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DE LA CONCENTRACION DE SOLIDOS SOLUBLES!
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RESUMEN

El conocimiento de las propiedades viscoelasticas de los alimentos es muy ttil en el disefio y prediccién de la estabilidad de
muestras almacenadas. El trabajo tuvo como objetivos caracterizar las propiedades viscoelasticas de las muestras de pulpa de
membrillo a diferentes concentraciones de sélidos solubles. El estudio reolégico del pulpa de membrillo fue realizado en el rango de
concentraciones de 12,3 a 28°Brix a la temperatura de 20°C. Las medidas viscoelasticas fueron realizadas con un redmetro Haake
Rheostress RS100 y fue seleccionado el barrido de frecuencia entre 0,1 a 100 Hz. Los resultados demostraron que para la muestra
de 28°Brix la pulpa se comporté como un semi-sélido en todo el rango de frecuencia estudiada. Para la concentracién de 24°Brix,
a bajas frecuencias, la pulpa se comporté como un semi-liquido (G”>G’) mientras que en frecuencias mas altas se comport6é como
semi-solido (G’>G”). Para la pulpa de 16 e 20°Brix hubo el predominio del caracter viscoso sobre el caracter elastico. Para la pulpa
de 12,3°Brix no fue posible determinar los valores G’ e G”. Se observé todavia que la viscosidad compleja del pulpa de membrillo
aumenta con la concentracién para todo el rango de frecuencias estudiadas.
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RESUMO

COMPORTAMENTO VISCOELASTICO DE POLPA DE MARMELO EM FUNCAO DA CONCENTRACAO DE SOLIDOS SOLUVEIS. O
conhecimento das propriedades viscoelasticas dos alimentos é muito util no desenho e na predicao da estabilidade de amostras
armazenadas. O trabalho teve como objetivo caracterizar as propriedades viscoelasticas de amostras de polpa de marmelo a diferentes
concentragoes de solidos soluveis. O estudo reolégico da polpa de marmelo foi realizado na faixa de concentragao de 12,3 a 28°Brix
a temperatura de 20°C. As medidas viscoelasticas foram realizadas com um reémetro Haake Rheostress RS100 e foi selecionado
um varrido de freqiiéncia (frequency sweep) entre 0,1 e 100 Hz. Os resultados demonstraram que para a amostra de 28°Brix a
polpa se comportou como um semi-soélido (G’>G”) em toda faixa de freqiiéncia estudada. Para a concentracao de 24°Brix, a baixas
freqiiéncias, a polpa se comportou com um semi-liquido (G”>G’), enquanto que em freqiiéncias mais altas se comportou como
semi-soélido (G’>G”). Para as concentracoes de 16 e 20°Brix houve predominio do carater viscoso sobre o carater elastico. Para a
polpa de 12,3°Brix nao foi possivel determinar os valores G’ e G”. A viscosidade complexa da polpa de marmelo aumentou com a

concentracao de sélidos soluveis para toda a faixa de freqiiéncia estudada.
Palavras-chave: polpa de marmelo, viscoelasticidade, viscosidade complexa.

1 - INTRODUCCION

Muchos alimentos incluyen en su composicién una
matriz s6lida mas o menos elastica y una fase liquida que
aporta un elemento viscoso a la estructura total. Estos
alimentos presentan un comportamiento reolégico que
combina caracteristicas propias de los sélidos elasticos
y de los liquidos, y se denomina viscoelastico [5]. El co-
nocimiento de las propiedades viscoelasticas es muy util
en el diseno y predicciéon de la estabilidad de muestras
almacenadas [11, 15].

Para un sistema disperso, como es el caso de derivados
liquidos de frutas, que fluye con caracteristica no newtoniana
el cambio estructural es inmediato y no detectable.

En general los alimentos viscoelasticos no exhiben un
comportamiento lineal y para el estudio de la viscoelasticidad
deben definirse las condiciones experimentales para que
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se establezcan las relaciones entre las variables esfuerzo,
deformacién y tiempo, de manera que se mantenga la
linealidad de respuesta viscoelastica.

A través del crecimiento del esfuerzo se puede caracteri-
zar la viscoelasticidad de los alimentos mediante el estudio
de la variacién del esfuerzo cortante con el tiempo a una
velocidad de deformacién fija hasta alcanzar un equilibrio.
Esta técnica es semejante a la caracterizacion tixotrépica y
el analisis comparativo de los reogramas obtenidos permite
una caracterizacién practica de los ensayos.

