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INTRODUCCION AL ESTUDIO

Dentro del panorama alimenticio, las emulsiones son un grupo de
sustancias comestibles muy utilizadas en la industria de alimentos. Dicho uso se
ha incrementado considerablemente en los Ultimos afios, originandose asi, un
campo de investigacion fértil en la actualidad, cuya finalidad es la de proveer
nuevas alternativas de diversidad y economia, tratando de satisfacer una area en
continda evolucion como lo es la industria alimentaria.

El incremento que han tenido las emulsiones en la industria alimentaria, en
particular las emulsiones lacteas, ha permitido proponer a estos productos como
parte de una gran estrategia para prevenir la desnutricion, mediante su consumo
enteral (Vg., emulsiones para nutricion enteral), ya que a través de estos
productos se puede aportar sustancias nutritivas directamente al aparato
digestivo en pacientes que no pueden comer una alimentacién natural. En un
amplio sentido, este tipo de alimentacion se define como la administracién por via
oral de dietas poliméricas liquidas, quimica y nutrimentalmente bien definidas
(Montejo, 2000).

Existen otros productos alimenticios que se encuentran en forma de
emulsion, como es el caso de bebidas, pasteles, dulces, margarinas, cremas,
saborizantes, encurtidos, levaduras, huevos, etc.

Es claro entonces que, las emulsiones se encuentran en muchos
productos alimenticios, ademas en una gran variedad de productos
industrializados para la agricultura, como son los herbicidas, los insecticidas y
funguicidas. Asi mismo, se encuentran dentro de la industria farmacéutica en
diferentes formas y funciones, destacando los cosméticos y formulaciones con
actividad farmacologica.



El poder estructurar y producir una emulsion estable, depende de factores
de suma importancia como son: (i) las caracteristicas fisicas y quimicas de los
ingredientes (incluyendo el tipo de emulsificante y su concentracion), (i) la
tecnologia seleccionada para la formacion de la emulsion y (iii) las condiciones de
procesos (temperatura, presion, orden de adicion de ingredientes, tiempo de
residencia, etc.) (Brennan, 1998). Pocos estudios relacionados con la interaccion de
los factores antes mencionados estan disponibles en Ia literatura cientifica. Mas
aun, la mayoria de estudios son con sistemas modelo o con formulaciones
simples, para proteger intereses comerciales y patentes. Lo anterior afiade
complejidad al campo de las emulsiones, cuando se trata de productos
especificos.
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RESUMEN

En este estudio se evaluan 3 técnicas diferentes en la preparacion de
emulsiones lacteas, particularmente del tipo dietas poliméricas. Las 3 técnicas

~son evaluadas en términos hidrodinamicos, pero con énfasis en los resultados

que las diferentes condiciones hidrodinamicas producen en la emulsion final (Vg.,
estabilidad y caracteristicas fisico-quimicas). Con este estudio, se pretende
conocer el efecto que presentan diferentes tecnologias o hidrodinamicas en la
estabilidad de una emulsion.

Como caso de estudio, se trabajo con una emulsién formada bajo
diferentes condiciones hidrodinamicas, no solo referidas a tecnologia sino
también a procesos. Los productos obtenidos fueron estudiados en términos de
estabilidad siguiendo su vida de anaquel bajo condiciones aceleradas (40°C/105
dias). Las condiciones hidrodinamicas empleadas fueron:

> Rotor-Estator (R-S): velocidades del rotor en el rango 1000 - 3000 rpm
» Homogenizador de alta presion (HPH): presiones en el rango 150 - 350 bar
» Combinaciones R-S + HPH:

¢ 3000 rpm / 3 minutos + 150 bar

¢ 3000 rpm / 3 minutos + 250 bar

+ 3000 rpm / 3 minutos + 350 bar

Los resultados obtenidos demuestran que las emulsiones formadas a
través de HPH, son mas estables en comparacién con aquellas formadas
mediante R-S; y que la combinacién de ambas tecnologias (HPH y R-S) muestra
similitud a la del empleo tnico de HPH.

Ademas las condiciones hidrodinamicas de proceso empleadas en ambas
tecnologias (variacion de presion y velocidad) proporcionan diferentes
propiedades de estabilidad en la emulsion estudiada (viscosidad, cremado y
tamario de particula).
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MARCO TEORICO Y REVISION DE LITERATURA

1.1 Emulsioén

Emulsion se define como la unién intima de dos liquidos normalmente
inmiscibles; uno de ellos (la fase discontinua, dispersa o interna) se dispersa, en
forma de pequefias gotas o globulos que tienen entre 0.1 y 50 pm de diametro,
en el otro (fase continua, dispersante o externa); a través de un proceso de
mezclado (emulsificacion). (Charalambous and Doxastakis, 1989).

En la mayoria de las emulsiones, los dos liquidos implicados son agua y
aceite, aunque, rara vez sean agua pura y aceite puro. La fase acuosa puede
consistir en una disolucién de sales, azlcar u otros productos organicos o
coloidales (materiales hidréfilos) (Fennema, 1993). La fase grasa puede estar
constituida por aceites, hidrocarburos, ceras, resinas u otras sustancias que se
comporten como aceites (sustancias hidréfobas). Para poder preparar una
emulsion estable es preciso afadir un tercer tipo de sustancia, denominada
emulgente o emulsificante (wong, 1995).

Otro tipo de emulsion cominmente usada en la rama de los alimentos es
la de aire en un liquido, teniendo como ejemplo a los merengues y cremas
batidas para pasteleria. En estos productos una caracteristica deseada es la
formacién y la estabilidad de la espuma formada (Charalambous and doxastakis, 1989).

Al formular una emulsién, se deben considerar los siguientes aspectos:

1) El emulgente utilizado debe favorecer el tipo de emulsion
requerida, es decir, aceite / agua o agua / aceite.

2) La relacion de volumen de fase (P/V), es decir, el porcentaje en
volumen que representa la fase interna, regula el tipo de
emulsion formada.

3) Se debe especificar la temperatura de emulsién. La tensién

interfacial y la viscosidad disminuyen al aumentar la



temperatura. El limite superior de temperatura depende de la
sensibilidad al calor de los ingredientes. Temperaturas de hasta
70 °C son corrientes para los productos lacteos (Brennan, 1998).

Por regla general es mejor preparar las dos fases por separado. Algunas
gomas Yy coloides hidréfilos se deben dispersar en la fase acuosa, para minimizar
el hinchamiento y la formacion de grumos (Brennan, 1998).

I.1.1Generalidades sobre la formacién de emulsiones

En el estado actual de nuestros conocimientos acerca de la formacién de
emulsiones, el Unico método verdaderamente satisfactorio para ensayar una
emulsion es prepararla y usarla en escala completa, lo cual se puede hacer en
muy contados casos.

Los ensayos se pueden dividir en dos clases:

. Ensayos que pueden ser reproducidos en el laboratorio en grado
razonable.
. Los que no pueden ser reproducidos

El primer grupo de ensayos incluye en su mayor parte, productos
(emulsiones) que pueden ser facilmente reproducibles a escala laboratorio, con
una semejanza cercana a la deseada en escala industrial (grandes lotes). El
segundo grupo suele incluir productos con severos problemas de escalamiento y
de estabilidad, sobre todo durante el almacenamiento. Este tipo de
consideraciones es importante sobre todo durante el desarrollo de nuevos
productos y/o aplicaciones. Sin duda, uno de los problemas mas severos
asociados al éxito comercial de una emulsién es la estabilidad (rennan, 1998).

El continuo desarrollo de nuevos productos alimentarios y su continua

mecanizacion han incrementado el uso de emulsiones alimentarias en muchas
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ramas de esta industria. De ahi, la necesidad de un mayor conocimiento de sus
propiedades (Man, 1994), en particular de aquellas ligadas a la estabilidad.

La estabilidad de emulsiones es un concepto cinético complejo debido a la
gran diversidad de formulaciones existentes, tecnologias disponibles vy
condiciones de proceso empleadas durante su fabricacion. Existen diversos
métodos para evaluar la estabilidad de emulsiones. Uno de los métodos mas
usuales es observar la velocidad de formacién de nata y/o de sedimentacion
(Fenema, 1993). En ofras emulsiones, la estabilidad se evalta siguiendo la pérdida
de funcionalidad del producto, en adicién a los factores fisico-quimicos, ligados a
la formulacién, que pueden producir deterioro del producto. En la produccién de
emulsiones, se deben hacer periédicamente andlisis de la composicion
(contenido de aceite o agua), facilidad de dispersion, distribucion de tamario de
particulas y largas pruebas de estabilidad donde se da seguimiento a varias
propiedades funcionales del producto (Vg., densidad, pH, punto de ebullicion y
congelacion, viscosidad y caracteristicas sensoriales). A pesar de toda esta
informacién, mas o menos disponible, aun hay mucho por hacer para conocer
con mas detalle los mecanismos especificos responsables de la perdida de
estabilidad, particularmente en el caso de emulsiones complejas (Brennan, 1998).

Las emulsiones son termodinamicamente inestables debido a la gran
cantidad de energia libre en la interfase y se desestabilizan mediante tres
mecanismos:

A) Formacion de nata o sedimentacién: Producida por la accion
de la fuerza de gravedad y diferencia de densidades entre las
fases presentes. Lo que ocurre en este caso es que la nata sube
a la superficie, aunque la formacién de nata no es deseable, no
indica de ningiin modo la ruptura de la emulsion, aunque es una
manifestacién de un proceso que puede llevar eventualmente a
la des-emulsificacion.



B)

C)

Agregacién o floculacién: La adherencia de las gotas produce
la floculacién de glébulos que se mueven en conjunto y no
individualmente como debe de ser. La floculacién no implica la
ruptura de la estructura integra de la pelicula interfacial que
rodea cada glébulo, y por lo tanto no implica cambio en el
tamafio de los globulos individuales. La principal causa de
floculacién es la carga electrostatica en la superficie de las gotas
6 porque el tamafio de las particulas no es uniforme.
Coalescencia: Es la tercera forma de desestabilizacion y la mas
grave ya que implica la ruptura de la pelicula interfacial. Lo
anterior comienza con la agrupacion de gotas hasta la formacion
de otra de mayor tamafio, este es el fenémeno conocido como
coalescencia. La fase previa de la coalescencia es el contacto
estrecho entre los glébulos, la formacion de nata, la segregacion
y el movimiento browniano.

Las emulsiones también tienden a lograr una gran estabilidad dependiendo

de la eleccién del emulsificante, ya que esté va ha estabilizar y a proteger la

emulsion, evitando asi fendmenos como la coalescencia o sedimentacion (wong,

1995).

En resumen y de manera general, los factores mas relevantes que

contribuyen a la estabilidad de una emulsién son (Fellows, 1994):

A)

Reduccion de tension interfacial: La interaccion de la porcion
hidréfilica del emulsionante con la fase acuosa provoca la
significativa reduccion de tension superficial en el agua, ademas
forma una barrera que evita la coalescencia entre las gotas de la
fase dispersa.



B)

C)

D)

E)

F)

Repulsién de cargas eléctricas: La estabilidad se atribuye en
gran medida a la presencia de fuerzas repulsivas en la superficie
de las gotas en suspension. El efecto repelente que procede es
responsable de la estabilidad del sistema, puesto que evita el
acercamiento extremo de particulas o gotas y la subsiguiente
agregacion.

Aumento de viscosidad en la fase continua: El aumento de
viscosidad en la fase continua hace que se bloquee la movilidad
de las gotas, por lo que el incremento de este parametro retarda
la separacion de fases, esta viscosidad se manipula de acuerdo
a las necesidades que se presenten.

Tamano de particula dispersa: El tamafio de particula o radio de
la fase dispersa influye en la estabilidad y propiedades 6pticas de
la emulsiéon. A medida que el tamafo de particula de las gotas
dispersas son mas pequefias, mas estable sera el sistema y
visualmente se observa mas translucida.

Peliculas interfaciales: Los emulgentes forman alrededor de la
fase dispersa una barrera fisica que impide la segregaciéon de
particulas, se sabe que esta pelicula adsorbida debe de estar en
la fase continua ademas de ser elastica y resistente a la
deformacion (Garti, 2001).

Factores térmicos: Al aumentar la temperatura, la energia
cinética impartida a las moléculas superficiales sobrepasa las
fuerzas de atraccion y las fuerzas de cohesién entre moléculas
se aproximan a cero llamandose temperatura critica donde
desaparece la tension superficial. La estabilidad de una emulsiéon
con respecto a la temperatura es de gran importancia practica,
ya que algunas emulsiones alimentarias son almacenadas
durante periodos largos de tiempo en los cuales pueden estar
expuestas a temperaturas extremadamente altas o bajas. Ya que



al aumentar la temperatura, aumenta la velocidad entre
particulas y una posible floculacion (Choi, 1986).

1.1.2 Emulsificantes

Los agentes emulsificantes son un grupo de aditivos muy utilizados en la
industria de los alimentos, dicho uso se ha incrementado considerablemente en
los tltimos afios, originando asi, un campo de investigacion fértil en la actualidad,
cuya finalidad es la de proveer nuevas alternativas de diversidad y economia
(Becher,1991).

El Reglamento de la ley General de Salud define a un emulsificante como
cualquier sustancia o mezcla de sustancias que favorecen en forma permanente
la suspension de un producto, asi como, los que obran como protectores de la

- investigacion (Reglamento de la ley general de salud, 1998).

El Codex Alimentarius establece que un emulsificante es aquella sustancia
que hace posible la formacién o el mantenimiento de una mezcla homogénea de
dos 6 mas fases liquidas no miscibles, como el aceite y el agua en un alimento

(Codex alimentarius vol. XVI, 1991).

Las sustancias utilizadas como emulgentes son muy numerosas Yy
variadas: unas naturales, como las proteinas, los fosfolipidos y los esteroles;
otras sintéticas, como los ésteres de propilenglicol, los ésteres sorbitanicos de
los acidos grasos, los ésteres de celulosa, la carboximetilcelulosa y muchas
otras. La mayoria de los emulgentes son sustancias anfifilicas, cuyas moléculas

tienen grupos polares y no-polares (Cortes, 1998).
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1.1.2.1 Funcién de emulsificantes

Los emulsificantes cumplen dos funciones durante la formacion de

emulsiones:
. Reducir la tension interfacial entre los liquidos a emulsionar.
° Proteger la emulsion formada, evitando la coalescencia de las gotas

de la fase interna.

Si el desequilibrio entre los grupos polares y los apolares es grande y
domina claramente uno de los dos, el emulgente es muy soluble en una de las
fases; no permanecera en la interfase y, por lo tanto, no actuara como
estabilizador de la emulsién. Es en la interfase de los dos liquidos inmiscibles,
donde se localiza la energia libre procedente del desequilibrio de las fuerzas de
cohesion de los dos liquidos (tension interfacial), esta energia provoca la
contraccion de la interfase, para formar el area interfacial mas pequefia posible
(Valdés, 1993).

En una emulsion, la fase interna siempre tiende a formar pequefias gotas
esféricas, que son las que tienen el area interfacial mas pequefia por unidad de
volumen del liquido. La formacién de una emulsion supone la creacion de un gran
numero de interfases, en contra a la tendencia de contraerse provocada por la
tension interfacial. Cuanto mayor es la tension interfacial, mas dificil es formar
una emulsion y mas inestable tiende a ser ésta (Fellows, 1994).

1.1.2.2 Tipos de emulsificantes

Los estabilizantes autorizados por el reglamento Mexicano de la ley
general de salud y que son de mayor uso comercial son los siguientes (Cortes,
1998):

. Lecitina

. Monodiglicéridos y diglicéridos de acidos grasos saturados o

insaturados de aceites y grasas comestibles esterificados 6 no, con



1) Acidos acético, citrico, lactico y diacetil tartarico.

2) Estearoail lactilatato de sodio y de calcio.
3) Esteres de sacarosa
4) Esteres de sorbitan.
5) Esteres de polioxietileno.
1.2 Reologia

1.2.1 Objetivo

La reologia o ciencia de la deformacion de la materia abarca diversos
aspectos, se ocupa preferentemente de la deformacion de los cuerpos
aparentemente coherentes, pero con frecuencia trata también de la friccion entre
sdlidos, del flujo de polvos, e incluso de la reduccién de particulas, o molturacion.
Es una rama de la fisica relacionada con la mecanica de la deformacién de los
cuerpos (Muller, 1982).

