) de humedad, °Brix, pH,
concentracion de compuestos funcionales y propiedades opticas tanto del
pomelo fresco (PF) como licuado (PL) se muestran en la Tabla 2.
Inicialmente los valores de los resultados del PL fueron expresados en base
100g de PL para observar el efecto del licuado en la muestra.
Posteriormente para comparar los resultados del PL con respecto a los del
PF se expresaron en base a 100g de PF.

TABLA 2.Caracterizacion del pomelo fresco (PF) y del pomelo licuado (PL).

PF

(referido a 100g PF)

PL

(referido a 100g PL)

PL

(referido a 100g PF)

Humedad’ 0,885+0,002"> " 0,8920+0,0005° 0,5143+0,0003°
° Brix 10,4 £ 0,2* " 10,7+0,2° 10,7+0,2*
pH 3,14+0,02** 3,04+0,06° 3,04+0,06"
Vitamina C* 46,7+0,9* 40,6+0,9° 23,4+0,5°
Acido ascorbico® 463> 4 35,7+1,6° 20,60,9°
Fenoles totales” 54,0+0,8* " 25,7+0,3° 14,79+0,14®
Flavonoides totales” 6,42+0,02* " 3,590,11° 2,100,028
g?;?;g?o'des 4.75£0,12% A 4.130,10° 2.38+0,06"
Actividad a, A b B
antioxidante® 15,5£0,3 8,2+0,3 4,7£0,2
Propiedades dpticas”

L* 39,5+0,4° 32,1+0,3°

a 26,08+1,2° 21,5+0,2°

b* 17,6+0,5° 14,34+0,12°

C*a 31,441,222 25,84+0,20°

h*.0 34,0+0,3° 33,72+0,07°

AE 9,30

Letras diferentes en superindices dentro de las filas, entre las mayusculas y las minusculas, indica
diferencia estadisticamente significativa, ANOVA (p<0,05). Unidades: 1g agua/g producto; 2mg/100 g
producto; 3mmol TE/100 g producto; 4 lluminante D65, observador 10°

La humedad del PF y PL presentd diferencias significativas (p<0,05),
mientras que en los °Brix y el pH de las muestra no existieron diferencias
significativas (p>0,05). Esto se debe a que durante el proceso del licuado se
eliminan componentes solidos de la fruta, mayormente fibra, que presentan
menor humedad que el resto del material del pomelo, dando valores
mayores de humedad (0,8920+0,0005) sin que se afecten los °Brix. En
general los valores obtenidos de humedad, °Brix y pH fueron similares a los
reportados en bibliografia para el pomelo fresco (lgual et al., 2010; Moraga
et al., 2012). El proceso de licuado del pomelo provoco, ademas, cambios
significativos (p<0,05) en el valor funcional del zumo. Se observaron
menores contenidos de fenoles, flavonoides, carotenoides totales y vitamina
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C, que, ademas, se reflejé en una menor actividad antioxidante. En general
la vitamina C, el acido ascérbico y la actividad antioxidante muestran valores
similares en comparacion con los reportados en estudios anteriores,
mientras que el resto de los componentes funcionales resultaron ligeramente
inferiores (lgual et al., 2010; Igual et al., 2011; Moraga et al., 2012).

Las muestras estudiadas presentaron diferencias significativa (p>0,05) en
cuanto a sus propiedades Opticas, con excepcién del tono (h*,,). Los valores
positivos de a* y b* indican que tanto el PF como el PL tienen rojo y amarillo,
si bien por el angulo de tono (h*y), éste se sitia mas cerca del rojo. El
croma, sin embargo, fue mayor en PF que en PL hecho que puede deberse
a la eliminacion de la pulpa mas gruesa en el licuado generando menor
saturacion de color. El valor de AE con respecto al pomelo fresco resultd de
9,30 unidades, resultando ésta una diferencia visualmente perceptible
(Bodart et al., 2008).

Modelo de superficie de respuesta

Los resultados experimentales obtenidos para cada variable respuesta se
observan en la Tabla 1. Los modelos reducidos finales correspondientes a la
correlacion de cada variable respuesta con las variables independientes
estan reportados en la Tabla 3. Los resultados muestran los modelos de
superficie respuesta significativos (p<0,05) con unos coeficientes de
regresion entre 0,66 y 0,98. Por lo tanto mas del 66% de la variabilidad fue
explicada en funcién de las tres variables independientes elegidas.