También se puede caracterizar mediante la relajaciéon
del esfuerzo, donde se aplica en el alimento una deforma-
cién en cizalla simple y se observa la variacion del esfuerzo
con el tiempo de cizalla.

Otra forma de caracterizar la viscoelasticidad de los
fluidos alimenticios es mediante los ensayos reolégicos di-
namicos donde se aplica de forma oscilatoria una pequena
deformacion o velocidad de deformacion sobre un fluido
y la amplitud de la respuesta del esfuerzo cortante y del
angulo de fase entre el esfuerzo cortante y la deformacién
se mide. Este ensayo correspondera al estado de viscoe-
lasticidad lineal si el esfuerzo es linealmente proporcional
a la deformacién aplicada y si la respuesta del esfuerzo es
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en forma de una onda sinusoidal [14]. En el caso de un
solido elastico esta onda esta en fase con la velocidad de
deformacién aplicada. Para un liquido viscoso ideal existe
un desfase de 90° entre ellos. En fluidos viscoelasticos el
angulo de desfase esta comprendido entre O y 90°.

Este tipo de ensayo permite determinar la proporcién
entre el componente elastico y viscoso de un material y
cuantificar en qué medida se comporta como sélido o como
liquido. De hecho se necesita conocer el valor de una serie
de funciones viscoelasticas.

Se definen dos propiedades reoldgicas, el médulo de
almacenamiento, G”, que representa la componente elastica
del producto, y el médulo de pérdida,G ™, que representa
su caracter viscoso y pueden expresarse de la siguiente
manera:

. T
G =G cosd=|— [cosd (1)
Yo
” * TO
G”=G"send = send 2)

Yo

en la que 1y v, son, respectivamente, las amplitudes de las
ondas del esfuerzo y de la deformacién y 3 es el angulo de
desfasaje. Si el fluido es puramente elastico, 6=0°y G'=G’,
G”=0. En un fluido viscoso ideal 6=90°y G”"=G*, G’'=0.

Otra importante funcién viscoelastica es el médulo de
viscosidad compleja, n*, que se define como [2]:

n

(3)

G* N2 2
= =|@) + ()

donde la parte real, la viscosidad dinamica 1’ representa la
componente viscosa en fase entre el esfuerzo y la velocidad
de deformacién, y la parte imaginaria n” es la componente
elastica o desfasada. Los parametros G” y " pueden consi-
derarse como una contribucion viscosa asociada con una
disipacién de energia hecha sobre el fluido, mientras G’y
1" una contribucién asociada con la habilidad del fluido
de almacenar energia [3].

Estas funciones viscoelasticas han sido usadas para
caracterizar algunos tipos de alimentos tales como, dis-
persiones de pectinas [2], proteinas de cereales [11],
mantequilla [19], gel de surimi [16] y gel de proteina de
pescado [12].

Este trabajo tuvo como objetivos caracterizar las propie-
dades viscoelasticas de la pulpa de membrillo a diferentes
concentraciones en sélidos solubles.

2 - MATERIAL Y METODOS

La muestra de la pulpa de membrillo, con concentra-
cién de soélidos solubles de 12,3°Brix, fue suministrada
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por una industria transformadora de frutas ubicadas en
la Provincia de Lleida (Espafia). Esta pulpa fue producida
en esta industria a través de tecnologia de procesamiento
aséptico. Las muestras fueron suministradas en bolsas
asépticas de 3 kg.

2.1 - Caracterizacion fisico-quimica de las
muestras

La muestra de pulpa de membrillo fue caracterizada
por las determinaciones fisico-quimicas que se indican en
los préoximos subapartados. Todas estas determinaciones
se han realizado con cinco repeticiones.

Previamente, las muestras fueron preparadas de acuerdo
con las especificaciones de cada método.

2.1.1 - Concentraciones en solidos solubles

El contenido en sélidos solubles se determiné segun
el método oficial de [1] en un refratémetro Atago RX-1000
a 20°C, expresandose el resultado en °Brix.

2.1.2 - Acidez total titulavel

La acidez total se determiné utilizando el método
oficial de andlisis de zumos y otros derivados [17]. Los
resultados se expresan en gramos de acido citrico/100
mL de muestra.

