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RESUMEN

El objetivo principal de la presente investigaciéon fue determinar la condicion
optima del proceso de secado por atomizaciéon del extracto tanico de las
vainas de Tara (Caesalpinia spinosa) que permita maximizar el Rendimiento
del producto final (y;) y a su vez minimizar la Degradacion térmica de
taninos (y,), empleando los métodos de Taguchi y Superficie de Respuesta,
teniendo como factores de estudio, la Temperatura del aire de secado (F1),
Velocidad del aire de secado (F2), Velocidad de alimentacion(F3) y

Concentracion de encapsulante (F4).

Se establecieron cuatro etapas de estudio. En la Etapa |, mediante pruebas
preliminares, se determiné como variable de respuesta prioritaria para su
estudio en la siguiente etapa, al Rendimiento del producto final (y;). En la
Etapa I, se determinaron los factores significativos que influian sobre el
mejoramiento de y;, asimismo, los niveles donde la variabilidad del proceso
fue la menor empleandose el arreglo ortogonal Lo/(3%) del Método de
Taguchi. EI ANOVA determiné que los factores, F2y F3 presentaron un efecto
significativo (p < 0,05) sobre y,, mientras que F1ly F4 no tuvieron un efecto
significativo (p > 0,05). En las etapas posteriores se estudiaron y; y y, en

conjunto. En la Etapa Ill, se fijaron los factores F2 y F3 en sus niveles



determinados en la etapa I, los cuales garantizaban buenos rendimientos y
estabilidad del proceso. Con los factores, Temperatura del aire de secado (A)
y Concentracioén de encapsulante (B) se estimaron los modelos matematicos
de y; Y y, mediante el Disefio Central Compuesto Rotable (DCCR) con
arreglo factorial 22 y 5 puntos centrales de}la Metodologia de Superficie de
Respuesta (MSR). Segun el ANOVA, los modelos ajustados para y, v ¥,
tuvieron efectos significativos (p < 0,05) con R? ajustado de 87,26% y
97,03% respectivamente. En la Etapa 1V, se determiné la condicién 6ptima
del proceso que maximizé y, y que a la vez minimizé y,, mediante la Funcién
de Deseabilidad Global (D) de la técnica de Optimizacién de Respuestas
Multiples, teniendo como resultado, la Temperatura del aire de secado de
160,80°C, Velocidad del aire de secado de 5,0m/s, Velocidad de a!imentacién
de 0,16l/h y Concentracién de encapsulante de 40%p/p, obteniéndose bajo
estas condiciones un promedio méximo del Rendimiento del producto final de
59,38%, un promedio minimo de Degradacién térmica de taninos de 5,34% y

una Deseabilidad Global (D) de 0,925,

Palabras Claves: Exiracto tanico de Tara, taninos, Secado por atomizacién,
Arreglo Ortogonal, Método Taguchi, Metodologia de Superficie de Respuesta
(MSR), Disefio Central Compuesto Rotable (DCCR), Optimizacién de

Respuestas Multiples, Deseabilidad Global (D).



ABSTRACT

The main objective of this research was to determine the optimum condition
of spray-drying tannin exiract of pods of Tara (Caesalpinia spinosa) to
maximize the performance of the final product (y;) and minimize thermal
degradation of tannins (y,) using Taguchi and Response Surface methods,
with the factors of study, inlet air temperature (F1), drying air speed (F2), feed

rate (F3) and encapsulant concentration (F4).

Four phases of study were established. Phase |, by preliminary tests, the
performance of the final product (y,) was determined as priority response
variable for consideration at the next stage. Phase I, the significant factors
influencing improving (y,), and the levels at which the variability of process
was the lowest were determined, employing L7(3%) orthogonal array of the
Taguchi Method. The ANOVA showed that the factors F2 and F3 had
- significant effects (p < 0,05) on (y,), while F1 and F4 had no significant

effects (p > 0,05). In later phases, the (y,) and (y,) were studied together. In
Phase lll, F2 and F3 factors were set in their levels determined in phase |,
- which ensured good vyields and process stability. The factors, inlet air
temperature (A) and encapsulant concentration (B) were studied to fit the

mathematical models of (y,) and (y,) by Central Composite Rotatable Design



(DCCR) with 22 factors and 5 central points of the Response Surface
Methodology. According to the ANOVA, the (y,) and (y,) showed significant
effects (p < 0,05) with adjusted R? of 87,26% and 97,03% respectively. In
Phase 1V, the optimal process condition that maximized (y,) and minimized
(y,) simultaneously through Global Desirability function (D) that is an
optimization technique of Multiple Responses, when the optimal condition had
160,80°C of inlet air temperature, 5,0m/s of drying air speed, 0,16 I/h of feed
rate and 40%w/w of concentration of encapsulant, obtained under these
conditions a maximum average yield of the final product of 69,38%, a
minimum average thermal degradation of tannins of §,34% and a Global

Desirability (D) of 0,925.

Keywords: Tara tannin extract, tannins, spray drying, Orthogonal
Arrangement, Taguchi Method, Response Surface Methodology (RSM),
Central Composite Rotatable Design (CCRD), Optimization of Multiple

Responses, Global Desirability (D).



CAPITULOI

PLANTEAMIENTO DE LA INVESTIGACION

1.1. ldentificacién del problema

Uno de los problemas asociados con el proceso de secado por
atomizacion es que es muy dificil predecir la calidad del producto final,
ya que ésta dependera directamente de las condiciones de operacién
del proceso de secado por aspersion (caudal del liquido de entrada,
temperatura y humedad del aire de entrada y de salida, caudal de aire
de secado y la aspiracion), generandose diferentes grados de pérdidas
de compuestos activos; por tanto, el control de estas condiciones de
procesamiento, resulta extremadamente importante, si se busca
obtener un producto final de especificaciones de calidad predefinidas

(Yanza, E., 2003; Bhandari, B., 2008; Chegini y Ghobadian, 2007).

Otro problema asociado con el proceso de secado por atomizacion, es
la pegajosidad (“stickiness”) y la elevada higroscopicidad del producto
obtenido. El término “stickiness” hace referencia a los fenémenos de
cohesién particula-particula y de adhesiéon particula-pared que

presentan los polvos obtenidos, que dificulta su presentacioén en estado

1



1.2.

de polvo y mancha las paredes de los cilindros de pulverizacion. Al
quedar en la pared del compartimiento de secado como un jarabe da
lugar a bajos rendimientos en la recuperacion del producto, y a
problemas operacionales. Este fendmeno es muy comun en el proceso
de secado de extractos de plantas, debido a su alta concentracion de
azlcares; por lo que el uso de coadyuvantes de secado, antes del
proceso de secado es casi obligatorio, con el fin de mejorar las
propiedades y rendimiento del producto final (Bhandari y Howes, 1999;

Chu y Chow, 2000; Lozano, 2009; Teixeira H., 1996).

Formulacién del problema

¢La aplicacion de los métodos de Taguchi y de Superficie de
Respuesta, permiten optimizar las condiciones del proceso de secado
por atomizacién del extracto tanico obtenido de las vainas de tara

(Caesalpinia spinosa)?



1.3. Objetivos de la investigacion

1.3.1. Objetivo General

Determinar la condicién éptima del proceso de secado por atomizacién
del extracto tanico obtenido de las vainas de tara (Caesalpinia spinosa),

aplicando los métodos de Taguchi y Superficie de Respuesta.

1.3.2. Objetivos Especificos

- Determinar la condicidén del proceso de secado por atomizacion
del extracto tanico obtenido de las vainas de tara (Caesalpinia
spinosa) que mejoren el rendimiento del producto final y
reduzcan la variabilidad del proceso aplicando el Método de

Taguchi.

- Estimar los modelos matematicos del proceso de secado por
atomizacion del extracto tanico obtenido de las vainas de tara
(Caesalpinia spinosa), que mejor se ajusten al rendimiento del
producto final y a la degradacion térmica de taninos aplicando la

Metodologia de Superficie de Respuesta.



- Determinar la condicién 6ptima del proceso de secado por
atomizacion del extracto tanico obtenido de las vainas de tara
(Caesalpinia spinosa) que permitan maximizar el rendimiento
del prodUcto final y minimizar la degradacién térmica de taninos

mediante la Funcién de Deseabilidad Global (D).
1.4. Justificacion

.En la industria de los alimentos, es frecuente la coexistencia entre las
. caracteristicas de calidad que son criticas tanto para la empresa como
para el cliente, lo cual ocasiona el dilema de a cual de ellas se debe
priorizar. Muchos parametros son definidos en funcién a la
productividad de la empresa, dejando de lado las caracteristicas de
calidad para el cliente, en un segundo plano. Por ello, es necesario
aplicar metbdologias que nos permitan conjugar y dar soluciones de
manera simultdnea a ambas exigencias: Elaborar productos de alta
| calidad para el cliente, pero sin afectar negativamente a la empresa. En

tanto, el desarrollo de la presente investigacién se justifica porque:

a) La optimizaciéon de un proceso, como el motivo de la investigacion,
permite mejorar la productividad de una empresa debido a una més

eficiente y eficaz utilizacién de los recursos que dispone.



b)

d)

La competitividad de los tiempos actuales exige que las empresas
incrementen su productividad en funcion de los diferentes factores
de produccion de manera que se genere bienes o servicios

competitivos en calidad, costes y tiempo de entrega.

Durante el proceso de deshidratado por atomizacién se conjugan
diversos fendémenos fisicos que afectan a los componentes
biolégicos del alimento, los cuales deben ser cuidadosamente
manipulados para evitar ocasionar pérdidas en su contenido
biolégico, que merman su calidad, y pérdidas de tiempo que
ocasionan excesivo consumo de energia lo cual conlleva a un
incremento en los costes y efectos negativos en la economia de la

empresa.

Si bien es cierto que la presentacion, apariencia y calidad sensorial
de los productos son muy importantes, en la actualidad el
consumidor esta exigiendo caracteristicas y atributos como las
propiedades antioxidantes y los efectos beneficiosos "que los
alimentos pueden brindar a su salud; y durante el proceso de
deshidrataciéon se pueden eliminar o desnaturalizar muchas de las
vitaminas y otros componentes termolabiles bioactivos de la tara

como son los taninos; por ende, existe necesidad de determinar las



condiciones de cada una de la variables que intervienen en el
proceso de atomizacion para obtener alimentos funcionales de

excelente calidad y aceptados por el cliente.

1.5. Importancia

La presente investigacion es importante porque:

a) El conocimiento de las condiciones y variables que intervienen en el
proceso de atomizacién seran utilizados por las empresas para
incrementar la calidad de su producto y reducir sus costes

operativos.

b) Los resultados de la investigacién estaran a disponibilidad de los
profesionales de la industria alimentaria y farmacéutica para disefiar
procesos y nuevos productos que beneficien a la salud de los

consumidores.

c} Permitira tener las bases tecnolégicas para mejorar los controles del
proceso de atomizacién y del producto deshidratado, a partir de las
que se puedan implementar controles a otros productos similares y

posteriormente traslaparlos a diferentes productos deshidratados.



CAPITULO I

MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes de la Investigacion

Bravo (2010). En el presente trabajo de investigacion se estudié la
extracciébn de los taninos de la harina de tara (Caesalpinia spinosa
(Molina) Kuntze) empleandose la metodologia Taguchi y Superficie
Respuesta (MSR). Utilizando la metodologia Taguchi con un arreglo
ortogonal L4(2% se evalué el efecto de tres variables en la extraccion de
los taninos: Relaciéon materia prima/solvente (m/v), Temperatura (°C) y
Tiempo (h) considerando al agua como solvente de extraccién. La
temperatura y tiempo presentaron una influencia significativa en la
extraccion de taninos. Para la etapa de optimizacién de la extraccion se
empledé el Método Superficie Respuesta (MSR) mediante el Disefio
Compuesto Central Rotable (DCCR), con 13 tratamientos realizados por
triplicado y con cinco replicas en el punto central; obteniéndose el
modelo matematico. Taninos hidrolizables (%) = 306,85 +
7,51.Temperatura - 32,46.Tiempo - 0,075.Temperatura® +
0,036.Temperatura. Tiempo + 5,97.Tiempo?. El MSR dio como resultado

de la méxima recuperacion de taninos hidrolizables de la tara fue de



473,4mg Ac. Galico equivalente/g (b.s), bajo las siguientes condiciones:
solvente agua, pH de extraccién 3,5; relacidbn materia prima solvente
1160, temperatura 57,9°C y tiempo 0,58h. En estas condiciones de
extraccion, se encontré que el contenido de compuestos fendlicos
totales fue similar al valor enconirado para galotaninos lo que
demuestra que en las vainas de tara los compuestos fendlicos son

mayoritariamente galotaninos.

Bringas—Antigua, M. y J. Pino (2012). Optimiz6 el proceso de
microencapsulacion de aceite esencial de lima. Seleccioné un disefio de
Superficie de Respuesta con un modelo factorial de tres niveles con dos
factores (modelo 3%); Temperatura de entrada y temperatura de salida.
El intervalo estudiado de temperatura de entrada fue: 180 a 220°C,
mientras que para la temperatura de salida fue de 80 a 100°C, siendo
las variables de respuesta: Rendimiento, velocidad de evaporacion del
proceso, eficiencia de encapsulacion y retencion de saborizante. Las
variables de respuesta se maximizaron para calcular los valores
optimos. La adecuacion de los modelos obtenidos se evalué mediante
la prueba t de Student para p < 0,05. La prueba fue dirigida para
comparar los valores experimentales con los valores predichos por el
modelo en cuestién. Se émp]eé el programa Design - Expert ver. 7.1.5

del 2008 (Stat-Ease, Inc., Minneapolis). Se obtuvo que los tres modelos
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matematicos para las variables de respuesta (Rendimiento, velocidad
de evaporacién del proceso, eficiencia de encapsulacién y retencién de
saborizante). En el modelo obtenido para el rendimiento resulto
significativa solo la temperatura de entrada del aire, resultando el
coeficiente lineal de este factor con signo positivo por lo que puede
afirmarse que un aumento de este factor favorecié el aumento del
rendimiento. Las condiciones éptimas para la microencapsulacién del
aceite esencial de lima, a las cuales se lograron los mejores resultados
para cada variable de respuesta evaluada fueron 220°C de temperatura
de aire de entrada y 85°C de temperatura de aire de salida,
obteniéndose 84,9% de rendimiento, 7,7kg/h de velocidad de
evaporacion, 95,7% de retencidén de saborizante y 99,9% de eficiencia

de encapsulacién.

Chegini y Ghobadian (2007). Estudi6 las condiciones 6ptimas para el
secado por atomizacion de Jugo de Naranja. Emple6é el equipo
atomizador a escala de laboratorio modelo Bichi. El disefio empleado
fue un el Disefio Completamente al Azar (DCA) con 48 tratamientos
realizados por friplicado. Las variables y niveles estudiadas fueron:
Temperatura de aire de secado (130°C, 140°C y 150°C), tipo de agente
encapsulante (maltodextrina y glucosa liquida) y velocidad de

alimentacion (15ml/min, 20mi/min y 25ml/min). Se evalué el efecto de
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los parametros de operacién en el rendimiento y la temperatura de
tfransicién vitrea para el jugo de naranja en polvo. Los resultados del
analisis estadistico de los datos experimentales muestran que los
parametros de temperatura del aire de entrada y la velocidad de flujo de
alimentacion tienen efecto significativo sobre el rendimiento. También
con la adicién de glucosa liquida, las condiciones éptimas obtenidas
fueron: flujo de alimentacion de 15mi/min, temperatura del aire de
entrada de 130°C y temperatura de aire de salida de 85°C. Para el
polvo atomizado de naranja que presentdé 2% de humedad, la

temperatura de transicién vitrea fue de 44°C.

