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VISCOSIMETRIA CON IMPULSOR HELICOIDAL EN LA CARACTERIZACION REOLOGICA
DE ESPUMAS PARA LA COMPARACION FUNCIONAL DE PROTEINAS ESTABILIZADAS
POR GOMAS
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de mayo s/n, Colonia Santa Marfa las Torres. CP 54740. Estado de México - México.

E-mail : ferber@servidor.unam.mx
RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue emplear geometrias helicoidales adaptadas a un viscosimetro
para la evaluacién de parametros reoldgicos empleados para la comparacion funcional de
proteinas con capacidad espumante: Caseinato de sodio (CS), Aisiado proteico de soya
(APS) y Albimina de huevo (AH) estabilizadas por Carboximetil Celulosa (CMC) y Xantana
en concentraciones de 0',05, 0,1y 0,15%. Las espumas se prepararon empleando 2% de
proteina determinando la estabilidad del volumen de la espuma (EVE) y la estabilidad del
liquido en la espuma (ELE), el rendimiento y parametros reol6gicos. Se utilizo, para las
determinaciones reolégiéas de espumas un viscosimetro Rheomat modelo VT550 con
geometria helicoidal. Las espumas se ajustan al modelo reoldgico de la potencia con
adelgazamiento al corte en todas las formulaciones. El APS y el CS desarrolian espumas con
mayor EVE, ELE y rendimiento que la AH, sin embargo, aun cuando la viscosidad aparente
de las espumas recién preparadas con AH son menores en comparacién con las de APS y
CS, se mantienen en mayor medida con el tiempo sobre todo al emplear CMC. De lo anterior
resulta que la evaluacién de los parametros reolégicos permite ampliar la informacién sobre

el comportamiento funcional de las proteinas.



Palabras clave: Espumas, proteinas espumantes, reologia de espumas, geometrias

helicoidales, viscosimetria de mezclado.

HELICOIDAL IMPELLER VISCOMETRY ON RHEOLOGICAL CHARACTERIZATION OF
FOAMS FOR FUNCTIONAL COMPARING OF PROTEINS STABILIZED WITH GUMS

Abstract

The aim of this work was to employ helicoidal geometries adapted to a viscometer to evaluate
rheological parameters used to functional comparing of proteins with foaming capacity:
Sodium Caseinate (CS), Soya Isolate Protein (APS), and Egg Albumin (AH) stabilized by
Carboxymetylcellulose (CMC) and Xantana Gums at different concentrations (0,05, 0,1 and
0,15%). Foams were prepared using protein at 2% determining volume stability in foam (EVE)
and liquid stability in foam (ELE), yield and rheological parameters. A Rheomat Viscometer
VT550 Model with helicoidal geometry was used for rheological determinations of foams.
Foams behavior is adjusted by the Power Law Model with Shear Thinning over all
concentrations. APS and CS develop foams with a greater EVE, ELE and vyield than AH,
however, even when apparent viscosity of foams recently prepared with AH are smaller than
those prepared with APS and CS, they are sustained in a greater way with time, specially
when using CMC. These results indicate that rheological parameters evaluation permits to

enlarge the information about functional behavior of proteins.

Key words: Foams, Foaming proteins, Foam rheology, helicoidal geometry, mixing

viscometry.



INTRODUCCION

Existe una gran variedad de espumas alimenticias con texturas muy diferentes, las mas
conocidas son los merengues, las cremas y mantequillas batidas, los pasteles, la producida
por las cervezas y el pan. Las espumas son utilizadas para proporcionar textura, consistencia
y apariencia en diferentes tipos de productos alimenticios. Se forman comunmente al
disminuir la tensién en la interfase gas-liquido por medio del uso de agentes tensoactivos
como lo son algunas proteinas o, en algunos casos, ciertos hidratos de carbono. Son varios
los factores que influyen en las propiedades espumantes de las proteinas, entre los cuales se
tiene su estructura y estabilidad conformacional, interacciones secundarias, grado de

modificacién, pH, agentes oxidantes-reductores, etc (Kinsella, 1984).