El objetivo de toda definicién es en primera instancia exponer con claridad
y exactitud el significado de un término. En el caso de la reologia de alimentos es
conveniente abundar en los caracteres genéricos del término para comprender
las implicaciones del mismo.

El intentar dar una vision de todo lo que implica la reologia no es facil, sin
embargo, es una ciencia en la que todavia hay mucho que revisar, estudiar y
perfeccionar. Es pues una ciencia abierta a todo aquel que se interese en el
estudio de la deformacion y el flujo de los materiales, es también una ciencia que
urge ser comprendida pero sobre todo aplicada.



1.2.2 Propiedades reolégicas

Las propiedades reolégicas fundamentales son: elasticidad, plasticidad,
viscosidad y limite elastico; a partir de estas propiedades pueden derivarse otras,
llamadas secundarias o complejas que resultan de la combinacion de las
primarias o fundamentales. Existen ademas otras propiedades reologicas a las
que se les ha llamado tecnoldgicas, para las cuales se han desarrollado métodos
de medicién especificos, entre estas propiedades estan: penetracion, ductilidad,
tixotropia, etc. La viscosidad () se define como la relacion de la fuerza de
deslizamiento y la velocidad de deslizamiento; la velocidad es propia del flujo
sencillo en régimen laminar (es decir flujo laminar con aerodinamismo paralelo).
La velocidad de deslizamiento entonces es igual al gradiente de velocidad (y),
que es perpendicular a la direccion del flujo (Walstra y Gene, 1987).

Los productos lacteos concentrados esterilizados gelan a menudo,
fenomeno conocido como ‘gelacién por envejecimiento’. Los autores que han
estudiado este fendmeno concluyen que el envejecimiento de la leche se da en
un periodo igual o mayor a 4 meses, en condiciones de almacenamiento a una
temperatura de 40°C. En el envejecimiento de la leche, las micelas de caseina
forman una red, pero la explicacion de este fenémeno todavia se desconoce. Al
parecer, serian dos los mecanismos responsables: (i) la degradacion proteolitica
de la caseina que hace a las micelas sensibles a la agregacion y (ii) reacciones
quimicas entre las proteinas y diversos ingredientes de la leche, lo que parece
indicar la intervencién de los enlaces quimicos cruzados (waistray Gene, 1987).

1.2.3 Importancia de la reologia

Podemos mencionar cuatro razones fundamentales para justificar el
estudio del comportamiento reolégico de los cuerpos (Muller, 1982):

1) Como ya mencionamos, contribuye al conocimiento de su

estructura.



2) En la industria se efectian con frecuencia medidas reolégicas sobre
materias primas y los productos en elaboracion, que son de gran utilidad para el
control de los procesos.

3) La reologia presta un valiosa ayuda al disefio de las maquinas; es
preciso que las tuberias y bombas se adecuen a las caracteristicas de los
productos con los que se van ha ser utilizadas. Cuanto mejor se conozca la
reologia del producto mejor se entenderan los procesos de flujo.

4) Las caracteristicas reolégicas influyen de un modo considerable en
la aceptacion de un producto (Mutler, 1982).

Hasta el momento, la investigacion reolégica sobre los alimentos ha sido
de dos tipos:

® Basica. En la que se caracteriza el comportamiento reolégico, en
diversas condiciones de concentracion, temperatura, pH, rangos de velocidad de
corte, entre otros.

. Aplicada. En la que ademas de lo anterior, se estudian las causas

estructurales y/o funcionales del comportamiento reoldgico.

La importancia de estas investigaciones radica en que proporcionan
informacién original que puede ser aplicada al calculo o al disefio de sistemas y
equipos que manejan dichos alimentos. Asi mismo puede ser punto de partida
para otras investigaciones que profundicen en las causas y consecuencias de la
informacion presentada (villamil, 1987).

Dentro de las investigaciones basicas, se han estudiado alimentos como
jygos y purés de frutas, donde se concluye que el efecto de la temperatura sobre
las viscosidades es mas significativo en el caso de jugos que en purés de pulpas
de frutas, debido a que en estos Ultimos la viscosidad depende basicamente de la
concentracion (villamil, 1987).



Por otro lado, se ha trabajado con coloides hidrofilicos, donde la goma
Guar es uno de los mas ampliamente estudiados. Se conoce que la goma Guar,
manejada en diferentes rangos de velocidad de corte, presenta comportamientos
reolégicos distintos (villamil, 1987).

Los comentarios arriba mencionados enfatizan el hecho que, la reologia es
una herramienta importante para conocer procesos de flujo y propiedades
funcionales. Ademas, esta informacion tiene que ser debidamente referida, esto
es, citando las condiciones de formulacion y experimentacion, ya que la
extrapolacién de esta informacion a cualquier producto o emulsion conlleva
muchos riesgos.

1.2.4 Ley de Newton

Se puede definir mas facilmente si se considera un fluido encerrado entre
dos placas paralelas infinitas (muy largas y muy anchas). Suponer que la placa
inferior se desplaza paralelamente a la superior a una velocidad constante,
debido a la aplicacion de una fuerza constante F esta relacién recibe el nombre

de la ley de Newton de la viscosidad (Geankoplis, 1999).

T =1 dv=- -uy
dy (Ec.l.1)

Donde u, la viscosidad, es una constante que solo depende de la
naturaleza del fluido y el estado termodinamico del mismo.



De la ecuacion anterior se llega a la ecuaciéon de Newton generalizada,
dada por:

n@y) =y (Ec.l.2)

Donde:

n = Viscosidad de cizalla
t = Esfuerzo de cizalla
y = Velocidad de cizalla

A los fluidos que siguen la ecuacién anterior se les denomina fluidos
Newtonianos (Geankoplis, 1999).

1.2.5 Tipos de fluidos

Los fluidos se subdividen en dos tipos considerando sus propiedades en
flujo de cizalla simple y estado estacionario como ya se mencioné anteriormente.

& Fluidos Newtonianos

4 Fluidos no-Newtonianos

1.2.5.1 Fluidos Newtonianos

Los fluidos que obedecen la ley de Newton de la viscosidad se llaman
fluidos Newtonianos (véase Ec.l.1). En estos existe una relacion lineal entre el
esfuerzo de cizalla y el gradiente de viscosidad. Lo que significa que la
viscosidad es constante e independiente de la velocidad de cizalla (Geankoplis, 1999).
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1.2.5.2 Fluidos No-Newtonianos

Las propiedades de los fluidos no-Newtonianos pueden estudiarse
considerandolos divididos en dos grupos: dependientes o independientes del
tiempo. Los fluidos no-Newtonianos independientes del tiempo fluyen
inmediatamente cuando se les aplica un pequefio esfuerzo cortante. A diferencia
de los fluidos Newtonianos, la relacién entre esfuerzo cortante y velocidad de
cizalla no es lineal. Dentro de los fluidos no-Newtonianos independientes del
tiempo se encuentran los fluidos pseudoplasticos y los dilatantes.

1.2.5.2.1 Fluidos No-Newtonianos independientes del tiempo
Existen diversos modelos que describen el comportamiento
no-Newtoniano. Entre otros, uno de los mas empleados en calculos de ingenieria
es la ley de la potencia. (Geankoplis, 1999).
La ley de la potencia esta definida por:
1=ky" (Ec.1.3)
Donde:

n = indice de flujo
K = indice de consistencia = Viscosidad dinamica [FUL”]

Si se iguala la ecuacién 1.2 (Newton generalizado) con la ecuacién 3 (ley
de la potencia) se llega a:

n= ky™' (Ec.l.4)



La ecuacion 1.4 permite caracterizar a los fluidos en Newtonianos y no-
Newtonianos, mediante el valor del indice de flujo (Heldman, 1998):

Fluidos Newtonianos n=1
Fluidos Pseudoplasticos n <1
Fluidos Dilatantes n>1

Fluidos Pseudoplasticos

También llamados liquidos con adelgazamiento de cizalladura. En este
caso, la viscosidad decrece con el incremento de la velocidad de cizallamiento,
por lo tanto, aumenta en forma no lineal con la tasa de corte (Heldman, 1998).

Los valores correspondientes de viscosidad, pueden ser calculados si el
corte, factor de consistencia e indice de flujo son conocidos. El conocer la
viscosidad del fluido es de gran importancia en la tecnologia de la agitacion.

Fluidos Dilatantes

Este comportamiento de flujo es aquel contrario al de pseudoplastico.
Aunque es poco frecuente encontrar éste tipo de comportamiento, se requiere
considerarlo seriamente y de manera especial para disefiar el agitador, ya que se
debe considerar que el esfuerzo cortante se incrementa en forma no lineal con la
fasa de corte (Rayneri, 2000).



Plasticos de Bingham

Plasticidad es un flujo anormal que ocurre frecuentemente a cortes
pequefios. Se entiende que una sustancia plastica se comporta como un cuerpo
solido elastico a cortes pequefios. La sustancia empieza a fluir solamente a un
corte minimo t=0, éste corte se conoce generalmente como: limite de flujo.

Las sustancias plasticas por lo general se comportan como fluidos
pseudoplasticos, los cuales han sobrepasado el limite de flujo. La clasificacién se
ilustra en la figura 1.1.

Relacion esfuerzo cortante-velocidad de cizallam ienlto
para liguidos Newtonianos vy No-Newtonianos

-

Esfuerzo cortante

rVelocidad de cizallamiento

Figura No. 1.1 Representacién gréfica de fluidos No Newtonianos independientes
delltiempo.

En la figura anterior se muestra en una grafica de velocidad de
cizallamiento (y) vs. esfuerzo cortante (r) el comportamiento de los fluidos

no-Newtonianos independientes del tiempo. También se muestra el
comportamiento Newtoniano.
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1.2.5.2.2 Fluidos no-Newtonianos dependientes del tiempo

Dentro de los fluidos no-Newtonianos dependientes del tiempo tenemos:
tixotropia y reopexia.

Tixotropia / Reopexia

Estos son dos fenémenos que son dependientes del tiempo, con
materiales tixotropicos la viscosidad decrece bajo el efecto del corte a lo largo del
tiempo de agitacion. En ausencia de una paliacion de corte, el fluido se regenera
y casi se aproxima a su viscosidad original (fenémeno de histerésis), el proceso
inverso se conoce como Reopexia.

La tixotropia por lo general ocurre en conexién con la pseudoplasticidad y
plasticidad. La causa para ésta anomalia de flujo es la deformacion de
estructuras multimoleculares entre moléculas vecinas.

Debido a fuerzas de atraccion, ésta molécula es destruida por la paliacion
de corte y por lo tanto, la viscosidad se incrementa, después de cierto tiempo, el
corte y las fuerzas moleculares alcanzan un equilibrio, por lo que se tiene una
viscosidad aparente. Al eliminar el corte, las estructuras se reconstituyen

parcialmente en la fase de regeneracién.

Los fluidos de comportamiento que dependen del tiempo, son importantes
durante el procedimiento de arranque del sistema de agitaciéon, debido a que
requieren de un torque (par) alto (Rayneri, 2000). Estos tipos de comportamiento se
ilustran en la figura 1.2



Relacion esfuerzo cortante-velocidad de cizallamient
para liguidos No-Newtonianos dependientes del
tiempo

"

Esfuerzo contante

y Velocidad de cizallamiento

Figura No. 1.2 Representacion grafica de fluidos No Newtonianos dependientes
del tiempo: Tixotropia.

1.3 Procesos de Dispersion y Mezclado

1.3.1 Dispersion

Este término es utilizado para referirse al proceso de incorporaciéon de un
solido a un medio liquido de modo tal que el producto final consiste en finas
particulas distribuidas a través del medio (Ferriol, 1998).

1.3.1.1 Proceso

El proceso de dispersion de polvos en liquidos es utilizado en muchas
industrias: pinturas, papel, tintas, textiles, adhesivos, farmacéutica, etc.

Todas estas industrias usan aditivos quimicos para incrementar o acelerar
el proceso de dispersion; este proceso es, esencialmente, un proceso mecanico
usado para distribuir en forma homogénea las particulas del sélido en un medio y
estabilizan el sistema contra la sedimentacion (Ferriol, 1998).



Se considera que hay tres etapas en el proceso de dispersion:

a. Mojado del polvo, que involucra el desplazamiento del aire que se encuentra
en las superficies de las particulas polvos. En este proceso, la capa de aire es
reemplazada por una capa monomolecular del medio: ligante (cuando la
dispersion es hecha en el ligante) o por agua / dispersante (cuando se realiza
una molienda).

b.  Ruptura de esos grumos, es la segunda etapa de la dispersion, donde las
particulas de polvo ya mojadas, son rotas en pequefas particulas,
normalmente acompariadas de energia mecanica.

c.  Estabilizacién: cuando hay ausencia de fuerzas repulsivas, las particulas
dispersas tienen la tendencia natural a reducirse, en nimero, debido a las fuerzas
atractivas. La reduccion en el nimero de particulas es denominada floculacién.

Durante el acercamiento entre dos particulas, dispersadas, existen tanto
fuerzas repulsivas como atractivas.
Las atractivas son:

¢ London - van der Waals: fuerzas intermoleculares resultantes de las
interacciones de los dipolos de las particulas. Son las fuerzas atractivas
dominantes en las dispersiones coloidales.

+ Puentes poliméricos

Puentes de hidrogeno

¢+ Fuerzas atractivas electrostaticas o Coulombicas: asociadas a cargas
opuestas en las superficies de las particulas.

*

Las fuerzas repulsivas son:

¢ Fuerzas de repulsion electrostatica entre las particulas cargadas.
+ Estabilizacion estérica.

1.3.1.2 Factores que afectan la eficiencia del dispersante
Hay algunos factores que influyen en el desempefio basico de los dispersantes:
1. Composicion quimica.
Para maximizar la repulsién electrostatica entre las particulas, es necesario

incorporar una alta concentracién de grupos iénicos. Estos son, normalmente
anionicos.



2. Peso molecular.

No solo el peso molecular promedio influye en la eficiencia de la dispersion
sino también la polidispersabilidad del mismo, en cualquier rango de peso
molecular.

1.3.2 Mezclado

El mezclado es una de las operaciones unitarias mas comunes e
importantes en la industria de procesos (Alimentos, Farmacéutica, Quimica, etc.).
Las operaciones de mezclado en la industria alimentaria son de muchos tipos.
Los mezcladores pueden clasificarse de acuerdo con las fases implicadas en el
proceso. Dos son las definiciones corrientes de mezclado:

A) Una operacion en la que se une, en el espacio, a dos o mas
componentes.

B) Una operacién que tiende a suprimir la heterogeneidad de las
propiedades (color, temperatura, composicién, etc.) de los productos.

Generalmente, el proceso de mezclado y algunas operaciones quimicas
son llevadas a cabo en el dispositivo mas simple e importante de la industria
quimica: el tanque agitado. Su gran utilidad en la mayoria de las industrias se
debe, en parte, a su versatilidad y economia, pues se encuentra disponible en
una gran variedad de tamafios, equipado con diversos y variados disefios de
impulsores, configuraciones de baffles o deflectores y distintas capacidades
volumétricas.

Por lo regular, la agitacién mecanica se refiere a forzar un fluido, por
medios mecanicos, para que adquiera un movimiento en el interior de un
recipiente. El mezclado implica partir de dos o mas fases individuales, en muchos
casos originalmente segregadas, tales como un fluido y un sélido pulverizado o
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dos fluidos, y lograr que ambas fases se distribuyan al azar entre si, pero que al
final se encuentren de manera homogénea en todo el recipiente.

Los primeros estudios de esta operacién se remontan a los afios 50s.
Posteriormente, en la década de los 80"s se observa un incremento paulatino de
publicaciones sobre la operacién de mezclado, el cual continua, pero con mayor
tendencia desde la Ultima década (Brito 2000).

1.3.2.1 Importancia y problematica del proceso de dispersiéon y
mezclado

La eficiencia de un proceso de mezclado depende de la eficiencia lograda
en la utilizacion de la energia empleada para generar el flujo de los componentes.
En el disefio de un mezclador, es esencial asegurar un ‘input' de energia
adecuado y un buen sistema mecanico, pero también lo es prestar la debida
atenciéon a la configuracion del recipiente y a las propiedades fisicas de los
componentes.