Gallo, L. et al. (2011). Evaludé el impacto de las condiciones de
operacion (CO) del secado por atomizacidén sobre la calidad de un
extracto vegetal seco medicinal (EVSM) de Cascara sagrada
(Rhammus purshiana) utilizando un disefio factorial fraccionado 2%'. El
secado por atomizacidn se realizé en un equipo Blchi B-290 Mini Spray
Dryer y se utilizé diéxido de silicio coloidal como soporte. Por medio del
disefio factorial fraccionado 2% se estudiaron las cinco CO del secador
a dos niveles cada una: Temperatura de entrada del aire de secado
(130°C y 170°C), caudal de aire de atomizacién (400l/h y 800l/h), caudal
de bombeo (1ml/min y 3ml/min), velocidad de aspiracién del aire de

secado (80% y 100%) y concentracion de la dispersion (5,59%p/p y
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7,32%pl/p, con una proporcién de 0,51 y 1:1 diéxido de silicio
coloidal/residuo sélido, respectivamente). Se estudi6 el efecto de las de
las diferentes CO sobre al angulo de reposo e indice de Carr (ambos
indicadores de fluidez), contenido de humedad, higroscopicidad,
temperatura de salida, rendimiento del proceso, diametro volumétrico
promedio y morfologia de las particulas de los EVSM obtenidos. Se
realizé la cuantificacién espectrofotomeétrica del/los principio/s activo/s
del EVSM de Cascara sagrada que presentd las mejores propiedades
de flujo. El disefio empleado permitié conocer las variables mas
significativas sobre las respuestas analizadas e identificar de forma
rapida y simple las combinaciones de CO que produjeron un EVSM de
Cascara sagrada adecuado para su empleo como forma farmacéutica.
La concentracién de soporte (encapsulante) resulté un efecto principal
en todas las respuestas estudiadas. La concentracién mas alta junto
con el nivel bajo del caudal de atomizacion produjeron buenos valores
de angulo de reposo e indice de Carr, rﬁayor tamarfio de particula y
disminuyeron el contenido de humedad e higroscopicidad. Los
rendimientos obtenidos se encontraron entre un 55 y 86%, valores muy
buenos para un secador de escala laboratorio, lo cual supone mejores

rendimientos a nivel industrial.
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Larrauri, J. et al. (1997). Estudiaron el efecto de la temperatura de
secado (60, 100 y 140°C) sobre el contenido de los polifenoles, taninos
condensados y la actividad antioxidante del orujo de las céscaras de
uva roja. Las muestras liofilizadas se utilizaron como referencia. Se
evaluaron las diferencias en el color CIE-LAB, el total de polifenoles
totales extraibles, taninos condensados, los espectros UV-vis, y la
actividad antioxidante. Se definid que los polifenoles extraibles y los
taninos condensados (proantocianidinas) no presentan un cambio
significativo durante el proceso de secado con aire caliente de céascara
de uva roja a una temperatura de deshidratacion de 60°C. A diferencia
del resultado anterior, cuando se lleva a cabo el mismo proceso de
secado a una temperatura de 100°C y 140°C, se observé una reduccion
significativa en los polifenoles extraibles totales (18,6 y 32,6%) v taninos
condensados (11,1 y 16,6%), asi como una disminucion del 28 y 50%
en la actividad antioxidante de las muestras, respectivamente,
aumentando la pérdida conforme aumenta la temperatura de secado. El
resultado anterior sugiere que los polifenoles son mas sensibles al

tratamiento térmico que los taninos condensados.

Leén, F., et al. (2010). Estudié el secado por aspersiéon de mucilago de
nopal (Opuntia ficus indica) y su efecto en las propiedades reoldgicas

de los polvos reconstituidos. Empled extractos acuosos de mucilago de
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O. ficus indica, los cuales se secaron en un atomizador a escala piloto
sin la adicién de agentes de secado. Un disefio factorial 2° con tres
puntos centrales fue implementado para el estudio. Los efectos de la
temperatura de aire a la entrada del secador (Te), la velocidad de flujo
de alimentacion de mucilago (Fa), y la velocidad de atomizacién (V)
sobre las propiedades reoldgicas (elasticas y viscosas), asi como en la
distribucion de tamarfio 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 rendirhiento de polvos se consideraron. Se
concluyé que la velocidad de alimentacion presenté una relaciéon
inversa con la recuperacién de polvos. Las mejores condiciones de
secado encontradas para producir polvos de mucilago de bajo
contenido de humedad, alta densidad aparenie, rendimiento vy
propiedades reolégicas aceptables fueron con una Te = 130°C, un Fa =

2,3 L/h, yunaV = 21000rpm.

Lépez et al. (2006). Estudio la influencia de la adicién de aditivos sobre
el rendimiento del proceso de secado por aspersién de extracto acuoso
de Calendula officinalis L. Los coadyuvantes de secado empleados

fueron almidén y maltodextrina. Se empleé un disefio experimental
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multinivel donde se analizd como factor el aditivo utilizado para el
secado en 5 niveles, 2 con maltodextrina DE 10 (AMIDEX) en
concentraciones de 15% y 20% respecto a los soélidos totales del
extracto y 3 con almidén soluble p.a (Merck) en concentraciones de
10%, 15% y 20% respecto a los sélidos totales del extracto. Se
emplearon las temperaturas de entrada y salida de 100°C y 60°C,
respectivamente. En el caso de la maltodextrina se adicioné
directamente a los exitractos y se mezcld, para almiddén soluble se
preparé previamente una solucién al 6% con ayuda de calor y luego se
adiciono al extracto. Luego se realizar el secado se determind el
rendimiento para todos los tratamientos. Inicialmente se realizaron
pruebas preliminares sin la adicién de aditivos, donde se observé la
ocurrencia del fenédmeno de adhesidn y cohesién del extracto
ocasionando un bajo rendimiento de 28%. Para el almidén soluble el
mayor rendimiento se obtuvo con 15% y para la maltodextrina el
maximo se alcanzé con 20%. Se observa que no existen diferencias
significativas entre las concentraciones a las que se obtiene el maximo
rendimiento, pero si entre el resto y ellas. En este caso se decidié
continuar el trabajo con 15% de almiddn soluble por afectar en menor
proporcién la composicién final del extracto seco. Finalmente, se

concluyd que el uso de aditivos en el proceso de secado por aspersion
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del extracto de C. officinalis, favorece la elevacién del rendimiento,

permitiendo alcanzar valores superiores al 90%.

Lépez et al. (2008). Evalud el secado por aspersion del extracto acuoso
de Bidens alba L. a escalas de laboratorio y banco. El objetivo fue
determinar la concentracion necesaria de encapsulantes, que permita
lograr el mayor rendimiento en el secado por aspersion de extracto
acuoso de B. alba, asi como el nivel de banco para evaluar Ila
reproducibilidad del procedimiento de secado en escalas superiores. Se
empled un secador de aspersién de laboratorio (Modelo Bichi B 191,
Flawil, Switzerland) con un flujo de aire y alimentacién en paralelo, a
una temperatura de entrada del aire, de 100°C y 120°C, y una
temperatura de salida del aire de 60°C y 80°C. El flujo de aire de
atomizacion se mantuvo entre 600L/h y el aspirador en 100%. Previo al
estudio de secado, se realizé6 una prueba preliminar de secado del
extracto sin emplear aditivos, utilizando las temperatUras'de entrada y
salida de 100°C y 60°C, respectivamente. Se emplearon los
encapsulantes almidén soluble p.a (Merck), Aerosil 200 y maltodextrina
DE 10. Durante las pruebas preliminares se observé se observd la
adhesién de una capa de producto sobre las paredes del ciclén, por lo
que no se obtuvo recuperacién de polvos. Se demostré la factibilidad

del usc de la mezcla de almidén soluble y Aerosil 200V al obtenerse un
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rendimiento superior que cuando se emplea solo almidén soluble. Se
evidenci¢ la superioridad del rendimiento alcanzado con el juego de
temperaturas de 120°C y 80°C, lo que corresponde a la temperatura de
entrada y de salida respectivamente. Se puede concluir que el uso de
aditivos en el proceso de secado por aspersion del extracto de B.
alba favorece la obtencién de polvo a partir del extracto. Los resultados
obtenidos a escala de banco demuestran la reproducibilidad del

procedimiento desarrollado en la escala de laboratorio.

Lozano, M. (2009). Determiné las condiciones adecuadas del proceso
de secado por atomizacién del zumo del fruto de Opuntia stricta que
mejoraron el rendimiento y caracteristicas del producto. Se realizaron
pruebas preliminares para la determinacién del mejor encapsulante y la
relacién encapsulante/zumo a emplearse en el secado del zumo de
Opuntia stricta. Los encapsulantes estudiados fueron
fructooligosacaridos (Beneo P95), inulinas y maltodextrinas; se obtuvo
que al emplear encapsulante Beneo P95 en la relacidon
encapsulante/zumo de 0,9 se obtuvieron los mayores. rendimientos del
producto. Asimismo, se concluyé que la adicidn de encapsulantes
mejord el rendimiento del producto en todos los casos (manteniendo
una relacion directa). Seguidamente se estudié el efecto de la

atomizacién atendiendo a los dos parametros fundamentales que la
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condicionan: El caudal de liquido de entrada (bomba al 30, 40 y 50%) y
el caudal de aire de atomizacion (rotdmetro a 3, 4 y 5cm). La bomba al
30%, 40% y 50% significa caudales de 5, 7 y 9ml/min, respectivamente.
Las alturas del rotdmetro a 3cm, 4cm y 5cm, significan caudales de aire
de 357, 473 y 601l/h, respectivamente. Ademas se estudio el efecto de
la temperatura del aire de secado para dos valores 160 y 200°C. La
relacibn ayudante de secado, Beneo P95/zumo, empleada en estos
estudios se mantuvo en 0,90. Para optimizar estos parametros se
planteé un disefio de experimentos por analisis factorial. El analisis
factorial se dividi6 en dos partes, en la primera se abordaron cinco
ensayos a una temperatura de 160°C, variando el caudal del liquido de
entrada y el caudal del aire de atomizacién. En la segunda parte se
realizaron 5 experimentos con las mismas condiciones de atomizacion,
pero a una temperatura de 200°C. De esta manera se pudo hacer la
comparacién de resultados entre ambas temperaturas. Las condiciones
de secado de atomizacion que se mantuvieron constantes fueron:
Caudal de aspiracion: 90%, la muestra liquida a atomizar se prepard
mezclando encapsulante, zumo y agua, la concentracion final de zumo
fue del 10% (v/v). Se observé que el rendimiento del producto en el
proceso de secado por atomizacibn se encontré influenciado
fundamentalmente por el caudal de la bomba de alimentacién, de forma

que el rendimiento aumenta al disminuir el caudal (manteniendo una
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relacion inversa). El caudal de aire de atomizacién muestra menor
influencia en el rendimiento en peso, si bien mejora este valor con los
caudales de aire mas altos (manteniendo una relaciéon directa). Se
obtuvieron rendimientos muy bajos del producto al trabajarse con la
bomba a 50%, ya que el caudal fue demasiado alto para la temperatura
de 160°C, y el producto no se secd correctamente. Se encontré que al
aumentarse el caudal de alimentacion (50%) es necesario trabajar a
mayores temperaturas de secado (200°C) para lograrse el secado total
de todo del fluido. Los valores mas altos de rendimiento del producto se
obtuvieron a una Temperatura de secado de 160°C, Caudal de
alimentaciéon de 7ml/min y caudal de aire de atomizacion de 473l/h,

obteniéndose un rendimiento alrededor de 55%.

Martins A. et al. (2003). Se evalué la actividad anti-Ulcera,
proporcionada por su contenido de tfaninos en exiractos secos
atomizados de M. ilicifolia, la cual fue ensayada por via oral en ratas
machos Wistar. La indometacina fue usada como sustancia
ulcerogéniéa y la cimetidina como sustancia control. Los extractos
acuosos fueron preparados por infusién, manteniéndose una proporcién
planta seca: liquido extractivo de 1:10 (p/V). De este extracto, con un
residuo seco igual al 2,40% (p/p), fueron preparados dos exiractos

secos por atomizacién y un tercero por liofilizacién. El primer extracto
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seco atomizado (ESN1) fue obtenido sin uso de adyuvantes del
proceso. El segundo extracto atomizado (ESN2) fue obtenido utilizando
20 partes de dibéxido de silicio coloidal para cada 80 partes de residuo
seco. El extracto liofilizado (ESL) fue preparado para fines de
comparacion entre los extractos. El contenido de taninos totales fue
calculado de acuerdo con el método de Folin-Denis, con algunas
modificaciones. Los extractos ESN2 y ESL demostraron una buena
actividad contra la Ulcera, ocurriendo una disminucién del 77% de la
superficie lesionada. De modo opuesto, con el extracto ESN1 no fue
detectada una actividad que fuera estadisticamente significativa (p =
0,05). Los resultados indicaron que el atomizado sin coadyuvante de
secado fue el que produjo el menor grado de proteccién (40,1%)
mientras que el atomizado con coadyuvante (didxido de silicio) y el
liofilizado mostraron una alta actividad antiulcerogénica (76,7% vy
73,5% respectivamente). La menor actividad del primer atomizado sin
coadyuvante se asocid a la desnaturalizacién de los taninos causada
por la exposicién a altas temperaturas durante el proceso de secado,
incluso cuando ésta ocurre durante un corto periodo de tiempo, lo cual
es congruente con el contenido de taninos totales determinados

espectrofotométricamente, que fue un 27% menor para este extracto.
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Zalacain, A. (2001). Estudié las condiciones mas apropiadas para el
proceso de secado por atomizacién del extracto atomizado de Zumaque
(Rhuscoriaria L.) con el fin de disponer de un extracto de zumaque en
estado sdlido, que pudiera ser mas estable y con un mayor contenido.
tanico (de naturaleza hidrolizables). Los ensayos se realizaron
empleando extractos de zumaque de densidad 22°Be y 26°Be en un
equipo atomizador Bachi 190 Mini Spray Dryer, las variables estudiadas
fueron: Temperatura de entrada del aire de secado y salida, flujo de aire
de secado. En el extracto de 26°Be se mantuvo fijo el flujo de aire
(400I/h), la aspiracion (7) y el controlador de bomba (7 — 8bar),
Unicamente se varié la temperatura de secado (116°C, 130°C y 160°C).
En el extracto de 21°Be se mantuvo constante el flujo de aire (450I/h) la
aspiracién (7) y la presién de bomba (7 — 8bar), Unicamente se vari6 la
temperatura de secado (160°C y 169°C - 176°C). Todas las muestras se
analizaron mediante el método del filtro. Se comprobé que a una
temperatura inferios a 116°C el extracto no se secaba y de pegaba en
las paredes del equipo con la consiguiente pérdida de materia. A
temperaturas superiores (130°C - 160°C) la muestra se secd
correctamente obteniéndose un polvo fino de color amarillo. A mayor
temperatura de secado fue menor el contenido de humedad de las
muestras. En el andlisis del contenido de taninos en las muestras

analizadas de 130°C y 160°C se obtuvo una degradacion de taninos
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2.2,

aunque en pequefias cantidades. Al partirse de un extracto a 26°Be
atomizado a 130°C se obtuvo un producto de mayor calidad que cuando
se utilizé una temperatura de 160°C. Se determind que al encontrarse el
extracto mas diluido (21°Be) es necesario eliminar mayor cantidad de
agua y por lo tanto utilizar temperaturas de atomizacion mas altas

169°C - 176°C.
Bases Tedricas
2.21. Tara
a. Descripcion General

La tara “Caesalpinia spinosa (Molina) Kuntze”, también conocida
como “Taya”, es una planta originaria del Peru utilizada desde la
época prehispanica en la medicina folclérica o popular y en afios
recientes como mateﬁa prima en el mercado mundial de los

hidrocoloides y antioxidantes alimenticios (De la Cruz, 2004).