Las espumas pueden ser clasificadas como sdlidas o liquidas. Las espumas soélidas son
materiales plasticos o elasticos en las que su comportamiento mecanico (reolégico) depende
principalmente de las propiedades fisicas de la fase sélida y la densidad del material. Las
espumas liquidas son mas dificiles de caracterizar, en general consisten de una fase de aire
discontinua que es dispersada en una continua de liquido, estas son inestables con tiempos
de vida en rangos de pocos segundos a algunos dias y requieren agentes activos de
superficie para mantener la estabilidad mediante la reduccién de la tensién superficial. A
volumenes de fases de aire bajas son fluidos viscosos, pero a volumen de aire altos son

materiales viscoelasticos. (Pernell et al, 2002).

Entre los factores que determinan respuesta reclégica de las espumas liquidas se tienen; el
volumen de aire incorporado, la viscosidad de la fase continua, la distribucion del tamaio de
las burbujas, y la forma de la burbuja (Weaire, 1989, Princen, 1989). La complejidad
reolégica de las espumas va mas alla de la viscosidad dependiente de la velocidad de
cizallamiento, la existencia del esfuerzo inicial y otras caracteristicas no Newtonianas que
pueden ser descritas por una relacién constitutiva para el cuerpo de la espuma, “El

deslizamiento en la pared” es otra mas de las caracteristicas curiosas del flujo de espumas.



El deslizamiento depende de las condiciones de la vecindad de la pared cuya visién a nivel
de celda depende de la existencia de una delgada pelicuia de fluido que no precisamente se
desliza sino que humedece la pared y lubrica el flujo de la espuma (Princen, 1989). Este
fendbmeno resulta comuin al emplear geometrias convencionales para las evaluaciones
reoldgicas (cono y placa, cilindros concéntricos etc.). El pequeno volumen que se requjere en
estas geometrias y el cizallamiento al que es sometida origina destruccion en la estructura de
la espuma, de manera que los resultados en muchos casos son mas bien debidos a las
alteraciones de la espuma durante la medicién, lo que es mas comun cuando las espumas

son de baja consistencia y estabilidad.

Prud'homme y Khan (1996) adaptaron un impulsor de paleta a un reémetro haciendo posible
la medicién del esfuerzo inicial en espumas y suspensiones concentradas. Este método ha
sido aplicado en productos con estructura compleja como es el helado (Briggs et al., 1996), y
en la evaluacion de la funcionalidad de proteinas como espumantes (Pernel et al., 2000), sin
embargo se considera que este método resulta limitado cuando se presenta inestabilidad de
las espumas, de manera que el cizallamiento propicia que se incrementen los cambios
debidos a la inestabilidad de la espuma, lo cual es funcién también de las velocidades

rotacionales del impulsor empleadas.

Una de las caracteristicas del empleo de los impulsores helicoidales es su alta eficiencia ain
en bajas velocidades de mezclado, ya que al ser de proximidad (mantienen relaciones
geométricas diametro del recipiente — diametro del impulsor cercanas a uno), disminuyen le
existencia de zonas estaticas dentro del recipiente de mezclado (Merquiol y Choplin, 1988,
Brito et al., 1990), ademas las velocidades de cizalla desarrolladas son menores a las
obtenidas en otras geometrfas (Arriaga- Orihuela et al., 1997b), lo que en las espumas se
considera ventajoso ya que es comun que el cizallamiento producido en la evaluacion las

desestabilice.



