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RESUMEN

En este proyecto se optimizé la formulacion correspondiente al suplemento
dietario en polvo “Chocohop” que presentaba problemas de dispersabilidad
en agua, a partir de estudios relacionados con el proceso de mezcla y la
caracterizacion de las propiedades granulométricas. Inicialmente se realizé
una caracterizacion granulométrica a cada materia prima por separado y al
producto comercial, mediante las medidas del angulo de reposo, indice de
Hausner y Carr; y la obtencion de la distribucion del tamafio de particula.
Ademas, se realiz6 la caracterizacion térmica para cada material, incluyendo
el producto comercial, mediante la técnica de calorimetria diferencial de
barrido (DSC). Los principales resultados mostraron que las materias primas
gue presentan problemas de dispersion son: oleaginosas 1 (mani),
oleaginosas 2, cereal claro y oscuro; las cuales se sometieron a dos pruebas
de desempefio: medicion del angulo de contacto y del tiempo de
sedimentacion en presencia de tres agentes humectantes diferentes
(glicerina, lecitina y polietilenglicol 400). Finalmente, se realizo el tratamiento
estadistico ANOVA y se encontro que el agente humectante que disminuyo
significativamente el angulo de contacto de la mayoria de las materias primas
problematicas, fue el polietilenglicol 400 (PEG 400).

Palabras clave: productos en polvo, problemas de dispersabilidad, agentes
humectantes, angulo de contacto.



ABSTRACT

In this project, the corresponding formulation was optimized to the dietary
powdered supplement "Chocohop” which was presenting problems of
dispersibility in water, from related studies of the mixing process and the
characterization of particle - size properties. Initially a granulometric
characterization was performed separately for each raw and commercial
product subject using measures the angle of repose, Carr index and Hausner
index; and obtaining the distribution of particle size. Furthermore, the thermal
characterization was performed for each material, including commercial
product, by the technique of differential scanning calorimetry (DSC). The main
results showed that raw materials are problematic: oilseeds 1 (peanuts),
oilseeds 2, light and dark cereal; which they underwent two performance tests:
measurement of contact angle and the wettability time in the presence of three
different wetting agents (glycerin, lecithin and polyethylene glycol 400).
Finally, ANOVA statistical treatment was performed and found that the wetting
agent significantly reduced the contact angle of most problematic raw
materials, was polyethylene glycol 400 (PEG 400).

Key words: powder products, dispersibility problems, wetting agents, contact
angle.
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1.

INTRODUCCION

La alimentacion de la mayoria de la poblacion se caracteriza por el consumo
de productos de alto contenido caldrico. Sin embargo, se ha generado un
cambio a esta tendencia por la preocupacion de una vida mas saludable. Este
cambio ha empezado por varios factores, entre ellos los estudios
epidemioldgicos que demuestran que una dieta sana disminuye el riesgo de
contraer enfermedades crénicas degenerativas. Para ello, la industria
alimentaria se ha encargado de suplir esas nuevas necesidades
principalmente por la aplicacion de nuevas tecnologias o la creacién de
productos alimentarios (Minguez & Pérez). Ademas, los consumidores
también buscan productos que tengan un uso e implementacién facil en la
alimentacion y que sean agradables al paladar.

Los alimentos funcionales, son aquellos que generan un beneficio para la
salud, pueden formar parte de la dieta de cualquier persona. Ademas, estan
especialmente indicados en aquellos grupos de poblacion con necesidades
nutricionales especiales (embarazadas y nifios), estados carenciales,
intolerancias a determinados alimentos, colectivos con riesgos de
determinadas  enfermedades  (cardiovasculares,  gastrointestinales,
osteoporosis, diabetes, etc.) y personas mayores. Sin embargo, estos grupos
poblacionales encuentran dos tipos de oferta en este marco: los suplementos
alimentarios, que se identifican por ellos como medicamentos; o productos
en estado fresco como las frutas, vegetales, granos y cereales que en su
mayoria requieren de tiempo para sus preparaciones. Para hacer frente a
ello, la industria de alimentos en la Ultima década ha propiciado el desarrollo
de productos de consumo masivo con estas caracteristicas benéficas para la
salud, tales como leche enriquecida, leche infantil de iniciacién y de
continuacion, yogures enriquecidos, leche fermentada, zumos enriquecidos,
cereales fortificados, pan enriquecido sal yodada, entre otros; los cuales no
requieren de preparaciones previas, sino que su implementacién facilita la
alimentacion de dichas poblaciones (Zarco, Mora, Pelcastre, Flores, &
Bronfman, 2006).

Dentro de esta clase de nuevos productos, los polvos instantaneos cada vez
son mas habituales. Sin embargo, son sistemas muy complejos constituidos
por particulas de diferentes tamafios y formas que pueden flotar o se pueden
sedimentar en funcion de sus propiedades de humectacion. Para el disefio y
desarrollo de este tipo de productos es importante evaluar las caracteristicas
granulométricas, tales como el tamafio de particula, la densidad aparente, la
forma de las particulas, entre otras. Ademas, las propiedades
termodinamicas de superficie de cada ingrediente de formulacion las cuales
determinan el equilibrio apropiado entre la humectabilidad, la dispersabilidad
y la solubilidad del producto (Dupas, Forny, & Ramaioli, 2015).
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El objetivo de este trabajo fue optimizar una propuesta de formulacion de un
producto en polvo (Chocohop), funcional y comercial, con base en la
seleccidon cualitativa y cuantitativa de excipientes para su elaboracion,
mediante la evaluacion del comportamiento del polvo en un medio de
dispersion en presencia de tres agentes humectantes a tres proporciones
diferentes.
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2. DESCRIPCION DEL PROYECTO

2.1.

Planteamiento de la pregunta o problema de investigacion y su
justificacion en términos de necesidad y de pertinencia.

En la actualidad, la ciencia de la nutricion se encuentra ante un nuevo y
revolucionario reto, que es el estudio de nuevos alimentos Yy/o
componentes alimentarios, que permitan, independientemente de su
clasico valor nutricional, asegurar aun mas el estado de salud y reducir el
riesgo de padecer ciertas enfermedades, especialmente las llamadas
degenerativas, tales como: enfermedades cardiovasculares, diabetes,
osteoporosis,  hipertension,  cataratas, obesidad, infecciones
gastrointestinales y diferentes tipos de canceres, algunas de las cuales
constituyen las principales causas de muerte en los paises desarrollados
(Anson, 2005).

De acuerdo con lo anterior, nace la Medicina Ortomolecular, la cual es
una terapia alternativa que se basa en la utilizacion de micronutrientes en
altas dosis como prevencion y tratamiento de algunas patologias. Su
objetivo es el restablecimiento del equilibrio quimico del organismo. Este
objetivo se consigue a través del uso de sustancias y elementos naturales
como vitaminas, minerales, prebidticos, coenzimas, entre otros; los
cuales van a permitir un reequilibrio bioquimico, neutralizando efectos
toxicos y mejorando la calidad de vida del consumidor (Chover, 2011).

Por lo tanto, el desarrollo de nuevos productos funcionales tiene una
buena acogida por parte de los consumidores, ya que lo que buscan tener
es una vida saludable a partir de la ingesta de productos que sean faciles
de preparar. Por esto, se desarroll6 el producto “Chocohop” (Anexo 1),
que es un sucedaneo del chocolate convencional de dispersion
instantanea, el cual tiene como objetivo suplir las necesidades basicas de
las personas de manera efectiva. “Chocohop” esta compuesto a base de
cereales y oleaginosas que proporcionan la nutricion adecuada para
realizar las actividades diarias.

Sin embargo, al momento de promover la interaccion entre el producto y
el medio de dispersién, hay algunos componentes que no se dispersan
generando aglomerados en el vaso. Esto puede ser un problema de
aceptaciéon por parte del consumidor y ademas, genera problemas en la
absorcion de los nutrientes involucrados ya que no se van a encontrar en
su forma molecular para ser absorbidos en el intestino.

En consecuencia, las pruebas que se realizaron en este proyecto de
investigacibn amplian la visibn que se tiene sobre los productos

13



alimentarios, ya que se garantiza con bases concretas que el producto va
a tener un buen desempefio al momento de su consumo. Ademas, se
abren las puertas a la investigacion sobre alimentos y sus posibles
oportunidades en el mercado colombiano.
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2.2.

Estado del arte

A lo largo de la historia, el crecimiento de la poblacion y el incremento en
la esperanza de vida han estado sujetos a diversos factores como: la
cantidad y la disponibilidad de alimentos, los cuales representan un factor
de vital importancia. Es por esto que la necesidad de comprender la
historia de la humanidad a través de la alimentacion, dio pauta para el
nacimiento de la nutricion, una ciencia que estudia como la alimentacion
influye en el proceso salud-enfermedad y como los alimentos han
modulado la evolucion genética (Garcia M. , 2013).

