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RESUMEN DEL TRABAJO

El presente trabajo gira en torno a una optimizacion de la formulacion del producto en
polvo funcional Chocohop, con el fin de mejorar sus propiedades de dispersion y

presentarlo como una alternativa a la alimentacién humana.

El producto y cada una de sus materias primas fueron evaluados a través de sus
caracteristicas granulométricas, mediante las medidas del angulo de reposo, indice de
Hausner, indice de Carr, y la distribucion del tamafio de particula. Ademas se realiz6 un
andlisis térmico, mediante la técnica de calorimetria diferencial de barrido, con el fin de
establecer posibles interacciones entre ellas. Se encontré que las materias primas que
desmejoran la dispersion del producto son cereal claro, cereal oscuro, oleaginosas 1 y
oleaginosas 2; las cuales fueron sometidas a un proceso de pre humectacion con lecitina
de soja (0,2%, 0,8% y 1,5 % p/p), glicerina (3%, 6%, y 9% p/p) y polietilenglicol 400 (3%,
6%, y 9% p/p) como agentes humectantes. La humectabilidad de los polvos se midi6
mediante el tiempo de humectabilidad y propiedades termodindmicas de superficie, tales
como el angulo de contacto, trabajo de adhesién y un anélisis de energia libre superficial,
empleando los modelos de Young-Dupre y el modelo Owens-Wendt-Rabel-Kaelbe con
tres solventes diferentes agua, etilenglicol e isopropanol. El proceso de pre humectacion
logré a través del uso de polietilenglicol 400 y lecitina de soja mayor humectabilidad y
mejoraron la dispersabilidad del producto.

Palabras clave: Alimento funcional; solido pulverulento; analisis granulométrico; angulo

de contacto; energia libre superficial; tiempo de humectabilidad.
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ABSTRACT

The present work includes an optimization of the formulation of the functional powder
product chocohop, with the purpose of improving its dispersion properties and present it as

an alternative to human food.

The product and each of its raw materials were evaluated by their grain size characteristics,
through measures of the angle of repose, Hausner index, Carr index, and the distribution of
the particle. In addition, a thermal analysis was carried out using differential scanning
calorimetry , in order to establish possible interactions between them. It was found that the
raw materials that impair the dispersion of the product are light cereal, dark cereal,
oleaginous 1 and oleaginous 2; (0.2%, 0.8% and 1.5% w / w), glycerol (3%, 6%, and 9% w
/ w) and Polyethylene glycol 400 (3%, 6%, and 9% w / w) as wetting agents. The
wettability of the powders was measured by wettability time and surface thermodynamic
properties, such as contact angle, adhesion work and a free surface energy analysis, using
the Young-Dupre and Owens-Wendt-Rabel-K&elbe models with three different solvent
Water, Ethylene glycol and isopropanol. The pre-wetting process achieved through the use
of polyethylene glycol 400 and soy lecithin increased wettability and improved product

dispersibility.

Key words: Functional food; powdery solid; granulometric analysis; contact angle; surface

free energy; wetting time.
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1. INTRODUCCION

El interés por conocer la relacion entre alimentacion y salud se ha incrementado
considerablemente en los ultimos afios. Expertos en el tema, mencionan que la mejor
manera de prevenir enfermedades y asegurar una buena condicion fisica y mental es seguir
una dieta sana, variada y equilibrada (1). Los nuevos estilos de vida han hecho que la
sociedad busque mitigar las enfermedades a través de alimentos que se puedan consumir de
manera rpida y eficiente y que cumplan con los requerimientos nutricionales del ser
humano en las cantidades y calidad requerida. Como consecuencia de ello, hemos pasado
del concepto de nutricién adecuada al de nutricion 6ptima, aquella que no solo aporta las
necesidades energéticas y nutricionales bésicas, sino que a la vez aporta beneficios
fisioldgicos adicionales.

La nutricién se define como el conjunto de fendbmenos mediante los cuales se obtienen,
utilizan y excretan las sustancias nutritivas. Estas sustancias son conocidas como
nutrimentos que se definen como unidades funcionales minimas que la célula utiliza para el
metabolismo y que son provistas a través de la alimentacion (2). En este sentido, han
surgido ciencias cuyo objetivo es suministrar al organismo los nutrientes necesarios en
funcion de la situacion fisioldgica, entre ellas se destaca la nutricion orto molecular. La
nutricion orto molecular es una teoria nutricional a nivel celular y a nivel molecular que fue
defendida por el cientifico Linus Pauling y médico canadiense Abram Hoffer (3). Al tomar
en la cantidad necesaria los nutrientes, incluyendo hidratos de carbono, proteinas, grasas,
vitaminas, minerales; cada célula del cuerpo humano se vuelve completamente funcional y
auto-restaurativa, con lo cual se consigue la calidad ideal de vida, asi como la longevidad
(4). La alimentacién orto molecular trata al individuo como un todo y donde los procesos
de digestion se entrelazaran con todo el resto de acciones que se provocan en el cuerpo. De
esta forma, las patologias seran tratadas de manera integral, donde los nutrientes jugaran un

papel protagonico en el proceso de recuperacion. El especialista Pauling (5) afirma que,
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‘esta técnica estudia la manera 6ptima de entregar las moléculas correctas a las células del
cuerpo: vitaminas, minerales, oligoelementos, proteinas, agua y oxigeno, son algunas de

ellas’.

El desarrollo de investigacion en esta materia para generar productos que cumplan con
estas especificaciones ha ido avanzando en los ultimos afios; creandose los alimentos
funcionales, aquellos que ademé&s de cumplir con su funcion nutricional en el cuerpo
humano tienen un beneficio fisiologico extra, el cual es reducir el riesgo de padecer alguna
enfermedad (6). Estos alimentos incluyen en su formulacién vitaminas, minerales, acidos
grasos esenciales, aminoacidos, flavonoides, hierbas y factores alimenticios; sustancias
muy valiosas y seguras para la prevencion y tratamiento de enfermedades crénicas o graves
asociados con la mortalidad, el malestar y la discapacidad (7). Los productos funcionales se
encuentran en diferentes formas como liquidas, solido pulverulentos, semisélido, entre
otras; sin embargo, el consumidor desea encontrar formas rapidas y faciles de ingerir con
buenas caracteristicas organolépticas como la consistencia, el sabor y la palatabilidad, con
el fin de que estos formen parte de la dieta cotidiana (8). EI disefio de este tipo de
productos funcionales con dichos atributos, constituye un reto en formulacion, puesto que
por sus caracteristicas quimicas tan diversas, se crean problemas como pobre dispersion,
inadecuada reconstitucion en agua o algun vehiculo liquido, ademas de vida util corta
debido al almacenamiento y transporte. Aspectos como el tamafio de particula, la densidad
aparente, la forma de las particulas y las propiedades termodinamicas de superficie, las
cuales determinan la humectabilidad y la dispersabilidad, se hacen fundamentales para

formular los alimentos funcionales presentados como solidos pulverulentos (9).

El presente trabajo gira en torno a una optimizacion del proceso de obtencién del producto
en polvo funcional Chocohop, con el fin de mejorar sus propiedades de dispersion y
presentarlo como una alternativa a la alimentacion humana con miras al desarrollo de

alimentos funcionales que van de la mano con el concepto de nutricion Orto molecular.
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2. DESCRIPCION DEL PROYECTO

2.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Cada dia las exigencias de los consumidores de alimentos se dirigen a la busqueda de
nuevos productos con propiedades que proporcionen, ademas de valor nutritivo, otros
componentes con actividades fisioldgicas que permitan un mejor estado de salud, a fin de
reducir el riesgo de enfermedades. En busca de un equilibrio en este aspecto, surge la
nutricion orto molecular, una terapia holistica, que promueve que Si un organismo
dispone de todos los elementos nutricionales necesarios para llevar a cabo sus funciones
correctamente, sera capaz de desintoxicarse, regenerarse y establecer un 6ptimo estado de
salud tanto fisico como mental (7). Este enfoque se consigue a través del consumo de
alimentos ricos en vitaminas, minerales, oligoelementos, aminoacidos, prebidticos,
coenzimas, entre otros, que ofrecen un papel activo en el cuidado de pacientes con algunas
enfermedades comunes como el Céancer (10). Sin embargo, el consumidor no solo busca
salud, ademas requiere placer, a través de sabor, textura aspecto visual agradable;
rapidez, es decir, que sea de facil preparacion e identidad (11).

Para hacer frente a ello la industria de alimentos en la Gltima década ha propiciado el
desarrollo de productos de consumo masivo con estas caracteristicas, a los cuales se les
conoce como alimentos funcionales (12). En este contexto surge Chocohop, una bebida en
polvo, a base de cereales y oleaginosas integrales, el cual se muestra como una opcion
nutritiva, saludable y, facil de implementar en cualquier momento, como sustituto de
productos convencionales como el café y el chocolate de mesa. No obstante, este producto
es una mezcla multicomponente, con compuestos de naturaleza hidrofobica, que
desmejoran las caracteristicas visuales y de palatabilidad que busca el consumidor actual,
evidenciado en una pobre dispersabilidad y formacion de agregados. Con este estudio se
busca mejorar esos atributos del producto, lo que se convierte en un reto de reformulacion

para que este producto se presente como una alternativa altamente comercializable.
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2.2 ESTADO DEL ARTE

2.2.1 Nutricién actual

El deseo de mantener una alimentacion saludable se ha mantenido en la mente del
consumidor. Sin embargo, lo que éste entiende por alimentacion saludable se ha modificado
a medida que se ha ido aprendiendo (13). Los mercados globales influyen en como, por qué
y dénde compramos y consumimos productos, el consumidor intenta mantenerse al dia

(14), profundizando en conceptos como alimentacion y nutricion.

En el &mbito de la nutriologia iberoamericana actualmente se suele hacer una clara
distincion entre alimentacion y nutricion: la primera se reserva a la accion de alimentar
(proveer sustento) y por la segunda se entiende el conjunto de procesos subsecuentes,
finamente entrelazados y regulados, que comienzan con la alimentacion y contintan de
manera casi automatica con la digestion, la absorcion intestinal de nutrimentos, la
distribucion a todo el organismo, la asimilacion y el metabolismo por cada célula y la
excrecion de los desechos, lo cual surgié como alimentacién orto molecular (15), la cual se
enfoca en proveer al cuerpo las moléculas correctas a través de una dieta, donde se
incorporan los alimentos correctos en sus cantidades adecuadas, permitiendo que el
funcionamiento celular sea el apropiado para el organismo (16). Haciendo frente a esta
necesidad de la poblacion, cada vez es mayor la inversion de las empresas en innovacién y
desarrollo para la produccion de alimentos con caracteristicas que cumplan con los
requerimientos de la nutricion orto molecular, permitiendo a los consumidores establecer
una alimentacion que contribuya a su bienestar. En este contexto, surgen los alimentos
funcionales aquellos que, con independencia de aportar nutrientes, han demostrado
cientificamente que afectan beneficiosamente a una o varias funciones del organismo, de
manera que proporcionan un mejor estado de salud (8). A nivel mundial los alimentos

funcionales han tomado forma en los segmentos de lacteos en un 48% y de bebidas en un
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22%. El consumidor se ve atraido por un portador que sea liquido, ya que es una matriz
rapida y facil para ingerir (17). Colombia no es ajena a ello y, en busca de soluciones en
alimentacion, se suma al desarrollo de productos de caracter orto molecular y funcional,
aprovechando su gran diversidad de material bioldgico. Empresas colombianas de lacteos
han invertido tiempo y dinero para ser las pioneras en el territorio nacional con alimentos

benéficos para la salud (18).

La inclusién de los alimentos funcionales en Colombia surge a partir de la resolucion
11488 del Ministerio de Salud, la cual, buscando mejorar el estado de salud de la poblacion,
introdujeron los alimentos aptos para diabéticos y la mejora nutritiva de los productos para
los nifios. Colombia cuenta con un sin ndmero de posibilidades para la generacion de
alimentos funcionales innovadores, para ello se debe tener claridad sobre las barreras,
oportunidades y responsabilidades por afrontar para que en un futuro cercano, la canasta
basica, ademas de satisfacer necesidades fisiologicas, mejore también el estado de salud
(12). Dentro de las barreras se tienen: Falta mayor conocimiento sobre ingredientes
funcionales, su caracterizacién quimica y fisica, sus usos, ventajas, y dificultades
tecnoldgicas para su obtencion y procesamiento, falta de métodos de analisis en
laboratorios certificados, para medir la estabilidad e interaccion de los nutrientes en el
alimento y para demostrar que efectivamente el ingrediente funcional es
biodisponible. Ademas, deben propender por ser un alimento, mas no un complemento,
tener un buen sabor, una apariencia deseable y agradable, una forma de presentacién y
administracion convencional, lo cual se consigue a través de la consideracion de aspectos
fisicos y quimicos como la dispersabilidad y distribucion homogénea del producto,
seleccion del ingrediente o los ingredientes funcionales, facilidad y continuidad para

producirlos (19).
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2.3 MARCO TEORICO

2.3.1 Alimentos funcionales

El concepto mas aceptado de alimento funcional es el del documento de consenso
Functional Food Science in Europa (FUFOSE) elaborado por el “Internacional Life Science
Institute (ILSI1)”: “un alimento puede considerarse funcional cuando se demuestra
adecuadamente que, ademas de sus efectos nutritivos, afecta beneficiosamente a una 0 mas
funciones del organismo de forma que mejora su estado de salud o bienestar o reduce el

riesgo de enfermedad” (20).

Para efectos de este trabajo, el alimento funcional es aquél que se destaca por su
composicion quimica y nutricional, independientemente del grado de procesamiento. Si se
toma en cuenta las propiedades que caracterizan a los alimentos funcionales, entonces la
mayoria de los alimentos naturales son funcionales, ya que son fuente de sustancias
esenciales para el organismo (21). La Tabla 1, muestra los algunos ejemplos de los

ingredientes funcionales mas importantes y reconocidos a nivel mundial.

Al hablar de composicion quimica, es importante tomar en consideracién que un solo
alimento funcional puede reunir varios componentes nutricionales y no nutricionales; de
las caracteristicas quimicas se derivan también el atractivo sensorial, y son el origen del
desarrollo, durante y después del procesado del alimento, de cambios tanto convenientes
como indeseables. Ademas la interaccion de los constituyentes en el alimento, interaccion
propiciada o acentuada por las condiciones de procesado, emergen las caracteristicas, tanto
organolépticas como nutricionales, adecuadas para satisfacer la demanda del consumidor
pero también cambios negativos que el disefiador y formulador de este tipo de producto

debe tener en cuenta.

18



% ICESI

Tabla 1.Ingredientes funcionales junto con su posible efecto sobre la salud y ejemplos de

alimentos convencionales donde se encuentran de forma natural (22).

Ingredientes funcionales Posible efecto sobre la salud Alimento convencional en el
que se encuentra de forma
natural

Flavonmdes (prociamdinas)  Reducen el estrés oxadativo en el LDL-  Chocolate

colesterol
Catequinas Reducen el riesgo de padecer cancer Té verde
Licopeno Reduce el riesgo de padecer cancer Tomate
Compuestos polifenolicos Reducen el riesgo de padecer Vino tinto
) enfermedades cardiovasculares
Acidos grasos (n-3) Reducen el nesgo de padecer Pescado
enfermedades cardiovasculares
Probioticos Mejoran la funcion del tracto intestinal  Productos licteos fermentados
y la funcion inmune
Glucosinolatos, indoles Reducen el riesgo de padecer ciertos Cruciferas
tipos de canceres
Acido linoleico conjugado Reduce el riesgo de padecer cancer de Came de pavo, cordero, vaca, y
(CLA) mama lacteos
Proantociamidinas Reducen las infecciones del tracto Zumo de arandanos
urinario
Esteroles v esteres de estanol  Reducen el colesterol total v el LDL- Algas
colesterol
Fibra soluble Reduce el colesterol total v el LDL- Cereales integrales
colesterol
Compuestos azufrados Reducen el colesterol total v el LDL- Ajo
colesterol

2.3.2 Disefio y formulacion de alimentos funcionales

En el desarrollo de alimentos funcionales los retos mas importantes que deben asumir los
formuladores de este tipo de productos son quiza la obtencion de los ingredientes
funcionales y/o ingredientes aptos, el desarrollo del alimento funcional y la implementacion
de la estrategia de validacion de funcionalidades del alimento. La etapa de obtencion de los
ingredientes funcionales y/o ingredientes aptos para el consumo, conlleva la seleccion
adecuada de las materias primas, para conseguir la funcionalidad deseada, ademas de la
transformacion de ingredientes para su adecuacion y que puedan hacer parte integral del
proceso, la caracterizacion y evaluacion de esos ingredientes a nivel analitico, tecnolégico,
sensorial, de estabilidad y seguridad; ademas de la estandarizacion de los ingredientes y

evaluacion de la variabilidad entre lotes. En este entorno, las empresas se han enfocado en
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el desarrollo de bebidas con opciones naturales y/o funcionales como la mejor alternativa
para exportarlas como productos terminados en polvo o bebidas funcionales de facil
reconstitucion, desafio que requiere un desarrollo y comercializacion de producto que
involucra mayores recursos, conocimiento en distintas areas y alto grado de complejidad

en general (23).

2.3.3 Materias primas solidas y sus caracteristicas fisico quimicas

En este contexto se han desarrollado productos instantaneos, aquellos que requieren muy
poco esfuerzo para reconstituirse (24), de facil consumo y se dispersan en liquidos acuosos
(25). Las dispersiones son un tipo de mezclas heterogéneas en las cuales una de las fases
(fase dispersa) esta finamente dividida y distribuida en la otra (fase continua o dispersante).
Si las particulas dispersas son muy pequefias y no pueden ser separadas por filtracion, la
dispersion se llama coloidal mientras que si las particulas son de mayor tamafio y si pueden
separarse por filtracion o decantacién, la dispersion es grosera. Con el tiempo, las
dispersiones groseras tienden a separarse por efecto de la gravedad: las particulas dispersas
sedimentan si tienen mayor densidad que la fase continua o flotan si tienen menor densidad.
Cuanto menor es el tamafio de las particulas dispersas, mayor es el tiempo que tardan en
separarse (26). También se pueden dar procesos de aglomeracion entre particulas y es
importante tener un conocimiento fundamental de las fuerzas entre las particulas solidas o
los mecanismos de union que estan involucrados en el proceso de dispersion tanto fisico
como quimico. Las fuerzas que causan que las particulas permanezcan juntas son los
puentes solidos, puentes liquidos, las fuerzas de atraccion entre las particulas, y los
mecanismos de entrecruzamiento (9). Formas de puente sélido como resultado de la
sinterizacion, difusion sélida, condensacion o reaccion quimica. El puente liquido resulta de
la presencia de un liquido a granel entre particulas individuales. Una vez que se establece
un puente liquido, cualquier evaporacion de este o cambio de las interfaces liquido-gas,

aumenta las fuerzas que mantienen las particulas que se acercan mas estrechamente. Las
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fuerzas de atraccion entre particulas pueden ser electrostaticas o fuerzas de Van der Waals
(fuerzas de atraccion de corto alcance entre superficies solidas). Fuerzas electrostaticas
surgen a través de la carga por contacto con particulas cargadas o friccién. Las fuerzas de
Van der Waals surgen desde el movimiento de electrones dentro de un atomo, que
sobresale mas alla de la superficie de una particula. EI mecanismo de entrecruzamiento se
produce en aglomerados formados por enclavamiento de particulas y solo si éstos son

fibrosos o particulas en forma de placa (27).

2.3.3.1 Mecanismo de dispersion heterogénea

El proceso de dispersidn heterogéneo de un polvo se divide en 4 fases, y el comportamiento
de sus propiedades fisicas conforma el concepto de propiedades instantaneas. En la primera
etapa conocida como remojo o humedecimiento, el liquido penetra dentro de los poros de
las particulas de polvo; esta propiedad depende en gran medida de las propiedades
granulométricas del material sélido. Las particulas pequefias tienen un valor grande de area
superficial especifica (es decir, la relacion de area de superficie a masa) y no puede ser
humedecido de forma individual. EI aumento de tamafio de las particulas y / o particulas
aglomerantes pueden reducir la incidencia de la formacion de grumos (28). En la segunda,
denominada hundimiento o sumergencia, las particulas se sumergen debajo de la superficie
del liquido (29). La tercera etapa es la dispersion, describe la facilidad con la que el polvo
puede ser distribuido como uno solo sobre la superficie y en todo el grueso del agua de
reconstitucion, y en la etapa final denominada solubilidad, las particulas forman la solucion
si son solubles en el liquido, o permanecen suspendidas (30). La secuencia durante este
proceso de reconstitucion de un polvo y la facilidad para que ocurra el proceso, depende del
producto. Para evaluar la humectacion de una superficie solida por un liquido se deben

realizar determinaciones de las propiedades termodinamicas de superficie.
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2.3.4 Caracterizacion térmica mediante calorimetria diferencial de barrido DSC

La calorimetria diferencial de barrido, o DSC, es una técnica experimental dindmica que
nos permite determinar la cantidad de calor que absorbe o libera una sustancia, cuando es
mantenida a temperatura constante, durante un tiempo determinado (31). Esta
caracterizacion permite revisar interacciones, posibles contaminantes o impurezas, grados
de cristalinidad y polimorfismo, ademas de interacciones entre las materias primas, para

entrar a revisar compatibilidades o incompatibilidades.

2.3.5 Propiedades granulométricas

Estas propiedades son ampliamente estudiadas para materiales solidos particulados, se
relacionan con el flujo y la compactacion y con ello, son fundamentales conocer cuando se
pretenden disefiar formulaciones correspondientes a mezclas solidas. Dos parametros

ampliamente conocidos corresponden al a&ngulo de reposo y al indice de Carr (32).

2.3.5.1 Angulo de reposo

El dngulo de reposo corresponde a una técnica muy sencilla y que da informacion acerca de
las fuerzas interparticulares (cohesividad) del sistema sélido pulverulento, ademas de las
caracteristicas de fluidez (33). Se determina por medio del angulo formado entre la
superficie lateral del cono con la superficie (horizontal) cuando es dejado caer a una altura
fija desde un embudo, tal como se muestra en la Figura 1. Las mejores propiedades de
flujo corresponden a valores pequefios de angulos de reposo, las fuerzas inter-particulares
no impiden el desplazamiento entre las capas adyacentes de las particulas. Para calcular la

magnitud del angulo de reposo se emplea la siguiente ecuacion (34):
oc= tan 712 Ec. 1
Donde, h es la altura del cono y r el radio de la base.
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Figura 1. Montaje para medicion de angulo de reposo

2.3.5.2 Indice de Hausner
Es un valor relacionado con la fluidez de un polvo pero que toma en cuenta la densidad

aparente p,y la densidad apisonada p,,. Se describe a través de la ecuacion 2 (35):

IH = 2a Ec. 2
Pg

Tabla 2.Clasificacion de propiedades de flujo segun el indice de Hausner (36)

indice de Hausner | Caracteristicas de flujo
1,09-1,10 Excelente
1,10 =-1,14 Muy bueno
1.14-1,19 Bueno
1,19-1,25 Regular
=125 Pobre

2.3.5.3 Indice de Carr

Este corresponde a un parametro que brinda informacion sobre la capacidad del sélido
pulverulento para disminuir su volumen, dando informacion sobre el grado de
empaquetamiento que puede tener y con ello, sobre la facilidad para ser comprimido
posteriormente. Este pardmetro se relaciona por medio de la siguiente ecuacion 3 (37):

Vi_VF

%C = * 100 Ec. 3

F

Donde, %C corresponde al indice de Carr o grado de compactibilidad, mientras que V;, y

Veson los volumen inicial y final del material solido, respectivamente.
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Tabla 3. Clasificacion de propiedades de flujo segun el indice de Carr (36)

Indice de Carr Caracteristicas de flujo
5-15 Excelente
16— 18 Bueno
18-25 Regular
25-33 Pobre
33-38 Muy pobre
> 40 Deficiente

Ademas, se pueden determinar otros pardmetros tales como la voluminosidad V, y

porosidad (p) del material, por medio de varias ecuaciones, definidas como:

Densidad global o aparente (p,): pPg = % Ec.4

Donde W es el peso de la muestra en gramos y Vi es el volumen inicial.

Densidad apisonada (py): Pap = % Ec.5
F

Donde W es el peso de la muestra en gramos y Vs es el volumen final.

Voluminosidad (Vo): V= pi Ec. 6
g
Porosidad (p): p= ( — pp—g) x100 Ec.7
ap

Donde, p, es la densidad global y p,, la densidad apisonada.

2.3.6 Propiedades termodinamicas de superficie

2.3.6.1 Angulo de contacto y fendmeno de humectabilidad
La humectabilidad se define como la facilidad que tiene el polvo de empaparse de un
liquido por efecto de fuerzas capilares que controlan la velocidad de la etapa. Esta

propiedad depende en gran parte del tamafio de las particulas; si son particulas grandes,

24



% ICESI

forman poros grandes; los cuales sin exceder la porosidad critica, y con valores pequefios
de angulo de contacto entre la superficie del poro y la de penetracién en el agua, también
contribuyen a mejorar la humectabilidad del polvo (33). Este fendmeno conduce a una
disminucion de la energia libre de superficie, determinandose las fuerzas cohesivas de las
moléculas del liquido entre ellas y las fuerzas adhesivas de las interacciones moleculares
entre el liquido y el solido. La medicion del angulo de contacto, el cual se refiere al
angulo formado entre la gota de agua depositada y la pelicula, y los datos obtenidos, son
indicadores directos de la capacidad de humectacién de una superficie (38); también
puede interpretarse como el grado de hidrofobicidad del material de contacto. Se considera
que el termino humectacién significa la formacion de una interfase liquido/sélido en lugar
de la interfase inicial solido/gas. Para materias primas solidas alimentarias, la composicién
de su superficie desempefia un papel importante en el proceso de humectacion. Una
superficie en la cual la gota forma un angulo de contacto mayor que 90°, es una superficie
hidrofobica; esta condicion implica que la mojabilidad, adhesividad y la energia
superficial del solido son bajas. En cambio, si la superficie es hidrofilica, se
observara un angulo de contacto menor a 90° y tanto la mojabilidad, adhesividad como la
energia superficial del sélido seran altas (Ver Figura 2) (39). Al expresar este fenémeno en
términos de las tensiones de superficie e interface dadas por el sistema en equilibrio se
obtiene:

Vv C0SO, =ysy — VsL Ec.8

Donde ysv y ywv son las tensiones superficiales sdlido-vapor y liquido-vapor,
respectivamente; ys. representa la tension interfacial solido-liquido y & es el valor de la
tangente dado por el angulo de contacto formado por una gota del liquido y la superficie

solida en la zona de interseccion de las fases vapor-solido-liquido.
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Superficie hidrofébica Superficie hidrofilica

Alto Angulo de contacto Bajo
Pobre Adhesividad Buena
Pobre Mojado Bueno

Energia libre superficial

Baja
del sélido

Alta

Figura 2. Esquema representando los &ngulos de contacto de una superficie hidrofébica

e hidrofilica y las distintas propiedades de los mismos

2.3.6.2 Energia libre superficial

La energia libre superficial (Gs) o SFE est4 relacionada directamente con las tensiones
superficiales formadas en las zonas de las superficies liquido-vapor y sélido-vapor por
medio de la expresion:

oG
: (aAjp,T ’

Donde, v es la tension superficial o cambio en la energia libre de Gibbs por unidad de area.
Para ello, se han establecido varios modelos matematicos que pueden ser empleados, donde
destacamos los modelos de Young-Dupre (40) y OWRK (41) los cuales se describen a

continuacion:

Modelo de Young. El modelo de Young-Dupree corresponde a uno de los mas simples y
esta relacionado con un balance entre las interacciones cohesivas y adhesivas, dadas entre
la superficie del sélido y el liquido de referencia. Dependiendo del balance de estas dos
interacciones, se obtienen diferentes valores de 4. ¢ y con ello, se puede caracterizar la

manera como interacciona una superficie especifica respecto a un liquido determinado. Este
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fendmeno habitualmente es definido como trabajo de adhesion (W,44), el cual se encuentra

definido en términos de las tensiones de superficie y de interfase como:

Wogn = 71w +Vsv —7sL Ec. 10
De esta manera, cuando se relaciona las ecuaciones (8) y (10), se obtiene el modelo de
Young-Dupree definido como:

W, = 7.y (cOsE, +1) Ec. 11

Modelo Owens-Wendt-Rabel-Kéelbe (OWRK): ElI modelo OWRK (41) hace posible
determinar el tipo y grado de interaccion que se presenta entre la superficie del sélido con
el liquido de prueba, debido a que permite discriminar la SFE en términos de interacciones
atractivas apolares o de tipo dispersivo (interacciones de Van der Waals) e interacciones
atractivas de tipo polar (interacciones dipolo-dipolo y los enlaces de hidrégeno). Por tanto,
este modelo es muy util al momento de caracterizar la manera de interaccion entre un
liquido de referencia respecto a superficies solidas que varian sus caracteristicas de

hidrofobicidad. EI modelo OWRK se define a partir de una ecuacion lineal del tipo Y= mX

+ b, tal como:
7.y (Cosd+1) ( P \1/2 (7&)1/2 D \1/2
e = () +(7sy) Ec. 12
20007 e
0 +1) 12 (2 )2 d \U/2
Donde,Y:w,m: P)'e, X =Ly , b= Ec. 13
2(7/3\/ )1/2 (7SV) (7I(jV )1/2 (7sv)

Para este modelo los superindices p y d corresponden a las contribuciones de tipo
dispersivo y polar, respectivamente. Asi mismo, & es el angulo de contacto, ysv es la
energia libre superficial del liquido y yLv es la energia libre superficial del sdlido. Cabe
resaltar que para evaluar este modelo es necesario utilizar varios liquidos de prueba, donde

se incrementa la polaridad de los mismos.
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2.3.7 Agentes humectantes

La accién que ejerce un humectante es disminuir la tension superficial de grupos
quimicos y mejorar la humectabilidad. Los cuales generan un aumento de las fuerzas de

adhesion en relacion con las fuerzas de cohesion entre las dos fases (42).

2.3.7.1 Lecitina de Soja

Este compuesto es el modelo natural de todos los emulsionantes quimicos /sintéticos
y posee caracter predominante lipdfilo actuando a bajas concentraciones entre el 0.2 y
1.5% (43). En funcion de las caracteristicas individuales del material solido pulverulento,
el tamafio de particula debe ser considerado. En la molécula de lecitina, el &cido fosforico
estd unido a un grupo hidroxi primario de glicerina y a un grupo clorado como se muestra
en la Figura 3. Las propiedades anfifilicas de la lecitina de soja, le permiten estar alineada
en la interfaz de grasa / agua, con el cuerpo hidrofilo en la fase acuosa y la fraccion lipéfila
en la fase grasa (44). El resultado final es un recubrimiento alrededor de la superficie de las
particulas solidas, aumentando su afinidad por el agua y disminuyendo el angulo de
contacto (45). La lecitina de soja crea aglomerados, lo cual incrementa en gran medida el
tamafo de las particulas del material y crea sistemas con alta porosidad debido a la

formacion de estructuras huecas (46) .

S

CH, O
HaC— @

/Nv
HsC

0 PO

O

Figura 3. Molécula de Lecitina (47)
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2.3.7.2 Glicerina

El 1, 2,3-propanotriol, glicerol o glicerina C3HgO5 es un alcohol con tres grupos hidroxilos
(—OH). Ademas junto con los acidos grasos, es uno de los componentes de lipidos como los
triglicéridos y los fosfolipidos. Liquido viscoso, untuoso al tacto, incoloro, muy
higroscopico (48) . La glicerina tiene un efecto “pulidor” de las particulas tras fluir a sus
intersticios, desplazar el aire y rodear y separar el material de forma que el agua pueda
entrar y mojarlas. Su uso en alimentos llega a concentraciones del 8,5% p/p (49). Para la
determinacion de medidas de &ngulo de contacto, es necesario esperar a su expansion total

para llegar a una condicion estatica, debido a su alta viscosidad (50).

HO/\/\OH

OH
Figura 4. Estructura quimica de la glicerina (48)

2.3.7.3 Polietileglicol PEG 400

El polietilenglicol (PEG) es un poliéter polimérico con grupos hidroxilos en sus extremos
(51). La habilidad del PEG de ser soluble tanto en agua como en solventes organicos
permite comportarse como agente humectante. Estudios han demostrado que este polimero
une 2-3 moléculas de agua por unidad de 6xido de etileno (51). Ademas tiene la capacidad
de disminuir la tensién superficial y tensién interfacial entre el sélido y el liquido, con lo
que la humectacion se promueve por partida doble, debido a que se caracterizan por tener
caracter hidrofilo y lipofilo; lo que le permite dispersar otras moléculas y sus cargas en

medio disolvente.
HO—[CHJCHJO]H—CHECH:—OH

Figura 5. Formula estructural del polietileglicol (52)
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2.3.8 Tiempo de humectabilidad

Este método evalGa la humectabilidad mediante la medicion del tiempo requerido para
lograr la humectacion completa del material solido. Una cantidad conjunto del material
solido se descarga suavemente sobre la superficie del agua, para sumergirse de forma
espontanea sin agitacion. Un material solido pulverulento se humedece en menos de 60
segundos, considerandose de facil mojado, mientras que un material solido pulverulento

que tarda mas de 120 segundos se considera no humectable (53).

2.3.9 Chocohop

Es un producto elaborado a partir de la mezcla solida pulverulenta de oleaginosas, cereales
y compuestos ortomoleculares, que garantizan una nutricion Optima, disefiada para

contribuir al mantenimiento de un excelente estado de salud (Ver Figura 6).

Figura 6. Logotipo del producto Chocohop (54)
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2.4 OBJETIVOS

2.4.1. General

Optimizar la propuesta de formulacion de Chocohop, con base en la seleccion cualitativa y
cuantitativa de excipientes que logren caracteristicas de homodispersidad y uniformidad,

para mejorar la percepcion del consumidor.

2.4.2. Especificos

1. Caracterizar cada una de las materias primas de formulacion el producto comercial
mediante la técnica de calorimetria diferencial de barrido (DSC).

2. Evaluar la formulacién y cada una de las materias primas mediante la
caracterizacion de las propiedades granulométricas, para identificar materias primas
con problemas de dispersion a partir de su caracterizacion morfoldgica de
particulas, distribucién de particula, fluidez y compactacion.

3. Determinar las propiedades termodindmicas de superficie para cada a de las
materias primas.

4. Realizar procesos de pre humectacion para las materias primas detectadas con
problemas de dispersion utilizando diferentes agentes humectantes.

5. Seleccionar los excipientes a emplear en la propuesta de formulacion con base en
estudios de humectabilidad, con el fin de establecer la proporcidn respectiva de

ellos.
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2.5 METODOLOGIA PROPUESTA

2.5.1 Materiales

Los materiales utilizados en la seccion experimental fueron: mezcla de cereales tipo claro
(Lote N° 151732005104) y oscuro (Lote N° 151832005105) ( Industria Quimica Andina y
CIA S.A; Bogota, Colombia); mezclas oleaginosas 1 y 2 ( Manitoba S.A; Cali, Colombia);
panela granulada (Ingenio Rio Paila; Florida, Colombia); extracto de malta M-100,
(Maltexcoop Food, Santiago de Chile); aroma a chocolate ( GH fragancias y saborizantes;
Cali, Colombia); y estabilizante ( Colorquimica S.A; Bogota, Colombia). Finalmente, para
evaluar la humectabilidad de los componentes problema se utilizaron tres agentes
humectantes en su estado puro: glicerina, PEG 400 y lecitina de soya; los cuales fueron

suministrados por la Universidad Icesi.

2.5.2 Caracterizacion térmica para cada una de las materias primas del producto

Se realiz6 un analisis térmico de cada una de las materias primas por calorimetria
diferencial de barrido (DSC), usando un DSC modelo Q2000 (TA Instruments, New
Castle, USA) calibrado con indio Tf =155,78 °C AHf= 28,71 J/g. Los analisis DSC se
llevaron a cabo utilizando tres ciclos de calefaccion y refrigeracion desde -50°C a 300°C

con una velocidad de calentamiento de 5°C/min.

2.5.3 Caracterizacion granulométrica

2.5.3.1 Distribucion de tamafio de particula

Se empled un tamizador Modelo RX-29 (W.S Tyler, Mentor, OH USA). Para ello, se
utilizo la bateria de tamices (No. Tamiz: 40, 60, 80, 100, 200 y 250) y se pesaron 100 g de
cada uno de los componentes. Se organizaron los tamices de mayor a menor tamafio. La

evaluacion se realizo por triplicado.
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2.5.3.2 Angulo de reposo

Se pesaron 50 g de cada materia prima solida y de la mezcla correspondiente. EI embudo
se ubicd a 15 cm de la superficie plana. Finalmente, se midid el radio y la altura del polvo
que cayo sobre la superficie. La prueba fue realizada por triplicado.

2.5.3.3 Indice de Carr e indice de Hausner

Se ejecutd mediante un estudio de densidad aparente y compactada, utilizando un
apisonador Tap Density Tester: Tap-2S (Logan Instrument Corp., New Jersey, USA). Para
ello, se pesaron 100 g de cada componente y se adicionaron en la probeta graduada del
apisonador midiendo el volumen inicial y final después de 1250 golpeteos. Se determinaron

los valores de % de compresibilidad o indice de Carr, densidad global, densidad apisonada.

2.5.3.4 Determinacion del porcentaje de humedad de cada materia prima
Se realiz6 mediante el uso de una Termobalanza Mac 50/1/WH (Radwag Instruments S.L;

Madrid, Espafia) hasta obtener peso constante, manejando una temperatura de 50°C.

2.5.3.5 Mediciones del tamafio de particula

Un Mastersizer 3000(Malvern Instruments; México DF) equipado con un laser de 4 mW
Heene que opera a una longitud de onda de 632,8 nm se utiliz6 para medir el tamafio de
particula de cada materia prima solida (ver Figura 7). Las muestras se diluyeron en 120 ml
de agua destilada a 25°C * 2 y agitadas a 1800 rpm. La cantidad apropiada de cada materia
prima solida se determind al alcanzar el nivel ideal de obscuracién entre el 2 y 8% ideal

para el equipo.

2.5.3.6 Microscopia electrénica de rastreo SEM-EDX

Un microscopio electronico de barrido de emision de campo SEM EDX (Phenom-World;
Eindhoven, The Netherlands) se utilizd para obtener imagenes a 1,5 kV de cada materia
prima solida y del producto comercial (ver Figura 8). Las muestras se aplicaron en

pequerias cantidades en el soporte de cubierta con un carbono conductor.
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Figura 7. Malvern Mastersizer 3000. Fotografia obtenida, publicada y donada por

Cecoltec.

2.5.4 Proceso de pre-humectacion

Con las determinaciones anteriores, se determinaron las materias primas problema, que
ocasionan dificultad en el proceso de dispersion del producto comercial. A estos materiales
se les realizd un proceso de pre humectacion con tres agentes humectantes: La Lecitina de
Soja al 0,2%, 0,8% y 1,5% (p/p), Glicerinay PEG 400 al 3%, 6% y 9% (p/p). El proceso
se efectud adicionando el agente humectante en la proporcion indicada al material sélido y
mezclando en un mortero de porcelana, garantizando una buena distribucion de este sobre
el material sélido. Posteriormente, se procedio a efectuar todas las mediciones para evaluar
la humectabilidad de los so6lidos en ausencia (control) y en presencia de cada agente

humectante en las concentraciones definidas.

Figura 8. Microscopio electrénico de barrido Phenom ProX SEM EDX. Fotografia
obtenida, publicada y donada por Cecoltec.
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2.5.5 Determinacion de las propiedades de superficie

2.5.5.1 Determinacion del angulo de contacto

Se elaboraron tabletas comprimidas de 1000 mg correspondiente al producto por medio de
una tableteadora mono punzén (Universidad Icesi; Cali, Colombia) con fuerza de
aplicacion de 300 PSI por 10 segundos con punzon de % . Cada una de estas tabletas fue
dispuesta en el equipo de medicion de angulo de contacto. La medicion de este parametro
se llevo a cabo utilizando el método de la gota “sessile” empleando un medidor OCA15EC
(Dathaphysics Instruments GmbH; Filderstadt, Alemania) con controlador de software
(SCA20 version 4.5.14) (ver Figura 9). La captura de datos se realiz6 usando una cdmara de
video IDS, donde el punto de captura del &ngulo de contacto fue cuando el reflejo de la luz
de la gota incidente desaparecio completamente. Como liquidos de estudio se utilizé agua,
etilenglicol e isopropanol.

2.5.5.2 Determinacion de Wadh y SFE

Para cada superficie de las tabletas elaboradas a partir de las materias primas, el trabajo de
adhesion (W,,;,) fue determinado a partir del modelo de Young-Dupree (40) y para el cual
se utiliz6 solo agua-ultra pura como liquido de referencia, mientras que la energia libre
superficiales (SFE) fue determinada a partir del modelo OWRK (41) y para el cual se
utilizaron tres liquidos de polaridad creciente correspondientes a isopropanol, etilenglicol y

agua.

2.5.6 Tiempo de humectabilidad

En este estudio, se vierten 3 g de cada muestra en una probeta de 100 ml que contiene100
ml de agua tipo 1 a 25 °C (53) . Todas las probetas se eligieron del mismo tamafio. El
tiempo de humectacion fue registrado por un temporizador y todas las mediciones se

repitieron tres veces.
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Figura 9. Equipo de medicion de &ngulo de contacto Dathaphysics Instruments OCA15EC.
Fotografia obtenida, publicada y donada por Universidad Icesi.

2.5.7. Andlisis estadistico

Usando el software Minitab 17 (Minitab Inc; Pensilvania, USA), se aplicé un tratamiento
estadistico con el fin de obtener informacion acerca del efecto de la interaccion entre
variables (excipientes) sobre la humectabilidad. Para esto, los datos arrojados por las
pruebas que evaluaron la humectabilidad como el angulo de contacto, tiempo de
humectabilidad, trabajo de adhesién y energia libre superficial se sometieron a un analisis
de varianza ANOVA de un factor. Para la ejecucion del analisis de varianza es importante
tener en cuenta las hipoétesis y el criterio de decisién, ya que estos son los parametros que
permitiran llevar a cabo una correcta interpretacion y posterior toma de decisiones.
Posteriormente, se utiliza el método de comparaciones mdaltiples “Tukey”, con el objetivo
de identificar el mejor resultado para cada uno de los analisis de humectabilidad y los

resultados que cuentan con una diferencia significativa con respecto a los controles.
Hipotesis nula (Ho): Las medias de las medias no difieren entre si.
Hipotesis alterna (Ha): Al menos una de las medias es diferente.

Criterio de decision: Si F calculado > F tabulado, entonces se rechaza la hip6tesis nula.
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2.6 RESULTADOS Y DISCUSION

2.6.1 Caracterizacion térmica para cada materia prima del producto

Los termogramas que se presentan en el Anexo 5 corresponden a la caracterizacion térmica
de cada una de las materias primas que componen el producto comercial, respecto del

producto.

Para los cereales claro y oscuro, se ve una sefial correspondiente a la temperatura de fusion
a 169,30°C y 106,06°C, respectivamente. Para el caso del cereal oscuro, el cual
corresponde a una cebada malteada segun su descripcion en ficha técnica (ver Anexo 2), se
presenta una endotérmica a 106,06°C, la cual corresponde a la desnaturalizacion de
proteinas presentes, debido a la ruptura de enlaces intramoleculares de hidrégeno, las cuales
no se encuentran totalmente desnaturalizadas probablemente debido a su elevada
estabilidad térmica. La desnaturalizacion para muestras de cebada malteada en otros
estudios se han reportado entre los 100 y 130°C (55). La fraccién soluble en alcohol, o sea
la Hordeina, es la que prevalece cuando aumentan los porcentajes de proteina y representa

la mayor parte de la proteina de reserva de este cereal (56).

Para el endulzante, el cual corresponde a la panela, su composicion corresponde al 80% de
sacarosa Yy entre 10% y 12% de fructuosa y de glucosa. Asi el termograma para esta materia
prima muestra eventos térmicos de deshidratacién, fusion y degradacion, tipicos de los
azUcares que la componen (10). EI termograma corresponde entonces a la Sacarosa, la cual
muestra una sefial de fusion endotérmica a 181,28°C, el cual es congruente con lo
reportado por Kumar (10), lo cual indica la naturaleza cristalina de este compuesto. Para la
Glucosa se encuentra una temperatura de transicion vitrea a los 172,46°C, similar al
termograma reportado en otros estudios (57); se registr en el termograma una sefial de

134, 17°C, correspondiente a la fructosa.
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Para las oleaginosas 1, se detectaron dos sefiales importantes, correspondientes a reacciones
endotérmicas, las cuales corresponden a desnaturalizacion de grupos proteicos; esta materia
prima presento su degradacion mas alla de los 120 °C. A los 117,55°C, el cambio al estado
desnaturalizado de la proteina es un fendmeno cooperativo que se acompafia de una
importante absorcion de calor. Segun otros estudios la desnaturalizacion de proteinas de
este tipo de oleaginosas, se presenta entre los 90°-100°C. ElI 90% de las proteinas de
cacahuete son globulinas, cuyas fracciones principales son: arachina y conarachina; el
termograma (ver Anexo 5) muestra una sefial endotérmicos en 117,55°C, que puede
atribuirse a la desnaturalizacion térmica de arachina (58). Difiere el resultado de otros

estudios (59), debido a la especie y concentracion de la proteina.

En el caso de oleaginosas 2, se evidenciaron dos sefiales endotérmicas importantes, una a
119,9°C, correspondiente a la desnaturalizacion de grupos proteicos; lo cual corresponde a
lo encontrado por otros autores, donde registraron una sefial de temperatura para diferentes
tipos de proteinas cerca de los 100°C (60). La sefial a -19,87°C, corresponde a una fusion
de &cidos mono insaturados, reportados por otros autores a temperaturas de -29,69°C (61).
Estas dos transformaciones hacen referencia a la composicién variada que se encuentra en
estas materias primas, ya que no son materias primas puras.

Para el caso del extracto de malta presentan una sefial endotérmica correspondiente un
cambio térmico a una temperatura de 144,28°C. A su vez, al aumentar mas la temperatura
se observa la fusion de los cristales a diferentes temperaturas: 172,51°C.

Para el aroma y el estabilizante, se observan dos sefiales endotérmicas. La primera sefial
para el aroma se encuentra a una temperatura de 121,12°C correspondiente a una transicion
térmica; y la segunda sefial se encuentra a 161,83°C la cual corresponde al punto de fusion.
Por otro lado, la primera sefial del estabilizante se encuentra a 148,73°C correspondiente a
una transicion térmica; y la segunda sefial se encuentra a 180,21°C correspondiente a la
temperatura de fusion. Al verificar la comparacion de la curva de cada materia prima de

respecto del producto, se observa que para oleaginosas 2, el endulzante el estabilizante, las
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sefiales si bien se muestran en el mismo sentido, (ver Anexo5), suceden a temperaturas
diferentes, comparadas con la mezcla del producto, lo que evidencia posibles interacciones
de estas materias primas cuando se somete al proceso de mezcla con el resto de excipientes.
Para las demés materias primas se presenta las mismas sefiales en el termograma del
producto evidenciando que no existen interacciones entre los excipientes de formulacion,
que pudieran afectar la estabilidad del producto, ya que se encuentran en estado sélido. Las
temperaturas a las cuales se somete el producto para su almacenamiento y para su
preparacion se encuentran en el rango de los 25 a 60° C, por lo cual a estas temperaturas no

se observan reacciones que puedan afectar la calidad nutricional del producto.

2.6.2 Caracterizacion granulométrica

2.6.2.1 Distribucion de tamafio de particula

120,0000

100,0000

B Cereal Claro

80,0000
B Cereal Oscuro

® Oleaginosas 1

60,0000 M Oleaginosas 2

M Endulzante

Contribucion Masica %

40,0000 W Estabilizante

20,0000

0,0000 -
58 75 150 180 250 425

Tamafio de Particula pm

Figura 10. Distribucién del tamafio de particula de las materias primas del producto

comercial
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Figura 11. Distribucion del tamafo de particula del Producto comercial

La mayoria de las materias primas evaluadas presentan un sesgo al lado derecho de la
Figura 10, lo cual significa que el tamafio de las particulas es mayor a 250 um (corresponde
al tamiz # 60); el comportamiento de la distribucion de tamafio de particula para cada
materias primas, se reafirma al observar la Figura 11 de distribucién de tamafio de particula
del producto comercial. El tamafio de las particulas, afecta de manera directa el proceso de

humectabilidad de las materias primas, si son particulas grandes forman poros grandes.

Diversos estudios han mostrado la relacion entre propiedades fisicas, quimicas y la
composicion de la superficie de polvos con las propiedades de instantaneidad de ellos; asi
los resultados para productos a base de cacao y azUcar, indican que poseen buena propiedad

de dispersion para tamafios de particula >0.4 mm, mientras que para particulas <0.2 mm
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esta propiedad no es buena (24). Lo anterior da una idea general de que materias primas
como los cereales tienen problemas al momento de dispersarse.

Las particulas pequefias, que ofrecen una gran relacion area/masa, no se humedecen
individualmente, sino que forman grumos quedando cubiertas por una capa superficial
mojada, la cual reduce la velocidad con que el agua penetra hacia el interior de las
particulas. Incrementado el tamafio de particula y/o aglomerandolas, se puede reducir la
tendencia a la formacién de grumos (62). Los malos resultados en la humectabilidad para
particulas muy pequefias, son la razén por la cual en muchos productos se recurre al uso de
aglomerantes, pues al aumentar el tamafio de las particulas se mejora esta propiedad; sin
embargo, es muy importante conocer la composicion quimica de cada uno de los materiales

para conocer mas certeramente el comportamiento de ellos en un medio de dispersion.

La determinacion del tamafio de particula por el método de tamizado no fue posible para el
aroma y el extracto de malta, dichos materiales por tener tamafo pequefio, producen
problemas de cohesividad en este método y cambiaban sus propiedades reoldgicas,
evidenciandose la formacion de una masa himeda en el caso del aroma y para el extracto
de malta se aglomeran y se endurecen las particulas, por lo cual se recurrid a utilizar otra
técnica méas avanzada de determinacidn de tamafio de particula lo cual se desarrolld en la

sesion 2.6.3.

2.6.2.2 Angulo de reposo, indice de Carr e indice de Hausner

Para estos resultados se debe tener en cuenta que ninguna materia prima fluyo por si sola a
través del embudo de plastico, sino que se tuvo que realizar un golpeteo suave para que
pudieran bajar. En la Tabla 4 se muestra el promedio de cada medida con la respectiva
desviacién estandar, los cuales muestran que las materias primas, incluyendo el producto
tienen angulos de reposo menores a 50°. Lo anterior indica que dichas materias primas y el
producto, segun la USP 36/NF 31 (63), tienen propiedades de flujo que van de excelentes a
buenas. El angulo de reposo es una medida que esta relacionada con la friccién interna y la
cohesidn entre las particulas del polvo (64). Sin embargo, se debe tener en cuenta las
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limitaciones de este método: es Util para aquellas materias primas que no son cohesivas, ya
que se necesita que al caer por el embudo de plastico debe formar un cono; por otro lado, si
es muy cohesivo el polvo, entonces no se formard un cono perfectamente definido.
Ademaés, es un método poco reproducible, ya que las condiciones experimentales afectan

considerablemente los resultados que se obtengan.

Tabla 4. Registro de datos de angulo de reposo y velocidad de deslizamiento de las materias
primas y del producto comercial.

Materia Prima  Angulo (Grados) Aptitud al Flujo Velocidad de Deslizamiento

Cereal Claro 29,337 + 3,66 Excelente 2,303 0,03
Cereal Oscuro 37,278 £ 2,7 Bastante correcta 1,628 + 0,12
Oleaginosas 1 29,109 £2,2 Excelente 3,156 + 0,43
Oleaginosas 2 32,009 + 2,14 Buena 0,965 + 0,03
Endulzante 23,839 + 0,52 Excelente 20,38+ 1,32
Extracto de Malta 16,404 + 1,32 Excelente 3,818 £ 1,23
Aroma 28,759 = 1,68 Excelente 4,632 £ 0,64
Estabilizante 39,209+ 1,56  Bastante correcta 0,82+0,12
Producto 24911 +1,52 Excelente 3,143+ 0,28

Cuando se realizd esta prueba a las materias primas y al producto comercial, todas
presentaron una aptitud al flujo destacable. Sin embargo, al momento de realizar la prueba,
todas las muestras presentaron problemas al fluir por el cono de plastico, entonces se tuvo
que generar ciertas vibraciones para que pudiera seguir con el trayecto. Finalmente, estos
resultados no son tan confiables como la compresibilidad y el indice de Hausner, ya que
estos parametros se miden a partir de los volimenes aparente y apisonado, las cuales son
medidas indirectas que no se ven afectadas por las condiciones experimentales. De acuerdo
a la USP 36/ NF 31 (63), todas las materias primas y el producto comercial, presentan IC
(Compresibilidad) entre 8 y 20 segun la Tabla 5, lo cual indica que el producto con IC de
8.060, presenta propiedades de flujo excelentes (granulos en polvo). Por su parte, se
encontré que las materias primas en general tienen unas propiedades de flujo buenas (IC

entre 11 a 15) y correctas (IC entre 16 a 20). Por otro lado, el indice de Hausner
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corresponde a las mismas apreciaciones anteriores a las propiedades de flujo tanto para el
producto, el cual evidencia un valor de 1.09, correspondiente a un flujo excelente, y para
las materias primas unas propiedades de flujo que van desde buenas (IH entre 1.12 2 1.18) a
correctas ( IH entre 1.19 a 1.25).

Tabla 5. indices de Carr y Hausner de las materias primas y del producto comercial

Materia Prima I'ngigfrde ,[A)\E)giiednig Al?pfizzir?;c?a Voluminosidad Porosidad Eg&csigf
Cereal Claro 16,28 £0 0,570 0,68 0,01 1,76 £1,55 16,28 + 0,02 1,19+0
Cereal Oscuro 17,11+0 041+0 0,5+0,04 241+141 17,11 £ 0,02 1,210
Oleaginosas 1 11,73+0 0,43 +£0,01 0,49 £0,03 2,33+1,92 11,73 £0,02 1,13+0
Oleaginosas 2 13,31+0 0,43+0,03 0,5+0,04 2,34 +7,07 13,31+0,1 1,16 £ 0
Endulzante 12,93+0 0,650 0,74 £0,01 1,55 +0,09 12,93+0 1,15+0
Extracto de Malta 13,06 + 0,02 0,5+0,01 0,57 0,11 2,01 + 4,07 13,06 + 0,05 1,15+0
Aroma 18,930 0,54 +0,01 0,66 0,03 1,87 £0,43 18,93+0 1,23+0
Estabilizante 16,73+0,01 0,54 +0,01 0,65+ 0,03 1,85+ 2,63 16,73 + 0,03 12+0
Producto 8,06 + 0,47 0,47 +0,51 0,51+2,12 2,12 +8,06 8,06 + 1,08 1,09+0

La compactabilidad es una medida indirecta de la densidad aparente, la forma, el tamafio, el
area superficial, el contenido de humedad y la cohesividad del material. Por ello, fue
importante realizar este procedimiento para tener un mejor conocimiento de la fluidez de
cada materia prima y del producto actual. A partir de las densidades aparente y compactada
se puede hallar varios factores como la voluminosidad, la porosidad, la compresibilidad y el
indice de Hausner. Cuando un material es poroso, va a tener mayor contacto con el solvente
y va a permitir que se pueda disolver con més facilidad. A partir de ello, las materias
primas menos porosas pueden generar problemas al momento de disolver el producto caso
del estabilizante y el producto comercial actual. El indice de Hausner da informacion
acerca de la fluidez del sistema. A partir de 1,26 se dice que el polvo tiene poca fluidez, es
decir, que tiende a ser cohesivo y dificulta el proceso de disgregacion por el cual debe pasar
el producto para poder dispersarse. Segun los resultados, todas las materias primas se
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encuentran debajo de este numero, por lo que se puede decir que no son lo suficientemente

cohesivas para ocasionar problemas graves al momento de disolverse.
2.6.2.3 Determinacion del porcentaje de humedad de cada materia prima
Este procedimiento se realizé a una temperatura de 50°C para cada material. En la Tabla 6

se muestran los resultados obtenidos.