2.1.3 - pH

Se determiné segin el método oficial de [1], en un pH-
metro digital Crisson Micro-pH 2000.

2.1.4 - Azucares

La determinacion de los aztcares se realizé mediante
cromatografia liquida de alta resolucién (HPLC). El cromaté-
grafo utilizado esta formado por los siguientes componentes:
un desgasificador en linea Knauer Desgasser, un controlador
de gradiente Waters™ 600, un detector de absorbancia Water
486 Detector Absorbance, un detector de indice de refraccion
Waters 410 Differencial Refractometer y un integrador que
recoge las sefales del detector Waters 748 Data Module. Se
utilizé la precolumna PLHi-Plex Pb Guard de 50 mm x 7,7 mm
y una columna PL Hi-Plex Pb de 300 mm x 7,7 mm.
Ambas formadas a base de resina monodispersa para
andlisis de carbohidratos (relleno monodisperso de esti-
reno sulfonado y copolimero divinilbenzeno de tamano de
particula 8 um. Los azticares que fueron determinados son
sacarosa, glucosa y fructosa.

Las condiciones de trabajo fueron

Fase movil: agua bidestilada

Flujo: 1mL/min

Temperatura de la coluna: 85°C

Temperatura de deteccién en el refractémetro: 31°C

Presién de trabajo: 500 psi
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La metodologia seguida fue la del patrén externo. Se
construyé una curva patrén para cada uno de los tres
azucares, inyectando distintas diluciones, de concentraciéon
conocida, del azticar correspondiente.

Este método se utiliz6 como alternativo del método ofi-
cial, ya que se consider6 que presenta excelentes resultados
y que ademas es un método simple y rapido [6].

2.1.5 - Fibra

El contenido en fibras se determiné por un método
enzimatico-gravimétrico [1], basado en la accién secuencial
de las enzimas a-amilasa, proteasa y amiloglucosidasa, en
condiciones de pH y temperatura especificas para cada uno
de ellos. Luego las muestras son centrifugadas. El residuo
se lava con agua destilada, por dos veces, agitando y centri-
fugando cada vez. Los sobrenadantes se deben guardar y
reservar. Después se lava, se agita y se centrifuga el residuo,
primero con etanol 96% y después con acetona, desechando
el sobrenadante. Se secan los tubos con el residuo en estufa
a 105°C durante una noche y se pesa (FFI).

Al volumen de sobrenadante guardado se anaden cuatro
veces su volumen de etanol 96% a 60°C y se deja en reposo
durante 1 h a temperatura ambiente. Se filtra a vacio esa
muestra en una placa porosa de vidrio previamente tarada
y que contiene 250 mg de celite y se desecha el filtrado. Se
lava el residuo con etanol 96%, etanol 80% y acetona, y se
desecha el filtrado. Se secan las placas en estufa a 105°C
durante una noche y se pesa (FFS).

Para la obtencién del blanco se realiza todo el procedi-
miento anterior sin afiadir la muestra. Se hacen los analisis
de proteina por el método Kjeldahl y contenido en cenizas
de los residuos FFIy FFS. También se determina la hume-
dad de la muestra a 105°C durante 24 h. Los resultados
se expresan en porcentaje en peso sobre la muestra seca.

2.1.6 - Pulpa en suspensiéon

Se determiné centrifugando 50 g de muestra durante
15 min a 15.000 rpm (29.000 G), expresandose los resul-
tados en porcentaje en peso de la pulpa separada respecto
a la muestra inicial [4].

2.1.7 - Pectinas

La determinacién de las pectinas totales se realiz6 de
acuerdo con el método oficial recomendado por la Interna-
cional Federation of Fruit Juice Producers [10]. Se procesa
la extraccién de las sustancias pécticas de las muestras
primero con etanol 96% y en caliente, y después del residuo
resultante con etanol 63% y en caliente. Se efectiia un lavado
del precitado con NaOH y se filtra. El filtrado resultante
constituye la fraccién de pectinas totales. Este filtrado se
trata con carbazol y 4cido sulftirico para dar la reaccién
colorimétrica correspondiente. Se cuantifica la fraccién
de las pectinas totales con un espectrofotémetro Philips
PU 8700 mediante la absorbancia de la muestra a 525
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nm. Se construye una curva de calibrado utilizando &cido
galacturénico como patrén. Los resultados se expresan en
mg de acido galacturénico por kg de muestra.