En las décadas iniciales del siglo XX, la poblacién mundial se vio afectada
por la aparicion de ciertas enfermedades desconocidas. Muchos
investigadores decian que estaban asociadas a problemas infecciosos,
mientras que otros cientificos decian que estaban relacionadas a
problemas en la dieta de las personas. Las principales enfermedades
eran: escorbuto, pelagra, beriberi, entre otros. Por lo tanto, mediante
varios estudios se establecié que las poblaciones que tenian una dieta
pobre en nutrientes (como vitaminas, minerales, etc.), eran los principales
afectados por estas patologias (Stratton & Elia, 2007).

Como decia Hipdcrates en el siglo Il antes de Cristo: “Que tu alimentacion
sea tu mejor medicina, y que tu medicina sea tu alimentacién”. Sin
embargo, apenas en las Ultimas décadas empezd a surgir una
preocupacion grande por una correcta nutricibn para prevenir y/o curar
una gran variedad de enfermedades. Por ejemplo, desde el afio 1993 en
Venezuela, se viene realizando a escala nacional el programa de
enriquecimiento de alimentos. Con la colaboracion directa del Instituto
Nacional de Nutricion, se suplementan las harinas de maiz y de trigo con
hierro y vitaminas. Un afio después de iniciado el programa se realiz6 un
estudio en la ciudad de Caracas, entre la poblacion escolar (ambos sexos)
de 7, 11 y 15 afios y la condicion socioecondmica baja. Los resultados
obtenidos se compararon con un estudio similar en 1992. En el segundo
estudio, la prevalencia de la deficiencia de hierro habia descendido del
37% al 16%, y la anemia del 19% al 10% (Bengoa Lecanda, 2003).

En los dltimos afios, en lo que respecta al consumo de alimentos en
general, cada vez mas consumidores han pasado de la mera satisfaccion
de las necesidades de energia a una actitud dictada por la necesidad de
promover el bienestar y reducir el riesgo de las enfermedades
(Caracciolo, Lombardi, Verneau, & Lombardi, 2016).

Por otra parte, una de las mayores preocupaciones es el consumo de
bebidas con edulcorantes y sus potenciales efectos sobre la salud. El
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desarrollo de las “Recomendaciones sobre el consumo de bebidas para
la poblacion mexicana” es consecuencia del gran aumento de los
patrones de peso no saludable y de diabetes mellitus tipo 2 en los ultimos
20 afos, junto con el incremento del consumo de energia proveniente de
las bebidas durante el mismo periodo (Rivera, y otros, 2008). Por lo tanto,
se ha empezado a desarrollar productos que se consuman como bebidas
y que no afecten la cantidad de calorias ingeridas.

Para ello, en los ultimos 10 afios se ha empezado a desarrollar productos
en polvo, principalmente por la alta estabilidad quimica y microbioldgica.
Ademas, para los consumidores, una reconstitucion rapida y completa de
estos productos es uno de los indicadores de calidad més alto. Estudios
sobre la caracterizacion de superficie y de la morfologia de los productos
en polvo, han demostrado que para entender mejor las relaciones entre
las propiedades de superficie y las propiedades funcionales del producto,
es absolutamente necesario caracterizar la superficie en detalle (Pazos,
y otros, 2012).

Otros estudios se han preocupado por formular productos instantaneos
en polvo que permita una mejor nutricion que las bebidas comerciales. Un
ejemplo es la elaboracién de bebidas instantaneas a base de harina
extruida de fame, la cual tuvo mayor grado de aceptabilidad por los
consumidores y lo definieron con un alimento de mejor valor nutricional;
para lo cual se evaluaron sus caracteristicas fisicas y quimicas (Pacheco,
Techeira, & Garcia, 2008). Otro ejemplo es el estudio sobre la evaluacion
de una bebida lactea instantanea, la cual, después de realizar pruebas
fisicoquimicas, fisicas, sensoriales, entre otras; se concluyé que su
composicién quimica era alta en proteinas, grasa, almidon y fibra dietaria;
dandole “puntos extra” a esta formulacion. Ademés, cumplia con las
caracteristicas fisicoquimicas y funcionales especificadas en las norma
COVENIN de mezclas en polvo para bebidas instantdneas (Garcia &
Pacheco, 2010).

16



2.3.

2.3.1.

2.3.2.

Marco tedrico

Medicina Ortomolecular

Linus Pauling, bioquimico y activista estadounidense, sacé la conclusion
de que existia un método eficaz, el cual al variar las concentraciones de
las sustancias que se encuentran normalmente en el organismo, debia
controlar las enfermedades mentales. Este tipo de terapia la llamé
Medicina Ortomolecular (Hoffer, 2009).

Por ejemplo, el tratamiento para nifios fenilcetonuricos mediante una dieta
pobre en el aminoacido fenilalanina. Esta enfermedad es consecuencia
de un defecto genético en el que disminuye la efectividad de la enzima
gue se encarga de catalizar la oxidacion de la fenilalanina a tirosina. Los
pacientes que continlan con la dieta normal, tienen cantidades
extremadamente altas de fenilalanina en los masculos y bajas
concentraciones de tirosina; lo que conlleva a todos los efectos
relacionados con la enfermedad (retraso psicomotor, cuadros psicoticos,
convulsiones, etc.). Entonces, dietas bajas en este aminoacido va a
alcanzar las concentraciones Optimas de este en el organismo,
disminuyendo considerablemente este tipo de sintomas (Pauling, 1968).

A raiz de todos los acontecimientos descritos, se afianzé la utilizacion de
sustancias y elementos naturales como vitaminas, minerales, acidos
grasos, proteinas, entre otros; los cuales permiten que se genere un
reequilibrio quimico, neutralizando efectos téxicos y mejorando la calidad
de vida (Chover, 2011). Entonces, la suplementacion nutricional es un
acompafnamiento importante de la medicina tradicional, de modo que se
garantiza la mejoria y la seguridad del paciente. Se debe hacer énfasis
en que los nutrientes que van a ser administrados a los pacientes, sera
de manera individualizada y especifica para cada uno de ellos.

Alimentos funcionales

Los alimentos funcionales se definen en términos generales como
alimentos que proporcionan mas de la nutricién sencilla; que suministran
un beneficio fisioldégico adicional para el consumidor (Jones, 2002), es
decir, es cualquier alimento que ademas de sus componentes
nutricionales tiene componentes que generan algun beneficio para la
salud de las personas. Este tipo de alimentos sirven para proporcionar los
requerimientos nutricionales adecuados a los consumidores.

El término “alimento funcional” fue propuesto en Japén en la década de
los 80’s con la publicacién de la reglamentacion para los “Alimentos para
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uso especifico de la salud (FOSHU)” (Alvidrez, 2002). Sin embargo, al
finalizar la década de los 90’s el uso de los suplementos dietarios en los
paises industrializados fue muy frecuente y se ha potenciado mas en los
paises occidentales por las nuevas motivaciones asociadas al
envejecimiento de la poblacion y los estilos de vida que cambian
continuamente. En Estados Unidos, el mercado de los suplementos
dietarios ha crecido dramaticamente, casi un 80% desde 1994 hasta el
afio 2000 (Caracciolo et al., 2016).

Adicionalmente, el éxito actual de la industria alimentaria depende de la
capacidad de adaptacion e innovacién de productos de calidad que
satisfagan las expectativas y que ademas respondan a las necesidades
sociales de los consumidores. La importancia de la innovacion, y
especialmente su transferencia y evolucion, debe extenderse a la
comunicacion, busqueda de informacion, ayudas de los gobiernos, las
sociedades y las alianzas. Ademas, para conseguir una politica de
innovacion, la empresa puede optar por el desarrollo interno de tecnologia
o bien por la transferencia de la misma. Segun el informe de tecnologia e
innovacion en Espafia, COTEC 2003, el gasto de Investigacion y
Desarrollo (I+D) se interpreta como la verdadera inversion que prepara la
futura capacidad competitiva de los paises y de las empresas (Figura 1).
Los paises que van a la cabeza en inversiones en I+D, igualmente
corresponden a los de avances mas significativos en el desarrollo de
alimentos funcionales: USA, Japén, Alemania, Francia y el Reino Unido
(Cortés, Misael; Chiralt, Amparo; Puente, 2005).
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Fuente: www.cotec.es/publica/publicaciones.html.
Fecha de consulta: Agosto 2003.

Figura 1. Situacion internacional actual de inversiones I+D (Cortés,
Misael; Chiralt, Amparo; Puente, 2005).
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2.3.3.

