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	13. i
Son muchos los  estudios que vinculan el alto contenido en compuestos
bioactivos de las frutas con un papel beneficioso para la salud. Por otra parte, el
consumidor, cada vez más exigente, está concienciado del interés de contribuir a la
mejora de su salud a través de la alimentación. No obstante, y a pesar de los intentos de
la administración, no se consigue aumentar el consumo de fruta entre la población. Esto,
en parte, es consecuencia del estilo de vida actual que resulta, en cierta medida,
incompatible con alimentos que deben adquirirse casi a diario y que resultan incómodos
en su manejo para su consumo. En este sentido, puede resultar interesante ofrecer
productos de fruta de alta calidad en formatos que sean estables y de fácil consumo. Con
este objetivo, en esta Tesis se plantea la obtención de un producto de pomelo en polvo y
en snack. En ambos casos se parte del puré de pomelo formulado con diferentes
biopolímeros que actúan como carriers y confieren estabilidad al producto final.
Así, la primera parte de la Tesis se centra en la caracterización física y
comparación de polvos de pomelo obtenidos por dos diferentes métodos de
deshidratación como son secado por liofilización y por atomización. Además, se ha
estudiado el efecto la incorporación de biopolímeros en la calidad de los productos en
polvo obtenidos y también reconstituidos. Según los resultados alcanzados, la
liofilización se presenta como mejor proceso que la atomización para la obtención de un
producto de pomelo, tanto en polvo como rehidratado. En cuanto a los biopolímeros, cuya
incorporación es necesaria para facilitar el proceso y estabilizar al producto, parece que
la combinación de los compuestos ensayados favorece algunas de las propiedades del
polvo, tales como la solubilidad, higroscopicidad, el tiempo de mojado y la
dispersabilidad.
Para la obtención del snack, se ha trabajado con la liofilización por tratarse de
un proceso que proporciona productos de alta calidad y valor añadido. En este sentido,
aunque es un proceso lento y energéticamente costoso, parece apropiado optimizarlo para
obtener productos de fruta. Así, la segunda parte de la Tesis recoge los resultados del
estudio realizado para evaluar el efecto de la velocidad de congelación, así como de la
temperatura (ambiente, 25 y 40ºC) y presión (0.05, 0.5 y 1 mbar) durante el secado en la
duración del proceso y en la calidad del producto. En este caso se ha trabajado con el puré
de pomelo formulado con goma Arábiga y fibra de bambú. Además, se ha analizado la
evolución de la temperatura del producto durante su liofilización. Las conclusiones
obtenidas permiten proponer a la liofilización como técnica para obtener snacks de fruta
con un color, textura y contenido en vitamina C adecuados, trabajando a 0.05 mbar y 40
ºC, para acortar el tiempo de secado. Por su parte, el registro en continuo de la temperatura
del producto puede utilizarse como herramienta para establecer el punto final del proceso.
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	17. ii
Són molts els  estudis que vinculen l'alt contingut en compostos bioactivos de les
fruites amb un paper beneficiós per a la salut. D'altra banda, el consumidor, cada vegada
més exigent, està conscienciat de l'interés de contribuir a la millora de la seua salut a
través de l'alimentació. No obstant això, i a pesar dels intents de l'administració, no
s'aconseguix augmentar el consum de fruita entre la població. Açò, en part, és
conseqüència de l'estil de vida actual que resulta, en certa manera, incompatible amb
aliments que han d'adquirir-se quasi diàriament i que resulten incòmodes en el seu maneig
per al seu consum. En este sentit, pot resultar interessant oferir productes de fruita d'alta
qualitat en formats que siguen estables i de fàcil consum. Amb este objectiu, en esta Tesi
es planteja l'obtenció d'un producte de pomelo en pols i en snack. En ambdós casos es
partix del puré de pomelo formulat amb diferents biopolímeros que actuen com carriers i
conferixen estabilitat al producte final.
Així, la primera part de la Tesi se centra en la caracterització física i comparació
de pols de pomelo obtingut per dos diferents mètodes de deshidratació com són assecat
per liofilització i per atomització. A més, s'ha estudiat l'efecte la incorporació de
biopolímeros en la qualitat dels productes en pols obtinguts i també reconstituïts. Segons
els resultats aconseguits, la liofilització es presenta com a millor procés que l'atomització
per a l'obtenció d'un producte de pomelo, tant en pols com rehidratat. Quant als
biopolímeros, la incorporació dels quals és necessària per a facilitar el procés i estabilitzar
al producte, pareix que la combinació dels compostos assajats afavorix algunes de les
propietats de la pols, com ara la solubilitat, higroscopicidad, el temps de mullat i la
dispersabilidad.
Per a l'obtenció del snack, s'ha treballat amb la liofilització per tractar-se d'un
procés que proporciona productes d'alta qualitat i valor afegit. En este sentit, encara que
és un procés lent i energèticament costós, pareix apropiat optimitzar-ho per a obtindre
productes de fruita. Així, la segona part de la Tesi arreplega els resultats de l'estudi
realitzat per a avaluar l'efecte de la velocitat de congelació, així com de la temperatura
(ambient, 25 i 40ºC) i pressió (0.05, 0.5 i 1 mbar) durant l'assecat, en la duració del procés
i en la qualitat del producte. En este cas s'ha treballat amb el puré de pomelo formulat
amb goma Aràbiga i fibra de bambú. A més, s'ha analitzat l'evolució de la temperatura
del producte durant la seua liofilització. Les conclusions obtingudes permeten proposar a
la liofilització com a tècnica per a obtindre snacks de fruita amb un color, textura i
contingut en vitamina C adequats, treballant a 0.05 mbar i 40 ºC, per a acurtar el temps
d'assecat. Per la seua banda, el registre en continu de la temperatura del producte pot
utilitzar-se com a ferramenta per a establir el punt final del procés.
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	21. iii
There are many  studies that link the high content of bioactive compounds in fruits with a
beneficial role for health. On the other hand, the consumer, increasingly demanding, is
aware of the interest of contributing to the improvement of their health through food.
However, and despite the attempts of the administration, it is not possible to increase the
consumption of fruit among the population. This, in part, is a consequence of the current
lifestyle that is, to a certain extent, incompatible with foods that must be purchased almost
daily and that are uncomfortable in their handling for consumption. In this sense, it can
be interesting to offer high quality fruit products in formats that are stable and easy to
consume. With this objective in mind, this Thesis proposes obtaining a grapefruit product
both powdered and snack. In both cases, grapefruit puree was formulated with different
biopolymers that act as carriers and confer stability to the final product. Thus, the first
part of the Thesis focuses on the physical characterization and comparison of grapefruit
powders obtained by two different methods of dehydration, such as freeze and spray
drying. In addition, the effect of incorporating biopolymers on the quality of the obtained
powdered products and also after rehydration has been studied. According to the results
achieved, freeze-drying is presented as a better process than spray-drying to obtain a
grapefruit product, both powdered and rehydrated. As for the biopolymers, whose
incorporation is necessary to facilitate the process and stabilize the product, it seems that
the combination of the compounds tested favors some of the properties of the powder,
such as solubility, hygroscopicity, wetting time and dispersibility.
To obtain the snack, freeze-drying was selected because it is a process that provides
products of high quality and added value. In this sense, although it is a slow and
energetically expensive process, it seems appropriate to optimize it to obtain fruit
products. Thus, the second part of the Thesis collects the results of the study conducted
to evaluate the effect of the freezing rate, as well as the temperature (ambient, 25 and
40ºC) and pressure (0.05, 0.5 and 1 mbar) during drying, in the duration of the process
and the quality of the product. In this case we have worked with the grapefruit puree
formulated with gum Arabic and bamboo fiber. In addition, the evolution of the
temperature of the product during its freeze-drying has been analyzed. The conclusions
obtained allow us to propose freeze-drying as a technique to obtain fruit snacks with a
suitable color, texture and vitamin C content, working at 0.05 mbar and 40 ºC, to shorten
the drying time. On the other hand, the continuous recording of the temperature of the
product can be used as a tool to establish the end point of the process.
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Las frutas y  verduras son componentes esenciales de una dieta saludable y un
consumo diario suficiente podría contribuir a la prevención de enfermedades importantes,
como las cardiovasculares y algunos tipos de cáncer (OMS, 2013). Una de las familias de
frutas más destacadas son los cítricos. En España, su consumo es muy habitual, tanto por
su gran disponibilidad estacionaria, como por su alto valor nutricional. A nivel mundial,
los cítricos se encuentran entre las especies más cultivadas, no sólo por su alto contenido
en nutrientes (carbohidratos, fibras, minerales y vitaminas), sino también por su alto
contenido de múltiples metabolitos secundarios como flavonoides, alcaloides,
limonoides, carotenoides, ácidos fenólicos y aceites esenciales, que poseen una gran
variedad de efectos fisiológicos antioxidantes, antiinflamatorios, antitumorales, etc.
(Simpson et al., 2012). Existe mucha bibliografía en la que se pone de manifiesto que
muchos de estos compuestos están asociados con la reducción de enfermedades
cardiovasculares, cáncer de colón, de pecho, pulmón, párkinson y esclerosis (Chung et
al., 2017; Eggersdorfer and Wyss, 2018; Hirahatake et al., 2019). En concreto, el pomelo
(Citrus paradisi), según la (FAO, 2017), es el cuarto cítrico más producido a nivel
mundial, por detrás de las naranjas, las mandarinas y los limones. Es un fruto que
pertenece a la familia de las rutáceas y procede de una hibridación natural entre un naranjo
dulce y un pummelo (Citrus grandis). Existen principalmente dos variedades: las blancas
y las pigmentadas. Estas últimas son las más populares entre los consumidores, ya que
poseen un color más intenso que otorga al producto un aspecto más vistoso que influye
fuertemente en la decisión final del cliente de aceptarlo o rechazarlo. En España la
variedad favorita es la Star Ruby (Fig. I.1), la cual se caracteriza por tener una pulpa y
una corteza con un color más vivo, debido a la acumulación de pigmentos de carotenoides
y licopeno (Matheyambath et al., 2015), una piel fácil de extraer, menor cantidad de
semillas, alto contenido en zumo y un sabor menos amargo con respecto a otras
variedades (Kimball, 1999).
Figura I.1. Pomelo (C. paradisi) de la variedad Start Ruby
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El pomelo destaca  por ser rico en vitamina A, B y C, polifenoles y ácido cítrico.
Estos tres últimos son conocidos antioxidantes, muy beneficiosos para la salud, ya que
actúan como secuestrantes de radicales libres en caso de estrés oxidativo. Este estrés
oxidativo puede afectar negativamente al metabolismo celular, impidiendo que el
organismo realice sus funciones fisiológicas con total normalidad (Coronado et al., 2015;
Soledad, 2007). Por todo esto, el pomelo se convierte en un alimento muy interesante
desde el punto de vista nutricional. Sin embargo, a pesar de sus múltiples propiedades
funcionales, su consumo no es muy frecuente en España, debido a su característico sabor
amargo. No obstante, también hay que tener en cuenta que el zumo de pomelo inhibe a la
isoenzima CYP3A4 del citocromo P450 que más a menudo se ve implicada en el
metabolismo de algunos medicamentos como las estatinas. Esto hace que aumenten las
concentraciones plasmáticas de los medicamentos, creando un riesgo de sobredosis y de
efectos adversos dependientes de la dosis (Bailey et al., 2013).