La temperatura de salida se mantuvo en un intervalo de 46 a 99 °C y fue
afectada unicamente por la temperatura de entrada (x4), de manera que si la
temperatura de entrada aumenta la temperatura de salida también
aumentara ya que, aunque existe un efecto cuadratico negativo, éste es
menor al efecto lineal positivo (Tabla 3). El rendimiento en producto (y»)
estuvo en valores entre 0,99 y 6,69 g polvo/100 g producto que entra al
atomizador y fue afectado positivamente por la concentracion de goma
arabiga (x2). La baja viscosidad y la reduccion de pegajosidad que aporta la
goma arabiga favorecieron el proceso de atomizacién en si y también el
hecho de que una menor cantidad de polvo se pegara en la pared de la
camara de secado del atomizador incrementando y,. El rendimiento del
secado (y3) se encontrd en valores entre aproximadamente 87 y 93 g agua
perdida/100g de producto que entra al atomizador, siendo mayor cuando
aumentan la temperatura de entrada y/o la concentracion de fibra de bambu
y menor al aumentar la concentracion de goma arabiga. El efecto positivo
de la fibra de bambu puede deberse a su naturaleza menos soluble que
permite dejar una cantidad de agua libre adecuada para su evaporaciéon y
consecuentemente el aumento de y;. La goma arabiga al ser mas soluble
forma enlaces con el agua reduciendo su disponibilidad para su evaporacion.
En conjunto la temperatura de entrada y la concentracion de fibra de bambu
contrarrestan el efecto de la goma arabiga. El aumento del rendimiento del
secado debido al incremento de la temperatura de entrada también ha sido
observado por Fazaeli et al. (2012) en el secado por aspersion de jugo de
mora negra.
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TABLA 3. Modelos reducidos

(segun Ecuacion 9).

finales de las variables respuesta en funcion

de las variables independientes

Y1 Y2 Y3 Ys Yo Y7 Ys Yo Yio Y11 Y14
Constante
B -61,3475 1,74621 93,1724 -59,8772 0,883271 52,4457 40,8247 33,175 2,62071 -70743,2 512,593
n
Lineal
B 1,3432 0,0085425 1,01126 980,338 | -2,37154
1
B 0,348949 -0,49617 0,282255 0,0238657 7,80202 5,02525 -4,71149 8,65691 2193.36 62,4628
2
B 0,312261 -0,0216228 -5578,07
2
Cuadratico
B -0,00284559 -0,00399434 -3,07707
11
B -0,131538 -0,00114195 | -0,382708 | -0,223185 | 0,218195 | -0,421763 -93,183 -2,6838
22
2789,04
Baa
Interacciones
0,0233797
p1')
-0,0047099
611
B?%
% R adj 88,2235 78,3257 98,6126 74,4084 77,8159 74,3114 68,4455 81,3868 75,9881 76,6898 66,5916

Donde los subindices de la constante B 1, 2 y 3 hacen referencia a la temperatura de entrada (°C), concentracién de goma arabiga en %p/p y
concentracion de fibra de bambu en %p/p, respectivamente. y; la temperatura de salida (°C), y» es el rendimiento en producto en gpoivo/ 100gproducto que
entra en el atomizador, Y3 €S €l rendimiento del secado g agua perdida /100gproducto que entra en el atomizador, Y5 €S la higroscopicidad g/100gsgiidos totales pomelo, Y6 €S la
solubilidad en fraccién masica, y7 es la Luminosidad (L*), ys es el tono (h*a), Yo es el croma (C*a), Y10 €s la diferencia de color (AE) respecto a la
muestra con menor contenido de solutos, y11 es el contenido en fenoles totales en mgGAE/100gsgiidos totales pomelo, Y14 €S €l contenido en vitamina C en