El auge de la industria alimentaria se ha generado por varias razones.
Primero, las personas que consumen este tipo de productos son
conscientes del beneficio para su salud que puede tener una buena
alimentacion en la prevencion de las enfermedades. Adicionalmente, una
encuesta realizada en Estados Unidos obtuvo que un 95% de la poblacion
cree que los alimentos tienen un potencial para mejorar la salud, ademas
de proporcionar los requerimientos nutricionales. Segundo, los
organismos reguladores se han vuelto mas conscientes acerca de los
beneficios de estos alimentos funcionales; entonces, los marcos
legislativos estan bien desarrollados en paises como Japdn que permite
que méas de 200 alimentos funcionales sean comercializados bajo la
legislacidon existente FOSHU. Y en tercer lugar, estos entes regulatorios
al estar mas conscientes de los beneficios de estos alimentos, entonces
también estan mas informados acerca del potencial econémico de estos
productos como parte de las estrategias de prevencién en el area de salud
publica (Jones, 2002).

En Colombia, el crecimiento del mercado de los alimentos funcionales es
lento a comparacion con Estados Unidos, Japon y Europa (5.7%, 6% y
16% anual, respectivamente). Sin embargo, hay una tendencia a apuntar
hacia estos productos que estan dirigidos a mejorar la salud o a reducir
las carencias de alimentacidbn que se tiene en el pais. Ahora el
consumidor colombiano esta aumentando la preferencia por los alimentos
sofisticados; la urbanizacién y el contacto con el exterior crea un
consumidor mas consciente de lo que compra. Los productos bajos en
grasay alto contenido vitaminico son articulos de preferencia, lo que esta
generando un cambio en el negocio de los alimentos. Las empresas
reconocen que el consumidor colombiano esta prefiriendo los alimentos
con aspectos funcionales, lo que demuestra que esta dispuesto a
consumir y ha crecido el interés por obtener productos relacionados con
una alimentacion “saludable” (Posada, 2012).

Productos instantaneos

Las bebidas instantaneas surgieron como una alternativa a las
necesidades de una poblacién, que requiere del uso y consumo de
alimentos de rapida preparacion. Se han considerado vehiculos
apropiados para hacerles llegar una variedad de nutrientes que aporten
beneficios a la salud en la medida que se incluyan con frecuencia en la
dieta diaria. Los investigadores mantienen una continua busqueda de
nuevas fuentes alternativas de materias primas para elaborar este tipo de
producto, estableciendo el desarrollo de mezclas 6ptimas de ingredientes,
qgue conlleven a caracteristicas organolépticas, fisicas, quimicas y
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funcionales deseables, y se adapten a los gustos de los consumidores
(Garcia & Pacheco, 2010).

Un producto de preparacion instantanea, quiere decir que al momento de
mezclarse en un medio determinado, va a tender a dispersarse de manera
homogénea o heterogénea inmediatamente sin la necesidad de aplicar
un trabajo significativo al sistema. Por lo tanto, el éxito de estos productos
va a depender de ciertas propiedades de cada uno de los componentes
de la mezcla, como las propiedades granulométricas y de superficie.

2.3.3.1. Propiedades granulométricas

Para garantizar que el producto se va a dispersar homogénea o
heterogéneamente de manera éptima, se debe realizar un analisis
granulométrico correspondiente para caracterizar propiedades como la
distribucién del tamafio de particula, la fluidez del polvo, la morfologia y
la compactabilidad.

En primera instancia, la distribucion del tamafio de particula es un factor
de suma importancia para los productos en polvo, ya que da una idea
general sobre el comportamiento del mismo en un medio de dispersion o
de disolucion. Cuando los tamafos de las particulas suelen ser muy
pequefios, se puede pensar que al tener mayor area superficial van a
tener mayor contacto con el medio y asi su dispersion seria exitosa. Sin
embargo, al ser particulas tan pequefias, van a tender a ser muy
cohesivas entre ellas, por lo que van a generar aglomeraciones que seran
muy dificiles de desintegrar por el medio liquido.

Otro factor importante para el estudio de los productos en polvo, es la
morfologia que puede ser interna o externa. La morfologia interna, hace
referencia a la disposicion de los atomos en una particula y es posible
determinarla mediante la técnica de difraccién de rayos x. Por otro lado,
la morfologia externa o habito cristalino (Figura 2) esta asociada a la
dispersabilidad de las particulas en un medio y se puede determinar por
un microscopio optico. Esta Ultima es la que se va a trabajar en este
estudio. La morfologia externa puede dividirse en dos: cristalinas o
amorfas. Las primeras representan arreglos moleculares altamente
ordenados; mientras que la segunda, no tienen un orden en su estructura
(Florence, 2006).
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Figura 2. Tipos de habito cristalino (Icesi, 2015).

Lo anterior, influye mucho en la dispersion homogénea o heterogénea del
producto, ya que cuando una particula es irregular va a tener mayor
superficie de contacto con el medio de dispersion, facilitando las
interacciones entre ellos y asi aumentando la velocidad de dispersion.

Para garantizar que un producto tiene una Optima velocidad de
dispersién, es necesario evaluar las propiedades de flujo del mismo. Se
debe tener en cuenta que la mayoria de polvos van a presentar ciertas
fuerzas cohesivas que se van a oponer a movilizarse. Estas fuerzas van
a generar que las particulas tengan una geometria de empaquetamiento.
Entonces, cuando un sélido pulverulento se vierte en un recipiente y se
aplica una fuerza mecanica, como la vibracion, la particulas se
reorganizaran generando un empaquetamiento mas cerrado que el inicial
y esto ocasionara un aumento en la fuerzas de cohesion del polvo como
resultado del aumento de la superficie de contacto entre las particulas
(Vila, 2001).

A partir de lo descrito anteriormente, se puede obtener parametros
relacionados como la densidad aparente y compactada, la porosidad y la
voluminosidad; que van a permitir evaluar la fluidez del solido
pulverulento. Estos factores resultan importantes para la caracterizacion
de este tipo de productos, porque brindan informacion importante acerca
de la cohesividad el sistema. Entonces, cuando un sistema es muy
cohesivo, no va a ser favorable que se disgregue para interactuar con el
medio de disolucion. Por lo tanto, estas medidas proporcionan
informacion importante para el analisis de la velocidad de disolucion de
productos en polvo.
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2.3.3.2. Propiedades de superficie

La interface es la zona donde hay dos fases en contacto (liquido-liquido;
sélido-liquido; sélido-solido). En esa regidon se genera una tension, la cual
busca minimizar el area interfacial, cuando las dos fases en contacto
tienen pocas interacciones atractivas entre ellas (Valencia, 2015).

El angulo de contacto es una funcion de la tension superficial del liquido
y de la energia libre superficial del sustrato. Puede evaluarse mediante
una gota de un liquido puro dispuesta sobre un sélido. El angulo formado
entre la interfaz sélido/liquido y la interfaz liquido/vapor, cuyo vértice esta
donde las tres interfaces se encuentran, constituye el angulo de contacto
(Figura 3a) (Diaz, 2011). Esta medida sirve para tener una amplia idea
acerca de las interacciones entre un liquido y un sdlido, haciendo
referencia al caso de este estudio.

Por otro lado, la humectabilidad se puede definir como la facilidad que
tiene el polvo de empaparse por un liquido por efecto de las fuerzas
capilares que controlan la velocidad de esta (Freudig, Hogekamp, &
Schubert, 1999).

Adicionalmente, para medir el tiempo de humectabilidad se debe tener en
cuenta el hundimiento de las particulas por debajo de la superficie del
liquido. La facilidad de hundirse depende principalmente de la masa, el
tamafio y la densidad de las particulas y no propiamente de la facilidad
de remojo (Ceballos, 2008). Las particulas grandes y densas
generalmente son mas rapidas para sumergirse que las livianas, pero la
presencia de aire dentro de ellas pueden afectar su capacidad de
hundimiento (Barbosa, Ortega, Juliano, & Yan, 2005). Entonces, al
agregar un agente humectante (que desplaza el aire de las particulas), va
a disminuir la tension superficial y mejorar el tiempo de hundimiento del
polvo, o el tiempo de humectabilidad (Ceballos, 2008).

2.3.3.2.1. Fenémeno de humectacion

Para sistemas heterogéneos se pueden presentar dos situaciones:
cuando se pone en contacto un liquido con una superficie (sélida o
liquida), éste se puede quedar retraido o extenderse y cubrir la superficie.
Entonces, la afinidad entre dos fases aumenta cuando las fuerzas de
atraccion entre diferentes fases (fuerzas de adhesion) son mayores que
las fuerzas de atraccion entre moléculas de la misma fase (fuerzas de
cohesion). Para expresar de forma cuantitativa estas fuerzas se usan los
términos: trabajo de adhesién y de cohesion. Si el trabajo de adhesién
para dos sustancias, Ay B, es mayor que el trabajo de cohesion de una
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de ellas (por ejemplo, B); entonces, la sustancia B se extendera
completamente sobre la superficie A. Por el contrario, si el trabajo de
cohesion de B es mayor que el trabajo de adhesion, la extension de B
sobre la superficie sera nula (Genaro, 2005).