Por otra parte, el principal inconveniente para el consumo en fresco de cualquier
fruta es su corta vida útil, sobre todo por su alto contenido en agua. Es por ello que se
lleva a cabo el procesado de estos alimentos para la obtención de productos deshidratados
menos perecederos. Así, puede resultar oportuno aprovechar los procesos aplicados para
buscar nuevos formatos de producto que permitan potenciar el consumo de frutas,
manteniendo su valor nutritivo y funcional. En la actualidad, para la obtención de
alimentos deshidratados de alta calidad, se han descrito técnicas como el secado por
atomización y la liofilización.
En este sentido, los productos de fruta en polvo constituyen una buena
alternativa como productos alimenticios saludables o ingredientes para alimentos
formulados, dado que ofrecen beneficios como la reducción del volumen o peso, el fácil
manejo y transporte y la mayor vida útil durante el almacenamiento (Bhandari, 2013;
Telis and Martínez-Navarrete, 2010). El producto en polvo podría consumirse como tal o
previa rehidratación a modo de zumo. Así, su comportamiento al flujo, tanto en aire como
en agua, su compresibilidad, su comportamiento frente a la rehidratación o su color, entre
otras, serían propiedades a tener en cuenta.
Por otra parte, también se ha visto que una alternativa con mucha aceptación en la
actualidad son los snacks saludables y por ello podrían ser también una opción con mucho
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potencial. El término  snack engloba a cualquier alimento que se pueda consumir fuera
del horario de la comida principal, por lo general en la calle y en un periodo corto de
tiempo (Hess and Slavin, 2018; Pedreschi et al., 2018). En el mercado coexisten
principalmente dos tipos de snacks: salados y dulces. Dentro del primer grupo se
encuentran mayoritariamente productos fritos elaborados a base de maíz y trigo o patatas,
caracterizados por su alto contenido en grasas y sal. Por otro lado, los snacks dulces más
conocidos son las golosinas, las chocolatinas, los lácteos o aquellos elaborados a partir
de frutas y hortalizas (Netshishivhe et al., 2019; Potter et al., 2013). La demanda de este
tipo de productos cada vez es mayor, debido al cambio en el estilo de vida que ha
experimentado la población. En el mercado español, los snacks más consumidos son el
chocolate, seguido de los frutos secos, las galletas y las patatas fritas. En este sentido,
sería interesante dar un giro al concepto de snack, pasando de una percepción de alimento
poco saludable a una oportunidad para llevar una dieta sana y equilibrada. Por este
motivo, la industria alimentaria está buscando nuevos formatos para obtener snacks
nutritivos y saludables y una opción que podría alcanzar mucha popularidad son los
snacks de frutas deshidratadas. En éstos, la textura y el color se convierten en factores
clave para la aceptación del producto por parte del consumidor. Para ser aceptados deben
tener una textura crujiente, una estructura porosa y un color similar al producto fresco.
Sin embargo, estos productos, tanto los polvos como los snacks de frutas, pueden
presentar problemas en algunas de sus propiedades, tales como una alta higroscopicidad,
que dará lugar a fenómenos de pegajosidad y apelmazamiento, que finalmente pueden
llegar al colapso, caracterizado por una pérdida de estructura y, en particular, una
disminución drástica de la porosidad, que afecta a la retención de aromas y la capacidad
de rehidratación, entre otros (Levi and Karel, 1995). El desarrollo de estos fenómenos en
productos de fruta deshidratada se asocia a su composición, ya que la mayoría de sus
solutos solubles son azúcares de bajo peso molecular, tales como la sacarosa, la glucosa
y la fructosa, y ácidos orgánicos, como el cítrico, el málico y el ácido tartárico (Adhikari
et al., 2009), los cuales presentan una baja temperatura de transición vítrea (Tg). Por
debajo de la Tg, el estado vítreo asegura la estabilidad del alimento. No obstante,
pequeños aumentos en la humedad o temperatura del mismo pueden suponer que se
sobrepase la Tg y ocurra el cambio al estado gomoso. Esto supone una marcada
disminución de su viscosidad y, consecuentemente, cambios muy importantes en las
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propiedades mecánicas y  difusionales. En este sentido, en el estado gomoso el producto
comienza a ser inestable de forma que se inician fenómenos como el pardeamiento
enzimático y no enzimático, pérdida de sustancias volátiles aromáticas y el colapso de la
estructura, relacionado con el desarrollo de fenómenos de pegajosidad y pérdida de la
estructura porosa (Roos, 1995). Además, Barbosa and Vega, (2000) aseguran que el
colapso del material se traduce en una disminución de la velocidad de sublimación de
hielo residual en el frente de sublimación del producto durante su liofilización.
Para evitar el colapso durante el secado de productos de fruta, se ha propuesto el
uso de diferentes biopolímeros u otros agentes, unos de alto peso molecular, capaces de
aumentar la temperatura de transición vítrea, y otros con un papel estérico retrasando la
humectación, como las proteínas o compuestos inorgánicos (Barbosa-Canovas et al.,
2005; Gabas et al., 2007; Sablani et al., 2008; Silva et al., 2006; Telis and Martínez-
Navarrete, 2009). Algunos ejemplos de estos biopolímeros son la goma Arábiga, las
maltodextrinas, los almidones, la gelatina, la metilcelulosa, los alginatos, las pectinas, el
dióxido de silicio, el fosfato tricálcico y las mezclas de algunos de ellos (Igual et al.,
2014b). Las proteínas también pueden minimizar el problema de la pegajosidad mediante
la modificación de las propiedades superficiales de las gotas/partículas atomizadas
(Bhusari et al., 2014). Las propiedades funcionales de los biopolímeros abarcan cualquier
propiedad fisicoquímica que ejerza un efecto en las características de los alimentos a los
que se han aplicado durante su producción, procesado, almacenamiento y/o consumo,
contribuyendo así en su calidad final (Dehnad et al., 2016). Dichas propiedades incluyen
la capacidad de retención de agua y aceite de los alimentos, las propiedades emulsionantes
y espumantes, la solubilidad, la viscosidad, la porosidad, el hinchamiento y la elasticidad,
entre otros (Fazaeli et al., 2012; Kinsella, 1979; Lin et al., 2018). En este estudio se han
utilizado, como biopolímeros protectores, la goma Arábiga (GA), la fibra de bambú (FB),
el almidón modificado anhídrido n-octenil succínico (OSA) y el aislado de proteína de
suero de leche (WPI).
La goma Arábiga o Acacia gum es un polisacárido natural conocido en la industria
alimentaria como E-414. Se extrae de la resina producida por los árboles subsaharianos
Acacia senegal y Acacia seyal como consecuencia de la gomosis, una enfermedad que
afecta a las plantas de tallo leñoso provocando la secreción de sustancias gomosas de
tonalidad ámbar como mecanismo de defensa frente a las lesiones en el tronco producidas
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por la asfixia  radicular, el ataque de hongos o insectos masivos, entre otros (Mosquera et
al., 2010; Franquesa, 2018) Esta resina destaca por su elevada solubilidad
(aproximadamente 500 g/L) y baja viscosidad en agua, así como por su gran capacidad
como emulsificante y texturizante (Badui, 2013; Mosquera et al., 2010). Su uso favorece
el aumento de la Tg de los productos, reduciendo su higroscopicidad y pegajosidad y
dando lugar a productos más fáciles de manejar durante su elaboración y transporte (C.
Agudelo et al., 2017; Gabas et al., 2007). Además, afecta de manera poco notable al color
con respecto a otros solutos. Si se agrupan todas las propiedades mencionadas, la goma
Arábiga se califica dentro del sector alimentario como un importante estabilizante de
productos deshidratados. También se le reconocen otros atributos como la retención de
sustancias volátiles, de suma importancia en alimentos procesados, y como antioxidante
(Fazaeli et al., 2012; Gabas et al., 2007; Mosquera et al., 2010).
Con respecto a la fibra de bambú, es un polisacárido no amiláceo que se obtiene
a partir de la fracción comestible del bambú. Esta fibra insoluble está compuesta
principalmente por celulosa y se caracteriza por poseer una gran capacidad de retención
de agua, independiente del pH y de la temperatura, garantizando así la distribución
homogénea de la humedad en el producto final y evitando la sinéresis. Además, actúa
como crioprotector y estabilizante en la congelación y descongelación de los alimentos,
de esta forma se previene la formación de cristales de hielo, que puedan dañar su
estructura. Otro atributo de interés es que aporta beneficios nutricionales relacionados
con la salud (Chongtham et al., 2011; Lo et al., 2008; Xuhe, 2003). Por ejemplo, su alto
contenido en silicio ayuda a reducir los problemas osteoarticulares o su bajo contenido
calórico y su efecto laxante la hacen muy recomendable en dietas adelgazantes (Felisberto
et al., 2017). Cabe mencionar, que la fibra de bambú no es tan conocida en alimentación
como la goma Arábiga. Sin embargo, cada vez se está expandiendo más su uso, sobre
todo en repostería y productos cárnicos gracias a su poder como texturizante y
antiaglomerante (Agudelo et al., 2017; Igual et al., 2014).
El almidón OSA, por otra parte, se ha utilizado ya como sustituto de algunos
componentes alimenticios como las grasas y las proteínas y se caracteriza por ser un
polímero anfifílico, obtenido mediante modificaciones químicas para mejorar las
propiedades químicas, fisicoquímicas y funcionales del almidón nativo. La molécula de
almidón, que tiene alta afinidad por el agua, baja solubilidad y baja viscosidad, gana
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elementos hidrófobos (grupos  octenilos) estabilizándose y facilitando su manipulación.
Los almidones modificados, con propiedades mejoradas, alta solubilidad y relativamente
baja viscosidad (Dokić et al., 2012), son cada vez más importantes, no sólo por sus
numerosas aplicaciones industriales, particularmente en emulsificación, encapsulación,
formación de películas y recubrimientos, elaboración de geles, etc., si no por su bajo coste
sino (Altuna et al., 2018; Lin et al., 2018).
Cuando los gránulos de almidón OSA se disuelven en agua, migran a la interfase
aire/agua formando una capa en la que los grupos hidrófobos se orientan hacia el aire
mientras que el resto del almidón se dispersa en el agua, reduciendo así la tensión
superficial y por tanto mejorando la humectabilidad. El resultado de las buenas
propiedades del OSA es la amplia utilización en la elaboración de microcápsulas sólidas,
como aceites esenciales, aceites de pescado, aceites de frutas y aceite de la dieta, que
contienen compuestos hidrofóbicos. Hay estudios en que se compara el efecto
encapsulante del OSA con las -ciclodextrinas, maltodextrina y proteína de la leche,
mostrando mejor rendimiento en la retención de compuestos (Li, 2014; Sweedman et al.,
2013). También se ha observado que es un excelente protector de la vitamina C y otros
compuestos bioactivos como el ácido linoleico, la vitamina A y algunos carotenoides
(Gonçalves et al., 2016; He et al., 2016; Janiszewska-Turak et al., 2017; Li et al., 2018)
y que no altera el sabor ni el aroma de la fruta, en estudios realizados con maracuyá,
además de que es fácil de diluir en agua fría (Borrmann et al., 2013; Paim et al., 2016;
Ramakrishnan et al., 2018). El almidón OSA es un aditivo (E-1450) permitido por la
legislación incluso en alimentos para lactantes (Reglamento (CE) nº 1333/2008 del
Parlamento Europeo y del Consejo, de 16 de diciembre de 2008, sobre aditivos
alimentarios). Tiene propiedades digestivas diferentes a las del sustrato nativo, sobre todo
porque se digiere lentamente o es completamente resistente a la digestión.