2.1.8 - Actividad del agua

La actividad de agua se determin utilizando el medidor
de actividad de agua Novasina Termoconstanter RTD-200
TH-2 a temperatura de 25°C.

2.2 - Caracterizacion viscoelastica

La caracterizacion viscoelastica fue realizada en las
muestras de pulpa industrial de membrillo en concentra-
ciones de 12,3; 16; 20; 24 y 28°Brix.

Para la obtencién de las diferentes concentraciones en
solidos solubles de la pulpa de membirillo se ha dispuesto de
un equipo de evaporacion a vacio Rotavapor Resona Technics
Labo Rota a una temperatura de trabajo de 50°C. Las muestras
obtenidas de la concentracién a vacio han sufrido un congela-
miento rapido en un congelador de placas con el objetivo de
evitar la formacién de grandes cristales de hielo y danificaciones
en el tejido celular del vegetal. Luego las muestras han sido
almacenadas en congelador a una temperatura de -18°C.

Las medidas viscoelasticas han sido realizadas con un
reémetro Haake Rheostress RS100 [7]. El sistema sensor
seleccionado fue el cono-placa C35/4°. En este estudio, previo
a la medicién, todas las muestras se quedaron en reposo
durante 15 min para permitir la relajaciéon de las mismas.

Para cada muestra y concentracion se realizaron ensayos
previos para elegir el valor de la amplitud (amplitud sweep)
para el que las variaciones de las funciones viscoelasticas
dinamicas en funcién de la frecuencia se encuentren en
rango lineal. Este valor de amplitud del esfuerzo cortante
obtenido fue de 350 Pa. Asi se ha seleccionado el barrido
de frecuencia (frequency sweep) entre 0,1 a 100 Hz para
la ejecucion de los trabajos experimentales.

La temperatura de las muestras fue mantenida a tra-
vés de un sistema de atemperacion, el cual consiste en un
circuito de agua que permite mantener la temperatura a
20=0,1°C. La entrada de la deformacién y la salida de los
datos de esfuerzo cortante fue automaticamente controlado
por el programa REOSTRESS RS Versién 2.08 P instalado
en un ordenador PC conectado con el reémetro Haake.
Las medidas fueron realizadas en tres repeticiones.

3 - RESULTADOS

3.1 - Caracterizacion fisico-quimica

Los resultados de la caracterizacion fisico-quimica de
la pulpa de membrillo estan recogidos en la Tabla 1.

3.2 - Caracterizacion viscoelastica

Los resultados de los ensayos reolégicos experimen-
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TABLA 1 - Valores de las caracteristicas fisico-quimicas determi-
nados en la muestra de la pulpa de membirillo

tales oscilatorios se expresan en términos del médulo de
almacenamiento (G’) y del médulo de pérdida (G”). Si

Variable Pulpa de membrillo G’>G”, el material alimenticio exhibe un comportamiento
Sélidos solubles (°Brix) 12,3 de un semi-sélido, esto es, tendra mas caracteristica
Aﬁt""dad del agua 0:;95893 elastica que viscosa; y, por tanto, si G">G’, el material
Zcidez ' se comporta como un semi-liquido y la energia usada
(g de 4c. citrico/100 mL) 0,40 en la deformacién del material esta asociada con la
Contenido en pulpa (%) 53,9 disipacién viscosa.
Pectinas 220.70 )
(mg de ac. galacturénico/kg) ’ Los valores obtenidos de la caracterizacién, son seme-
Fibra (% en peso) 4,52 jantes a los encontrados en trabajos de [8, 9, 13,18].
Glucosa (g/L) 24,2
Fructosa (g/L) 61,44 La Figura 1 presenta los valores del médulo de alma-
Sacarosa(g/L) 19,45 cenamiento y del médulo de pérdida a la temperatura de
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FIGURA 1 - Valores del médulo de almacenamiento (G’) y del médulo de pérdida (G”) en funcién de la frecuencia de la pulpa de mem-
brillo a la temperatura de 20°C en concentraciones de 16, 20, 24 y 28°Brix