m@/100gsslidos totales pomelo-
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La higroscopicidad (ys) de los polvos osciloé en valores entre algo mas de
6 y 33 g/100 g sdlidos totales de pomelo y fue afectada tanto por la
temperatura de entrada como por la concentracion de goma arabiga (Tabla
3). En la Tabla 1 se observa que, inicialmente, al aumentar x4 y X, aumenta
también la higroscopicidad. Sin embargo a partir de temperaturas de entrada
de 150°C, la higroscopicidad tiende a disminuir por efecto de la temperatura.
El aumento de la higroscopicidad de los polvos debido al efecto de la goma
arabiga puede deberse probablemente a la propia higroscopicidad de la
goma (Fazaeli et al., 2012). Esta influencia fue vista también por Telis y
Martinez-Navarrete (2009), que observaron una mayor higroscopicidad en
polvos con este soluto. Aunque en el modelo final obtenido (Tabla 3) la
higroscopicidad presenta un efecto cuadratico negativo con X1 y Xz, sus
efectos positivos lineales y la interaccion son mayores. En cuanto a la
solubilidad de los polvos (ys), ésta se vio afectada por la concentracion de
ambos solutos. En |la Tabla 1 se observa que al aumentar la concentracion
de goma arabiga aumenta también la solubilidad de los polvos coincidiendo
con el comportamiento natural de la goma arabiga (Verbeken et al., 2003;
Nadeem et al., 2011). Contrariamente al aumentar la concentracion de fibra
de bambu la solubilidad de los polvos disminuye. El efecto de aumento y
diminucion de la solubilidad por efecto de diferentes solutos también fue
reportado por Cano-Chauca et al. (2005) en el secado por aspersion de
mango.

Las propiedades opticas de los polvos, L*(y7), h*ab (ys), C*ab (yo) y la
diferencias de color (y10), se vieron afectadas soélo por la concentracion de
goma arabiga. Los valores de los resultados experimentales de luminosidad,
tono y diferencia de color aumentan al incrementarse la concentracién de
goma arabiga, contrariamente a los valores del croma que disminuyen (Tabla
1). Lo anterior puede observarse claramente en los valores mas bajo y mas
alto de concentracion de goma arabiga (ensayo 23 y 11, Tabla 1). Aunque
en el modelo final existe un efecto cuadratico negativo de x, para y7, ys € Y10
y positivo para ys, éste resulta mas pequefio que el efecto lineal. Efectos
semejantes debido a la adicién de solutos fueron observados por otros
autores (Pua et al., 2007; Telis y Martinez—Navarrete, 2009; Caparino et al.,
2012).

Los componentes bioactivos de los polvos de pomelo fueron afectados
por las variables independientes x4, X2 y X3. El contenido en fenoles totales
vario entre casi 4 y 22 g de GAE/100g solidos totales de pomelo. Estos se
vieron afectados por la temperatura de entrada y la concentracion de GA,
con un efecto lineal positivo y un efecto cuadratico negativo, y por la
concentracion de FB con un efecto lineal negativo y cuadratico positivo
(Tabla 3). El efecto positivo se observd en el aumento del contenido en
fenoles totales al incrementarse la temperatura de entrada (ver ensayos 10 y
17, p.e.) y la concentracién de goma arabiga (ensayos 10 y 13, p.e.), segun
se observa en la Tabla 1. El contenido de vitamina C (y14) se encontr6é en
valores entre 151 y 614 mg/100g sdlidos totales de pomelo. El aumento de la
concentracion de goma arabiga incremento el contenido en vitamina C y
contrarrestd su disminucion por efecto de la temperatura. El efecto de
disminucién de vitamina C por su degradacion debido a la temperatura
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durante la atomizacién, fue observado por otros autores (Langrish, 2009;
Solval et al., 2012). Sin embargo la goma arabiga generd un efecto protector
en el contenido en vitamina C en los polvos que puede deberse a su
comportamiento como buen material de encapsulacion, que le confiere una
mayor proteccidon con respecto a otros solutos contra la oxidacion y
volatilizacion de compuestos de interés, como lo reportan otros autores
(Krishnan et al., 2005; Shaikh et al., 2006).

En el atomizado de pulpa de pomelo existieron variables respuesta que
no resultaron significativas (p>0,05) al correlacionarlas con las variables
independientes, como fueron la humedad del polvo, los flavonoides y
carotenoides totales y la actividad antioxidante. No obstante, a continuacion
se menciona la tendencia de su evolucion.