Segun Villanueva (2007), se trata de un arbol silvestre originario de la
region andina, que normalmente se encuentra aislado, aunque puede

también encontrarse asociado con ofras especies vegetales
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formando bosquetes. Su fruto es una vaina que se recolecta cuando
esta madura y seca, momento en que adquiere una coloracién rojiza

(Villanueva, 2007).

La Tara es una especie arbérea perenne, muy resistente en zonas
aridas o semiaridas, gracias a su capacidad fijadora de nitrégeno y
raices profundas. Estas caracteristicas silviculturales y de adaptacion
a condiciones climaticas adversas, lo convierten en un arbol ideal
para sistemas agroforestales y programas de repoblacion forestal
masica con fines de produccién en [a regiéon Andina (Altieri y Nicholis,

2000).

Figura 2.1. Arbol de Tara (Caesalpinia spinosa (Molina) Kuntze)

Fuente: Hidrobo, G., 2011.

22



Esta especie vegetal posee en forma natural taninos, colorantes,
gomas y otros derivados utilizados en la actualidad en la industria
farmacéutica, alimenticia, de curtiembre y tintes, entre otras. Estas
aplicaciones revelan el potencial que tiene la especia para usos no

maderables. (Nieto y Barona, 2007).

b. Ubicacion Taxonémica

El nombre de Tara en el Perq, proviene del Aymara, cuyo vocablo
“tara” significa achatada o aplanada, asemejandose a la forma de la
semilla (REDFOR, 1996).En la Cuadro 1 se presenta la clasificacion

taxonémica de la Tara, segun USDA, 2013.

Etimologia: Su nombre cientifico Caesalpinia, hace honor a Andrea
Caesalpini (1524-1603), botanico y filésofo italiano y spinosa del latin

spinosus-a-um, que quiere decir “con espinas”.

Sinonimos Cientificos: Caesalpinia tinctoria (HBK) Bentham ex
Reiche, Poinciana spinosa Molina, Caesalpinia pectinata Cavanilles,
Coulteria tinctoria HBK, Tara spinosa (Molina) Britt. et Rose,

Caesalpinia stipulata (Sandwith) J.F.
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Cuadro 2.1. Clasificacion Taxonémica de la Tara

Categorias Descripcién

Reino Plantae Plantas
Subreino Tracheobionta Plantas vasculares
Superdivision Spermatohyta Plantas con semilla
Division Magnoliophyta Plantas con flores
Clase Magnoliopsida Dicotiledbneas
Subclase Rosidae

Orden Fabales

Familia Fabaceae Leguminosa
Género Caesalpinia L.

Especie Caesalpiniaspinosa(M Tronco espinoso

olina) Kuntze

Fuente: USDA, 2013.

Nombres Comunes: Dependiendo de su ubicacidén geografica, esta
especie a adoptado diferentes nombres tales como:“Tara” o “Taya”
en Pert, “Dividivi de tierra fria”, “Guarango”®, “Cuica’, “Serrano” o
“Tara” en Colombia, “Guarango’, “Tara”, “Vinillo” o “Vainillo” en
Ecuador y “Acacia amarilla’ o “Dividivi de los Andes’ en Europa

(Villanueva, 2007).
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Biotipos: En la Region Ayacucho se han descrito varios biotipos
diferenciados los que se denominan: Morocha, Roja Ayacuchana,
Almidon Corriente, Almidén Gigante, Precoz, Verde Esmeralda
(Condefia, 2009). Asi mismo, se menciona tres variedades
comerciales: Cultivar Morocho, Cultivar Almidén y Cultivar Premium
con las caracteristicas siguientes: el primero, se encuentra en la zona
norte, se caracteriza por su gran tamafo pero con bajo contenido de
tanino; el segundo se encuentra en la zona sur con mayor nivel de
tanino; y el tercero, es una variedad obtenida a parir de una seleccién
masal y multiplicacién via biotecnologia o multiplicacién clonal.
Aunque se indica los términos bajo y alto contenido de taninos no se
sefiala valores de referencia, por otro lado se sefiala que se esta
propiciando en los campos la aplicacién de material genético tipo
Premium que tendria alto contenido de tanino y goma (Villanueva,

2007).

En la Figura 2.2 se muestran los diferentes biotipos de las vainas de
tara: Roja Ayacuchana (A), Verde Esmeralda (B), Precoz (C),
Almidén Comun (D) y Almidén Gigante (E). En la Figura 2.3 se
muestran los diferentes biotipos de semillas: Morocho (A), Almidon
Comun (B), Roja Ayacuchana (C), Precoz (D), Aimidén Gigante (E) y

Verde Esmeralda (F).
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Figura 2.2. Biotipos de las vainas

Fuente: Condefia (2009)

Figura 2.3. Biotipos de las semillas

- -SEMILLAS MADURAS. DE BIDTIFBS DE TARA

Fuente: Condefia (2009)
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c. Descripcion Botanica

Segun De la Cruz (2004), las caracteristicas botanicas de la tara son

las siguientes:

- Es un arbol pequerfio, de dos a tres metros de altura, de fuste
corto, cilindrico y a veces tortuoso; su tronco esta provisto de
una corteza gris espinosa, con ramillas densamente
pobladas. En muchos casos las ramas se inician desde la
base dando la impresién de varios tallos. La copa de la tara
es irregular, aparasolada y poco densa, con ramas

ascendentes.

- Sus hojas son en forma de plumas, parcadas, ovoides y

brillante ligeramente espinosa de color verde oscuro y miden

1,5cm de largo.

- Sus flores son de color amarillo rojizo, dispuestos en racimos

de 8cm a 15cm de largo.
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- Sus frutos son vainas explanadas e indehiscentes de color
naranja de 8cm a 10cm de largo y 2cm de ancho
aproximadamente, que contienen de 4 a 7 granos de semilla
redondeada de 0,6cm a 0,7cm de diametro y son de color

pardo negruzco cuando estan maduros.

- Presenta inflorescencia con racimos terminales de 15 a 20cm
de longitud con flores ubicadas en la mitad distal. Flores
hermafroditas, zigomorfas; caliz irregular provisto de un
sépalo muy largo de alrededor de 1 cm, con numerosos
apéndices en el borde, concavo; corola con pétalos libres de
color amarillento, dispuestas en racimos de 8 a 20cm de
largo, con pedunculos pubescentes de 5cm de largo,
articulado debajo de un caliz corto y tubular de 6cm de
longitud, los pétalos son aproximadamente dos veces mas

grandes que los estambres.

En la figura 2.4 se observa las partes botanicas del fruto de la tara:

flor (A), hoja (B), fruto (C) y semillas (D).
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Figura 2.4. Partes botanicas del fruto de la Tara

Fuente: Hidrobo, G. (2011)

Cada arbol de tara pude rendir un promedio de 20 a 40kg de vaina
cosechandolos dos veces al afio. Generalmente, un arbol de tara da
frutos a los tres afios y si es silvestre, a los cuatro afios. Su promedio
de vida es de cien afios y el area que ocupa cada arbol es de 10

metros cuadrados.
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d. Composicion Quimica

En los frutos (vainas y semillas) de la tara se encuentran aceites
volétiles, acidos grasos(lipidos), gomas, antocianinas, esteroides,
triterpenoides, flavonoides, resinas, taninos, antracenos, hidratos de
carbono (fructosa, glucosa, sacarosa), proteinas y vitaminas, ademas
de iones y minerales como calcio, magnesio, hierro, fésforo, sodio,
potasio, cloruros, nitratos y sulfatos (Villar y Villavicencio, 2001). La
composicién quimica de los frutos (vainas y semillas), semilla, goma,

cascara y germen de la Tara, se muestra en el Cuadro 2.2.

Cuadro 2.2. Composicién Quimica de la Tara (%)

Componentes Frutos® Semilla Goma Germen Cascara

Humedad 11,70 12,01 13,76 11,91 10,44
Proteina 7,17 19,62 2,50 40,22 1,98
Cenizas 6,24 3,00 0,53 8,25 3,05
Fibra bruta 5,30 4,00 0,86 1,05 1,05
Extracto Etéreo 2,01 5,20 0,48 12,91 0,97

Carbohidratos 67,58 56,177 81,87 25,66 83,56

Taninos 62,00 - - - -

Azlcares

Totales ) ) 83,20 il )

Fuente: De la Cruz (2004)
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En el Cuadro 2.2, al hacerse mencién a los frutos (*), éstos abarcan a
las vainas y semillas. Sin embargo el contenido de taninos (62%)

corresponde Unicamente a las vainas de Tara.

e. Distribucién Geografica y Produccién

La Tara se distribuye entre los 4° y 32° Sur, abarcando diversas
zonas aridas, en Venezuela, Colombia, Ecuador, Per(, Bolivia hasta

el norte de Chile (De la Cruz, 2004).

Pulgar (1998) indica que esta especie se encuentra en los flancos
occidentales, valles, laderas, riberas de los rios, y lomas de la
vertiente del Pacifico entre los 800 y 2 800 msnm; llegando en
algunos casos como en los valles de Apurimac, hasta los 3150
msnm. En los valles interandinos de la cuenca el Atlantico se le

encuentre entre los 1 600 y 2 800 msnm.

En la Figura 2.5 se observa la distribuciéon de la Tara en casi toda la
costa del Perl, desde Piura hasta Tacna, asi como en los valles
interandinos de Ancash, Apurimac, Arequipa, Ayacucho, Cajamarca,

Huancavelica, Huanuco y Junin (PROMPERU, 2013).
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El Peru es el pais que tiene mayor area con bosques de Tara, con el
80% de la produccion mundial, seguido muy lejos por Bolivia,

Colombia, Chile, Ecuador y Venezuela (Cabellos 2009).

Figura 2.5.Distribucién Geografica de la Tara en Peru

{1 02 Arcash
|| 03 Apurimac
1l 04 Prequipa -
08 Byacucho
6 Cajamarca - .
f || 09 Huancavelica

Fuente: PROMPERU (2013)

La producciéon de Tara en Peru, viene principalmente de bosques

naturales en varias regiones que, en orden de importancia son
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Cajamarca, Ayacucho, la Libertad, Huanuco, Apurimac, Ancash y

Cusco (Mancero, 2008).

Las zonas de mayor volumen de produccién son: En el norte,
Cajamarca y en el sur, Ayacucho, debido a su favorable ecologia y
buena infraestructura de acopio. Los suelos favorables para el cultivo
de la Tara son los siliceos y arcillosos que predominan en la cuenca

de Ayacucho (Diaz, 2010).
f. Industrializacion de la Tara

De la Cruz (2004) menciona que la tara se encuentra en estado
silvestre y posee un inmenso potencial médico, alimenticio e
industrial, siendo de gran utilidad para la produccién de hidrocoloides

0 gomas, taninos y acido galico, entre otros.

El aprovechamiento de los frutos permite obtener numerosos
productos de interés. La vaina, que representa el 62% del peso de
los frutos, es la que precisamente posee la mayor concentracion de
taninos que oscilé entre 40% y 60%. Estos taninos se utilizan

ampliamente en diferentes rubros de la industria (De la Cruz, 2004);
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tales como la industria de curtidos y peleterfa, alimentaria,

farmacéutica, entre otras.

En razén de ello, a continuacién se detalla los usos de la Tara en las

diferentes industrias:

- Industria de Curtidos y Peleteria

La industria de curtidos y peleteria tiene como objetivo la
transformacién de pieles de animales en cuero, producto
resistente e imputrescible, de amplia utilizacién industrial y
comercial. El curtido vegetal utiliza: Extractos de: cortezas,
madera, hojas, frutos (Tara), agallas y de raices (Tara

Export, 2010).

En el caso especifico de la tara, la presencia de taninos en
su sistema, la cual es una sustancia que posee la habilidad
de transformar proteinas en productos resistentes a la
descomposicion, la convierte en un excelente agente curtidor

vegetal.
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El tanino de la tara es estable a la oxidacién y, por
consiguiente, ofrece una excelente fotoresistencia; ademas la
tara tiene un color neutral y produce un cuero de color claro,
que lo hace bastante adecuado para la elaboracién de
cueros de dicho tono. Es utilizada para la produccion de
cueros que se hallan principalmente en prendas de vestir
(pieles de cabra y becerro), cuero para muebles, tapiceria de
automoviles, cueros abatanados, cueros flor para zapatos y

tapices (ProFound, 2008).

Industria Farmacéutica

Los preparados a base de drogas ricas en taninos, como las
decocciones, son utilizadas en pequefas dosis para detener
hemorragias locales menores, inflamaciones en la cavidad
bucal, quemaduras entre otros. Asi, su funcién radica en la
propiedad que posee de coagular las albuminas de las
mucosas Yy tejidos, con lo cual crea una capa protectora y
aislante que reduce el dolor y la irritacién (Tara Export,

2010).

35



Asi mismo, los taninos son empleados en preparaciones de
medicamentos gastroenterolégicos para curar Ulceras;
cicatrizantes, por sus efectos astringentes, antinflamatorios,
antisépticos, antidiarreicos, ( antimicéticos, antibacterianos,
antiescorbuticos, odontélgicés y antidisentéricos (De la Cruz,

2004).
Industria Alimentaria

La Tara es sumamente versatil en la industria alimentaria;
asi, los taninos presentes en sus vainas, son empleados
como sustitutos de la malta para dar cuerpo a la cerveza,
como clarificador de vinos, para otorgar el caracteristico
sabor astringente al vino tinto (de cuyo bouquet son, en
parte, responsables), té, café o cacao (De la Cruz, 2004;

Tara Export, 2010).

El acido galico obtenido de los taninos de la tara, es utilizado
como antioxidante en la industria del aceite y en la industria
cervecera como un elemento blanqueante o decolorante. (De

la Cruz, 2004).
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De las semillas de Tara, se obtiene la goma de tara, la cual
presenta un amplio campo de aplicacién en la industria
alimentaria como estabilizante, emulsionante o espesante,
incidiendo en la aceptabilidad de los alimentos, mejorando su

textura o consistencia.

Su uso mas frecuente es como estabilizador de emulsiones
en alimentos y helados, ajustando la viscosidad de la fase
acuosa. Asi mismo de esta parte del fruto, se obtiene el
germen, el cual posee un altisimo contenido de proteinas de
gran concentracion de metionina y triptéfano de buena
calidad, grasas y aceites que podrian servir para el consumo
humano. Asimismo, es empleada también en otras industrias,
diferentes a las mencionadas anteriormente; para la
fabricacién de tintes, plasticos y adhesivos, galvanizados y

galvanoplasticos, entre otros (De la Cruz, 2004).