El mezclado es una operacidon unitaria muy importante en muchos
procesos. Practicamente no existe transformacion de materias primas sin
mezclado. En consecuencia, ésta operacion tiene enorme interés por los
beneficios econdmicos que representa. A pesar de lo anterior, a sido una de las
operaciones unitarias menos estudiadas. Lo anterior ha significado retrasos
tecnolégicos que causan severos dafios econdmicos a la industria del proceso.
En un foro Norte Americano de mezclado (parte del American Institute of
Chemical Engineers, AIChE), cientificos de universidades e industrias estimaron
que, solo en la industria quimica de ese pais, las pérdidas asociadas a problemas
de mezclado son del orden de 1 a 10 billones de U.S. délares por afio. (Tatterson y
Calabrese, 1989). Aunque desafortunadamente no se tienen estudios de este tipo
para nuestro pais, podemos suponer que la situacion no es diferente. De aqui la
gran importancia de esta operacion unitaria.
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En las industrias quimicas de procesos y en otras semejantes, muchas

operaciones dependen en un alto grado de la agitacién y mezclado eficaz de los

fluidos; por lo que se deben tomar en cuenta algunos problemas que se

presentan en esta operacion unitaria (Geankoplis, 1998).

Los problemas tipicos de mezclado son:

.

Seleccion del equipo.
Disefio del tanque e interiores.
Evaluacién de las cualidades.

Control de la uniformidad.

1.3.2.2 Operaciones relacionadas con el mezclado

Existen varias operaciones relacionadas con el mezclado de fluidos, entre

estas se pueden citar:

L]

Mezclado por lotes
Cristalizacion

Dispersion de aglomerados
Emulsificacion
Extraccion

Agitacion de liquidos
Dispersién gas-liquido
Transferencia de calor
Dispersion liquido-liquido
Transferencia de masa
Promocidn de reacciones
Disolucion de sélidos

Suspension de sélidos
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Sin duda, un actor principal en todas las operaciones de agitacion y
mezclado es el agitador o impulsor. Un agitador es un equipo destinado a
transferir movimiento al contenido de un tanque, con el objetivo de mezclar e
integrar perfectamente los componentes de un producto, en el menor tiempo
posible para lograr una mezcla homogénea y estable por un periodo de largo
tiempo (Rayneri, 2000).

Los agitadores o impulsores se pueden clasificar de la siguiente forma:

1)  De palas. Consiste en una hoja plana sujeta a un eje rotatorio,
normalmente el eje se sitia en el centro del tanque y gira a velocidades de
20-150 r.p.m. El flujo del liquido tiene una componente radial grande en el plano
de la pala y también una gran componente rotacional. Los agitadores de paleta
se usan para procesos de caracteristicas intermedias como el equipo que se

menciona (Brennan, 1998).

2) De turbina. Estan constituidos por un componente impulsor con mas
de cuatro hojas, montadas sobre el mismo elemento y fijas en eje rotatorio, miden
del 30 al 40 % del diametro del tanque y giran a velocidades de 30-500 r.p.m. El
eje suele estar montado en el centro del tanque. El agitador de turbinas de hojas
rectas sencillas, produce fuertes corrientes radiales y rotatorias.

3) De hélice. Poseen elementos impulsores de hojas cortas, giran a
gran velocidad (de 500 a varios millares de r.p.m.). las corrientes que generan
son principalmente longitudinales y rotatorias y son muy persistentes, por lo que
estos agitadores, relativamente pequefios, son efectivos en tanques bastante

grandes, si se estan utilizando para mezclar liquidos poco viscosos (Brennan, 1998).



1.3.3 Caracterizacion hidrodinamica
A continuacién se mencionan algunos conceptos que se involucran
directamente con el mezclado, y algunas herramientas que permiten el estudio

del comportamiento de los fluidos en los tanques agitados.

El objetivo de los siguientes puntos es procurar un mejor entendimiento del
proceso de mezclado. En la figura 1.3 se muestran los macro parametros de
mezclado que permiten una clara caracterizacion hidrodinamica de tanques

agitados.

Consumo
de
Potencia

Reologia

Caracterizacion
Hidrodinamica

Mezclado Recirculacién

Figura No. 1.3 Caracterizacion hidrodinamica de los fluidos en tanques agitados

(Heldman, 1998).

1.4 Homogenizacién

La homogenizacion tiene como objetivo la creacion de area interfacial
(dispersion) mediante la reduccion del tamafio de particulas o gotas, de forma
que las fases, distribuidas homogéneamente o irregularmente de un liquido,



pasan a estar en un grado de distribucion mas elevado, estabilizandose asi el
estado de dispersion (Lewis, 1993).

En la industria Lactea se utiliza la homogenizacion esencialmente para
reducir el tamafio de los gl6bulos grasos, consiguiendo que todos tengan un
diametro uniforme. El proceso de homogenizacion provoca efectos deseados e
indeseados.

Los efectos positivos son:
A) El aumento de la superficie total de los glébulos grasos, que
impide, o al menos retrasa notablemente, la formacién de
nata e incrementa la capacidad de refraccion de la luz de la

leche
B) Mejora el sabor
C) Mejora la digestibilidad de la leche
D) Un aumento en la viscosidad de la leche y de su estabilidad

Los fendmenos negativos son:

4 La leche se hace mas sensible a la accién de la luz
solar, lo que puede provocar la aparicion de defectos de
sabor (rancio, jabonoso o sabor a oxidacion).

v Se incrementa la superficie de ataque frente a la
contaminacién microbiana.

v Se reduce la estabilidad frente al calor de las proteinas
(cuando se va ha exponer la leche a altas temperaturas.

Aunque estos fendmenos han sido estudiados en leche, es posible
extenderlos con moderado riesgo a otros compuestos lacteos, que se formulan
basandose en el modelo de la leche (Spreer, 1991). La homogenizacién persigue

diferentes propositos en funcién del producto que se trate; en leches preparadas



trata de conseguir una distribucion uniforme de la grasa y de las sustancias
anadidas.

La reduccién del diametro de los glébulos grasos provoca un aumento de
la superficie total de los glébulos grasos ya que la superficie S es inversamente
proporcional al diametro D. Entonces, la siguiente relacién se cumple:

S1/82=D4/D2
Donde:
S4 = Superficie aumentada; S;= Superficie inicial
D, = Diametro inicial; D, = Diametro Reducido

Al incrementarse unas 1000 veces el nimero de glébulos grasos, se
incrementa en 8-10 veces la superficie total. Este aumento de la superficie impide
la formacion de la nata debido a que se igualan las fuerzas de gravedad y de
empuje. Las envolturas de los glébulos grasos, l6gicamente, se rompen en el
proceso de reduccion de tamaiio. Sin embargo, la rapidez con que se desarrolla
el proceso de homogenizacion y las elevadas fuerzas de tensién superficial entre
las particulas y la fase acuosa hacen que inmediatamente se formen nuevas
membranas (envolturas de repuesto) alrededor de las particulas reducidas de
tamanio (Spreer, 1991).

1.4.1 Homogenizadores de alta cizalla

Los agitadores de alta cizalla pueden dividirse en las siguientes
categorias: homogenizadores, ‘pipeline mixers’, molinos coloidales y otras
divisiones especiales. Cada uno de estos tiene un uso especifico. La viscosidad
sin duda es una variable a considerar en la selecciéon de un homogenizador de
alta cizalla.



Al hablar de baja viscosidad se hace referencia al rango de 1-1000 MPas
y alta viscosidad del orden de 10* MPas. Por otro lado, el volumen de trabajo
para un agitador de alta cizalla es tipicamente mucho menor que para
agitadores de baja cizalla. Este volumen depende tanto de la viscosidad
absoluta del fluido procesado, como de las caracteristicas de cizallamiento. El
limite superior para homogenizadores de alta cizalla es aproximadamente de 15
m?®, mientras que para agitadores de baja cizalla puede ser de 1000 m® o mayor
(Spreer, 1991).

Para mezclar sustancias de viscosidad relativamente pequeiia, se utilizan
agitadores que tienen un elemento impulsor de disco o de cono. Existe una gran
variedad de disefios, para usos especiales. En general, estos dispositivos de
flujo someten al producto a grandes esfuerzos de cizalla, al forzar su paso a
través de ranuras. Los agitadores de alta cizalla son recomendados para
premezclar emulsiones (etapa conocida también como pre-emulsién) y
dispersiones liquido-liquido y sélido-liquido (Brennan, 1998).

1.4.1.1 Homogenizadores Tipo Rotor-Estator (RS)

El Rotor-Estator consta de una parte fija (estator) dentro de la cual se
encuentra una turbina de movimiento (rotor). Estos dispositivos existen con
diferentes geometrias, esto es, la forma de la turbina o rotor, la inclinacién de
sus aspas, el nimero de estas, etc. Estas diferencias influyen en las curvas de

potencia y por tanto en el consumo de potencia requerido (Brennan, 1998).
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En la figura 1.4 Se puede apreciar las diferencias significativas que
existen entre los rotores, al igual que entre los estatores.

Rotores.- Es evidente la diferencia existente en el nimero de aspas, la
separacion de estas, asi como el angulo formado entre ellas por mencionar
algunas diferencias.

Estatores.- Se puede observar diferencia en su forma, el nimero de
aberturas, la inclinacion y forma de estas, etc.

Figura No. .4 Geometrias diversas de rotores-estatores. (Brito, 2000).

El tiempo de residencia en la regién de cizallamiento del rotor-estator es
generalmente corto, del orden de un segundo o menos. Sin embargo, para

procesos batch el material circulara varias veces a través de ésta region
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(Myers, 1999). Con el cabezal del rotor-estator inmerso en el fluido, el sistema
genera no solo mezclado de alta cizalla, sino que también promueve el
movimiento del fluido a través de todo el tanque. Asi, estas maquinas pueden
mezclar volimenes de lotes relativamente grandes sin la necesidad de
agitadores adicionales o bombas que muevan el material hacia la cabeza del
sistema. No es el caso cuando se tienen fluidos de reologia compleja (Muller,
1982).

Al promover flujo a través de la zona de alta cizalla, se reducen las
temperaturas extremas durante la agitacion. Con esto se puede evitar el
deterioro de materiales sensibles a la temperatura.

Aunque su uso original fue en procesos batch, estos dispositivos de
dispersion pueden ser lo suficientemente flexibles para ser utilizados en la
formulacion de numerosos productos. Hoy en dia existen muchas
configuraciones de rotores-estatores continuos o para operar por lotes (Myers,
1999).

Una ventaja que presentan los rotores-estatores es la reversibilidad, esto
es, que pueden girar hacia la derecha o hacia la izquierda. Con esto se van a
obtener diferentes patrones de flujo asociados a la direccion del giro (myers, 1999).
La reversibilidad y los patrones de flujo asociados a ésta, son ilustrados en la
figura 1.5.
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Figura No. 1.5 Reversibilidad y patrones de flujo (Myers, 1999).

En el bombeo hacia arriba (ubicada a la izquierda de la figura 1.5) el
rotor-estator es capaz de recoger el material del fondo del tanque, como son
sélidos asentados o liquidos de alta densidad que no estén incorporados atin.
Asi mismo, el bombeo hacia abajo (ubicado a la derecha de la figura 1.5) es util
para incorporar material que se encuentre flotando.

Muchos de los problemas de mezclado pueden ser solucionados
utilizando un rotor-estator de velocidad variable.

1.4.1.1.1 Caracteristicas de operacién

Las etapas de la operacion de los rotores-estatores (R-S), se mencionan
e ilustran a continuacién (Nava, 1996).

s
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Etapa 1: La rotacion a alta velocidad de las aspas del rotor dentro del
estator ejerce una succion potente, aspirando materiales liquidos y soélidos

desde el fondo del tanque hasta el centro del estator (figura 1.6).

Figura No. 1.6 Primera etapa de rotacion de R-S

Etapa 2: La fuerza centrifuga lleva los materiales hacia la periferia del
estator donde son sometidos a un alto corte mediante el entre hierro [espacio

entre rotor-estator] (figura 1.7).

Figura No. |.7 Segunda etapa de rotacion de R-S
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Etapa 3: A esto le sigue un intenso corte hidraulico cuando los materiales
son forzados, a alta velocidad, a atravesar las perforaciones del estator y
circular dentro del seno de la mezcla (figura 1.8).

Figura No. I.8 Tercera etapa de rotacion de R-S

Etapa 4: El material expulsado de la cabeza es proyectado radialmente a
altas velocidades hacia las partes laterales del tanque. Al mismoc tiempo
material nuevo es continuamente aspirado dentro de la cabeza manteniendo asi
el ciclo de mezcla. El efecto de expulsion horizontal (radial) y succién dentro de
la cabeza es para lograr un patron de circulacion de mezcla debajo de la
superficie (figura 1.9).
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Figura No. 1.9 Cuarta etapa de rotacion de R-S

1.4.1.1.2 Aplicaciones de los Rotores-Estatores

Algunos ejemplos de aplicaciones de los rotores estatores son:

¢ Dispersion

* Mezclado

* Emulsificacién

¢ Disolucién

* Homogenizacion

» Rompimiento de aglomeraciones de particulas sélidas.

Como se ha mencionado previamente, los agitadores de alta cizalla tipo
rotor-estator, no son la solucién a todos los problemas, pero si son de gran
utilidad por sus multiples beneficios y aplicaciones. Sin embargo, poca
informaciéon esta disponible en cuanto a curvas de potencia (NRe vs. Np) a
pesar de ser muy empleados en diversos procesos.
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1.4.2 Homogenizadores de presion

Se utilizan para la reduccion del tamafio de las gotas de la fase interna.
Estos equipos operan haciendo pasar la emulsién bruta, a gran velocidad, a
través de una ranura estrecha. (Brennan, 1998). Los homogenizadores en un
principio fueron desarrollados para la estabilizacion de las emulsiones del sector
lacteo, pero actualmente tienen empleo en la estabilidad de un gran nimero de
productos alimenticios, y de otras areas como la industria farmacéutica, con el
unico fin de aumentar su vida Gtil dentro del mercado (Dickinson, 2001).

En la figura 1.10 se describen las partes que componen un homogenizador
de presion y en el apartado siguiente se mencionan las caracteristicas de
operacion.

1.4.2.1 Composicion y caracteristicas de operacion

Un homogenizador de presion esta compuesto esencialmente por una
valvula de homogenizacion y una bomba de alta presion. La valvula proporciona
una apertura ajustable, del orden de 15-20 pm, a través de la que se bombea la
emulsién. Al entrar en la ranura, los liquidos experimentan una gran
aceleracion, (se alcanzan velocidades de 50-200 m/s). Las gotas de la fase
interna, se cizallan unas con otras, deformandose y rompiéndose. En muchas
valvulas, cuando el liquido sale de la ranura, choca con una superficie dura,
perpendicular a la direccion del flujo, lo que rompe aln mas las gotas inestables
de la fase interna. Es probable que también contribuya a la reduccion del
tamario de la gota del descenso subito de la presién, producido al salir el liquido
de la ranura, y el colapso de las gotas, debido a la cavitacion (Brennan, 1998).

Para obtener resultados eficientes, es conveniente una velocidad de
alimentacion constante. El sistema que se usa mas frecuente es el de una
bomba de émbolo, de cilindro mdaltiple, con tres, cinco o siete cilindros con
funcionamiento secuencial de los pistones. En estos sistemas, la velocidad
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oscila en aproximadamente un 20%, oscilacién que aun se puede reducir
utilizando émbolos cortos a gran velocidad.

Algunas veces es necesario utilizar la homogenizacién en dos etapas, ya
que en algunos productos como lacteos, aderezos de ensaladas y otras
emulsiones, las proteinas actian como agentes emulsionantes, las pequenas
gotas formadas después de pasar por la valvula homogenizadora a gran
presion tienden a agregarse, formando aglomerados. Se cree que este
fenémeno se debe a una pobre distribucion del agente emulsionante sobre las
superficies acabadas de crear, y a que los glébulos de grasa se aglomeran y
rodean de peliculas solidas de agente emulsionante. Para resolver este
problema se hace pasar el producto a través de una segunda valvula
homogenizadora a baja presion, con lo que los agregados se rompen (italia,
Homogenizer, 2002).

Esta tecnologia permite la produccion de emulsiones mas finas, debido al
efecto de modificacién sobre los glébulos de los lipidos y de los componentes
de los alimentos. De igual manera este proceso puede afectar la
desnaturalizacién de proteinas o del polisacarido, la agregacion y la formaciéon
de micro particulas, ademas de que puede ser aplicada a la formacion de
complejos entre las proteinas y los polisacaridos (Dickinson, 2001).