Por su parte, el carácter anfifílico de las proteínas parece ofrecer mejores
propiedades a la película formada alrededor de las partículas de polvo obtenido por
deshidratación, evitando la pegajosidad de las mismas (Adhikari et al., 2009, 2007;
Bhusari et al., 2014; Fang and Bhandari, 2012; Gharsallaoui et al., 2007). De hecho,
diferentes autores han descrito que el uso de pequeñas cantidades de proteínas en la
atomización de alimentos puede ser tan eficiente como el de una gran cantidad de
carbohidratos en el rendimiento (Adhikari et al., 2007; Fang and Bhandari, 2012; Jiang
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et al., 2013).  El aislado de proteína de suero de leche ha sido muy utilizado con este fin
(Çakır-Fuller, 2015; Madene et al., 2006; Murúa-Pagola et al., 2009; Osorio et al., 2014).
El secado por atomización, o secado en spray, es una operación de transferencia
simultánea de calor y masa, e involucra la transformación de un alimento desde un estado
líquido a un estado seco en forma de partícula (Keshani et al., 2015). En la Fig. I.2 se
muestra el proceso general de atomización en el cual el líquido de alimentación, que
puede ser una disolución, una emulsión o una suspensión, es atomizado en pequeñas
gotas, las cuales entran en contacto con la corriente de gas, que generalmente es aire
caliente, aunque también se puede usar gas inerte o nitrógeno (Goula and Adamopoulos,
2008). Es entonces cuando se establecen balances de temperatura y presión parcial de
vapor entre la fase líquida y gaseosa.
Figura I.2. Esquema del proceso de atomización (Chen and Mujumdar, 2008)
La transferencia de calor se produce desde el aire hacia el producto, mientras que
la transferencia de agua es en dirección opuesta debido a la diferencia de presión de vapor.
La temperatura de entrada del aire es alta, hasta 300 °C, y la evaporación ocurre
instantáneamente por lo que los polvos secos son expuestos a temperaturas moderadas de
(50 – 80 °C), lo que limita la degradación térmica. Las altas temperaturas utilizadas con
esta técnica podrían ejercer un efecto negativo en diversos compuestos termolábiles y
volátiles, de alto valor funcional y sensorial. Sin embargo, los tiempos de proceso son
muy cortos, lo que contribuye a que estas pérdidas sean mínimas (Chen and Mujumdar,
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2008). La atomización  da lugar a polvos muy finos (10-50 µm) o partículas de gran
tamaño (1-3 mm), dependiendo del material de entrada y de las condiciones de operación
(Gharsallaoui et al., 2007; Woo and Bhandari, 2013).
La liofilización también es una técnica de secado utilizada en la industria de los
alimentos, con el fin de estabilizar y conservar los productos, reduciendo la pérdida de
compuestos lábiles de interés y por tanto aumentando su calidad (Cortés et al., 2015). El
proceso consiste en una congelación previa del producto y, posteriormente, una
deshidratación a baja presión que transcurre en dos etapas: secado primario o etapa de
sublimación del agua congelada y secado secundario o de evaporación del agua no
congelada (Tang and Pikal, 2004). Ambas etapas de secado se realizan,
convencionalmente, a baja presión, lo que permite en ambos casos un cambio de estado
del agua a bajas temperaturas (Barbosa and Vega, 2000).
La conservación de productos procesados a baja presión y temperatura se remonta
a muchos años atrás. Ya 200 años a.C. los incas utilizaban este método para la fabricación
del chuño (patata liofilizada) y charqui (carne de llama). Posteriormente los vikingos lo
aplicaron para la conservación del arenque. En el siglo XIX, Pasteur y otros científicos
comienzan a estudiar el proceso y a ponerlo en práctica, ante la necesidad de conservar
tejidos animales y vegetales sin destruirlos. Finalmente, en 1943, el profesor Alexandre
Fleming da nombre a este proceso de conservación con el nombre de Liofilización
(Ramírez, 2006). La metodología utilizada en el proceso ha evolucionado a lo largo de su
historia, teniendo sus raíces en la crio-desecación. El término crio significa “frio” en
griego y hace referencia a una fase previa de congelado, mientras que el término
desecación hace referencia a una deshidratación del producto que corresponde con la fase
posterior. Pues bien, las primeras técnicas utilizadas y estudios realizados se basaron en
esta crio-desecación. Fue a partir del siglo XIX cuando se empezó a buscar la mejora de
las técnicas de secado, con el fin de preservar la calidad, así como de ralentizar las
reacciones químicas que puedan ocurrir durante el proceso, buscando poder tratar al
producto bajo condiciones controladas. Bacterias, virus y otros microorganismos fueron
utilizados en estas primeras aplicaciones (Flosdorf et al., 1939).
La liofilización antes de 1905 no incluía el uso de vacío, ya que no se disponía de
bombas de vacío mecánicas. Fue en 1905 cuando Benedict y Maning introdujeron el vacío
en el proceso, para mejorar la técnica basada en la congelación previa y posteriormente
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una deshidratación por  sublimación y evaporación. En la segunda guerra mundial y
durante la posguerra, la liofilización se desarrolló comercialmente ante la necesidad de
conservar el plasma sanguíneo, trabajo realizado por Greaves, Henalf y Flosdorf, y de
preparar antibióticos a base de penicilina. Los diversos estudios que se llevaron a cabo
sobre el proceso revolucionaron el uso de esta técnica, facilitando su aplicación a
productos alimenticios a partir de 1958 (Ramírez, 2006).
Los productos liofilizados presentan una humedad residual muy baja y, por tanto,
el riesgo de deterioro químico, bioquímico o microbiológico es mínimo. Además, el
hecho de que el proceso pueda realizarse a bajas temperaturas hace que los compuestos
termolábiles se conserven en gran medida. Por su parte, el vacío hace que el peligro de
oxidación del producto durante el proceso sea nulo. Además, la sublimación del hielo da
lugar a la obtención de un producto poroso que permite una rehidratación o reconstitución
rápida y eficaz (Ratti, 2013). Esto, junto con la innovadora presentación comercial que,
de cara al consumidor, confiere el proceso de liofilización al producto, son unos de los
motivos más destacables e interesantes para su aplicación a escala industrial (Casanova,
2016). Por otro lado, como todos los productos deshidratados, los liofilizados ocupan
menos volumen y son de fácil manejo, características importantes para su transporte,
almacenamiento y comodidad de consumo.
Actualmente, la liofilización es una técnica utilizada en distintos ámbitos, pero
especialmente destaca su uso en la industria farmacéutica, aplicada a la conservación de
compuestos termolábiles de la sangre, cepas de microorganismos, etc. (Rey and May,
2004; Tang and Pikal, 2004). También se utiliza en la elaboración de productos para la
industria química, en el secado de materiales orgánicos como madera y flores,
conservación de libros y documentos de interés. En la industria alimentaria, la
liofilización se aplica a productos de alto valor añadido, como pueden ser alimentos
destinados de manera exclusiva a colectivos concretos como, por ejemplo, astronautas,
montañistas, militares o bebés o, también, a alimentos en los cuales es económicamente
interesante conservar lo máximo posible su calidad organoléptica, como lo son el té, el
café aromático, ingredientes de sopas deshidratadas, algunas frutas como frambuesas,
fresas, etc. (Marques and Freire, 2005; Ramírez, 2006). De hecho, desde hace ya algunos
años se apuntaba hacia el aumento en la oferta de alimentos liofilizados al consumidor
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común, interesado en  disponer de alimentos novedosos y con mejores características
organolépticas (Ramírez, 2006).
En contraposición a las ventajas comentadas, se encuentra el coste de producción
de los productos liofilizados, destacando como causa principal de este inconveniente la
necesidad de aplicación de vacío y el largo tiempo necesario para llevar a cabo la
operación, además del coste de inversión en equipamiento (Chen and Mujumdar, 2008).
Si bien es cierto que la liofilización es un proceso largo y energéticamente costoso, su
alto rendimiento en materia seca y la elevada calidad de los productos obtenidos lo ha
convertido en el proceso de elección en productos como los comentados anteriormente.
En este sentido, cualquier avance de la técnica que permita disminuir el tiempo de proceso
y, por tanto, el coste del producto, contribuirá a potenciar su uso.
Como se ha comentado anteriormente, la liofilización comienza con una etapa de
congelación. Según las leyes de la termodinámica, la formación de hielo durante la
congelación de un alimento se inicia a una temperatura (Tm) que depende de su
composición y supone la crioconcentración de su fracción líquida. Cuanto más hielo se
forma, mayor es la concentración de la fase líquida y más disminuye Tm. La formación
de hielo en los alimentos alcanza un valor máximo correspondiente al límite cinético para
la cristalización del agua. La temperatura a la que se forma el último cristal de hielo se
conoce como Tm’ y la cantidad de agua presente en la matriz máximamente
crioconcentrada es el agua no congelable (Wg’) que, en los alimentos, se sitúa en torno a
20 g de agua/100 g disolución crioconcentrada (Roos, 1995). Si durante la congelación
no se llega al punto de máxima crioconcentración (Tm’ – Wg’), en el alimento quedará
agua congelable sin congelar. En situaciones reales, alcanzar estos valores va a depender
no sólo de la temperatura a que se llegue durante el enfriamiento sino también de la
composición del producto y de la velocidad de congelación. El agua no congelada, junto
con los solutos, forman una matriz amorfa, que estará en estado vítreo o gomoso
dependiendo de su Tg (Fabra et al., 2009; Roos, 1995). La eliminación de agua del
producto congelado tendrá que ser, por tanto, por sublimación del hielo formado y por
evaporación del agua líquida no congelada.
Oetjen and Haseley (2018), indican que cada producto debe congelarse de una
manera tal que se garantice que sufrirá pocas alteraciones en el proceso posterior de
sublimación. Se debe conocer con precisión la temperatura a la que ocurre la máxima
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formación de hielo,  la velocidad óptima de enfriamiento y la temperatura mínima de
fusión incipiente. Se busca que el producto ya congelado tenga una estructura sólida sin
intersticios en los que haya líquido concentrado para propiciar que el máximo secado
ocurra por sublimación. Un factor importante a considerar durante la congelación es el
grado de cristalización del agua. Conforme los cristales de hielo van sublimando se van
formando capilares en forma de largos poros en la masa congelada. A través de estos
poros, el agua cristalizada de las capas más profundas va escapando hacia afuera por
sublimación. La congelación lenta produce cristales grandes que favorecen la liofilización
pero que alteran la estructura de los productos y la congelación rápida produce cristales
pequeños que no llegan a producir daños mecánicos a las células. La selección de la
velocidad de congelación óptima se hace complicada y dependerá de la composición del
producto y del uso final de éste (Kasper et al., 2013; Mujumdar, 2015; Nireesha et al.,
2013).
Dado que el principio en el que se basa la liofilización es la sublimación del hielo
del alimento previamente congelado, esto sólo va a poder conseguirse de forma eficaz si
la temperatura y la presión parcial de vapor del agua (hielo) son inferiores a las del punto
triple (Fig. I.3), que en el caso del agua pura son p= 6,104 mbar y T=0.0099 ºC (Roos,
1995). Así, una vez el producto se encuentre en condiciones inferiores a las del punto
triple, ocurrirá la sublimación de todo el hielo, para lo cual absorberá el calor latente de
sublimación, que es del orden de 680 kcal/kg de hielo (Heldman and Hartel, 1997). El
aporte de este calor deberá controlarse de forma muy precisa, para evitar la fusión, aunque
sea parcial, del alimento congelado (Hua et al., 2010). Por otra parte, el vapor de agua
que se genera durante el proceso debe ser eliminado para así mantener la baja presión
necesaria. De ello se encarga el condensador del liofilizador, que trabaja a baja presión y
temperatura convirtiendo el vapor en hielo.