2.2.2. Compuestos Fendlicos

Los compuestos fendlicos, también denominados polifenoles, son

metabolitos secundarios producidos por las plantas, cuya biosintesis

tiene lugar a través de dos importantes rutas primarias: La ruta del

37



acido Siquimicoy la ruta de los poliacetatos; se encuentran en todas las

plantas y, por tanto en los alimentos de origen vegetal. (Bravo, 1998,;

Shahidi y Naczk, 1995).

Quimicamente, son sustancias quimicas que poseen un anillo
aromatico, un anillo benceno, con uno o mas grupos hidroxidos
incluyendo derivados funcionales, como podrian ser ésteres,
metilésteres, glucésidos, etc.(Tsimidou, 1998). Su naturaleza varia
desde moléculas simples como los acidos fendlicos hasta compuestos
altamente polimerizados, como los taninos; y son en su mayoria
potentes antioxidantes debido a su estructura quimica, ya que son

excelentes donadores de protones o electrones (Kinsella ef al., 1993).

Los polifenoles se encuentran en las plantas en forma conjugada con
uno o mas residuos de azucar unidos a los grupos hidroxilos, aunque
en algunos casos se pueden producir uniones directas entre una
molécula de azlcar y un carbono aromatico. Por ello, la forma mas
comun de encontrarlos en la naturaleza es en forma de glucésidos

siendo solubles en agua y solventes organicos (Shahidi y Naczk, 1995).

Estos compuestos cumplen funciones importantes en las plantas; por

una parte, actian como metabolitos esenciales para el crecimiento y
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reproduccion de las plantas y, por otra, como agentes protectores
frente a la accidn de patégenos, siendo secretados como mecanismo
de defensa; ademas, contribuyen en el sabor, color y textura de los
alimentos y, por tanto, en un gran nimero de reacciones que inciden en
estos parametros de calidad’ (Butler, 1992; Shahidi y Naczk, 1995;
Clifford, 1992). Aunque la clasificacion de estos compuestos es muy
compleja, debido a la gran diversidad de estructuras que engloban, una
clasificacién ampliamente aceptada es la hecha por Harborne (1980),
en la que agrupa a los compuestos fendlicos en base al nimero de
atomos de carbono que contienen, tal y como se observa en el Cuadro

3 (Harborne, 1989; Harborne et al., 1999).

Los compuestos fendlicos se han asociado con los beneficios para la
.salud derivados del consumo de altos niveles de frutas y hortalizas
(Hertog et al, 1993; Parr y Bolwell, 2000); lo cual se encuentra
asociado principalmente a la actividad antioxidante de estos
compuestos; por lo que actualmente este grupo de compuestos
fitoquimicos presentan un gran interés nuftricional{(Martinez—Valverde,

2000).
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N° Atomos

Cuadro 2.3. Clasificacion de Compuestos Fendlicos

de Esgl:u(_:tura Clase Ejemplos
C asica
arbono
6 C Fenoles Simples Catecol, hidroquinona, 2,6-
6 Benzoquinonas dimetilhidroxoquinona
7 Ce—Cq Acidos fendlicos Acido gélico y salicilico
3-Acetyl-6-
Acetofenonas methoxybenzaldehido
8 Ce—Co Derivados de la Tirosina Tirosol
Acidos fenilacéticos p-Hidroxifenilacético
Acidos Acido caféico, acido
hidroxicinamicosFenilpropenos ferulico
9 Cs—Cs Cumarinas Eugenol
Isocumarinas Umbeliferona, aesculetin
Cromones Eugenin
10 Ce—C4 Naftoquinonas Juglone, plumbagin
13 Ce—C1—Cs Xantonas Magniferin
Estilbenos Resveratrol
14 Ce—Co—C
6T T e Antroquinonas Emodin
15 o Ca G Fiavonoides Quercetin
6T T Isoflavonoides Genistein
Lignanos
18 (Cs— C3)2 . Pinoresinol
Neolignanos
30 (Cs— C3— Cs)2 Biflavonoides Amentoflavona
(Cé)n Catecolmelaninas
n (Ce—Ca)n Ligninas
(Cs—C3—Ce)n Taninos

Fuente: Harborne (1980)
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Estudios realizados con los compuestos fendlicos indican que ellos
presentan propiedades benéficas para el ser humano actuando como
antialergénicos, antiaterogénicos, antinflamatorios, antimicrobianos,
antioxidantes, antitrombéticos, poseen efectos cardioprotectores y
vasodilatadores (Benavente — Garcia et al., 1997; Samman et al., 1998;
Middleton et al. 2000; Puupponen — Pimia et al., 2001; Manach et al.,

2005).

a. Capacidad Antioxidante

Los compuestos fendlicos tienen una fuerte capacidad antioxidante
asociada con su capacidad para atrapar radicales libres, romper las
reacciones en cadena de los radicales libres y quelar metales. El
incremento del consumo de compuestos fendlicos esta
correlacionado con un menor riesgo de enfermedades
cardiovasculares y ciertos tipos de cancer (Duthie et al, 2000;

Tapiero et al., 2002).

Los polifenoles son efectivos donadores de hidréogenos, y su
potencial antioxidante es dependiente del nimero y de la posicién de
los grupos hidroxilos y su conjugacion, asi como de la presencia de

electrones donadores en el anillo estructural, debido a la capacidad
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que posee el grupo aromatico de soportar el desapareamiento de
electrones por desplazamiento del sistema de electrones (Miller y

Rice-Evans, 1997; Ramirez-Tortosa et al., 2001).

Para que un compuesto fendlico sea clasificado como antioxidante
debe cumplir dos condiciones basicas: La primera es que al
encontrarse en una concentracion baja con relacion al sustrato que
va a ser oxidado pueda retrasar, enlentecer o prevenir la
autooxidacién o la oxidacién mediada por un radical libre; y la
segunda es que el radical formado tras el secuestro sea estable y no
pueda actuar en oxidaciones posteriores. Entre los compuestos
fendlicos con una reconocida actividad antioxidante destacan los
flavonoides, los acidos fendlicos (principalmente hidroxicinamico,
hidroxibenzdico, caféico, clorogénico), taninos (elagitaninos),
calconas y cumarinas, los cuales constituyen la fraccién polifendlica
de una gran diversidad de alimentos (Pratt, 1992; Pratt y Hundson,

1990).

Desde un punto de vista nutricional, esta actividad antioxidante se
asocia con su papel protector en las enfermedades cardiovasculares
y en el cancer, asi como en procesos de envejecimiento (Tsimidou,

1998).
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2.2.3. Taninos

Frutos et al. (2004) sefialan que los taninos son compuestos
polifendlicos de origen natural, presentes en diversas partes de las
plantas vasculares. Se encuentran distribuidos especialmente en las
familias Leguminosae, Rosaceae, Polygonaceae, Fagaceae,
Rhyzophoraceae, Myrtaceae y Melastomataceae (Kandil et al., 1999;
Harborne, 1997; Oszmianski et al., 2007; Vrhovsek et al., 2006; Balza et
al., 1989; Meyers et al., 2006; Okuda et al., 1980; Yoshida et al., 2005;

Isaza et al., 2004).

Los taninos se distinguen por las siguientes caracteristicas: Presentan
un alto peso molecular (500- 20000 Da), son solubles en agua y
solventes polares organicos, son astringentes y poseen la capacidad de
formar complejos reversibles o irreversibles con las proteinas,
fundamentalmente, pero también con otras sustancias, tales como
polisacaridos (celulosa, hemicelulosa, pectina, etc.), alcaloides, acidos
nucleicos, minerales, etc. (McLeod, 1974; Jansman, 1993; Haslam,

1994; Schofield et al., 2001; Haslam, 1996).

Hagerman et al. (1998) reportan que los taninos son entre 15 a 30

veces mas efectivos en captar los radicales libres de tipo peroxil
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(HOO") en comparacion a los fendlicos simples por lo que diversos
autores sefialan que los taninos deben ser considerados excelentes

antioxidantes biolégicos.

Haslam (1966 y 1989) sefiala que los taninos se clasifican en dos

grupos: Los taninos hidrolizables y condensados.

a. Taninos Hidrolizables

Los taninos hidrolizables son aquellos que son hidrolizables
facilmente por accion de acidos o enzimas (tanasas) (Mangan, 1988).
En la Figura 2.6 se muestra el mecanismo de hidrolisis de los taninos
hidrolizables: Un azucar (1) o de un compuesto de naturaleza de un
polialcohol y un acido fenolcarboxilico. Dependiendo de la naturaleza
del éacido fenolcarboxilico; los taninos hidrolizables usualmente
suelen dividirse en galotaninos (2) y elagitaninos. La hidrélisis de los
galotaninos produce acido galico (3) mientras que la de los
elagitaninos (4), produce el acido hexahidroxidifénico (5), que

normalmente esta aislado de forma estable como acido elagico (6).
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Figura 2.6. Taninos hidrolizables
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Fuente: Queiroz et al. (2002)

Hagermah (2002) indica que los taninos hidrolizables son derivados
del acido galico (3,4,5 acido trihidroxibenzoico). En la Figura 2.7 se
muestra la estructura quimica de los taninos hidrolizables, estan
formados por un ntcleo de hidrato de carbono “poliol” (generalmente
la glucosa) y grupos hidréxidos esterificados formando acido m-
digalico “galotanino” o acido hexahidroxidifénico“elagitanino”
(Mangan, 1988; Jansman, 1993). Estos pueden ser acoplados por
oxidacion a “C-C" o “C-O” a otras unidades de galoilo y producir una

amplia variedad de metabolitos derivados (Porter, 1989).
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Figura 2.7. Estructura quimica de los taninos hidrolizables

“w 3 . o ACIDO HEXAHMIDROXIFENICO  ACIDO ELAGICO
ELAGITANINO

Fuente: Mangan (1988) y Jansman (1993)

En el Cuadro 2.4 se puede apreciar la distribucion de los taninos
hidrolizables en una amplia variedad de plantas y arboles (Haslam,
1981; Okuda et al, 1990; Kumar y Vaithiyanathan, 1990). Ellos
pueden estar presentes en la madera, corteza, hojas y frutos. Cabe
sefialar que algunas especies producen galotaninos o elagitaninos,
otros producen mezclas complejas que contienen al galo-elagitaninos
y a los llamados taninos condensados, asi como por ejemplo las
especies Acacia, Acer y Fagaceae quienes tienen a ambos taninos

(Bate-Smith, 1977; Mueller-Harvey et al., 1987; Ishimaru et al., 1987).
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Cuadro 2.4. Fuentes de taninos hidrolizables en diversas plantas

Familia Especie Tipos de Taninos
. . Galotaninos,
Caesalpiniasp. o
elagitaninos

Leguminosae
Galo, galatos de

Acacia sp. catequiza

. Galotaninos,
Anacardiaceae Rhussp. clagitaninos
Quercussp. Galo't aninos,
elagitaninos

Fagaceae
Castaneasp. Elagitaninos
Combretaceae Terminaliasp. Elagitaninos
Myrtaceae Eucalyptussp. Elagitaninos

Fuente: Mueller — Harvey (2001)

a.1 Galotaninos

Los galotaninos son simples ésteres poligaloil de glucosa. En la
Figura 2.8 se muestra el tipico galotanino cuya estructura quimica
es la pentagaloilglucosa (B-1,2,3,4,6-Pentagaloil-O-
DGlucopiranosa), que tiene 5 enlaces ésteres idénticos que
comprende grupos alifaticos hidroxilo en un centro de glucosa

(poliol). Para muchos galotaninos, el poliol central es la glucosa,
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sin embargo otros polioles centrales en los galotaninos incluyen al
glucitol, hamamelosa (derivada de la ribosa), acido shikimico,

acido quinico (galotanino de la tara) y quercitol (Hagerman, 2002).

Figura 2.8. Estructura quimica de los Galotaninos
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Como todos los galotaninos, los PGG tienen muchos isémeros.
Los pesos moleculares de todos los isomeros de PGG son iguales
(940 g/mol), pero sus propiedades quimicas, la susceptibilidad
para ser hidrolizados, su identificacion cromatografica, sus
propiedades bioquimicas asi como, su habilidad para precipitar a
las proteinas, son dependientes de su estructura (Hagerman,

2002).

48



De otro lado, los acidos galico se unen a la pentagaloilglucosa, por
medio de enlaces depsidicos, los que pueden ser enlaces meta- o
para-depsidicos, involucrando el grupo hidroxil del acido galico en

lugar del grupo hidroxil alifatico (Véase la Figura 2.9).

Figura 2.9. Enlaces depsidicos de los galotaninos
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Fuente: Hagerman (2002)

Srivastava et al. (2000), explica que el acido tanico es un tipico
tanino hidrolizable que consiste en una mezcla de acido galico y
de ésteres de glucosa. El &acido tanico es conocido por su
capacidad de inducir efectos beneficiosos sobre la salud humana
a través de la expresion de algunas actividades biolégicas,
incluida antimutagénicas, propiedades antioxidantes y contra el

cancer.
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a.2 Elagitaninos

en la Figura 2.10 se muestra la estructura quimica de los
elagitaninos, son simples ésteres del acido hexahidroxidifénico
(HHDP). El HHDP se lactoniza espontaneamente para formar una

dilactona estable o acido elagico (Hagerman, 2002).

Figura 2.10. Estructura quimica de los Elagitaninos
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Fuente: Hagerman (2002)

En contraste con la limitada distribucion de los galotaninos en la
naturaleza, los elagitaninos son tipicos constituyentes de muchas
familias de plantas. Estos compuestos exhiben una enorme
variabilidad estructural que resulta de los multiples posibles
lugares de vinculaciéon del HHDP con la fraccién de glucosa (que a

su vez, puede adoptar varias conformaciones lo que controla los
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posibles arreglos espaciales de ligados reactivos) y en especial
por su fuerte tendencia a formar una multitud de dimeros y
derivados de oligbmeros que se encuentran interconectados por

medio de enlaces del tipo C-C y C-O (Haslam, 1998).

El acido elagico y acido tanico son polifenoles que se encuentran
en una gran variedad de frutas y frutos secos, tales como
frambuesas, fresas, nueces, uvas, entre otras (Priyadarsini et al.,
2002). Estas moléculas poseen una potente capacidad de inhibir
las especies reactivas de oxigeno y nitrégeno (Ignatowicz et al.,

2003).

a.3 Uso de los taninos hidrolizables

Los taninos hidrolizables encuentran amplia aplicacién debido a
sus propiedades antioxidantes y su habilidad para formar
complejos solubles e insolubles con las proteinas. Por ello se
emplean en las industrias de alimentos, farmacéutica y en
cerveceria. En este ultimo campo, por ejemplo, se usan como
estabilizadores de la cerveza: en el producto que no ha sido
recientemente preparado, las proteinas se combinan con los

polifenoles para formar complejos que son responsables de la
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b.

presencia de turbidez. Al agregar los taninos, el nivel de proteinas
es disminuido a un valor apropiado y se aumenta asi el tiempo de
almacenamiento de la cerveza (Verzele, 1986). En la industria
farmacéutica, se emplean para contraatacar el efecto de los
alcaloides y el envenenamiento por sales de metales,
inactivandose éstos por precipitacion. En la industria de alimentos
se puede, por ejemplo, remover impurezas proteinicas por
precipitacion con taninos (Suginami, 1979); emplearlo en la
preservacién y maduracién de alimentos, aprovechando sus
propiedades antisépticas y antioxidantes (Leonte, 1975); asi como

en la clarificacion del vino blanco (Shinohara, 1973).