La alimentacion del homogenizador suele ser una emulsion bruta
premezclada. Normalmente, las gotas son de un tamafo del orden de
0.1-0.2 pm, aunque pueden ser de solo 0.02 um, dependiendo de las
condiciones de operacion y la formulacion (Brennan, 1998).
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Figura No. 1.10 Homogenizador de alta presion. Puede ser considerado
como una bomba de alta presion, con un dispositivo de presion (Lund, 1996).

1 Conducto principal del motor 6 Recambio del sello de piston

2 Transmision de cinta-V 7 Bomba de acero para limpieza
3 Indicador de presion 8 Valvulas

4 Carter 9 Dispositivo de homogenizacion
5 Piston 10 Sistema hidraulico de presion

1.4.2.2 Aplicaciones

Los homogenizadores de presion se usan mucho en la industria
alimentaria, para la homogenizacion de la leche, de las natas de bajo contenido
en grasa, de la leche evaporada y de la leche esterilizada. También los
aderezos para ensaladas se someten, con frecuencia a homogenizacioén a alta

39



presion, al igual que las cremas artificiales, la leche reconstituida, los productos
cremosos, las sopas de crema, algunas salsas y muchos ofros productos

alimenticios (Brennan, 1998).

1.4.3 Estudios con relacién al empleo de equipos de homogenizacién

Estudios realizados sobre la homogenizacion de leche y productos
lacteos, describen los efectos que se producen en el tamafio de los globulos
grasos de la leche al emplear 1 y 2 etapas de homogenizacion mientras se
observan bajo la luz del microscopio (Douglas, 1995). En la Tabla I.1 se resumen

los resultados mas sobresalientes sobre estos trabajos.

Tabla 1.1 Efectos en glébulos grasos de la leche tras dos etapas de
homogenizacion (Douglas, 1995).

PARAMETRO SIN HOMOGENIZACION HOMOGENIZACION
HOMOGENIZACION C/1ETAPA C/2 ETAPAS
DIAMETRO(um) 20 0.5 0.5
RANGO(um) 1-10 0.2-2 0.2-2
AREA SUPERF. 0.08 0.75 0.75
(m? / ml leche)
# GLOBULOS 0.02 12 12
(#m°)
GRUPOS DE Sin grupos, pero muy Formacion de Sin grupos y muy
GLOBULOS grandes muchos grupos pequefios

Estos resultados sugieren que la homogenizacion produce cambios en
los glébulos grasos de la leche, provocando un decrecimiento en el diametro
promedio, un aumento en el nimero y area superficial de los glébulos
(particulas), ademas de que al emplear dos etapas se obtienen glébulos mas
uniformes y separados, al contrario del uso de una sola etapa donde aparecen

en grupos o en racimos (Douglas, 1995).



Algunos autores (Potter, 1994) han tratado de relacionar el incremento del
area superficial con una disminucién del tamafio del glébulo al trabajar con
leche, en donde el nimero de estos globulos aumenta dentro de una area
superficial determinada, debido a que en el interior de esta area podra haber un
mayor reacomodo de glébulos con un menor diametro (Potter, 1994).

Finalmente el estudio mas cercano a una comparacion de procesos
hidrodinamicos, fue realizado en el afio 2000, donde investigadores (E. Linares,
2001) trabajaron con hidrolizados de gluten en dos equipos de formacién de
emulsiones:

e Turbo-Mixer (mezclador de turbinas)

+ Valve Homogeniser (homogenizador de valvula)

Este trabajo constd de llevar una emulsion a través de un equipo Turbo-
Mixer a 20,000 rpm durante 30 minutos, y a través de un equipo Valve-
Homogeniser a 5 MPa durante 3 minutos. Los autores dedujeron que el equipo
Valve-Homogeniser es superior al Turbo-Mixer, ya que el primero presenta
mayor resistencia a la coalescencia (la emulsion formada con Turbo-Mixer es
inestable comparada con la que se formé con Valve-Homogeniser), ademas de
que existe un decrecimiento en el tamario de distribuciéon de gota, una mayor

estabilidad de gota y un aumento en el area superficial especifica (E. Linares, 2001).

Al finalizar esta seccién de revision de literatura vemos que no
encontramos informacion publicada acerca de nuestro estudio (aspectos
hidrodinamicos en emulsiones lacteas), que nos guie a la eleccién eficaz de un
proceso de formacion y estabilidad de una emulsion tipo Lactea, de ahi la
importancia de este trabajo.
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Solamente se han realizado algunos estudios que nos permiten tener
parametros de relevancia para calificar las propiedades de estabilidad de este
tipo de emulsiones (Delgado, 2003). En algunos casos como los descritos por
E, Linares y Potter se han empleado estas dos tecnologias pero para
hidrolizados de gluten y glébulos de leche, siendo estos de poca relevancia
para nuestro estudio por las diferencias estructurales de nuestra emulsion.

Por otro lado el auge de este tipo de productos reconstituidos dentro de
la industria de los alimentos ha crecido, por lo que el presente estudio de ser
incorporado al sector industrial podria ser de gran beneficio, ya que seria un
soporte en cuanto al aseguramiento de la estabilidad de estos productos, y por
consecuencia al beneficio del sector financiero.
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CAPITULO I

HIPOTESIS, PROBLEMA DE
ESTUDIO Y OBJETIVOS
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CARACTERISTICAS DE NUESTRO ESTUDIO

Il.1 Hipétesis

Con homogenizadores de alta cizalla, tipo rotor-estator, es posible producir
emulsiones estables, pero con tamafios de gotas mas grandes que las producidas
con homogenizadores de alta presion. En el caso de rotores-estatores, para
disminuir el diametro de gotas, es necesario incrementar la densidad energética y
consecuentemente el costo del proceso. Sin embargo, la combinacion rotor-estator
y bajas presiones puede producir emulsiones con un menor costo energético y con
una distribucion de tamario de gotas que garanticen una alta estabilidad.

1I.2 Problema de estudio

Comparacién de diferentes tecnologias de formacion de emulsiones
lacteas, con el proposito de evaluar su eficiencia, relacionada con la estabilidad.
Se estudia el impacto sobre la estabilidad, que tienen las diferentes variables de
operacién, de cada una de las tecnologias empleadas (rotor-estator y alta
presion).
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11.3 Objetivos
1.3.1 General:

Estudiar el efecto de diferentes condiciones hidrodinamicas en la
formaciéon y estabilidad de emulsiones lacteas -tipo leche reconstituida- al
emplear dos tecnologias diferentes, para avanzar en el conocimiento
tecnolégico de la formacién de emulsiones. La estabilidad es estudiada a través
de vida de anaquel acelerada, siguiendo la evolucion de propiedades
reolégicas, distribucion de tamafio de gotas, microscopia y cremado.

11.3.2 Particulares:

v Estudiar el efecto producido por la velocidad de agitacion, de un
homogenizador tipo rotor-estator de alta cizalla, sobre las
propiedades reolégicas y de estabilidad de las emulsiones
formadas.

v Evaluar el efecto causado por variaciones de presién en un
homogenizador de pistén, sobre las propiedades reoldgicas y de
estabilidad de la emulsion formada.

¥ Estudiar los efectos producidos sobre las propiedades reolégicas y
de estabilidad de la emulsion formada, al emplear una combinacion
de dos equipos de homogenizacion; rotor-estator de alta cizalla y
pistones de alta presion.
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CAPITULO I

DESARROLLO DEL ESTUDIO



DESARROLLO DEL ESTUDIO

1ll.1 Descripcion experimental

Antes de iniciar el desarrollo experimental, cabe sefialar que este estudio
tiene como objetivo estudiar el efecto de 3 diferentes tecnologias
(homogenizador de piston, rotor estator y combinacion de ambos) sobre la
formacion de emulsiones lacteas tipo leche reconstituida, por lo que el
desarrollo de este estudio se enfocara principalmente a la formacion de estas
emulsiones y a su andlisis durante la vida de anaquel planteada.

Los siguientes 6 puntos describen en forma sencilla el desarrollo del
estudio. Una explicacién mas detallada se presenta en los parrafos escritos
después de estos.

1) Distribucién o dispersion de cada uno de los componentes que
van a formar la emulsién, tomando en cuenta que las
condiciones (velocidad, temperatura y tiempo de dispersion)
durante la dispersién, sean semejantes para cada uno de los
procesos de estudio.

2) Formacion de emulsiones a partir de cada uno de los equipos
de homogenizacion, por separado o en combinacién. Estudio del
efecto de las variables en cada proceso (velocidad y presion).

3) Obtencion de las emulsiones formadas por cada uno de los
procesos empleados.

4) Estudio de vida de anaquel bajo condiciones aceleradas de
temperatura (40°C / 105 dias).

5) Andlisis de las emulsiones durante la vida de anaquel (cada 15
dias), partiendo de un estado inicial (tiempo cero). El analisis
consistido en la determinacion de los siguientes parametros:
viscosidad, cremado, pH, densidad, vitamina C, microscopia y

distribucion de tamanio de gotas.
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6) Recopilacion y analisis de los resultados obtenidos en cada

uno de los parametros anteriores.

Para iniciar nuestro desarrollo, primero adquirimos todos los ingredientes
y los equipos con que se formarian las emulsiones de estudio; ya teniendo
estos, realizamos la preparacion y formacién de nuestras emulsiones a través
de las diferentes tecnologias de homogenizacion con sus diferentes variaciones
hidrodinamicas, las cuales fueron:
» Para rotor estator; 1000, 2000, y 3000 rpm durante 20 minutos.
» Para homogenizador de pistén; 150, 250 y 350 bar.
» Para al combinacién de ambos; 150, 250 y 350 bar, incorporando
en cada una de ellas una prehomogenizacion a 3000 rpm por 3
minutos.
Ademas, en cada proceso se empleo un estabilizante para observar su efecto
dentro de las emulsiones formadas.

Estas variaciones hidrodinamicas, se establecieron tomando en
consideracion que para este tipo de emulsiones ya se tienen parametros de
formacién a nivel - industrial por parte de la tecnologia de hidrocizalla
(Delgado, 2003), y las condiciones hidrodinamicas establecidas para la tecnologia
de alta presion se establecieron partiendo de estudios de homogenizacion
realizados por investigadores a productos similares a la complejidad de nuestra
emulsion (Linares, 2001). Para la preparacién cabe sefalar que primero se
dispersaron los ingredientes en la fase acuosa a 40 °C, y el emulsionante en la
fase oleosa a 70 °C, siendo las temperaturas de cada fase 70 y 75 °C
respectivamente (Esta temperatura es alta para favorecer la dispersion de todos

los ingredientes en cada fase).
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Después se efectud el proceso de homogenizaciéon (ya mencionado) y
finalmente la emulsién se esterilizo en lata metalica de 236 ml. (Similar a la
presentaciéon comercial) a 121 °C por 15 minutos.

Terminada la esterilizacion, obtuvimos nuestras muestras de estudio, las
cuales se llevaron a una vida de anaquel de 105 dias a 40 °C. Esta vida de
anaquel, se estructuro en base a que 90 dias a 40°C equivalen a 18 meses de
la vida real del producto a temperatura ambiente (Delgado, 2003) (vida de anaquel
que tiene este producto dentro del mercado), por lo que solo alargamos 15 dias
mas el estudio, para obtener un soporte del tiempo de estabilidad sobre el ya
establecido. '

Durante la vida de anaquel se realizaron pruebas de analisis cada 15
dias los cuales se estructuraron de la siguiente manera:

» Pruebas que tiene como propésito llevar un monitoreo de vida de
anaquel, y detectar la inestabilidad de la emulsién por la presencia
de un factor externo.

1. pH; presencia de actividad microbiana.

2. vitamina C; control del tratamiento térmico en la vida de anaquel.

3. densidad; composicién de cada emulsion

» Pruebas que tiene como proposito dar informacién directa sobre la
estabilidad de la emulsion.

1. viscosidad

2. cremado

3. distribucion de tamario de particula

4. microscopia

5. observacion visual

Finalmente, ya terminado el estudio recopilamos datos y se analizaron
los resultados a través de graficos y figuras.
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lll.2 Composicion y preparacion de la emulsion

1l.2.1 Composicién

Se trabajo con una formulacién modelo, tomando a la leche para este fin,
pero siguiendo las definiciones de una emulsién polimérica definida en el
Cuadro Basico de Medicamentos del Sector Salud (Diario Oficial de la Federacién 21 de
julio de 1997). Formula nutricionalmente completa en la que los tres nutrientes
basicos (proteinas, hidratos de carbono y grasas) se encuentran en forma
compleja, es decir, en forma de polimeros o macromoléculas.

Los parametros fisicoquimicos estudiados se seleccionaron en base a la
composicion global de la formulacién (Tabla 1l.1), y a la influencia de los
ingredientes mas relevantes para la estabilidad de la emulsibn en las
condiciones de almacenamiento, estos son:

» Caseinato de calcio. Por intervenir en el fendmeno de
envejecimiento o gelacion de la leche (Harwalkar, 1982).

» Aceite de Maiz. Por ser el componente de la fase oleosa en la
emulsion de estudio, y por la posible desestabilizacion de la
emulsién durante las condiciones de almacenamiento empleadas.

» Vitamina C (acido ascérbico). Por ser objeto de la oxidacién y la
degradacién térmica. Su pérdida se usa como indice de la pérdida
de calidad global de los alimentos. Ademas de contar con
especificaciones legales (Diario Oficial de la Federacion 21 de julio de 1997),
que norman la concentracion de este nutrimento en este tipo de
productos.
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La composicién genérica de la formulacion modelo fue:

INGREDIENTE % (WIW)

Agua desionizada 72.32
Maltodextrina 16.0
Caseinato de Calcio 3.9
Azucar glass 2.0

Aceite de Maiz 4.06
Mezcla Vitaminas/Minerales 1.0
Lecitina de soya 04
Sabor Artificial 0.3
Citrato de sodio 0.02

*Mas un hidrocoloide (Carrageninas) en determinadas pruebas
Tabla lll.1 Formulacién de estudio

11.2.2 Proceso de preparacion

111.2.2.1 Pesado

El pesado se realiza tomando en consideracion que al agregar el
conjunto de ingredientes al agua para la formacion de la fase acuosa, los
menos solubles y de dificil incorporacién (Caseinato de Calcio) sean los
primeros en entrar en contacto con el agua para aprovechar al maximo el medio
de dispersion, por otro lado los mas solubles y de facil incorporacién
(Maltodextrina y Azicar Glass) sean los ultimos en tener contacto con el medio
dispersante, quedando en medio de estos los microcomponentes (Mezcla de
vitaminas y minerales y Citrato de Sodio), todo esto es con el propésito de
asegurar una completa distribucion de los componentes de la fase acuosa.

La lecitina de soya (emulsificante) se pesa y se prepara dentro de la fase
oleosa con el aceite.

Finalmente el sabor artificial es agregado durante la etapa de la
prehomogenizacion (segun la técnica empleada).
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Ingredlente

1l.3 Proceso / \

Dispersién en Fase Dispersion en Fase
Acuosa. Preparacién a Oleosa. Preparacion a
70°C 75°C

s R R R B Sy R S R T R A R
Mezcla: /

F. acuosa + F. Oleosa

Homogenizacion Homogenizacion Homogenizacién R-E + HP
Rotor Estator Homogenizador de Piston » 3000 rpm/3 min+150bar
» 1000 rpm /20 min. » 150 bar » 3000 rpm/3 min+250bar
> 2000 rpm /20 min. > 250 bar > 3000 rpm/3 min+350bar
» 3000 rpm /20 min. » 350 bar » 3000 rpm/3 min+250bar
> 3000 rpm/ 20 min. » 250 + estabilizante + estabilizante
+ estabilizante

TESEESSRITRNRITIOEY TS EREY SRS

v

Esterilizacion comercial
121 ’c ! 15 mmutos

Duracién del estudio 105 dias/ 40°C
Monitoreo qumcenal de parémetros ﬁsicoqmmlcos

Viscosidad (Viscosimetro Brookfield RVT)
Cremado (Centrifuga)

Densidad (Densimetro Antén Paar DMA-35N)
pH (pHmetro Oakton modelo 510)
Determinacioén Vitamina C (Met. 985.33 AOAC)
Microscopia (microscopio electronico)
Tamaiio de particula (Malver)

\

Analisis de Resultados
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Ill.4 Parametros de analisis

Los analisis realizados a las emulsiones elaboradas son los siguientes:
1) Densidad (g/ml)
2) pH
3) Vitamina C
4) Cremado (%)
5) Viscosidad (Cp)
6) Observacién visual
7) Microscopia
8) Tamarfio de particula
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CAPITULO IV

RESULTADOS y DISCUSION



IV. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

Antes de proceder a la presentacion y analisis de los resultados, cabe
mencionar que, para la emulsion modelo que se empleo, no existen
especificaciones relacionadas con sus propiedades funcionales o
parametros fisico-quimicos precisos. Si bien existe una descripcién general de
una formulacién genérica, similar en composicién de macro-nutrientes a la
estudiada aqui, sus parametros fisico-quimicos no estan definidos (Diario Oficial de
la Federacion 21 de julio de 1997). ES preciso recordarle al lector que, el fin de este
estudio es determinar el impacto que tienen dos hidrodinamicas diferentes
(dos tecnologias diferentes) en la formacion y estabilidad de una emulsion
dada.