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Figura. I.3. Diagrama  de fases del agua (Roos, 1995).
Según lo mencionado, el proceso de secado por liofilización implica transferencia
de calor y de masa, en concreto de vapor de agua (Berk, 2013; Khalloufi and Ratti, 2003;
Mujumdar, 2015). El vapor de agua se transfiere siempre desde el frente de sublimación,
que separa la superficie de la capa seca del alimento de la congelada, hacia el
condensador. Por su parte, la transferencia de calor hasta el frente de sublimación, se
realiza bien por conducción a través de la parte todavía congelada o bien por radiación
y/o conducción a través de la capa seca. En la Fig. I.4 se esquematiza lo comentado. Por
otra parte, en la Fig. I.5 se muestra, de forma teórica, la evolución de la temperatura del
producto durante las diferentes etapas del proceso.
Figura I.4. Esquema de las capas formadas durante la liofilización. Oetjen and Haseley,
(2018) con modificaciones.
Material seco
Material congelado
Frente
sublimación
Presión cámara
Bandeja calefactora
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Figura I.5. Evolución  de la temperatura del producto y etapas de secado por
liofilización (Ratti, 2013)
La velocidad de sublimación puede estar limitada por la transferencia de vapor o
de calor, así como por el espesor del producto. Si suponemos una situación en la que el
producto se encuentra a presión atmosférica, en un ambiente muy seco y en el que la
transferencia de calor sea relativamente fácil, la transferencia de vapor de agua a través
de la capa seca será el factor que limite la velocidad global de deshidratación. En otro
supuesto, como lo es la liofilización bajo vacío, el factor limitante en la velocidad global
de deshidratación será la transferencia de calor a través de la capa seca y porosa. La
transferencia de vapor se ve limitada cuando aumenta la presión en la cámara del
liofilizador y ello repercute en una menor velocidad de secado. Por ello se trabaja bajo
vacío.
Por otra parte, teniendo en cuenta que no toda el agua presente en un alimento es
congelable, el secado primario solo disminuye el contenido de humedad del alimento
hasta un cierto punto, que depende de su composición y de la congelación previa. La
humedad residual será eliminada en la siguiente etapa, que corresponde con el secado
secundario, por evaporación. Para ello se debe mantener el vacío realizado al comienzo
del proceso y controlar la temperatura de la muestra durante todo el proceso, ya que ésta
no debe sobrepasar su temperatura de colapso (Mujumdar, 2015). El colapso, como se ha
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comentado, se asocia  al cambio de la matriz amorfa del producto de vítrea a gomosa a
alcanzar su Tg, la cual va aumentando a medida que el producto se va secando (Chen and
Mujumdar, 2008; Martínez-Navarrete et al., 2000). El tiempo destinado al secado
secundario depende, sobre todo, de la estructura que desarrolle el producto, puesto que el
vapor de agua formado se elimina al difundirse a través del producto. Es por ello que una
estructura en la cual exista una red de poros extensa y unida por canales supondrá un
transporte de agua hacia el exterior más rápido que cuando el producto carezca de esta
red de poros y canales. Por otro lado, el final de esta etapa, y por tanto de la liofilización,
no es siempre obvio, puesto que el control de la humedad durante el proceso es difícil de
llevar a cabo, ya que el producto no suele presentar una humedad uniforme, siendo sus
zonas superficiales menos húmedas que su zona interior.
Una metodología interesante pero poco investigada en los procesos de
liofilización de alimentos es la aplicación de calor, no sólo para disminuir el tiempo de
proceso, lo cual tiene gran importancia económica, sino también para obtener un producto
con menor humedad. Este calor aportado se consigue fijando una temperatura a las
bandejas del liofilizador. Sin embargo, se trata de un método muy delicado que debe
evitar, a toda costa, la fusión del hielo y el colapso de la estructura del producto seco
(Pikal et al., 1984). Como la Tg aumenta a medida que la muestra se seca, es
recomendable que, si se aplica calor, se haga de forma gradual (Oetjen and Haseley,
2018). Hay que tener en cuenta que mientras dure la sublimación del agua congelada,
todo el aporte de calor se empleará en el cambio de estado, que ocurrirá, por tanto, de
forma más rápida, y el producto se mantendrá frío, permaneciendo su temperatura por
debajo de la de las bandejas. Al finalizar el secado primario, la temperatura del producto
subirá bruscamente hacia la temperatura de las bandejas. Esta temperatura deberá
optimizarse con el doble objetivo de minimizar el tiempo de secado, pero satisfaciendo
la restricción de la transición vítrea. Por otra parte, también es posible modificar la presión
de trabajo durante el secado. Las condiciones adecuadas de presión-temperatura se
establecen, con frecuencia, a modo de ensayo y error y, normalmente, no coinciden las
óptimas para el secado primario y secundario (Lopez-Quiroga et al., 2012).
 


	42. II. OBTENCIÓN DE  POMELO EN POLVO POR
ATOMIZACIÓN Y POR LIOFILIZACIÓN
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II.1. JUSTIFICACIÓN
Tanto la  liofilización como el secado por atomización son dos técnicas que
permiten obtener productos en polvo de fácil manejo y de alta calidad sensorial, nutritiva
y funcional. Disponer de fruta en polvo para su uso, bien deshidratada o bien previamente
rehidratada, permitiría su incorporación para la formulación de zumos, infusiones,
postres, productos lácteos, ensaladas, helados, entre otros, con las ventajas de estabilidad
y de logística que supone el almacenamiento de la fruta en polvo. Sin embargo, como ya
se ha comentado en la Introducción de esta Tesis, ambos procesos se hacen dificultosos
cuando se trata de aplicarlos a alimentos con un alto contenido en azúcares y ácidos como
es el caso de las frutas. El parámetro que define la pérdida de calidad de estos productos,
una vez deshidratados, consecuencia de su humectación, es el cambio en sus propiedades
mecánicas, relacionado con el inicio de los fenómenos de apelmazamiento. Estos cambios
ocurren en las muestras asociados a la transición vítrea y se dan antes que los cambios de
color, que pueden asociarse a su pardeamiento, y también antes que las principales
reacciones químicas y microbiológicas responsables de su deterioro que requieren, no
sólo el estado gomoso del material, sino también la presencia de una cierta cantidad de
agua disponible. Por tanto, mantener a los productos en polvo en estado vítreo es
fundamental para asegurar su calidad y estabilidad. Los bajos valores de humedad y
actividad del agua críticas, para la transición vítrea de los productos de fruta en polvo,
hace necesaria la ya comentada incorporación de biopolímeros de alto peso molecular
que aumenten su Tg. Con este fin, en el grupo de investigación donde se ha desarrollado
la presente Tesis, se ha trabajado con maltodextrinas, goma arábiga, CMC, fibra de
bambú y fosfato tricálcico, entre otros, aplicados a la obtención de frutas en polvo. Los
resultados obtenidos, en base al color de los productos finales, tanto atomizados como
liofilizados, las propiedades mecánicas, la higroscopicidad, la solubilidad, el contenido
en fenoles totales, flavonoides y vitamina C y la actividad antioxidante, han permitido
recomendar a la goma arábiga (GA) y a la fibra de bambú (FB) (Agudelo et al., 2017).
Sin embargo, estos productos, en especial GA, son caros y muy heterogéneos en cuanto
a sus propiedades, por su procedencia. En este sentido, parece adecuado profundizar en
esta línea para ensayar otros solutos susceptibles de dar buenos resultados. Tal y como se
ha comentado en la Introducción de esta Tesis (apartado I), el almidón modificado con
 


	45. 16
anhídrido octenil succínico  (OSA) y el aislado de proteína de suero de leche (WPI) parece
que podrían tener gran potencial por sus características funcionales.
Teniendo en cuenta todo lo comentado anteriormente, en este apartado se ha
estudiado el efecto del proceso y de los biopolímeros incorporados en la calidad del
producto en polvo obtenido y también reconstituido, a partir del análisis del
comportamiento al flujo, tanto en aire como el agua, y su comportamiento frente a la
rehidratación. Así, se han ensayado los dos procesos de deshidratación, atomización y
liofilización, con triturado o licuado de pomelo sin y con biopolímeros añadidos, para su
comparación. Además de las formulaciones con GA y FB optimizadas por Agudelo et al.
(2017), se han planteado otras formulaciones, utilizando las mismas proporciones y
sustituyendo la GA por OSA y la FB por WPI. Los polvos obtenidos se han caracterizado
en cuanto a su higroscopicidad, porosidad, solubilidad, mojabilidad, dispersabilidad y
color. Además, se han caracterizado, en cuanto al color y al comportamiento reológico,
los polvos una vez reconstituidos hasta la humedad inicial para así poder analizar su
comportamiento frente a la rehidratación.
II.2. METODOLOGÍA
II.2.1. Materias primas
El cítrico pomelo (Citrus paradisi) de la variedad pigmentada Star Ruby,
utilizado para el estudio, se adquirió en un mercado local (Valencia, España). Se trabajó
con un lote de pomelo para todas las experiencias de liofilización y con otro para todas
las de atomización. Los frutos se seleccionaron en función de su tamaño, firmeza y
ausencia de daño físico. Además, para aumentar la estabilidad física de los productos
deshidratados, se emplearon diferentes biopolímeros de alto peso molecular (Bp): goma
Arábiga (GA, Scharlab), un aislado de proteína hidrolizada de suero de leche (WPI,
Lacprodan® DI-9212), almidón modificado anhidro octenil succínico (OSA, Roquette®
Cleargum CO 01) y fibra de bambú (FB, Vitacel® BAF 200). Estudios previos realizados
en el equipo de investigación en el que se lleva a cabo esta tesis doctoral pusieron de
manifiesto que la incorporación de 4.2 g GA y 0.58 g de FB por cada 100 g de puré,
además de un ajuste del contenido en agua hasta 90 g de agua/100 g de mezcla, en el caso
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de la liofilización,  y de 4 g de GA y 2 g de FB por cada 100 g de licuado, en el caso de la
atomización, es suficiente y adecuada para obtener fruta en polvo con buena calidad
nutritiva y sensorial, establecida en base a su color, propiedades mecánicas,
higroscopicidad, solubilidad, fenoles totales, flavonoides, vitamina C y actividad
antioxidante ( Agudelo et al., 2017). Ésta será pues la concentración propuesta a añadir
de los biopolímeros. En este estudio, además de la GA y FB, se han probado OSA y WPI
utilizando las mismas proporciones propuestas por Agudelo et al. (2017).
II.2.2. Preparación de la muestra y condiciones del proceso liofilización
La Fig. II.2.1, muestra un esquema de la preparación de las muestras. De forma
manual, el pomelo se peló y se le eliminó el albedo y el eje central. Se trituró durante 40s
a velocidad 4 y durante otros 40s más a velocidad 9 en un robot de cocina Thermomix
Vorwerk TM-21 (España). Al triturado obtenido (Tr) se le adicionó una cantidad
determinada de biopolímeros, para obtener cuatro formulaciones diferentes: Tr(GA+FB):
(4.2 g GA + 0.58) g FB/100 g puré, Tr(GA+WPI): (4.2 g GA + 0.58) g WPI/100 g puré,
Tr(OSA+FB): (4.2 g OSA + 0.58 g FB/)100 g puré y Tr(OSA+WPI): (4.2 g OSA + 0.58
g WPI/100 g puré. La homogenización de las muestras formuladas se realizó en el mismo
robot de cocina mencionado anteriormente (velocidad 2, 300 s). Luego, a cada
formulación se le ajustó la humedad a 90 g agua/100g mezcla ( Agudelo et al., 2017).