En este trabajo se estudi6 el empleo de una hélice adaptada a un viscosimetro, para la
determinacién de parédmetros reolégicos aplicados a la comparacion de las propiedades
espumantes de distintas proteinas, en presencia de polisacéaridos empleados como

estabilizantes.
METODOLOGIA EXPERIMENTAL
Preparacion y expansion de las espumas

Las protefnas empleadas fueron: Caseinato de sodio ALANATE 180 (New Zeland Milk
Products. México), Aislado de soya FP940 (Food Technology, S.A. de C.V., México) y
Albumina de huevo (Helm de México), a una concentracion de 2% en todos los casos, como
estabilizantes se emplearon: Carboximetilcelulosa (CMC) y Xantana (Gomas Naturales S.A.,
México) a concentraciones de 0.05, 0.1 y 0.15% (p/p). Para cada una de las formulaciones, la
proteina y el polisacarido se mezclaron con agua destilada a 25°C en una batidora Kitchen
Aid (10 velocidades mod. Classic K45SS) a velocidad 2 por un tiempo de 5min para su
completa dispersién, batiendo posteriormente a la velocidad 8 por un tiempo de 15min. Estas

son las condiciones en las que se obtiene la expansién mayor de la espuma.
Evaluacion de la expansién y estabilidad de la espuma

Se empled el método de batido-drenado propuesto por Patel et al, (1988) donde se propone

que el rendimiento (R(%))de la espuma es:

Pesol00mIDPE — Pesol00miE )
Pesol 00mIDPE

R(%) =

Donde DPE se refiere a la dispersion de proteina- estabilizante y E corresponde a la espuma.



La estabilidad del liquido en la espuma (ELE(%)) se calculé6 mediante:

VLD 2)

ELE%=100— ———————
VolumenDPE

Donde VLD es el volumen del liquido drenado después de 30min de preparacién de la
|

espuma, el cual queda dividido entre el volumen de DPE antes de batir.

La estabilidad del volumen de la espuma (EVE) es:

EVE% = Volumen Espuma después de 30 min <100 €)

Volumen Espuma Omin

Las determinaciones se realizaron por triplicado a 25°C y en la seccion de resuitados se

presentan los valores promedio.
Densidad de las espumas

Las espumas recién preparadas se colocaron cuidadosamente en recipientes con capacidad
de 25 cm®, empleados para la evaluacién de la densidad de materiales viscosos (Pirex No.
1620 — 25), mismos que fueron previamente desecados y tarados, pesando posteriormente
los recipientes con la espuma y calculando la densidad por medic de la relacion

masa/volumen. En todos los casos las evaluaciones se realizaron por triplicado.

Caracterizacion reoldgica de espumas

Se empleé un viscosimetro rotacional Haake VT550 (Karlsruhe, Germany) al cual se le
adapté una geometria helicoidal (Figura 1). Para el calculo de la viscosidad aparente (1) se
tomaron datos de velocidad rotacional (N) y par de torsion (M) para cada una de las espumas

estudiadas.



" Drecipiente=0,058m—1
F— Dheitce=0,053m

Hnei=0,051m

w=0,053m

Fig. 1: Dimensiones de la Geometria Helicoidal usada en la caracterizaciéon reolégica de

espumas

Los recipientes para la colocacién de la espuma en la evaluaciones reoldgicas, tienen una
relacion DYD (Diametro del recipiente - Diametro del impuisor) igual a 1.094, necesarias para

mantener la analogia de flujo Couette.

En trabajos previos (Arriaga- Orihuela et al., 1997b; Arriaga et al., 2002) para la evaluacién
reclégica de distintos fluidos usando geometrias helicoidales, se mostré que si el
comportamiento reolégico se ajusta al modelo Ostwald de Waele, la ecuacién que define su
comportamiento es la que corresponde a la curva del numero de potencia para el mezclado

en régimen laminar (Ecuacion 5).

Constante
= S (5)
Re

m

K

Donde Py, es el Numero de Potencia, Re,, es el Numero de Reynolds de mezclado vy la

constante se obtiene de la curva del numero de potencia para el mezclado en régimen



laminar de fluidos de calibracién newtonianos. Los numeros P, y Re, de la ecuacién § son

adimensionales y se definen por las ecuaciones 6y 7:

P 2nMN (6)

Po=———=——
pD5N3 pDSN3

pND2
=P 7
- ()