Un parametro importante que refleja el grado de humectabilidad, teniendo
en cuenta lo anterior, es el angulo de contacto entre el liquido y la
superficie solida (Figura 3a). Si la humectacion se da por completo, el
angulo de contacto es cero; por el contrario, si no hay humectacion el
angulo de contacto tiende a ser mayor de 90° (Figura 3b).

extendido no humectado
\ a=0° a < 90° a = 90° a > 90° a= 180°

b

\\\\\\\\\\\ \\\ \\\\ k 4 3 4 5

Figura 3. Fuerzas que acttan en una gota de liquido formando un &ngulo de
contacto e (a) (Genaro, 2005); y relacion entre el &ngulo de contacto y el
fendmeno de humectacion (b) (TEGO, s.f.).

Para garantizar la buena humectabilidad del polvo, también se debe tener
en cuenta pardmetros como la porosidad, especialmente en productos de
tipo alimenticio. Esto es importante, ya que la mayoria de particulas
alimenticias son muy porosas Yy este factor puede afectar directamente el
angulo de contacto, dependiendo de la fraccién de poros que han sido
llenados (Dupas, Forny, & Ramaioli, 2015). Entre mas poroso sea el polvo
a evaluar, el agua puede penetrar mas facilmente, por lo que el angulo de
contacto se veria disminuido.

La composicién de la superficie de los polvos juega también un papel
importante durante el proceso de humectacién, ya que la presencia de
algun componente hidrofébico deteriora la humectabilidad del producto.
Si las particulas se disuelven en el liquido y estas tienen poros grandes,
aumenta la velocidad de humectacion en la mayoria de los casos
(Ceballos, 2008).

2.3.3.3. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)
La calorimetria diferencial de barrido, o DSC, es una técnica
experimental dinAmica que permite determinar la cantidad de calor
que absorbe o libera una sustancia, cuando es mantenida a
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temperatura constante, durante un tiempo determinado (Surifiach,
Baro, Bordas, Clavaguera, & Clavaguera, 1992).

Esta técnica es importante, ya que proporciona termogramas
especificos que pueden considerarse como una huella térmica para
los materiales que se manejaron en este proyecto. Entonces, cuando
se desea cambiar de proveedor, se tiene una referencia de los
materiales y se puede definir si corresponden a los mismos. Por otro
lado, es una técnica que permite evaluar si las materias primas
presentan incompatibilidad dentro de la formulacion mediante la
comparacion de los termogramas de los componentes individuales y
el termograma de la mezcla; si las sefiales se ven alteradas en
intensidad o0 desplazadas se puede decir que existen
incompatibilidades entre ellos.
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2.4. Objetivos

2.4.1. Objetivo general

e Optimizar la formulacion correspondiente al suplemento dietario en polvo
“Chocohop” con problemas de dispersabilidad en agua, a partir de estudios
relacionados con el proceso de mezcla y la caracterizacion de las
propiedades granulométricas, en la Universidad Icesi durante el afio 2016.

2.4.2. Objetivos especificos

e Caracterizar la mezclay cada uno de sus componentes separados, mediante
la técnica de calorimetria diferencial de barrido (DSC).

e Caracterizar granulométricamente la morfologia, fluidez, compactibilidad,
humedad y tamafio de particula de la mezcla y de cada uno de los
componentes.

e Evaluar el fendmeno de dispersabilidad de las materias primas problema,

mediante las pruebas de desempefio correspondientes (angulo de contacto
y tiempo de humectacién) con la adicion de agentes humectantes.

e Comparar el fendmeno de humectacion de las materias primas con y sin
agentes humectantes mediante el andlisis de superficie correspondiente.
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2.5.

2.5.1.

2.5.2.

Materiales y métodos

Materiales

Los materiales utilizados en la seccion experimental fueron: mezcla de
cereales tipo claro y oscuro, proporcionados por Industria Quimica Andina
y CIA S.A, Colombia; mezclas oleaginosas 1 y 2, proporcionadas por
Manitoba S.A, Colombia; panela granulada, proporcionada por Ingenio
Rio Paila, Colombia; extracto de malta, proporcionado por Maltexcoop
Food, Argentina; Aroma a chocolate, proporcionado por GH fragancias y
saborizantes, Colombia; y estabilizante, proporcionado por Colorquimica
S.A, Colombia. Finalmente, para evaluar la humectabilidad de los
componentes problema se utilizaron tres agentes humectantes en su
estado puro: glicerina, PEG 400 y lecitina de soya; los cuales fueron
suministrados por la Universidad Icesi.

Métodos

2.5.2.1. Caracterizacion térmica

Las materias primas y el producto comercial, fueron estudiados en
un DSC Q2000 (DSC; TA Instruments, New Castle, DE, USA)
calibrado con indio Tt =155,78 °C AHs= 28,71 J/g. Los analisis DSC se
llevaron a cabo utilizando tres ciclos de calefaccion y refrigeracion
desde -50°C a 300°C con una velocidad de calentamiento de 5°C/min.

2.5.2.2. Caracterizacion morfolégica

Cada uno de los materiales de interés, se observaron en un
portaobjetos a través del microscopio 6ptico marca Nikon eclipse
E100, utilizando el objetivo 40X. Después, se tomaron imagenes
fotogréficas a cada uno de los componentes observados.

2.5.2.3. Determinacién de la distribucion del tamafio de particula

Se obtuvo el peso de cada tamiz vacio, y luego se adicioné la muestra
para someterla a vibracién por 15 minutos. Pasado el tiempo, se pesé
cada tamiz con su contenido correspondiente, y asi se conoci6 la
cantidad en gramos (g) retenida en cada tamiz. Para ello, se usé un
sistema de tamizaje por golpeteo, en la bateria de tamices Ro-TAP-
Rx-29 (wsTyler, Mentor, OH USA). La relacion entre el nimero de los
tamices y el tamafio de particula se encuentra a continuacion. Este
procedimiento se realizé por triplicado.
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Figura 4. Bateria de tamices Ro-TAP-Rx-29 (wsTyler, Mentor, OH USA).

Los tamices utilizados para la prueba de distribucién de tamafio de
particula se muestran en la tabla 1.

Tabla 1. Tamices usados para la prueba.

No. Tamarfo
Tamiz (um)
40 425
60 250
80 180
100 150
200 75
250 58

bandeja N/A

2.5.2.4. Determinacién de las propiedades de flujo, de compactacion y la
humedad del material particulado
En primera instancia, se determind el angulo de reposo mediante el
método del embudo fijo. Para ello, se pesaron 50 g de cada materia
prima y del producto comercial. Se ubic6 un embudo de plastico a 15
cm de la superficie plana y se dejé caer el polvo dejandolo fluir por el
mismo y calculando el tiempo que se demoraba. El calculo del valor
del angulo de reposo se muestra en el Anexo 2.

En segunda medida se determino la humedad de cada materia prima
mediante una Termobalanza (Max 50/1/WH). La determinacion del
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contenido de humedad se realiz6 hasta peso constante, manejando
una temperatura de 90°C, para garantizar que ninglin material se
fundiera mientras se realizaba la prueba.

En tercer lugar se determiné el indice de Carr e indice de Hausner
(Sufé, y otros, 2011), ejecutados mediante un estudio de densidad
aparente y compactada, utilizando un Apisonador (Tap-2S), siguiendo
el método Il reportado por la USP 36/NF 31 en el capitulo <616>;
empleando 100g de cada materia prima y una probeta de 250mL. Se
determind el valor del % de compresibilidad o indice de Carr, densidad
global, densidad apisonada, voluminosidad y porosidad (Anexo 2).
Todas las pruebas se realizaron por triplicado.

Figura 5. (a) montaje para el método del embudo fijo, (b)
Termobalanza (Max 50/1/WH), y (c) Apisonador (Tap-2S).

En la tabla 2 se presentan los parametros de calificacion para las
variables que determinan la fluides del polvo: dngulo de reposo, indice
de Hausner e indice de Carr.

Tabla 2. Parametros de calificacion para las variables de fluidez (The
United States Pharmacopeial Convention, 2013).

uiger | Argege | g | s
Excelente 25-30 <10 1,00-1,11
Buena 31-35 11.15 1,12-1,18
Adecuada 36-40 16-20 1,19-1,25
Aceptable 41-45 21-25 1,26-1,34
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2.5.2.5.

2.5.2.6.

Pobre 46-55 26-31 1,35-1,45
Muy pobre 56-65 32-37 1,46-1,59
Extremadamente 66 38 >1.60
pobre

Proceso de pre humectacion y tiempo de humectabilidad
Después de haber realizado las caracterizaciones morfolégica y
granulométrica, se determinaron las materias primas problema. A
estos materiales se les realizé el proceso de pre humectacion en un
mortero con los siguientes agentes: glicerina al 3%, 6% y 9%; PEG
400 al 3%, 6% y 9%; y lecitina de soya al 0,2%, 0,8% y 1,5%;
concentraciones p/p.