Una vez ajustada la humedad del formulado, éste se dispuso, con 0.5 cm de espesor, en
bandejas de aluminio de 23 cm de diámetro. Las muestras fueron congeladas a -45ºC
durante 48h (Liebherr LGT 2325, Alemania) para posteriormente ser liofilizadas a 0.05
mbar de presión y -55ºC en el condensador durante 48h (Telstar Lyo Quest 55, España).
A cada una de las muestras obtenidas antes de liofilizar se le analizó la humedad (Xw, g
agua/g producto), el contenido de solidos solubles (ºBrix), el color y el comportamiento
reológico.
Las muestras obtenidas después de la liofilización se envasaron a vacío (EDESA
VAC-20 SL, España) hasta su caracterización, con el fin de evitar la ganancia de agua.
Éstas se trituraron hasta la obtención de un polvo (PL), en un robot Thermomix Vorwerk
TM-21 (España), a velocidad 3 durante 10 s, y se tamizaron para asegurar un tamaño de
partícula menor a 700 m. Todas las muestras en polvo fueron analizadas en cuanto a la
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higroscopicidad (Hy), porosidad  ( ), solubilidad (Sb), mojabilidad (Mo) y dispersabilidad
(Ds). Además, se obtuvieron las isotermas de sorción.
Figura II.2.1. Esquema de preparación y liofilización de las muestras.
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II.2.3. Preparación de  la muestra y condiciones del proceso de atomización
Para la preparación de las muestras, el pomelo se peló y separó del albedo y de
su eje central para, posteriormente, ser licuado en un extractor eléctrico (DeLonghi
KC280, Italia). Al licuado obtenido (Lc) se le adicionó una cantidad determinada de
biopolímeros para obtener cuatro formulaciones Lc(GA): 4 g GA/100 g Lc,
Lc(GA+WPI): (4 g GA + 2 g WPI)/100 g Lc, Lc(OSA): 4 g OSA/100 g Lc y
Lc(OSA+WPI): (4 g OSA + 2 g WPI)/ /100 g Lc (Agudelo et al., 2017). A cada una de
las muestras preparadas se le analizó el contenido de solidos solubles (ºBrix), el color y
el comportamiento reológico. Para su atomización, los biopolímeros se disolvieron
previamente en agua destilada a las concentraciones mencionadas mediante agitación
magnética (OVAN, BasicMagMix, España) a 750 rpm y, posteriormente, se mezclaron
con el licuado en la relación 1:1, obteniéndose así cada una de las formulaciones.
Inmediatamente después, las muestras fueron congeladas a -20 ºC (Liebherr GG 5210,
Alemania) hasta su posterior atomización.
Veinticuatro horas antes de la atomización, las muestras se retiraron del
congelador y se mantuvieron en nevera (Liebherr GKv 6410, Alemania) a 4 ºC
asegurando su descongelación. La atomización de las muestras se realizó en un
atomizador Mini-Büchi B-290 (Alemania). En todos los casos, se trabajó en las
condiciones siguientes: velocidad de aspiración de 35 m3
/h, velocidad del flujo de aire de
473 L/h, velocidad de flujo de la bomba de 9 mL/min y temperatura de entrada del aire
de 150 ºC. La Fig. II.2.2, muestra un esquema del proceso de preparación explicado
anteriormente. Los polvos obtenidos por atomización (PA), con un tamaño de partícula
que varía entre 2- 25 m (según el fabricante del atomizador), fueron igualmente
envasadas a vacío hasta su caracterización. Todas las muestras en polvo, igual que en el
caso de las muestras liofilizadas, fueron analizadas en cuanto a Hy, , Sb, Mo y Ds.
Además, se obtuvieron las isotermas de sorción.
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Figura II.2.2. Esquema  de preparación y atomización de las muestras.
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II.2.4. Rehidratación del  producto en polvo obtenido por liofilización y atomización
PL y PA fueron rehidratados, al nivel de humedad de Tr y Lc formulados,
respectivamente, para obtener las muestras Tr-Rh y Lc-Rh. La cantidad de agua a añadir
se calculó mediante un balance de materia (Ec.II.2.1 y II.2.2) en base a la humedad del
polvo obtenido y la humedad a la cual se requiere llegar (𝑋𝑤
𝑓
), siendo ésta para los dos
procesos la humedad de la muestra formulada.
mrh
= mp
+ mw (II. 2.1)
mp
∗ (1 − 𝑋𝑤
𝑝
) = mrh
∗ (1 − 𝑋𝑤
𝑓
) (II. 2.2)
Donde mrh
: masa producto rehidratado (g); mw
: masa de agua añadida (g); mp
: masa de
pomelo en polvo (g); 𝑋𝑤
𝑓
: humedad de la muestra formulada (g agua/ g muestra
formulada); 𝑋𝑤
𝑝
: humedad del pomelo en polvo (g agua/ g de polvo).
El procedimiento se realizó en vasos de precipitados de 50 mL provistos de
doble camisa conectados a un baño a 20 ºC (VWR North 1162A, U.S.A) y en agitación
magnética constante (OVAN, BasicMagMix, España) a 750 rpm durante 5 min. A cada
una de las muestras liofilizadas y atomizadas rehidratadas se les midió el contenido de
solidos solubles, el color y el comportamiento reológico.
II.2.5. Determinaciones analíticas
II.2.5.1. Humedad y sólidos solubles
La humedad se determinó por triplicado, mediante gravimetría, a partir de los
pesos de la muestra antes y después de ser sometida a desecación en estufa de vacío
(Vaciotem, J.P. Selecta S.A., España) a 60±1 ºC y una presión < 100 mmHg, hasta
alcanzar peso constante. La fracción másica de solidos solubles (Xs) se midió por
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refractometría en ºBrix  a 20 ºC (Mettler Toledo 30PX, España; Método AOAC 932.12),
previa homogenización manual de la muestra, tomando tres medidas por muestra.
II.2.5.2. Dispersabilidad
Se determinó según la metodología descrita por Abdalla et al. (2010), con
algunas modificaciones. Se añadió 1 g de polvo a 10 mL de agua destilada a 25 °C en un
vaso de precipitados de 50 mL y se mantuvo bajo agitación magnética a 1050 rpm (Ovan,
BasicMagMix, España), durante 5 min. La muestra obtenida se centrifugó (1000 rpm,
Gyrozen 123GR, Korea) durante 5 min. Se midió la absorbancia del sobrenadante a 760
nm de longitud de onda utilizando un espectrofotómetro UV–visible (VWR V-1200
Spectrophotometer, China) tomando tres medidas por muestra. La dispersabilidad se
expresó en términos de unidades de densidad óptica (DO).
II.2.5.3. Solubilidad
La solubilidad o fracción másica de solutos solubles respecto a los totales se
calculó por triplicado, a partir de la Ec. (II.2.3) (Mimouni et al., 2009). Para la
cuantificación del contenido en solutos totales (ST) y solutos solubles (SS), se adicionó
1 g de muestra a 9 mL agua destilada, a 20 °C bajo agitación magnética constante a 750
rpm (OVAN, BasicMagMix, España) durante 5 min. Los ST se determinaron por secado
de una cantidad conocida de la mezcla (𝑚𝑟ℎ
1
) en estufa de vacío (Vacioterm, J.P. Selecta,
España) a 60 °C y con presión <100mm Hg durante 24 h, obteniendo el primer rehidratado
seco (𝑚𝑟ℎ
1𝑠
). Para la determinación de los SS, otra parte del polvo rehidratado (𝑚𝑟ℎ
2
) fue
centrifugada (Gyrozen 123GR, Korea) a 10.000 rpm durante 10 min a 4°C. Todo el
sobrenadante obtenido se filtró con filtro de jeringa con papel Whatman n°1, previamente
pesado y, tanto el filtrado obtenido como el filtro, se secaron en las mismas condiciones
descritas para los ST y se pesaron para obtener los solutos solubles (𝑚𝑟ℎ
2𝑠
).
SD =
SS
ST
=
mrh
2s
mrh
2
⁄
mrh
1s
mrh
1
⁄
(II.2.3)
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II.2.5.4. Mojabilidad
La mojabilidad  del polvo se evaluó por triplicado, al medir el tiempo (s)
requerido para lograr la humectación completa de una cantidad conocida de polvo vertida
suavemente sobre la superficie del agua contenida en un recipiente, dejando que se
sumerja espontáneamente sin agitación (Gea Niro, 2009). A mayor tiempo de mojado,
menor mojabilidad. El tiempo de humectación se registró utilizando el método propuesto
por Jinapong et al. (2008) con algunas modificaciones. Para lograr que el vertido del
polvo sea uniforme se utilizó un brazo mecánico compuesto por un micro controlador
(AT mega328, China) con un voltaje de operación de 5V y una velocidad del oscilador
de 16 MHz, el cual controla un servo motor de 1.6 kg/cm y una velocidad de operación a
4.8 V sin carga, con giro de 60°/0.12 s, que se encarga de verter el polvo ubicado en un
contenedor adjunto al eje del servomotor. Para el análisis, se utilizó un volumen de 100
mL de agua destilada a 25 °C, colocado en un vaso de precipitados de 500 mL y 85 mm
de diámetro. Sobre el vaso de precipitados, se colocó un soporte que sujeta al servo-motor
provisto del contenedor. La distancia entre el contenedor con la muestra (1 g) y la
superficie del agua fue de 10 cm (Fig. II.2.3).
Figura II.2.3 Esquema del dispositivo utilizado para la determinación de la mojabilidad.
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II.2.5.5. Higroscopicidad
Para la  determinación de Hy se colocaron 1.5 g de polvo en un ambiente de un
81% de humedad relativa (HR), creado por una disolución saturada de Na2SO4 colocada
en un desecador cerrado herméticamente, a temperatura ambiente durante 2, 24 y 48 h.
La diferencia de peso en ese tiempo delimitó la cantidad de agua ganada por la muestra
(Cai and Corke, 2000; Koç et al., 2014). Los resultados se expresaron como g de agua
ganada/100 g de sólidos secos, según la Ec. (II.2.4), tomando tres medidas por muestra.
Hy (%) =
(m1 − m2)
m2(1 − Xw
p
)
∗ 100 (II.2.4)
donde m1: masa hidratada (g), m2: masa de polvo inicial (g) y 𝑋𝑤
𝑝
: humedad inicial del
polvo (g de agua/ g de muestra).
II.2.5.6. Grado de apelmazamiento
Para la determinación del grado de apelmazamiento se siguió el procedimiento
descrito por Jaya and Das. (2004). La muestra hidratada para la determinación de la
higroscopicidad se colocó en estufa (J.P. Selecta, España) a 102±1°C durante 1 h.
Después de dejarla enfriar en un desecador, se pesó y se tamizó con un tamiz de 0.5 mm
de luz de malla (CISA, España) con ayuda de una tamizadora (AMP0.40, CISA, España)
durante 5 min a 50 Hz. El grado de apelmazamiento se calculó según la Ec. (II.2.5).
Ap (%) =
a
b
∗ 100 (II.2.5)
donde a: masa muestra retenida en el tamiz (g) y b: masa muestra tamizada (g).
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II.2.5.7. Porosidad
Para el  cálculo de ε del polvo se utilizó la Ec. II.2.6 En esta ecuación, la densidad
real (ρ) se calculó a partir de la composición en agua, carbohidratos y proteína de las
muestras (Ec. II.2.7). La densidad aparente (Ec. II.2.8) se basó en la medida del volumen
ocupado por una cantidad de muestra conocida después de haber sido sometida a una
etapa de vibración a 1600 rpm durante 10 s (Infrared Vortex Mixer, F202A0175, España).