Taninos Condensados

Se conocen también como no hidrolizables, ya que se hidrolizan con

dificultad y, por el contrario, el tratamiento con calor y acidos

minerales origina polimeros de alto peso molecular (flobafenos) y se

encuentran ampliamente repartidos en el reino vegetal (Harborne,

1980). En la Figura 2.11 se muestra la estructura quimica de los

taninos condensados, los cuales estan formados por polimeros de

flavan-3,4-dioles. Inicialmente fueron llamadas leucoantocianinas;
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existen como oligémeros solubles, con 2 a 6 nucleos fendlicos flavan-

3-ol, 0 como polimeros insolubles (Isaza, 2007).

Figura 2.11. Estructura de Flavan - 3,4 — Diol

Fuente: ALNICOLSA (2013)

Los taninos condensados, son capaces de interactuar con sistemas
biologicos a través de la induccién de algunos efectos fisiolégicos,
tales como los efectos antioxidantes, anti-alérgicos, anti-
hipertensivos y como antimicrobianos (Santos-Buelga y Scalbert,

2000).

c. Taninos de la Tara (Caesalpinia spinosa (Molina) Kuntze)

Segun Garro et al. (1997) las vainas de esta especie tienen una
cantidad importante de taninos hidrolizables derivados del acido

galico.
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Figura 2.12. Estructura del tanino de Tara
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Los taninos de las vainas de tara se componen esencialmente de los
ésteres polidigaloflicos de acido quinico (FAO y OMS, 1970). Los
galotaninos aislados a partir de la tara fueron reconocidos como:
acido 4-galoil-5-(digaloil) quinico, acido 5-galoil-4-(digaloil) quinico,
acido 3~(digaloil)-4,5-digaloilquinico, acido 4-(digaloil)-3,5-
digaloilquinico, acido 5-(digaloil)-3,4-ddigaloilquinico, y acido 1,3,4-
trigaloilquinico. Asimismo, los galotaninos de tara, &cido 1,3-
digaloilquinico y acido 1,3,4-trigaloilquinico son de naturaleza

comparativamente hidréfila (Cortez, 2012).

54



Los taninos de la tara pueden ser divididos en tres grupos: a) acidos
mono-, di-, tri-, y tetra-galoilquinico, los que no tienen enlaces
depsidicos; b) dépsidos relacionados a la estructura 3,4,5-trigaloil,
considerados como los mayores componentes de los taninos de tara
y ¢) dépsidos relacionados al acido 1,3,4,5-tetragaloilquinico. Las
galoacilaciones o acilaciones de los galotaninos pueden ser de 10
hasta 11 residuos galoil, caracterizados por la presencia de uno o
mas enlaces m-digaloildepsidico; en el caso de la tara, se

encontraron entre 5 y 8 residuos (Cortez, 2012).

2.2.4. Método de Cuantificacién de Taninos

- Método de Folin ~ Ciocalteu

El método usado comunmente para determinar y cuantificar
fenoles totales en alimentos y vegetales es el método de Folin-
Ciocalteu. Este método se basa en la capacidad de los fenoles
para reaccionar con agentes oxidantes. El reactivo de Folin-
Ciocalteu contiene molibdato y tungstato sédico, que reaccionan
con cualquier tipo de fenol, formando complejos fosfomolibdico —
fonsfotlngstico. La transferencia de electrones a pH basico

reduce los complejos fosfomolibdico — fosfotungstico en 6xidos,
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cromégenos de color azul intenso, de tungsteno (WsOg2) vy
molibdeno (MogQO23), siendo proporcional este color al numero de

grupos hidroxilo de la molécula (Makkar et al., 1993).

El contenido de fenoles es expresado en mg/g de peso seco de
la muestra a ser analizada, la absorbancia se determina a 725nm
y se compara con una curva de calibracién realizada con &cido
tanico, de ahi due se utiliza el término “Unidades de acido tanico
equivalentes por gramo de extracto o materia vegetal desecada”

(Makkar et al., 1993).
2.2.5. Proceso de Secado por Atomizacion
a. Descripcién General

El secado por atomizacion también denominado aspersién, rocio o
spray, es una operacién de procesamiento en un solo paso, mediante
el cual se transforma una materia en forma liquida en forma seca, por
pulverizacion (spray) y generacioén de gotas mfnUscuIas que poseen
una gran area superficial para la evaporacién de su humedad en un
medio de gas de secado caliente. Mientras se reduce el peso a

granel y tamafo del producto, se minimiza la manipulacion y
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conserva el producto mediante la reduccion de su actividad de agua
a un nivel bajo, requerido para detener la degradaciéon bacteriana

(Long, 1978; Hayashi, 1989; Chiou, 2006).

Este proceso de deshidratacion se considera también de
encapsulaciéon, ya que puede producir particulas que atrapan el
material a cubrir. La distribuciébn del tamafo de las particulas
obtenidas mediante este proceso de secado es en general menor a
100um, aunque cabe destacar que ello depende de las condiciones

de proceso (Casper, 2003).

El secador tipico de atomizacién es un cilindro de fondo coénico, la
alimentacién se realiza por bombeo hasta uh atomizador de disco o
de boquillas situado en la parte superior de la camara, el cual
atomiza el liquido en finas gotas que se proyectan radialmente o
verticalmente a una corriente de aire caliente que entra cerca de la
parte superior de la camara. El aire pasa a través de un separador
(ciclén) donde se separan las particulas finas, las cuales son
almacenadas en la parte inferior del ciclén en la tolva de

almacenamiento (Gonzales, 1999).
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Long (1978) indica que de manera general, cualquiera sea el sistema

y el proceso, la aspersion experimenta tres fases distintas:

- En la primera el gas atomizante se expande adiabaticamente
de la boquilla a la camara de secado (atmoésfera), el gas
sufre el efecto Joule-Thomson y su temperatura cae.

- En la segunda el liquido es transformado a gotas, durante la
aspersion el area superficial especifica se incrementa mil
veces. Teoéricamente se requiere poca energia para formar
las gotas. Sin embargo, la ineficiencia mecanica, la presioén y
la inercia ademas de la perdida por viscosidad causan un
elevado consumo de energia.

- En la tercera etapa, estas gotas ya formadas viajan para
convertirse en materia seca, durante esta fase el solvente se

evapora y el diametro de la gota decrece.

La primera fase ocurre instantaneamente, la segunda presenta
duraciéon larga, calmadamente y firme (cerca de 0,1s o menos), la
tercera puede sostener un tiempo relativamente grande dependiendo
de las condiciones de la aspersion, el liquido disperso y la saturacién

relativa del aire ambiente. El secado es controlado por medio del
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producto y las condiciones del aire a la entrada (flujo y temperatura).

Finalmente, el producto es recuperado del aire (Long, 1978).

En la Figura 2.13 se muestran las caracteristicas de un secador por

aspersion:

1.

Un tanque de depésito que contiene el producto que se va a
secar.

Una bomba lleva el liquido del tanque a la camara de
secado.

Una tuberia que conecta la salida de la bomba con la parte
superior del secador.

Atomizador o pulverizador, un disco giratorio sobre la boquilla
aspersora a presién que dispersa el producto en particulas
muy finas.

Camara de secado, donde el'liquido de las particulas de
producto se evapora en el aire circundante.

Un soplador fuerza aire a alta velocidad al interior de la
camara.

Pasa a través de un calentador y su temperatura aumenta a

alrededor de 150°C.
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10.

1.

12.

13.

El aire caliente es llevado a la parte superior del secador
donde entra por arriba del disco giratorio.

La mezcla del producto secado y aire caliente deja el fondo
de la camara a traves de un conducto.

Entra a un ciclén tangencialmente de modo que empieza a
girar.

Al girar arroja al producto mas pesado al exterior del cicldén
donde choca contra las paredes del separador ciclénico y
cae al fondo de la camara.

El polvo se colecta en un cilindro desprendible.

El aire mas ligero se desplaza hacia el centro y sale a través

de la parte superior del separador.
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Figura 2.13. Secador por Aspersion
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Fuente: Sharma et al. (2003)

b. Ventajas y desventajas del proceso de Secado por

Atomizacion

El proceso de secado por aspersion presenta ventajas y desventajas,

las cuales se detallan a continuacion:
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Ventajas:

- El secado por atomizaciéon permite la produccién de grandes
cantidades en la operacién continua y con un equipo
relativamente simple (Mulvaney et al., 2003).

- Los alimentos sensibles al calor, los productos biolégicos, y
los productos farmacéuticos se pueden secar a presion
atmosférica y a bajas temperaturas. A veces, se emplea la
atmoésfera inerte.

- Control de los parametros de calidad del producto asi como
especificaciones concretas (Mujumdar, 1995).

- Relativa simplicidad y facilidad de regulacién del sistema.

- Utilizacién de energia comparable con la de otros métodos de
secado.

- Conservacion de las propiedades funcionales y la mayoria de
los compuestos volatiles del producto (Sharma et al., 2003).

- En ciertos casos, donde es conveniente obtener una baja
densidad aparente del producto, es ventajoso el proceso de
secado por spray.

- Las condiciones de limpieza y semiesterilidad, son mas

facilmente obtenidas (Fellows, 1994).
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Desventajas:

- Inversion inicial muy costosa.

- Tamafio de la particula dificil de controlar.

- Requiere una alimentacién que pueda manejarse por medio
de bombas.

- Problemas con la recuperacién del producto y los polvos
(Sharma et al., 2003).

- El calor requerido por unidad de peso del producto es alto.

- El contenido de humedad en la alimentacién puede ser grande
comparado con la mayor parle de los otros tipos de
secadores.

- El rendimiento térmico es bajo debido a las restricciones en la
temperatura de entrada del aire y a la temperatura
relativamente alta del aire de salida (Geankopolis, 1999).

- Falla si se requiere un producto a granel de alta densidad

(Mujumdar, 1995).
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c. Principales variables del proceso de secado por

atomizacion

Masters (2002) indica que las principales variables en el proceso de

secado por atomizacién son las siguientes:

- Caudal del liquido de entrada: El caudal de entrada del
liquido a atomizar al equipo de atomizacién se regula por
medio de una bomba peristéltica, en el caso de una boquilla
de dos fluidos. Este caudal afecta a la atomizacién.

- Caudal de aire de atomizacién: Este aire es suministrado por
un compresor, y el caudal se regula atendiendo a la lectura
de un rotametro que nos indicara el caudal de aire utilizado
para el atomizado. Este caudal de aire lo utiliza una boquilla
de dos flujos y afecta a la atomizacion.

- Temperatura y humedad del aire de entrada al cilindro de
afomizacion: Esta temperatura se puede controlar mediante
la resistencia eléctrica del equipo.

- Caudal de aire de secado: El caudal de aire de secado indica

el aire que entra en el cilindro de pulverizacién para realizar
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el secado. El caudal real depende de la pérdida de presién

del conjunto del sistema.

Las condiciones utilizadas para el proceso de secado por
atomizacion: Caracteristicas del material liquido alimentado
(viscosidad, tamafo de particula y otras), caudal del liquido de
entrada, temperatura y humedad del aire de entrada, caudal y
presién del aire de secado, la aspiracion, el tipo de atomizador van a
influenciar sin lugar a dudas en las caracteristicas del producto en
polvo obtenido, tales como humedad final del producto, rendimiento
de produccién, temperatura de salida, tamafio de particula, entre

otras (Masters, 2002; Tonon et al., 2008).

Garcia-Gutiérrez et al. (2004) indica que el contenido de humedad en
productos en polvo es muy importante, ya que una baja humedad en
el producto le otorga un mayor tiempo de vida de anaquel y lo
preserva de la degradacién bacteriana al disminuir drasticamente la

actividad del agua,

Al respecto, Goula y Adamopoulos (2004) sefialan que en general, el
contenido de humedad final dél producto secado por aspersion esta

directamente relacionado con la temperatura del gas que sale de la
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camara de secado, y que se puede obtener un bajo contenido de
humedad a través del aumento de la temperatura del gas de salida
y/o aumento del tiempo de residencia del producto en el interior de la
camara de secado. Sin embargo, al tratarse sustancias
termosensibles, la exposicion de éstas a altas temperaturas durante
largos periodos de tiempo puede conducir a la degradacién del

producto.

Por tanto, el control de las condiciones de procesamiento vy
optimizacién del proceso de secado por aspersion resulta
extremadamente importante, con el fin de obtener productos con
mejores caracteristicas sensoriales y nutricionales, ya que las
propiedades del producto final dependen directamente de las
condiciones de procesamiento empleadas (Chegini y Ghobadian,

2007; Tononet al., 2008).

La optimizacion de las variables principales en el proceso de secado
por atomizacion se hace generalmente por un proceso de "ensayo y
error”, si bien es posible predecir la influencia de cada una estas
variables de manera individual. La influencia de cada una de estas
variables en el secado por atomizacion segun Masters (2002), se

presenta en la Cuadro 2.5.
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Cuadro 2.5. Influencia de las variables del secado por atomizacién

Caudal de Alta
Parametro/ Caudfll alto Hum_edad del | Temperatura aire de C’auflal del concentracién
] del aire de aire de de entrada o liquido de
Dependencia secado entrada aita elevada atomizacion entrada alto de solutos a
alto atomizar
Mayor
humedad del Menor Mavor Menor
Mayor producto pues | humedad por y humedad pues
humedad pues
. humedad pues hay una menor . habra menos
Humedad final baja la presion resién humedad No afecta mas agua agua para
del producto jafap pre . . conduce a una gua p
parcial del agua| parcial mas relativa del s . evaporar,
; . presién parcial .
evaporada (11) | alta del aire aire de més alta (11) menor presiéon
de secado entrada (1) parcial (})
an
Menor Mavor
rendimiento Mayor ren dinfiento
Mayor pues mas rendimiento ues particulas
Rendimiento | rendimiento en humedad pues se evita No afecta Depende de la pmésp randes
de produccion | la separacién puede la eventual aplicacion (1) con dgucen a
en el cicléon (11) | conducir al pegajosidad Lna meior
pegado del ) J

producto ()

separacion (1)

Fuente: Masters (2002)
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Continuacién

Caudal de Alta
Parimetro/ Caud?l alto Hum'edad del | Temperatura aire de (Eausial del concentracion
. del aire de aire de de entrada NN liquido de
Dependencia atomizacién de solutos a
secado entrada alta elevada alto entrada alto atomizar
Mayor
te&zzrﬁ;u;a tem'\g?a)r/:trura Mayor Menor Mayor
MEenos ues hay mas temperatura | Mas cantidad | temperatura | temperatura
Temperatura de érdidas de P eneryia de salida pues | de aire fresco pues se pues es menor
salida P g hay una que tiene que | evapora mas | la cantidad de
calor basadas | almacenada i .
proporciéon | calentarse (|) | cantidad de agua
en la entrada | en humedad directa (111) agua (1]) | evaporada (11)
total de energia M 1 g P i
()
Dlsm|~nuye el Mayores Mayor tamafio
tamano pues | particulas de las
Tamaio de aume'nta la pues hay particulas
particula No afecta No afecta No afecta energia para mayor secadas pues
la dispersién | cantidad de
del fuido | fluidoa | OZ?J’(':{Q"’(‘?T N
() dispersar (1)

Fuente: Masters (2002)
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d. Problemas asociados con el Proceso de Secado por

Atomizacion

Durante el secado de un material liquido se producen cambios
fisicos y quimicos importantes. Como la mayoria de los alimentos,
extractos de plantas y otros biomateriales tienen una composicion
compleja, estos cambios no se pueden describir de manera
simple, y pueden continuar ocurriendo durante el almacenamiento

del producto. (Bhandari y Hartel, 2005).