Una vez se obtuvieron las mezclas, se pesaron tres gramos (3 g) de
cada una y se adicionaron a una probeta con 50 mL de agua
desionizada. Se realiz0 la agitacion manual correspondiente y con un
crondmetro se midio el tiempo que el sélido se demoraba en flotar o
en hundir. Esta prueba se realiz6 por triplicado.

Figura 6. Montaje para la medicion del tiempo de humectacion.

Determinacion del angulo de contacto (e) y el trabajo de adhesién
(Wadh)

Las materias primas fueron sometidas a secado a 40°C durante 4
horas en una estufa, con el fin de reducir la humedad de estas. En
primera medida, se evaluo el &ngulo de contacto de todas las materias
primas, incluyendo el producto, para reafirmar cudles materiales
presentaban problemas de disolucién. Posterior a dicha
determinacién, se elaboraron tabletas comprimidas de 1 g
correspondiente a cada materia prima problema con y sin el
tratamiento de pre humectacién, por medio de una tableteadora mono
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punzén con fuerza de aplicacion de 300 PSI por 10 segundos con
punzén de ¥ . Las tabletas fueron mantenidas en desecadores antes
de la prueba de angulo de contacto.

Cada una de estas tabletas se dispuso en el equipo de medicion de
angulo de contacto. La medicion de este parametro se llevo a cabo
utilizando el método de la gota sessile empleando un medidor
Dathaphysics Instruments OCA15EC, con controlador de software
(SCA20 version 4.5.14). La captura de datos se realizé usando una
camara de video IDS, donde el punto de captura del angulo de
contacto fue cuando el reflejo de la luz de la gota incidente
desaparecié completamente. Como solventes de estudio se utilizaron
Agua, Isopropanol y Etilenglicol, los dos ultimos solventes para
calcular el trabajo de adhesion. Esta prueba se realiz6 por triplicado.

Figura 7. (a) Tableteadora mono punzén y (b) Medidor de angulo de
contacto Dathaphysics Instruments OCA15EC.

La relacién entre el angulo de contacto y el trabajo de adhesion se
muestra a continuacion, teniendo en cuenta la figura 3a, ya que se
puede expresar el &ngulo de contacto en términos de equilibrio sélido-
liquido-aire, asi:

Ysv = Vs + YLycosO (Ecuacion 1)

Si se sustituye en la ecuacion de energia libre de adhesién (ecuacion
2),

Wadh == )/LV + YSV - YSL (ECU&CIén 2)

Wadh =y.y + (Y + Yivcoso ) — W
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Wadh =y, + (yLycos6 )

Wadh =y, (1 + cos8)

(Ecuacion 3)

Adicionalmente, se realiz6 un tratamiento estadistico (ANOVA-prueba
de Tukey) para verificar cuales agentes humectantes disminuian
significativamente el angulo de contacto de las materias primas
seleccionadas.

Este tratamiento de datos se realiz6 teniendo en cuenta dos hipoétesis
para todos los casos:

Ho: No hay efecto significativo en la disminucion del angulo de
contacto

Hi: Si existe efecto significativo en la disminucion del angulo de
contacto

Se tomo un nivel de significancia de 0,05. Si el valor p es menor a 0,05
(p<0.05); entonces se rechaza la hipotesis nula (Ho), es decir, al
menos una de las concentraciones del agente humectante que se esta
evaluando es diferente al control. Por el contrario, si el valor p es mayor
a 0,05 (p>0.05); entonces se acepta Ho y no hay diferencia

significativa entre el tratamiento humectante y el control.

Tabla 3. Matriz de marco ldgico

Objetivo general

Optimizar la formulacion correspondiente al suplemento dietario en polvo
“Chocohop” con problemas de dispersabilidad en agua, a partir de estudios
relacionados con el proceso de mezcla y la caracterizacion de las propiedades
granulométricas, en la Universidad Icesi durante el afio 2016.

la mezcla y
cada uno de
sus
componentes
mediante la
técnica de
calorimetria
diferencial de
barrido (DSC)

técnica para
la utilizacion

Objet,'\.lo Actividades Supuestos Indicador
especifico
. ] - Obtenciébn de sefales
82:22&;%2&1' g;!fgﬁgise la Disponibilidad del |térmicas especificas para
tiempo del técnico|cada uno de los

para la utilizaciéon del

componentes del producto

. equipo y en la mezcla
del equipo .
correspondiente.
Andlisis de los .
. . Comparacion entre las
datos Disponibilidad vyl L
: . 7 |sefiales individuales y las
obtenidos estado del equipo
- de la mezcla para conocer
para el | para la obtencion de ) ' .
las posibles interacciones
producto de|los resultados en el
: : . gue tengan los
estudio y | menor tiempo posible
componentes

cada uno de
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los
componentes

Establecer los

factores
térmicos que
puedan
afectar la

velocidad de
disoluciéon del
producto

Evaluacion de
las  posibles
interacciones
entre los
componentes
del producto
(incompatibili
dad de
excipientes)

Objetivo  2:
Caracterizar
granulométric
amente la
morfologia,
fluidez,
compactibilid
ad, humedad
y tamafo de
particula de la
mezcla y de
cada uno de
los
componentes

Solicitud de
los materiales
necesarios
para la
caracterizacio
n
granulométric
a

Disponibilidad

y

estado de los equipos
para la obtencion de

los

resultados

requeridos para el

estudio

Caracterizacion de cada
uno de los componentes y
la mezcla para detectar
posibles problemas en la
velocidad de disolucién del
producto

Observar la
mezcla de
estudio y
cada uno de
sus
componentes
por
microscopia
Optica  para
definir la
morfologia

Seleccion de las materias
primas gue resultan
problematicas para la
dispersién del producto.
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Establecer los
factores
asociados ala
morfologia
que puedan
afectar la
velocidad de
disolucion del
producto

Determinar la
fluidez de la
mezcla y de
cada uno de
sus
componentes
mediante el
método  del
angulo de
reposo

Analisis de los
datos de
fluidez
obtenidos

Seleccionar
los posibles
componentes
que generan
problemas de
disolucién

Determinar
las
distribucion
del tamafio de
particula de la
mezcla de
estudio y de
cada uno de
sus
componentes

Analisis de los
datos

obtenidos vy
evaluacion de
los posibles
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problemas de
disolucion

asociados al
tamarfo de

particula
Determinar el
grado de

compactabilid
ad mediante
el método del
apisonador

Calculo de la
compactabilid
ad de |la
mezcla de
estudio y
cada uno de
sus

componentes
mediante la
formula  del
indice de Carr
y la razén de

Housner

Calculo de la
porosidad vy
de la

voluminosida
d con las
densidades
halladas

Analisis de los
factores
calculados
para la
evaluacion de
los posibles
problemas de
disolucion
que
presenten los
componentes
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Objetivo  3:
Evaluar el
fenbmeno de
dispersabilida
d de Ilas
materias
primas
problema,
mediante las
pruebas de
desempeiio
correspondie
ntes (angulo
de contacto y
tiempo de
humectacion)
con la adicién
de agentes
humectantes
Objetivo  4:
Comparar el
fenébmeno de
humectacién
de las
materias
primas con y
sin  agentes
humectantes
mediante el
andlisis de
superficie
correspondie
nte.

Solicitar  los
materiales
necesarios
para

prueba

la

Falta de tiempo para
proponer las mejoras
correspondientes a la
formulacion

Determinacio
n del tiempo
de
humectabilida
d en agua vy
los  angulos
de contacto

Analisis de los
datos
obtenidos
para la
determinacion
de los
componentes
que generan
problemas de
dispersion en
la formulacion
del
suplemento
dietario

Comparacion

de los
agentes
humectantes
a partir de los
angulos de
contacto
obtenidos
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2.6.

2.6.1.

Resultados y discusion

Caracterizaciéon térmica

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) se realizd con el fin de
obtener los termogramas correspondientes a cada materia prima
individual y del producto comercial para determinar el grado de interaccion
entre los materiales mencionados como se muestra en el Anexo 3. Las
transiciones se muestran en la siguiente tabla.

Tabla 4. Resultados de los termogramas para cada materia prima y el
producto comercial.

M -
a_terla Transiciones (°C)
prima
Aroma 121,12 | 161,83
Cereal claro 169,3
Cereal oscuro 106,06
Estabilizante 148,73 180,21
Extractode | /) 56 172,51
malta
Oleaginosas 1 -7,85 121,21
Oleaginosas 2 -19,87 119,99
Panela 134,17 181,28
-7,9 141,58
Producto
162,75 206,4

El flujo diferencial de calor se monitorea durante el calentamiento de la
muestra y de la referencia (Marino & Buera, 2013).

Para los cereales claro y oscuro, se ve una sefial correspondiente a la
temperatura de fusién a 169,30°C y 106,06°C, respectivamente. Para el
caso del extracto de malta y la panela, presentan una sefial endotérmica
correspondiente un cambio térmico a una temperatura de 144,28°C para
el extracto de maltay 134,17°C para la panela. A su vez, al aumentar mas
la temperatura se observa la fusibn de los cristales a diferentes
temperaturas: 172,51°C para el extracto de malta y 181,28°C para la
panela; produciendo un pico endotérmico.

Ademas, para el caso de las oleaginosas 1 y 2, se observan dos
endotérmicos muy pronunciados. La primera sefial para oleaginosas 1
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2.6.2.

aparece a una temperatura de -7,85°C; y la segundaa 121,21°C. Por
otro lado, para las oleaginosas 2, la primera sefal aparece a una
temperatura de -19,87°C; y el segundo pico a 119,99°C. Entonces,
esto se debe a que se dan dos transformaciones debido al calentamiento
de la muestra. Estas dos transformaciones hacen referencia a la
composicién variada que se encuentra en estas materias primas, ya que
Nno son materias primas puras.

Para el aromay el estabilizante, se observan dos picos endotérmicos. La
primera sefial para el aroma se encuentra a una temperatura de 121,12°C
correspondiente a una transicion térmica; y la segunda sefial se
encuentra a 161,83°C la cual corresponde al punto de fusion. Por otro
lado, la primera sefial del estabilizante se encuentra a 148,73°C
correspondiente a una transicion térmica; y la segunda sefial se
encuentra a 180,21°C correspondiente a la temperatura de fusion.

Finalmente, el producto presenta las sefiales caracteristicas de las
materias primas mencionadas anteriormente. Por lo tanto, se puede decir
gue no hay interacciones entre los excipientes. Sin embargo, se observa
una sefal atipica a una temperatura de 206.4°C, la cual puede
corresponder a las propiedades de mezcla, ya que los componentes se
comportan de manera diferente de manera individual y en forma de
mezcla.

Caracterizaciéon morfolégica de las materias primas soélidas
pulverulentas

La caracterizacion morfolégica de las materias primas solidas
pulverulentas es importante, ya que puede condicionar muchas de sus
propiedades. Por ejemplo, puede afectar factores como la fluidez y la
velocidad de disolucion del producto. La literatura reporta trabajos donde
se demuestra que la solubilidad de un polvo instantaneo se ve
influenciada por la microestructura de sus componentes (Yuan, 2013).

Se debe tener en cuenta que dependiendo de la cristalinidad de las
particulas, puede cambiar algunas de sus caracteristicas fisicas. Por
ejemplo, una particula cristalina, en la cual la disposicién de los atomos,
moléculas o iones a través de las tres dimensiones es muy ordenada,
presenta menor area superficial que una particula amorfa (no presenta
ese ordenamiento) generando un menor contacto con el solvente y como
consecuencia disminuye la velocidad de disolucion del sélido. Entonces,
las materias primas que pueden presentar mayor problema en el proceso
de disolucion son aquellas que tienen estructuras cristalinas (Vila, 2001).
Sin embargo, se debe tener en cuenta que la cristalinidad de un
compuesto no es el unico factor que afecta la velocidad de disolucion.
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Como se observa en la figura 8, casi todas las materias primas presentan
formas irregulares y de diferentes tamafios. Sin embargo, materiales
como el endulzante se puede observar que tiene una forma regular, al
igual que el extracto de malta (forma esférica) y el estabilizante (forma
cubica).

: - 5 A
- : ol Ji 4 : ,‘1“/
0 b > . /
s :f.. . ‘ Y PR A R

Figura 8. (a) Cereal claro, (b) Cereal oscuro, (c) Mani, (d) Oleaginosas, (e)
Endulzante (panela), (f) Extracto de malta, (g) Aromay (h) Estabilizante.

Por lo tanto, por la diferencia de formas y de tamafios, el producto comercial
presenta a nivel microscopico particulas amorfas e irregulares (figura 9).

s o1
g B

Figura 9. Morfologia del producto comercial.

2.6.3. Determinacion de la distribucién del tamafio de particula
Una variable que afecta directamente la fluidez y la velocidad de
disolucién de los materiales es el tamafio de particula. Frecuentemente,
aguellos polvos que poseen un tamafio de particula pequefio (<50 um),
suelen ser mas cohesivos por las fuerzas interparticulares, generando
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poca fluidez. Sin embargo, al tener menor tamafo de particula, el area
superficial de las particulas se verd aumentada, generando asi mayor
contacto con el solvente, lo cual promueve las interacciones favorables
entre ellos facilitando el proceso de dispersion.

Por otro lado, diversos estudios han mostrado la relacion entre
propiedades fisicas, quimicas y la composicion de la superficie de polvos
con las propiedades de instantaneidad de un producto en polvo; asi los
resultados para productos a base de cacao y azucar, indican que poseen
buena propiedad instantdnea para tamafios de particula >0.4 mm,
mientras que para particulas <0.2 esta propiedad no es buena (Pefialoza,
2008).

En la figura 10 se puede observar la distribucién del tamafio de particula
para cada materia prima evaluada. Entonces, como se observa en la
grafica, la mayoria de los materiales presentan un sesgo hacia el lado
izquierdo de la gréafica lo que significa que el tamafio de las particulas es
mayor a 250 pum (tamiz # 60).

Masa Retenida

120

H Cereal Claro

m Cereal Oscuro
100 | | Oleag!nosas 1
B Oleaginosas 2
m Endulzante

= Estabilizante

80

60

40

20

40 60 80 100 200 250 bandeja
Tamiz

Figura 10. Distribucion del tamafio de las particulas de las materias
primas.

Asimismo, en la figura 11, se confirma este mismo comportamiento
para el producto comercial.
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Figura 11. Distribucion del tamafio de las particulas del producto
comercial.

Lo anterior da una idea general de que materias primas como los
Cereales tienen problemas al momento de dispersarse. Sin embargo,
es muy importante conocer la composicion quimica de cada uno de los
materiales para conocer mas certeramente el comportamiento de ellos
en un medio de dispersion.

2.6.4. Determinacion de las propiedades granulométricas de flujo, de
compactacion y de humedad del material particulado

2.6.4.1.

Angulo de reposo

El angulo de reposo es una medida que esta relacionada con la
friccion interna y la cohesién entre las particulas del polvo. Sin
embargo, se debe tener en cuenta las limitaciones de este método: es
atil para aquellas materias primas que no son cohesivas, ya que se
necesita que al caer por el embudo de plastico debe formar un cono;
por otro lado, si es muy cohesivo el polvo, entonces no se formara un
cono perfectamente definido. Ademas, es un método poco
reproducible, ya que las condiciones experimentales afectan
considerablemente los resultados que se obtengan (Vila, 2002).

Cuando se realizé esta prueba a las materias primas y al producto
comercial, todas presentaron una aptitud al flujo destacable. Sin
embargo, al momento de realizar la prueba, todas las muestras
presentaron problemas al fluir por el cono de plastico, entonces se
tuvo que generar ciertas vibraciones para que pudiera seguir con el
trayecto.
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2.6.4.2.

Finalmente, estos resultados no son tan confiables como la
compresibilidad y el indice de Hausner, ya que estos parametros se
miden a partir de los volimenes aparente y compactado, las cuales
son medidas indirectas que no se ven afectadas por las condiciones
experimentales.

Seregistra en la Tabla 4 el promedio de cada medida con la respectiva
desviacion estandar. La aptitud al flujo se determiné mediante los
paradmetros mencionados en la tabla 2.

Tabla 5. Angulo de reposo y velocidad de deslizamiento de las
materias primas y del producto comercial.

o Angulo Angulo Tiempo . .
Materia Prima (Radianes) (Grados) (s) Aptitud al Flujo
X 0,5120 29,3377 21,7133 Excelente
Cereal Claro
S 0,0640 3,6665 0,3443
X 0,6506 37,2788 30,8167
Cereal Oscuro Bastante correcta
S 0,0471 2,7008 2,3561
] X 0,5081 29,1100 15,8425 Excelente
Oleaginosas 1
S 0,0385 2,2073 2,0015
) X 0,5587 32,0097 51,8033 Buena
Oleaginosas 2
S 0,0374 2,1437 1,8001
X 0,4161 23,8391 2,4533 Excelente
Endulzante
S 0,0092 0,5252 0,1604
X 0,2863 16,4046 14,3850 Excelente
Extracto de Malta
S 0,0231 1,3210 5,4919
X 0,5020 28,7597 10,7933 Excelente
Aroma
S 0,0295 1,6874 1,5761
. X 0,6843 39,2094 60,9033 Bastante correcta
Estabilizante
S 0,0273 1,5660 8,9333
X 0,4348 24,9111 15,9033 Excelente
Producto
S 0,0266 1,5241 1,4997

indice de Carr (IC) e indice de Hausner (IH)

De acuerdo a la Farmacopea Americana (USP 38/ NF 33), y como se
observa en la Tabla 6, el producto tiene un IC de 8.060, por lo que
presenta propiedades de flujo excelentes. Por otra parte, se encontro
que las materias primas en general tienen unas propiedades de flujo
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buenas y correctas. Por otro lado, el indice de Hausner corresponde
a las mismas apreciaciones anteriores a las propiedades de flujo tanto
para el producto, el cual evidencia un valor de 1.09, correspondiente
a un flujo excelente; y para las materias primas unas propiedades de
flujo que van desde buenas a correctas.

Tabla 6. indice de Carr (IC) e indice de Hausner de las materias
primas y del producto comercial.

Materia Prima Ic Densidad Densidad Voluminosidad Porosidad IH
Aparente Apisonada
x 16,280 0,570 0,680 1,760 16,280 1,190
Cereal Claro
s 0,006 0,005 0,020 1,550 0,022 0,000
x 17,110 0,410 0,500 2,410 17,110 1,210
Cereal Oscuro
s 0,007 0,000 0,042 1,419 0,021 0,000
) x 11,730 0,430 0,490 2,330 11,730 1,130
Oleaginosas 1
s 0,006 0,017 0,031 1,929 0,025 0,000
) x 13,310 0,430 0,500 2,340 13,310 1,160
Oleaginosas 2
s 0,009 0,034 0,047 7,074 0,101 0,000
X 12,930 0,650 0,740 1,550 12,930 1,150
Endulzante
s 0,005 0,006 0,012 0,096 0,001 0,000
x 13,060 0,500 0,570 2,010 13,060 1,150
Extracto de Malta
s 0,027 0,010 0,111 4,080 0,056 0,000
X 18,930 0,540 0,660 1,870 18,930 1,230
Aroma
s 0,009 0,010 0,031 0,439 0,007 0,000
o x 16,730 0,540 0,650 1,850 16,730 1,200
Estabilizante
s 0,011 0,015 0,038 2,637 0,038 0,000
X 8,060 0,470 0,510 2,120 8,060 1,090
Producto
s 0,472 0,514 2,120 8,061 1,089 0,000

La compactabilidad es una medida indirecta de la densidad aparente,
la forma, el tamafio, el area superficial, el contenido de humedad y la
cohesividad del material. Por ello, fue importante realizar este
procedimiento para tener un mejor conocimiento de la fluidez de cada
materia prima y del producto actual. A partir de las densidades
aparente y compactada se puede hallar varios factores como la
voluminosidad, la porosidad, la compresibilidad y el indice de
Hausner. Cuando un material es poroso, va a tener mayor contacto
con el medio y va a permitir que se pueda dispersar con mas facilidad.
Entonces a partir de ello se puede decir que las materias primas
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2.6.4.3.

menos porosas pueden generar problema al momento de dispersar el
producto. Entre ellas estan el estabilizante y el producto comercial
actual, presente dicha dificultad.

El indice de Hausner da informacion acerca de la fluidez del sistema.
A partir de 1,26 se dice que el polvo tiene poca fluidez, es decir, que
tiende a ser cohesivo y dificulta el proceso de disgregacion por el cual
debe pasar el producto para poder dispersarse. Segun los resultados,
todas las materias primas se encuentran debajo de este nimero, por
lo que se puede decir que no son lo suficientemente cohesivas para
ocasionar problemas graves. Sin embargo, se debe tener en cuenta
que no es el Unico factor que puede afectar la velocidad de dispersion
CcOmo se menciono anteriormente.

Determinacion de la humedad del material particulado

La humedad es la cantidad de agua o vapor de agua que esta presente
en un medio. Es importante la medicion de este parametro, ya que al
tener mayor humedad adsorbida, las fuerzas de cohesion entre
particulas tenderan a ser mayores, es decir, que van a haber mayores
puentes de contacto entre ellas lo cual, puede afectar indirectamente
la velocidad de dispersion del producto.

Para el producto se obtuvo un perfil de secado obteniendo un
porcentaje de humedad de 4,823%. En la Tabla 6 se observan los
porcentajes de humedad correspondientes a cada materia prima.

Tabla 7. Porcentajes de humedad para las materias primas.

Materia %
prima humedad

Cereal claro 4,005

Cereal 3.471
oscuro
Mani 1,689
Mezcla 1,062
oleaginosas
Panela 2,225
Extracto de 2141
malta

Aroma 19,993
Estabilizante 9,273
Producto 4 823
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2.6.5.

Segun la norma venezolana COVENIN No 2125, las mezclas
deshidratadas para bebidas instantaneas deben tener un porcentaje
maximo de humedad del 5%. Como se puede observar en los resultados,
el producto comercial tiene un porcentaje de 4,823%, el cual entra en el
rango mencionando anteriormente. Sin embargo, hay dos materias
primas (estabilizante y el aroma) que se encuentran muy por encima de
este porcentaje, con valores de 9.273 y 19.993, respectivamente. No
obstante, no se consideran materias primas problema, ya que la
proporcion de estos materiales en el producto terminado son minimas
para que puedan afectar considerablemente la dispersion del mismo.

Proceso de pre humectacion y tiempo de humectabilidad
Para la prueba del tiempo de humectabilidad se obtuvieron los siguientes
resultados (Figura 12)
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Figura 12. Influencia de los agentes humectantes en el tiempo de
humectabilidad, donde (a) lecitina; (b) glicerina; y (c) PEG 400.

A partir de lo anterior, se puede decir que aquellos humectantes que
disminuyan el tiempo en el que el sélido demore en hundirse, se alcanzo
la humectabilidad adecuada. Por lo tanto, se puede ver que el agente
humectante que generd esta disminucion del tiempo para todas las
materias primas fue el PEG 400. En contraste, la lecitina de soya presenta
un aumento del tiempo para el cereal oscuro; y la glicerina para las
oleaginosas 1.
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2.6.6. Determinacion del angulo de contacto (ec) y trabajo de adhesion
(Wadh)
El angulo de contacto es un parametro primario utilizado ampliamente
para cuantificar la humectabilidad de una superficie sélida por un liquido.
Un angulo de contacto pequefio (e <90) representa una buena capacidad
de humectacion para el sélido y un gran angulo de contacto (e >90)
representa un pobre comportamiento del solido a la humectacion.

El tratamiento con lecitina tuvo diferentes resultados para cada materia
prima. Para el cereal claro, se obtuvo que la disminucién del angulo de
contacto fue significativa para las concentraciones de 0,2% y 0,8%; sin
embargo, la concentracion mas significativa fue la del 0,2% como se
muestra en la figura 13a. Por otro lado, para el cereal oscuro no hubo
una diferencia estadisticamente significativa entre el control y el
tratamiento con lecitina en cualquiera de sus concentraciones.

Por otro lado, para el caso de las oleaginosas 1, la lecitina disminuyé
significativamente el angulo de contacto en las tres concentraciones
evaluadas; pero la concentracion que tenia mayor diferencia con el
control fue la del 1,5% como se muestra en la figura 13c. Finalmente, para
las oleaginosas 2, se encontrd6 una diferencia significativa en las
concentraciones 0,8% vy 1,5%.

La lecitina es una mezcla compleja de varios ingredientes, incluyendo
fosfolipidos que son los componentes activos eficaces. A nivel comercial,
la lecitina se extrae de las semillas de soja. Dentro de sus aplicaciones
esta la mejora de la instantaneizacién de los productos en polvo en
concentraciones del 0,2% - 1,5% (Chocano, 1999).

La lecitina posee un caracter predominante lipofilo, lo cual puede influir
en la concentracibn para cada materia prima. Por ejemplo, las
oleaginosas 1y 2, también son de caracter lipéfilo, por lo que puede tener
interacciones atractivas con la lecitina y por ello actia mejor a las
concentraciones mas altas. Ademas, a menor concentracion, el caracter
lipofilo de la lecitina no es tan influyente como a altas concentraciones,
por lo que puede ser mas afin al cereal claro, como se observa en los
resultados.
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Figura 13. Tratamiento con lecitina para (a) cereal claro; (b) cereal oscuro;
(c) oleaginosas 1; y (d) oleaginosas 2.

El tratamiento con glicerina no generd6 cambios estadisticamente
significativos para el cereal claro, cereal oscuro y oleaginosas 1, es decir,
gue no tienen diferencias con el control, por lo que la humectacion no fue
exitosa. Sin embargo, para las oleaginosas 2 el tratamiento con glicerina
disminuyé el angulo de contacto a concentraciones de 6% y 9%,
especialmente la concentracion del 9%.

La glicerina tiene una amplia variedad de aplicaciones, tales como
emulsionante, agente suavizador, plastificante, agente estabilizador y
humectante (Landavazo & Cruz, 2014). Sin embargo, este aditivo no resultd
una buena opcién, ya que su capacidad de humectaciéon no se evidencié
con la prueba del angulo de contacto.
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Figura 14. Tratamiento con glicerina para (a) cereal claro; (b) cereal
oscuro; (c) oleaginosas 1; y (d) oleaginosas 2.

El tratamiento con PEG 400 resulto ser Gtil para tres de las materias primas
evaluadas. Para el cereal claro, las tres concentraciones de este agente
humectante resultaron significativas, pero la concentracion mas importante
fue la del 6% (Figura 15a.). Para el caso del cereal oscuro, resultd
estadisticamente significativa la disminucion del angulo de contacto a las
tres concentraciones de igual forma. Para las oleaginosas 1, el tratamiento
con PEG 400 resulto efectivo a la concentracion de 3%. Finalmente, para
las oleaginosas 2 no hubo diferencia significativa entre el control y el
tratamiento.

En los resultados se puede observar que tiene muy buena capacidad de
humectacion en las materias primas evaluadas, debido a que presenta
interacciones favorables con los materiales y con el medio de dispersion,
gue en este caso es el agua. A pesar de que en las oleaginosas no se
observd un cambio significativo, en la figura 15d se observa que hay una
disminucion en las concentraciones de 6% y 9%.
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La propiedad de humectabilidad depende en gran parte del tamafio de las
particulas; si son particulas grandes forman poros grandes. La alta
porosidad y los pequefios valores del angulo de contacto entre la superficie
del poro y la de penetracion en el agua, también contribuyen a mejorar la
humectabilidad del polvo. Las particulas pequefias que ofrecen una gran
relacion area/masa, no se humedecen individualmente, sino que forman
aglomerados quedando cubiertas por una capa superficial mojada, la cual
reduce la velocidad con que el agua penetra hacia el interior de las
particulas del grumo. Lo anterior puede deberse a que las oleaginosas 2,
presentaron un valor de porosidad menor que el de los cereales, como se
observa en la tabla 2. Ademas, esta materia prima presenta una morfologia
amorfa, por lo que al reorganizarse todas las particulas van a generar
menos poros y por tanto, hay menos probabilidad que el agente humectante
pueda penetrar la superficie solida.

Ademas, el trabajo con este polimero resulta mucho mas sencillo que con
la lecitina de soya, ya que este Ultimo es muy viscoso Yy dificulta su adicion
al momento de realizar la pre humectacion.

Gréfica de intervalos deCereal Claro + PEG 400 Grafica de intervalos de Cereal Oscuro + PEG 400
95% IC para la media 95% IC para la media
70 95
50
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-1} 7]
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Ch o 75
8 H
g 2
< < 70
55 a 85 b
&0
0% 3% 5% 9% 0% 3% 6% 9%
La desviacidn estdndar agrupada s utilizd para caicular fas intervaias. La desvigcidn estandar agrupads s utilizo para cafcular ios intervatas
Gréfica de intervalos de Oleaginosas 1 + PEG 400 Griéfica de intervalos deOleaginosas 2+ PEG 400
95% IC para la media 95% IC para la media
Bl a5
30 50
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Figura 15. Tratamiento con PEG 400 para (a) cereal claro; (b) cereal
oscuro; (c) oleaginosas 1; y (d) oleaginosas 2.
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Finalmente, para corroborar los resultados anteriores, se calcul6 el trabajo
de adhesion entre el agente humectante y cada materia prima evaluada
(Figura 16)
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Concentracién de PEG 400 (%)

Figura 16. Influencia de los agentes humectantes en el trabajo de
adhesion (Wadh): (a) lecitina; (b) glicerina; y (c) PEG 400.
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De acuerdo con la ecuacion 3, el trabajo de adhesion para los sistemas
con humectantes deberia ser mayor, ya que el angulo de contacto seria
menor. A partir de la figura 16a, cuando se humecto con lecitina de soya,
la tendencia de los datos es a permanecer constantes (muy parecido al
control), teniendo en cuenta que para las oleaginosas 2 si se ve un
aumento claro. Por otro lado, cuando se humecto con glicerina, no hay
una tendencia clara, ya que en algunos puntos aumenta y en otros
disminuye el trabajo de adhesion. Finalmente, cuando se humect6 con
PEG 400, los valores de trabajo de adhesion tienden a aumentar para
todas las materias primas; lo cual corrobora lo mencionado anteriormente
para la disminucién de los angulos de contacto.
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2.7.

Conclusiones

Se corroboro que la mezcla de las materias primas en el producto comercial,
no tienen interacciones desfavorables entre ellas.

Se logré identificar las materias prima problema en la formulacion del
producto “Chocohop”, respecto a la dispersabilidad. Las materias primas
seleccionadas fueron: cereal claro, cereal oscuro, oleaginosas 1 vy
oleaginosas 2, por sus propiedades granulométricas.

Se evidencio que el agente humectante PEG 400, tiene efectos beneficiosos
sobre la dispersabilidad del cereal claro, el cereal oscuro y las oleaginosas
1.

Se observd que los agentes humectantes lecitina de soya y PEG 400,
influyen drasticamente en la disminucién del &ngulo de contacto. Lo anterior
corrobora que la mojabilidad de las materias primas en presencia de los
humectantes mencionados, mejoran contundentemente.

Se decidio utilizar el agente humectante PEG 400 sobre la lecitina de soya,
porque el trabajo con el mismo resulta ser menos engorroso que con la
lecitina de soya, ya que esta Ultima es altamente viscosa y las proporciones
son minimas por lo que dificulta el proceso de humectacion del material.
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2.8. Recomendaciones

Para el caso de los productos alimenticios en polvo, son muy pocos los estudios de
disefio y formulacion. Por lo que se recomiendo realizar mas investigaciones, ya
que pueden contribuir al mejoramiento de esta clase de productos.

Ademas, para el producto “Chocohop” se recomienda la evaluacion de la solubilidad
cuantitativa en el medio de dispersion mas comun, el cual es la leche. A pesar de
ser una de las matrices mas complejas, tiene muchas diferencias quimicas y fisicas
con el agua, que podrian afectar los resultados de este estudio.

Finalmente, se recomiendo hacer las pruebas necesarias para garantizar que la
adicion del agente humectante no afecte las caracteristicas organolépticas del
producto.
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ANEXOS

Anexo 1: Producto Chocohop

Figura 17. Producto comercial.
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Anexo 2: Formulas para la determinacion del angulo de reposo, las
densidades aparente y compactada, indice de Hausner e indice de Carr,
voluminosidad y porosidad

6 =tan™"'- (Ecuacion 4)

Donde 6 es el angulo de reposo, h es la altura del cono formado y r es el radio del
cono.

Para estas pruebas se parte de una masa constante para todas las muestras. El
volumen inicial (Vo) se usa para hallar la densidad aparente y el volumen final (Vf)
para hallar la densidad compactada, asi:

daparente = masa/Vo (Ecuacion 5)

dcompactada = masa/Vf (Ecuacion 6)

Para el indice de Hausner y de Carr, se calcul6 de la siguiente manera:

8 tad .
[ = Z2mpacacd (Ecuacién 7)
daparente
P) tada—a t ,
JC = ZEomPacarar oaparente « 100 (Ecuacioén 8)

dcompactada

Finalmente, para el célculo de la voluminosidad y la porosidad de los materiales en
estudio, se realiz6 asi:

Voluminosidad = 1/daparente (Ecuacién 9)
. daparente .,
Porosidad = (1 — —) * 100 (Ecuacién 10)
dcompactada
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Anexo 3: Termogramas de las materias primas y del producto comercial,
obtenidas por DSC
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Figura 18. Termograma para el aroma.
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Figura 19. Termograma para el cereal claro.
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Heat Flow (W/g)
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Figura 20. Termograma para el cereal oscuro.
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Figura 21. Termograma para el estabilizante.
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Heat Flow (\W/g)
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Figura 22. Termograma para el extracto de malta.
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Figura 23. Termograma para las oleaginosas 1.
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Figura 24. Termograma para las oleaginosas 2.
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Figura 25. Termograma para la panela.
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Heat Flow (\Wig)

02

0.0
198.82°C
9.517Jig
123.87°C  18p83°C
9.862J/g 78.85Jig
0.2 7.90°C
141.58°C
206.40°C
-0.4
-0.6
162.75°C
08 T T T T T T
-5 0 50 100 150 200 250 300
Exo Up Temperature (DC) Universal V4 5A TA Instrument:

Figura 26. Termograma para el producto “Chocohop”.
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