La humedad de los polvos (ys) varié entre 0,8 y 8 %. En general el
aumento de X1 y X2 generaron la reduccion de la humedad en los polvos. La
disminuciéon de y; por el incremento de x4 de 100 a 200 °C, a una
concentracion constante de x, de 8 y de x3 de 1 %, se observa en los
ensayos 22 y 12, respectivamente (Tabla 1). Lo anterior puede deberse a
que se origina una diferencia mayor de temperatura entre el producto
atomizado y el aire de secado, permitiendo que la transferencia de calor
entre el aire caliente y el agua de la gota sea mayor favoreciendo su
evaporacion (Alamilla-Beltran et al., 2005; Gharsallaoui et al., 2007).
Ademas, la humedad descendié al aumentar x, de 1,27 a 14,72 %, con unas
constantes x4 de 150°C y x3 de 1% (ensayos 23 y 11, Tabla 1). Esto puede
explicarse considerando que la adicién de la goma para facilitar el atomizado
genera un aumento de los sdélidos en el producto a atomizar disminuyendo el
contenido de agua para la evaporacion (Fazaeli et al., 2012). Lo anterior
también fue observado por Mosquera et al. (2012) y Gabas et al. (2009) en
polvos de fresa y lulo, respectivamente.

El contenido de flavonoides totales tuvo valores entre 0,6 y 2,3 g de
RE/100g solidos totales de pomelo, tendiendo a aumentar debido al
incremento de la concentracion de goma arabiga (Tabla 1). El contenido de
carotenoides totales (y43) estuvo entre 0 y 1,2 g/100g de sélidos totales de
pomelo. En general, el incremento de la temperatura disminuyé el contenido
de carotenoides totales (Tabla 1), pero los solutos resultaron un factor
necesario para su proteccion. La actividad antioxidante (y4s) oscilé entre 2 y
7,5 mol TE/100g de solidos totales de pomelo. En la Tabla 1 se observa que
el incremento de la temperatura de entrada tiende a disminuir y4s, sobre todo
si la presencia de solutos es baja. En este caso parece especialmente
favorable el aumento de la concentracion de fibra de bambu.

Procedimiento de optimizacion para la prediccion de un secado 6ptimo
por aspersion de pulpa de pomelo

El polvo obtenido mediante el secado por aspersion puede considerarse
optimo cuando su temperatura de salida es baja, el rendimiento de producto
y del secado son altos, la higroscopicidad es baja, la solubilidad alta, el
cambio de color pequefio y cuando tiene un alto contenido en compuestos
bioactivos. Al seleccionar de éstas las variables cuyos modelos habian
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resultado correlacionados de forma significativa (p<0,05) con las variables
independientes (y1, Y2, Y3, Y5, Ys, Y10, Y11, Y14y Y realizar con ellas una
optimizacion de respuesta multiple, se obtuvo que la combinacion 6ptima de
las variables independientes del secado por aspersion para la obtencién del
mejor polvo de pulpa de pomelo son una temperatura de entrada del aire de
120,36 °C, un porcentaje de goma arabiga de 4,68 y de fibra de bambu de
0,000000029. Bajo estas condiciones Optimas obtendremos un polvo con
unos valores predichos de temperatura de salida de 64,05°C, un rendimiento
del producto de 3,38%, un rendimiento del secado de 91,88%, una
higroscopicidad de 15,58%, una solubilidad de 0,97, una diferencia de color
de 33,88, un contenido de fenoles totales de 10.892,9 mg de GAE/100g
sélidos de pomelo y un contenido en vitamina C de 460,52 mg/100g de
solidos de pomelo.

CONCLUSION

Las variables independientes elegidas para este estudio, temperatura de
entrada de aire, concentraciéon de goma arabiga y concentracion de fibra de
bambu, explicaron mas del 66% la variabilidad de la respuesta. El aumento
de la temperatura de entrada soélo favorece el rendimiento del secado. El
aumento de la concentracion de goma arabiga aumenta el rendimiento en
producto y protege a los compuestos bioactivos, pero afecta al color y
aumenta la higroscopicidad del polvo. El empleo de la fibra de bambu no
aporta beneficios significativos. Por todo lo anterior, se propone el uso de
una temperatura de secado baja y de una concentracion moderada de goma
arabiga para obtener un polvo con las mejores condiciones de entre las
estudiadas.
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