Las especificaciones para la concentracion de Vitamina C son una
excepcion a lo que se menciono en el parrafo anterior, ya que para este caso, si
estan descritos los limites inferiores y superiores de este principio activo.

Como consecuencia de lo expuesto en los parrafos precedentes, se
emplearon datos de la literatura reportados para productos ‘cercanos’ al
estudiado (productos lacteos concentrados y evaporados), para efecto de
comparar las mediciones realizadas.

Cabe sefalar que de las pruebas realizadas, algunas de ellas tienen el
principal propdsito de llevar un “eficaz monitoreo de la vida de anaquel y
detectar si se produce deterioro de la emulsion por la presencia de algin factor
externo (pH, vitamina C y densidad)".

En el caso de la determinacién de pH, esta prueba tiene como objetivo detectar
la presencia de actividad microbiana dentro de la emulsién, ademas de posible
hidrdlisis de proteinas durante la vida de anaquel. Por otro lado, el seguimiento
de la cinética de degradacion de la Vitamina C, permite hacer estimaciones
sobre los efectos del proceso de fabricacion, en particular, el del tratamiento
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térmico en la estabilidad (quimica) de la emulsién. Finalmente, la determinacion
de densidad, asi como de las propiedades reologicas, tiene como propésito

evaluar probables fenébmenos de agregacion y segregacion.

En resumen, "las siguientes pruebas proporcionan informacién directa
sobre la estabilidad de la emulsion™:

v Propiedades viscosas: si cambian durante la vida de anaquel, son una
clara sefial de inestabilidad de la emulsion. Fenémenos de agregacion y/o
formacién de geles por envejecimiento, pueden ser detectados por
cambios reolégicos en la emulsion.

v Distribucion de tamafio de gota (DTG o DSD): proporciona informacion
sobre fenémenos de coalescencia, agregacion y sedimentacion, todos
ellos relacionados con inestabilidad.

v Cremado en condiciones de centrifugacion: estimacion acelerada de
la estabilidad.

v Microscopia: observacion visual de fendmenos de agregacion,
aglomeracion, precipitacion y calidad de la homogenizacion.

En los parrafos siguientes se presentan y discuten los resultados mas
sobresalientes de estas pruebas, en vida de anaquel (105 dias / 40 °C),
llevadas a cabo a todas las muestras preparadas bajo diferentes condiciones
hidrodinamicas, de acuerdo al disefio experimental descrito en el Capitulo de
Materiales y Métodos.

IV.1 Resultados y discusion sobre la densidad

En la Figura IV.1 se muestran los resultados de la evolucién de la
densidad durante la vida de anaquel. Como los datos sugieren, practicamente



no existen cambios significativos en este parametro, en condiciones aceleradas
(40 °C) de vida de anaquel.

Existen varios liquidos en los cuales la variacion de la densidad ha sido
reportada como una funcién decreciente de la temperatura, esto es, a medida
que la variacion de la temperatura va en aumento, la densidad tiende a
disminuir (chang, 1997). Sin embargo, para las emulsiones elaboradas en este
estudio, al menos en el rango analizado (25 °C - 40 °C), esta dependencia no
es significativa.

Los resultados anteriores pueden ser explicados si se considera que el
principal componente de las emulsiones de estudio es el agua. La variacion de
la densidad del agua entre 25 °C — 40 °C es minima. Por otro lado, en relacion
con la fraccion proteica y de grasa presentes en el producto, las diferencias en
densidades, como funcién de la temperatura, son minimas (Choi and Okos, 1986).

Cambio de Densidad
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Figura IV.1 Efecto de la vida de anaquel (40 °C) en la densidad de las emulsiones

preparadas bajo diferentes condiciones hidrodinamicas.
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La diferencia entre los resultados observados para las doce
formulaciones realizadas (4 para Rotor-Estator, 4 para Piston y 4 para
combinacién de ambos procesos) es minima. Se tiene que considerar aqui, que
se trata de doce lotes diferentes con la misma formulacion donde el promedio
de la densidad es de 1.095 g/ml (+/- 0.005 g/ml). En otras palabras, se trata de
una diferencia de 0.005 g/ml. Por otro lado, la diferencia existente entre la
misma formulacién durante todo el estudio de vida de anaquel (40 °C) es de
0.003 g/ml. Esto bien puede explicarse por pequefias diferencias en el pesado
de los ingredientes o durante el proceso de fabricacion (mayor o menor
evaporacion de agua, o la incorporacién del monto total de materias primas).

Con fines de comparacion, la densidad de leche fresca, a temperatura
ambiente, oscila entre 1.027 — 1.033 g/ml, mientras que para leche evaporada
entre 1.066 - 1.068 g/ml. En particular, la densidad obtenida para las
emulsiones de este estudio esta por encima de las reportadas para ambos tipos
de leche.

Finalmente los resultados obtenidos en este estudio para las diferentes
muestras, sugieren que la densidad y su evolucién con el tiempo de
almacenamiento (0 - 105 dias), no son parametros de relevancia para predecir
la vida de anaquel de emulsiones enterales, como las analizadas en este
estudio. Por otro lado, los resultados claramente demuestran que la
composicién de todas las formulaciones analizadas es muy similar y que los
procesos empleados en este estudio, pueden ser comparados sin atribuir
errores a la composicion de cada una de las formulaciones preparadas con los
diferentes equipos.
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IV.2 Resultados y discusion para el pH

En la Figura IV.2 se muestran los resultados de la evolucién del pH en
funcién de la temperatura de almacenamiento (40 °C). Como los datos lo
sugieren, conforme aumenta la vida de anaquel, se observa una ligera
disminucion del pH en algunas de las emulsiones estudiadas (150 bar, 250 bar,
350 bar y 250 bar mas estabilizante). Sin embargo, esta disminucion se
considera como no drastica tomando en cuenta que el rango de variacion es
muy corto (0.1 unidades). En el resto de las emulsiones el pH se mantiene
constante.

En condiciones de almacenamiento a temperatura de 40 °C, el pH se
mantuvo muy estable, ya que como se menciono anteriormente, en las
emulsiones donde hubo esta variacion, esta fue muy pequefia y en aquellas en
las que se considera que no hubo variacion, es por que el pH oscilo entre 0.01-
0.05 unidades. El valor de pH para todas los emulsiones de este estudio esta
entre 6.16 - 6.32, lo cual sugiere que practicamente no existe variacion
significativa, y que la variacion en los valores mencionados con anterioridad
puede deberse a factores externos (forma de medicion y calibracién del
potenciémetro).

Por ofro lado, se sabe que el pH es también una funcion de la
temperatura de almacenamiento (Chang, 1977). Para el caso de la leche, la
mayoria de las condiciones de proceso alteran el equilibrio del sistema salino
micelar. Por ejemplo, los procesos de control microbiolégico donde se emplea el
tratamiento  térmico  (pasteurizacion y  esterilizacion)  incrementan
irreversiblemente la cantidad del fosfato coloidal, y por lo tanto el pH tiende a
disminuir por la liberacion de protones de los fosfatos (Walstra y Genes). En el
presente estudio, este efecto de variacién de pH por liberacién de protones de
fosfatos no es tan marcado y puede considerarse practicamente nulo, ya que
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los resultados de este estudio sugieren que no hay una variacion significativa
con respecto a la temperatura de almacenamiento.

Cambio de pH
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Figura IV.2 Evolucion del pH durante la vida de anaquel a 40 °C.

Cabe mencionar que la ligera variacion del pH presente en las
emulsiones estudiadas no puede ser atribuida a actividad microbiologica; ya
que, esta actividad al presentarse reduce el pH, provocando que los niveles de
disminucion sean muy drasticos y ocurran en poco tiempo. En otras palabras,
se sabe que una disminucion de pH debido a actividad microbiana seria de tal
magnitud que llevaria a las proteinas a su punto isoeléctrico, produciendo con
esto su precipitacion, acompafnada de olores tipicos de putrefaccion, y que
ademas, se observarian grumos por la desnaturalizacién de la proteina. Estos
cambios de pH no se comparan con los observados en las emulsiones de
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estudio, donde (como ya se expresd con anterioridad) no existe variacion
significativa.

Al igual que en el caso de la densidad, no existen una norma o un
reporte que establezca el rango de pH para este tipo de productos (emulsiones
enterales). Como ya se menciond, el rango encontrado en este estudio es de
6.16 - 6.32 para todas las formulaciones elaboradas a partir de los diferentes
procesos.

Se concluye entonces que, existe una disminucién muy ligera del pH con
la temperatura y el tiempo de almacenamiento, pero que esta disminucién no es
significativa para producir una alteracion en la calidad total de las emulsiones
analizadas en este estudio.

IV.3 Resultados y discusion sobre la Vitamina C.

La Figura V.3 presenta la cinética de degradacién de la Vitamina C, a
40 °C. Como los datos lo sugieren, la vitamina C presenta una degradacién muy
significativa como funcion del tiempo de almacenamiento a una temperatura de
40°C.

Cabe mencionar que las concentraciones que deben de prevalecer en
este tipo de productos, si se encuentran descritas (Diario Oficial de la Federacion del 21
de julio de 1997) Y estan en un rango entre 9.7 - 15.9 mg/100 ml de muestra (0.097-
0.159 mg/ml). Los valores obtenidos al inicio de la vida de anaquel (tiempo
cero), se encuentran dentro del rango establecido por la norma oficial
(acercandose al limite superior), excepto para la emulsién elaborada a 1000
rpm con rotor-estator que tiene un valor inicial de 0.1974 mg/mi.

Al analizar los datos de la Figura IV.3, es claro que todas las emulsiones
estudiadas muestran concentraciones iniciales por arriba del limite superior
establecido en la norma. Sin embargo, considerando los datos cinéticos de
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degradacién de esta vitamina durante la vida de anaquel de estas emulsiones,
también es claro que, practicamente para la mayoria de las emulsiones
estudiadas, es posible garantizar un contenido de Vitamina C dentro del rango
de la norma, durante toda la vida de anaquel. En algunos casos, sin embargo,

se observan valores menores al limite inferior establecido por la norma.

Degradacion de Vit C
0.25 - [[=%—1000RPM B
! —8— 2000 RPM
T 0.2 | —&— 3000 RPM
E | | ——3000 RPM+ESTABILIZANTE
3 0.15 1 &% | —e— 150 BAR
] |
§ \b | | —m—250BAR
a 0‘1 - y ¥ |
<° ‘\_\}w—h{ [ | —a—3s0BAR
2 G n:ﬁ“_ —— 250 BAR+ESTABILIZANTE
< U.Uo
3000 RPM+150 BAR
0 . . . ] _ . . 3000 RPM+250 BAR :
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. : 3000 RPM+350 »f
Tiempo(dias) | BAR*ESTABILZANTE |

Figura IV.3 Cinética de degradacién de vitamina C durante la vida de
anaquel a (40 °C).

Los resultados anteriores se explican al revisar en la literatura cientifica
sobre la degradacion de la vitamina C en alimentos envasados y/o enlatados.
Para explicar esta pérdida de vitamina, varios autores proponen como causa
una posible degradacion del acido ascérbico debido a una combinacién de las
rutas oxidativa y anaerdbica, dando como resultado el acido
2,3-dicetogulurénico, el cual no posee actividad vitaminica C (Torun et al., 1994).
Estos argumentos, mas los datos mostrados en la Figura IV.3, sugieren que una

emulsion de este tipo tiene que ser formulada considerando la cinética de
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degradacion correspondiente de manera que se garantice una concentracion
dentro de los limites establecidos, para toda la vida de anaquel.

Para respaldar lo anterior y con objeto de determinar el tipo de cinética
de deterioro que sufre la vitamina C en este tipo de emulsiones; en la tabla IV.1,
se tienen los resultados de los analisis experimentales obtenidos mediante la
aplicacién del modelo de cinética de primer orden a la presentacion comercial
de las emulsiones analizadas (lata de 236 ml).

Modelo: Cinética de 1* Orden Vit C = Ao Exp [-K * tiempo]

Muestra Ao K P Vida de
[mg/Vit C/236ml] [1/dias] anaquel
(Dias)
1000 RPM 40.1 0.008125 0.985 257.018
2000 RPM 30.847 0.008786 0.983 207.301
3000 RPM 21.396 0.004003 0.996 82.459
3000 RPM / 29.792 0.007273 0.988 177.944
ESTABILIZANTE
150 BAR 29.182 0.006625 0.99 163.744
250 BAR 30.125 0.007441 0.988 182.622
350 BAR 35.088 0.007731 0.987 217.988
250 BAR/ 36.352 0.00804 0.986 231.488
ESTABILIZANTE
3000 RPM-150 33.894 0.007312 0.988 203.139
BAR
3000 RPM-250 37.167 0.009663 0.98 263.803
BAR
3000 RPM-350 30.362 0.008613 0.984 201.641
BAR
3000 RPM-250 29.214 0.009978 0.978 211.056
BAR/
ESTABILIZANTE

Tabla IV.1. Resultados de la cinética de degradacion de la vitamina C
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Al revisar los resultados obtenemos que la degradacion de la vitamina C
sigue un modelo cinético de primer orden. Debido a que solo se estudid una
temperatura establecida (40 °C) no se puede asegurar que la cinética sea
dependiente de la temperatura, pero a través de un modelo tipo arrhenius, se
puede describir esta dependencia, lo cual se puede representar por la siguiente
ecuacion

K (T) =Ko e”

Sin embargo (tal como lo mencionamos con anterioridad), para poder
aplicar este tipo de ecuacion se debe contar con resultados experimentales de
mas de dos temperaturas para que pueda ser representativo. Dado lo anterior,
con este estudio donde solo tenemos un valor de temperatura, de ninguna
manera podemos asegurar que esto se cumpla.

Finalmente para poder sugerir una vida de anaquel determinada por la
concentracion de Vitamina C, se utilizé la ecuacion de primer orden. Cabe
sefialar que para todas las muestras estudiadas se cuenta con los valores de
Ao y K, y se tiene el valor del limite inferior permisible de la concentracion de
vitamina C en este tipo de emulsiones, siendo de 23 mg / 236 ml (presentacion
comercial) (Diario Oficial de la Federacion del 21 de julio de 1997). Entonces se puede
estimar el tiempo y a continuacion, sustituir en esta ecuacién todos los valores
antes mencionados.

Asi, teniendo en cuenta que se trata de un producto prototipo, se tiene la
vida de anaquel estimada para cada muestra analizada (tabla IV.1). En todo lo
anterior se debe de recalcar que la vida de anaquel estimada por la ecuacién de
primer orden esta dada por los requerimientos de concentracion de vitamina C,;
pero que la vida real del producto no depende solo de la concentracion de esta
vitamina, sino de infinidad de factores de estabilidad como el cremado, la
viscosidad, formacion del tamafio de particula, etc.; es decir, podemos tener
una alta concentracion de vitamina C, pero una emulsion totalmente inestable.
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IV.4 Resultados y discusion sobre el cremado

Antes de entrar en la discusion de los resultados de cremado, cabe
sefialar que, la aparicion del fenémeno es una indicacion relativa de la pérdida
de estabilidad de la emulsion formada, debida a la acciéon de la fuerza de
gravedad y a la diferencia de densidades entre las fases presentes. Lo anterior
permite que la nata suba hacia la superficie, dandole un aspecto desagradable
al producto. Este fenémeno de ninguna manera sugiere la ruptura total de la
emulsién pero si, la posibilidad de que esto suceda en un tiempo relativamente
corto, esto es una segregacioén total hasta la separacion de las fases o
des-emulsificacion (wong, 1995).