Uno de los problemas asociados con el proceso de secado por
aspersién es que es muy dificil predecir la calidad del producto
final. En este punto la calidad del producto final consiste de
parametros como contenido de humedad, degradacion térmica,
retencibn de aromas, forma y tamanio de las particulas,
apelmazamiento, etc. Los parametros de calidad en el producto
final es el resultado de la historia de la particula cuando es
sometida a la temperatura del aire de secado, humedad inicial,
contenido inicial de sélidos, viscosidad, densidad, degradacion

termica (Yanza, 2003).
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d.1 Degradacion Térmica

El procesamiento térmico de alimentos a altas temperaturas
elimina la posibilidad de dafo microbiolégico y reduce la
actividad enzimatica, pero afecta la calidad del producto,
produciendo la pérdida de compuestos termolabiles vy
termosensibles responsables de las propiedades sensoriales y

nutricionales de los alimentos (Acevedo et al., 2002).

Oliveira et al. (2010) sefala que las pérdidas y/o degradacién
de compuestos bioactivos se asocian con el secado por
atomizacién de extractos de plantas y nutracéuticos, las cuales
dependen de las etapas de procesamiento implicadas y de la
composicion de la alimentacién al secador (material liquido).
Estos factores deben ser optimizados con el fin de generar un
producto con la concentracién de compuestos marcadores

- (bioactivos) dentro de los intervalos especificados.
d.2 Pegajosidad (Stickiness)
El término “Stickiness” hace referencia a los fenomenos de

cohesién particula-particula y de adhesién particula-pared que

presentan los polvos obtenidos luego de un proceso de secado
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por atomizacion; lo que dificulta su presentacién en estado de
polvo y mancha las paredes de los cilindros de pulverizacion

(Dolinsky et al., 2000).

Al quedar en la pared del compartimiento de secado como un
jarabe da lugar a problemas relacionados con la baja
recuperacion del producto durante el proceso de secado por
atomizacion, problemas operacionales y apelmazamiento del
polvo. La cohesiéon es una propiedad interna del polvo y una
medida de las fuerzas que mantienen unidas las particulas,
mientras que la adhesion es una propiedad interfacial y una
medida de las fuerzas que mantienen las particulas unidas a
otro material (Boonyai et al., 2004; Goula y Adamopoulos,

2008).

Este problema ha sido ampliamente investigado para los
productos alimenticios y ocurre con mayor frecuencia en
materiales con alta concentracion de azucares (Bhandari y

Howe, 1999).
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Figura 2.14. Fendmeno de “Stickiness’

Fuente: Bhandari y Howe (1999)

Lozano (2009) sefala que el fenémeno de adhesion y
cohesion, depende no sélo de las propiedades de los
materiales a secarse, sino también de las condiciones
aplicadas en el proceso de secado. La evaporacion rapida en el
secado por atomizacion produce particulas en estado amorfo
que presentan una temperatura de transicion vitrea (Tg)

caracteristica.

El problema de la pegajosidad en polvos se debe
principalmente a la baja temperatura de transicion vitrea (Tg) de
los componentes con bajo peso molecular, tales como algunos
azucares (glucosa, fructosa, sacarosa) y acidos organicos. La

temperatura de transicion vitrea se define como la temperatura
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a la que un sistema amorfo cambia del estado vitreo al
gomoso. La movilidad molecular en el estado vitreo es
extremadamente lento, debido a la alta viscosidad de la matriz
(cerca de 10 Pa-s). La Ty puede ser tomada como un
parametro de referencia para proyectar sistemas de secado por
atomizacién y caracterizar las propiedades, la calidad, la
estabilidad y la seguridad de los sistemas alimentarios. Las
alteraciones estructurales, tales como la pegajosidad,
aglomeraciéon, el apelmazamiento y la cristalizacién, se
producen en los polvos amorfos de alimentos cuando son
almacenados y procesados a temperaturas superiores a la Tg.
Debido a que la temperatura de transicion vitrea aumenta al
aumentar el peso molecular, se ha empleado la adicién de
agentes portadores (coadyuvantes de secado) para la
produccién de polvos, reduciendo la pegajosidad y la
deposicién en la paredes en el proceso de secado por

aspersion (Bhandari et al., 1993; Roos y Karel, 1991).

Los polvos pegajosos son mas higroscopicos y de menor flujo
libre que los polvos no pegajosos. Algunos de los ejemplos de
productos pegajosos, son polvos obtenidos de zumos de frutas

y vegetales (Goula y Adamopoulos, 2008).
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e. Aplicaciones del proceso de Secado por Atomizacién

El secado por aspersion se aplica ampliamente en muchos
sectores industriales, tales como la industria alimentaria,
farmacéutica y quimica. El corto tiempo de residencia del producto
en el interior del secador hace que el secado por atomizacion sea
adecuado para el procesamiento de materiales termosensibles,
incluidos los productos farmacéuticos y materiales bioldgicos.
Este proceso de secado ha sido utilizado ampliamente en la
preparacion de polvos secos a partir de extractos de plantas
medicinales, pulpas de frutas, plantas oleorresinas, aceites
esenciales, enzimas, aromas y otros (Barbosa-Canovas et al.,

2005; Masters, 1972; Souza et al., 2009; Acosta et al., 2009).

Su aplicacion en diversas industrias se justifica debido a una de
las ventajas mas notables del secado por aspersion que es la
capacidad de procesar muchos tipos de materiales y la posibilidad
de obtener un producto en polvo con propiedades especificadas.
Estas caracteristicas son especialmente importantes cuando
estamos interesados en obtener productos secos de buena
calidad y alto contenido de sustancias beneficiosas para la salud,
tales como los compuestos fendlicos, flavonoides, carotenoides,

etc. (Oliveira et al., 2010).
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f. Secado por Atomizacién en Productos Herbarios

En las ultimas décadas, ia demanda mundial de productos
derivados de plantas ha incrementado significativamente. El
fenomenal crecimiento en el uso de fitoquimicos como alimentos
funcionales y nutracéuticos ha obligado a la industria alimentaria y
farmacéutica a controlar la calidad de aquellos ingredientes que
afirman ser promotores de salud en términos de eficacia y

seguridad (Raghavan y Orsat, 2007).

Oliveira et al. (2010) afirma que hoy en dia, los sectores de
procesamiento de hierbas y nutracéuticos se estdn moviendo
cada vez mas hacia la comercializacibn de extractos
estandarizados, o extractos secos fabricados a una concentracion
de fitoquimico especificada (también conocida como la
concentracion de marcador). Por lo tanto, la produccién de
extractos secos estandarizados representa un campo en
expansion, ya que la tendencia actual de la industria farmacéutica
es la sustituciéon de las formas tradicionales de fluido por los
extractos de plantas secas. Entre las razones a favor de esta
tendencia, destacan las siguientes: Una mayor concentracion,
estabilidad y facilidad de normalizacion de los compuestos

bioactivos, facilidad de transporte, reducido espacio requerido
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para el almacenamiento de productos, y un menor riesgo de

contaminacién microbiana.

Los extractos secos a base de plantas son mucho mejor
adaptados a las exigencias de la practica moderna terapéutica,
dada la facilidad de la normalizaciéon y la manipulacion, que
contribuyen a garantizar la homogeneidad de las preparaciones:
farmacéuticas. En el sector farmacéutico, los extractos secos se
utilizan en la preparacién de pildoras, capsulas, granulados,
unglientos y como productos intermedios; estos extractos se
pueden preparar a partir de la deshidratacién de una solucion de
extraccion concentrada obtenida a partir de materiales a base de
plantas (hojas, raices, semillas, plantas enteras, inflorescencias,

frutos, etc.), lo que resulta en un polvo seco.

Existen muchos métodos de secado para la obtencién de
extractos secos a partir de plantas entre los que destacan
liofilizacion, secado por atomizacién y secado de lecho en
surtidor. (Raghavan y Orsat, 2007; Gertenback, 2002; Teixeira,
1996; Souza, 1997; Senna et al., 1997; Cordeiro, 2000; Cordeiro y
Oliveira, 2005; Runha y Cordeiro, 2001; Souza, 2003; Souza y
Oliveira, 2005).Sin embargo, las condiciones de funcionamiento

utilizadas en el secado y tratamiento térmico de los productos
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biolégicos como extractos en polvo a base de hierbas y productos
nutricionales, podrian tener un impacto considerable sobre las
propiedades y el costo del producto, generando diferentes grados
de pérdida de compuestos activos (Raghavan y Orsat, 2007;

Souza y Oliveira, 2005).

El proceso de secado por atomizacibn es utilizado
tradicionalmente en las industrias de procesamiento de plantas.
La calidad del polvo obtenido depende de las variables de
procesamiento y las condiciones de funcionamiento utilizadas. En
general, los productos obtenidos mediante secado por

atomizacién son mas solubles y concentrados (Masters, 1972).

La ocurrencia de la pegajosidad (adherencia o cohesién) es un
problema comi(n durante el secado de extractos de plantas,
debido a su alto contenido de azucares (Bhandari y Howe, 1999;
Chu y Chow, 2000), por lo que la adicién de coadyuvantes de
secado (encapsulantes) a la soluciéon de extraccion antes del
proceso de secado es casi obligatoria, con el fin de mejorar las
propiedades del producto y el rendimiento de secado (Oliveira et

al., 2010).
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La mayoria de los extractos secos y nutracéuticos estan
destinados para la administracién oral, razén por la cual existen
limites aceptables de contaminacién bacteriana (Remili et al.,

1994).

2.2.6. Encapsulacion

a. Definicién

La encapsulacion es una técnica por la cual gotas liquidas,
particulas sélidas o gaseosas, son cubiertas con una pelicula
polimérica porosa conteniendo una sustancia activa (Araneda y
Valenzuela, 2009), esta membrana, barrera o pelicula esta
generalmente hecha de componentes con cadenas para crear una
red con propiedades hidrofébicas y/o hidrofilicas (Fuchs et al.,
20086). Esto implica el recubrimiento de un ingrediente sensible, ya
sea puro 0 una mezcla, dentro de un material para otorgar
proteccién contra la humedad, calor u ofras condiciones extremas,
de modo de mejorar su estabilidad y aumentar su vida util

(Dziezak, 1988).

El término microencapsulacién se utiliza de igual manera en la

industria alimentaria, cuando se encapsulan sustancias de bajo
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peso molecular o en pequefias cantidades, aunque los dos
términos, encapsulacién y microencapsulacion, se emplean
indistintamente (Yafiez et al., 2002).

En el encapsulado, la porcién activa es llamada nucleo, fase
interna o relleno, y el material encapsulante es llamado cascara,
recubrimiento o material de pared y puede variar tanto en espesor
como en el numero decapas. La forma de las capsulas es
generalmente esférica, pero se ven fuertemente influenciadas por

la estructura del material original no encapsulado (Dziezak, 1988).

En la Figura 2.15 se muestra una microcapsula simple,

conformada por un nucleo (material activo) envuelta en una matriz

de material encapsulante (cubierta) (King, 1995).

Figura 2.15. Estructura General de una Microcapsula

Cubierta
{shel)

Material Activo
{core)

Fuente: Lozano (2009)
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b.

C.

Son

Ventajas de la Encapsulacién (Astray et al., 2009)

Protege el material activo de la degradacién producida por
el medio ambiente (calor, aire, luz, humedad), etc.

El compuesto encapsulado se libera gradualmente del
compuesto que lo ha englobado o atrapado en un punto
determinado.

Las caracteristicas fisicas del material original pueden ser
modificadas y hacer mas facil su manejo (un material
liquido convertido a polvb), la higroscopia puede ser
reducida, la densidad se modifica y el material contenido
puede ser distribuido mas uniformemente en una muestra.
El sabor y olor del material puede ser enmascarado.
Puede ser empleado para separar componentes, con el
fin de que estos no reaccionen.

Estabilizacién de principios activos inestables.

Transformacién de liquidos en sélidos.

Encapsulantes

llamados también material de cobertura, corteza,

coadyuvantes de secado, material de la pared o agente

encapsulante (Shafiur, 2003). Son materiales que ayudan al

80



material activo a resistir las condiciones de procesamiento y
empacado, mejorando sabor, aroma, estabilidad, valor nutritivo y
apariencia del producto encapsulado (Yafez ef al., 2002; Montes

et al., 2007).

Dentro de las caracteristicas que deben reunir los coadyuvantes

de secado se pueden citar:

- Deben ser inocuos.

- Carencia de reactividad quimica con el material activo
(inercia quimica).

-  Estabilidad térmica (Teixeira, 1996).

- Presentar buenas propiedades reologicas a alta
concentracion y  facil manipulacién durante la
encapsulacién.

- Inactividad o falta de reactividad con el material a
encapsular tanto durante el procesado como en el
almacenamiento prolongado.

- Solubilidad en disolventes aceptables admitidos por la
industria de alimentos.

- Presentar propiedades de solubilizacién deseables.

- De bajo costo y grado alimentario.
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Capacidad de dispersar o emulsionar el material activo y de
estabilizar la emulsion producida.

Capacidad para sellar herméticamente y contener el
material activo dentro de la estructura durante el
procesamiento o almacenamiento.

Capacidad para eliminar totalmente el disolvente u otros
materiales usados durante el proceso de encapsulacién
mediante desecacién o condiciones alternativas de
volatilizacién del disolvente.

Capacidad para impartir la maxima proteccién al material

activo frente a las condiciones ambientales (Shafiur, 2003).
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Cuadro 2.6. Tipos de Encapsulantes

Tipo de

Encapsulante Encapsulante Especifico

Goma arabiga, agar, alginato de sodio,

Gomas . a b
carragenina.”; Goma tragacanto, goma guar.

Almidén, dextranos, sacarosa, jarabes de maiz.?

Carbohidratos Almidén modificado, maltodextrinas, ciclodextrina,

dextrinas, pectina,dextrano.?

Carboximetilcelulosa, metilcelulosa, etilceluloda.?

Celulosas )
Esteres y éteres (derivados de celulosa).?
Ceras, parafinas, tristearina, acido estearico,
monoglicéridos, diglicéridos, aceites, grasas.?
Lipidos
Aceites endurecidos.®
Materiales

. L Sulfato de Calcio, silicatos.?
inorganicos

Gluten, caseina, gelatina, albimina,
(. C
Proteinas hemoglobina.
Proteina de soya y caseinatos.?
Aziicares Sucrosa y dextrosa.”

Fuente: a. Yafez ef al. (2005), b. Sotomayor (2000), c. Shafiur (2003)

c.1 Maltodextrinas

La FDA define las maltodextrinas como un polimero sacarido
nutritvo no dulce que consiste en unidades de D-glucosa

unidas principalmente por enlaces a (1-4) y que tienen un
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equivalente de dextrosa (DE) menor que 20.Es preparado
como un polvo blanco o en solucién concentrada por hidrélisis
parcial del almidén de maiz o de papa con acidos permitidos o

enzimas (21 Code of Federal Regulation) (Kuntz, 1997).