Ciénc. Tecnol. Aliment., Campinas, 26(1): 214-219, jan.-mar. 2006

217



Comportamiento viscoeldstico pulpa membrillo, Ramos & Ibarz

20°C en funcién de la frecuencia para las muestras de pulpa
de membrillo a las distintas concentraciones en soélidos
solubles ensayadas. Se puede observar que existen diferen-
cias cuantitativas en el espectro en las magnitudes de los
parametros viscoelasticos de la pulpa de membrillo. Asi,
para la muestra mas concentrada a 28°Brix, apenas hubo
alteraciones de los valores G’ y G” con la frecuencia, y el
pulpa se comporta como un semi-soélido en todo el rango de
frecuencia estudiada, donde predomina el caracter elastico
sobre el viscoso (G'>G”). Para la muestra de concentraciéon de
24°Brix, a bajas frecuencias el pulpa se comporta como un
semi-liquido (G”>G’) y predomina el caracter viscoso sobre
el elastico, mientras que se observan menores diferencias
entre G’y G” a medida que aumenta la frecuencia hasta al-
canzar un predominio del caracter elastico sobre el caracter
viscoso (G’>G”). Esta tendencia ha sido observada para las
muestras de concentraciones de 16 y 20°Brix, a pesar de
que se comportan como semi-liquido para todo el rango de
frecuencia estudiada, donde predomina el caracter viscoso
sobre el caracter elastico. Este tipo de comportamiento ha
sido observado por otros investigadores en trabajos con
dispersiones de pectinas [3] y con mayonesa [15].

Las magnitudes del médulo de almacenamiento aumentan
con el incremento de la concentracién en sélidos solubles de
la pulpa, lo que indica una tendencia a un comportamiento
mas predominante de un alimento semi-soélido (Figura 1).
Este mayor valor para el moédulo de almacenamiento a
concentraciones mas elevadas puede ser atribuido a su
mayor contenido en pectina que implica la formacién de un gel
mas fuerte, asi como también la formacién de una estructura
mas compleja de moléculas de cadena larga y de particulas
fuertemente solvatadas formando una red mas compacta.

La Figura 2 muestra las magnitudes absolutas de las vis-
cosidades complejas, |n°| para las distintas concentraciones
en solidos solubles de la pulpa de membrillo a la temperatura
de 20°C en funcién de la frecuencia. Se puede observar que la
viscosidad compleja aumenta con la concentracién en sélidos
solubles para todo el rango de frecuencias estudiadas (0,63
a 62,8 Hz) por el hecho de que una concentracién mas alta
implica una formacién de una estructura mas compacta.

Los valores de la tangente del angulo de fase, angulo
§, denominado como la funcién de pérdidas (tand)=G"/G’,
para el pulpa de membrillo a las distintas concentraciones
estudiadas estan representados en la Figura 3. La tand es
una medida adimensional que compara la cantidad de ener-
gia perdida durante un ensayo oscilatorio con la cantidad
de energia almacenada durante este periodo, e indica si
predomina la propiedad elastica o viscosa. Se puede apre-
ciar que la pendiente para la concentracién de 20°Brix es
mayor que para 24°Brix, mientras que la pendiente para la
concentracion de 28°Brix es cercana a cero, lo que confirma
para esta ultima concentracién la mayor predominancia de
propiedades elasticas. Para la muestra a concentraciéon de
16°Brix, debido a su caracter predominantemente viscoso
(Figura 1) y que presenta bajos valores de viscosidades
complejas (Figura 2), presenta una pendiente distinta de
las demas muestras de membrillo (Figura 3).
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FIGURA 2 - Efecto de la concentracion de la pulpa de membrillo
a la temperatura de 20°C sobre la viscosidad compleja (n*)
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FIGURA 3 - Efecto de la concentracion de la pulpa de membrillo
a la temperatura de 20°C sobre la funcién de pérdidas (tand)

4 - CONCLUSOES

La pulpa de membrillo a la concentracién en sélidos
solubles de 28°Brix tiene un comportamiento de un material
viscoelastico e de este modo se comporta como un alimento
semi-soélido en el rango de frecuencia estudiada, donde
predomina su caracter elastico. Esto puede ser atribuido
a su mayor contenido en pectina que implica la forma-
ciéon de un gel mas fuerte. La pulpa de concentracion de
24°Brix a bajas frecuencias se comporta como un alimento
semi-liquido, mientras que en frecuencias mas elevadas se
comporta como semi-sélido. Las concentraciones de 12,3 y
16°Brix predomina en el pulpa el caracter viscoso, asi que
se comporta como un alimento semi-liquido.
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