La Figura IV.4 muestra los valores de cremado para las formulaciones de
estudio. Como en el caso de otros parametros previamente analizados y
discutidos, no existe ninguna norma que establezca o discrimine la aparicion del
cremado o de la nata en la superficie de una emulsion. Cabe sefalar que, en el
caso de las muestras de este estudio, la presencia de cremado no es evidente
(visualmente) al destapar el producto. Por otro lado, para analizar e interpretar
los datos mostrados en la Figura IV.4 se debe tener claro que estos son los
resultados obtenidos al someter las emulsiones a ‘condiciones aceleradas’ de
desestabilizacion, estas ultimas obtenidas mediante centrifugacion. Luego
entonces el principio de comparacion es simple: bajo las mismas condiciones
de estrés (fuerzas de centrifugacion), una emulsion que muestre menos
cremado es mas estable.

Como se puede observar en la Figura IV .4, el porcentaje de cremado es
menor en las formulaciones donde se empleo una presion de 150 bar (ya sea
solo con el empleo del homogenizador de pistén, o en combinacién con rotor-
estator) con un porcentaje final de 4.08 %. Por otro lado, conforme aumenta la
presion, este porcentaje tiende a aumentar, presentado valores hasta del doble
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(8.16 %). Estos resultados sugieren que, las emulsiones que presentan
una mayor estabilidad son aquellas donde se empleo una presién de 150
bar.

Si se trata de relacionar estos porcentajes con la eficacia de cada
proceso empleado, para el caso donde solamente se empleo el equipo rotor-
estator, los porcentajes de cremado son muy altos (de hecho, estos valores son
los mas altos, hasta un 10.22% de cremado cuando se emplean condiciones de
dispersién en el rango 1000 - 2000 rpm). Consecuentemente, este proceso es
el menos eficaz para lograr la formacién de una emulsion estable bajo las
condiciones de almacenamiento empleadas.

Para las emulsiones producidas con el homogenizador de piston, la
formacién de nata o cremado es mucho menor que la observada en las
emulsiones procesadas con rotor-estator. Si solo se analizan estos resultados,
es posible concluir que el homogenizador de piston es mas eficiente en la
formacion de este tipo de emulsiones que el rotor — estator. Sin embargo, esta
comparacion y consecuentemente la conclusiéon es relativa y puede no ser
valida. Un mejor pardmetro para evaluar el desempeiio hidrodindmico de un
equipo de dispersion en la formacién de una emulsion, es la densidad de
energia (Karbstein & Schubert, 1995)
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Figura IV.4 Efecto de la vida de anaquel (40 °C) sobre la formacion de

cremado en las emulsiones preparadas bajo diferentes condiciones

hidrodinamicas.

La densidad de energia, E,, es la energia disipada por unidad de
volumen, definida por la comparacion de los resultados de la distribucién de
tamafio de gota formada por diferentes equipos o sistemas de dispersion

(rotores-estatores de alta cizalla) durante la formacién de una emulsion; esto

expresado por la siguiente ecuacion

E. = Ef = —E:-
v
Donde:
€ = Poder de densidad promedio L = Tiempo residente promedio
P = Poder de energia consumida \" = Velocidad de fluido
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Dada esta ecuacion, se debe ademas considerar el diametro promedio Sauter
(creado por el equipo de dispersion) expresado por

Donde:

d32 = diametro promedio Sauter
C = Constante promedio de la viscosidad en la fase de dispersion
b = Constante de la funcién del mecanismo de distribucién

(b = 1 para laminar y b = 0.4 para turbulentos)

Lo anterior significa que, para que la comparacion sea ‘equitativa’, los
equipos de dispersion o emulsificacion tienen que ser comparados tomando
como base una misma densidad energética y evaluando la calidad de la
dispersion a través del diametro promedio Sauter (este ultimo basado en la
superficie creada por el equipo de dispersion). Una comparaciéon de esta
naturaleza esta fuera de los objetivos del presente trabajo, por lo que no se
sabe que tan cercana fue la densidad energética empleada en cada equipo
durante el estudio, y por lo tanto no se puede predecir la existencia de una
comparacion en base a la densidad energética empleada.

Finalmente, en el caso de las emulsiones preparadas con la adicion de
estabilizante (en este caso, un hidrocoloide), los resultados de la Figura IV.4
sugieren que las tres tecnologias empleadas no tienen impacto significativo en
el cremado, obviamente bajo estas condiciones de formulacion (alrededor de un
0.5 % de estabilizante). En otras palabras, el uso del estabilizante, en el rango
de concentracion empleado y en las condiciones de proceso estudiado (presién
y velocidad), no mejoro la estabilidad (cremado) de las emulsiones.
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IV.5 Resultados y discusion para el monitoreo de viscosidad.

En la Figura IV.5 se muestra la evolucién de la viscosidad como funcion
de la temperatura y el tiempo de almacenamiento (40 °C/105 dias).

En primera instancia tenemos que para el proceso de preparacion de
emulsion mediante rotor-estator la viscosidad es practicamente constante
durante todo el estudio, esto posiblemente nos demuestre que se trata de un
liquido con un comportamiento del tipo Newtoniano.

Observando los valores obtenidos en las formulaciones donde se empleo
el equipo de homogenizador de piston tenemos que, conforme se incrementa la
presion de homogenizacion, la viscosidad aumenta, esto también se aprecia en
las formulaciones donde se empleo la combinacion de ambos procesos
(homogenizador de pistén y rotor-estator). Es claro entonces que, dependiendo
de la tecnologia empleada para producir la emulsién, se puede obtener un
producto con comportamiento viscoso del tipo Newtoniano o un producto con un
comportamiento no-Newtoniano del tipo pseudoplastico, como es el caso del
uso de homogenizadores de alta presion o la mezcla de sistemas de dispersion.

Tratando de interpretar la Figura IV.5 tenemos que, a altas presiones, la
viscosidad aumenta como es en el caso de las formulaciones a 350 bar y 350
bar mas la presencia de una pre-homogenizacion a 3000 RPM/3 minutos. Esto
confirma lo dicho con anterioridad, cambios en la presién durante la
homogenizacién producen efecto sobre la viscosidad final del producto.
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Figura IV.5 Efecto de la vida de anaquel (40 °C) sobre la viscosidad en las
emulsiones preparadas bajo diferentes condiciones hidrodinamicas.

Estudios realizados previamente (Paquin Paul, 1999) indican que el aumento
de la presién siempre va a producir efectos sobre la viscosidad, ya que si bien,
el proceso de homogenizacién de piston es el mas adecuado para lograr la
mayor estabilidad dentro de emulsiones tipo lacteas, el no tener un control de la
presion especifica de homogenizacion, puede ocasionar rupturas o alteraciones
de proteinas y de polisacaridos que se encuentren presentes dentro de la
emulsién homogenizada, lo cual traera por consecuencia una inestabilidad de la
emulsién y un incremento de la viscosidad por la formacién de complejos entre
las proteinas y los polisacaridos alterados (Paul Paquin, 1999). Estos complejos
formados, posiblemente explica lo que en primera instancia se observd en el
analisis de nuestras muestras (aumento de viscosidad por el aumento de
presion).
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En la figura IV.5, también observamos que los valores de viscosidad para
el proceso de elaboracion de emulsiones por medio del equipo de alta cizalla
(rotor-estator) son bajos, pero esto no quiere decir que, si el valor de la
viscosidad es bajo, la estabilidad y la formacién de la emulsion son aceptables,
ya que efectivamente en este caso la viscosidad es baja, pero la formacién de
la emulsion (tal como se observa en las fotografias del producto final tomadas
con camara digital —presentadas en el apartado siguiente-) es practicamente
nula.

Aunque no existe un parametro (norma) que nos indique cual es la
viscosidad que deberia de tener nuestra emulsiéon, se debe de tomar en
consideracion que al tratarse de un producto comestible, esta viscosidad tiene
que ser sensible para el paladar del consumidor, y ademas la homogeneidad
del producto tiene que ser de forma total.

Finalmente, los resultados sugieren que referente a la viscosidad, las
mejores formulaciones son aquellas donde la presién es la mas baja (150
bar), ya sea con el solo proceso de homogenizador de pistén o en la
combinacion de este con el de rotor-estator. Lo anterior se puede asegurar
de una manera mas amplia por los resultados obtenidos en los otros
parametros de estudio que son de relevancia para la determinacion de
estabilidad de la emulsion (tamario de particula, cremado, observacién visual de
la emulsiéon y posiblemente microscopia), y que también aseguran que estas
formulaciones (de baja presién) son las mas estables.
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IV.6 Resultados y discusion para la observacion visual de las

emulsiones formadas por los diferentes procesos.

Las fotografias expresadas en las Figuras IV.6, tomadas con camara
digital al final de la vida de anaquel (105 dias/40 °C) nos determinan que, como
procesos, el menos aceptable para la formacion de emulsiones lacteas es el de
rotor-estator, ya que para los casos de 1000 y 2000 rpm, a los 15 dias de
transcurrir la vida de anaquel estas emulsiones ya estaban completamente
separadas (en sus dos fases); para la emulsién de 3000 rpm a los 70 dias de la
vida acelerada ya se empezaba a presentar esta separacion, aunque al termino
del estudio no se obtuvo una completa separacion de fases. En la emulsién
donde se agrego el estabilizante, vemos que este no tuvo ningln efecto dentro
de la emulsién, ya que al igual que en 3000 rpm, esta empieza a perder la
estabilidad (separacion de fases) a los 70 dias de estudio.

Para los procesos donde se empleo el equipo homogenizador de pistén
(solo y en combinacién con el rotor-estator), tenemos que al igual que en el
cremado y la viscosidad (interpretados con anterioridad), siempre que se
aumenta la presion la estabilidad de la emulsion se va perdiendo (se observa
claramente en las fotografias); de hecho, se puede observar que las mejores
formulaciones son las que se formaron con una presion de 150 bar, y 150
bar mas una pre-homogenizacién de 3000 rpm/3 minutos con rotor-
estator, que son los procesos en donde la presion empleada durante todo el
estudio es la menor, y que a su vez conforme se aumenta la presién esta
estabilidad se va perdiendo (ya que a 250 bar también se observa un comienzo
de _separacibn de fases, pero que es menor que a 350 bar).

Por otro lado, se determiné que, a través de las fotografias el equipo de
homogenizador de pistén es el mas eficaz para lograr la formacion de
emulsiones lacteas, pero que el empleo de este se debe de realizar con un
control de la presion de formacion, ya que este factor puede ser de gran

beneficio para la estabilidad de la emulsion o puede traer consecuencias graves



de inestabilidad (ruptura de emulsion). Para el caso del equipo de alta cizalla
(rotor-estator), no se puede concluir que este tipo de equipos es no apropiado
para lograr la estabilidad de este tipo de emulsiones, ya que posiblemente ésta
estabilidad se logre con el empleo de este equipo, pero con otros factores de
operacion (posiblemente una mayor velocidad, un mayor tiempo o una
conjugaciéon de ambos parametros), ya que como se obtuvo en este estudio,

estos factores no fueron apropiados para lograr una emulsion estable.

Figuras IV.6 Fotografias tomadas a las emulsiones al término de la vida de
anaquel con camara fotografica digital.
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IV.7 Resultados y discusion para la observacion a través de
microscopio de las emulsiones formadas por los diferentes procesos.

Tenemos que explicar que la observacion a través del microscopio
(Figuras IV.7, IV.8 y IV.9), no se realizé en una forma de cuantificacién de
particulas por unidad de area, sino que solamente se observaron estas

particulas en relacion a su tamaiio; de lo cual obtuvimos lo siguiente:

Para el proceso de formacién de emulsién con el equipo rotor-estator
(Figura IV.7), tenemos que conforme se aumenta la velocidad en el tiempo
especificado, el tamafio de las particulas es mas pequeiio y uniforme, y que por
el contrario al disminuir la velocidad, el tamafio es mas grande y menos

uniforme (particulas grandes y de diferente tamafio).

Esto es claro, ya que como se sabe, la formacién de una emulsiéon a
través de un equipo de alta cizalla esta determinada por las condiciones de
proceso (velocidad de cizalla y tiempo de cizallamiento), lo cual da cémo
resultado que cuando se emplea una mayor velocidad de cizalla y un mayor
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tiempo de cizallamiento, se obtiene una emulsién mas estable a determinado
tiempo de vida de anaquel con un tamaiio de particula menor.

Estos resultados (a mayor velocidad y tiempo, menor tamafio de
particula) son similares a los observados en las otras pruebas donde se obtiene
informacién directa sobre la estabilidad de las emulsiones formadas (cremado,
viscosidad y tamafio de particula); donde para el cremado, se obtuvo de igual
manera que en las emulsiones formadas con equipo de alta cizalla, el valor de
cremado disminuye a medida que aumenta la velocidad de cizallamiento, dando
como resultado una mayor estabilidad. También este mismo caso de estabilidad
se presenté con la viscosidad y el tamario de particula, donde de igual manera
a medida que se aumenta la velocidad la estabilidad de la emulsion
(determinada a través de estos dos parametros) es mayor.

Para los procesos de formacion de emulsién donde se empleo el equipo
homogenizador de pistén (Figuras IV.8 y IV.9) tenemos que no existe ninguna
diferencia entre las 8 formulaciones realizadas (4 para homogenizador de piston
solo, y 4 para homogenizador de piston con combinacién de rotor-estator), ya
que para todas estas formulaciones el tamafio de particula es muy similar en
cuanto al tamafio y uniformidad.

Lo anterior es claro, ya que como se aprecia en las diferentes fotografias
de microscopia, los tamafios de particulas son muy similares para las
emulsiones donde se empleo el homogenizador de piston. Por lo tanto, el
tamafio de particula observado para las emulsiones procesadas a partir del
l]onngenizador de piston es en gran medida mucho mas pequefio que el
observado en aquellas emulsiones donde solo se empleo el equipo de alta
cizalla (rotor estator).

Como se dijo anteriormente el aumento de la presién va a producir
efectos sobre la estabilidad de la emulsion, debido a que al no tener un control
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de la presion especifica de homogenizacién, se pueden ocasionar rupturas o
alteraciones de proteinas y polisacaridos que se encuentren presentes dentro
de la emulsibn homogenizada, lo cual traerd como consecuencia una
inestabilidad de la emulsién (Paquin Paul, 1999). Es por eso que aunque todas las
fotografias son muy similares para las diferentes presiones empleadas (en
cuanto al tamafio de particula), todas se presentan en este apartado, ya que se
esperaria que este efecto antes mencionado pudiera ser observado clara
mente, pero en este parametro este efecto de inestabilidad no es apreciado; por
lo tanto concluimos que a través de de la observacion al microscopio no se
puede predecir inestabilidad de la emulsién al aumentar la presion durante la
vida de anaquel monitoreada.

Para el caso de aquellas formulaciones donde se empleé el estabilizante
(hidrocoloide) dentro de la composicion estructural de la emulsién, podemos
apreciar que no ejerce ningln efecto el que esté o no en la emulsion, dado que
las observaciones en el microscopio no se ven modificadas con su presencia, lo
cual ya sea habia predicho en los parametros de analisis anteriores.

De todo lo anterior, podemos expresar que este proceso de observacién
al microscopio, solamente nos proporciona informacién para determinar que el
empleo del equipo de homogenizador de piston es mucho mas eficaz que el
empleo de rotores-estatores (por formar particulas mas pequefias y uniformes).
Finalmente aclaramos que se pudo haber hecho la medicién del nimero de
particulas por unidad de area, y que esto nos habria dado una mayor
informacién, no solo de los procesos empleados, sino también de las
condiciones hidrodinamicas en que estos fueron manipulados (velocidad,
tiempo, presién y empleo de estabilizante), es por eso que el parametro de
mayor relevancia para este estudio es el de tamafio de particula que
mencionamos al finalizar esta seccion, el cual se determindé por medio de un
equipo MALVERN MASTERZISER 2000.
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Figura IV.7 Fotografias de las emulsiones elaboradas con rotor-estator al inicio y
al térmlno de la vida de anaquel con mmsooplo 6pt|co OLIMPUS BX45 a 100X.
' >

1o

2000 rpm/20 min final

. W o

Tt
BT

b 1—

3000 rpm/ 20min con hidrocoloide 3000 rpm/20 min con hidrocoloide



Figura IV.8 Fotografias de las emulsiones elaboradas con homogenizador de
plstdn mas mtor-astator (3000 rpm / 20 min) al inicio y al término de la vida de

550 bar + 3000 rpm/3 min - " "250 bar + 3000 rprnrs min+
Hidrocoloide inicio Hidrocoloide final
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Figura IV.9 Fotografias de las emulsiones elaboradas con homogenizador de
pist6n al inicio y al término de la vida de anaquel con microscopio éptico OLIMPUS
BX45 a 100X.

250 bar inicio

b e
250 bar + Hidrocoloide final
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IV.8 Resultados y discusion para el tamaiio de particula de las
emulsiones obtenidas durante el estudio, a través de diferentes
procesos.

Antes de iniciar con el analisis de tamafio de particula, cabe sefialar que
los resultados obtenidos para este parametro se encuentran registrados en el
Apéndice 2 de este documento (RESULTADOS DE TAMANO DE PARTICULA).

Dado que, se trata de un extenso volumen de graficas, hacemos mencién
solamente de algunas graficas en especifico, dentro de las cuales tratamos de
englobar la mayor parte de la informacion generada para este parametro.

El seguimiento de nuestro analisis para este parametro, es el siguiente:

+  Tener por separado los resultados de tamafio de particula para
cada proceso y dependiendo de lo obtenido haremos la comparacién
entre los tres procesos empleados (Para esto nos enfocaremos
principalmente a las gréaficas 9, 10, 23, 24, 37 y 38).

%  Comparacién de la mejor emulsién generada a través del equipo
rotor-estator (dependiendo de las condiciones de operacién) contra
todas las emulsiones obtenidas mediante el equipo homogenizador
de piston (graficas 43-50).

%  Comparaciéon del efecto causado por la incorporacién del
estabilizante (hidrocoloide) dentro de la formulacién; para lo cual se
comparara en las mismas condiciones de proceso y tras el empleo
del mismo equipo o equipos (graficas 51-54).

.
"

Comparacion de las dos mejores emulsiones (segun las graficas
55 y 56 se trata de las elaboradas a 150 y 250 bar con el empleo
unico del equipo Homogenizador de Piston).
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Para las graficas 9 y 10 que nos esquematizan los resultados del equipo
rotor-estator al inicio y al termino de la vida de anaquel acelerada
(105 dias/40 °C), tenemos que la mejor emulsion formada al inicio es la de
2000 rpm/20 minutos (con un tamafio de particula promedio de 1 a 2 nm),
seguida de las formulaciones realizadas a 3000 rpm con y sin estabilizante,
finalmente la emulsion formada a 1000 rpm es la menos eficiente, ya que como
se observa en la grafica presenta un tamafio promedio de 100 nm.

Para la etapa final de este proceso, tenemos que la mejor emulsion al
termino de toda la vida de anaquel es la realizada a 3000 rpm/20 minutos sin
estabilizante, seguida de la de 2000 rpm y al ultimo por las de 1000 rpm y
3000 rpm con estabilizante (El tamafio de particula promedio de todas estas
emulsiones en su etapa final es alrededor de 100 nm).

Para las graficas 23 y 24 que nos esquematizan los resultados obtenidos
para el tamafio de particula a través del equipo homogenizador de pistén
tenemos un gran cambio en comparacion con las gréaficas anteriores, ya que se
observa una disminucioén drastica de tamario de particula.

Al inicio de nuestra vida de anaquel la mejor emulsion es la que se formo
a 150 bar de presién (solo presenta un tamafio de particula promedio de
0.2 nm.), seguida por las de 250 bar (sin y con la adicién de estabilizante) que
presentan dos tamafios de particula (0.2 nm y de 2-4 nm); por dltimo
encontramos que la emulsién realizada a 350 bar, también presenta dos
diferentes tamarfios de particula con el valor de 0.2 nm y 8-12 nm, lo cual la
hace ser la que presenta una menor estabilidad.

Al termino de la vida de anaquel, se observa que todas las emulsiones
elaboradas con el homogenizador de piston no presentan una variacion drastica
en relacion con los valores obtenidos de tamario de particula de la etapa inicial
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del estudio, es decir, la mejor emulsion sigue siendo la que se formé a 150 bar,
seguida de las demas (al igual que en el estado inicial). Lo anterior puede ser
explicado si se toma en consideracion que una de las formas de producir
inestabilidad a una emulsién es a través de la desnaturalizacion de sus
polimeros (proteinas) que la forman (Paul, Paquin, 1999), ¥ que esta es causada por
el aumento de presion; por lo tanto al producir un dafio dentro de la estructura
de la emulsién, por consiguiente tendremos un mayor tamario de particula.

Las gréficas anteriores nos exponen un comportamiento muy similar al
encontrado con hidrolizados de gluten, donde el proceso con un equipo de
homogenizacién por presion fue superior al de hidro-cizalla, dando el primero
una mayor resistencia a la coalescencia, un decrecimiento en el tamafio de
particula, una mayor estabilidad de gota y un aumento en el area superficial
especifica (E. Linares, 2001).

Las graficas 37 y 38 nos presentan los resultados obtenidos para el
tamafio de particula de las diferentes emulsiones formadas a través de la
combinacién de los dos equipos antes mencionados (pre-homogenizaciéon con
rotor-estator y homogenizacion con homogenizador de piston a diferentes
presiones de trabajo); dentro de los resultados obtenidos en la etapa inicial de
la vida de anaquel para la combinacién de estos dos equipos, no podemos
deducir que exista una formulacién que se encuentre mejor que las demas, ya
que todas la emulsiones realizadas (150 bar, 250 bar con y sin estabilizante y
350 bar, -todas con pre-homogenizacion de 3000 rpm/3 min-) se observan de
una manera muy similar. Para la etapa final en este tipo de procedimiento
tpnernos que todas las emulsiones presentan un comportamiento muy extrafio y
que no presentan ninguna relacién con la etapa inicial, aunque deducimos de lo
observado en la grafica 38 que la mejor formulacién para este proceso es la de
150 bar con pre-homogenizacién, ya que el valor del tamafio de particula para
esta formulacion es de alrededor de 0.1 a 5 nm, seguida de las dos emulsiones
elaboradas a 250 bar (con y sin estabilizante) con un valor promedio de 10 nm y



por ultimo la emulsién formada a 350 bar con pre-homogenizacién con un valor
de tamario de particula de 100 nm.

De todo lo anterior tenemos que el mejor proceso de elaboracién para
este tipo de emulsiones es aquel donde solamente se emplea el homogenizador
de pistén; y que el empleo del homogenizador de rotor-estator en las
condiciones de estudio no favorece de ninguna manera la estabilidad de la
emulsiéon. En el proceso donde existe la combinacion de estos equipos, no
entendemos el porque se produce un cambio tan drastico en relacion con el
proceso de homogenizacién por pistén, de hecho, esperariamos que la
pre-homogenizacion tuviera un efecto favorable para el tamafio de particula y
representara una mejor estabilidad para la emulsién donde se lleva a cabo.

Posiblemente lo anterior se pueda explicar con lo encontrado por Pall
Paquin dentro de los efectos causados por la presencia de altas presiones en
los glébulos de grasa, proteinas de leche y polisacaridos, donde especifica que
la presencia de una presién no controlada para estos compuestos, puede
causar efectos dentro de sus caracteristicas funcionales, ya que posiblemente
al desnaturalizarlos, se empiecen a formar complejos unos con otros
(proteina-grasa, proteina-polisacaridos, polisacaridos-grasa). Esto, tratando de
relacionar la pre-homogenizaciéon con una etapa inicial de homogenizacién, se
podria creer que el producto después de haber sido llevado a pre-
homogenizaciéon, no necesitaria una presion alta para lograr su completo
proceso de homogenizacién, es decir, que el rango de presion estuviera por
debajo de los 150 bar (posiblemente 100 bar) que es la minima presién
empleada en este estudio después de realizar la etapa de pre-homogenizacion
(Patil Paquin, 1999).

Dentro de nuestro andlisis de tamario de particula, tratamos de comparar
ademas, la mejor emulsion formada al emplear el equipo rotor-estator contra
todas las emulsiones generadas por el equipo homogenizador de piston a
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través de las diferentes presiones ejercidas (esto se aprecia en las graficas
43-50); de lo anterior encontramos que en todos los casos, las emulsiones
formadas por el equipo homogenizador de piston, sobre pasan en estabilidad
(y por mucho) a la mejor emulsién formada por rotor-estator; de esto, se deduce
que el equipo de rotor-estator posiblemente no pueda ser funcional para la
formacion de una emulsion estable tipo leche reconstituida, o que las
condiciones hidrodinamicas con las cuales fue empleado este equipo no fueron
las correctas para lograr estabilidad aceptable para nuestra emulsion
(Karbstein & Schubert, 1995).

Dentro este parametro, también se compararon las dos emulsiones en
donde se puede apreciar el efecto causado por la adicion de un estabilizante a
la composicion de la emulsion (Para este efecto solo se tomo el proceso de
homogenizador de piston, ya que fue el mas eficiente para la formacién de la
emulsion, siendo las de 250 bar con y sin estabilizante las analizadas), como
podemos ver en las graficas 23 y 24, tanto en la etapa inicial como en la etapa
final de nuestra vida de anaquel, ambas formulaciones muestran tener el mismo
comportamiento dentro de este parametro de tamario de particula, de lo cual se
determina que la incorporacion de este estabilizante no produce un efecto ni
favorable, ni perjudicial dentro de la estabilidad de nuestra emulsion.

Es importante enfatizar que la incorporacion del estabilizante no produce
efectos positivos sobre la estabilidad de la emulsion (en todas las condiciones
hidrodinamicas), esto puede ser atribuido a que la presencia de carragenina
produce puentes de enlace con la proteina dando origen al aumento de tamafio
de particula, lo que se llama floculacién por puenteo (Dickinson, 2003), lo cual para
éste estudio, trae como consecuencia que se vea afectado el tamafio de gota
de la emulsion por el efecto contrario de estabilidad que ocasiona el
hidrocoloide empleado en la formacién de la misma.
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Finalmente en este parametro se realiz6 una comparacién entre las dos
mejores emulsiones formadas, lo cual se puede observar en las gréaficas 53 y
54, cabe mencionar que estas dos emulsiones (150 bar y 250 bar elaboradas
unicamente con homogenizador de piston) no presentan una variacion de
tamafio de particula durante toda la vida de anaquel, pero como referiamos con
anterioridad en el andlisis para este proceso, la mejor emulsion es la elaborada
con 150 bar de presioén (con un solo valor de tamafio de particula), y por
consiguiente la elaborada a 250 bar (con dos valores distintos de tamafio de
particula); de esto podemos determinar que posiblemente, este valor de presién
de 150 bar sea el adecuado para lograr una buena estabilidad de nuestra
emulsion, y que si esta presion se aumenta la estabilidad se vea afectada, pero
no se sabe que es lo que pasaria si esta presion se disminuyera, por lo tanto,
estas condiciones hidrodinamicas, quedan abiertas para estudiar el efecto de la
presién dentro de la emulsion por debajo de los 150 bar.



CONCLUSIONES

v

Las emulsiones formadas a partir de un homogenizador de piston

(presion) presentan una mayor estabilidad, superando
notablemente a las emulsiones formadas a partir de un
homogenizador de alta cizalla (rotor-estator).

Las presiones ejercidas en la emulsiones lacteas -tipo leche
reconstituida- provocan variaciones en la estabilidad, obteniéndose
que a partir de una determinada presion (150 bar), la emulsion se
mantiene estable, pero conforme aumenta la presion la estabilidad
de la emulsion se ve desfavorecida, ademas de que al emplear un
estabilizante (hidrocoloide) a una presion alta, este no favorece a la
estabilidad de la emulsion.

La velocidad de agitacion empleada en la formacion de
emulsiones a partir del homogenizador de alta cizalla (rotor-estator)
no fue suficiente para lograr la estabilidad de las emulsiones lacteas
elaboradas, y aun al aplicar un estabilizante no se pudo mantener
estable a la misma.

La combinacion de dos procesos de formacion de emulsiones (alta
cizalla y presion) no fue favorable para lograr la estabilidad de las
emulsiones lacteas elaboradas, ya que al incorporar una
pre-homogenizacion, se producen efectos reversibles de estabilidad
en las emulsiones formadas, y aun al aplicar un estabilizante, no se
observa efecto para favorecer la estabilidad.
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RECOMENDACIONES

.

s, o

Dado que la mejor formulacion para este estudio fue la elaborada
a partir del empleo de homogenizador de pistén a 150 bar, y que al
aumentar la presion la estabilidad se ve desfavorecida; se propone
realizar un estudio sobre este proceso de elaboracion de
emulsiones lacteas, pero por debajo de la presién de 150 bar para
ver el efecto causado por debajo de esta magnitud y poder saber
hasta que minima presion se puede mantener la estabilidad de la
emulsiones lacteas.

Por lo observado en el proceso de elaboracion de emulsiones a
base de homogenizacion por alta cizalla (rotor-estator), proponemos
que se realice un estudio semejante al realizado para este solo
proceso, pero con el empleo de mayores velocidades y tiempos de
agitacién, asi como la combinacién de ambos parametros de tal
forma que su desempefio pueda ser evaluado a través de la
densidad energética.
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1.4 Parametros de estudio

11l.4.1 Vitamina C (método, proceso y fundamento)

METODO: El método empleado para esta determinacion fue el METODO
OFICIAL AOAC 985.33 VIT C (reduccion de acido ascorbico) en formulas
infantiles a base de leche y listas para tomarse. Método de titulacién con
2,6-dicloroindofenol.

PROCESO: El acido ascdrbico se estima por titulacion de una reaccion
de oxidacion-reduccion colorida con el 2,6-dicloroindofenol. Se adiciona
EDTA para eliminar interferencias de hierro y cobre.

Reactivos:

A) Solucion precipitante: disolver con agitacion 15g de hojuelas de HPO;

glacial en 40 ml de acido acético glacial CH;COOH y 150ml de agua
destilada. Diluir a 250ml con agua y filtrar rApidamente a través de papel
Whatman No. 541 en un frasco de 500ml. Disuelva con agitacion 0.9g de
EDTA en 200ml de agua y diluya a 250ml. Mezcle volimenes iguales de
HPO; y EDTA antes de ser utilizadas.

B) Solucion estandar de acido ascorbico (1mg/ml). Pesar lo mas exacto

posible 50 ml del estandar de referencia USP de acido ascorbico.
Transferir a un matraz de 50ml y aforar con la solucion precipitante.
Preparar justamente antes de ser empleada en la valoracion de la
solucion estandar de indofenol.

C) Solucion estandar de indofenol. Disuelva 0.0625g de la sal de sodio del

2,6-dicloroindofenol en 50ml de agua dentro de un matraz volumétrico de
250ml, al cual se le ha adicionado previamente 0.0525g de NaHCO;
grado reactivo, agite vigorosamente y cuando se halla disuelto el
colorante aforar a 250ml con agua destilada. Filtrar rapidamente y
almacenar en refrigeracion.

D) Valoracién de la solucién estandar. Transferir tres alicuotas de 2.0ml de

la solucion de acido ascorbico (B) cada una en un matraz de 50mi

conteniendo 5ml de solucion precipitante (A).
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Usando una bureta de 25ml calibrada cada 0.05ml y con llave de teflén, titular
rapidamente con la solucién estandar de indofenol hasta que halla un vire a
color rosa que persista durante 5 segundos (cada titulacion debe de requerir
aproximadamente 15ml). Titular tres blancos compuestos de 7ml de la solucién
precipitante mas 15ml de agua. El promedio del blanco es de 0.01ml.

Calculo de los equivalentes del colorante:

Acido ascérbico equivalente a un ml de solucién estandar de indofenol = mg de
acido ascorbico/ (ml colorante-ml blanco) = 2 mg/ (ml colorante-m titulacién del
blanco).

E) Preparacion de la muestra de ensayo. Pipetear de 25-30ml de la muestra
de ensayo asi como también el equivalente en volumen de la solucion
precipitante (A) en un matraz de 125ml. Designar el volumen total como
V y el volumen de la alicuota de la muestra como E. filtrar a través de
papel Whatman No.541. Designar a este filtrado como soluciéon de
ensayo.