Figura 2.16. Estructura de la Maltodextrina

Fuente: Kuntz (1997)

Las maltodextrinas generaimente estan clasificadas de acuerdo
a su equivalente de dextrosa (DE). El DE se relaciona con el
grado de polimerizaciéon (GP) de la molécula de almidén, de
acuerdo a DE = 100/GP. El grado de polimerizacién
corresponde al ndmero de unidades monoméricas o
monosacaridas. A mas alto DE mayor es el nimero de
unidades monosacaridas y los >polimeros son de cadena mas
corta. La glucosa (dextrosa) posee un DE = 100 y el almidén

aproximadamente cero. Debido a que las maltodextrinas y
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otros almidones hidrolizados estdn conformados por una
mezcla de largos polimeros, su DE es un valor promedio

(Kuntz, 1997).

Se caracterizan por presentar baja higroscopicidad, buena
solubilidad y bajo poder eduicorante, ademas, debido a su gran
numero de ramificaciones, adquiere una forma helicoidal de
tamafio pequeno logrando volimenes mas pequefios, dando
como resultado una minima viscosidad; esto brinda la
posibilidad de adicionar buenas cantidades de maltodexirinas
logrando un aumento en grados Brix sin afectar de manera
relevante la viscosidad final en la mezcla (Kuntz, 1997; Lopez

et al., 2009).

Las maltodextrinas son utilizadas principalmente en materiales
que presentan dificultades para su deshidratacién, tales como
jugo de frutas, condimentos, extractos de plantas y endulzantes
(Reineccius, 1991; Oliveira et al., 2010), ya que reducen los
problemas de adherencia y aglomeracion durante su
procesamiento y/o almacenamiento, mejorando asi la
estabilidad del producto final (Bhandari et al., 1993; Silv’a et al.,

2006; Oliveira et al., 2010).
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La aplicacién de maltodextrinas es ideal en el proceso de
secado por atomizacién, ya que debido a su alta solubilidad
permite incorporarse en un nivel alto en la solucién de
alimentacién al secador, requiriendo una menor eliminacién de
agua. Ademas, debido a su baja higroscopicidad, los productos
se secan con mayor facilidad. El equivalente de dextrosa (DE)
tipico utilizado en procesos de secado por atomizacion vy
aglomeracion es de 10 DE o 15 DE, ya que presentan una alta
temperatura de transicion vitrea la cual proporciona una buena
estabilidad al producto final; asimismo al tener una longitud de
cadena mas larga presentan menor higroscopicidad que el
valor mas alto de DE (20 DE) y cuanto mayor es el DE, mas
pegajosa es la maltodextrina afectando en las caracteristicas

de las mezclas secas obtenidas (Kuntz, 1997).

d. Aplicaciones de la Encapsulacién

La encapsulacion es aplicada en muchos sectores industriales,

tales como Agricultura, Quimica, Farmacéutica y Alimentaria, y se

detalla a continuacion:

- En la agricultura se utiliza al formular algunos insecticidas,

fungicidas y en los fertilizantes de cesién lenta.
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- En cosmética y perfumeria, es también frecuente su uso.
Microcapsulas con sustancias olorosas liberan el perfume
al frotar suavemente tras su aplicacion.

- En farmacia reducen el efecto directo irritante causado por
algunos medicamentos en la mucosa gastrica. Consiguen
una liberacién sostenida o controlada del principio activo a
partir de la forma farmacéutica y también que la liberacién
se produzca a modo de pulsos a un determinado pH.

- En la industria alimentaria las microcapsulas se emplean
para mantener la calidad de sustancias grasas, aceites,
colorantes, saborizantes y aromatizantes. Estas liberan el
material que contienen durante la preparacién de las

comidas o fras la ingestién.

La encapsulacién de ingredientes en la industria de alimentos

permite (Dziezak, 1988):

- Estabilizar el material nucleo.

- Controlar la liberacién del material nucleo (velocidad y
comienzo de la liberacién).

- Separar reactivos o componentes incompatibles en una

formulacion.
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- Proteccion de componentes sensibles del alimento (luz,
humedad, calor).

- Aseguramiento contra pérdidas nutricionales.

- Utilizacion alternativa de ingredientes sensibles.

- Incorporacién de mecanismos de liberacién inusuales de
tiempo dentro de la formulacién.

- Enmascarar o preservar sabores y aromas.

- Transformar ingredientes liquidos en soélidos facilmente

manejables.

e. Encapsulacion por el método de Secado por

Atomizacion

Aungue se considera el secado por aspersién como un proceso
de deshidratacion, este se puede utilizar para encapsular
materiales activos dentro de una matriz protectora formada por un
polimero fundido (Dziezak, 1988). Muchas técnicas han sido
desarrolladas para encapsular ingredientes de alimentos, el
secado por aspersiébn es la tecnologia mas comunmente
empleada en la industria alimentaria debido al bajo costo y

disponibilidad de los equipos (Heldman, 1975).
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Por definicién, corresponde a la transformacién de un fluido en un
material sélido, atomizandolo en forma de gotas mintsculas en un
medio de secado caliente (Ré, 1998). La formacién de las gotas
ocurre cuando se introduce la sustancia a encapsular (agente
activo) en el agente encapsulante (material pared), seguido de la
aspersiéon de la mezcla dentro de una camara, a través de una
boquilla (sistema de alimentacién), o a través de discos giratorios
de rociado de alta velocidad en el interior de una camara de
secado cilindrica a la cual le es suministrado aire caliente

(Hernandez 2010).

Entre las propiedades mas importantes de los productos
encapsulados mediante secado por aspersién se encuentran las

siguientes (Bhandari, 2008):

- Humedad: Debe ser menor al 5% con una actividad de
agua (aw) de 0,15 a 0,30.

- Densidad de particula: Puede variar de 1,2 — 1,4g/mL y
esta influenciada por la presencia de aire en las
particulas.

- Tamado de particula: El tamafio promedio se encuentra
entre 5 - 150um, pero varia en funcién de la naturaleza

del ingrediente activo y el proceso.
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- Forma: La mayoria de las veces se obtienen esferas, pero
depende del tipo de material y el proceso. La forma de
los encapsulados influyen en el mezclado, fluidez y

densidad de la particula.

f. Encapsulaciéon en Productos Herbarios

Muchos productos derivados de plantas de interés comercial en la
industria farmacéutica y alimentaria por su contenido en
fitoquimicos (principios activos), presentan un alto contenido de
compuestos volatiles y/o termosensibles, susceptibles a la
oxidacién, lo cual ocurre con frecuencia en formas liquidas bajo
condiciones ambientales normales. Estas sustancias pueden sufrir
alteraciones irreversibles en sus propiedades fisicoquimicas al
encontrarse en contacto con ofros materiales o agentes externos
sin proteccioén adecuada. La tecnologia de microencapsulaciéon es
un método que puede ser empleado para transformar estas
sustancias en materiales mds estables (menos volatiles vy
susceptibles a la oxidacién) permitiendo una facil manipulacion

(forma sélida) (Oliveira ef al., 2010).

Las microcapsulas incorporan nuevas propiedades en las

sustancias activas, lo cual conlleva a mejorar la calidad final del
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producto (Oliveira et al., 2010); sin embargo estas propiedades
dependen también del método de encapsulacion empleado vy las
propiedades fisicoquimicas del material activo y encapsulante
(Desai y Park, 2005; Gharsallaoui et al., 2007; Wendel y Celik,
1998).Entre las propiedades quimicas del material activo y
encapsulante se encuentran el peso molecular, polaridad y
volatilidad relativa, estructura quimica, proporcion material
activo/encapsulante, entre otras; estas se encuentran
directamente relacionadas con la retenciébn de compuestos

bioactivos y volatiles durante el proceso de encapsulacién.

El proceso de secado por atomizacion es el método comiunmente
usado para la microencapsulaciéon de derivados de plantas,
debido a sus multiples ventajas. Las principales variables del
proceso son la composicién de la formulaciéon de encapsulacion,
las temperaturas de aire de secado de entrada y salida, la
velocidad de flujo de gas, la distribucién de la temperatura y la
humedad dentro del secador, el tiempo de residencia y la

geometria de la camara de secado (Wendel y Celik, 1998).
Los coadyuvantes de secado ampliamente utilizados en el

proceso de deshidratacion de los extractos de plantas son:

Almidones de maiz, yuca y arroz, almidones modificados,
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maltodextrinas, silice coloidal, goma arabiga, ciclodextrinas, k-
carrageenan. Estos compuestos pueden utilizarse solos o en
asociacion en los procesos de secado, de tal manera que las
proporciones ideales deberian establecerse para cada caso
especifico, dependiendo de la composicion del extracto y método

de secado empleado (Oliveira et al., 2010).
2.2.7. Método Taguchi
a. Arreglos Ortogonales

El arreglo ortogonal es una herramienta ingenieril que simplifica y
en algunos casos elimina gran parte de los esfuerzos de disefio
estadistico. ElI Dr. Taguchi recomienda el uso de arreglos
ortogonales para hacer matrices que contengan los controles y los
factores de ruido en el disefio de experimentos. Ha simplificado el
uso de este tipo de disefio al incorporar los arreglos ortogonales y
las gréaficas lineales, en contraste con los enfoques tradicionéles
.como equivalentes de ruido; mientras las principales nos
proporcionaran las condiciones Optimas y una buena
reproducibilidad en un experimento. Los arreglos ortogonales son
herramientas que permiten al ingeniero evaluar que tan robusto

son los disefios del proceso y del producto con respecto a los
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factores de ruido. El analista del arreglo ortogonal de Taguchi es’
usado para producir los mejores parametros para el disefio 6ptimo
del proceso con el minimo nimero de experimentos (pruebas)

(Arellano, 2005).

Los resultados obtenidos para los arreglos ortogonales son

analizados para obtener los siguientes objetivos (Arellano, 2005):

- Estimar la contribucion de los factores individuales que
influyen en la calidad en la etapa del disefio del producto.

- Ganar la mejor condicién para un proceso ¢ un producto,
asi que las caracteristicas en una buena calidad puedan

ser sostenidas.

El arreglo ortogonal tiene la siguiente representacion:
L,(b)* (1)

Donde:
L: Indica que es un arreglo ortogonal
a: Namero de corridas experimentales
b: Nimero de niveles para cada factor

¢: Numero de columnas o factores de un arreglo ortogonal
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Marfil (1991), cita un ejemplo, donde se quiere probar el efecto de
7 factores, con 2 niveles cada uno, sobre una caracteristica
determinada: Porcentaje de unidades defectuosas de un producto
en una linea de empaque. Por lo tanto se usé un arreglo ortogonal
Lg(2)" (Véase en el Cuadro 2.7), también se identificaron 2

factores de ruido (humedad relativa y un componente x).

Cuadro 2.7. Arreglo Ortogonal Lg(2)’

1 2 3 4 5 6 7
Resultado

Ne A B o D E F G
1 1 1 1 1 1 1 1 Y,Nivel 1
2 1 1 1 2 2 2 2 Y,Nivel 1
3 1 2 2 1 1 2 2 YaNivel 1
4 1 2 2 2 2 1 1 YsNivel 1
5 2 1 2 1 2 1 2 ¥, Nivel 2
6 2 1 2 2 1 2 1 Y,Nivel 2
7 2 2 1 1 2 2 1 YsNivel 2
8 2 2 1 2 1 1 2 YaNivel 2

Fuente: Marfil (1991)

Los resultados de los disefios ortogonales, se calcula con la
relacion Sefial/Ruido (S/R) desarrollado por Taguchi (Véase en
la Figura 2.17). La relacion S/R implica 2 términos, la variaciéon y

la desviaciéon contra el promedio o valor nominal. En su forma
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experimental la S/R es simplemente la razén de la media a la
desviacién estandar (o el inverso del coeficiente de variacion). La
S/R debe maximizarse para lograr un disefio robusto. Después del
calculo de la relacion S/R y de las medias para cada grupo de
experimentacion, se realiza la construccion de graficas lineales
mediante el calculo del efecto promedio de los factores (Marfil,-

1991).

Figura 2.17. Analisis de Graficas Factoriales

S/R \ / _\ o / /

| | | | | | ! i 1 1 i ! |
i t 1 i i 1 1 i i | | i i
AM A2 Bf Bz C1 €2 Dt D2 E1 E2 F F2 &1 G2

PROM/\__—/\\\

Fuente: Marfil (1991)
2.2.8. Metodologia de Superficie de Respuesta

La metodologia de superficie de respuesta o MSR, es una coleccion

de técnicas matematicas y estadisticas utiles en el modelado y el
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analisis de problemas en los que una respuesta de interés recibe la
influencia de diversas variables y donde el objetivo es optimizar esta

respuesta (Montgomery, 2004).

Segin Kuehl (2000), los modelos polinomiales cominmente
empleados para el analisis de superficie de respuesta son el modelo
lineal o de primer orden y el modelo cuadratico o de segundo orden.

El modelo de primer orden para dos factores es:
ty = Bo + B1x1 + B2x2 (2)
Y el modelo de segundo orden es:
iy = Bo + B1Xq + BaXp + BraXf + B22X3 + BroXiX; (3)
Por lo general la superficie de respuesta se representa graficamente
(Véase la Figura 2.18), donde la respuesta estd en funcién de las
variables independientes. Para ayudar a visualizar la forma de una

superficie de respuesta, con frecuencia se grafican los contornos

(Véase la Figura 2.19).
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Figura 2.18. Grafica Tridimensional de Superficie de Respuesta

70

50

Randimiento espersdo  Bly) =n

100

x, = Tamperatura (°C} x,; = Presién {psi}

10

Fuente: Montgomery (2004)

Figura 2.19. Gréfica de Contorno de una Superficie de Respuesta

Randimiento esparsds Elvl » n

Fuente: Montgomery (2004)



La Metodologia de Superficie de Respuesta (MSR) presenta tres
etapas principales: Screening, Método del Ascenso Pronunciado y

Optimizacion (Montgomery, 2004).

a. Etapal: Screening

Esta etapa se lleva a cabo con el objetivo de identificar y eliminar
del proceso aquellas variables que no influyen sobre la eficiencia
del proceso, asi como verificar la falta de ajuste del modelo de

primer orden a los datos obtenidos (Ayala y Pardo, 1995).

La adecuacion del modelo de primer orden se comprueba a través
del disefio factorial 2% con aumento de puntos centrales, donde k
presenta el nimero de factores y 2 el nimero de niveles de los

factores.

Los disefios 22 con puntos centrales, por ejemplo, permiten al

experimentador (Montgomery, 2004):

- Obtener una estimacion del error.
- Verificar las interacciones (o términos de productos
cruzados) del modelo.

- Verificar los modelos cuadraticos (curvatura).
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b. Etapa ll: Método del Ascenso mas Pronunciado

El método del ascenso mas pronunciado es un procedimiento
para moverse secuencialmente sobre la trayectoria del ascenso
mas pronunciado, es decir, en la direccion del incremento maximo

de la respuesta.

Desde luego, si lo que se pretende es una minimizacién, entonces
esta técnica se llama método del descenso mas pronunciado. El

modelo de primer orden es:
)A’:BB+Z¥=1EXi (4)

La superficie de respuesta de primer orden, es decir, los
contornos de J, es una serie de lineas paralelas como las que se
muestran en la Figura 2.20. La direccién del ascenso mas
pronunciado es aquella en la que y se incre'menta con mayor
rapidez. Esta direccién es paralela a la normal de la superficie de
respuesta ajustada. Por lo general se toma como la trayectoria del
ascenso mas pronunciado a la recta que pasa por el centro de la
region de interés y que es normal a la superficie ajustada. Por lo
tanto, los pasos sobre la trayectoria son proporcionales a los

coeficientes de regresién (B,). El tamafio real del paso lo

determina el experimentador con base en el conocimiento del
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proceso de otras consideraciones practicas. Se conducen
experimentos sobre la trayectoria del ascenso mas pronunciado
hasta que deja de observarse un incremento adicional en la
respuesta. Entonces puede ajustarse un nuevo modelo de primer
orden, determinarse una nueva trayectoria del ascenso mas
pronunciado y el procedimiento continda. En ultima instancia, el
experimentador llegara a la vecindad del éptimo. En general, Ia
falta de ajuste del modelo de primer orden indica que se ha
llegado a ella. En este momento se realiza experimentos
adicionales para obtener una estimacién mas precisa del 6ptimo

(Montgomery, 2004).