𝜀(%) =
ρ − ρa
ρ
∗ 100 (II.2.6)
donde 𝜌: es la densidad real (g/cc) y 𝜌𝑎: es la densidad aparente (g/cc)
ρ =
1
Xw
p
ρw
+
(1 − Xw
p
) (
xCH
f
1 − xw
f )
ρCH
+
(1 − Xw
p
) (
xP
f
1 − xw
f )
ρP
(II. 2.7)
siendo 𝑋𝑤
𝑝
: la humedad del polvo (g agua/g polvo obtenido); ρw, ρCH y 𝜌𝑃: densidad del
agua (0.9976 g/cc), de los carbohidratos (1.4246 g/cc) y de la proteína (1.892 g/cc) (Choi
and Okos, 1986); 𝑥𝑤
𝑓
: fracción másica de agua (determinada experimentalmente), 𝑥𝑃
𝑓
:
fracción másica de proteína (WPI añadida según la formulación), 𝑥𝐶𝐻
𝑓
: fracción másica
de carbohidratos (por diferencia), en el triturado o licuado de pomelo formulados.
ρa =
mp
Vf
p (II.2.8)
donde 𝑚𝑝
: es la masa de polvo (g); 𝑉
𝑓
𝑝
: volumen después de la etapa de vibración del
polvo (cc).
 


	55. 26
II.2.5.8. Color
Para determinar  el color de las muestras se utilizó un espectrocolorímetro
(MINOLTA CM 2600-D, Japón), con una ventana de medida de 8 mm de diámetro. Las
muestras antes de deshidratar y una vez rehidratadas se colocaron en una cubeta plástica
de 3.8 cm de largo x 5 cm de alto x 2.2 cm de espesor. En el caso de las muestras en
polvo, éstas se colocaron en una cápsula de aluminio de 11mm de diámetro y 6 mm de
alto y colocando un vidrio óptico (CR-A51, Minolta Camera Co., Japan) sobre las
muestras para realizar las medidas, tres por muestra. En todos los casos, se obtuvieron las
coordenadas CIE L*a*b* utilizando como referencia el iluminante D65 y el observador
10º. El ángulo de tono (hab*), croma (Cab*) y la diferencia de color entre muestras ( E)
se calcularon a partir de las Ec. (II.2.9-II.2.11).
hab
∗
= arctg
b∗
a∗
(II.2.9)
Cab
∗
= √a∗2 + b∗2 (II.2.10)
∆E∗
= √(∆L∗)2 + (∆a∗)2 + (∆b∗)2 (II.2.11)
II.2.5.9. Isotermas de sorción de agua
Las isotermas de sorción representan la relación entre el contenido de agua del
alimento y su actividad del agua (aw). Para su obtención, se acondicionaron diferentes
cámaras herméticas a diferentes HR en un intervalo de 11 - 50% (Greenspan, 1977). Las
disoluciones salinas sobresaturada utilizadas para ello fueron: LiCl (aw = 0.11),
CH3COOK (aw = 0.22), MgCl2 (aw = 0.33), K2CO3 (aw = 0.43) y Mg (NO3)2 (aw = 0.52).
Las cámaras, en las que se introdujo aproximadamente 1 g de cada una de las muestras,
se almacenaron a 4 °C (Nüve Test Gabinet TK129, Turquia). Se controló la evolución del
peso de las muestras, hasta obtener un valor constante (Δm < ± 0.001 g). En ese momento
la aw de cada muestra se asumió igual a la correspondiente HR/100. A cada muestra
equilibrada se le analizó la humedad (Xwe), la misma que se utilizó para el ajuste del
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modelo matemático de  Brunauer-Emmett-Teller (BET) (Ec. II.2.12), utilizando el
software de análisis ORIGIN PRO versión 9.0 (OriginLab Corporation, Northampton,
EE. UU).
Xwe =
Wo ∗ C ∗ k ∗ aw
(1 − k ∗ aw) ∗ (1 + (c − 1) ∗ k ∗ aw)
(II.2.12)
Donde Xwe: contenido de agua en el equilibrio (g de agua / g sólido seco); aw:
actividad del agua del producto. Parámetros del modelo: Wo: humedad de la capa
monomolecular (g de agua / g sólido seco); C: constante de Guggenheim, relacionada con
el calor de sorción del agua de la monocapa.
II.2.5.10. Comportamiento reológico
Se obtuvieron las curvas de flujo al aplicar un barrido de gradiente de velocidad
de 0 a 150 s-1
a una temperatura constante de 20 ºC (Viscotherm VT 10, Physica,
Alemania). Para ello se utilizó un reómetro (Rheolab MC 1, Paar Physica, Alemania) con
geometría de cilindros concéntricos Z1 DIN para las muestras licuadas y atomizadas
rehidratadas y Z2 DIN para las muestras trituradas y liofilizadas rehidratadas. Las curvas
de flujo fueron ajustadas, bien al modelo de Ostwald-de-Waele (Ec. II.2.13), para obtener
el índice de comportamiento al flujo (n) y el índice de consistencia (k) y con ellos calcular
la viscosidad aparente a 100 s-1
(Ec. II.2.14), o bien al modelo de Newton (Ec. II.2.15),
según los casos. Este procedimiento se realizó por triplicado.
σ = 𝑘 ∗ (γ̇)n (II.2.13)
η = 𝑘 ∗ (100)𝑛−1 (II. 2.14)
σ = 𝜇 ∗ 𝛾̇ (II.2.15)
Donde σ: esfuerzo cortante (Pa), 𝛾̇: gradiente de velocidad (s-1
), n: índice de
comportamiento al flujo, k: índice de consistencia (Pa.sn
), η: viscosidad aparente (Pa.s),
: viscosidad newtoniana (Pa.s).
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II.2.6. Análisis estadistíco
Los  resultados se analizaron estadísticamente mediante un análisis de varianza
(ANOVA), aplicando el test LSD (least significant difference) al 95%. Para estudiar las
relaciones entre las muestras y sus propiedades se aplicaron análisis multivariantes
factoriales (FA) y de componentes principales (PC). Para el análisis estadístico se utilizó
el software Minitab® 16.2.2.
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II.3. RESULTADOS Y  DISCUSIÓN
II.3.1. Caracterización de las muestras licuadas, trituradas y sus formulaciones
II.3.1.1. Humedad y sólidos solubles
Tr y Lc presentaron humedades de 89.08±0.02 y 88.00±0.04 g de agua/100g
muestra, respectivamente. Los ºBrix fueron de 10.6±0.3 para la muestra Tr y de 12.0±0.2
para la Lc. La adición de Bp, como era de esperar, produjo un aumento significativo
(p<0.05) del contenido en sólidos solubles y una disminución de la humedad de las
muestras (Tabla II.3.1).
Tabla II.3.1. Valores medios y desviación estándar, entre paréntesis, de los sólidos
solubles (ºBrix) y humedad (Xw, agua/100g muestra) en muestras de pomelo triturado
(Tr), licuado (Lc) y sus formulaciones con goma Arábiga (GA), fibra de bambú (FB),
aislado de proteína de suero de leche (WPI) y almidón modificado anhidro octenil
succínico (OSA).
Muestra ºBrix Xw
Tr 10.6(0.3)a 89.08(0.02)c
Tr(GA+FB) 14.37(0.06)d 85.63(0.06)a
Tr(GA+WPI) 14.23(0.06)c 85.77(0.06)a
Tr(OSA+FB) 13.87(0.06)b 86.13(0.06)b
Tr(OSA+WPI) 13.80(0.17)b 86.20(0.17)b
Lc 12.0(0.2)A 88.00(0.04)E
Lc(GA) 15.57(0.06)B 84.27(0.01)D
Lc(GA+WPI) 15.67(0.12)B 83.94(0.01)B
Lc(OSA) 15.53(0.12)B 84.16(0.03)C
Lc(OSA+WPI) 15.63(0.06)B 83.88(0.01)A
Letras minúsculas y mayúsculas distintas en columnas muestran diferencia
significativa (p<0.05) entre las diferentes formulaciones del Tr y del Lc,
respectivamente, para cada uno de los parámetros.
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II.3.1.2. Color
Los valores  de las coordenadas de color analizados, L*, a* y b*, así como los
atributos calculados a partir de estos, hab* y Cab* en las muestras Tr, Lc y sus
formulaciones, se muestras en las Tablas II.3.2 y II.3.3, respectivamente. La diferencia
global de color (Ec. II.2.11) entre Tr y Lc fue de ±17.5 unidades, lo que se relaciona con
la diferente composición, sobre todo en cuanto a la pulpa del pomelo. La incorporación
de los biopolímeros a los triturados provocó cambios de color de ± 8.6-9.8 unidades y en
los licuados de ±6.3-7.1.
Tabla II.3.2. Valores medios y desviación estándar, entre paréntesis, de las coordenadas
L*, a* y b*, del croma (Cab*) y del tono (hab*) en las muestras de pomelo triturado (Tr) y
sus formulaciones con goma Arábiga (GA), fibra de bambú (FB), aislado de proteína de
suero de leche (WPI) y almidón modificado anhidro octenil succínico (OSA).
Muestra L* a* b* hab* Cab*
Tr 31.81(0.11)a 18.26(0.09)c 22.37(0.04)c 50.78(0.17)e 8.88(0.04)c
Tr(GA+FB) 31.6(0.2)a 14.82(0.06)a 14.46(0.07)a 44.30(0.04)b 20.70(0.09)a
Tr(GA+WPI) 38.9(0.2)c 16.0(0.6)b 16.0(0.5)b 44.91(0.17)c 22.7(0.8)b
Tr(OSA+FB) 38.5(0.4)c 15.6(0.6)b 15.8(0.3)b 45.4(0.5)d 22.2(0.6)b
Tr(OSA+WPI) 35.0(0.3)b 14.87(0.04)a 14.31(0.09)a 43.9(0.3)a 20.64(0.04)a
Letras distintas en columnas muestran diferencia significativa entre muestras para cada uno de los
parámetros (p<0.05).
Tabla II.3.3. Valores medios y desviación estándar, entre paréntesis, de las coordenadas
L*, a* y b*, el croma (Cab*) y el tono (hab*) en las muestras de pomelo licuado (Lc) y sus
formulaciones con goma Arábiga (GA), fibra de bambú (FB), aislado de proteína de suero
de leche (WPI) y almidón modificado anhidro octenil succínico (OSA).
Muestra L* a* b* hab* Cab*
Lc 27.1(0.7)d 9.4(0.4)c 8.0(0.4)d 40.4(0.4)bc 12.3(0.6)c
Lc(GA) 21.7(0.2)a 5.87(0.15)b 5.14(0.16)c 41.2(0.3)bc 7.8(0.2)b
Lc(GA+WPI) 22.5(0.5)ab 5.22(0.02)a 4.66(0.04)b 41.78(0.19)c 7.00(0.03)a
Lc(OSA) 23.4(0.9)bc 5.36(0.14)a 4.3(0.4)ab 39(3)b 6.88(0.12)a
Lc(OSA+WPI) 24.3(0.9)c 5.51(0.07)ab 3.93(0.02)a 35.5(0.4)a 6.76(0.06)a
Letras distintas en columnas muestran diferencia significativa entre muestras para cada uno de
los parámetros (p<0.05).
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II.3.1.3. Comportamiento reológico.
La  Fig. II.3.1, presenta las curvas de flujo de las muestras trituradas de pomelo
antes de liofilizar, Tr, y sus formulaciones. Todas ellas mostraron un comportamiento
típico de los productos pseudoplásticos. Las curvas se ajustaron al modelo de Ostwald-
de-Waele (Ec. II.2.13) y se obtuvieron los valores de n y k (Tabla II.3.4). El coeficiente
de correlación (R2
) varió entre 0.991 y 0.998, lo que indica que el ajuste fue
estadísticamente significativo en todos los casos.
Figura II.3.1. Curvas de flujo del triturado de pomelo (Tr) y sus formulaciones con goma
Arábiga (GA), fibra de bambú (FB), aislado de proteína de suero de leche (WPI) y
almidón modificado anhidro octenil succínico (OSA).
A partir de los datos presentados en la Tabla II.3.4, se observa un índice de
comportamiento al flujo n<1 que confirma el comportamiento pseudoplástico de las
muestras analizadas (Karataş and Arslan, 2016; Quek et al., 2013; Vandresen et al., 2009).
En este tipo de fluidos, la viscosidad, parámetro fundamental que caracteriza el
comportamiento reológico, disminuye cuando aumenta el gradiente de velocidad. A partir
de los parámetros del modelo, se obtuvo la viscosidad aparente ( ap) a 100 s-1
(Ec.
II.2.14). La adición de biopolímeros al triturado de pomelo aumentó significativamente
(p<0.05) el índice de consistencia y la viscosidad de las muestras. En este sentido, Karataş
and Arslan (2016), expresaron que n es casi independiente de la concentración de
biopolímeros y de la temperatura, a diferencia de k.
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Tabla II.3.4 Valores  medios y desviación estándar entre paréntesis del índice de
comportamiento de flujo (n), índice de consistencia (k) y viscosidad aparente ( ap) en
muestras de pomelo triturado (Tr) y sus formulaciones con goma Arábiga (GA), fibra de
bambú (FB), aislado de proteína de suero de leche (WPI) y almidón modificado anhidro
octenil succínico (OSA).
Muestra n k (Pa.s-1
) ap (Pa.s)
Tr 0.338(0.005) ab 2.78(0.02) a 0.132(0.004) a
Tr(GA+FB) 0.39(0.04) c 3.5(0.6) b 0.21(0.01) bc
Tr(GA+WPI) 0.37(0.01) bc 4.2(0.3) c 0.23(0.01) d
Tr(OSA+FB) 0.33(0.01) a 4.50(0.19) c 0.20(0.01) b
Tr(OSA+WPI) 0.353(0.008) ab 4.4(0.2) c 0.22(0.01) cd
Letras distintas en columnas muestran diferencia significativa entre muestras para cada
uno de los parámetros (p<0.05).
Para las muestras licuadas de pomelo y sus formulaciones, las curvas de flujo
mostraron un comportamiento diferente a las muestras trituradas. En este caso, el licuado
sin biopolímeros mostró un comportamiento newtoniano y la incorporación de los
mismos supuso el cambio a un comportamiento pseudoplástico y con mayor viscosidad
(p<0.05). En este sentido, de Castilhos et al. (2018) mencionan que el comportamiento
reológico de un fluido está influenciado por varios factores, principalmente por las
fuerzas intermoleculares y la interacción agua-soluto, por lo que con la incorporación de
biopolímeros a estas muestras cambiaría el comportamiento al flujo, su consistencia y
viscosidad. Las muestras licuadas presentaron menor consistencia que las trituradas,
asociado a su menor contenido en fibra propia del pomelo. La Tabla II.3.5, presenta los
parámetros reológicos obtenidos del ajuste al modelo de Newton (Ec. II.2.15) y la
viscosidad newtoniana en el caso de la muestra Lc y los parámetros del modelo de
Ostwald-de-Waele (Ec. II.2.13) así como la viscosidad aparente calculada, a partir de
éstos, a 100 s-1
, en el caso de los licuados formulados. El coeficiente de correlación (R2
),
comprendido entre 0.993 y 0.997, indica que el ajuste fue estadísticamente significativo
en todos los casos. Como puede observarse, GA confiere mayor viscosidad al licuado que
OSA (p<0.05).
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Tabla II.3.5. Valores  medios y desviación estándar entre paréntesis de viscosidad
newtoniana o aparente ( , ap, respectivamente), índice de comportamiento de flujo(n),
índice de consistencia (k) en muestras de pomelo Licuado (Lc) y sus formulados con
goma Arábiga (GA), fibra de bambú (FB), aislado de proteína de suero de leche (WPI) y
almidón modificado anhidro octenil succínico (OSA).
Muestra n k (Pa.s-1
) / ap (Pa.s)
Lc 1d 0.0050(0.0005)a 0.0050(0.0005)a
Lc(GA) 0.60(0.03) a 0.096(0.008) d 0.0144(0.0004)d
Lc(GA+WPI) 0.73(0.06) bc 0.037(0.012) c 0.0104(0.0004) c
Lc(OSA) 0.75(0.02) c 0.028(0.003) b 0.0090(0.0001)b
Lc(OSA+WPI) 0.70(0.06) b 0.040(0.012) c 0.0099(0.0004)c
Letras distintas en columnas muestran diferencia significativa
entre muestras para cada uno de los parámetros (p<0.05).
II.3.2. Caracterización del pomelo en polvo
Para la caracterización de los productos en polvo obtenidos mediante las
diferentes técnicas de deshidratación, se tuvieron en cuenta los parámetros relacionados
con las características del polvo como tal y aquellos relacionados con su hidratación. La
hidratación depende de la composición del polvo y de la afinidad existente entre sus
componentes y el agua. Por otra parte, también está relacionada con la accesibilidad
estérica del agua (porosidad y capilaridad) a la superficie de las partículas de polvo. Las
propiedades relacionadas con la hidratación incluyen todas las etapas que conducen a la
disolución total del polvo, siendo la humectabilidad, dispersabilidad y solubilidad los
índices a tomar en cuenta. A menudo, se tiene en cuenta también la higroscopicidad,
completando la descripción de las interacciones agua/partículas (incluida la forma de
vapor del agua) (Schuck et al., 2012). Otro parámetro de calidad importante en los
alimentos en general, y en este tipo de productos en particular, es el color, ya que la
aceptabilidad del alimento por parte de los consumidores está relacionada con este
parámetro.
II.3.2.1. Pomelo en polvo obtenido por liofilización
La Tabla II.3.6, muestra los resultados obtenidos del análisis de humedad,
dispersabilidad, solubilidad, humectabilidad, higroscopicidad y porosidad de los
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productos en polvo  obtenidos por liofilización de pomelo triturado sin y con Bp
adicionados.
Tabla II.3.6. Valores medios y desviación estándar (entre paréntesis) de la humedad (Xw:
g agua/100 g polvo), dispersabilidad (Ds; unidades de DO), solubilidad (Sb; %),
mojabilidad (Mo; s), higroscopicidad (Hy; %) y porosidad ( ; %) de los polvos
liofilizados obtenidos a partir del triturado sin formular (PL) y formulados con Goma
Arábiga (GA), fibra de bambú (FB), aislado de proteína de suero de leche (WPI) y
almidón modificado anhidro octenil succínico (OSA).
Propiedad PL PL(GA+FB) PL(GA+WPI) PL(OSA+FB) PL(OSA+WPI)
Xw 1.1(0.5)a 2.5(0.3)c 2.24(0.08)c 1.7(0.2)b 1.9(0.1)bc
Ds 0.38(0.02)d 0.06(0.00)a 0.082(0.005)b 0.107(0.006)c 0.050(0.003)a
Sb 83.4(0.01)a 84.60(0.010)b 83.8(0.004)ab 86.16(0.004)c 89.6(0.002)d
Mo 57(2)c 12.6(0.3)a 17.4(0.8)b 15.6(0.9)b 15.9(1.1)b
Hy
2h 4.00(0.07)b 2.7(0.2)a 2.7(0.2)a 2.9(0.5)a 3.16(0.12)a
24h 18.4(0.4)c 16.3(0.5)b 15.35(0.18)a 15.1(0.7)a 15.3(0.3)a
48h 27.4(0.4)c 23.9(1.1)b 23.7b(1.0)b 21.9(0.4)a 21.8(0.3)a
74.0(0.6)d 66.6(0.6)a 68.9(0.2)b 71.1(1.7)c 69.0(1.4)b
Letras distintas en filas muestran diferencia significativa entre muestras
para cada uno de los parámetros (p<0.05).
La adición de Bp aumenta significativamente (p<0.05) la humedad de los
productos en polvo obtenidos por liofilización (Tabla II.3.6), siendo este aumento menor
en las formulaciones con OSA y mayor en las que contienen GA. Los resultados
obtenidos del índice de dispersabilidad de las muestras liofilizadas en polvo muestran
que, al añadir Bp, ésta disminuye significativamente (p<0.05). Cabe indicar que, para
comprobar que la medida no variaba con el tiempo, se realizó durante una hora a
intervalos de 10 min. Dado que no existió variación en los resultados, en la Tabla II.3.6
se presenta los valores obtenidos a los 10 min de comenzar el ensayo.
La solubilidad es la velocidad y el grado en que los componentes de las
partículas de polvo se disuelven en el agua. Ésta está directamente relacionada con la
microestructura del polvo estudiado (Cano-Chauca et al., 2005). La solubilidad del
pomelo liofilizado aumentó significativamente con la adición de Bp (Tabla II.3.6), siendo
las formulaciones con GA las más parecidas a la muestra PL.
La mojabilidad se define como la capacidad de un polvo para ser penetrado por
un líquido debido a las fuerzas capilares (Hogekamp and Schubert, 2003). Ésta es mayor
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cuanto menor es  el tiempo necesario para que las muestras se humecten. Según muestra
la Tabla II.3.6, el tiempo que transcurrió hasta que las muestras formuladas obtenidas por
liofilización se humectaran por completo fue entre 12.6 y 17.4 s. La adición de Bp
disminuye el tiempo de humectación en todos los casos, siendo la muestra formulada con
GA+FB la que se humecta más rápidamente. Por tanto, todos los Bp utilizados en este
estudio pueden funcionar como agentes favorecedores de la mojabilidad del polvo
obtenido. De todas maneras, los tiempos registrados en todos estos casos fueron muy
cortos, por lo que a todos estos productos con Bp se les pueden catalogar como
instantáneos
Tal y como se explicó en el apartado II.2.5.5, la higroscopicidad se determinó a
las 2, 24 y 48h, para ver además la influencia del tiempo en este parámetro. Los valores
de Hy obtenidos son del mismo orden que los determinados por Bazaria and Kumar.
(2016) en zumo de remolacha atomizada. Desde el principio, como se observa en la Tabla
II.3.6, la adición de Bp disminuye Hy de manera significativa y sin diferencias
significativas entre formulaciones. Igual et al. (2014a), encontraron el mismo
comportamiento para polvo de lulo formulado con GA y maltodextrina. Después de 24h
y 48h, las formulaciones siguen siendo menos higroscópicas que la muestra sin Bp, siendo
las muestras formuladas con OSA las que presentaron la menor Hy (p<0.05). La alta
higroscopicidad de los productos de fruta en polvo se debe a su alto contenido en
azúcares. Los solutos podrían estar actuando compitiendo por las moléculas de agua,
formando una barrera protectora frente a la ganancia de agua en la superficie de las
partículas.
Según Molina et al. (2014), el aumento en el grado de apelmazamiento está
relacionado con la cantidad de agua que el polvo absorbe durante el almacenamiento. El
apelmazamiento del polvo es una reacción indeseable, que consiste inicialmente en la
transformación de éste en un material aglomerado y pegajoso, y cuyo resultado provoca
una disminución de la funcionalidad y la fluidez del polvo y por tanto, la pérdida de la
calidad (Aguilera et al., 1995). Aunque es un parámetro importante, la metodología
utilizada en este trabajo no resultó adecuada para su determinación, debido al tipo de
muestra, con un contenido en azúcares muy alto. La temperatura de 100 ºC que se aplicó
a las muestras durante 1h para su determinación, provocó la caramelización de ésta. Esto
hizo que el grado de apelmazamiento no se pudiera medir.
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La porosidad desempeña  un papel importante en la aglomeración de los
alimentos en polvo. Una mayor porosidad o, lo que es lo mismo, una densidad aparente
más baja, se corresponde con un polvo con un mayor volumen de aire distribuido entre
las partículas y, por tanto, más fluido (Rahman, 2001). Los materiales liofilizados se
caracterizan por los valores más bajos de densidad aparente y mayor porosidad respecto
de otros productos deshidratados mediante secado por aire caliente (Caparino et al., 2012;
Karam et al., 2016). Los resultados obtenidos presentaron valores entre el 66.6 y el 73.9%
(Tabla II.3.6). Se observó que la incorporación de biopolímeros disminuye la porosidad
de los polvos obtenidos por liofilización, siendo PL(GA+FB) el polvo menos poroso. La
presencia de los Bp podría contribuir a la obtención de partículas más regulares en su
forma con el triturado, lo que permitiría un mejor empaquetamiento.
Los parámetros de color estudiados para todas las muestras liofilizadas se
presentan en la Tabla II.3.7. Como puede observarse, aunque hay diferencias
significativas (p<0.05) en algunos casos, éstas son pequeñas y sin ninguna tendencia
clara. Por ello, para cuantificar el cambio global de color por la incorporación de los Bp,
se calculó E* con respecto a la muestra PL. Los cambios de color observados están en
el límite de lo percibido por el ojo humano, según Bodart et al. (2008), siendo la muestra
PL(GA+FB) la más afectada.
Tabla II.3.7. Atributos de color luminosidad (L*), coordenadas (a*y b*), tono (hab*),
croma (Cab*) y diferencia de color ( E*) de los polvos obtenidos a partir del triturado sin
formular (PL) y formulados con Goma Arábiga (GA), fibra de bambú (FB), aislado de
proteína de suero de leche (WPI) y almidón modificado anhidro octenil succínico (OSA).
Atributo PL PL(GA+FB) PL(GA+WPI) PL(OSA+FB) PL(OSA+WPI)
L* 75.8(0.4)c 77.54(0.05)d 74.4(0.4)a 76.0(0.2)c 75.21(0.17)b
a* 14.26(0.14)c 12.19(0.06)a 14.7(0.3)d 13.8(0.2)b 14.43(0.16)cd
b* 24.98(0.15)b 23.84(0.14)a 23.8(0.8)a 24.5(0.3)ab 24.6(0.3)b
hab* 60.28(0.11)c 62.92(0.03)e 58.39(0.3)a 60.7(0.05)d 59.63(0.12)b
Cab* 28.76(0.2)b 26.78(0.15)a 28.0(0.8)b 28.1(0.4)b 28.6(0.4)b
E* --- 3.24(0.11) 1.8(0.7) 1.0(0.9) 0.5(0.3)
Letras distintas en filas muestran diferencia significativa entre muestras para cada uno de los parámetros
(p<0.05).
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II.3.2.3. Pomelo en  polvo obtenido por atomización
La Tabla II.3.8, muestra los resultados obtenidos del análisis de humedad,
dispersabilidad, solubilidad, humectabilidad, higroscopicidad y porosidad de los
productos en polvo obtenidos por atomización del pomelo licuado y sus formulaciones.
Tabla II.3.8. Valores medios y desviación estándar (entre paréntesis) de la humedad (Xw:
g agua/100 g polvo), dispersabilidad (Ds, unidades de DO), solubilidad (Sb; %),
mojabilidad (Mo: s), higroscopicidad (Hy: %) y porosidad ( : %) de los polvos
atomizados (PA) obtenidos a partir del licuado formulado con goma Arábiga (GA), fibra
de bambú (FB), aislado de proteína de suero de leche (WPI) y almidón modificado
anhidro octenil succínico (OSA).
Propiedad PA (GA) PA(GA+WPI) PA(OSA) PA(OSA+WPI)
Xw 2.86(0.10)b 3.47(0.12)bc 4.1(0.8)c 1.5(0.2)a
Ds 0.220(0.010)b 0.030(0.010)a 0.210(0.010)b 0.04(0.006)a
Sb 94.4(0.4)a 94.80(0.10)ab 96.70(0.10)c 95.3(0.2)b
Mo 294(6)c 223(11)b 149(11)a 216(15)b
Hy
2h 4.86(0.05)b 3.72(0.17)a 5.11(0.10)b 3.8(0.5)a
24h 17.0(0.4)a 17.0(0.4)a 15.8(1.2)a 15.5(1.0)a
48h 26.6(1.3)b 24.5(0.3)ab 25,2(1.2)b 23.9(1.5)a
61.1(0.5)ab 66.0(1.3)b 64.1(4.4)b 58.3(3.9)a
Letras distintas en filas muestran diferencia significativa
entre muestras para cada uno de los parámetros (p<0.05).
Todas las muestras atomizadas presentaron valores de humedad entre 4.1 y 1.5
g agua/100 g polvo (Tabla. II.3.8). Aunque hubo diferencias significativas entre las
muestras (p<0.05) no parece que esto sea consecuencia de ninguno de los Bp en concreto.
El índice de dispersabilidad de las muestras atomizadas fue menor para las muestras
formuladas con cualquiera de las combinaciones de Bp que las que sólo presentaban un
Bp en su formulación (Tabla II.3.8).
Aunque se encontraron diferencias significativas en los valores de solubilidad
debido a la formulación, todos ellos fueron muy cercanos al 95% (Tabla II.3.8). En las
muestras obtenidas mediante el proceso de atomización, los tiempos de mojado se
encuentran entre 148.7 y 293.7 s (Tabla II.3.8). Los tiempos, por tanto, fueron largos en
todos los casos, coincidiendo con los resultados obtenidos en otros estudios (Ji et al.,
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2016) que afirman  que la leche en polvo formulada con aislado de proteína de suero
muestra una pobre humectabilidad. El proceso de atomización provoca un cambio en la
superficie de las partículas del polvo que puede influir en su hidrofobicidad y, por tanto,
en el comportamiento frente a la humectación (Fitzpatrick et al., 2016).
La higroscopicidad del pomelo en polvo obtenido por atomización aumentó de
forma significativa (p <0.05) con el tiempo, llegando hasta valores mayores del 25%, y
fue menor cuando la muestra se formuló con una combinación de Bp. Como se ha
mencionado anteriormente, los biopolímeros ayudan a disminuir la higroscopicidad del
polvo y la mayor cantidad de ellos en las formulaciones combinadas puede favorecer este
fenómeno.
De la misma manera que ocurrió en el caso de las muestras liofilizadas, el grado
de apelmazamiento no se pudo determinar en las muestras atomizadas. Los valores de
porosidad de las muestras atomizadas se encontraron en el intervalo 58-66%. Estos
resultados se encuentran dentro del margen encontrado por Egas-Astudillo (2015), en
otros polvos de pomelo obtenidos también por atomización. La Tabla II.3.9 muestra los
parámetros de color obtenidos para las muestras de pomelo atomizadas.
Tabla. II.3.9. Coordenadas y atributos de color luminosidad (L*), coordenadas (a*y b*),
tono (hab*) y croma (Cab*) de los polvos atomizados (PA) obtenidos a partir del licuado
formulado con goma Arábiga (GA), fibra de bambú (FB), aislado de proteína de suero de
leche (WPI) y almidón modificado anhidro octenil succínico (OSA).
Atributo PA (GA) PA(GA+WPI) PA(OSA) PA(OSA+WPI)
L* 90.3 (0.2)a 91.77 (0.18)b 90.10 (0.15)a 91.5 (0.2)b
a* 2.66 (0.16)c 1.49 (0.04)a 3.40 (0.15)d 2.36 (0.04)b
b* 11.4 (0.5)c 9.02 (0.12)a 9.89 (0.19)b 8.57 (0.04)a
hab* 76.9 (0.2)c 80.60 (0.18)d 71.0 (0.5)a 74.6 (0.3)b
Cab* 11.7 (0.5)c 9.14 (0.12)a 10.5 (0.2)b 8.89 (0.03)a
Letras distintas en filas muestran diferencia significativa
entre muestras para cada uno de los parámetros (p<0.05).
En la Tabla II.3.9 se observa que las formulaciones (GA+WPI) y (OSA+WPI)
presentan la mayor luminosidad (p <0.05) y los menores valores de a*, b* y Cab*, lo que
indica que la combinación de biopolímeros y/o la adición de WPI influyen en mayor
medida que la GA y la OSA por separado en los parámetros de color. Por otro lado, se
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observa que el  tono de las muestras aumentó de forma significativa (p <0.05) al añadir
WPI a las formulaciones.
II.3.3. Comparación entre los productos en polvo obtenidos por liofilización y
atomización.
A partir de los resultados alcanzados en la caracterización del pomelo en polvo
obtenido mediante los procesos de atomización y liofilización, se realizó una
comparación para ver la influencia de la técnica de deshidratación en la calidad de éstos.
La humedad de los productos obtenidos varió entre 1.1 y 2.5 g de agua/100g de
polvo para los productos liofilizados y entre 2.8 y 4.1 g de agua/100g de polvo para los
atomizados. Así, los productos liofilizados fueron los que presentaron el menor contenido
en agua (p<0.05). No obstante, todos los polvos presentaron humedades normales para
este tipo de productos.
La Fig. II.3.2a, muestra los valores de dispersabilidad obtenidos para todos los
productos en polvo, liofilizados y atomizados. Se confirma cómo todos los Bp añadidos
a las distintas formulaciones disminuyen la dispersabilidad (p<0.05). Esta disminución es
más acusada cuanto mayor es la cantidad de Bp añadida. Así, de todas las formulaciones,
los polvos atomizados que llevaban sólo 4% de GA o de OSA fueron los de mayor Ds
(p<0.05) y los formulados con 4% de GA u OSA + 2% de WPI los de menor (p<0.05).
Los liofilizados que contenían un 4.76% de Bp en su formulación, mostraron Ds
intermedias.
La solubilidad (Fig II.3.2b) se vio significativamente aumentada por la
incorporación de Bp (p<0.05), especialmente en el caso de los productos atomizados.
Esto último podría explicarse por el presumible menor tamaño de partícula en estos casos
y, por tanto, la mayor superficie de contacto con el agua. Las muestras atomizadas
presentaron mayor tiempo de mojado (p<0.05) que las liofilizadas (Fig. II.3.2c). De
nuevo, el menor tamaño de partícula y la mayor superficie disponible justificaría este
resultado.
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Figura II.3.2. Comparación  de la dispersabilidad (a), solubilidad (b) y tiempo de mojado
(c) en muestras de pomelo en polvo obtenidas por liofilización (PL, barras en naranja) y
atomización (PA, barras en amarillo). Formulaciones con goma Arábiga (GA), fibra de
bambú (FB), aislado de proteína de suero de leche (WPI) y almidón modificado anhidro
octenil succínico (OSA). Letras distintas muestran diferencia significativa entre muestras
para cada uno de los parámetros (p<0.05).
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