Re

mn

P es la potencia (N m/s); D es el diametro del impulsor (m); M es el par de torsién (N m); N es
la velocidad rotacional (rps); p es la densidad del fluido (Kg/m®); n es la viscosidad aparente
(Pa s). De esta manera conociendo los parametros M y N del mezclado de las espumas y el
valor de la constante de la ecuacién 5, es posible el calculo de la n. Dicho de otra manera,
por medio de la curva del nimero de potencia caracteristica de la hélice, obtenida para
fluidos newtonianos, es posible el calculo de las propiedades reoldgicas de fluidos que
siguen la ley de la potencia (Arriaga- Orihuela et al., 1997a y Arriaga- Orihuela et al., 2002).
En este mismo sentido Ait-Kadi et al. (2001), desarrollaron un procedimiento para la
determinacién de viscosidad aparente de fiuidos de propiedades reolégicas desconocidas a
través de expresiones para fluidos newtonianos, por medio de reometria de mezclado, de
manera que estos procedimientos facilitan la obtencion de parametros reologicos en

sistemas complejos como lo son las espumas.
En este trabajo la curva del numero de potencia de la hélice fue obtenida con fluidos de
calibracion newtonianos con viscosidades entre 0.1 y 3 Pa s, trabajando en régimen laminar

(Remn¢10) a 25°C cuya ecuacion es:

P Re, =136.24 (8)



Por otro lado, se puede decir que el fluido cumple el modelo de Ostwald de Waele si la curva
logaritmica del par de torsion (M) contra la velocidad rotacional (N) es una linea recta que

parte del origen, en cuyo caso el valor de la pendiente corresponde al indice de flujo (n).

Para las determinaciones reologicas se emplearon muestras de espumas recién preparadas
que se colocaron en el sistema de medicién, evaluando el par de torsion (M) para diferentes
velocidades rotacionales (N). Estos datos se emplearon para el calculo de los parametros
reolégicos haciendo uso de las ecuaciones 6, 7 y 8. En la siguiente seccidon se presentan los
promedios de tres mediciones del indice de flujo (n) y de la viscosidad aparente (n) calculada
de la curva de numero de potencia para una velocidad rotacional de 0.3 rpm. de la misma
manera se determiné (1) de las espumas después de 30 min de haber sido preparadas. En

toda la experimentacion se mantuvo una T= 25°C.

RESULTADOS Y DISCUSION

El efecto la concentracion de estabilizante sobre el rendimiento de la espuma preparada con
Aislado Proteico de Soyé (APS), albumina de huevo (AH) y Caseinato de sodio (CS), se
presenta en la Figura 2, donde se puede apreciar que el incremento en la concentracién de
estabilizantes disminuye el rendimiento de la espuma, lo cual se relaciona cominmente con
el aumento en la viscosidad aparente de la fase continua (Walstra, 2000; Carp et al.,2001;
Bals y Kulozik, 2003). Asi mismo se observa que el APS y el CS producen rendimientos
mayores que la AH, lo que se debe a muy diversos factores como la flexibilidad de la
molécula, la actividad superficial, la velocidad de absorcion en la interfase, etc.(Bos y Viiet,
2001)
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Fig. 2: Efecto concentraciéon de estabilizante sobre el Rendimiento de la Espuma preparada
con tres tipos de proteina

En las Figuras 3 y 4 se muestran los resultados de las medidas de estabilidad del liquido y
volumen en la espuma en funcion a la concentracién de goma, de manera que su efecto
estabilizador se pone de manifiesto por el incremento en la capacidad de la espuma para el
mantenimiento de su volumen y la disminucién del drenado de liquido, lo cual sucede tanto
con CMC como con Xantana. Las espumas preparadas con (APS) y Xantana en
concentraciones de 0.05% y mayores muestran la mayor estabilidad, lo que esta en relacion

con la mejor interaccion que se presenta entre este polisacarido y las proteinas de soya.
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Fig. 3: Efecto concentracion de estabilizante sobre Estabilidad del Liquido en la Espuma

(ELE) preparada con tres tipos de proteinas
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Fig. 4: Efecto concentracion de estabilizante sobre Estabilidad del Volumen de la Espuma

(EVE) preparada con tres tipos de proteinas



Estas interacciones entre las proteinas de soya y la goma Xantana favorecen la
estabilizacién y aumentan la expansion de la espuma (Anénimo, 1996), lo que se relaciona
con el hecho de que la composicion de proteinas en la interfase de las espumas, esta en
relacion con la presencia de goma Xantana, ya que ésta modifica la tendencia de agregacion
de los polipéptidos presentes y su adsorcién en la interfase, resultando una accién sinergista
por aumento de la viscosidad interfacial, lo que depende de la proporcién polisacarido —

proteina (Carp et al., 1999).

La goma Xantana, en concentraciones de 0.01 — 0.1 % produce un ligero incremento en la
tensién interfacial, sin embargo al encontrarse presente la proteina, la tensién interfacial se
reduce y tiene un efecto que resulta superior al causado solo por la proteina. Este efecto
sinergista también se debe a un reacomodo molecular diferente en la interfase, lo que podria
ser el resultado de la adsorciéon de la goma sobre las proteinas de soya, formando una
estructura combinada con una capa proteica primaria predominante en contacto con el aire,
de acuerdo con esto, la tensién interfacial podria ser dominada por la capa primaria de
proteina cubierta por una capa de polisacarido en un fuerte contacto electrostatico que
domina la reologia interfacial permitiendo un mayor efecto en la estabilizaciéon del sistema
que el dado solo por el aumento en la viscosidad de la fase continua debido a la presencia de

goma (Carp et al., 2001).

Todas las espumas preparadas siguen el modelo reologico de la potencia debido a que la
curva logaritmica del par de torsién (M) contra la velocidad rotacional (N) es una linea recta
que parte del origen y presentan un coeficiente de correlacion superior a 0.99 en todos los
casos. Este comportamiento ha sido reportado en la evaluacion de la viscosidad aparente de
espumas por medio de viscosimetria de mezclado con impulsores tipo paleta, misma que
puede ocasionar un cambio en las propiedades de la espuma por disminuciéon del diametro
de la burbuja, empleando velocidades rotacionales de 400 a 1200 rpm (Djelveh el al, 1899).
Estas velocidades son mayores que las usadas en este trabajo que no sobrepasa las 20 rpm

por lo que se considera que los cambios en la espuma son menores.
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Los valores de la viscosidad aparente (n) y del indice de flujo de las espumas recién
preparadas en funcion de la concentracion de estabilizante se presentan las Figuras 5y 6.
donde se observa que a mayor concentracion de gomas se produce un aumento en la
viscosidad aparente de la espuma, sin embargo su indice de comportamiento presenta
escasa modificacion a excepcion de la mezcla de AH y Xantana donde se reduce
ampliamente el indice de flujo con el aumento en la concentracién de goma Xantana (Figura
6). Resulta interesante observar que si bien las espumas preparadas con APS presentan las
mejores caracteristicas de estabilidad del volumen y del liquido, no son las que presentan
mayor consistencia de la espuma ya que las mezclas de CS producen valores de (n)

viscosidad aparente mayores a los obtenidos con APS y AH (Figura 5).
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Fig. 5: Influencia de la concentracién de estabilizante sobre la viscosidad aparente (n) de las
espumas preparadas con distintas proteinas
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Fig. 6. Influencia de la concentracién de estabilizante sobre el indice de Flujo (n) de las

espumas preparada con distintas proteinas

Al analizar la relacion entre la viscosidad aparente de las espumas recién preparadas con los

valores de rendimiento en distintas concentraciones de goma (Figura 7), queda de manifiesto

que existe disminucion de la cantidad de aire incorporado al aumentar la viscosidad aparente

en el sistema. sin embargo la magnitud del efecto individual de cada mezcla de proteina

polisacarido es funcion de factores inherentes a la capacidad de la proteina para la formacion

de la espuma asi como de las interacciones que se desarrollen entre la proteina y el
polisacarido presentes (Dickinson y Euston, 1987; Dickinson et. al., 1996; Bos y Vliet, 2001;