Figura 2.20. Contornos de primer orden y trayectoria del ascenso

mas pronunciado

el Reglon de la superficie Treyactorio del ascenso
de respucsto do primer més pronunciado
orden sjustods

A
F a0
\ 5= 30 -
¥

F=10 =20

il

Fuente: Montgomery, 2004.
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c. Etapalll: Ajuste de modelos de segundo orden

Una vez que se cumplieron los procedimientos anteriores: Falta
de ajuste del Disefio de primer orden y Deteccién de Curvatura;
se procedera al moldeamiento del proceso con un modelo de

mayor grado que el lineal.

Cuando el experimentador se encuentra relativamente cerca del
optimo, por lo general se requiere un modelo que incorpore la
curvatura para aproximar la respuesta. En la mayoria de los casos

el modelo de segundo orden es adecuado (Montgomery, 2004).

y= 30 + Zéc:l Bix; + Zi‘c:;L ﬁiixiz + E;’ <Zj Bijx,-x]- + & (5)

Los disefios de segundo orden de uso mas frecuente son: Disefio

Central Compuesto y Disefios de Box-Behnken.

Disefioc Central Compuesto (DCC): es el tipo de disefio mas
utilizado en esta etapa para ajustar modelos de segundo orden,
debido a su flexibilidad y eficiencia. Un DCC se puede construir a
partir de un disefio factorial 2%, donde se agregan puntos sobre los
ejes en los que se denominan porcién axial y puntos centrales que

se denominaran porcién central.
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Hay dos parametros en el DCC que deben ser especificados, uno
es la distancia del punto axial al centro del disefio (a), y el
nimero de puntos centrales (n.). Generalmente, se recomienda
de tres a cinco puntos centrales. La distancia a asegura que un
disefio de superficie de respuesta de segundo orden sea
rotable.Esta distancia se define como a = (F)¥4; donde F
corresponde al numero de puntos de disefio de la porcion
factorial. En la Figura 2.21, se puede observar como la unién de
puntos al centro, puntos axiales y porcién factorial dan como

resultado un DCC (Cuesta, 2010).

Figura 2.21. DCC para 2 y 3 factores

PuntoalCentro + Puntos Axiales + Porcion Factorial = DCC

—g

/J[/

Fuente: Cuesta (2010)

Montgomery (2004), cita un ejemplo de Disefio Central

Compuesto de dos factores y tres respuestas, que es la
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consecuencia de aumentar los puntos axiales o puntos a(x; =
0,x; =11.414) y (x; = +1.414,x, =0) al disefio de segundo

orden para tener un mejor ajuste (Véase la Cuadro 2.8).

Cuadro 2.8. DCC para 22 y 3 respuestas

Variables Vari?bles Respuestas
Naturales Codificadas
£
& & X1 X2 (rendi::iento) (visc:szidad) (peso
molecular)
80 170 -1 -1 76,5 62 2940
80 180 -1 1 77,0 60 3470
90 170 1 -1 78,0 66 3680
90 180 1 1 79,5 59 3890
85 175 0 0 79,9 72 3480
85 175 0 0 80,3 69 3200
85 175 0 0 80,0 68 3410
85 175 0 0 79,7 70 3290
85 175 0 0 79,8 71 3500
92,07 175 1,414 0 78,4 68 3360
77,93 175 -1,414 0 75,6 71 3020
85 182,07 0 1,414 78,5 58 3630
85 167,93 0 -1,414 ' 77,0 57 3150

Fuente: Montgomery (2004)

Para evaluar los diferentes disefios que pueden proporcionarse
para ajustar una superficie de respuesta de segundo orden, es
necesario algin criterio que constituya un buen disefio.

Légicamente, una propiedad util es que los calculos no sean muy
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dificiles. En una consideracion mas extensiva de propiedades
deseables, Box y Hunter propusieron el criterio de Rotabilidad

(Cochran y Cox, 1990).
Cochran y Cox (1990) muestra los componentes de un Disefio
Central Compuesto Rotable de segundo orden (Véase en el

Cuadro 2.9).

Cuadro 2.9. Componentes de un DCCR de segundo orden

Nimero de puntos en 2

Ntmero de Total Valor

variables (k) N de a
Factorial Estrella Centro

3 8 6 6 20 1.682

4 16 8 7 31 2.000

5 16 10 6 32 2.000

6 32 12 9 53 2.378

Fuente: Cochran y Cox (1990)

2.2.9. Optimizacion por Respuestas Multiples

Muchos problemas de superficie de respuesta incluyen el analisis de
varias respuestas a la vez. Ello implica que se debe construir
primero un modelo de superficie de respuesta adecuado para cada

respuesta y después intentar encontrar un conjunto de condiciones
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de operacion que optimicen con cierto sentido todas las respuestas o
que al menos las mantenga en los rangos deseados (Montgomery,

2004).

El enfoque general de dicha técnica consiste en convertir primero
cada respuesta y; en una funcibn con condicién de deseable
individual o de deseabilidad (d;) que varia en el rango 0 « d; < 1,
donde, si la respuesta y; esta en su meta u objetivo, entonces d; = 1
y si la respuesta esta fuera de una region aceptable, d; =0 los
valores individuales de deseabilidad (d) para cada respuesta, son
luego combinados utilizando la media geométrica para obtener Ia
condicion de de Deseable Global (D), presentada en la siguiente

ecuacion:
D=(dy-dy- - dp)¥/m (6)

Donde hay m respuestas.

El valorD brinda una estimacion total de la deseabilidad de losﬁ
niveles de respuestas combinados. Claramente, el rango de los
valores de D estaran dentro del intervalo [0,1] y D se incrementara
conforme el balance de las caracteristicas o respuestas se haga mas

favorable (Cornell y Salazar, 2006).
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La funcién con condicion de deseable individual estan estructuradas:

(Montgomery, 2004)

Si el objetivo T para la respuesta y es un valor maximo (Véase

en la Figura 2.22), se define como:

0 y <L
= J(¥=Ly
d=1{(X=) L=<ys<B (7)
1 y>B

Figura 2.22. Funcién de deseabilidad individual para la maximizacion de

una respuesta

L T ¥

a ] El objstivo {blanco} &3 maeximizar ¥

Fuente: Montgomery (2004)
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Cuando la ponderaciéon r = 1, la funcién con condicion deseable es
lineal. Al elegir r > 1 se pone mas interés en estar cerca del valor

objetivo, y cuando se elige 0 < r < 1 esto tiene menos importancia.

Si el objetivo para la respuesta es un valor minimo (Véase la

Figura 2.23), se define como:

1 y<T
= (="
d={(2) L<y<B (8)
0 y>U

Figura 2.23. Funcién de deseabilidad individual para la minimizacién

de una respuesta

rs=1-

Y o ¥
&) El pbietive (Blanco) o5 minimizar ¥

Fuente: Montgomery (2004)
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Si el objetivo es obtener una respuesta a un nivel especifico que
se encontrara entre el limite inferior (L) y superior (U) (Véase la

Figura 2.24), la funcién de deseabilidad se definira como:
y
r (9)
<

Figura 2.24. Funcién de deseabilidad para la obtencion de un nivel

especifico de una respuesta

¢} E objetivo {blanco) es que y e3té tan cerce come see pasible de I espacificacion

Fuente: Montgomery (2004)
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2.3.

Un enfoque relativamente directo para optimizar varias respuestas

que funciona bien cuando solo hay pocas variables en el proceso

es la superposiciéon de las graficas de contorno de cada respuesta

(Montgomery, 2004).

Definiciones Conceptuales

2.3.1. Harina de Tara

Es el polvo obtenido de la molienda del fruto del arbol de tara

mediante un proceso mecanico simple de trituracién de la vaina

después de ser despepitada.

2.3.2. Extracto Tanico

Extracto de naturaleza tanica con bajos porcentajes de sélidos

insolubles, producto de una decantacion y filtracién.

2.3.3. Extracto Tanico Concentrado

Producto de la concentracién a vacio a bajas temperaturas de una

solucién de extracto tanico.
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2.3.4. Maltodextrina DE 10

Material hidrosoluble de naturaleza polimérica con la propiedad de

recubriro envolver diversos compuestos.

2.3.5. Extracto Tanico Atomizado

Producto obtenido después del proceso de atomizacion,

presentandose como un polvo fino.

2.3.6. Degradacién térmica de taninos

Desnaturalizacién de las propiedades quimicas de los taninos como

consecuencias de altas temperaturas.

2.3.7. Valor estimado

Valores de las variables respuestas 6ptimas determinados en la

presente investigacion.

2.3.8. Valor observado

Valores promedios de las variables respuestas calculadas a la
condicion 6ptima del proceso, con el objetivo de comparar y validar

los valores estimados respectivos.
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CAPITULO 1l

VARIABLES E HIPOTESIS

3.1. Variables de la investigacion

3.1.1.

3.1.2.

Variables Independientes

v' Temperatura del aire de secado
v" Velocidad del aire de secado
v" Velocidad de alimentacion

v" Concentracién de encapsulante

Variables Dependientes

v" Rendimiento del producto final

v Degradacion térmica de Taninos
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3.2. Operacionalizacion de Variables

3.2.1.

Empleando el Método Taguchi

Cuadro 3.1. Operacionalizacion de Variables empleando el Método

Taguchi
Variable Tipo Dimension | Indicador | Escala
140°C
Temperatura N~ : Degradacién
del Aire de Cgi:?;::ga I;Lg‘r)\s;ga;%erl térmica de 160°C
secado I taninos
180°C
Incremento 6
. -~ : del
Velocidad del | Cuantitativa | Intensidad de o
d - . ) rendimiento 8
aire de secado | Discreta flujo de aire del producto
final
0
Variable !
Independiente 1
Disminucién
. o Intensidad del del
yolooed e | Cuentatia| "o Ge " | endimierio | 2
alimentacion | del producto
final
3
0
Concentracién Efecto de la Menor 0 %p/p
de Cuantitativa | concentracién | degradacién 25 %/
Continua del térmica de op/P
encapsulante .
encapsulante {aninos o
50 %p/p
- Peso de Incremento
Variable gznd;z;igttg Cuantitativa | sélidos totales | del peso del | Porcentaje
Dependiente 3inat Continua | del producto producto (%)
final final
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3.2.2. Empleando la Metodologia de Superficie de Respuesta

Cuadro 3.2. Operacionalizacion de Variables Empleando la Metodologia

de Superficie de Respuesta

Variable Tipo Dimensién | Indicador Escala
i 140°C
Tempt?ratura Cuantitativa | Intensidad del De'gra'damon
del Aire de . ; térmica de
Continua flujo de calor .
secado taninos 180°C
Incremento
Velocidad del - . del
aire de C%?Qé'rt:tt'ava l?lt ﬁgséia:irdee rendimiento 10
secado | del producto
. final
[ dVarlag!e Disminucién
ndependiente . | Intensidad del del
Velocidad de | Cuantitativa . S
Alimentacion Discreta Flujo de rendimiento 1
alimentacién | del producto
final
Concentracion Efecto de la Menor 10 %p/p
de Cuantitativa | concentracién | degradacién
encapsulante Continua del térmica de
p encapsulante taninos 40 %p/p
Rendimiento P eso de Incremento :
Cuantitativa | s6lidos totales Porcentaje
del producto ) del peso del
) Continua del producto : (%)
final ' producto final
final
Variable
Dependiente
Degradacion Disminucién )
tégr;mica de Cuantitativa | Concentracién dela Porcentaje
. Continua de taninos concentracion (%)
taninos .
de taninos
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3.3. Hipétesis

3.3.1. Hipoétesis general

La condicién éptima del proceso de secado por atomizacion del
extracto tanico obtenido de las vainas de Tara (Caesalpinia spinosa)
determinada por los Métodos de Taguchi y Superficie de Respuesta
afectan el rendimiento y la degradacion térmica de los taninos del

producto final.

3.3.2. Hipodtesis especificas

- La temperatura del aire en el proceso de secado por atomizacién
del extracto tanico obtenido de las vainas de Tara (Caesalpinia
spinosa) determinado por el Método de Taguchi afecta de

manera significativa al rendimiento del producto final.

- La velocidad del aire en el proceso de secado por atomizacién
del extracto tanico obtenido de las vainas de Tara (Caesalpinia
spinosa) determinado por el Método de Taguchi afecta de

manera significativa al rendimiento del producto final.
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La velocidad de alimentacién en el proceso de secado por
atomizacién del extracto tanico obtenido de las vainas de Tara
(Caesalpinia spinosa) determinado por el Método de Taguchi

afecta de manera significativa al rendimiento del producto final.

La concentracién del encapsulante en el proceso de secado por
atomizacién del extracto tanico obtenido de las vainas de Tara
(Caesalpinia spinosa) determinado por el Método de Taguchi

afecta de manera significativa al rendimiento del producto final.

El modelo matematico ajustado, obtenido por el Método de
Superficie de Respuesta, del proceso de secado por atomizacion
del extracto tanico obtenido de las vainas de Tara (Caesalpinia
spinosa), permite determinar significativamente el rendimiento del

producto final.

El modelo matematico ajustado, obtenido por el Método de
Superficie de Respuesta, del proceso de secado por atomizacién
del extracto tanico obtenido de las vainas de Tara (Caesalpinia
spinosa), permite determinar significativamente la degradacion

térmica de taninos del producto final.
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- El valor estimado obtenido mediante la Funcion de Deseabilidad
Global (D) permite determinar la condicion optima del proceso de
secado por atomizacion del extracto tanico obtenido de las vainas
de tara (Caesalpinia spinosa) que maximiza el Rendimiento y a la
vez minimiza la Degradacion térmica de taninos en el producto

final.
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41.

4.2,

CAPITULO IV

METODOLOGIA
Tipo de Investigacion

Por su finalidad, la presente investigacién se caracteriza .por ser
Aplicada ya que el fin es resolver un problema de naturaleza
practica. Por su profundidad se caracteriza por ser Explicativa, ya
que ademas de medir las variables dependientes, estudia las
relaciones de influencia de las variables independientes, y de esta
manera busca el porqué del fendbmeno mediante las relaciones de
causa—efecto. Finalmente por su Naturaleza se caracteriza por ser
Experimental ya que este tipo de investigacion permite controlar,
alterar o manipular el factor causal con el fin de determinar el efecto

deseado.
Disefo de la Investigacion

La presente investigacion estuvo conformada por cuatro etapas las

cuales son detalladas a continuacién:
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4.2.1. Etapa I: Eleccion de la variable de respuesta prioritaria

Debido a que se‘desconocia el comportamiento del proceso de
secado por atomizacion sobre la muestra del extracto tanico
concentrado. Se decidi6 realizar pruebas preliminares a la presente
investigaciébn con el objetivo de observar los resultados de los
rendimientos y de la degradacién térmica de taninos y asi determinar
cual de estas dos respuestas convendrian estudiarse en primera
instancia o priorizar. