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RESUMEN

Actualmente existe un interés por la utilizacion integral de la especie Opuntia ficus
indica, debido a su capacidad para desarrollarse en ambientes adversos. Sus frutos, tallos y
extractos son aprovechados en diversos usos. En especial, el mucilago ha sido motivo de
estudio por sus propiedades fisicoquimicas y reoldgicas. Sin embargo, la vida util del
extracto es muy limitada, debido su alta actividad de agua (> 0.8) y composicion quimica
(polisacéridos).

La estabilizacion del bio-polimero no ha sido investigada a fondo, y es importante un
andlisis de alternativas de procesamiento si se desea su produccion a una escala industrial.

Extractos acuosos de mucilago de O. ficus indica fueron secados por aspersion a escala
piloto sin la adicion de agentes de secado. Este tipo de estudios auxilian en la determinacion
de factores que afecten el proceso, asi como en su optimizacion en funcion de la respuesta del
material, sin la necesidad de invertir grandes recursos econémicos. Un disefio factorial 2°
aumentado con tres puntos centrales fue implementado para analizar el efecto de las

condiciones de secado en las propiedades de mucilago deshidratado. Los efectos de la

temperatura de aire a la entrada del secador (Tg), la velocidad de flujo de alimentacién de

mucilago (Fg), y la velocidad de atomizacién (V) sobre las propiedades reoldgicas (elasticas
y viscosas), asi como en la distribucion de tamafio de particula de las disoluciones
reconstituidas de mucilago a diferentes concentraciones fueron evaluados. Adicionalmente,
los efectos de las condiciones de secado por aspersion en las propiedades de los polvos
densidad aparente, contenido de humedad residual, y rendimiento de polvos se consideraron.
Se eligio una muestra de mucilago para determinar temperatura de transicion vitrea (T),
comportamiento de adsorcion de agua, y morfologia de particula. Los resultados indicaron
que los polvos de mucilago tienen baja higroscopicidad para a, < 0.6 y con una Ty mayor
que la temperatura ambiente. Todas las disoluciones de mucilago exhibieron un
comportamiento de fluido no-Newtoniano del tipo ‘“adelgazamiento a la cizalla”, con
propiedades viscoelasticas importantes, con una estructura de particulas aglomeradas. Las
mejores condiciones de secado encontradas para producir polvos de mucilago de bajo

contenido de humedad, alta densidad aparente, y propiedades reologicas aceptables fueron

con una T¢=130 °C, un F;=2.3 L/h, y una V= 21000 rpm.



ABSTRAC

Currently, there is a marked interest by the use of the specie Opuntia ficus indica, due to
its ability to develop in adverse environments. Fruits, stems and extracts are used to multiple
uses. In particular case, the mucilage generated by this species has been studied by its
physicochemical properties and rheological properties. However, the shelf life of the extract
iIs very limited, given its high water activity (>0.8) and chemical composition
(polysaccharides).

The bio-polymer stabilization has not been studied thoroughly, and is of vital importance
an analysis of processing alternatives if it industrial level is wished.

In this study was evaluated the use of the spray drying in aqueous extracts of O. ficus
indica mucilage without the addition of a drying agent at pilot scale. These studies may help
in the determination of factors that affecting the drying process, as well in the process
optimization in function of material response, without the needs to invert much economic
resources. A 2°factorial design with three central points was used for analyze the effects of
the spray-drying conditions on the dehydrated mucilage properties. The effects of inlet air
temperature, feed flow rate, and atomizer speed on the rheological properties (elastic and
viscous), as well the particle size distribution of mucilage reconstituted solutions at different
concentrations were evaluated. In addition, the effects of the drying conditions on powder
properties bulk density, moisture content, and yield were considered. It was elected a sample

of mucilage powder to determine glass transition temperature (Tg), water adsorption
behavior, and particle morphology.

The results indicated that mucilage powders obtained had low higroscopicity for a,, < 0.6

and with values of Ty higher than the room temperature. In general, the mucilage
reconstituted solutions exhibited a non-Newtonian “shear thinning” behavior, with important
viscoelastic properties at high concentrations, composed of particles in agglomerated
structure. The best spray drying conditions founded for the production of mucilage powder
with low moisture content, high bulk density, and acceptable rheological properties were
with inlet temperature of 130 °C, a feed flow rate of 2.3 L/h, and speed atomizer of 21000

rpm.
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CAPITULO 1
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Un poco de ciencia aleja de Dios, pero mucha ciencia devuelve a él.
Louis Pasteur (1822-1895)



1.1. Introduccidn

Los mucilagos generalmente son hetero-polisacaridos obtenidos del tallo de vegetales
(Trachtenberg & Mayer, 1981). Estudios previos han revelado que la composicion quimica
del mucilago de los cladodios de Opuntia ficus indica (Ofi), es una mezcla compleja de
polisacéridos, de los cuales al menos un 50 % se encuentran en forma de pectina (Matsuhiro
& cols., 2005). Cinco son los monosacéaridos constituyentes del polimero, entre de ellos
tenemos: L-arabinosa, D-galactosa, D-xilosa, L-ramnosa (Madjdoub & cols., 2001;
Matsuhiro & cols., 2005; McGarvie & Parolis, 1979; McGarvie & Parolis, 1981 a-b; Sdenz &
cols., 2004; Trachtenberg & Mayer, 1981) y &cido D-galacturonico, este Gltimo compuesto
llega a representar hasta el 23.4 % del total de los azlcares presentes (componente de la
cadena pectinica) (Matsuhiro & cols., 2005).

McGarvie & Parolis en 1981° proponen una estructura de enlace para los polisacaridos
altamente ramificados en el mucilago, formada de unidades de acido a-D-galacturonico
unidas 1—2 a unidades de B-L-ramnosa enlazada 1—4 con ramificaciones en el C-4, las
ramificaciones son oligosacaridos de galactosa que llevan L-arabinosa y D-xilosa como
sustituyentes.

Esta sustancia, ha sido objeto de diversos estudios desde la década de los 50s, y debido a
su comportamiento reolégico y caracteristicas fisico-quimicas se han desarrollado diversas
aplicaciones (Schirra, 1998), en ramos tales como: alimentos procesados (Del-Valle & cols.,
2004), cosmetologia, farmacéutica, materiales de construccion (Cardenas & cols., 1998) y
ambiental (Miller & cols., 2008). Medina & cols. (2000) asi como Séaenz & cols. (2004)
mencionan que el mucilago debe de ser considerado como una potencial fuente de
hidrocoloides industriales, ya que tiene propiedades emulsificantes (goma natural).

En la actualidad, dos problemas principales se presentan al tratar de aplicar este material.
El primero es el método de extraccidon, el cual influye en la composicion del mismo (Séenz
& cols., 2004) y otro es la vida de anaquel, ya que debido a su composicién y a una alta a,,
tiende a ser atacada principalmente por microorganismos presentes en el ambiente,
reduciendo entonces su vida util a unos pocos dias (~3-4).

Una alternativa practica de conservacion del mucilago es el secado por aspersion (SA),

esta tecnica ofrece ciertos beneficios tales como: tiempos cortos de secado (s); genera
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particulas esféricas; emplea temperaturas relativamente bajas; que permiten que algunas de
las propiedades de los productos tales como el sabor, color y nutrientes, sean retenidos en un
alto porcentaje (Masters, 1991; Shiga & cols., 2001); sirve para lechadas de sélidos que
contienen particulas extremadamente finas las cuales tienen caracteristicas de fluidos no-
Newtonianos (Perry & Green, 20039), siendo este el comportamiento del mucilago en fresco
(Medina-Torres & cols., 2000); ademas de facilitar la transportacion y comercializacion del
producto.

Las propiedades reoldgicas como viscosidad, mddulo eléstico y mddulo viscoso son de
gran importancia para este tipo de materiales, ya que son la manifestacion macroscopica de la
estructura y arreglo molecular, esto se refleja en las multiples aplicaciones para el mucilago.
Por lo tanto, un producto seco una vez reconstituido debe de conservar en alto porcentaje la
mayoria de sus propiedades, con un cambio minimo o nulo de su estructura y conformacién
molecular. Mantener el comportamiento reologico del mucilago “fluido no-Newtoniano”,
nos asegura la utilidad del mismo una vez reconstituido, por lo cual, es de suma importancia

que las propiedades reolégicas no se afecten durante el proceso de deshidratacion.



1.2. Planteamiento del problema

Actualmente el mucilago de nopal tiene una gran potencialidad y diversificacion en usos.
Algunos investigadores mencionan una probable produccion industrial del componente ya
que podria emplearse como hidrocoloide industrial (Cardenas & cols., 1998; Medina-Torres
& cols., 2000; Saenz & cols., 2004). Sin embargo, debido a su a,, (>0.8) y a su composicion
quimica (polisacaridos) es susceptible al ataque microbiano limitando su vida de anaquel, la
cual varia entre 1 y 3 dias dependiendo de las condiciones de almacenamiento,
principalmente la temperatura. Surge entonces la necesidad de estudiar alternativas de
conservacion que prolonguen la vida Gtil y permitan mejorar las caracteristicas del mucilago.
El secado por aspersion se considera como una alternativa para resolver el problema, ya que
es un método muy utilizado en productos sensibles al calor (alimentos, compuestos
bioactivos, polimeros de alto PM y productos farmacéuticos) (Perry & Green, 2003). Esta
técnica ofrece ciertos beneficios a nuestro material, como lo son: tiempos cortos de secado
[s], polvos de baja humedad, genera particulas esféricas, ademas de servir para lechadas de
solidos que contienen particulas extremadamente finas, las cuales tienen caracteristicas de
fluidos no-Newtonianos, siendo este el comportamiento del mucilago en fresco, que le
confiere a su vez su funcionalidad, por lo cual es de suma importancia que las propiedades
reoldgicas del mucilago no sean afectadas intensamente durante el secado.

El comportamiento termoplastico de este tipo de materiales, dificulta y en algunos casos
imposibilita su deshidratacion. Esta caracteristica es funcion de ciertos parametros, tales
como: la composicion quimica del material asi como a ciertas caracteristicas fisicas del
polimero (temperatura de transicion vitrea, peso molecular, arreglo estructural de la
molécula, viscosidad, contenido de sélidos suspendidos, principalmente). La temperatura de
transicion vitrea “Ty” (temperatura a la cual un polimero amorfo es transformado a un liquido
viscoso o estado gomoso del sélido amorfo) (Jaya & Das., 2005), es el principal factor que
indica si un material puede ser sometido a un proceso de secado. En algunos materiales
(jugos de frutas) no es posible la utilizacion directa del producto en el proceso de SA y tienen
que ser combinados con agentes externos, conocidos como acarreadores 0 materiales pared
(almidones modificados, maltodextrinas y gomas), los cuales tienen la funcién de

incrementar la resistencia térmica de este tipo de materiales. En consecuencia, las
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propiedades del material son modificadas, principalmente si hablamos de propiedades
reoldgicas, ademas el uso de estos agentes genera un costo adicional al proceso.

Se conoce que las caracteristicas de calidad de producto tales como tamafio de particula,
densidad volumétrica, contenido de humedad, higroscopicidad, color y rendimiento de polvos
dependen estrechamente de las condiciones iniciales del fluido (densidad, viscosidad y
contenido de solidos), asi como de las condiciones de secado: tipo de atomizador,
direccionamiento del flujo de aire, flujo de aire, temperatura de secado, presion del aire del
compresor y del tipo y concentracion del aditivo (Perry & Green, 2003; Rodriguez-
Herndndez & cols., 2005), una buena eleccion y combinacion de estos parametros asegura

una mejor calidad del producto seco.



1.3. Justificacion

El mucilago de los cladodios de Ofi (nopal), ha sido objeto de diversos estudios desde la
década de los 50s, debido a sus multiples aplicaciones en ramos que van desde la
construccion hasta las ambientales.

Esta sustancia es bien conocida en México desde siglos atras debido a su adicion en el
mortero para construccién, mejorando las caracteristicas fisicas del mortero, funcionando
como un adhesivo organico que previene que el mortero seque muy rapidamente y ayudando
a retener el contenido de humedad necesario que la mezcla necesita para colocarse
correctamente (Cardenas & cols., 1998).

Gracias a la investigacion, se han encontrado otras aplicaciones para el mucilago de
nopal, tales como; coagulante natural para su aplicacion en el tratamiento de aguas de
consumo humano, removiendo la turbidez del agua en un rango de un 92-99 % y reduciendo
el crecimiento microbiano (Miller & cols., 2008); como inhibidor de la corrosion de acero en
medios alcalinos, donde utilizan diferentes concentraciones de una mezcla de mucilago
deshidratado e hidréxido de calcio, resultando una buena inhibicion de la corrosion vy
mejorando la durabilidad del acero (Torres-Acosta, 2007); como inhibidor de corrosion en
aluminio usando extracciones acuosas, encontrando que el mucilago actta incrementando la
energia de activacion de la reaccion de oxidacion, retardando la reaccion y disminuyendo el
efecto (EI-Etre, 2003), un estudio similar fue realizado por Salem & cols. 1983, en el se
evalla el efecto de la corrosion con soluciones alcalinas de mucilago preparadas con
hidroxido de sodio, concluyendo que la mejora de inhibicion de corrosion se incrementa
hasta en un 80% (Salem & cols., 1983; también ha sido utilizado como aditivo en mezclas de
concreto-mortero, incrementando la plasticidad del mortero, disminuyendo la permeabilidad
(Chandra & cols., 1998), acelerando el tiempo de fraguado y disminuyendo la trabajabilidad
del mortero base cemento (Cano & Torres., 2007); como pelicula comestible para mejorar la
vida de anaquel de alimentos tales como las fresas, probando diferentes formas de extraccion
del mucilago y midiendo el efecto de las peliculas en el color, textura y calidad sensorial
durante nueve dias de almacenamiento, dando como resultado una efectiva accion protectora
(Del-Valle & cols., 2004).



Otros autores han reportado propiedades Utiles para el mucilago de Ofi, tales como; su
propiedad emulsificante (goma natural), puede usarse como un sustituyente de grasas y como
saborizante en alimentos a la vez; ademas tiene un importante valor nutricional al consumirse
como parte de la fibra alimenticia; se le confirieren propiedades medicinales como anti-
inflamatorio, analgésico, antiviral; sirve para controlar enfermedades como el colesterol alto,
diabetes, glicemia; reduce la formacion de radicales libres y el riesgo de padecer cierto tipos
de cancer. Diversos grupos de investigacion han mencionado que el mucilago debe de ser
considerado como una fuente potencial de hidrocoloides industriales (Medina-Torres & cols.,
2000; Saénz & cols., 2004).

Asi mismo, podemos considerar como puntos favorables la nobleza y economia de la
planta, la cual crece en zonas aridas y semiaridas de México, donde la escasez de agua podria
ser una limitante para su cultivo, al mismo tiempo México es el pais lider en la produccién de
nopal verdura, por tener la mayor superficie bajo cultivo 10,400 ha., y es el lider en el
comercio mundial al ser exportador a E.U.A., Canada, Japon y paises europeos (Flores-
Valdez & cols., 1995).

La potencialidad y diversificacion en usos se ven un tanto limitadas hasta el momento,
debido a la corta vida de anaquel del mucilago (~3-4 dias). Esto exige que en un futuro el
mucilago sea mas manejable (transportacion, adquisicion y almacenamiento), lo que
permitird su produccién a nivel industrial. Adicionalmente el conocimiento de las
propiedades reoldgicas de los productos reconstituidos podria auxiliarnos en la determinacion

de aplicaciones de productos potenciales (Grabowski & cols., 2008).



1.4. Objetivos
1.4.1. Objetivo general

Evaluar el efecto de las condiciones de secado por aspersion sobre las propiedades
reoldgicas de mucilago de Opuntia ficus indica reconstituido a concentraciones de 1,3y 6
% (p/v).

1.4.2. Obijetivos especificos

= Determinar las propiedades viscosas (viscosidad cortante) y viscoelasticas (modulos
G’ y G”’) de disoluciones de mucilago en polvo secado por aspersion y liofilizado, con el fin
de comparar su respuesta reoldgica.

= Ajustar los datos experimentales de viscosidad cortante contra velocidad de corte con
un modelo matematico que permita describir el comportamiento viscoso del mucilago de
nopal reconstituido (1,3 y 6 % p/v).

= Estudiar el efecto de las condiciones de secado por aspersion sobre las propiedades
fisicoquimicas de los polvos (densidad aparente, contenido de humedad, rendimiento).

= Determinar las condiciones de secado por aspersion (temperatura de aire de entrada,
velocidad de atomizaciéon y flujo de alimentacion de mucilago) que permitan obtener el

méaximo rendimiento de polvos con propiedades reoldgicas aceptables.

1.5. Hipotesis

= EIl proceso de secado por aspersion afecta inversamente las propiedades reoldgicas
(elasticas y viscosas) de mucilago de nopal reconstituido.

» Todas las disoluciones de mucilago reconstituido tienen comportamiento de fluido
pseudoplastico y de flujo elastico.

= El modelo de Ostwald-de Waele y/o el de Cross son adecuados para describir el

comportamiento de la viscosidad contra la velocidad de corte del producto reconstituido.



CAPITULO 2
ANTECEDENTES Y MARCO TEORICO

La historia de la ciencia, como la de todas las ideas humanas, es una historia de suefios
irresponsables, de obstinaciones y errores. Sin embargo, la ciencia es una de las pocas
actividades humanas -quiza la Unica- en la cual los errores son criticados sistematicamente y
muy a menudo, con el tiempo, corregidos.

Karl Popper (1902-1994)



2.1. Antecedentes

Las propiedades reoldgicas y fisico-quimicas del mucilago Ofi ya han sido estudiadas por
varios grupos de investigacion (Cardenas & cols., 1997; Madjdoub & cols., 2001; Matsuhiro
& cols., 2005; Medina-Torres & cols., 2000; McGarvie & Parolis, 1979; McGarvie &
Parolis, 1981 a-b; Trachtenberg & Mayer, 1981; Trachtenberg & Mayer, 1982), encontrando
que éste es un polisacarido de alto peso molecular de caracter polielectrdlito, con una
estructura molecular de mas de 30,000 azucares. Se han presentado algunas contradicciones
en cuanto a composicién y porcentaje de los monosacaridos presentes en el mucilago, estos
problemas podrian deberse a la contaminacién del mucilago con otros componentes
originados en la pared celular, y/o a los métodos de purificacion que no son completamente
efectivos (Saenz & cols., 2004).

Tomando en cuenta las investigaciones mas recientes, se puede concluir que los
principales compuestos presentes en el mucilago de Opuntia ficus indica son; L-arabinosa
(24.6-42 %), D-galactosa (21-40.1%), L-ramnosa (7-13.1%), D-xilosa (22-22.2%) vy é&cido
D-galacturonico (8-12.7 %). La presencia de este Gltimo componente ha sido causa de
confusion para varios autores quienes se han referido al mucilago como una pectina o
pectinoide.

Estudios realizados por Céardenas & cols. (1997) indican que el peso molecular promedio
de este hidrocoloide es de alrededor de 3 x 10° un valor més pequefio que el indicado por
Trachtenberg & Mayer (1981) de 4.3 x 10° y algo diferente al determinado por Medina &
cols. (2000) de 2.3 x 10*. Las diferencias en las técnicas de extraccién y contaminacion del
mucilago con otros componentes celulares podrian explicar estos resultados (Séenz & cols.,
2004).

Otros autores han realizado estudios en métodos de extraccion y purificacion de la goma
de mucilago. La mayoria de ellos homogenizan el extracto del cactus con agua, y utilizan
etanol absoluto para sus precipitaciones (Cardenas & cols., 1997; Paulsen & Lund, 1979
Saag & cols., 1975; Trachtenberg & Mayer, 1981). Como propuesta Nobel & cols. (1992)
cambian el solvente precipitante por 2-propanol.

Medina-Torres & cols. (2000) modifican el procedimiento de extraccion propuesto por

McGarvie & Parolis (1979), los autores maceran la pulpa obtenida de los tallos,
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posteriormente centrifugan, decantan y precipitan el mucilago con acetona en una relacion
(1:2). El precipitado se lava con 2-propanol y finalmente es secado. ElI rendimiento de
mucilago seco con referencia a los cladodios frescos reportado por algunos autores son los
siguientes: 0.07% (Cérdenas & cols., 1997) y 1.2 % (Saenz & Sepulveda, 1993).

Cai & cols. (2008), realizan un estudio en cuanto a la extraccion, purificacion, y
caracterizacion de los polisacaridos de Opuntia milpa alta, evalian la combinacion de tres
factores: proporcion de agua a materia en bruto, temperatura, y tiempo de extraccion. Ellos
emplean una metodologia de superficie respuesta para maximizar el rendimiento de
polisacaridos obtenido por la combinacion de estos tres factores. Estos factores de extraccion
muestran efectos significativos sobre el rendimiento y reportan que el maximo rendimiento
de polisacaridos se obtiene empleando una temperatura de extraccion de 86.1 °C, un tiempo
de 3.6 h y una proporcion de agua/materia de 3.72:1. Por otro lado, Sépulveda & cols. (2007)
hicieron un estudio relacionado con el anterior para evaluar la extraccién de mucilago en
medio acuoso, ellos tomaron en cuenta la temperatura, tiempo de extraccion, y proporcion
agua-materia. Ademas pruebaron la precipitacion del mucilago con dos tipos de alcoholes,
alcohol isopropilico y etanol ambos al 95 %. Los resultados del ANOVA a sus tratamientos
no arrojaron diferencia significativa entre tratamientos con un nivel de significancia de 0.05,
concluyendo que los factores no afectan el rendimiento de mucilago, un resultado que
contradice los resultados de Cai & cols. (2008), estos podrian deberse a algunas diferencias
en la metodologia de ambos grupos de investigacion asi como al nivel de significancia
utilizado.

En cuanto al comportamiento reoldgico del mucilago de Opuntia, Saenz & cols. (1992)
hicieron un estudio preliminar para determinar la influencia del pH en el comportamiento
reoldgico de dispersiones de mucilago (obtenido de la piel de la tuna), encontrando que la
viscosidad de las dispersiones se incrementa cuando el pH incrementa, llegando a un maximo
con un pH de 6.6.

Maés tarde, Cardenas & cols. (1997) evaluaron el comportamiento reolégico de mucilago
extraido de tallos de Opuntia, haciendo pruebas reoldgicas de cizalla simple en soluciones de
mucilago concentrado (0.4% a 5.8% w/w; NaCl 0.1 M a 20 °C). Encontrando que las
soluciones muestran un comportamiento de  fluido no-Newtoniano del tipo de

adelgazamiento a la cizalla (pseudoplastico), el cual se intensifica conforme la concentracién

~10 ~



de mucilago aumenta. Estos autores usan un modelo no lineal (ecuacion de Cross) para
describir la viscosidad de la solucion para cualquier velocidad de corte.

Mientras tanto, Medina-Torres & cols. (2000) observaron un comportamiento de fluido
pseudopléstico en disoluciones acuosas de la goma de mucilago de Ofi, ellos utilizan la ley
de la potencia 0 modelo de Ostwald-de Waele para correlacionar los datos de viscosidad
contra velocidad corte. Asimismo, observaron que las soluciones acuosas de mucilago tenian
propiedades elasticas muy altas, similares a las de polimeros sintéticos tal como el poli-
isobutileno. En resumen, se ha encontrado que la viscosidad en cizalla simple es funcion de
la concentracion de mucilago, temperatura, pH y fuerza iénica (Saenz & cols., 2004).

Con respecto al secado de mucilago de nopal se tienen pocos antecedentes, los estudios
mas cercanos a esta investigacion son los de Medina-Torres & cols. (2007) quienes evaluaron
cinéticas- de secado de nopal usando tres diferentes métodos (secado convectivo, osmotico y
combinacion de ambos) y el efecto sobre las propiedades mecéanicas, concluyendo que el
secado convectivo era el método que mejores resultados dio para el experimento, cabe aclarar
que ellos utilizaron el nopal completo (pericarpio, pulpa, fibras, mucilago, etc.).

MopBhammer & cols. (2006) evaluaron diferentes métodos para la produccion de
concentrados y polvos de jugo de tuna, destacando que ellos utilizan un procedimiento no
térmico en la produccion de los concentrado. Para la produccion de polvos aplicaron un
secado por congelacion en un evaporador rotatorio (nivel laboratorio), un evaporador de
columna (escala de planta piloto) y un secado por aspersion. Ellos compararon las
caracteristicas del producto final: contenido de humedad, contenido de fructosa y glucosa,
color y retencion de betalaina. En conclusion, con el trabajo de estos investigadores se
observa que el secado por aspersion no presenta diferencias significativas en las
caracteristicas medidas en sus concentrados y polvos, comparados con los otros métodos,
ademas tiene la particularidad de ser mas econdmico que los demas, ellos utilizaron
maltodextrina como agente encapsulante, recomendando una proporcion de 1.5 partes de
maltotextrina (previamente disuelta en 1 parte de agua) por 1 parte de concentrado, ademas
usaron temperaturas de aire a la entrada de 165°C y de 90 °C en la salida.

Por otro lado, jugo de tuna de Opuntia streptacantha fue secado por aspersion por
Rodriguez-Hernandez & cols. (2005). Ellos avaluaron el efecto del secado en las propiedades

fisicoquimicas del fruto: color, retencién de vitamina C, contenido de humedad, y pH. Los
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resultados indicaron que el jugo de tuna reconstituido tuvo propiedades fisicoquimicas
similares al natural. A la par ellos obtuvieron que las propiedades son funcion de la
temperatura de secado, presion de aire del compresor y del tipo y concentracion de
maltodextrina.

El proceso de secado por aspersion ha sido aplicado para obtener polvos de otros
materiales como: jugos de frutas, leche, extractos de soja, pastas de tomate, puree de papa,
lipidos, y componentes bio-activos. En la mayoria de estos estudios, los materiales son
secados con la ayuda de agentes de secado, para reducir la pegajosidad de los componentes y
asi reducir las pérdidas sobre la pared de secado (Chegini & Ghobadian, 2007; Goula & cols.,
2005; Grabowski & cols., 2008; Narayan & cols., 2001). El problema de pegajosidad se da

principalmente en alimentos con alto contenido de azlcares, de baja Tgy. En otros casos el

agente es empleado como medio encapsulante del componente bio-activo debido a su alta

volatilidad, o problemas de termo-degradacion.
En materiales de alto peso molecular con altas T4 como polisacaridos, gomas, mucilagos

de semillas, almidones, y pectinas el secado por aspersion se empled sin el uso de agentes de
secado (Goula & cols., 2005; Salvador & cols., 2001; Oomah & Mazza, 2001; Wang & cols.,
2009). La mayoria de estos materiales son utilizados como agentes modificantes de
viscosidad y en algunos casos como agentes gelificantes, por lo cual uno de los parametros
de mayor importancia en los estudios de los productos reconstituidos son las propiedades
reoldgicas.

La investigacién que sirve como base para el secado por aspersioén de mucilago de Ofi fue
realizada por Orozco & cols. (2007). Este grupo de investigacion utilizd un secador por
aspersion de nivel laboratorio (Biichi B-290) de flujo paralelo aire-rocio y con un atomizador
de boquilla neumatica para obtener los polvos de mucilago. EI método de extraccion de
mucilago fue por molienda de cladodios tiernos (8-10 dias), seguido de una clarificacion por
centrifugado a 20000 rpm, asi como un proceso de ultrafiltracién con cortes moleculares de
10 y 100 kDa. Ellos evaluaron diferentes condiciones de secado, variando temperatura de
secado, flujo de alimentacion de mucilago y flujo de aire, encontrando intervalos de los
parametros de secado a través de los cuales se logro un deshidratado exitoso de mucilago.

Estos fuerdn: temperatura del aire de secado de 120 a 170°C; flujo de alimentacion del aire de
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secado de 7 m*h; presién de atomizacién de 50 psi y flujo de alimentacién de mucilago
concentrado de 0 a 0.1 L/h. También evaluaron el comportamiento viscoso de los polvos
resuspendidos a una concentracion de 10 g/L, encontrando un valor promedio del indice de
comportamiento (n) de 0.6 y del indice de consistencia (k) de 25 mPa.s". Este trabajo es el
pionero en el secado de mucilago de Ofi por aspersion y permite vislumbrar los rangos de

operacion de los pardmetros de secado que podrian emplearse a una escala piloto.
2.2. El nopal (Opuntia ficus indica)

En este capitulo desarrollaremos los conceptos y teorias principales en la que se sustenta
nuestra investigacion, comenzaremos hablando de la materia prima de estudio “el nopal”,
los origenes de esta planta estan confinados al continente americano, en especial al territorio
de lo que hoy es México. Esta planta ha sido de mucha importancia para nuestro pueblo en
su devenir historico debido a sus innumerables usos, por lo que es una digna representante de

nuestras raices.
2.2.1. Generalidades

Las cactaceas se consideran vegetales muy evolucionados, con estructuras anatdmicas de
adaptacion altamente especializadas que les confieren una fisonomia particular, entre las
cuales se pueden citar la adquisicién de tallos globosos o cilindricos provistos de surcos o
costillas que reducen sobremanera su superficie de transpiracion, el desarrollo de suculencia
en todos los 6rganos, la reduccién de las hojas hasta su ausencia total, el notable desarrollo
de capas epidérmicas cerosas, el aumento en el grosor de la cuticula y de la membrana de las
células epidérmicas, la formacion de gran concentracién de mucilagos y el desarrollo de
cristales de oxalato de calcio en el citoplasma (Granados-Sanchez & Castafieda-Pérez,
1991).

Especificamente, el género Opuntia es una planta xeromorfa que ha desarrollado un
mecanismo de resistencia a la sequia con base en el mantenimiento de un alto potencial
hidrico, durante los periodos de déficit de precipitacion, a través de las siguientes

caracteristicas:

= Mantenimiento de absorcion de agua mediante el incremento de la cantidad y
densidad de raices, y el aumento de la conductancia hidraulica.
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= Reduccidn de la pérdida de agua, mediante la reduccion en la conductancia epidermal,

en la radiacion absorbida y en la superficie evaporativa.

El género Opuntia est provisto de una gruesa cuticula impermeable y estomas unidos; el
comportamiento de éstos se relaciona con la exposicién de las plantas al viento cargado de
vapor de agua (Figura 2.1). Los estomas que se localizan en una epidermis impermeable
operan como reguladores de la pérdida de agua entre la hoja y al atmosfera seca circundante;
sin embargo los estomas son el sitio de entrada del CO, por lo que una reduccion de la
pérdida de agua a través del control estomatal tiene como consecuencia una reduccion en la
fijacién de CO, y por lo tanto, en la productividad. En el nopal, la fotosintesis se lleva a cabo
a través del parénquima clorofiliano situado bajo la epidermis y el tejido tuberoso; la
estructura de este parénquima es analoga al parénquima empalizado de las hojas y consta de
varias capas de células prismaticas de gran tamafio y paredes delgadas con numerosos
cloroplastos. El parénquima clorofiliano se comunica al exterior por medio de los estomas;
gradualmente se convierte en acuifero para construir la zona central y esponjosa del cladodio
por donde circula la savia ascendente. El tejido esponjoso almacena grandes cantidades de
agua, lo cual permite, en parte, mantener a la planta durante largos periodos de sequia
(Granados-Sanchez & Castafieda-Pérez, 1991).

El cultivo del nopal se puede limitar por tres razones: a) la abundancia de humedad, b) la
carencia de nutrientes y c) las temperaturas bajas que llegan a quemar las yemas de
crecimiento. A pesar de esto, en México, se ubican en zonas ecoldgicas extensas donde se
pueden establecer su cultivo y desarrollo de vegetacion natural (nopaleras) con buenos
resultados (Flores-Valdez & cols., 1995).

Roberto Kiesling en su articulo “Origen, Domesticacion y Distribucion de Opuntia ficus
indica” concluye:

La Ofi es el resultado de la seleccion realizada desde hace 8-9000 afios en el actual
México y que continla hasta hoy. Se considera que esta especie, 0 grupo de especies, es el
resultado de una prolongada seleccion, con cruzas y retrocruzas que produjeron este alto y

homogéneo nivel de ploidia, tnico en el género.
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Figura 2.1. Opuntia ficus indica (L.) Mill

2.2.2. Mucilago de Opuntia ficus indica

La produccion de mucilagos, comunmente referidos como pectina de polisacaridos, es
caracteristica de los miembros de la familia de las Cactaceas. Este compuesto se presenta
tanto en los cladodios como en la piel y pulpa de la fruta, aunque en muy diversas
proporciones (Flores-Valdez & cols., 1995). La composicion quimica del mucilago de nopal
Ofi, ha sido sujeto de varios estudios, por ejemplo; Amin & cols. (1970) encontraron que el
mucilago era un polisacarido neutral que contenia arabinosa, ramnosa, galactosa y xilosa. Por
otro lado Paulsen & Lund (1979) reportaron que el extracto de opuntia ficus indica era una
mezcla de un glucano neutral, glicoproteinas y un polisacarido acido compuesto de L-
arabinosa, D-galactosa, L-ramnosa, D-xilosa y acido D-galacturénico. De acuerdo a
Trachtenberg & Mayer (1981), el mucilago es un polisacarido, que contiene 10 % de &cido
urdnico, arabinosa, galactosa, ramnosa y xilosa. La composicion del mucilago de nopal fue
bastante similar para Madjdoub & cols. (2001) compuesto principalmente de L-arabinosa, D-
galactosa, D-xilosa y 19.4% de acido urdnico.

McGarvie & Parolis (1981*°) encontraron que el mucilago de nopal estd compuesto de
una familia de polisacaridos altamente ramificados. Ellos consideran una estructura de

unidades de acido a- D-galacturénico unidas 1—2 a unidades de -L-ramnosa enlazadas
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1—4 con ramificaciones en el C-4, las ramificaciones de oligosacaridos de galactosa las

cuales llevan L-arabinosa y D-xilosa como sustituyentes (Figura 2.2).

- (D — A Gal - 0-(1—2)- L- Ram - B - (1—4)), -
A

)

B
Gal 3«—R

6

1
1

B
R—4 Gal 3R

g

Gal 3<—R

A

R= arabinosa o xilosa

Figura 2.2. Propuesta de estructura parcial para el mucilago de Ofi (Sdenz & cols., 2004)

El mucilago de nopal en la actualidad encuentra maltiples aplicaciones en ramos tales
como la industria de los alimentos, cosméticos y farmacéutica, construccion y ambiental,
entre otras mas que surgen con forme avanza la investigacion sobre sus propiedades. En la
Tabla 2.1 se muestran algunos datos de la composicion de mucilago extraido por

precipitacion alcohdlica por Sepulveda & cols. (2007).

Tabla 2.1. Rendimientos de mucilago y composicion quimica (g /100 g) (Sepulveda & cols., 2007)

Solvente y (%bs) Humedad Proteina Cenizas N> Ca K

Etanol (etanol de 95°,
relacién extracto acuoso: 20.90 £3.2 6.0 0.1 7.5+0.1 36.8+1.0 1.02 8.3 1.15

alcohol=1:3)

Isopropanol (relacién
extracto acuoso: 18.80 +4.2 6.2 £0.1 6.7 +0.3 38.1+25 1.07 8.2 1.15

alcohol=1:4)
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La metodologia de extraccion para el mucilago no esta bien definida, y se encuentran

variantes en las referencias revisadas, que se reflejan en los resultados de composicion (Tabla

2.2). El método puede cambiar segun la fuente de mucilago (cladodio o fruto) y la parte

concreta de la que se extraera el hidrocoloide (piel, pulpa o semillas) (Abrajam-Villasefior,

2008).

Tabla 2.2. Peso Molecular (PM), azlcares y acido urénico presentes en el mucilago de Ofi (Saenz

& cols., 2004)
. Gal/
Autor PM Gal Ram Ara  Xil A Gal
Ara
Goycoolea & Cols. (2000) + + + 2/3
Céardenas & Cols. (1997) 3x10°
Séenz & Sepulveda (1993) + + +
Séenz y Cols. (1992) + + +
Trachtenberg & Mayer 6
1.56 x 10
(1982b)
Mc Garvie & Parolis
+ + + +
(1981a)
Mc Garvie & Parolis
+ + + 1.5/3
(1981b)
Trachtenberg & Mayer 6
4.3x10 + + + + 4.9/3
(1981)
Mc Garvie & Parolis (1979) + + + + 1.3/3
Paulsen & Lund (1979) + + + + 2.3/3
Saag & Cols. (1975) + + + + 3.5/3
Srivastava & Pande (1974) + + 3/1
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2.3. Secado por aspersion

2.3.1. Principios basicos

En un secado por aspersion una solucion liquida es dispersa dentro de una camara de
secado, entrando en contacto con aire caliente, tal que el liquido se evapora dejando
pequefios granulos esféricos como producto. En la Figura 2.3 se presenta un esquema basico
de un secador por aspersion. EIl secado es controlado principalmente por las condiciones de
aire a la entrada (flujo y temperatura) y por las caracteristicas del material. El sistema de
aspersion puede usar energia de presion con boquillas de presidn, energia cinética con
boquillas de dos fluidos o atomizacion neumatica o energia centrifuga utilizando discos
rotativos. En cualquier caso, el objetivo principal busca crear la maxima superficie posible
para la evaporacion con un tamafio de gota lo mas homogéneo posible. El flujo de gas y
liguido de la cémara de aspersion puede ser en contracorriente, en paralelo o una
combinacién de ambos. Los tiempos de residencia varian en SA de 5 a 100 s y el tamafio de
particula oscila de 10 a 500 um (Masters, 1991).

Alimentacion Atomizador
de mucilago ,»~ rotatorio
Entrada —_—— - I > Salida de
de aire de \H—-_;o = 04—""'/ aire
secado o ° e agotado
o (o]
v < v,
~
~
~ . ,
~ Ciclon
|
1
1
Colector de
polvos de
mucilago

Figura 2.3. Esquema de un secador por aspersion con flujo de aire-rocio paralelo
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2.3.2. Importancia del secado por aspersion

La deshidratacion se entiende como la eliminacion de pequefias cantidades de agua, en
forma de vapor, del producto, generalmente con aire. Este método permite la conservacion
del alimento debido a que 1os microorganismos y enzimas causantes de su descomposicion
no pueden actuar a bajos contenidos de agua.

Este procedimiento es Unico, no solo por la brevedad del tiempo de secado, generalmente
segundos, sino también por el hecho de que, debido a la rapida evaporacién del agua, y como
la evaporacién causa enfriamiento, 1os solidos no son calentados a altas temperaturas y la
temperatura de las gotas permanece por debajo de la temperatura de bulbo humedo del gas de
secado. Esta caracteristica es muy importante para los alimentos termolabiles, donde el
tiempo o grado de calentamiento por otros procesos les causa deterioro. Debido a la
inmediata utilizacion del calor absorbido para la evaporacion del agua, el interior de las finas
particulas suspendidas no es calentado a la temperatura del gas circundante, con tiempos de
residencia de las particulas muy cortos (Masters, 1991).

En los alimentos, la retencion de actividad enzimatica, el contenido de vitaminas y los
componentes volatiles, y la prevencion de la desnaturalizacion de proteinas por calor son
algunas de las razones para preferir el secado por aspersion a otros métodos de
deshidratacion.

Este tipo de secado produce particulas de talla y forma que no son obtenidas por otro
método. EI material no tiene contacto con superficies solidas sino hasta que esta seco, cuyo
resultado es la conservacién del sabor y color originales. EI SA es preferido a otros métodos
de secado para liquidos y purés. La calidad del producto es muy alta debido a que se necesita
menos calor y la oxidacion puede ser minimizada.

Actualmente, el secado par aspersidn se encuentra en un gran namero de industrias como
la de alimentos, farmacéutica, quimica, pesquera, de taninos y celulosa, asi como en la
aplicacion al control ambiental (Masters, 1991).

El SA es una alternativa para los métodos convencionales (congelacion y liofilizacion) de
conservacion. Ofrece las mismas ventajas que el liofilizado, sin embargo, es mucho mas

econdmico, especialmente a una escala comercial.
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2.3.3. Ventajas y desventajas

En la actualidad, cuando de la calidad de un producto depende la demanda de este, el
secado por aspersion ofrece grandes alternativas de empleo, debido a las ventajas que

presenta, de entre las cuales Masters (1991) cita:

1) Se pueden manejar productos tanto termolabiles como termoestables.

2) Puede secarse todo tipo de productos, siempre y cuando la solucion permita su
bombeo.

3) Los disefios de los secadores por aspersion son muy variados, por lo que existe un
tipo de secador que se adapta a las necesidades que el producto requiera.

4) Las especificaciones del producto permanecen constantes, siempre y cuando las
condiciones del secador también permanezcan constantes.

5) Existe una gran flexibilidad en el disefio de secadores, pudiéndose manejar:

a) Soluciones organicas,

b) Sustancias que puedan ser explosivas con el aire,

c) Materiales toxicos,

d) Materiales cuyo manejo deba ser con absoluta higiene, etc.
Algunas desventajas del SA son:

1) Altos requerimientos de energia.

2) La entrada del producto al secador debe ser liquida y/o con capacidad para ser
bombeada.

3) EI vapor agotado que deja el secador generalmente debe ser filtrado para prevenir

pérdidas de producto y contaminacion de la atmosfera.

2.3.4. Principios basicos del secado por aspersion

Masters (1991) presenta cuatro etapas importantes en la deshidratacion por aspersion:
(Figura 2.4)

1) Atomizacion de la solucion.
2) Contacto de la solucion atomizada con el aire secante.

3) Evaporacion del agua.
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4) Separacion del producto seco.

[ T

‘\‘1 v f;_,//
Arre caliente v s v - Producto atomizado en microgotas

Disco atomizador

Temperatura de salida
Temperatura de entrada

El sdlido se La evaporacion e
aglomera en eslanca dal vaporizacion, ~41Ith;
| Seco del solvente
ya promto para ser
colectado

- )
protegie s
\ choque Wrmico /
Salido

Segun &l tamano de la camara de secado

Solvente & centro de
- o la particula

<338

las etapas 1,2 y 3 se completan en apenas 4 segundos

Figura 2.4. Etapas del proceso de secado por aspersion

Atomizacion de la solucion. En esta etapa, el proposito es crear una lluvia de gotas con
el tamafio adecuado requerido para el producto que se desea.

Para la formacion del rocio "spray", se pueden utilizar diversos tipos de aspersores,
basicamente encontramos aspersores rotatorios, donde se utiliza la fuerza centrifuga y
atomizadores por espreas, a base de presion.

Atomizador rotatorio. Consiste de un disco que gira en el extremo de un eje, el liquido
alimentado se introduce cerca del eje de rotacion, siendo acelerado hasta la velocidad
horizontal de la periferia de la cabeza desde donde es lanzado en forma de rocio al interior de
la camara de desecacion (Figura 2.5).

Los atomizadores rotatorios son utilizados para formar gotas de un tamafio promedio de
20 - 150 um. Las caracteristicas de la gota pueden variarse, modificando la velocidad del
disco, en donde, a velocidad mayor, disminuye el tamafio de la gota y disminuyendo la
velocidad, aumenta el tamafio de la misma. Si lo que se varia es la velocidad de alimentacion,
entonces obtendremos, a mayor velocidad, mayor tamafio de la gota, y a menor velocidad,

menor tamafio de gota. El tamafio de la gota es directamente proporcional a la velocidad de
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alimentacion, e inversamente proporcional a la velocidad de aspersion y al didmetro del disco
(Masters, 1991).

Pipeta para aire comprimido Pipeta para alimentacion

i
/i

Figura 2.5. Esquema de un atomizador rotatorio

El grado de atomizacion también depende de la viscosidad y tension superficial del fluido
alimentado. Este atomizador es el mas frecuentemente seleccionado por la versatilidad en su
uso.

Resumiendo las caracteristicas de este tipo de atomizador tenemos que:

1) Es fécil el control del tamafio de particula.

2) Maneja grandes areas de flujo.

3) Se requiere un atomizador sencillo tanto para grandes como para pequefias
capacidades.

4) Manejo de soluciones y pastas.

5) Talla de particula virtualmente independiente de la velocidad de la alimentacion.

6) Capacidad in dependiente de la presion de alimentacion.

7) Particulas de gran talla solo en camaras de diametro grande.

8) Forma un sistema de baja presion.

9) Particulas de talla fina-mediana, de tamafo medio hasta 200 um.
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10) Tendencia a formar depositos en paredes a nivel del disco.

Este tipo de atomizador es capaz de asperjar soluciones "gruesas” de materiales
alimenticios que serian imposibles de asperjar en un atomizador de presion.

Durante la atomizacién centrifuga, el aire alrededor del disco aspersor es atrapado en las
gotas atomizadas. Un gran porcentaje de este aire permanece en la gota después de que la
atomizacion se completa y ello afecta el proceso de secado.

La formacidn de vacios en el polvo seco puede ser reducido por:

a) Incremento de sdlidos en la alimentacion (una alta alimentacion de s6lidos produce
gotas con muy pocos espacios vacios).

b) Alta presion de atomizacion, eliminacion del aire en el proceso de atomizacion.

c) Secado de dos etapas (secado mas leve a bajas temperaturas).

d) Eliminacion del aire encapsulado por sustitucion de un gas condensable (vapor).

En adicion a la produccién de un polvo con alta densidad de bulbo, la reduccion de la
superficie a la exposicion al aire podra en muchos casos reducir la oxidacion del producto,
extendiendo con ello su vida de anaquel.

Contacto entre la solucion atomizada y el aire. La forma en la cual el rocio contacta
con el gas secante es un factor importante en la eleccidn del secador, ya que de ello dependen
las propiedades del producto, debido a la influencia que tiene el comportamiento de las gotas
durante el secado. El contacto rocio-aire secante, esta determinado par la posicion del
atomizador en relacion a la entrada del aire.

El rocio puede ser dirigido junto con el aire caliente a la camara de secado. Esto se
denomina flujo paralelo y es utilizado en productos sensibles al calor, ya que las gotas
alcanzan una temperatura cercana a la de bulbo himedo del aire secante, debido a la rapida
evaporacion del agua, siendo muy corto, el tiempo de secado. A medida que el contenido de
humedad deseada se va alcanzando, las particulas secas no incrementan sustancialmente su

temperatura, ya que estan expuestas a un aire cada vez mas frio (Figura 2.6).
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Figura 2.6. Tipos de arreglos aire de secado-rocio

Otro tipo de arreglo para poner en contacto al rocio y al aire secante, es el llamado a
contracorriente. Consiste en hacer pasar el aire secante y el rocio en los extremos opuestos
del secador. En este arreglo, existe mayor aprovechamiento del calor, habiendo mas
exposicion del producto al calor y por lo tanto se utiliza para productos no sensibles al mismo
(Figura 2.6). (Masters, 1991)

En todos los casos, el movimiento del aire predetermina la velocidad y el grado de

evaporacion por influencia:

1) Del paso del rocio a traves de la zona de secado.
2) La concentracion del producto en la regién de las paredes del secador.
3) La distancia a la cual las gotas semi-secas regresan al aire secante, mediante el aire

dispersante.

El disefio de la camara y el método de introduccion del aire, son seleccionados de acuerdo

1) EIl tamafio de particula requerida,

2) La forma de la particula seca requerida y

~ 24 ~



3) Latemperatura a la cual puede estar sujeta la particula que se maneja.

Evaporacion del agua. Al tiempo en el que las gotas del rocio hacen contado con el aire
caliente, se inicia la evaporacion de la pelicula de vapor saturado, la cual se estabiliza
rapidamente en la superficie de la gota. La temperatura de la superficie de la gota es
aproximadamente igual a la temperatura de bulbo himedo del aire caliente.

La evaporacion de lleva a cabo en dos etapas.

La primera, llamada de velocidad constante, donde la humedad evaporada de la superficie
de la gota, es rapidamente reemplazada por la difusion de la humedad contenida dentro de
ella, manteniendo la superficie saturada, causando una velocidad de secado uniforme y
constante.

Cuando el contenido de humedad es demasiado bajo para mantener las condiciones de
saturacion, se dice que se ha alcanzado el punta critico, y se forma una capa en la superficie
de la gota. Ahora, la velocidad de evaporacion depende de la difusion de humedad a través de
la capa. El espesor de la capa seca se incrementa con el tiempo, causando un decremento en
la velocidad de evaporacién. A esto se le conoce como periodo de caida de velocidad, o
segundo periodo de secado (Masters, 1991).

Separacion del producto seco. La temperatura del producto en la descarga del secador
par aspersion es de aproximadamente 25 a 30°C por debajo de la temperatura de salida del
aire. Durante el estado de evaporacion, la distribucion del rocio atomizado sufre cambios
dependiendo, ya sea del colapso o expansion del alimento, fractura o pérdida de esfericidad.

La separacion del polvo puede efectuarse en dos formas (Masters, 1991):

1). Un sistema de dos puntos, involucrando la descarga del polvo de la base del polvo de
la base de la camara y de los ciclones.

2) Una descarga de punto simple, donde el polvo abandona a cdmara con el aire de salida
y se recolecta en ciclones.

Cuando se utiliza el mismo aire agotado para el transporte del producto, utilizando
ciclones, se pueden hacer adaptaciones de filtros para la recuperacion de particulas finas que
pudieran salir a la atmdsfera junto con este aire debido a la baja eficiencia del ciclon, cuando
esto sucede, generalmente se realiza la combinacion de ambos polvos en una carga comun,

aumentando asi la eficiencia del secador.
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2.4. Reologia

El término “Reologia” fue inventado por el profesor Bingham Lafayette y significa el

estudio de la deformacion y el comportamiento de flujo de la materia.

En esta parte del marco teorico se desarrollan aspectos importantes de esta ciencia,

basdndose en las partes de interés para esta investigacion. Algunas de las propiedades

reologicas méas importantes son: la viscosidad aparente (relacion entre esfuerzo de corte y

velocidad de corte), los coeficientes de esfuerzos normales, viscosidad compleja (respuesta

ante esfuerzos de corte oscilatorio), modulo de almacenamiento, y modulo de pérdidas

(comportamiento viscoelastico lineal). En este trabajo de investigacién se estudiaran

principalmente, la viscosidad aparente (funcién de la velocidad de corte) y los modulos

mecénicos (médulo de pérdida, G’’; modulo de almacenamiento, G”), por lo cual durante los

siguientes parrafos se desarrollan aspectos como; viscosidad, fluidos pseudoplasticos y

viscoelasticidad lineal.

El lugar de la reologia con otras ciencias y su aplicacion se observa en la Figura 2.7.
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Figura 2.7. Reologia, su lugar entre otras ciencias considerando problemas aplicados (Malkin,

1994)
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2.4.1. Definiciones de conceptos reoldgicos

Para empezar a desarrollar algunos aspectos reolégicos de interés es necesario tener claro
algunos conceptos que se manejan mucho en los estudios reoldgicos, tales como; esfuerzos,
deformaciones, velocidad de deformacion, flujo, viscosidad cortante, dentro los mas
importantes.

Esfuerzos y deformaciones. El esfuerzo simplemente es definido como la fuerza
dividida por el area sobre la cual es aplicada. La presion es un esfuerzo de compresion.
Cuando colocamos un peso en un alambre, estamos aplicando un esfuerzo de extensional, y
cuando deslizamos una goma de migajén en un pedazo de papel generamos un esfuerzo
cortante. Las unidades del esfuerzo son Pascales (Pa).

Cuando un esfuerzo es aplicado a un material (c), una deformacion se genera como el
resultado de este esfuerzo. Asi pues nosotros definiremos a la deformacion relativa (strain)
como la deformacién por unidad de longitud (y). La longitud que se usamos es aquella en la
cual la deformacion ocurre. Esto se ilustra en las Figuras 2.8 y 2.9 (Goodwin & Hudhes,
2008).

dz
E=—
z
F
o =—
Xy

Figura 2.8. Deformacion extensional a volumen constante & =y,, = (}/XX -I-}/yy) , 'Y es el modulo

de Young
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Figura 2.10. Las deformaciones y los esfuerzos son tensores

Algunas caracteristicas que se observan en la Figura 2.9 y 2.10 son:

1. El modulo elastico es constante para deformaciones y esfuerzos pequefios. Esta
linealidad esta dada por la ley de Hooke, la cual dice que los esfuerzos son directamente

proporcionales a las deformaciones.



2. La deformacion de cizalla, producida por la aplicacion de un esfuerzo cortante o, se
ilustra en la Figura 2.9. La seccion mas baja de la figura muestra el caso general donde no
hay rotacion de los ejes principales de deformacion. Estas son simplemente las diagonales del
elemento material, una de las cuales es méas corta que la otra.

3. Para grandes esfuerzos y deformaciones, la no linealidad se presenta.

4. Debemos reconocer que los esfuerzos y las deformaciones son cantidades tensoriales

y no escalares, esto pone en evidencia la complejidad matematica (Figura 2.10).

Velocidad de deformacion y flujo. Cuando un fluido es estudiado por la aplicacion de
un esfuerzo, un movimiento se genera hasta que el esfuerzo es removido. Consideremos dos
superficies separadas por una pequefia abertura en la cual se mantiene un liquido, tal como se
muestra en la Figura 2.11. Un esfuerzo cortante debe mantenerse en la superficie superior
para que ella se mueva a una velocidad constante, u. Este esfuerzo de cizallamiento producira
un cambio continuo en la velocidad a través de la abertura hasta llegar a ser cero para
superficie mas baja (Goodwin & Hudhes, 2008). Ahora, en cada segundo los

desplazamientos producidos estan en x y la deformacion esta dada por:

VY= x/z (1)
y COMO u = % podemaos escribir la velocidad de deformacién como:

dr_u

dt  z

()

Los términos velocidad de deformacion, gradiente de velocidad y velocidad cortante, son
utilizados como sindnimos y el punto de Newton normalmente se emplea para indicar el
operador diferencial con respecto al tiempo. Para grandes aberturas la velocidad de

deformacion variara a través de la abertura y podemos escribirla como:

;_du
dz (3)
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Figura 2.11. El gradiente de velocidad se genera cuando un fluido es cizallado

Viscosidad. La viscosidad se puede definir como una medida de la resistencia a la
deformacion del fluido. La Ley de Newton relaciona el esfuerzo cortante con la velocidad de
deformacion (gradiente de velocidad), y puede expresarse en una dimensién como la

ecuacion 4.

g=THY (@)

donde, o es el esfuerzo cortante en Pa, p es la viscosidad dindmica o absoluta en Pa-s, 5

es la velocidad de deformacion en s™.

Para un fluido newtoniano el parametro p es una constante en la ecuacion 4 (aunque la
viscosidad puede ser funcion de la temperatura, presién y composicién). La viscosidad de los
materiales es de importancia debido a que esta se utiliza en muchos célculos ingenieriles, por
lo cual en reologia los materiales se caracterizan de acuerdo a su comportamiento Viscoso.
Generalmente el comportamiento de los materiales es de fluidos no-Newtonianos, por cual se
utiliza el concepto de viscosidad aparente (también conocida en el argot reolégico como
viscosidad cortante) para describir este tipo de materiales, en donde la viscosidad aparente n

(eta) esta dada por la siguiente relacion:

" ®)

donde, o es el esfuerzo cortante en Pa, n es la viscosidad aparente en Pa:s, y es la

velocidad de deformacién en s™.
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2.4.2. Fluidos

Un fluido se define como una sustancia que se deforma continuamente bajo la aplicacion
de esfuerzos cortantes.

Las propiedades reoldgicas se definen a partir de la relacion existente entre fuerza o
sistema de fuerzas externas y su respuesta, ya sea como deformacién o flujo. Todo fluido se
va deformar en mayor o menor medida al someterse a un sistema de fuerzas externas. Dicho
sistema de fuerzas se representa matematicamente mediante el esfuerzo cortante “cyy”,
mientras que la respuesta dinamica del fluido se cuantifica mediante la velocidad de

66 * 9

deformacion “y”.

Un fluido Newtoniano es aquel en el cual la viscosidad no varia con la velocidad de
deformacion ni con el tiempo, por lo cual puede ser representado claramente por la ecuacién
de Newton de la viscosidad (ecuacion 4). Pero este tipo de fluido es un ideal de la materia,
por lo cual es imposible encontrarlo totalmente en ella, aunque algunos materiales de bajo
PM (ejemplos; aire, hidrogeno, agua, entre otros) pueden llegar a comportase de esta manera
para un cierto rango de velocidad de deformacion, este comportamiento es la contraparte del
solido elastico de Hooke. La mayoria de los materiales tienden a presentar ambos
comportamientos y el grado de relacion entre ambas caracteristicas es estudiado por la

reologia de fluidos viscoeldsticos.

Tipos de fluidos. Existen 3 tipos de fluidos (Figura 2.12):
% Newtonianos (proporcionalidad entre el esfuerzo cortante y la velocidad de
deformacion).

+ No-Newtonianos (no hay proporcionalidad entre el esfuerzo cortante y la velocidad de

deformacion). (Figura 2.13)

¢ Viscoelasticos (se comportan como liquidos y sélidos, presentando propiedades de

ambos).

~ 31~



Con esfuerzo o
umbral Plasticos

Dilatantes

Independiente
s del Tiempo

Sin Esfuerzo
umbral

S
——

Newtonianos
No

Fluidos Newtonianos

Viscoelasticos Dependientes
del Tiempo

Figura 2.12. Clasificacion de los fluidos

Tipos de

Pseudoplastico
S
—

En los antecedentes se menciond que el mucilago de Ofi tiene comportamiento de fluido
newtoniano de adelgazamiento al flujo, por lo cual en el subtemas posterior se desarrollara el
concepto de estos materiales y dos de las teorias mas importantes que tratan de explicar este

tipo de comportamiento.

A @

M

Newtoniano .

Pseudoplastico

>

Velocidad de corte

Velocidad de corte

Figura 2.13. Viscosidad aparente contra velocidad de corte en fluidos newtonianos y no-
Newtoniano independiente del tiempo (a2); esfuerzo cortante contra velocidad de corte en fluidos

newtonianos y no-Newtonianos independiente del tiempo (b) (NUfiez-Santiago & cols., 2002)
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Fluidos pseudoplasticos (adelgazamiento a la cizalla). Este tipo de fluidos se
caracterizan por una disminucion de su viscosidad, y de su esfuerzo cortante, con la
velocidad de deformacién. Se pueden dar dos explicaciones a este fenémeno, teniendo en
cuenta que son simplificaciones ya que el flujo que se forma es bastante complejo.

Flujo de varillas rigidas suspendidas en un liquido Newtoniano. Como se puede
observar en la Figura 2.14, existen una serie de varillas desorientadas dentro del liquido
newtoniano. Cada varilla, caracterizada por su movimiento browniano, tiene un vector de
velocidad que tiende a adoptar una situacion horizontal, dicho movimiento browniano
(propuesto por Brown en 1827) es una observacion indirecta de la agitacion térmica de las
moléculas de un liquido, al visualizarse el desplazamiento de particulas en suspension en el
seno del mismo. La resultante de los choques al azar es una fuerza de magnitud y direccion
variable segun la orientacion de las varillas. Cuanto mayor sea la orientacion de las varillas,

menor sera la viscosidad del fluido.

F

/ /__E__ ;j?

Figura 2.14. Representacion de las varillas desorientadas dentro del fluido, habiendo aplicado

una fuerza sobre la placa superior (Ramirez-Nava, 2006)

Flujo de moléculas filamentarias en un liquido Newtoniano. Se supone que, dentro de
un fluido newtoniano situado entre dos placas paralelas, una de las cuales se mueve,
aparecen una serie de macromoléculas en forma de filamentos porosos que contienen grupos
de 4tomos con una gran movilidad. Al principio estos grupos de atomos forman filamentos
bastante enredados. Con el tiempo, al moverse la placa superior, la velocidad de deformacion
aumenta y la resultante de las fuerzas tiende a desenredar estos filamentos en la direccion del
flujo, dependiendo de su elasticidad y de su velocidad de deformacion, y ademas dicha fuerza

libera parte del liquido que existe alrededor de la molécula. Como resultado de todo lo que
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ocurre en el seno del fluido se produce una disminucién de la friccion interna dando lugar a

su vez a una disminucion de la viscosidad (Figura 2.15).

Figura 2.15. Los filamentos se van desenredando conforme aumenta la velocidad debido al
movimiento de la placa superior (Ramirez-Nava, 2006)

La formulacion matematica de un fluido pseudopléastico es bastante compleja aunque para

movimiento simple se pueden utilizar varios modelos.

2.4.3. Descripcion matematica de curvas de flujo

El concepto de ecuaciones de estado (0 ecuaciones constitutivas) ocupan una posicién
central en la reologia moderna. Esta es una relacién entre los esfuerzos actuantes en un punto
y las deformaciones resultantes de esta accion. Sin embargo este tipo de relaciones
matematicas son muy complejas si se trata de fluidos no Newtonianos, surgiendo fendmenos
considerados “efectos reoldgicos”. La dependencia de la viscosidad aparente de la velocidad
de corte se denomina curva de flujo. Y puede ser representada en algin sistema de
coordenadas como; n-6, -7, 0 o-y. Para poder hacer mas clara esta dependencia se utilizan
ejes logaritmicos, donde el grafico presentado se conoce también como curva de flujo.
Muchos intentos para describir las curvas de flujo de materiales han sido planteados
mediante funciones analiticas a nivel tedrico y empirico. En muchas aplicaciones, es
importante conocer como cambia la viscosidad aparente cuando la velocidad de corte (y
esfuerzos) varian en un amplio rango (Malkin, 1994).
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De acuerdo a precedentes investigaciones se sabe que el comportamiento pseudoplastico
del mucilago de Ofi puede ser descrito mediante el uso de dos modelos reoldgicos, el modelo
de Cross y el modelo de Ostwald-de Waele.

Modelo de Cross. Esta ecuacion se considera una de las ecuaciones que mejor describen
la curva de flujo para fluidos pseudopléasticos, este modelo es hombrado asi por Malcolm
Cross, un redlogo que trabajo con dispersiones de pigmentos. El encontré que la viscosidad

de muchas suspensiones podria ser descrita por la ecuacién de la siguiente forma:

n-n, __ 1
Mo—1. 1+(Ky)"

(6)

donde, n es la viscosidad cortante, 1p y M. SON viscosidades asintéticas a baja velocidad
de corte y alta velocidad de corte, respectivamente. K es una constante del modelo con
dimensiones de tiempo (s), y m= 1-n es otra constante que indica el grado de
pseudoplasticidad la cual no tiene dimensiones. Cuando este modelo es usado para describir
liguidos no-Newtonianos, el grado de adelgazamiento esta regido por el valor de m, cuando
m tiende a cero describe més a un fluido Newtoniano, cuando el fluido es méas pseudopléstico
el valor de m tiende a la unidad (Barnes, 2000). En la Tabla 2.3 se muestran algunos valores

para los parametros del modelo de Cross.

Tabla 2.3. Parametros del modelo de Cross para algunos materiales (Makosko, 1994)

Material 1o (Pa.s) N (Pa.s) K (s) n
ABS (200°C) 45,000 - 25 0.40
Sangre 0.125 0.005 52.5 0.285
Goma Xantana 15 0.005 10 0.20
Yogurt 10 0.004 0.26 0.1

Modelo de Ostwald-de Waele (Ley de la potencia). En muchas situaciones, 1g>>1

k>>1, y n, €s muy pequefio. Entonces la ecuacion de Cross (ecuacion 6) se reduce a la bien

conocida ley de la potencia (0 modelo de Ostwald-de Waele), es el cual esta dado por:
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P a1
r=ky" o n=ky )

donde, k es denominado indice de consistencia y n es el indice de comportamiento al
flujo. n y 7 son la viscosidad cortante y los esfuerzos cortantes, respectivamente. En este
modelo, el indice consistencia k tiene unidades de Pa.s" y el indice de comportamiento al
flujo no tiene dimensiones, usualmente el rango es de 1 para fluidos Newtonianos y se
aproxima a cero para fluidos no-Newtonianos. La descripcion de la ecuacion 7 es adecuada
para muchos liquidos estructurados en velocidades de corte de 1 a 10° s* 0 més, pero por
encima 10° s, se dan algunos aplanamientos (Barnes, 2000).

Este modelo ha sido utilizado extensamente para modelar procesos de polimeros
(Makosko, 1994). Una de las desventajas de la ley de la potencia es que esta falla al describir

la region de bajas velocidades de corte.
2.4.4. Viscoelasticidad

La elasticidad dentro de la reologia, se refiere a las propiedades mecanicas de los sélidos
elasticos, los cuales se rigen por la ley de Hooke en donde el esfuerzo es directamente
proporcional a la deformacion pero independiente de la rapidez de deformacion. Las
propiedades de los liquidos viscosos se rigen por la ley de Newton que establece que el
esfuerzo es proporcional a la rapidez de deformacién pero independiente de la deformacion.
Aquellos materiales que presentan propiedades intermedias a las descritas por la ley de
Hooke y la ley de Newton se les denominan materiales viscoelasticos. Estos materiales se
caracterizan por la presencia de una estructura tridimensional incompleta que se destruye por
aplicacion de un esfuerzo y sélo se recupera parcialmente cuando el esfuerzo es removido.
Mientras mas completa y resistente a la ruptura es la estructura, mas pronunciada es su
elasticidad, y mientras mas facil se rompa su estructura, mayor es su comportamiento
viscoso. El comportamiento viscoelastico de los materiales depende de la naturaleza de éstos
pero también del tiempo de observacién del experimento y del tiempo caracteristico del
sistema el cual se define como el tiempo que le toma al sistema relajar algin esfuerzo

aplicado.
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El esfuerzo o la rapidez de deformacion se aplican en forma diferencial y la relacion entre
la deformacion y el esfuerzo en funcion del tiempo se puede expresar por medio de
ecuaciones diferenciales lineales con coeficientes constantes, entonces se tiene un
comportamiento  viscoeldstico lineal, donde la dependencia de la relacion
esfuerzo/deformacion es una funcion del tiempo (o frecuencia) y no de la magnitud del
esfuerzo.

Asi pues, el término de “viscoelasticidad” hace referencia a la coexistencia de
propiedades viscosas Y elasticas de un material. Cuando el cuerpo es sometido a un esfuerzo
0 a una deformacion, en su interior se generan “reacomodos” moleculares que requerirdn
tiempos finitos de acuerdo a la estructura del material. Cuando el tiempo invertido en estos es
®menor al tiempo de observacion, el comportamiento de este material se describird como
“comportamiento viscoso”. En consecuencia, cuando los reacomodos en el interior del
cuerpo se llevan a cabo en tiempos muy grandes, mayores al tiempo de observacion, el
comportamiento se describe como “elastico”.

Viscoelasticidad lineal. La viscoelasticidad lineal es aplicada cuando la deformacion
encontrada por los materiales es suficientemente pequefia, para que el material no modifique
su estado de equilibrio, una caracteristica del comportamiento lineal es que las propiedades
reoldgicas medidas son independientes de la magnitud de la deformacion o el esfuerzo
aplicado, y las relaciones entre el esfuerzo, la deformacion y su dependencia con el tiempo
son descritos generalmente por ecuaciones constitutivas o ecuaciones reoldgicas de estado.
Como se menciona anteriormente, los fluidos viscoelasticos se caracterizan por presentar a la
vez tanto propiedades viscosas como elasticas. Esta mezcla de propiedades puede ser debida
a la existencia en el liquido de moléculas muy largas y flexibles o también a la presencia de
particulas liquidas o sélidos dispersos. EI comportamiento viscoelastico es inherente a todas
las dispersiones de macromoléculas, sistemas multifase y estructuras de tejidos. Muchos de
los fluidos y semisoOlidos poseen esta naturaleza. EI comportamiento viscoelastico es
particularmente relevante en situaciones de movimiento inconstante, esto es, cuando los
esfuerzos o deformaciones estdn cambiando con el tiempo. Por lo que la respuesta dinamica
de los materiales viscoelasticos puede ser utilizada para obtener informacién de aspectos
estructurales de un sistema a nivel molecular o predecir el comportamiento a una escala

macroscopica.
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Uno de los modelos que describe el comportamiento viscoelastico es el de Maxwell. A
partir de este modelo se pueden obtener funciones que representen los mddulos de

almacenamiento y disipacion (G’ y G””), resultando las siguientes ecuaciones:

Aw? _G (Aw)?

G'=1n, 2 2
1+ (Aw) 1+ (Aw) ®)
G'=n, w -G AW :

En la viscoelasticidad lineal las funciones materiales: los modulos de almacenamiento, G’
y de pérdida, G”’, indican la cantidad de energia que se almacena en el material en cada ciclo
de deformacidn, y el ultimo es un indicativo de la cantidad de energia disipada durante cada
ciclo de deformacion. De esta manera, para un sélido perfectamente elastico, donde toda la
energia se almacena y se recupera en cada ciclo, G’ tendra un valor de cero y el esfuerzo y
la deformacidn estaran en fase (6=0); contrariamente, para un liquido perfectamente viscoso,
donde toda la energia se disipa en forma de calor, G’ tendra un valor de cero y el esfuerzo y
la deformacion estaran desfasados 90°. Por lo tanto, para un material viscoelastico donde
tanto la componente elastica como la viscosa estan presentes, el &ngulo de desfasamiento (J)

tendra un valor intermedio entre 0°y 90°.

Para la mayoria de las macromoléculas (por encima del peso molecular critico MC, el
cual se define como el peso molecular en donde se empiezan a observar interacciones entre
cadenas) se han identificado cuatro zonas viscoelasticas: vitrea, transicion, meseta o plastica,
y terminal o de flujo (Figura 2.16). Donde, la zona terminal esta representada a bajas
frecuencias y tiene como caracteristicas generales pendientes de 1 para G’ y 2 para G’ en
escala logaritmica: la zona de terminal sigue a la zona de meseta y empieza por un maximo
en G’(w) denominado G’ y Se presenta en una frecuencia opm; luego G”’ pasa por un minimo
para volver a aumentar, en esta zona G’ permanece relativamente constante y se denomina

como modulo de meseta (Gnp); en la zona de transicion G”’ vuelve a ser mayor que G’, y por
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ultimo, en el inicio de la zona vitrea vuelven a cruzarse G’ y G’’, siendo G’” menor que G’,

la cual se vuelve casi constante.

meseta
elastomérica/
transicion al gomosa
flujo

GI

terminal/
viscosa

G”
transicion/

corrcosa vitrea

Modulos, log G & log G”, (Pa)

Frecuencia ,log o (rad/s )

Figura 2.16. Curva maestra para los modulos de almacenamiento y de pérdida en el dominio de la

frecuencia

Con lo descrito anteriormente, se puede observar en los espectros dos tiempos de
relajamiento: en la region de transicién, para tiempos de relajacién cortos; y en la terminal,
para tiempos de relajacion largos. En la zona de transicion las propiedades viscoelasticas
estdn dominadas por rearreglos de segmentos moleculares, los cuales son lo suficientemente
cortos para no depender tanto de entrecruzamientos con otras cadenas, como del peso
molecular de dichas cadenas. En cambio, en la zona terminal y de meseta las propiedades son
dominadas por diferentes factores que imponen al sistema restricciones topol6gicas, como es
la presencia de una red de entrecruzamientos, las cuales impiden de manera significativa
movimientos, configuraciones de largo alcance. Por lo tanto, en el estudio de estos procesos
de relajacion mas lentos se deben considerar tanto el peso molecular como la distribucion del

peso molecular de las cadenas del sistema.
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CAPITULO 3
MARCO METODOLOGICO

Algo he aprendido en mi larga vida: que toda nuestra ciencia, contrastada con la realidad,
es primitiva y pueril; y, sin embargo, es o mas valioso que tenemos.
Albert Einstein (1879-1955)
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3.1. Disefio experimental

. . ., e s . . 3 . .
En esta investigacion se utilizé un disefio factorial 2 ampliado con 3 corridas centrales,

ya que este tipo de disefios experimentales permiten analizar los efectos principales y
combinados para cada uno de los factores (temperatura del aire de secado a la entrada, Xq;
Velocidad del atomizador, Xy; flujo de alimentacion de mucilago, X3) sobre las variables

dependientes del proceso como los son el rendimiento, el contenido de humedad,
propiedades reoldgicas, etc. ElI aumento de las corridas centrales se hace para conocer la

curvatura del proceso asi como para determinar mejor el error experimental (Montgomery,

2005).

El orden en el que se ejecutaron las condiciones experimentales fue de manera aleatoria,

esto con el fin de evitar efectos de factores externos (Tabla 3.1).

Tabla 3.1. Disefio factorial 2% con 3 corridas centrales

Valores reales

Variables codificadas

Te Y Fa
Tratamiento “C) e (L/h) X1 X2 X3
B1 130 21,000 2.3 1 1 1
B2 170 21,000 2.3 *1 1 1
B3 130 24,000 23 -1 1 1
B4 170 24,000 2.3 *1 1 1
B5 130 21,000 33 -1 1 +1
B6 170 21,000 3.3 *1 1 1
B7 130 24,000 33 -1 1 1
B8 170 24,000 3.3 *1 1 1
*C1 150 22,500 28 0 0 0
*C2 150 22,500 2.8 0 0 0
*C3 150 22,500 28 0 0 0

* Punto central
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3.2. Materiales y métodos

3.2.1. Material

Los cladodios de la especie Opuntia ficus indica en una edad promedio de 18 meses,
fueron recolectados de un mismo lote aleatoriamente en el “Rancho Tlapanochestli” (San
Bartolo Coyotepec, Oaxaca) en Noviembre-2008. Los nopales con una humedad inicial del
91% bs fueron lavados cuidadosamente bajo chorros de agua a temperatura ambiente ~25°C,

utilizando un cepillo de cerdas plasticas.
3.2.2. Extraccion de mucilago

No existe una técnica estandarizada para extraer el mucilago debido a que el método
cambia segun la fuente (cladodio o fruto) y de la parte especifica de la planta (piel, pulpa o
semillas). En este estudio se optd por una extraccion acuosa ya que es un método sencillo y
con tiempos de extraccion relativamente cortos.

Los cladodios fueron cortados en rebanadas pequefias con un area y espesor de 0.00375
m?y 2 + 0.2 mm, respectivamente, usando un cuchillo de acero inoxidable y un rebanador de
verduras. Las rebanadas se colocaron en un recipiente de acero inoxidable y se agrego agua
destilada a 25°C en una relacion de agua/materia de 3:1 L de agua/kg de nopal,
posteriormente se calientan a una temperatura 86°C que permanece constante durante 3.6 h
de acuerdo a lo reportado por Cai & cols. (2008) para maximizar el rendimiento del extracto.
El mucilago extraido con una concentracion de 2°Brix se separd de la masa sélida por
decantacion, el extracto (pH 4.8 + 0.26) se filtro utilizando un tamiz metalico No. 100 y
finalmente se almacen6 en refrigeracion a 4°C para su posterior estudio. En el Anexo B se

presentan imagenes del proceso de extraccion.
3.2.3. Secado por aspersion (SA)

Un secador por aspersion de escala planta piloto Mobile Minor (Niro Inc., Dinamarca)
equipado con un atomizador rotatorio y con flujo concurrente de aire-producto, fue empleado
para obtener los polvos de mucilago de nopal de Ofi (Figura 3.1), con las siguientes

caracteristicas:
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Tabla 3.2. Especificaciones del secador

. Mobile Minor, modelo basico
Tipo de secador

Diametro: 800 x 620 mm/ cono 60°, cAmara interna de

Camara lamina de AISI 316, revestimiento de acero dulce pintado

Diametro del Ciclén 140 CHE.
Sistema de escape Opcion: filtro de cartucho

Calentador eléctrico, 7.5 kW

Calentamiento Temperatura maxima de entrada de 350°C

. o Atomizador rotatorio, con impulso neumatico
Equipo de atomizacion

Unico punto en el marco del ciclon.
Colector de polvos

Peristaltica, de control infinitamente variable, local.

Bomba Consumo de potencia: 0.1 kW

Ventilador de escape
Ventilador Motor de ventilador: 0.25 KW / 2900rpm.

Velocidad de secado con temperaturade  gp Kg/h
aire a la entrada de 200°C

Aire a la entrada 350°C (662°F)
Temperaturas maximas de operacion Aire de salida 120°C (248°F)

Entre 1-7 kg de agua evaporada/h dependiendo de los

Capacidad de Secado parametros escogidos

1800 25 x 2200 mm
280 kg

Requerimientos de espacio

Peso

~ 43 ~



Producto
M Aire de Proceso

BN Aire caliente de
proceso

A: Alimentacion
B: Dispersor de aire
C: Aspersor rotatorio
D: Tubos de interconexion
E: Valvula de aire
F: Ciclon

G: Frasco colector de polvos

H: Panel de instrumentacién

Z e Alre

Entrada de aire

Figura 3.1. Secador por aspersion Niro®, Mobile Minor

3.2.4. Mediciones de propiedades fisico-quimicas

pH. Se usé el método de la AOAC 32.010 (1984) a través de un potenciometro digital

destilada.

(Orion, modelo 420 A). Antes de realizar las mediciones de pH, el potenciometro se calibré
usando dos soluciones buffer de calibraciéon de 4 y 7 de pH. Para medir el pH de mucilago
extraido se sumerge el electrodo, de manera de cubrir perfectamente el sensor, se toma la

lectura en la pantalla de LCD y finalmente se saca el electrodo y se enjuaga con agua

Grados °Brix. Los grados °Brix representan los azlcares solubles presentes en el

extracto acuoso de nuestro mucilago, por lo cual se midieron antes de pasarlo al SA, pues da

una idea del total de sdlidos solubles que podemos obtener en el secado.

Se empled un refractometro manual con compensacion de temperatura (Westover,

modelo RHB-32ATC). El procedimiento es el siguiente; se coloca una o dos gotas de
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mucilago en el prisma del refractometro, luego se dirige hacia una fuente de luz y se toma el
valor indicado en la escala, las mediciones se hicieron por triplicado.

Contenido de humedad. EI por ciento de humedad de los cladodios en fresco se midio
en una balanza de radiacion infrarroja (AND, modelo AD-4714A). Los parametros del
equipo se ajustaron a una temperatura de secado de 105 °C y un tiempo de 90 min. El equipo
se tara con su respectiva charola. Una muestra de 3-4 g de cladodios rebanados se coloca en
la charola, procurando que la operacion sea rapida para evitar pérdida de humedad. El
porcentaje de humedad se presenta en la pantalla de LCD del equipo directamente.

La humedad de los polvos de mucilago se determiné con AOAC 31.005, (1984) para
azlcares. Se midieron de 2-5 g de muestra y se colocaron en recipientes de (Ni, Pt o Al), a
peso constante. Se introdujeron en una estufa de secado a 60°C por 2 h bajo una presién de
vacio de 6.7 kPa. La estufa tenia un desecante (P,Os), para remover el vapor de agua durante
el secado. Una vez transcurrido el tiempo de secado el recipiente se extrajo de la estufa y se
colocé en un desecador, y se peso. El proceso de secado se repitid por intervalos de una hora
hasta que el cambio de peso sucesivo fue menor a 2 mg.

Rendimiento de polvos. El rendimiento de polvos secos obtenidos se determind de

acuerdo a la siguiente relacion:

yo (PV, = PVL) = Xy (PV, =PV,) o
V,, S,

(10)

donde, PV, es el peso del vaso + el peso de los polvos en g, PV, es el peso del vaso en g,

St son los solidos totales en g/L, V) es el volumen alimentado de mucilago en L, Xy, es el

contenido de humedad del polvo en base hiimeda, y y es el rendimiento de polvos en % base

peso seco.
El peso del vaso con la muestra (PV5) se us6 una balanza digital (Sartorius, ED4202S-

CW). El peso se midi6 inmediatamente después de prueba de secado, manteniendo cerrado el

recipiente y dejandolo enfriar en un desecador por 10 minutos.
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El vaso colector se lavo y se coloco en una estufa de secado durante 30 min a 90°C. Este
se saco y se dejo enfriar dentro de un desecador. Finalmente se tomo el peso y se repitid la
operacion anterior hasta llegar a peso constante, para registrar el peso del vaso vacio (PV1).

Solidos totales. La norma mexicana (NMX-F-510-1988) para sélidos totales en leche se
adapto para calcular los sélidos totales en mucilago de nopal. EI mucilago se homogeniza por
agitacion e inversion repetida del recipiente que la contiene, evitando la formacion de
espuma. Una muestra de 2 mL de mucilago se colocd en una cépsula a peso constante, con
cama de gasa. La cépsula se colocd en un bafio maria hasta llegar a sequedad. Esta se
transfiere a una estufa de secado a 98-100°C durante 3 horas. Finalmente el residuo a peso
constante se dejé enfriar dentro de un desecador y fue medido su peso.

Los sélidos totales en el mucilago se calcularon de acuerdo a la siguiente ecuacion.

S (g/1) = (%)moo
(11)

En donde, P, es la masa de la capsula con residuo seco en g, P es la masa de la capsula

con la cama de gasa en g, V es el volumen de la muestra en mL.

Isotermas de adsorcion de agua. Las isotermas de sorcion se definen como la relacion
entre el actividad de agua (0 humedad relativa del aire en el ambiente) y el contenido de
humedad del material al equilibrio a una temperatura constante (Lahsasni & cols., 2003;

Lahsasni & cols., 2004). El contenido de humedad inicial se determind por secado en estufa

a vacio a la muestra de mucilago obtenida bajo las condiciones del punto central: T,=150 °C;

Fs=2.8 L/h: V=22500 rpm. Las isotermas de adsorcion de agua se determinaron mediante el

método gravimétrico estatico. Este método se basa en el uso de soluciones de sales saturadas
para mantener constante una humedad relativa (HR); sin embargo, este método requiere un
tiempo muy largo para llegar al equilibrio higroscépico, pero tiene la ventaja de presentar un

dominio maés restringido de la variacion del contenido de humedad. Nueve soluciones fueron
empleadas con intervalo de actividad de agua (a,,) de 0.11-0.89 (Tabla 3.3).

La actividad de agua esta definida por la siguiente relacion:
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P, HR

P, 100 (12)

donde, P,, es la presion parcial de vapor de agua en el alimento y P, es la presion de

vapor de agua pura a la misma temperatura.

Tabla 3.3. Soluciones saturadas de sales y su correspondiente a,,

sal a,(20°C)  a,(30°C) a,(40°C)  a, (50 °C)

LiCl 0.114 0.113 0.112 0.111
CH3COOK 0.23 0.23 0.23 0.23

MgCl,.6H,0 0.3335 0.324 0.3145 0.305
K,HPO, 0.446 0.442 0.438 0.434
Na,Cr,07.2H,0 0.545 0.544 0.543 0.542
KI 0.696 0.679 0.662 0.645
NaCl 0.7545 0.751 0.7475 0.744
(NH,),S04 0.813 0.806 0.799 0.792
BaCl,.2H,0 0.899 0.898 0.891 0.8823

Frascos herméticos (microclimas) con las soluciones saturadas se acondicionaron a las
temperaturas de trabajo de 20, 30, 40 y 50 °C durante 24 h, antes de introducir las muestras.
En recipientes de plasticos previamente tarados se colocd aproximadamente 1 g de polvo
pesado en una balanza analitica (Sartorius, SP211D) con una exactitud de +0.0001g. Los
recipientes con las muestras de mucilago se colocaron dentro de los microclimas y se pasaron
a una estufa para mantenerlos a las temperaturas de trabajo. Las nueve muestras se pesaron
cada dia, hasta conseguir una variacion menor de 0.001 g. El contenido de humedad en el
equilibrio (Xeq en g agua/g s.s.) se calcula a partir del peso de agua adsorbida o perdida,
segun el caso, hasta alcanzar el equilibrio y teniendo en cuenta la humedad inicial de polvo
de mucilago (Uribe & cols., 2008).

Los datos experimentales (Xeq Versus ay) se ajustaron al modelo de GAB (ecuacion 13) y

al modelo de BET (ecuacion 14).
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X - KX,Ca,
" (-Ka)1+(C-D)Ka, 13)

donde, Xeq es el contenido de humedad en el equilibrio en g agua/g s.s., Xy es la

humedad de monocapa en g agua/g s.s., C es una constante relacionada con el calor de

sorcion de la monocapa, K es una factor relacionado con el calor total de sorcion de la

multicapa, y a,, es la actividad de agua.

X - X,Ca,
“ (1-a,)@+(C-D)a, (14)

donde, ay es la actividad de agua, Xeq es la humedad de equilibrio en g agua/g s.s., Xp, €s

la humedad de la monocapa en g agua/g s.s., y C es una constante relacionada con el calor de
sorcion de la primera capa.

A partir de los datos generados para el valor de la monocapa C en el modelo de GAB se
procedid a calcular el area de superficie del s6lido mediante la siguiente ecuacion (Cadden,
1985):

ASS = X_ [—N 'AHZOJ (15)
M

H,0

donde, ASS es la area de superficie del sélido en m%kg solido, X, es el contenido de
humedad en la monocapa en kg H,O/kg s.s., MW es el peso molecular del agua (18 kg/kmol),
N es el niimero de Avogadro (6 x 10°® moléculas/kmol), y A fue el 4rea de una molécula de
agua (10.6 x 102 m?).

Con los datos experimentales se calculo el calor isostérico neto de adsorcion (ggn)
empleando la ecuacién (16). El calor isostérico total de sorcién (Qs) fue obtenido por la

adicion del calor latente de vaporizacién de agua pura al calor isostérico neto (ecuacion 17).
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_ _p0In(a,)

Qu =0, +L, (17)

Donde, T es la temperatura absoluta en °K, R es la constante universal de los gases
(0.46188 kJ/kg H20.K), gs, €s el calor isostérico neto en kJ/kg H,0, Qs es el calor isostérico
total en kJ/kg H20, y L, es el calor latente de vaporizacion (2413.57 kd/kg H;0).

La ecuacion (18) se utiliz6 para ajustar los datos experimentales de Qg en funcion del

contenido de humedad en el equilibrio (bs). Los coeficientes C y b fueron determinados por

aplicacion de la técnica de regresion no lineal (Soysal & Oztekin, 2001).

Qst = C exp(_bxeq) + Lv (18)

Densidad aparente. La densidad aparente es una caracteristica importante de los polvos
secados por aspersion para el almacenamiento y transporte de los mismos (Walton &
Mumford, 1999). La densidad aparente se midié a una muestra de aproximadamente 1 g que
se colocé dentro de un cilindro graduado de 10 mL. El polvo se asentd mediante unos ligeros
golpes desde una altura de 10 cm contra con un tapete de caucho. La densidad aparente se
calculé como la relacién del peso entre el volumen ocupado (g/mL) (Cai & Corke, 2000;
Chegini & Ghobadian, 2007).

3.2.5. Preparacion de la muestra testigo, liofilizacion (SL)

Para este estudio se eligio un secado por liofilizacion (SL) como muestra testigo, debido a
gue se ha demostrado que no altera drasticamente las propiedades del material. El secado se
llevo a cabo en una liofilizadora (LABCONCO-FreeZone, USA), para un volumen de 1000

ml de mucilago durante 72 hrs a -55°C y a una presion de 0.040mBar.
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3.2.6. Preparacion de las disoluciones de mucilago

Los polvos de mucilago secados (SA) a diferentes condiciones fueron resuspendidos en
agua desionizada (pH~5.6) usando un agitador magnético (Thermo Scientific, Telesystem) a
500 rpm, durante 3 h a temperatura constante de 25°C. Tres concentraciones fueron
preparadas para observar el efecto de la concentracion (1, 3 'y 6 % p/v) en su respuesta
mecénica al flujo.

3.2.7. Mediciones reoldgicas

Redmetro de esfuerzos controlados. Las mediciones reoldgicas fueron llevadas a cabo
mediante un reébmetro de esfuerzos controlados AR2000 (TA Instrument Ltd., Crwaley, UK)
(Figura 3.2). La temperatura fue controlada mediante un bafio de agua (Haake, F3) conectado

a un sistema Peltier.

Figura 3.2. Redmetro de esfuerzos controlados TA Instrument®, AR 2000

Pruebas de cizalla simple. Las mediciones a cizalla simple fueron determinadas a 25°C
sobre un intervalo de velocidad de corte de 1 a 600 s. Una geometria de cilindros
concéntricos de aluminio (doble Gap) fue empleada (didmetros del cilindro interno, 20.38

mm; didmetro del cilindro externo, 21.96 mm y altura de 59.50 mm). La viscosidad fue
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estimada en funcion de la velocidad de corte, n(y ). Los datos experimentales fueron

correlacionados con dos modelos reoldgicos: modelo de Ostwald-de Waele y modelo de
Cross (ver 2.4.3.1y 2.4.3.2).

Nota: la seleccion de los modelos reoldgicos se basé en el mejor ajuste de los datos de
viscosidad contra velocidad de corte, tomando en cuenta la desviacion estandar y el
coeficiente de correlacion de las regresiones.

Prueba de cizalla oscilatoria de baja amplitud de deformacion. La region
viscoelastica lineal fue determinada para las muestras a través de un barrido de deformacion
a una frecuencia angular de 31.42 rad/s. Las propiedades viscoeldsticas (mddulo de
almacenamiento G’ y moédulo de pérdida G’’) de todas las suspensiones (incluyendo el
blanco) fueron determinadas dentro de la regidn viscoelastica lineal. A fin de evitar colapsar
la estructura del material, ya que este tipo de pruebas de pequefia amplitud de deformacion
son pruebas no destructivas.

Las pruebas de barrido de frecuencia fueron llevadas a 25°C en un rango de frecuencia
angular de 1-600 rad/s, para todas las muestras. La amplitud de la deformacion para las
mediciones de barrido de frecuencia fue estimada previamente mediante pruebas de barrido

de deformacion y fijada a 25 % para todos los casos.
3.2.8. Distribucion de tamario de particula (DTP)

El tamafio de particula de los polvos resuspendidos al 6 % (p/v) fue cuantificado con un
analizador de tamafio de particula Mastersizer 2000 (Malvern Instrument Ltd, UK) mediante
difraccion de rayo laser (condiciones empleadas: I.R de la suspensién, 1.34; L.R. del agua,
1.330; Absorbancia, 0.1) Para la estimacion del tamafio de particula los polvos de mucilago
resuspendidos en agua desionizada (pH~5-6) por agitacion continua durante 3h.

3.2.9. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Las temperatura de transicion vitrea (Tg) fue determinada para la muestra en polvo

obtenida bajo las condiciones del punto central del disefio experimental, por DSC en un
calorimetro DSC-7 (Perkin-Elmer, Norwalk, CT, U.S.A.), el proceso de calentamiento fue

de 20 hasta 80°C con una rampa constante de 10°C/min, en una atmosfera de nitrégeno, con
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flujo de 30 ml /min. El peso de la muestra se encuentra comprendido entre 8 £0.2 mg. Se

utilizé una capsula vacia (Perkin-Elmer, 0219-0071) como referencia.
3.2.10. Microscopia electrénica de barrido

La estructura fisica de los polvos SA (condiciones de punto central) y SL fue estudiada
mediante micrografias usando un microscopio electrénico de barrido (MEB) JEOL (JSM-
6360ZX, Tokyo, Japon). Las muestras revestidas con oro fueron analizadas a diferentes

amplificaciones.
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CAPITULO 4
RESULTADOS YDISCUSION

Lo poco que he aprendido carece de valor, comparado con lo que ignoro y no desespero
en aprender.
René Descartes (1596-1650)
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4.1. Eleccion del método de extraccion

Pruebas iniciales de secado de mucilago se hicieron en un secador por aspersion de nivel
laboratorio (Biichi, modelo B-290), el cual se oper6 bajo las siguientes condiciones de secado
(Orozco & cols., 2007):

o Temperatura de aire de secado, 130°C.

o Temperatura del aire a la salida, 65-75°C.

o Presion de atomizacion, 6 kg/cm? (85.3 psi).
o Flujo de aire, 7 m*/h al 100 % en el aspirador.

o Flujo de alimentacién, 7.5 ml/min.

Por medio de este estudio se evalu6 el rendimiento de los polvos obtenidos por tres
métodos de extraccion, los cuales fueron: extraccion acuosa (EA), escalde de los cladodios
en una solucion de KOH al 1 % y un posterior prensado (EKOH) y un prensado por
compresion de los cladodios en una prensa mecanica de tornillo sinfin (C), adaptada con dos
placas paralelas (ver Anexo B). También se probd el método de ultrafiltracion (UF) como
método de concentracion de mucilago.

El maximo rendimiento tanto para mucilago con y sin UF se obtuvo con el método de
EA, con una media de 7.5 0.5 mg de polvo seco por mL de mucilago liquido alimentado,
esto es 1.6 veces mas rendimiento que para el mucilago tratado con KOH. EI mayor
rendimiento podria explicarse por el grado de viscosidad del mucilago empleado en la EKOH
que fue 4.5 veces mayor a la viscosidad del mucilago extraido por EA. La alta viscosidad
ocasiono problemas al momento de secado, perdiéndose parte del mucilago en las paredes de
la cdmara de secado al pegarse en ella (Tabla 4.1). Se esperaba que el mucilago con mayor
viscosidad diera el mayor rendimiento, sin embargo las condiciones del fluido en la
alimentacion afectaron el proceso de secado y su rendimiento, esto concuerda con lo
reportado en bibliografia, pues Perry & Green (2003) mencionan que el contenido de sélidos,
viscosidad, densidad y velocidad de alimentacion tienen efecto sobre el rendimiento de

polvos y en la calidad de los mismos.
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Tabla 4.1. Rendimientos y viscosidad en la alimentacién para disoluciones al 1 % (p/v) de

mucilago SA a nivel laboratorio

) Rendimientos Viscosidad (25 °C)
Método de extraccion

(g de polvo/ mL mucilago) (cp)
EKOH 4.492 41.66
EA 7.001 9.25
C 6.906 9.16

*EA+ UF (1:10) 8.025

* EKOH + UF (1: 6.25) 4.931

*UF-Ultrafiltrado en un cartucho de tipo fibras huecas (material=polisulfona; 4rea=0.042 m? didmetro
interno (dh)=0.001 m; longitud (L)=0.27 m; numero de fibras (N)-50; corte molecular=100 kDa)

Finalmente, los polvos obtenidos fueron resuspendidos a una concentracion de 1 g/L con
el proposito de determinar su comportamiento viscoso. Para esto se empled un reémetro de
esfuerzos controlados Anton Paar (Physica, MCR 301) con una geometria de platos paralelos
(altura, 1 mm; diametro externo, 50 mm) y a 25 °C, disponible en laboratorio del CIIDIR.
Cabe aclarar que este tipo de geometrias no es la mas adecuada para determinar curvas de
flujo en disoluciones de baja viscosidad, sin embargo, dio resultados aceptables.

Tabla 4.2. Parametros del modelo de Ostwald-de Waele para mucilago SA a nivel laboratorio

Muestra k (Pa.s") n 2

C 1%(p/v) 0.0076 0.4718 0.9231

EA 1%(p/v) 0.0204 0.4150 0.8326
EKOH 1%(p/v) 0.0028 0.9023 0.3294
*UF-EKOH 1%(p/v) 0.0033 0.8022 0.4950
*UF-EA 1%(p/v) 0.0034 0.9491 0.1462
FRESCO POR C 0.0122 0.4324 0.9184
FRESCO POR EA 0.0044 0.7891 0.7578
FRESCO POR EKOH 0.0313 0.7820 0.9600

El valor promedio de indice de comportamiento (n) fue de 0.69 y el indice de consistencia

(k) tuvo un valor promedio de 10 mPa.s" (Tabla 4.2). Parametros similares fueron
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encontrados por Orozco & cols. (2007) con n de 0.6 y k de 25 mPa.s", por lo tanto, el SA
puede ser considerado como una buena alternativa de deshidratado de mucilago de nopal,

incrementandose el rendimiento de polvos mediante una extraccion acuosa.
4.2. Efecto de las condiciones de secado en las propiedades reoldgicas

4.2.1. Efecto de la concentracion en la viscosidad ()

Curvas de flujo a la cizalla simple [n vs 7], como funcion de la concentracion de

mucilago se muestra en Figura 4.1. EI comportamiento que exhibieron todas las muestras SA,
se ejemplifica en esté grafico mediante (C1) y se compara con el blanco (SL), en general el
comportamiento es de un fluido no-Newtoniano del tipo de adelgazamiento a la cizalla (n<1),
es decir, la viscosidad disminuye conforme aumenta la velocidad de corte. En estudios
previos se ha encontrado que la viscosidad en cizalla simple es funcion de la concentracion

de mucilago, temperatura, pH y fuerza iénica (Séenz & cols., 2004).

€1, 1% (Ostwald)
SL, 1% (Ostwald)
€1, 3% (Cross)

SL, 3% (Ostwald)
€1, 6% (Cross)

SL, 8% (Ostwald)
—— Ajuste del modelo

omd40®

0.1¢

0.01¢

Viscosidad cortante (Pa.s)

0.001

1 10 100 1000
Velocidad de corte (s™)

Figura 4.1. Efecto de la concentracion (1, 3y 6 %) de mucilago en la viscosidad a la cizalla

simple a 25°C

Este comportamientos es el resultado de un efecto de orientacion de las grandes cadenas

poliméricas presentes en direccion resultante al flujo inducido por la velocidad de corte,
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mostrando una menor interaccion entre las cadenas adyacentes, y en consecuencia
disminuyendo su viscosidad (Koocheki & cols., 2009), este comportamiento es caracteristico
para este tipo de macromoléculas, y ya ha sido reportado previamente en la literatura
(Cérdenas & cols., 1998; Cerezal & cols., 2007; Medina-Torres & cols., 2000; Morris &
cols., 1981; Orozco & cols., 2007).

Dos modelos reoldgicos fueron utilizados para ajustar los datos experimentales, el modelo
de Cross (ecuacion 6, del capitulo 2) y el modelo de Ostwald-de Waele (ecuacion 7, del
capitulo 2).

En todas las figuras de comportamiento viscoso, los ajustes de los modelos reolégicos se
muestran mediante lineas continuas, los parametros calculados de los ajustes de los modelos
se presentan en la Tabla 4.3. Todos los ajustes tuvieron r*>0.95.

Para todas las concentraciones estudiadas se observé que la viscosidad de la muestra SA
(C1) fue menor a la obtenida para el blanco (SL). Lo que indica una disminucion importante
de la viscosidad provocada principalmente por el método de secado.

Los resultados indican una estructura mas ordena para las disoluciones reconstituidas de
mucilago SL que tienden a comportarse como esferas no penetrables al momento de ser
inducidas al flujo. La respuesta mecanica al flujo observada para mucilago SA es
caracteristica de una red de entrecruzamientos de un polimero con estructura de espiral al
azar (random-coil) y ya ha sido reportado por algunos grupos de investigacién tanto para
mucilago como para otros polisacéridos (Morris & cols., 1981; Cardenas & cols., 1997;
Medina-Torres & cols., 2000).

Wang & cols. (2009) obtuvieron resultados similares para la goma de semillas de lino
secada por diferentes métodos (secado en estufa a 80 °C, secado al vacio, liofilizacion, SA,
adicionalmente se utilizé una precipitacion con etanol ), ellos reportaron que el SA fue el
método que mas afecta el comportamiento viscoso en cizalla simple, ademas de presentar una
reducciéon de sus propiedades viscoelasticas principalmente el comportamiento eldstico G’ y

reduciendo la temperatura de gelificacion de la goma.
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Tabla 4.3. Datos reolédgicos para las disoluciones de los polvos de mucilago a diferentes

concentraciones

Parametros del modelo

Tratamiento pH Modelo n k (Pa.s") Mo (Pa.s) 1. (Pa.s) K (s) DS
(Concentracion)

B1-1% 538  Ostwald 0.8980 0.0050 1 I I 2.2850
B2-1% 5.24  Ostwald 0.8969 0.0047 1 I I 2.1670
B3-1% 533  Ostwald 0.8990 0.0049 1 I I 2.5740
B4-1% 544  Ostwald  0.9280 0.0030 Il I I 0.7980
B5-1% *N/D

B6-1% 543  Ostwald  0.8947 0.0052 i I I 2.1980
B7-1% 513  Ostwald  0.8872 0.0054 " Il Il 2.5560
B8-1% 525 Ostwald  0.8921 0.0047 i Il Il 2.9110
C1-1% 530 Ostwald  0.9048 0.0049 " Il Il 2.1670
C2-1% 525 Ostwald  0.8980 0.0050 i I I 1.9960
C3-1% 528 Ostwald  0.8959 0.0051 i I I 2.2630
SL-1% 538 Ostwald  0.7454 0.0181 i I I 0.9760
B1-3% 5.21 Cross 0.7143 I 0.0117 0.0031 0.0048 2.6640
B2-3% 5.19 Cross 0.7177 I 0.0142 0.0038 0.0095 7.9290
B3-3% 5.20 Cross 0.7612 I 0.0125 0.0032 0.0047 8.3690
B4-3% 5.23 Cross 0.4900 I 0.0107 0.0000 0.0021 9.5130
B5-3% *N/D

B6-3% 5.33 Cross 0.7802 1 0.0155 0.0038 0.0070 4.0040
B7-3% 5.06 Cross 0.4392 Il 0.0175 0.0000 0.0062  15.0400
B8-3% 5.20 Cross 0.8275 Il 0.0114 0.0033 0.0044 4.2750
C1-3% 5.11 Cross 0.7048 Il 0.0132 0.0033 0.0070 1.4360
C2-3% 5.15 Cross 0.7122 1 0.0132 0.0033 0.0066 1.9380
C3-3% 5.22 Cross 0.7997 1 0.0126 0.0036 0.0070 3.3020
SL-3% 515  Ostwald 0.6072 0.1184 I I I 3.5240
B1-6% 5.02 Cross 0.6368 Il 0.0538 0.0044 0.0183 1.0520
B2-6% 5.11 Cross 0.5613 Il 0.0761 0.0027 0.0416 2.8230
B3-6% 5.10 Cross 0.6700 Il 0.0533 0.0049 0.0194 1.5110
B4-6% 5.20 Cross 0.4160 1 0.0620 0.0000 0.0602 6.1770
B5-6% *N/D

B6-6% 5.29 Cross 0.6876 1 0.0631 0.0053 0.0242 4.3090
B7-6% 4.87 Cross 0.6971 I 0.0413 0.0050 0.0148 3.1020
B8-6% 5.02 Cross 0.7099 I 0.0564 0.0054 0.0178 3.0770
C1-6% 5.19 Cross 0.6791 I 0.0576 0.0053 0.0230 3.3700
C2-6% 5.06 Cross 0.6938 1 0.0559 0.0047 0.0193 2.0950
C3-6% 5.13 Cross 0.6302 1 0.0619 0.0040 0.0255 1.2770
SL-6% 510  Ostwald 0.4981 0.4981 1 I I 5.5140

*Dato no disponible
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MgGarvie & Parolis (1981%°) reportaron efectos moleculares debido a la hidrélisis parcial
causada por efectos térmicos y por el pH en la molécula de mucilago de Ofi, generando una
mayor concentracion de &cido galacturénico conforme avanza el rompimiento, provocando
asi una reconfiguracion estructural.

Mientras tanto Abu-Jdayil & cols. (2004) observaron un descenso en la viscosidad para
tomate reconstituido SA en comparacion con tomate en pasta, ellos atribuyen este descenso
al efecto térmico que altera la estructura de las sustancias pectinicas principalmente por
hidroélisis, estos mismo autores en su articulo mencionan que Harper & El-Sahrigi
encontraron que la viscosidad aparente de los polvos reconstituidos de pasta de tomate solo
mantienen una tercera parte del valor de viscosidad que originalmente tenian antes del SA.

Salvador & cols. (2001) reportaron un comportamiento similar de las propiedades
reoldgicas para mezclas de goma xantana-gelatina secadas por aspersion.

En esta misma grafica se observa que la muestra SA tiene un mejor ajuste al modelo de
Ostwald-de Waele a concentraciones bajas. EI modelo de Cross fue mejor para
concentraciones > 3 %, lo mismo se repitié en todos los casos SA (ver Tabla 4.3).

Los datos de viscosidad a cizalla simple de soluciones de polisacaridos en un amplio
rango de velocidades de deformacion, incluyendo la zona newtoniana a bajas velocidades de
corte, son representados adecuadamente por el modelo de Cross. Este modelo es el que mejor
describe soluciones de polisacaridos macromoleculares con configuracion de espiral al azar,
por ejemplo galactomanos y algunos otros polisacaridos no gelificantes como dextranos, A-
carrageninas, derivados de celulosa, entre otros (Morris & cols., 1981).

El ajuste de Cross para altas concentraciones se debe a que el modelo toma en cuenta la
meseta Newtoniana. Esta aparece para las disoluciones de mucilago a concentraciones > 3 %,
la cual es mas visible al incrementarse la concentracion, indicando una probable
estabilizacion de las cadenas del polimero a bajas velocidades de deformacion,
probablemente por entrecruzamientos aleatorios entre las cadenas, asi como algunos
interacciones no covalentes como fuerzas magnéticas, electrostaticas, y de Van der-Waals
(Barnes, 2000; Goodwin & Hudhes, 2008; Malkin, 1994; Makosko, 1994; Morris & cols.,
1981).

El pH de las disoluciones reconstituidas de mucilago vario de 5.4 a 4.8. Este depende de

la concentracion de mucilago empleado, acidificandose con forme el incremento en la
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concentracion (Tabla 4.3). Probablemente este cambio esté relacionado con la concentracién
de acido urdnico en la disolucion.
En la Tabla 4.4 se presentan valores de los parametros del modelo de Ostwald-de Waele

para diversas fuentes mucilaginosas.

Tabla 4.4. Parametros del modelo de Ostwald-de Waele para mucilagos y goma

Muestra n k (Pa.s" Referencia
MSA-170°C* 0.59 0.026
Orozco &cols. (2007)
MSA-130°C* 0.61 0.025
MSA-170°C* 0.89 0.0047
Este trabajo
MSA-130°C* 0.89 0.0051
Goma 0.56 0.15 Medina-Torres & cols. (2000)
Goma 0.9 0.008 Abrajam-Villasefior (2008)
Goma de semilla de lino 0.95 0.033 Wang & cols., (2009)

Goma de Alyssumm )
0.39 2.61 Koocheki & cols., (2009)
homolocarpum**

*MSA- Mucilago de Ofi secado por aspersion

** Suspension al 1.5 % en agua desionizada

Los resultados obtenidos para mucilago deshidratado por aspersion son diferentes a los
reportados en literatura (Orozco & cols., 2007) debido al tipo de atomizador empleado (un
atomizador de boquilla produce gotas de tamafio mas homogéneos y finos), ademas los
tiempos de residencia para un secador de laboratorio son menores a los de un secador de
escala piloto (1-7 kg de agua evaporada/h).

Las constantes obtenidas para mucilago por Abrajam-Villasefior (2008), asi como las
obtenidas para la goma de lino, son muy parecidas a las reportadas en este trabajo. Las
diferencia entre estos resultados puede deberse al método de extraccion, purificacion, edad de
la planta, factores ambientales de cultivo, época de la cosecha, entre los mas importantes.

La goma de Alyssum homolocarpum tiene un mayor comportamiento pseudoplastico
(~30%) y una consistencia 17 veces mayor que la reportada para la goma de Ofi, esto

probablemente se deba al contenido de acido urdnico en la matriz polimérica.
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4.2.2. Efectode T, F,, ¥y V en la viscosidad cortante

El efecto de cada uno de los factores del SA sobre el comportamiento viscoso, se estudio

gréficamente, comparando las muestras con un grado de libertad (L=1); temperatura de aire a
la entrada (T¢), flujo de alimentacién de mucilago (F,) y velocidad del atomizador (V).

Efecto de la temperatura de secado. Un incremento en la T, produce un decremento en

la viscosidad cortante, este comportamiento se puede observar en la Figura 4.2.

La muestra secada a 170 °C (B4) registro una menor viscosidad para todas las
concentraciones en comparacion a su semejante secada a 130 °C (B3), esta tendencia solo se
observa para las muestras B7 y B8 a concentraciones del 1 y 3 %, sin embargo a una
concentracion del 6 % la tendencia se invierte (Figura 4.2-B), finalmente para B1 y B2
(Figura 4.2-C) el comportamiento solo se observa al 1%, lo cual posiblemente se deba al
grado de empaquetamiento de la goma a esa fraccion volumétrica.

Este descenso de viscosidad se puede deber a que a temperaturas altas el gradiente de
temperatura se intensifica provocando una rapida evaporacion del agua y permitiendo la
interaccion entre el sélido seco y el calor, provocando asi una degradacion de la estructura
molecular.

El tamafio y distribucion de particula también pueden estar influyendo en los resultados
de viscosidad. En general cuando existe alta polidispersidad se presenta un descenso en la

viscosidad.
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Efecto de la velocidad del atomizador. Las disoluciones de mucilago presentaron un
descenso en la viscosidad cortante al incrementarse V.

En la Figura 4.3-A (B2 y B4) se observa que a menor velocidad del atomizador la
muestra presenta una mayor viscosidad, estd tendencia se repite para las muestras B6 y B8
(Figura 4.3-C), para las muestras B1 y B3 el cambio no es muy visible probablemente porque
estas se trataron a temperaturas de 130 °C (Figura 4.3-B).

Los desplazamientos de las curvas de flujo son méas pronunciados a bajas velocidades de
deformacion, mientras que para altas velocidades de deformacion los desplazamientos son
menores, lo que indica que la conformacion estructural de las cadenas de polisacaridos en
suspension sea de manera aleatoria, formandose en algunos casos mayor estabilidad que en
otros.

Probablemente el tamafio de particula a altas velocidades este generando este
comportamiento. La presion de aire es proporcional al giro del rotor, a mayor giro menor es
el tamafio de la gota. Por que se esperaba un tamafio de particula de menor diametro, por lo
tanto, mientras mayor sea el tamafio de la gota, mas grande es la capa de agua que la cubre y
mas lenta sera la transferencia de calor siendo esté el parametro que realmente este afectando
la estructura del polimero. Se podrian considerar, ademas los esfuerzos que sufre el polimero
al momento de la atomizacion, que provocarian un efecto inverso en m al aumentar la
velocidad del atomizador (Hill & Carrington, 2006; Walton & Mumford, 1999).
Generalmente los procesos de atomizacién provocan velocidades de corte >10° s* (Hill &
Carrington, 2006).

Efecto del flujo de alimentacion. La viscosidad de disoluciones de mucilago
deshidratados por aspersion mostro una disminucién conforme se disminuye el F; (Figura
4.4).

Al igual que con la velocidad de atomizacion este cambio se debe principalmente al
tamario de gota generado en la atomizacion y al tiempo de residencia de mucilago. Esto es, a
mayor flujo de alimentacion, mayor es el tamafio de la gota y viceversa, por lo cual la
transferencia de masa y calor se altera por el tamafio de particula. Gotas mas pequefias
(menores flujos) tienen coeficientes de transferencia de calor y masa mas grandes

(evaporacion de agua rapida), por lo cual el solido queda mas expuesto al calor.
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4.2.3. Efecto del secado por aspersion en la viscoelasticidad

Efecto de la concentracion en los médulos G’ y G*’. La Figura 4.5 muestra la variacion
en el modulo de almacenamiento (G’), y el mddulo de pérdida (G’’) con la concentracion de

las disoluciones de mucilago para una frecuencia angular (o) de 10 rad/s.
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Figura 4.5. Efecto de concentracion en las componentes viscoelasticas (G” y G’”) para un angulo

de frecuencia fijo de 10 rad/s, G’ versus concentracion(A), G’ versus concentracion (B)
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Se observo una clara dependencia de ambos modulos viscoelasticos con respecto a la
concentracion de mucilago en disolucion. El incremento en la concentracion fue proporcional
al aumento en la magnitud de ambos médulos. Los cuales variaron de 0.004 a 0.1 Pa para G’
y de 0.025 a 0.38 Pa para G”’.

El incremento fue méas pronunciado para G’, lo que representa una probable estabilizacién

molecular para altas concentraciones (>3%). Para todas las muestras SA el orden de
magnitud de sus componentes estuvo muy cercano entre de ellas, siendo B1 (T, =130°C) la

muestra que mejor respuesta viscoelastica mantuvo para las tres concentraciones.

El modulo elastico (G”) del mucilago deshidratado por aspersion se reduce en promedio
un 87%, mientras que el mddulo viscoso (G’”) lo hace en un 40 % con respecto a la muestra
liofilizada, esto tomando los valores a una frecuencia angular de 10 rad/s.

Para comparar la evolucion de los modulos con respecto a la frecuencia angular, en la
Figura 4.6 se presenta el espectro mecanico de una muestra SA a las condiciones del punto
central (C) y para la disolucion de la muestra testigo (SL).

Se observa una clara dependencia de los médulos con respecto a la frecuencia, en donde
los desplazamientos entre las componentes de ambos métodos de secado son méas grandes a
tiempos largos (bajas frecuencias) que a tiempos cortos. Para ambos métodos se observa la
region viscosa/terminal a concentraciones del 1 %. En la zona de transicion las propiedades
viscoelasticas estan dominadas por re-arreglos de segmentos moleculares, los cuales son lo
suficientemente cortos para no depender tanto de entrecruzamientos con otras cadenas, como
del peso molecular de dichas cadenas, sin embargo, para el SL se observa que a
concentraciones superiores al 3% se produce un cruce en el cual G’>G’’, conociéndose esta
zona como la zona de transicion, esto es un comportamiento claramente eléstico, tal como lo
reportado para la goma de mucilago de Ofi (Medina-Torres & cols., 2000).

Para las muestras de mucilago SA la zona de transicion probablemente se produce a ® >
600 rad/s para concentraciones < 6 % (p/v). Se sabe que la region de oscilacion particular de
un polimero depende de su peso molecular y de su concentracion en disolucion, asi como del

intervalo de frecuencias usado en la medicidn.
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Por otro lado, se observa que la zona terminal corresponde mas o menos a un
comportamiento del tipo Maxweell, donde G** predomina a bajas frecuencias, siendo esta
proporcional a la frecuencia angular, pero conforme incrementa la frecuencia comienza a

curvarse. ElI comportamiento de los modulos viscoelésticos es similar al encontrado en
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soluciones diluidas de otros polimeros como lambda carragenina, dextrina, poli-dimetil
isiloxano, etc., (Barnes, 2000; Makosko, 1994).

En este estudio el efecto Weissenberg se presenté a una concentracion del 7.2 % (p/v)
para mucilago SA a 150 °C (condiciones del punto central), lo que implica que con un
incremento en la concentracion de mucilago se produce un efecto directamente proporcional
en las componentes viscoelasticas del material.

La Figura 4.7 muestra como a partir de una cierta concentracion el comportamiento
elastico es mayor al viscoso (G’>G’’), lo que implica una clara tendencia a formar redes
macromoleculares con importantes propiedades elasticas tales como algunos materiales
gelificantes (pectinas, gomas y carrageninas). Esto es un comportamiento parecido al sélido
(pseudo-solid like) a altas concentraciones de mucilago en disolucion, es decir, sin dejar de
ser viscoso hay una independencia con respecto a la frecuencia (deformacion), por la
formacion de una estructura mas estable, este es un comportamiento parecido al presentado
en geles. En esta misma Figura se pueden observar los puntos de cruce en los cuales G’=G”’,
los cuales corresponden a cierta frecuencia angular de cruce (tiempo dominante). Esta
frecuencia muchas veces es utilizada como un criterio para la evaluacion de un producto

(ejemplo; pasta de dientes), en este punto se presentan cambios conformacionales.
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Figura 4.7. Espectro mecénico para la muestra SA a 150°C que presento el efecto Weissenberg

a una concentracion del 7.8 % (p/v) y para la muestra SL
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Para el mucilago SA el tiempo dominante es aproximadamente de 0.125 s a una
concentracion del 7.2% (p/v). Para mucilago liofilizado al 3% se encuentra a 0.05 s y en
lambda carragenina al 5 % es de 0.25 s (Steffe, 1996). Por lo tanto, a pesar de que las
propiedades viscoelasticas del mucilago deshidratado por aspersion se han reducido, el
comportamiento de polimero viscoelastico sigue permaneciendo, recuperandose dicho
comportamiento al duplicarse la concentracion del mucilago en disolucion,
aproximadamente. La estabilizacion del polimero en disolucion se da mediante interacciones
no covalentes entre los polisacéridos, por la formacion de agregados o debido a la
concentracion del polimero.

La recuperacion del comportamiento viscoelastico del mucilago, puede explicarse debido
a que mayor concentracion de mucilago en la disolucion, existe una mayor interaccion
intermolecular de las cadenas poliméricas del mucilago que genera entrecruzamientos e
interacciones moleculares del tipo no-covalente como fuerzas de Van der Waals,
electroestaticas, y puentes de H, provocando mayor rigidez de las cadenas del bio-polimero,
por lo tanto mayor oposicion al flujo. Esto es un comportamiento del tipo solido para
concentraciones > 3 % a tiempos largos (bajas frecuencias).

Efecto de Tg, V, y Fa en los modulos G’ y G”’. Los efectos de cada factor se estudiaron

graficamente y se muestran en la Figura 4.8. La componente elastica (G’) fue la més afectada
durante el proceso de secado. Las tendencias observadas son parecidas a las encontradas en el
comportamiento viscoso. La temperatura de secado influye reduciendo a G” y G’” conforme
se incrementa (Figura 4.8-A). Una tendencia parecida se observd para la presion, la
disminucion de G’ y G’ se da a presiones altas (Figura 4.8-B). El efecto del flujo de
alimentacion fue mas intenso sobre la componente elastica (G’) que en la componente
viscosa (G’”), a menor velocidad de flujo menor fue la magnitud de G’ (Figura 4.8-C).

Para las disoluciones de mucilago secado a las condiciones (B1 y B8) se observd un
mayor impacto de las condiciones de secado sobre sus propiedades viscoelasticas. El efecto
inverso de la Te y V observado en las disoluciones reconstituidas de mucilago probablemente
se deba a una hidrolisis parcial de las cadenas pectinicas del mucilago. Este fue provocado
por la interaccion de las altas temperaturas de secado y el pH &cido de la alimentacion, que

genero compuestos de menor PM y una reestructuracion de las cadenas poliméricas.
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4.3. Efecto de las condiciones de secado en las propiedades

fisicoquimicas de los polvos

El analisis estadistico mostro efectos significativos para un a=0.05, de la velocidad de

flujo de alimentacion y de la temperatura del aire de secado en la entrada con el rendimiento,

contenido de humedad y temperatura de aire a la salida (Anexo A). La velocidad del

atomizador afecta significativamente al rendimiento y al contenido de humedad, no asi a la

temperatura de aire en la salida de la camara de secado.

4.3.1. Efecto en el rendimiento

Las medias con su respectiva desviacion estandar de los valores de rendimiento,

contenido de humedad, densidad aparente y temperatura del aire a la salida se presentan en la

Tabla 4.5.

Tabla 4.5. Rendimiento, contenido de humedad, densidad aparente y temperatura de aire a la

salida del secador

Contenido de

Densidad aparente

Tratamiento y (%0) Ts (°C)
humedad (%obs) (g/mL)
Bl 70.74 £ 1.68 9.32 +1.19 0.769 £ 0.014 7433 £ 2.08
B2 42.44 + 4.36 4.42 + 0.77 0.660 =+ 0.024 92.67 <+ 0.58
B3 68.88 + 1.52 8.41 + 0.64 0.641 =+ 0.022 70.00 + 1.00
B4 49.36 +£ 6.51 4.50 + 0.43 0.719 =+ 0.012 91.00 +1.00
B5 0.77 £0.12 2481 £1.20 *N/D 53.00 =+ 1.73
B6 29.60 +£5.75 8.01 + 0.26 0.679 £ 0.010 7433 £ 115
B7 67.47 + 274 10.79 + 0.68 0.623 + 0.006 63.33 +0.58
B8 4272 +1.73 878 +0.52 0.593 + 0.033 67.67 +0.58
C1 5488 +3.14 8.67 + 0.13 0.570 +0.003 72.00 +1.00
C2 51.10 +6.81 9.24 + 0.55 0.624 + 0.008 72.33 £ 0.58
C3 4922 £ 125 8.08 + 0.79 0.614 +0.015 71.67 +0.58

*Dato no disponible
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En la Figura 4.9 se muestra el efecto que tuvieron la Te, V, y F5 sobre el rendimiento de

polvos, los valores graficados son las medias. El incremento de T, y/o F; reducen el

rendimiento.
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Estos comportamientos estan de acuerdo con los publicados por Chegini & Ghobadian

(2000), quienes trabajaron con jugo de naranja deshidratado por aspersion. Sin embargo, el

caso de T contradice algunos resultados obtenidos por otros autores quienes reportan un

efecto positivo de T sobre el rendimiento (Cai & Corke, 2000; Goula & cols., 2005; Tonon
& cols., 2008). Usualmente, temperaturas de aire de secado mas altas resultan en un répido
secado (mejor transferencia de masa y calor), causando alta productividad de polvos.

El efecto inverso de la temperatura de secado sobre el rendimiento puede ser explicado de
debido a que frecuentemente, el incremento de T, causa la fusion de los polvos y la cohesién
de los mismos en pared de la cdmara de secado, asi pues la cantidad de polvos y el
rendimientos son reducidos. Adicionalmente, las altas temperaturas de secado pueden estar
afectando el estado del polimero de mucilago (vitreo 0 gomoso), lo cual produce problemas
de pegajosidad. Por otro lado, el efecto negativo de F, sobre el rendimiento puede atribuirse a
que para altas velocidades de flujo de alimentacion existe una menor transferencia de calor y
masa (Tonon & cols., 2008).

Factores no controlados durante la experimentacion pueden estar causando los valores de
desviacién estandar observados en el rendimiento (Tabla 4.5), algunos de estos son; la
humedad relativa del aire en la entrada, la temperatura del aire en la atomizacion, las
fluctuaciones de en la presion del aire comprimido y velocidad de flujo de gas de secado,
parametros en la alimentacion (temperatura y el grado de aeracion).

La V mantuvo un efecto positivo con respecto al rendimiento de polvos, este efecto es
mas notorio a altas velocidades de F, probablemente al efecto compartido de ambas en el
tamafio de las gotas en la atomizacidn y a su respectiva transferencia de calor y masa.

Las condiciones de secado usadas en B5 (T¢=130 °C, F,=3.3 L/h, y V=21000 rpm)
dieron un rendimiento <1 %, los cuales son los mas bajos dentro de todo el disefio
experimental. Esto se debio a que la baja V y alto F, produjeron gotas de gran tamafio que
aunadas a la baja temperatura de secado no alcanzaron a secarse, existiendo entonces una
pobre transferencia de calor y masa entre el rocio y el aire de secado, lo que genero
adherencia y escurrimiento del mucilago sobre la pared de la camara de secado (Figura
4.10).

~ 74 ~



!

\

Figura 4.10. Problemas de escurrimiento de mucilago sobre la pared de la camara de secado

4.3.2. Efecto en el contenido de humedad

El contenido de humedad de los polvos de mucilago varié de 4.41 a 10.79 % bs, con
excepcion del polvo obtenido a las condiciones de B5. El contenido de humedad incrementa
con el incremento del F,y decrece con un incremento de T, y/o V (Figura 4.11-A).

Estos comportamientos ya han sido observados por otros autores en otros materiales
secados por aspersion tales como: polvos de acai (fruta del amazonas) (Tonon & cols., 2008),
polvos de pulpa de tomate (Goula & cols., 2005), extractos de betacianinas de Amaranthus
(Cai & Corke, 2000).

A temperaturas de secado maés altas, existe un gradiente de temperatura mayor entre el
rocio y el aire de secado, lo que resulta en una gran fuerza para la evaporacion de agua,
produciendo polvos con contenidos de humedad maés bajos (Tonon & cols., 2008). Por otro
lado, F, mas altos reducen el tiempo de contacto entre las gotas y el aire de secado, causando
una menor eficiencia en la transferencia de calor y resultando en una baja evaporacion de
agua, en consecuencia altos contenidos de humedad en los polvos (Emy-Kurozawa & cols.,

2009). Los efectos producidos por la V y F, sobre el contenido de humedad se deben al

tamafo de gotas generados, ya que F, mas altas producen gotas mas grandes, mientras que V
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mas altas disminuyen el tamafio de las gotas, por lo tanto la transferencia de masa y energia

son afectadas.
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Figura 4.11 Efecto de los factores de secado sobre el contenido de humedad residual de los

polvos, efecto de Tey F4 (A), efecto de Fy V (B)

4.3.3. Efecto en la temperatura del aire a la salida del secador

Generalmente, en sistemas de secado por aspersion, la temperatura de aire a la salida de la

camara de secado controla el contenido de humedad residual de los polvos, este
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comportamiento puede ser analizado en la Tabla 4.5. El rango Ts que se registro en este

trabajo fue de 53 a 92 °C. Ambos, altas temperaturas de secado y/o bajas velocidades del

flujo de alimentacion provocan altas temperaturas del aire en la salida (Figura 4.11-B).
4.3.4. Efecto en la densidad aparente

El comportamiento de la densidad aparente con respecto a los factores de secado fue
estudiado mediante el andlisis de los datos presentados en la Tabla 4.1, asi como el estudio
de las medias y su distribucion mediante graficas de cajas, esto debido a que el ANOVA no
pudo ser realizado por la falta del dato de densidad para B5.

La Figura 4.12 muestra la distribucion de los datos de densidad aparente contra la
temperatura de secado (Tg), en donde la densidad aparente vario de 0.570 a 0.769 g /mL. La

alta distribucién de los datos en la temperatura maxima y minima se debe a que no se

aislaron los efectos de las otras variables en la densidad aparente.
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Figura 4.12. Grafico de cajas para la densidad aparente en funcion de la T,

Se observa que las muestras secadas a altas temperaturas tienden a tener menor densidad
aparente, que las muestras secadas a bajas temperaturas. Este comportamiento concuerda con
resultados reportados por Cai & Corke (2000) en polvos de pigmentos de betacianinas,
Chegini & Ghobadian (2007) y Souza & cols. (2009) ambos en polvos de tomate. Este
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comportamiento es debido a que altas temperaturas de secado provocan la generacion de
particulas porosas o huecas (infladas), estas se forman por las altas velocidades de secado que
provocan la formacion de burbujas de vapor de agua dentro de la superficie del sélido que lo
expanden dejando espacios ocupados por aire (Walton & Mumford, 1999). El efecto de la
densidad también se relaciona con el contenido de humedad de los polvos, ya que a altas
velocidades de flujo de alimentacién y bajas temperaturas se propicia el tener mayor peso
por la presencia de agua, con los cual las particulas son mas densas a estas condiciones
(Chegini & Ghobadian, 2007). Un efecto negativo se observo para V sobre la densidad
aparente, esta decrece con el incremento de la velocidad de atomizacion, esto se debe al
tamafo de particulas generadas y el contenido de humedad de las muestras (Walton &
Mumford, 1999). Generalmente los atomizadores rotatorios producen particulas de mayor
tamafio comparados con atomizadores de boquilla neumatica, o atomizadores de doble fluido.

La densidad aparente de algunos materiales generalmente se incrementa con un aumento
en la concentracion de la alimentacion, mientras que, un incremento en la temperatura de
secado, presion de atomizacion, o temperatura de alimentacién producen un decremento de
densidad. Factores como la velocidad de flujo de alimentacion, la temperatura del polvo, el
contenido de humedad residual, el tamafio de particula, la DTP y la forma de particula

(morfologia) tienen efectos sobre la densidad aparente (Walton & Mumford, 1999).

4.4.Caracterizacion de los polvos

4.4.1. Distribucion de tamario de particula de los polvos de mucilago

La mayoria de las muestras reconstituidas mostraron una distribucion multimodal, con
alta polidispersidad, con un rango de tamafio de particula que va desde 1-1000 um (Figura
4.13) con tendencia a sedimentacién de las particulas de gran tamafio, probablemente debido
a materiales celuldsicos derivados del método de extraccion ¢ por el comienzo del proceso de
aglomeracion, donde la formacion de puentes de enlaces irreversibles conlleva a la
produccién de particulas de gran tamafio (Hill & Carrington, 2006).

En general, los polvos de mucilago reconstituido mantuvieron un diametro medio (Dyo 5))

inferior a 100 um, y las muestras con menor tamafio de particula tuvieron altas areas de

superficie especifica (Tabla 4.6). Esto concuerda con lo reportado para atomizadores
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rotatorios, con un Do 5; con un rango de 1 a 150 um (Masters, 1991). Los resultados indican
que las muestras con menor area de superficie especifica (ASE) tenian una menor viscosidad
aparente que sus contrapartes con mayor ASE, tal como se observo en las curvas de cizalla
simple. Recientemente, la manipulacion de la distribucién de tamafio de particula (PSD por
sus siglas en inglés) se ha utilizado para optimizar las propiedades reoldgicas de lechadas de
hulla, concreto, pinturas, y polimeros de relleno y cerdmicos (Servais & cols., 2002).
También el tamafio de particula de los polvos reconstituidos SA tienen particulas mas
pequefias (<100 um, con excepcion de B4 y B7) en comparacion con la muestra SL, una
tendencia similar fue encontrada por Resch & cols. (2004), para muestras de agentes

espesantes de proteina de suero.

Volumen (%)

0.01 - 0.1 1 10 100 1000

Tamario de particula (um)

Figura 4.13 Distribucion de tamafio de particula de los polvos producidos por SA 'y del polvo SL,

todos a una concentracion del 6% (p/v)

La alta polisdispersidad presentada por el analisis de DTP indica una clara tendencia de
formacion de aglomerados durante el SA, esta morfologia sera expuesta mas adelante con los
resultados del microscopio electronico de barrido (MEB).

La polidispersidad presente en las muestras SA provoca inestabilidad en las disoluciones

reconstituidas, generando menores viscosidades de las disoluciones de mucilago. Se conoce

~ 79 ~



que este tipo de sistemas tienden a presentar efectos de pseudo-lubricacion, donde las
particulas de menor tamafio actdan como el lubricante entre las particulas muy grandes
(Walton & Mumford, 1999). Se observa que la mejor DTP la tuvo la muestra SA a las
condiciones de B1, un comportamiento totalmente modal, lo que influye positivamente en su
respuesta reoldgica.

La velocidad del atomizador provocéd un cambi6 en el ASE, a menor V mayor ASE
presentaron las muestras y viceversa a V menor ASE tuvieron las muestras SA, que se
relaciona el tamafio de particula generado, el cual es inversamente proporcional a la
velocidad del atomizador (Masters, 1991). El mayor efecto combinado en la ASE se dio con
la Vy la Te. El tamafio de particula, su distribucion, la fraccion volumétrica de los sélidos
presentes y la morfologia de las particulas tienen efecto en las propiedades reoldgicas (Hill &
Carrington, 2006; Servais & cols., 2002; Walton & Mumford, 1999), reflejandose
primordialmente en la viscosidad. Se conoce que los atomizadores rotatorios generalmente
producen particulas grandes comparadas con atomizadores de boquilla, con atomizadores de
doble fluido, los cuales producen tamafios de particula mas finos. Generalmente un
incremento en la DTP de modal a bimodal produce una reduccion en la viscosidad, esta
reduccion no es proporcional a tipo de DTP, los cambios mas notables se tornan de una
modal a una bimodal y trimodal (Hill & Carrington, 2006). Por lo general el incremento de la
Te resulta en la formacidn de grandes particulas, las cuales se relacionan al alto hinchamiento
causado por las altas temperaturas (Walton & Mumford, 1999).

El diametro medio del volumen equivalente D43 o también denominado media de “De
Broucker”. Esto es lo mismo que la medida del peso equivalente si la densidad es constante.
Se mantuvo por debajo de 200 um para las muestras SA, sin embargo para B2 y B4 este
diametro fue mayor, lo que probablemente se deba al efecto de la temperatura de secado,
ambas a 170°C. Tonon & cols. (2008) encontraron una tendencia similar para polvos de acai

(Euterpe oleraceae Mart.). Como se observd en el caso de la densidad aparente el
incremento de la T resulta en mas altas velocidades de secado, lo cual genera particulas

infladas por el efecto del vapor de agua dentro del sélido, estas particulas son mas grandes
que las generadas a bajas temperaturas, por lo tanto sus aglomerados seran de mayor tamario,

reflejandose la DTP.
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Tabla 4.6. Parametros de distribucion de tamafio de particula para disoluciones de mucilago al 6
% (p/v)

Tratamiento ASE Pos) P

(m'fg) (um) (wm)

Bl 2.17 5.833 9.702
B2 0.207 637.507 670.255
B3 1.14 26.445 98.228
B4 0.615 155.696 323.588

BS N/D* N/D* N/D*
B6 1.8 9.025 28.126
B7 0.627 111.311 176.53
B8 1.13 34.358 58.403
C1 1.31 23.557 186.757
C2 1.34 19.885 124.976
C3 0.817 43.778 189.439
SL 0.475 97.82 167.896

*Dato no disponible
4.4.2. Temperatura de transicion vitrea

El polvo de mucilago SA a las condiciones del punto central fue sometido a un barrido

calorimétrico, su termograma se presenta en la Figura 4.14. Se observo un evento a los 45°C
que corresponde a la T¢ del material esto con un contenido de humedad del 7.2 % bs. El valor
de Ty determinado indica un estado vitreo del polimero a temperatura ambiente (22 a 28 °C),
mientras que por encima de la Ty exhibe un comportamiento gomoso que afecta a sus

propiedades mecanicas y a las caracteristicas dependientes de la difusion molecular, las

cuales determinan la estabilidad y las propiedades de transporte del mucilago deshidratado.

El valor de Ty determinado fue similar al reportado para otros materiales, tales como

soluciones de maltodextrinas (10 a 25 DE) donde la Ty va de 45.4 a 54.7°C dependiendo del
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contenido de humedad, poli(hexametileno adipamida) con una Ty de 46.6 a 56.8 °C,

poli(butileno terephtalato) con una T4 de 29.8 a 59.8 °C.

El peso molecular del polimero de mucilago podria explicar el alto valor de T4 obtenido,
para mucilago sin tratamiento térmico el PM varia de 2 x 10* a 3 x 10° g/mol. La Ty esta
relacionada con la geometria y rigidez de las cadenas del polimero, esta incrementa cuando la
densidad de enlaces transversales lo hace. La T esta estrechamente influenciada por el PM y
el contenido de humedad del polimero.

El valor de Ty obtenido en mucilago en polvo SA, fue algo menor al calculado con los

pardmetros reportados para la ecuacion de Gordon y Taylor (1952) para mucilago de Ofi
(Abrajam-Villasefior, 2008), el cual fue de 70 °C a un contenido de humedad del 5 % bs.
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Figura 4.14. Termograma de mucilago de Ofi deshidratado por aspersion (Xys= 7.2%)

La reduccion de Ty probablemente se deba a un cambio en el PM del polimero de

mucilago causado por el SA, asi como a un reacomodo de las cadenas del polimero que
permiten una mayor movilidad de las cadenas. Estos resultados, sustentan la teoria de

hidrolisis parcial de la molécula de mucilago, que fue provocada durante el proceso de
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secado y que genero el efecto inverso sobre las propiedades reoldgicas de las disoluciones

reconstituidas de mucilago.
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Figura 4.15. Termograma para la goma de mucilago de Ofi

En la Figura 4.15 se presenta el termograma obtenido para mucilago puro, se observan
dos eventos, el primero alrededor de los 15 °C y el segundo a 70 °C, probablemente la
segunda T corresponda a la respuesta del material.

La interaccion entre los factores de secado, principalmente por la temperatura del aire de
secado y del tamafio de gota controlado por V y F,, provocaron un complejo fenémeno de

transferencia de calor y masa, que en algunos casos resultdé en polvos de menor
viscoelasticidad, y en los peores de los casos minimos rendimientos (B5).

En general, para T¢ >170 °C se obtuvieron menores rendimientos de polvos con
propiedades reoldgicas menos deseables. Un complejo proceso de transferencia de calor y
masa se lleva a cabo durante el proceso de SA, el cual al principio es controlado por un
periodo de velocidad constante (evaporacion) y que después es remplazado por un periodo de
velocidad decreciente (difusion), este proceso es casi instantaneo (1-3 s) y la mayor parte del
agua es evaporada en la parte superior de la camara de secado, por lo cual, se podria pensar

que el mayor impacto térmico se dé durante el transporte de la particula de mucilago (Xps<10
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%) hasta su recoleccion en el ciclon del secador. Tanto el tiempo de residencia como la
temperatura de aire a la salida (Ts) son las variables de secado mas importantes en este
momento.

Se observé que cuando Tg fue > 70 °C los rendimientos fueron menores y la respuesta
mecénica al flujo de las disoluciones reconstituidas también lo fueron en comparacion con
polvos obtenidos a Ts < 70 °C (ver Tabla 4.5). Esto indicaria que para Ts muy cercanas o
mayores a la Ty del mucilago en el momento del transporte como particula seca, se produce
un pseudo-transicién termodinamica del mucilago pasando de un estado vitreo a un gomoso
que produce problemas de pegajosidad en la pared de la camara de secado y por lo tanto

menores rendimientos. En este momento existe mayor movilidad de las cadenas del polimero

amorfo y se puede inducir una reestructuracion que dependera de las condiciones de secado.

4.4.3. Comportamiento de adsorcién de agua

La conformacion de la estructura de mucilago generado por el proceso de SA puede
explicar el comportamiento de adsorcion de agua y esta muy relacionado con su Tg. Los
resultados experimentales de Xy para cada nivel de ay, a las cuatro temperaturas de trabajo

se muestran en la Figura 4.16.
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m o 40°C
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Figura 4.16. Isotermas de adsorcion de agua para mucilago en polvo SA
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En general, todas las isotermas mostraron baja interaccion entre el adsorbato (vapor de
agua) y el adsorbente (mucilago en polvo), caracteristica de la isoterma tipo 111, cominmente
presentadas en materiales no porosos 0 microporosos. Este tipo de isotermas han sido
observadas para alimentos con alto contenido de azlcares (Yafiez-Ferndndez & cols., 2006).

A bajas ay, el agua puede ser adsorbida solo en los sitios polares del carbohidrato; a altas
ay (>0.7), ocurre un proceso de disolucion de los carbohidratos (Ayranci & cols., 1990).
La temperatura ejercio una clara influencia en las isotermas de adsorcion sobre el rango

de a, estudiada. La Xeq incrementa con el decremento de la temperatura para una ay

constante; esto es una relacion inversa de Xeq con respecto a la temperatura. Similares

resultados para plantas, frutos y materiales alimenticios han sido reportados en la literatura
(Lahsasni & cols., 2003; Lahsasni & cols., 2003).
Los parametros de GAB y BET, asi como el area de superficie del sélido (ASS) se

presentan en la Tabla 4.7.

Tabla 4.7. Parametros de BET y GAB para mucilago SA

Parametros de BET

T (°C) Xm (g H0/g s.5.) C R?
20 0.6072 0.4656 0.9972
30 0.4614 0.5291 0.9975
40 0.2257 0.7934 0.9970
50 0.1347 1.0444 0.9957

Parametros de GAB

T (°C) Xm (g H,0/g s.5.) C K ASS (m?g s.s.) R?
20 0.4021 0.6271 0.9838 142.07498 0.9980
30 0.2638 0.7842 0.9899 93.21018133 0.9981
40 0.0925 1.4208 0.9742 32.680701 0.9979
50 0.0595 1.7533 0.9782 21.00871947 0.9960

Los valores de X, para el modelo de BET fueron mayores que para los de GAB, esto fue

causado por problemas de sobrestimacion del pardmetro en el modelo de BET. X, decrece
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con el incremento de la temperatura, este comportamiento podria deberse a una reduccion en
el nimero total de sitios activos para el enlace con el vapor de agua, como resultado de
cambios fisicos o quimicos inducidos por la temperatura (Quirijns & cols., 2005). Por otro
lado, la constante de Guggenheim C incrementa gradualmente con la temperatura, mientras
que K decrece ligeramente, lo que concuerda con los resultados de Cadden (1988) para
celulosa microcristalina y goma guar. Los bajos valores de C (<2) y los latos valores de K
(>0.9) pueden significar que la mono y multicapa no difieren en mucho y que las moléculas
de agua de la multicapa tienen un parecido a las del agua liquida pura a la misma temperatura
(Quirijns & cols., 2005).

Los valores ASS decrecen con el incremento en la temperatura, esto significa que los
sitios activos en la monocapa son menores a altas temperaturas. Cadden (1988) reporta
valores a 25 °C un poco mayores para el caso de celulosa microcristalina (PM =10° g/mol) y
goma guar (PM= 2.2 x10° g/mol) de 127 m?g y 314 m*/g, respectivamente. Probablemente
se debe al PM de ambos, ya que este es mayor que el reportado para mucilago de 2.3 x 104
g/mol (Medina-Torres & cols., 2000).

El calor isostérico total de adsorcion de agua (Qst) para mucilago en polvo SA se presenta

como funcion del contenido de humedad en la Figura 4.17.

Qqt fue ajustado apropiadamente a una funcién exponencial (ecuacion 17), donde C tuvo
un valor de 3095.7 ki/kg de agua y b de 12.6 con r*> 0.98. A bajos contenidos de humedad
(< 0.2 g de agua/g s.s.) el valor de Qg fue muy alto, y este valor asciende rapidamente de

2650 a 5500 kJ/kg de agua. Esto es un indicativo de las fuerzas de atraccion intermoleculares
entre los sitios de adsorcion y el vapor de agua. A contenidos de humedad en la regién de la
monocapa, el agua estd estrechamente enlazada al material, correspondiendo con altas
interacciones de energia. Al incrementarse el contenido de humedad, la mayoria de los sitios

activos llegan a ser ocupados y la sorcion se lleva a cabo en menores sitios activos,
generando bajos calores de sorcion (Quirijns & cols., 2005). El X¢q a la cual el calor de

sorcion se aproxima a al calor de vaporizacion del agua pura fue a valores mas grandes que
0.6 g de agua/g s.s. Indicando entonces que la multicapa en este rango se estabiliza mediante

interacciones moleculares del agua presente.
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Figura 4.17. Calor isosterico total de adsorcion de agua en funcion de X,

4.4.4. Morfologia de particula

Las micrografias a diferentes amplificaciones para mucilago SL se presentan en la Figura
4.18.
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Figura 4.18. Micrografias de mucilago liofilizado a diferentes magnificaciones, estructura

altamente porosa, A; acercamiento a la estructura porosa, B

Se observ6 una morfologia parecida a una roca porosa, con algunas fisuras. La estructura
altamente porosa del SL son provocados por el espacio vacio que deja el agua al momento de
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la sublimacion. Este tipo de morfologia es caracteristica en materiales liofilizados (Haque &
Roose, 2006).

Para el polvo SA a las condiciones del punto central, la morfologia presentada por las
particulas fue parecida a esferas colapsadas, agrupadas en forma de aglomerados (Figura
4.19). Se observa una alta variacion en el tamafio de particula, lo cual concuerda con los
resultados obtenidos por el método de difraccion rayo laser antes mencionados. Algunos
autores proponen que la aglomeracion se debe a efectos electrostaticos y fuerzas de Van der
Waals al momento de la atomizacion que provoca que las particulas individuales se unan

para formar aglomerados (Walton & Mumford, 1999).

18kV

Figura 4.19. Micrografias de mucilago a diferentes magnificaciones SA (C1), mucilago a una a,=
0.2, Ay B, mucilago hidratado a una a,= 0.4, Cy D
El mucilago humidificado a un contenido de humedad de 19.1 % bs se observa en la

Figura 4.21. Se observa el hinchamiento de las particulas causada por la adsorcion de agua y

~ 88 ~



el alisamiento de las superficies de las particulas. Generalmente, en este tipo de estructuras
“aglomerados” se tienen menos sitios activos de unién por lo cual su capacidad de sorcion es
limitada. Esta morfologia concuerda con los resultados obtenidos en el comportamiento de
adsorcion de agua, ya que materiales sometidos a SA son menos higroscopicos que

materiales liofilizados (Haque & Roose, 2006).
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CAPITULO 5
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Ciencia es el arte de crear ilusiones convenientes, que el necio acepta o disputa, pero de
cuyo ingenio goza el estudioso, sin cegarse ante el hecho de que tales ilusiones son otros
tantos velos para ocultar las profundas tinieblas de lo insondable.
Carl Gustav Jung (1875-1961)
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5.1. Conclusiones

= Es posible secar por aspersion mucilago de nopal sin necesidad de agregar un agente
acarreador, obteniendo polvos estables de baja higroscopicidad para a,, menores del 0.6,
presentando un estado vitreo a temperatura ambiente.

= El método de extraccion no tiene influencia en la capacidad de obtener polvos de
mucilago por aspersion, pero si en el rendimiento de polvos y calidad de los mismos, siendo
la viscosidad de la alimentacion uno de los principales factores que afectan el proceso de
secado.

= El proceso de secado por aspersion propicio la reduccion de la viscosidad cortante y
las propiedades viscoelasticas, siendo el modulo de almacenamiento (G”) el mas afectado.
Probablemente al impacto térmico generado por las temperaturas de secado empleadas en el
proceso, que provocaron una hidrélisis parcial del bio-polimero y generaron cadenas de
menor peso molecular, que afectaron la respuesta reoldgica del material.

= Para todas las disoluciones del mucilago secado por aspersion la componente viscosa
(G”’) fue mayor que la componente eldstica (G") en el rango de frecuencias angulares
estudiadas, observandose la zona terminal/viscosa, con una evolucién de las componentes
parecida al modelo de Maxwell.

= El modelo de Cross tuvo un mejor ajuste para las disoluciones de mucilago SA a
concentraciones mayores de 3 % (p/v), lo que indica la aparicion de una meseta Newtoniana
a bajas velocidades de corte.

= El efecto Weissenberg para la muestra secada por aspersion a las condiciones del
punto central se dio a una concentracion del 7.2 % (p/v), indicando una respuesta mas
parecida al sélido a tiempos largos.

= La respuesta reologica de las disoluciones de mucilago puede ser compensada
mediante un incremento en la concentracion del mucilago, ya que solamente se redujeron las
propiedades reoldgicas, mas no asi el comportamiento reoldgico.

» El flujo de alimentacién tuvo un efecto significativo (0=0.05) en todas las
propiedades de los polvos estudiadas; densidad aparente, contenido de humedad y

rendimiento de polvos.

~91 ~



= Las mejores condiciones de secado por aspersion encontradas fueron: T¢=130 °C,

F,=2.3 L/h y V=21000 rpm, debido a que generan el mayor rendimiento, mantienen una DTP
del tipo modal con un comportamiento de fluido no —Newtoniano del tipo de adelgazamiento
a la cizalla y con un comportamiento viscoelastico de los mas altos dentro del disefio

experimental.

5.2.Recomendaciones

= Optimizar el proceso de secado basandose en las propiedades reolégicas mediante la
ampliacién del disefio factorial con corridas axiales y/o con otros métodos de optimizacién
como superficies de respuesta.

= Estudiar el secado por aspersion de mucilago con agentes encapsulantes como
maltodextrinas, carrageninas u otras gomas, con el fin de proteger al mucilago, reducir el
impacto térmico, Yy en su caso observar si existe un sinergismo en las propiedades reoldgicas
de las disoluciones reconstituidas.

= Hacer estudios de cromatografia de liquidos o gases con espectrofotometria de mas
las, para consolidar las respuestas generadas con la reologia de mucilago, y asi poder generar
un esquema de la posible estructura molecular de las cadenas poliméricas en mucilago
deshidratado, y probablemente poder simular la interaccion de estas cadenas en disoluciones
acuosas.

= Emplear algin método de concentracion del extracto de mucilago en fresco, como
ultrafiltracion para hacer mas eficiente la transferencia de energia y masa durante el proceso
de secado por aspersion, y asi poder reducir los costos generados.

= Estudiar el secado por aspersion basandose en la temperatura de transicion vitrea del
mucilago, variando la temperatura de aire a la salida del secador. Esto con el fin de entender
mejor el fendbmeno de pseudo-transicion de fase durante el secado por aspersion para
mucilago de Ofi, y generar modelos fisicos que relacionen Ty con aspectos reoldgicos del

polimero como las deformaciones, esfuerzos y modulos viscoelasticos.
= Analizar la respuesta reoldgica mediante la regla empirica de Cox-Merz, para

observar la dependencia de la estructura del polimero en cuanto a la cizalla.
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Andlisis de Varianza

ANEXO A

Respuesta: Rendimiento de polvos (%)

Source term DF  Sum of Mean F-ratio Prob level Power
squares Square Alpha=0.05)

A: Te 2 892.7073 446.3536 6.90 0.027808* 0.722671

B:V 2 2701.476 1350.738 20.89 0.001981* 0.993746

AB 4 752.2145 188.0536 2.91 0.117393 0.445524

C:Fa 2 3096.236 1548.118 23.94 0.001381* 0.997508

AC 4 1009.689 252.4221 3.90 0.067758 0.570984

BC 4 2095.822 523.9554 8.10 0.013462* 0.883933

ABC 8 1458.569 182.3212 2.82 0.111709 0.497175

S 6 388.0089 64.66816

Total (Adjusted) 32 12394.72

Total 33

* Term significant at alpha = 0.05

Respuesta: Contenido de humedad (% bs)

Source term DF  Sum of Mean F-ratio Prob level Power
squares Square (Alpha=0.05)

A: Te 2 295.9146 147.9573 65.19 0.000085* 1.000000

B:V 2 74.36 37.18 16.38 0.003709* 0.976729

AB 4 93.34265 23.33566 10.28 0.007468* 0.946371

C:Fa 2 248.3331 124.1665 54.70 0.000141* 1.000000

AC 4 37.53751 9.384377 4.13 0.060401 0.597295

BC 4 57.70031 14.42508 6.36 0.023863* 0.792866

ABC 8 71.34257 8.917821 3.93 0.056303 0.651427

S 6 13.6187 2.269783

Total (Adjusted) 32 892.1494

Total 33

* Term significant at alpha = 0.05
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Respuesta: Temperatura del aire a la salida del secador (°C)

Source term DF  Sum of Mean F-ratio Prob level Power
squares Square (Alpha=0.05)
A: Te 2 1595.295 797.6477 175.09 0.000005* 1.000000
B:V 2 2.041667 1.020833 0.22 0.805646 0.071821
AB 4 77.04166 19.26042 4.23 0.057728 0.607607
C:Fa 2 1820.042 910.0208 199.76 0.000003* 1.000000
AC 4 70.04166 17.51042 3.84 0.069845 0.564018
BC 4 35.04167 8.760417 1.92 0.225970 0.306645
ABC 8 145.0417 18.13021 3.98 0.054741 0.657599
S 6 27.33333 4.555555
Total (Adjusted) 32 3771.879
Total 33

* Term significant at alpha = 0.05
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ANEXO B

Anexo fotografico

Figura 1. Proceso de extraccion, cortado de los cladodios (A); nopal rallado (B); extraccion

acuosa (C); proceso de prensado (D).
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(A (B

Figura 3. Redmetro AR2000 (A); Tamafio de particula MALVERN (B);

Mucilago liofilizado (C); Pruebas de adsorcion de agua del mucilago (D).
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