F) Determinacion. Pipetear tres alicuotas de 10ml de la solucién de ensayo
cada una en un matraz Erlenmeyer de 50ml y titular con la solucién
estandar de indofenol. De la misma forma titular dos blancos compuestos
del mismo volumen de la solucién precipitante y agua equivalente a los
ml de la solucién estandar de indofenol usado en la titulacién de la
solucién de ensayo. Titular con la solucion estandar de indofenol hasta
obtener el mismo color del punto final observado en la titulacion de la
alicuota del estandar.

mg acido ascorbico / L formula lista para tomar = (X-B) x (F/E) x (V/Y) x 1000
Donde:
X = promedio en ml de la titulacién de la solucion de ensayo.
B = promedio en ml de la titulacion del blanco.
F = mg acido ascorbico equivalentes al ml de la solucidn estandar de indofenol.
E = volumen de la alicuota de la muestra.



V = volumen de la solucién de ensayo.

Y = volumen de la solucion de ensayo titulada.

1000 = conversion de ml a L.

EQUIPO: El equipo empleado fue material de laboratorio caracteristico
para realizar diluciones y titulaciones.

FUNDAMENTO: Estimacién del acido ascorbico a través de titulacion
por medio de una reaccion de oxidacion-reduccion colorida con el 2,6-
dicloroindofenol. Adicionando ademas EDTA para la eliminacion de
interferencias de hierro y cobre.

CARACTERISTICAS: La vit. C es la mas sencilla de las vitaminas, es la
mas fragil de las vitaminas de la leche y es sensible a la oxidacion, a las
radiaciones y al calentamiento. EI hombre no la puede sintetizar y sus
necesidades son de 75 mg/dia. La leche contiene poco acido ascoérbico
(20 mgllt.), esta cantidad mediocre es disminuida por las manipulaciones
al aire y los tratamientos térmicos.

1I1.4.2 Viscosidad (método, equipo y fundamento)

METODO: El método empleado para esta determinacion fue el de
cilindros concéntricos.

PROCESO: Medir 16ml de la muestra (a determinar viscosidad) en el
cilindro del adaptador UL del equipo. La muestra debera de mantenerse
en una temperatura aproximada a 20-22 °C; se debe de tener cuidado de
que el equipo se encuentre en una superficie plana y bien centrado para
eliminar errores por mala friccion entre los cilindros. La velocidad a la
cual se estandarizara el valor de viscosidad sera a 100rpm para todas
las muestras. Montar el equipo ya con la muestra y después de 30 seg.
de estar en marcha, tomar el valor mostrado en el tacémetro del equipo y
multiplicarlo por el factor correspondiente para obtener finalmente la
viscosidad en centipoise (cP) esta determinacion se hace por triplicado
para confirmacion de resultados.
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Viscosidad = [64 / (rpm)] X %t

Donde:

N (rpm) = velocidad a la cual se trabaja el equipo (100rpm).

64 = factor de multiplicacién para el adaptador UL de Brookfield.

&

II'
il

%t = valor obtenido en el tacémetro del equipo a X rpm.

cilindros concéntricos marca Brookfield
modelo RVT (Adaptador UL)

e EQUIPO: Se empleo un viscosimetro de J

« FUNDAMENTO: Un viscosimetro de cilindros concéntricos consta de dos
cilindros con un estrecho espacio entre ellos. Uno de los cilindros (el
interno o el externo) esta unido a un motor de velocidad variable. El fluido
cuya viscosidad desea medirse se coloca en el hueco. Cuando este
cilindro rota, se establece un gradiente de velocidad y el cilindro
transmite un par de torsion al segundo cilindro, arrastrandolo tras si. El
aparato dispone de un sistema de medida de la fuerza o el par ejercido
sobre el segundo cilindro. El fluido puede ser caracterizado en términos
del par (en relacién con la fuerza de cizalla) y la velocidad angular
(relacionada con el gradiente de cizalla).

e CARACTERISTICAS: La viscosidad puede definirse de un modo sencillo
como el rozamiento interno que actia dentro de un fluido, esto es, su
resistencia a fluir. La viscosidad es también una medida de la tasa de
flujo y se expresa en N * s/m? o en Pa * s., antiguamente también en cP
(1cP = 1 centipoise = 10° Pa * s.). La viscosidad disminuye con el
aumento de la temperatura y también depende de la presion. En la
industria alimentaria durante algunas operaciones la viscosidad puede



cambiar considerablemente, en particular en aquellos procesos que

implican calentamiento, enfriamiento, homogenizacion y concentracion.

1Il.4.3 Densidad (método, equipo y fundamento)

METODO: El método empleado para esta determinacion fue la
concentracion de elementos disueltos y en suspension a través de un
densimetro digital.

PROCESO: Esta determinacion consta principalmente del manejo del
equipo el cual opera al contrario del uso de una jeringa de cirujano.
Encender el equipo con las condiciones requeridas para la determinacion
de la densidad. Este equipo determina la densidad de las muestras
basandose en la concentracion de los elementos disueltos o en
suspension y de la proporciéon de materia grasa en la muestra tomando
como base la densidad del agua. Tener la muestra completamente
homogénea para eliminar factores que alteren el valor de densidad. Ya
encendido el equipo tomar la muestra succionandola con el densimetro y
tomar el valor presentado en la caratula, esta determinacién se hace por
triplicado para confirmacién de resultados. Una vez que el equipo ha
presentado el valor de densidad en g / ml registrar el valor obtenido y
expulsar la muestra que se encuentra dentro del equipo, para su
posterior lavado. El lavado del equipo se realiza haciendo varias veces el
proceso de succidn-expulsion con agua desionizada, hasta que el
deposito de la muestra se observe completamente limpio.
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EQUIPO: El equipo empleado para esta
determinacion fue un densimetro digital
marca DMA modelo 35N.

FUNDAMENTO: La densidad de una sustancia esta determinada por dos
factores externos y variables. La concentracion de los elementos
disueltos y en suspension (sélidos no grasos), la densidad varia
proporcionalmente a la concentracién y la proporcion materia grasa
(cuando se incrementa el contenido de grasa disminuye la densidad), y
cuando se aumentan las proteinas, la lactosa o las sales minerales se
eleva la densidad. La densidad varia también con la temperatura.
CARACTERISTICAS: La densidad se define como la relacion entre
masa y el volumen de un cuerpo o una sustancia. La densidad tiene
importancia tecnoldgica cuando se pretende calcular el peso de la leche
cruda requerido, cuando se investiga una posible adulteracion de la leche
y a la hora de nommalizar automaticamente el contenido de materia
grasa. También es un parametro Gtil para determinar la cantidad de
aguas residuales que contiene la mazada y en la elaboracion de la leche
condensada.
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111.4.3 pH (método, equipo y fundamento)

METODO: Determinacién por medio de potenciometro.

PROCESO: La preparacion de la muestra se prepara de acuerdo a las
condiciones requeridas. Efectuar las determinaciones a 25 °C + 2 °C a
menos de que se especifique otra cosa en la monografia de la muestra.
Ajustar el aparato de acuerdo al fabricante, a continuacién, lavar
electrodo varias veces con agua destilada dejando que escurra el agua y
secar con papel absorbente. Ajustar la temperatura con el control
(solucion de prueba). Enjuagar el electrodo con agua y secar.
Posteriormente efectuar la determinacion del pH. Repetir el
procedimiento con una segunda muestra. La diferencia no debe ser
mayor a 0.05.

EQUIPO: El equipo empleado para esta

marca OAKTON.

FUNDAMENTO: Esta prueba se basa en la determinacion de la
actividad de iones hidrogeno, empleando un instrumento
potenciometrico, con sensibilidad para reproducir valores de pH de 0.05
unidades usando un electrodo indicador al i6n de hidrogeno como
electrodo de vidrio y un electrodo de referencia apropiado, tal como el
calomel cloruro de plata-plata. El aparato debe detectar el potencial en
milivolts y en unidades de pH a través del par de electrodos. El pH se
define convencionalmente como el logaritmo negativo de la actividad del
ion hidrogeno (para las mediciones de pH, se utiliza ampliamente el
electrodo de vidrio, porque da una respuesta inmediata a los cambios
rapidos de las concentraciones de iones hidrogeno a un en soluciones

poco reguladas).
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CARACTERISTICAS: La escala de pH es una serie de nimeros que
expresan el grado de acidez o de alcalinidad de una solucion, en
comparacion de la cantidad total de acido o base de algin material
previamente determinado, por medio de una titulaciéon acidimétrica o
alcalinimétria.

11l.4.4 Microscopia (método, equipo y fundamento)

METODO: El método empleado para microscopia es la observacion del
tamafio de molécula a través de un microscopio de campo claro.
PROCESO: Se toma una gota de muestra y se suspende en un porta
objeto, posteriormente se extiende y se tapa con un cubre objetos. Al
momento de extender y tapar se debe tener cuidado de que no exista la
presencia de aire entre el portaobjetos y el cubre objetos, ya que esto
puede alterar la observacion. Ya preparada la muestra se lleva al
microscopio y se ajusta la misma al objetivo en el cual se pueda obtener
la mejor resolucion; cabe mencionar que si se requiere utilizar el objetivo
de 100X, se debe de agregar el aceite de inmersion para evitar dafar el
lente. Después de obtener el enfoque de la muestra se captura y se lleva
a un formato en el cual se pueda hacer una comparacion de diferentes
muestras.

EQUIPO: El equipo empleado para esta determinacion fue un
microscopio optico de campo claro digital, marca OLIMPUS modelo BX-
45 y solamente se ocupo el objetivo de 100X (utilizando el aceite de

inmersion).




¢ FUNDAMENTO: Las muestras se visualizan gracias a la diferencia de
contraste que existe entre ellas y el medio que las rodea. Las
diferencias de contraste se producen porque las células absorben o
dispersan la luz en diferentes grados.

¢ CARACTERISTICAS: El microscopio éptico ha sido una herramienta
basica para el desarrollo de la ciencia, y sigue siendo una herramienta
basica en la investigacion. Todos los microscopios utilizan lentes para
aumentar la imagen del tamafio de las estructuras que se examinan, y
permitir asi observar sus detalles.

11l.4.4 Cremado (método, proceso y equipo)
e METODO: El método empleado para esta determinacion fue el

desnatado a través de un proceso mecanico, el cual permite la
formacion de cremado dentro de la muestra.

¢« PROCESO: se colocan 15ml de la muestra de estudio en un tubo de
centrifuga (esto se hace por duplicado para cada muestra), los tubos
se calientan 5 minutos a 45 °C, se centrifugan a 3980 rpm /30 minutos
/ 40 °C. una vez transcurrido el tiempo se sacan los tubos y se mide la
altura del cremado formado. El porcentaje en volumen se obtiene con

la siguiente formula:

% Cremado (VIV) = [(m x r* x h) / 15] x 100

Donde:
. r = radio interior del tubo de centrifuga (0.75 cm).

h = altura del cremado en centimetros.
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« EQUIPO: El equipo empleado para esta determinacion fue una
centrifuga especial para determinacion de grasa con una velocidad
constante de 3980 rpm.
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APENDICE 2

GRAFICAS DE RESULTADOS
OBTENIDAS PARA EL
TAMANO DE PARTICULA DE
LAS MUESTRAS ANALIZADAS
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Tamaiio de particula de Formulaciones realizadas en Rotor-Estator y comparacién
entre ellas mismas, tomando en cuenta los tiempos iniciales y finales.
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Tamaifio de particula de Formulaciones realizadas en Homogenizador de Pistén y
comparacion entre ellas mismas, tomando en cuenta los tiempos iniciales y finales.
150 bar inicio

- Parills Site Uidbution
12
_ 10
E 8
® 5
5 )
vy
z
Do T : o 550 550 3000
Particle Size (pm)
grdfica 15
250 bar inicio
POy Earilcls Siza Glviibution
12
= 10
E 8
z &
= 4
2
D01 1 1 10 100 T000 3000
Particle Size (pm}
grdfica 16
350 bar inicio
Bariiels Size Dixidbuton
14
» 12
‘;: 10
£
= a
ko
5 &
5
wr a4
z
%01 o1 1 10 o0 TOOO | 3000
Particle Size (am}
grdfica 17
250 bar + hidrocoloide inicio
14 Barliie Sice_OiatObulicn
12
Z 10
2 8
-
2 8
-] 4
2z
Do CE) 1 10 100 7000 3000
Particle S.ze (pm) :

grdfica 18

109



150 bar final
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Hp solo inicio

Surface Area (%)

Pariicle Size_Disiribution

14
12
10
8
6
4

2
%01

01 1 10
Particle Size (um)

100

1000 3000

el 50 bar

Hp solo final

— 250 DA e 350 DAF e 250 bar + hidrocoloide

Surface Area (%)

16
14
12
10
8
B
4

2
QIJOI

grafica 23

Farticle Size Distribulion

DR ] 1 10
Particle Size (pm)

100

1000 3000

s | 50 bar

250 DAr  w— 350 Dar e 250 bar + hidrocoloide

150 bar inicio-final

Surface Area (%)

grdfica 24

Fariicle Sizs Gl icbuiion

‘1‘01

0.1 1 10
Particie Sze {upm)

100

10C0 3000

w150 bar inicio ws |50 bar final

250 bar inicio-final

Surface Area (%)

16
14
12
10
8
6
4
2

b o

grdfica 25

Farticie Size Dl trbution

0.1 1 10
Particle Size (pm)

1000 3000

e 230 bar inicio e 230 boar final

grdfica 26

111



350 bar inicio-final
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Tamaiio de particula de Formulaciones realizadas en Homogenizador de Pistén en
combinacién con Rotor-Estator (3000 rpm / 3 Min.) y comparacién entre ellas
mismas, tomando en cuenta los tiempos iniciales y finales.
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150 bar + rotor-estator final
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e 150bar + 3000rpm/3Imin, e 250bar + 3000pm/3min,  eedS0bar + 3000rpmy3min, .. 230bar+hidro+3000..
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Hp + rotor-estator inicio

___..Paricle Size Dauibuiion

Volume (%)
N WA O N

Do Gl 1 10 100 7000 3000
Particle Size (pm)

grafica 37
Hp + rotor-estator final
Particle Size Anuibulion

8
£ g
k]
E
2 4
=

2

bor 1 T 10 100 7000 3000

Particle Size (pm)

grafica 38
150 bar + rotor estator —inicio final
AR Apulion
7
&
Z s
® 4
3 3
—
2
1
% o1 ] 1 0 100 1000 3000
Particie Size IEH\I
e 1 30bar + 3000rpm/3min inicio, e 150bar + 3000rpm/3min final
grdfica 39

250 bar + rotor estator — inicio final
3 P S5 DR TTEUTeR

Volme (%)

10 1
Paiticle Size (pm)

— 250bar + 3000rpm/3min inicio, e 250bar + 3000rpm/3min final
grdfica 40



350 bar + rotor estator — inicio final
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250 bar + Hidrocoloide + rotor estator — inicio final
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Comparacién de la mejor formulacién en Rotor-Estator ( 3000RPM / 20 MIN),
contra todas las formulaciones en Homogenizador de Piston a todas las presiones
(considerando los tiempos inicio y final).

3000RPM/20 MIN. rotor estator inicio Vs. 150 bar inicio
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3000RPM/20 MIN. rotor estator final Vs. 150 bar final
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3000RPM/20 MIN. rotor estator final Vs. 250 bar final
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3000RPM/20 MIN. rotor estator inicio Vs. 350 bar inicio

Earticle Size Distribution
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3000RPM/20 MIN. rotor estatorfinal Vs. 350 bar final
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3000RPM/20 MIN. rotor estator inicio Vs. 250 bar + Hidrocoloide inicio
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3000RPM/20 MIN. rotor estator final Vs.250 bar + Hidrocoloide final
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Comparaciéon de 250 BAR Vs. 250 BAR + Hidrocoloide, ambas elaboradas
solamente en Homogenizador de Piston, (considerando las etapas inicio y final).
250 bar inicio Vs. 250 bar + hidrocoloide inicio
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250 bar final Vs. 250 bar + hidrocoloide final
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Comparacién de las dos mejores formulaciones: 150 bar Y 250 bar elaboradas
solamente en Homogenizador de Piston.

250 bar inicio Vs. 150 bar inicio
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250 bar final Vs. 150 bar final

Surlace Area (%)
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