Carp et al,, 2001; Pernell et al., 2002).
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Fig. 8 Viscosidad aparente (n) de espumas de diferentes proteinas a 0 y 30min de su
preparacion, estabilizadas con CMC
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Fig. 9: Viscosidad aparente (n) de espumas de diferentes proteinas a 0 y 30min de su

preparacion, estabilizadas con goma Xantana

Los resultados de la determinacion de la viscosidad aparente (n) de las espumas después de
30min de su preparacion para las tres proteinas empleadas en la experimentacion y
estabilizadas con Xantana y CMC, se presentan en las Figuras 8 y 9 donde se pueden
comparar con los valores de viscosidad aparente de las espumas recién preparadas. En
todos los casos existe una disminucion de la viscosidad aparente (n) en la espuma después
de 30 minutos de su preparacion, lo cual esta relacionado a los cambios estructurales que
ocurren con el tiempo en las espumas, siendo estos cambios menores al usar CMC como
estabilizante. Al emplear APS y CS se obtienen espumas con mayor viscosidad aparente y
con mayor EVE y ELE en comparacion con la AH, sin embargo la perdida de viscosidad
aparente con el tiempo es mayor para estas proteinas sobre todo al emplear Xantana como

estabilizante. Se considera que esto puede ser el resultado de otro fenémeno de



desestabilizacién comin en espumas, que es la desproporciéon (aumento en el tamafio de las
burbujas de mayor didmetro a expensas de las de menor tamafio), cuya evaluacion resulta
de mayor complicacion debido al rapido cambio en la poblacién de burbujas y la distribucién
de formas de esférica a poliédrica (Walstra, 2000, Pernell et al., 2002). La desproporcion es
un fenémeno que conduce a la disminucion de la relacion superficie / volumen con lo cual se
afectan los parametros reolégicos, como se ha encontrado recientemente en la medicién del
esfuerzo inicial (Pernell et al., 2002), el cual disminuye cuando se tiene desestabilizacion de

la espuma por desproporcion.

Algunas proteinas forman capas muy tenaces en la interfase aire-agua, debido a las
interacciones que se presentan entre las moléculas adsorbidas. La clara de huevo es muy
eficaz en este sentido y proporciona espumas con una mayor estabilidad frente a la
desproporcién, debido a que en su formacién se producen una gran desnaturalizacién
superficial, que conduce a agregados proteicos grandes. Estos agregados proteicos
permanecen irreversiblemente adsorbidos produciendo una gran resistencia frente a la
desproporcion. Este fenébmeno se conoce como maduracion de Ostwald (Walstra, 2000;
Pernell et al., 2002) y podria estar relacionado con la menor pérdida de viscosidad aparente
de las espumas preparadas con AH aunque son menos estables al cambio de volumen y

drenado de liquido.

En este mismo sentido Pernell et al., (2002), al estudiar espumas preparadas con albumina
de huevo, sugieren que el desarrollo de la viscosidad y elasticidad de la pelicula interfacial
esta también en funcién de las posibles interacciones entre las proteinas de la lamela de las
burbujas y las de la interfase, lo que podria explicar ios menores cambios en la viscosidad

aparente de las espumas preparadas con AH.
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CONCLUSIONES

La estabilidad de las espumas preparadas con AH medidas en base a los cambios de
volumen y la cuantificacién de liquido drenado de la espuma resulté superada por CS y APS,
ademas las espumas recién preparadas tienen una viscosidad aparehte que en general es
mayor tanto al usar'CMC como con Xantana, sin embargo esta viscosi'dad aparente

disminuye con el tiempo, sobre todo al emplear Xantana.

Se recomienda que en la evaluacién de las propiedades funcionales de las proteinas se
incluya la determinacion de parametros reolégicos, para tener una mejor visién sobre su
funcionalidad en una aplicacién determinada, para lo cual es posible el empleo de

geometrlés helicoidales.
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