Tabla 6. Humedad del producto comercial y cada una de su materias primas

Materia Prima Humedad final
Cereal Claro 4,01%
Cereal Oscuro 3,47%
Oleaginosas 1 1,69%
Oleaginosas 2 1,06%
Endulzante 2,23%
Extracto de Malta 2,14%
Aroma 19,99%
Estabilizante 9,27%
Producto 4,82%

Como se puede observar en los resultados, el producto comercial tiene un porcentaje de
4,823%, el cual entra en el rango mencionando anteriormente. Sin embargo, hay dos
materias primas (estabilizante y el aroma) que se encuentran muy por encima de este
porcentaje, con valores de % de humedad de 9.273 y 19.993, respectivamente, lo cual
pueden generar ciertos problemas de disolucién a la hora de preparar la bebida, ademas de

problemas durante el almacenamiento.

2.6.3 Mediciones del tamafio de particula

Los resultados obtenidos por la caracterizacion de las particulas de las materias primas que
componen el producto se muestran en la Tabla 7. Los resultados evidencian la poli

dispersidad que presentan estos materiales, ya que presentan una gran variabilidad (ver
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Anexos 6 y 7). Esto es debido a que estas materias primas son alimentos
multicomponentes, donde se pueden encontrar grupos quimicos como proteinas,
carbohidratos, lipidos, vitaminas, minerales, entre otros, los cuales tienen diversos tamafios
de particulas. Para el cereal claro, se registré un diametro volumétrico DV (50) de 70,7 um,
por ficha técnica esta declara un DV (90) de 150 um, mientras el encontrado en este estudio
fue de 190 um. Otros autores han encontrado valores de DV (50) entre 16,46 a 73,26 um,
para diferentes variedades (64) y Drakos (65) reportaron un valor de 181.65a + 3,32 um
para este cereal comercial. En el caso de cereal oscuro, se registré un DV (50) de 43,3 pum,
por ficha técnica esta declara un DV (90) < de 150 um, lo cual es similar a lo encontrado
en este estudio, 113 um. Las oleaginosas clase 1, se encuentran en un DV (50) de 877 pm.
Las oleaginosas 2, presentaron un DV (50) de 589 um, el endulzante registré un DV (50)
de 12,7 um, para el extracto de malta se registr6 un DV (50) de 6,91 um, para el aroma se
registré un valor de 8,12 um. Finalmente, para el producto actual se encontré un valor de

DV (50) que corresponde a 97,5 um.

Tabla 7. Distribucion de tamafio de particula para materias primas y producto comercial

Materia Prima DV(10) um DV(50) um DV(90) um DV(100) um

Cereal Claro 14,3+0,02 70,7+0,31  190+2,01 398+2,40

Cereal Oscuro  17,3+0,91 43,3+1,02  113+3,01 308+2,05

Oleaginosas 1 144+2,08 877+3,02  2070+4,00  3500+6,78

Oleaginosas 2 208+2,09 589+3,01 1130+1,01  1850+3,07

Endulzante 0,71+0,01 12,740,04  69,4+0,02 163+0,01

Bxtractode 567,011 6914000 535:014 163021

Malta
Aroma 4,52+0,30 8,12+0,02 17,1+0,51 66,6+0,01
Producto 21,3+1,01 97,5+1,06 731+45,01 1830+4,03
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2.6.4 Morfologia

Una tipica imagen SEM del producto comercial en estudio se presenta en la Figura 12, para
el producto comercial se evidencian particulas con diferentes caracteristicas en su

morfologia y su tamafio, unas particulas tenian una forma esférica, otras con amorficidad.

Figura 12. Iméagenes SEM para el producto comercial

La Figura 13 muestra imagenes obtenidas por SEM de cada una de las materias primas que
componen el producto comercial. La caracterizacion de la morfologia de los sélidos es
importante, ya que puede condicionar muchas de sus propiedades. Por ejemplo, puede
afectar factores como la fluidez y la velocidad de dispersion del producto. La literatura
reporta trabajos donde se demuestra que la solubilidad de un polvo instantaneo se ve
influenciada por la microestructura de sus componentes (66) (67). Este tipo de materias
primas solidas son de origen organico, y sus formas de particula individuales muestra una
gran diversidad de estructuras, ya que sus composiciones quimicas son mas complejas (9).
Las variaciones de forma en los polvos de alimentos son enormes, grados de irregularidad
como en el caso de cereales claro y oscuro, el endulzate, el extracto de malta y aroma,

hasta una esfericidad aproximada, como es el caso de las oleaginosas 1y 2.
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Figura 13. Im&genes SEM para las materias primas solidas estudiadas: A). cereal claro, b).
cereal oscuro, ¢) oleaginosas 1, d) oleaginosas 2, e). endulzante, f). extracto de malta y

g).aroma
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2.6.5 Propiedades termodinamicas de superficie

2.6.5.1 Angulo de contacto

La media de los resultados obtenidos, su desviacién estandar para el pardmetro de angulo
de contacto de cada materia prima y del producto se muestran en la Tabla 8. Las
materias primas que presentan un angulo de contacto muy grande son el cereal claro,
cereal oscuro, oleaginosas 1, oleaginosas 2, de acuerdo a ello, estas materias primas de
formulacién hacen que el producto final tenga un valor de angulo de contacto
igualmente alto (91,166+5,27 °). Una solucion a este inconveniente es someter estas
materias primas a un proceso de aglomeracion, el cual incrementa en gran medida el
tamafo de las particulas del material y crea los granulos con alta porosidad debido a la
formacion de estructuras huecas. Por lo tanto, los materiales aglomerados generalmente
tienen una mejor humectabilidad que los polvos estandar, asi el fluido facilmente permea

las particulas (9).

Tabla 8. Angulo de contacto para las materias primas y el producto comercial

Materia Prima  Angulo de contacto &

Cereal Claro 65,333+2,14
Cereal Oscuro 85,100+2,00
Oleaginosas 1 77,916+3,06
Oleaginosas 2 64,666+1,23
Endulzante 62,133+3,61
Extracto de Malta 37,933+4,44
Aroma 70,001+1,41
Producto 91,166+5,27
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Al realizar el proceso de pre-humectacion con los tres agentes humectantes elegidos:

lecitina, glicerina y PEG 400, se obtuvo los datos que se muestran en las Tablas 9 y 10.

Tabla 9. Angulo de contacto para cereal claro y cereal oscuro, frente a tres humectantes a

tres concentraciones de interés, evaluados en agua pura, etilenglicol e isopropanol.

Agua Etilenglicol Isopropanol
Materia % Angulo de Angulo de Angulo de
Prima Humectante Humectante Contacto (°) Contacto (°) Contacto (°)
Control 0 65,333 + 2,142 79,933 +1,32 18,15+ 2,81
0,200 57,7 +2,15° 78,183 + 2,67 17,7+ 3,85
Lecitina 0,800 54,5 + 2,95% 80,966 + 1,64 153+ 1,16
1,500 58,9 + 0,752 80,55 + 2,01 17,266 + 0,88
Cereal Claro o 3,000 61,983 + 5,522 77,35+1,95 19,566 + 3,36
Glicerina 6,000 64,833 + 0,56° 79,55+ 3 17,45+0,9
9,000 62,85 + 4,032 80,15+ 0,21 16,316 + 0,48
3,000 58,866 + 1,41% 76,066 + 4,71 18,65 + 0,13
PEG 400 6,000 56,633 + 2,25° 81,316 + 1,31 18,466 + 2,66
9,000 60,783 + 4,62% 79,85 + 2,23 16,65 + 1,72
Control 0 87,933 + 3,752 73,8+ 2,73 18,033 + 2,25
0,200 83,766 + 0,632 75,816 + 2,88 18,666 + 2,36
Lecitina 0,800 84,133 + 4,652 79,433 + 3,98 17,016 £ 0,76
1,500 81,033 +1,4° 78,366 + 5,55 18,016 + 1,06
Cereal 3,000 85,666 + 4,462 78,283 + 6,46 19,566 + 2,9
Oscuro Glicerina 6,000 79,666 + 6,34 75,25+ 6,71 15,95 + 0,91
9,000 83,016 + 1,72 72,766 + 3,28 15,433 + 1,63
3,000 76 +2,01° 76,925+ 1,16 20,7 +1,81
PEG 400 6,000 74,483 + 1,35° 77,05+ 0,75 20 +1,57
9,000 68,3 +5,67° 75,883 + 2,24 17,566 + 2,89

Los valores se expresan como media + desviacion estandar. Se observaron diferencias significativas en las medias del angulo de contacto
de los diferentes tratamientos con respecto al control (p <0,05). a, b, ¢ Los valores medios con letras diferentes son significativamente
diferentes (p <0,05, el andlisis post-hoc de Tukey).
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Segun los resultados de la Tabla 9 y 10, se evidencia que la relacion entre el angulo de
contacto y las caracteristicas de humectacion se ve favorecida, ya que se disminuyo

significativamente (P<0,05) el &ngulo de contacto para las materias primas cereal claro,

oleaginosas 1 y oleaginosas 2, con el uso de lecitina de soja como agente humectante.

Tabla 10. Angulo de contacto para oleaginosas 1y 2, frente a tres humectantes a tres

concentraciones de interés, evaluados en agua pura, etilenglicol e isopropanol.

Agua Etilenglicol Isopropanol
Materia % Angulo de Angulo de Angulo de
Prima Humectante Humectante Contacto (°) Contacto (°) Contacto (°)
Control 0 77,916 * 3,06 71,466 + 1,54 22,066 + 3,37
0,200 74,528 + 6,86% 77,183 + 3,49 23,05+ 2,5
Lecitina 0,800 73,483 + 2,75% 78,991 +0,35 32,983 +9,78
1,500 65,783 + 3,05 75,653 + 1,38 30,716 + 4,22
Oleaginosas 1 o 3,000 58,55 + 10,712 74,483 + 6,77 17,9+2,52
Glicerina 6,000 80,716 + 6,6° 78,516 + 3,74 26,45 + 5,83
9,000 72 +5,62 72,05 + 554 16,766 + 0,37
3,000 36,883 + 2,33" 77,966 + 4,19 21,3+7,11
PEG 400 6,000 70,72 + 3,69? 74,483 7,28 28,4 £ 6,43
9,000 723+4,712 81,383 +1,71 31,633 + 3,33
Control 0 86,016 + 4,762 77,466 + 12,24 29,766 + 8,8
0,200 79 + 4,72 74,65 + 2,43 24,283 + 21,38
Lecitina 0,800 34,233 +4,81° 82,233+ 2,17 23,168 + 3,53
1,500 29,675 * 8,88" 73,616 £ 3,19 20,366 + 0,83
Oleaginosas 2 o 3,000 85,266 + 1,95 77,283+ 251 25,033+ 5,11
Glicerina 6,000 82,566 + 3,172 78,7 +9,88 24,283 + 3,57
9,000 71,033 + 8,23° 73,55 + 2,63 21,516 + 6,78
3,000 77,666 + 8,472 77,933+ 1,26 27,916 + 4,8
PEG 400 6,000 74,633 + 4,522 77,916 + 3,43 28,383 + 0,53
9,000 77,983 + 3,53 76,216 + 7,13 27,583 + 1,67

Los valores se expresan como media + desviacion estandar. Se observaron diferencias significativas en las medias del angulo de contacto
de los diferentes tratamientos con respecto al control (p <0,05). a, b, ¢ Los valores medios con letras diferentes son significativamente
diferentes (p <0,05, el analisis post-hoc de Tukey).
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Para el caso del cereal claro, la concentracion que tuvo mayor diferencia significativa
estadisticamente respecto del control fue lecitina al 0,2%, logrando disminuir el angulo de
contacto desde 65,33%+2,14° hasta 57,7+2,15°. Para oleaginosas 1, la lecitina mostro
diferencia estadistica significativa a una concentracion del 1,5% respecto del control desde
77,916+3,06° hasta 65,783+3,05°. Para oleaginosas 2, la lecitina al 0,8% y 1,5% logro
disminuir el angulo de contacto significativamente, desde 86,016+4,76° hasta 34,2334 y
29,675+8,88°, respectivamente. En estudios similares se ha reportado un descenso del
angulo de contacto de 89° a 81° para superficies de alimentos similares o con una gran

proporcion de fase hidréfoba (28).

Al adicionar los humectantes se observo que en todos los casos, se formd un sistema
aglomerado, en comparacion con un sistema de particulas finamente dispersa, los
materiales solidos pulverulentos aglomerados tienen mejor fluidez, menor tendencia a
pegarse entre si, se mejora la densidad de empaquetamiento y homogeneidad que son
importantes para alimentos y bebidas de preparacion rapida, como se evidencié tanto al
formar las tabletas, y en los resultados que logran la disminucién del &ngulo de contacto
(24). La composicion de la superficie de los polvos juega también un papel importante
durante el proceso de remojo, ya que la presencia de algin componente hidrofébico,
caracteristico en material primas como oleaginosas 1 y 2, deterioran la humectabilidad del

producto.

La adicion del humectante como el PEG 400, consigui6é disminuir el angulo de contacto
para el cereal claro, cereal oscuro y oleaginosas 1. Este humectante a una concentracion
del 6%, logré disminuir el &ngulo de contacto para el cereal claro respecto del control desde
65,333+2,14° hasta 56,633+2,25. Para el caso del cereal oscuro a una concentracion del
3% se evidencid una disminucion del angulo de contacto desde 87,933+3,75° hasta
76,000£2,01° la cual es estadisticamente significativa (P<0,05); a medida que se

incrementa la concentracion de este humectante se logra disminuir el angulo de contacto.
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Para la materia prima oleaginosas 1, se encontré que el tratamiento con PEG 400 al 3%,
logré disminuir el angulo desde 77,916+3,06° hasta 36,883+2,33°. Por otra parte, la
disminucion del angulo de contacto no fue constante en el rango estudiado de la
concentracion del humectante, el angulo de contacto pasa a través de un minimo y luego
aumenta de nuevo con un exceso de concentracion del 9%, hasta 72,3+4,71°. Este aumento
podria explicarse por la formacion de adsorcion de multiples capas a alta concentracion del
humectante que resulta en la interaccion entre las especies adsorbidas y re-orientacién en la
superficie del polvo. En la investigacion realizada por Sis y Birinci (68), encontraron que la
reversion del angulo de contacto parece cambiar a una mayor concentracion, al aumentar el
numero etoxilacion del tensoactivo. Los autores observaron una disminucién general en el
angulo de contacto con el aumento de numero de etoxilacion (y por tanto HLB) del agente
tensoactivo. Por otro lado, Musselman y Chander (69) estudiaron las propiedades de
humectacion y de adsorcion de tensoactivos no ionicos a base de diol acetilénico sobre
negro de humo y pigmentos de CuPc, compuestos muy hidrofobos, como los estudiados en
este trabajo; encontraron que, a bajas concentraciones de tensoactivo por debajo de la
concentracion micelar critica (CMC), el &ngulo de contacto aumenta con un aumento en la
concentracion. Como la concentracion se incrementd aun mas, las moléculas de tensoactivo
adsorbidos, se reorientaron para formar una monocapa en el que la porcion hidréfoba del
tensoactivo se adsorbié en una configuracion vertical dejando las cadenas de Oxido de

etileno sin extenderse en la solucion.

En el caso de la glicerina, su adicion como agente humectante para cereal claro, cereal
oscuro y oleaginosas 1, no surtid efecto, puesto que a concentracion baja (3%) logro
disminuir el angulo de contacto, pero estadisticamente no es significativo comparado el
angulo de contacto del control (P>0,05). Ademas al igual que el PEG 400, la glicerina en
todos estos casos presento un minimo de angulo de contacto y luego aumento de nuevo
con un exceso de concentracion del 6%. Para el caso de oleaginosas 2, se evidencia segun

la Tabla 10, que la glicerina a una concentracion del 9%, logra disminuir el angulo de
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contacto desde 86,016+4,76° hasta 71,033+8,23°, siendo este descenso significativo (P<
0,05). Con relacion al analisis de angulo de contacto se puede concluir que para el cereal
claro la lecitina al 0,2% y el PEG 400 al 6%, logran un efecto significativo en la
disminucion de esta medida; el analisis estadistico no mostré diferencia significativa
(P>0,05) entre estos dos humectantes, por lo cual la seleccion del humectante ideal se
puede establecer a partir de las demas mediciones realizadas en el trabajo o mediante un

analisis de costos y de viabilidad técnica en la produccion.

En cuanto al cereal oscuro, solamente el PEG 400 funcioné adecuadamente logrando
disminuir el angulo de contacto. Para las oleaginosas 1, los agentes humectantes lecitina al
1,5% y PEG 400 al 3%, lograron la disminucién de la medida de angulo de contacto, sin
embargo el PEG 400 logr6 aun mas disminuirlo significativamente (P< 0,05). Finalmente
para las oleaginosas 2, los agentes humectantes de mejor resultado fueron lecitina al 0,8% y
glicerina al 9%; sin embargo la lecitina disminuyd ain mas el angulo de contacto respecto

del otro agente humectante.

2.6.5.2 Determinacién del trabajo de adhesién

Para el tipo de materias primas trabajadas se tienen reportados trabajos de adhesion en agua
que van desde 90 a 100 mJ/m 2 (70); los datos obtenidos para el trabajo de adhesion,
muestra valores para cereal claro de 102,71+2,46 mJ/m? para cereal oscuro de
74,696+4,71 mJ/m? , para oleaginosas 1 de 87,179+3,77 mJ/m? y para oleaginosas 2 de
77,096+5,97 mJ/m? ; estos resultados indican que los materiales con condicion hidrofoba
por sus valores de trabajo de adhesion mas bajo son el cereal oscuro y las oleaginosas 2, sin
embargo, el uso de los agentes humectantes, en estos casos lecitina para oleaginosas 2 y
PEG 400 para el cereal oscuro, logran aumentar el trabajo de adhesién hasta 131,569+3,43
md/m 2 y 89,535+2,45 mJ/m 2, respectivamente y con una diferencia significativa (P< 0,05)
(Ver Tablas 11y 12).
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Tabla 11. Valores de trabajo de adhesion, para tabletas de cereal claro y cereal oscuro,
frente a tres humectantes con tres concentraciones de interés, evaluados en agua pura

Materia Prima Humectante % Humectante W adhesion (mJ/m?)

Control 0 102,176 + 2,462
0,200 110,608 + 2,28°
Lecitina 0,800 113,931 + 2,99
1,500 109,339 + 0,81
3,000 + a
Cereal Claro i cerina 6,000 110025,'78569;60,,0684a
9,000 104,945 + 4,472
3,000 109,37 +1,53%®
PEG 400 6,000 111,734 + 2,35P
9,000 107,215 + 5,03
Control 0 74,696 + 4,712
0,200 79,928 + 0,792
Lecitina 0,800 79,451 + 5,812
1,500 83,335 + 1,742
3,000 + a
Cereal Oscuro Glicerina 6,000 78741:j593776:_f)7,,589a
9,000 80,863 £ 2,13
3,000 89,535 + 2,45
PEG 400 6,000 91,384 + 1,64°
9,000 98,675 + 6,7°

Los valores se expresan como media * desviacion estandar. Se observaron diferencias significativas en las medias del trabajo de adhesion
de los diferentes tratamientos con respecto al control (p <0,05). a, b, ¢ Los valores medios con letras diferentes son significativamente
diferentes (p <0,05, el analisis post-hoc de Tukey).
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Tabla 12. Valores de trabajo de adhesion, para tabletas de oleaginosas 1 y oleaginosas 2,

frente a tres humectantes con tres concentraciones de interés, evaluados en agua pura

Materia Prima Humectante % Humectante W adhesion (mJ/m?)

Control 0 87,179 + 3,772
0,200 91,243 + 8,33
Lecitina 0,800 92,581 + 3,312
1,500 101,646 + 3,52°
. 3,000 109,287 £ 11,532
Oleaginosas 1 L
Glicerina 6,000 83,675 + 8,152
9,000 94,309 + 6,72
3,000 129,737 +1,77°
PEG 400 6,000 95,874 + 4,412
9,000 93,972 + 5,66°
Control 0 77,096 + 5,978
0,200 85,826 + 5,82
Lecitina 0,800 131,569 + 3,43°
1,500 134,235 + 5,16°
] 3,000 78,047 £ 2,442
Oleaginosas 2 L
Glicerina 6,000 81,418 + 3,962
9,000 95,37 +9,74°
3,000 87,402 £ 10,472
PEG 400 6,000 91,167 +5,49°
9,000 87,092 + 4,362

Los valores se expresan como media * desviacion estandar. Se observaron diferencias significativas en las medias del trabajo de adhesion
de los diferentes tratamientos con respecto al control (p <0,05). a, b, ¢ Los valores medios con letras diferentes son significativamente
diferentes (p <0,05, el analisis post-hoc de Tukey).

2.6.5.3 Determinacion de la energia libre de superficie y sus componentes mediante el

Modelo Owens-Wendt-Rabel-K&elbe (OWRK)

El proceso de mojado y humectabilidad conduce a un aumento de la energia libre de

superficie del sélido. Como se observa en las Tablas 13 y 14, también se realizaron

mediciones de angulo de contacto con gotas de etilenglicol y de isopropanol. De esta
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manera, se logrd encontrar un valor de energia libre superficial (SFE) total, y los valores de

aportes polares y dispersivos a dicha energia total.

En todas las materias primas evaluadas se tiene que la contribucion mayor la tiene la parte
polar, a excepcion del cereal oscuro, donde se evidencia contribuciones de la parte polar y
de la parte dispersiva casi que por igual, mostrando un valor de 12,046+2,7 mN/m vy
12,526+3,94 mN/m, respectivamente. Por lo tanto, los valores obtenidos para cereal claro, y
las oleaginosas clase 1 y 2, indican mayor relevancia de interacciones prevalentes de tipo
puente de hidrégeno o dipolo-dipolo, representadas por grupos quimicos en las oleaginosas
como carbohidratos y proteinas, aunque la contribucion de la parte dispersiva deberia ser
mayor debido al alto contenido en acidos grasos poli-insaturados que contienen estos
alimentos, con un presencia de alrededor del 48% en su composicion quimica (71).
Mientras para el cereal oscuro también se hacen importantes las interacciones dispersivas
tipo London, las cuales estan dadas por una presencia de la fraccion lipidica que se divide
en compuestos no polares o libres como los triglicéridos que son solubles en compuestos no
polares como el éter de petréleo y en compuestos polares o ligados, como lo son los mono
glicéridos, di-glicéridos, fosfolipidos y glicolipidos, los cuales son solubles en compuestos
polares, caracteristicos de este tipo de cereal (72). La parte polar ya es una contribucion de
los componentes que se encuentran en mayor proporcion en este cereal y que corresponden
a carbohidratos y la fibra dietética soluble representada por 3-glucanos y pentosas.

La contribucién de los agentes humectantes se enmarca en el aumento de la energia libre
superficial, a medida que se disminuye el angulo de contacto, haciéndose mas fuertes las
uniones de tipo polar, frente a una disminucion de la contribucion de la parte dispersiva o
apolar, para el caso de cereal claro con el uso de un 0,2% de lecitina, se incrementa la SFE
total hasta 54,123+3,32 mN/m y con PEG 400 al 6%, se logra llevar a 56,85%3,27 mN/m
sin diferencias significativa entre ellas (P> 0,05). En cuanto al Cereal Oscuro, solamente el
PEG 400 funcion6 adecuadamente logrando aumentar la SFE total hasta 32,033+1,79

mN/m.
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Tabla 13. Valores de energia libre superficial total y sus contribuciones polar y dispersiva,

para tabletas de cereal oscuro y cereal claro, frente a tres humectantes con tres

concentraciones de interés, evaluados en agua pura, etilenglicol e isopropanol.

Materia

%

Energia libre superficial (mN/m)

Prima Humectante Humectante SFEtotal SFE¢ SFEP RQ  Schi
Control 0 4444+251° 258+047 41,86+297 0912 1278

0,200 54,123 +3,32° 1,376+0,42 52,75+3,73 0,943 11,00

Lecitina 0,800 48,55+ 4,11 1,343+0,32 47,206 +4,43 0,927 10,86

1,500 4311+0,84* 201+024 411+09 0,930 9,88

Cereal Claro o 3,000 48,11 +7,13* 2323+1,06 45786+8,15 0,926 11,78
Glicerina 6,000 44,843 +1,12* 2,523+0,42 42,316 +1,52 0,915 12,59

9,000 38,516 +4,57° 2,936+0,84 3558+541 0928 9,08

3,000 51,82 +2,78% 1,823+0,66 49,996 +3,42 0,941 10,94

PEG 400 6,000 56,85+ 327" 0,906 +0,25 5594+351 0,944 11,14

9,000 50,336 +5,6%° 1,75+0,46 48586+6,07 0,929 11,96

Control 0 24573 +127% 12046+27 12,526+3,94 0,762 16,10

0,200 26,166 +0,19° 9,293+ 127 16,873+146 0,802 15,40

Lecitina 0,800 26,333+3,03* 883+232 175+512 0,788 16,31

1,500 28,066 + 1,012 7,593+123 2047+187 0820 15,35

Cereal 3,000 25,46 +2,16% 9,703+2,99 15753+4,73 0,779 16,28
Oscuro Glicerina 6,000 29,283 +4,43" 8,043+185 21,24+594 0,826 14,94
9,000 26,913+0,89° 10,17 +1,75 16,746+ 2,64 0,803 15,28

3,000 32,033 +1,79° 5886+0,54 26,143+23 0,862 13,96

PEG 400 6,000 33,463+ 1,24 5427+0,45 2806+172 0,870 1348

9,000 40,056 +5,95° 4003+15 36,05+745 0900 1268

Los valores se expresan como media + desviacion estandar. Se observaron diferencias significativas en las medias de la energia libre

superficial de los diferentes tratamientos con respecto al control (p <0,05). a, b, ¢ Los valores medios con letras diferentes son

significativamente diferentes (p <0,05, el andlisis post-hoc de Tukey).

Para las oleaginosas 1, los agentes humectantes Lecitina al 1,5% y PEG 400 al 3%,

lograron aumentar la SFE total, sin embargo el PEG 400 logr6 un valor de 84,546+1,94

mN/m (P< 0,05). Finalmente para las oleaginosas 2, los agentes humectantes de mejor

57



% ICESI

resultado fueron lecitina al 0,8% y glicerina al 9%; sin embargo, la lecitina aumento la SFE

total atn maés respecto del otro agente humectante, con un valor de 76,48+5,98 mN/m.

Tabla 14. Valores de energia libre superficial total y sus contribuciones polar y dispersiva,

para tabletas de oleaginosas 1 y oleaginosas 2, frente a tres humectantes con tres

concentraciones de interés, evaluados en agua pura, etilenglicol e isopropanol.

Materia

%

Energia libre superficial (mN/m)

Prima Humectante Humectante SFEtotal SFEd SFEP RQ Schi
Control 0 30,06 +2,36% 7,766+114 22293+351 0,856 1343

0,200 33,846 +6,6®° 5313+185 2854+844 0,872 13,44

Lecitina 0,800 3484+298% 3746+129 31,096 +4 0903 11,84

1,500 43,003+343" 258+054 40,423+391 0935 7,47

Oleaginosas 1 . 3,000 52,043 +12,46% 2,186+ 1,64 49,86+ 14,04 0,935 10,82
Glicerina 6,000 24,07 +447¢  817+291  159+73 0,953 4,56

9,000 30,01+445° 6976+18 23,033+597 0,969 4,66

3,000 84,546 +1,94° 0,023+0,02 84,523+1,97 0,981 8,21

PEG 400 6,000 31,493+351% 512+217 26373+541 0968 5,04

9,000 30,11+451* 415+177 2596+6,28 0,945 6,81

Control 0 253342822 9163+485 16,166+7,63 0,804 14,71

0,200 29,063 +3,94° 6,163+1,23 22,903+5,14 0,877 12,10

Lecitina 0,800 76,48+598° 0,033+0,03 76,443+597 0,923 1342

1,500 78,576 +9,42° 0,12+0,06 78,456+948 0,948 11,36

Oleaginosas 2 o 3,000 25,103 +1,090 91+177 16,003+2,58 0,798 15,26
Glicerina 6,000 27,256 +1,98% 7,853 +351 19,406 +546 0,818 15,06

9,000 37,116 +8,6° 511+249 32+1107 0,893 1242

3,000 26,083 +525% 6,946+2,66 19,136+7,9 0,962 4,86

PEG 400 6,000 27,846 +3,76° 5723+1,31 22123+5 0,957 545

9,000 25483 +229° 7326+199 18,156+36 0965 4728

Los valores se expresan como media + desviacién estandar. Se observaron diferencias significativas en las medias de la energia libre

superficial de los diferentes tratamientos con respecto al control (p <0,05). a, b, ¢ Los valores medios con letras diferentes son

significativamente diferentes (p <0,05, el andlisis post-hoc de Tukey).
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2.6.6 Tiempo de humectabilidad

Los resultados obtenidos se muestran en las Tablas 15 y 16. Para la presentacion de datos

se realiz6 una relacion entre el tiempo para cada medida sobre el tiempo maximo registrado

en las mediciones, representado como t/t max.

Tabla 15. Tiempo de humectacion para tabletas de cereal claro y cereal oscuro, frente a tres

humectantes con tres concentraciones de interés, evaluados en agua pura

Materia Prima Clase de Humectante % Humectante Tiempo (s) t /t max.

Control 0 91,333+ 22,03 0,861+ 0,2°
0,200 31,333+19,65 0,295+0,18°

Lecitina 0,800 50,333+9,81 0,474 +0,09%®
1,500 36,666 £ 4,5 0,345 + 0,04°
3,000 9,8 +5,37 0,092 + 0,05°

Cereal Claro L

Glicerina 6,000 7,5+ 5,64 0,07 +£0,05°
9,000 26+0,6 0,024 + Q°
3,000 15,333 +12,7 0,144 +0,11°

PEG 400 6,000 5,333+2.3 0,05 +0,02°
9,000 3,466 + 0,92 0,032 + Q°

Control 0 1977,333+44,41 0,274 +0°
0,200 3020 +138,56 0,419 +0,01°

Lecitina 0,800 2390 +476,34 0,331+ 0,06"°
1,500 72000 1+0°
3,000 2143,333+ 609,12 0,297 £ 0,08°

Cereal Oscuro L

Glicerina 6,000 320 + 69,28 0,044 + Q°
9,000 2400 0,033 +0°
3,000 1698,333 + 454,98 0,235 + 0,06?

PEG 400 6,000 430,666 + 159,92 0,059 + 0,02°
9,000 38,333 £ 13,57 0,005 + Q°

Los valores se expresan como media + desviacion estandar. Se observaron diferencias significativas en las medias de la relacion t/t de
max

los diferentes tratamientos con respecto al control (p <0,05). a, b, ¢ Los valores medios con letras diferentes son significativamente

diferentes (p <0,05, el andlisis post-hoc de Tukey).

59



% ICESI

El tiempo de humectacion para cereal claro 91,333 + 22,03 s, para cereal oscuro 1977,333

+ 44,41s, debido a que esta materia prima quedo en la superficie flotando; para oleaginosas

1y 2 el tiempo fue de 39,333 £ 5,03s y 39,333 + 1,03 s, respectivamente.

Tabla 16. Tiempo de humectacion para tabletas de oleaginosas 1 y oleaginosas 2, frente a

tres humectantes con tres concentraciones de interés, evaluados en agua pura

Materia Prima Clase de Humectante % Humectante Tiempo (s) t /t max.
Control 0 39,333 £ 5,03 0,424 £ 0,052
0,200 10,333 + 3,78 0,111 + 0,04°
Lecitina 0,800 7,666 + 1,15 0,082 £ 0,01°
1,500 6,4+1,21 0,069 £ 0,01°
3,000 20,666 * 1,52 0,223 £ 0,01°
Oleaginosas 1 I
Glicerina 6,000 56,916 £ 2,9 0,614 £ 0,03¢
9,000 90,226 + 2,56 0,974 £ 0,024
3,000 26,666 * 1,15 0,288 +0,01°
PEG 400 6,000 23+0 0,248 + Q°
9,000 15,666 + 0,57 0,169 + 0¢
Control 0 39,333 £1,03 0,119 + 0,013°
0,200 66 + 20,51 0,2 £ 0,062
Lecitina 0,800 36 +5,56 0,109 + 0,01°
1,500 26,333 £3,21 0,079 £ 0°
. 3,000 50,883 + 10,32 0,154 + 0,032
Oleaginosas 2 L
Glicerina 6,000 28,373 £ 10,28 0,085 + 0,032
9,000 29,863 + 18,01 0,09 £ 0,052
3,000 144,18 + 160,92 0,436 + 0,482
PEG 400 6,000 111,97 £124,3 0,339 £ 0,372
9,000 111,866 + 14,93 0,338 £ 0,042

Los valores se expresan como media + desviacion estandar. Se observaron diferencias significativas en las medias de la relacion t/tmaxde

los diferentes tratamientos con respecto al control (p <0,05). a, b, ¢ Los valores medios con letras diferentes son significativamente
diferentes (p <0,05, el analisis post-hoc de Tukey).
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Con el proceso de pre-humectacion de las materias primas, se encontraron los siguientes
comportamientos en cuanto a la relacion de tiempo de humectacion, respecto del tiempo de
humectacion maximo. Para el cereal claro, se evidencid que todos tres agentes humectantes
lograron disminuir la relacion t/t max., para Lecitina a una concentracion del 0,2% se
obtuvo 0,295 + 0,18, lo que muestra diferencia significativa respecto del control (P< 0,05);
en el uso de Glicerina a una concentracion del 3% con una diferencia significativa respecto
del control (P< 0,05) la relacién de tiempo de humectacién tuvo un valor de 0,092 + 0,05;
finalmente para el uso de PEG 400 como agente humectante a una concentracion de 3% se
llegd a un valor de 0,144 + 0,11.

Para el cereal oscuro con el uso de lecitina se evidencié un incremento en la relacion t/t
max., pasando de 0,274 + 0 a 0,419 + 0,01 y finalmente hasta la concentracion del 1,5% se
registré un valor de 1 + 0; lo cual es congruente con lo evidenciado para el angulo de
contacto el cual tras haber incrementado la concentraciéon de este humectante, no se logro
disminuir significativamente. Este hecho puede atribuirse al tamafio de particula del cereal
claro, el cual es pequefio en comparacion con la superficie en contacto; el contenido
significativo de particulas finas constituye un efecto negativo sobre la humectabilidad y

dispersabilidad de los alimentos en polvo (28).

Con el uso de glicerina como agente humectante, se encontré una disminucion de la

relacién t/tméx0,044 + 0 y 0,033 = 0 siendo significativo estadisticamente (P< 0,05)

cuando la glicerina se encontraba en una concentracion del 6 y 9%, respectivamente; sin
embargo, entre estas dos concentraciones no se evidencio diferencia significativa (P>0,05).
El mismo comportamiento se obtuvo para el uso de PEG 400 como humectante, a las
concentraciones de 6 y 9%, se registrd unos valores de t /t max. de 0,059 + 0,02 y 0,005 £

0; sin embargo en este caso, si hay diferencia significativa (P<0,05) entre ambas

concentraciones. Para las oleaginosas 1 se consiguio disminuir la relacion t/tméx hasta

0,111 + 0,04 para lecitina a una concentracién del 0,2% y con el PEG 400 a 3%, se registro
61



% ICESI

un valor de 0,288 + 0,01, presentando diferencia significativa respecto del control (P<
0,05). Con el uso de glicerina, para el caso de esta materia prima, se reafirmd el

comportamiento del inicial descenso y luego aumento del angulo de contacto al aumentar la

concentracion del humectante, asi mismo la relacion t/tmax' También presento un minimo

de 0,223 £ 0,01 a una concentracion del 3% y un maximo de 0,974 £ 0,02 a una
concentracion del 9%, con diferencias significativas entre todos los tratamientos (P<0,05).
Finalmente para las oleaginosas 2, no se encontraron diferencias significativas (P>0,05) en

ninguna concentracién de los tres humectantes para el valor relacional de t/t méax.

En la comparacion de todos los tratamiento se encuentra que para el cereal claro con la
adicion de PEG 400 al 6%, es mas significativa la disminucion del tiempo de humectacion
(P< 0,05), comparado con la opcion de la lecitina de soja. Sin embargo, la Lecitina resulta
mejor emplearla ya que su uso como un agente humectante de tipo natural para
proporcionar humectacion instantanea a formulaciones en polvo y reducir el tiempo de
mezcla es muy bien conocido; se hace primordial incluir este tipo de humectante, por su
contenido de fosfatidil colina, el cual ayuda a las funciones primarias del cerebro y es
precursor biolégico de la acetilcolina, importante para el funcionamiento cerebral (73),
caracteristicas que van de la mano con el uso del producto comercial. En el caso del cereal
oscuro, se determina como agente humectante importante que promueve una humectacion
adecuada el PEG 400 a una concentracion del 9%. Para las Oleaginosas clase 1, se tiene
que con la humectacion con PEG 400 al 3%, se consigue una disminucion significativa del
tiempo de humectacion (P< 0,05), comparado con la Lecitina al 0,2%. Para Oleaginosas 2,
se encuentra que el agente humectante que logra promover la disminucion del tiempo de

humectacion es la Lecitina al 0,8%.
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2.6.7 Evaluacion cualitativa de la seleccién de excipientes para Optimizacion de la

Formulacion

Tras la ejecucion de todas las evaluaciones realizadas para determinar el agente
humectante mas indicado y su concentracion, se efectué la comparacion del producto
inicial, frente a la nueva formulacién, encontrandose una mejora indiscutible desde la
mezcla inicial solida, lo cual se puede evidenciar en la Figura 14, hasta la dispersion del
polvo en el agua, lo cual se evidencia en la Figura 15(b).

Como muestra la Figura 15 el producto reformulado (b) da cuenta de una mezcla mucho
mas homogeénea, gracias a la accion de los humectantes, se forman aglomerados, y esto
hace que la presentacion visual sea mas llamativa y homogénea, lo que no se evidencia en
el producto inicial (a), donde se notas particulas de diferentes tamafios, presenciandose méas

cambios de color.

Figura 14. Comparativo del proceso de mezcla del producto comercial: (a) producto inicial,

(b) producto reformulado
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Figura 15. Comparativo del proceso de dispersion del producto comercial: (a) Producto

inicial, (b) Producto reformulado

En la Figura 12, se evidencia el proceso de dispersion de las particulas para el producto
inicial (a) y el producto reformulado (b). Se muestra como con la nueva formulacion, se
logra mayor dispersion de las particulas, la sedimentacion disminuye, y la dispersion en el
liquido se muestra mas pareja que en la Figura (a). Por otro lado, se logra disolucion de las
particulas que antes eran problema, evidenciado a través de la coloracion més fuerte que
tiene el producto reformulado; esta coloracidn principalmente se debe a la disolucién que se
consiguid para los cereales claro y oscuro a traves de la adicion de los agentes humectantes,
Lecitina de Sojay PEG 400, respectivamente. Otro aspecto destacable para productos de
reconstitucion instantanea, es el hecho de que en la parte superior no haya particulas
flotando, y precisamente se consiguio tras el proceso de pre-humectacion.

El producto reformulado consigui6 un tiempo de humectabilidad de 36 segundos,
comparado con el inicial que tuvo un tiempo de humectabilidad de 120 segundos. Con lo
cual con la reformulacion se consigue disminuir el tiempo de preparacion, se debe tener en
cuenta que esta prueba de tiempo de humectabilidad se realiz6 sin agitacién, la cual

promovera aun mas la dispersién de las particulas.
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2.7 CONCLUSIONES

e La caracterizacion térmica mediante DSC permitid establecer los eventos térmicos
mas relevantes de cada materia prima y la no existencia de interacciones
desfavorables entre ellas que afectara el producto.

e Se logro evaluar las caracteristicas granulométricas de las materias primas en cuanto
a su morfologia de particula, distribucion de particula, fluidez y compactacion;
convirtiéndose en uno de los parametros para establecer las materias primas
problema en la formulacién del producto respecto a la dispersabilidad.

e Se consiguié determinar las propiedades termodinamicas de superficie para cada
una de las materias primas, como el angulo de contacto, trabajo de adhesion
energia libre superficial.

e Laescasa humectabilidad que presentaron el cereal claro, cereal oscuro, oleaginosas
1 y oleaginosas2, evaluados a través de la determinacion del &ngulo de contacto,
trabajo de adhesién y tiempo de humectabilidad, fue el factor limitante del
desempefio del producto en el proceso de dispersion.

e El proceso de pre-humectacion para las materias primas detectadas con problemas
de dispersion fue exitoso con el uso de agentes humectantes como la Lecitina de
Soja a concentraciones del 0,2% y 0,8% y PEG 400 a unas concentraciones del 3%
y 9%.

e La aglomeracion generada por la adicion de los agentes humectantes, Lecitina de
Soja y PEG 400, tuvo un papel beneficioso en la humectabilidad de los polvos
correspondientes a cereal claro, cereal oscuro, oleaginosas 1 y 2, en su
dispersabilidad, homodispersidad y uniformidad, para mejorar la percepcion del

consumidor.
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2.8 RECOMENDACIONES

Para el caso de los productos alimentarios en polvo, son muy pocos los estudios de disefio y
formulacién. Por lo que se recomienda realizar més investigaciones, ya que pueden

contribuir al mejoramiento de esta clase de productos.

Otro pardmetro importante de evaluacion es la solubilidad cuantitativa en el medio de
dispersion mas comun, el cual es la leche. A pesar de ser una de las matrices mas
complejas, tiene muchas diferencias quimicas y fisicas con el agua, que podrian diferir de

los resultados de este estudio.

La medida y anélisis de las propiedades finales, se puede efectuar a través de un analisis
mas profundo, determinando por ejemplo el perfil de sedimentacion y la tasa de migracion
de las particulas, lo cual proporcionaria informacion sobre la efectividad del proceso de

optimizacion y permitiria comparar los resultados.
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ANEXOS

Anexo 1 Ficha Técnica Cereal Claro

maltexco

HOJA DE ESPECTFICACION E INFORMACION MUTRICIOMNAL
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Anexo 2 Ficha Técnica Cereal Oscuro

maltexce

HOJA DE FEFECIFICACION E INPORMACION NUTRICTOMAL
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Anexo 3 Ficha técnica extracto de malta

maltexce

HOJA DE ESFECIFICACION E INFORMACION MUTRICTORMAL
EXTRACTO DE MALTA POLYO Ml

Ei usa maecia de mosoiacirides y polbschidn prlsdsaimene sabo p gucesa gue mewhan de b hidedlsh

weaimiitica de la cabada makesda 5o ciniene a travis del e secade del wniracio de =alla bguide, e

aquigni mprdil=mte divefisdos para elo. & ser es polen, o5 idaal come ingredientes s agalo sreductm
e & SO Lra @ gt o T L

4 ITTE S L it tallea @ p H e d1= 1 STTLIL L

Aam e, 20000 el
Hemgs y breadras M. 300 el
| Corifur s betane B 100 ]
Eoel! M. 3 iR
S el 025 —
_esbnicn Ml €.5 T
* Mi 008 LT
Floma * Mils. 0.2 e
Cardrmig * Mi=. 0.1 el
Znet Minds T
mmwﬂm#”ﬁ“ﬂmmu wstrgd an ol cantficads da
Caloslas 38 Keal/1ile
H dad 19 *
Freleia 48 L
Muteria Grass 3 %
Fibira cruda 1] %
Centiras L§ [
Hdrato da carbeno a7 “

Esva: Savos din papal mollizliago con bolia interor de polistbers., Contasids e 30Eg.
e, favn ol lEn

Coservacidny Wida Lhl: Es envase ocignal, Lo vida 260 o de 12 mases.
El ransporme el almacenamimio deien e an lugaes Tmpios, libres de plgas v de s eteafim,
Tarnzanatura =dod i 3080C; Hormedad relathea ambriental S

- Fechedewdrients |- balerencias dol rcante

o

ﬂ‘F

. " P par Facha de apsbiacens Pigine | Rew b
Auszirs o2 aeg de il Jels de sy, s caliad Cherdtes 2HO Lefl a

76



% ICESI

Anexo 4 Ficha técnica estabilizante

PRODUCT DATA SHEET CPKelco

A HUEEER CORPAMTY

KELTROL® TF xantHan cum Documant o e

C=coription

Featurec

Esnafttc

Typlcal Applloations

Typloal Ues Lawed
Dleparcion=ydration

‘Etandard Fackaging

Ingradianb’Labaiing

Reguiaiory Information

#torags Condiians!
ansil LIre

Guallty Eyeiam

WaW CpRalco com

ETacliey Db 31 Jil 2009

KELTROL TF ks a clarfad 200-mesh food-grade xanthan gum sultable Tor usa n
food preparations that require both rapid hydrasion and high clarty. KELTROL TF I
guitabie for us= In food preparations In, amangst ather reglans, the LSA, and the
Eurzpean Unlon. (Refer io Regulatory Infarmalion Section below)

«  provides clear solutions

«  Imparis high solution viscosky at low gum concenirations

«  Nhas psaudoplastic mealogy profie (e.g., 15 shear thinning)

«  2XhDHE lIMe soiution viscosity change over @ wide femperature range

«  compatiole wih and stable In seluions canfaining high salt concentrations
«  S0lDle and siabie In both 3cid and alkaling condiions

«  2xhiphs synergistic Increase In wiscosiy when used wih quar and locust bean gum

« Nydrates fasier than standard 30-mesh grases wihen well dispersed

«  CAn be used In applizations wnere high clarty |s desired

«  provides excelent suspension farinsouble s00ds and ol dropiets

«  provides freeze-thaw stability

«  @xhiohs low viscosity wnlle processing [2.0., pumping)

«  fully recovers wiscosity afer shearng

« performs well In dry mitkes where rapld hiydrafion wish minimal mising Is requirad

«  dry mings
«  claar marinadzs
«  SOUDE

KELTROL TF xantham gum Is typlcally used a1 a kevel of 005 - 0.5 wite.

KELTROL TF xanthar gum wil rapldy hydrate In most water-based sysizms
bacause It 15 compleszly saluble In both kot and cold water. Direct agdiion of
KELTROL TF o water Is rol recommiznded, 35 15 fast hydration characserislics car
r2sUl In tne famnation of lwmps. Solulions ars usLaly mads by dispersing
KELTROL TF In efner an ol or watsr mischie solvent, such a5 & glycol or & low
mizlecular weight alcanal, and then addng fo ihe water phase. ARsmatively,
KELTROL TF xanthar gum can be dry mixed with 3 powder such as sugar befars
@spersion In the agueous phase.

Facked In 2507 doubie walled comugated boxss with polyetnylens Iners
{21 CFR §177.1520). All packaging material comglizs with relevant UK, EU and US
ford contact legislation.

KELTROL TF xantham gum

Food grade xanthan gum, CAS: 11138-85-2; EMS

For use a5 a stabllzer, thicusner, or emulsifier

Kosher approved; Halal spproved

¥aninan gum complles wih requirements contalned In the feliowing reguiations and
slandards: Food Chemica’s Caoex, 21 CFR § 172.695 [USA), Canadlan Food and
Dirtg Law (e X1, Table V), JECFA, the purlly criteria In the curren? EC Direclve,
182972003/EC, and Japan’s Specifcations sno Sfandsnds for Food Acaltfves.

Stare In @ roofed and well-ventliatzd area In the unopenad original package.
Functional properties of the product are guaranteed to confiorm win the slated sales
sp2cications for 1095 daye from the date of manutachure when storeg under thase
condtions. Proguct quality should be re-evaluaied prior 1o use I this "Best Bafore®
gate has bean excesdad.

Manufactured according to a Quallty System registered to IS0 900122000,

Page 1al3
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e Doz iamiiant Bda 01
KELTROL"™ TF xanTHan cum oo 3 a2
Specifications
Progarty Reguiremsnt Teat Mathod
Farick Siza Tyler Standard Scresn Scale, Ro-Tap KTh145
- B0 praash (18D i Mot less than 100% u'll'l:ILgr'
- 00 mias® (TS i Mot less than 52% '.rll'ﬂ.lg"l
Logs on Orying £ - 14% KTMOD3
Powder Color Mot legs than B2 KTh00S
Wscoshy KThO17
= 1% goin in 1% KO 5D rpe) 1200 - 1600 mPa 'E--:G:':I
Jolution pH KTRI00S
= 1% goim in O warler Far imfarmation DI'IH'
=0 255% g in Synthete T Wabar Far imfarmaticn DI'IH'
Trarsmizance KTRIOET
- 1% gaimn In Cf waler (600 =) Mot less than B
Heavy Metals Mot more than 20.0 mgdg (pom) KTMS14
Lead Mot more than 2.0 mg/kg (ppm) KTMS14
Arsenic Mot more than 3.0 mg/kg (ppm) KTMS14
Baclera® Mot more than 2,000 cfulg KThE300
Yegst Mot more than 100 ofu'g KThE303
Koid Mot more than 100 ofu'g KThE303
Caltfarm Megatlve by Most Probable Number (MPN)  KTHSED1
Eschericiva ool Abnsentin 25 g KThe302
Saimaneils spp. Absent in 25 g KTME04
StaphylOCOCCUS LTEUS Absentin 1.0g KTHMEDS
Prepdomanas eeriginass Apsentin 1.0g KThE307

* Tiral wables mesepsiie aannbe: soonl. 48 hr neabatan

METHODE OF TESTING (Full detalls of test methoss are avallable upon request]

Parflcle Slze (KTM146)

Shake 50 g product on B0 and 200 meeh {180 and 75 um) Tyler Standard Screens for 20 minutes using a Ro-

Tap sleve shaker.

Logs on Drying (KTMDO3)

Spread 3-5 g product venly on 3 tared welghing pan and weigh accurately. Dry In an oven a1 105°C for 2%

hours. Cool In 3 deskecator and reasigh.

Powder Color (KTMODE)

Sfandardize & Photovolt reflectometer (equipped wEn a green tstnuius Ailber in the seanch unit) using & white
standard plague with a refliectance betwesn B5 and 50%. FI 3 glass cuvette approvmately 213 full with sample
and tap gently 1 seltie the powder. Using the press, irmly compact the powder, gliminating ar pociets. Place
the cuvette on the search uni and cover the cuvetbe win the black cavily standard. Record the refiectometer

reaing.
Vigcoalty (KTMO17)

Slowly add 3 dry blend of 2.5 g product and 2.5 g KCI o 245 mL delonized water in 3 400-mL b=aker while
gfiming &t B00 rpm u=ing 3 low-phched propeller-type slimer. Affer s2iming for 2 hours &t 00 npm, amust the
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KELTROL® TF xantran cum Dosumant Ho 0

ETaclis Data 31 Jul 2009

temiperatura of the solution to 25°C (77°F), and measure e viscosily using the L moded of the Brookiizid
vlscomaber at €0 rpm with & 23 LV spindla.

Solution pH (KTMOCS
1% Gum in DI'W
Slowly add 3 g proaum to 287 miL delonized water in a 400-mL beaker whils stiming at 00 rpm using a low-
pitched, propelles-typs sfmer. After s3ming Tor 30 min, measure the pH of s solufion using & pH mater.

- 0:25% Gum In Synthetlc Tap Water
Slowty 3dd 0.75 g prosuct 1o 259 mL Synithetic Tap Waler [defonized water contalning 1000 ppm MaCl and
147 ppm CaCly- 2H:00 In 3 £00-mL beaker while sHrmng at 300 rpm uslng 3 low-piiched, propeller-iype
Blrrar. After sliring for 2 howrs measurs e pH of this solution using a pH meter

Tranamlttance (KTMOET)

Showly 300 2 g proouct 1o 198 ML Sslonized water In 3 400-mL beaker whie GUrmng at 800 rpm using a low-
przhad, propeler-type stimer. After stirmng for 2 hours, cenirfuge the solulion &t 3,000-4,000 rpm far 10
minules. Measurs the fransmiiance using 3 Bausch and Lomb Specironic 215, or other sultable spectromsaber,
at 500 nm. Use dejonized water & the 100% ransmiance standand.

Heavy Metals, Lead, Arsenlc [KTMS14)
Falow the pr-:ce-dures I;ll."EI'I In the current ediion of Food Chemycals Codex.

Bactaria (KTMB0D), Sraphyiococeus aureus (KTMEDS), Pseudomonas sarugingsa [KTMEDT)
Falow tha FT‘EGE{ILII'EE a5 gr.Er for microblal lmii tests In the curren? edition of the Uinited Stafes
Fharmacspoals,

Coliform (KTME01). Yeast and Mold [KTMB03)
Foliow FTCI'H'EIIIIJTEE- as -gh'Eﬂ far micrabial Imits Inthe curren? ediion of the U.Z2. Food and :I'I..g Administration’s
EEI._'LEMI'E'Ql'Sil' .a.'.ﬂ'_l-'!'l'iil' Manuai for Foods.

Saimoneila epp. (KTME04), Escherichia coll (KTMEDZ)
Test methad k= avallable Lgon r|:—q|.e5t.

NOTE: CF Kelco resanves e righ to use company 1287 methodology.

T o TSR [* LLE miE ol L g A T T s i L LS e LA BN e AN ki e
PR TR P LT, SRR B o e e e S TR T R e e P S R o e e e e T L e e - W o
Fed i b b LAl i ek Fi e mE A AT R Iih..-'.luudu LI e Idp.l.rl Wl mhE |I-ap|.1l| Wl g h-H.rllnHu sl R
i b 2 Bl O ol e eyt R sk e 1 G R afim wonl palmidi
PR T SRS S uvﬁnu.u|mi Wb ey u-hw'uiuuixumlull.ud'u B e ek il.u.nu.h.lmulu.-u:l e

e e L T S RS T

FELTAD.® & & gt §adira s of OF Ba 0 dpdl wadior CF oo 05 | i @ vy b gt d 00 g w400 3 S0vin Clmar mi
B0 N Al

www.cphelco.com C PKE,Im e-mall: solubonsg@opkeics.com

A WUECE COMPANT
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Anexo 5 Termogramas de las materias primas obtenidas por DSC
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Anexo 6 Distribucion del tamafio de particula para las materias primas: (a) cereal claro, (b)
cereal oscuro, (c) oleaginosas 1y (d) oleaginosas 2.
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Anexo 7 distribucién del tamafio de particula para las materias primas: (€) endulzante, (f)

extracto de malta, (g) aroma 1y (h) producto comercial.
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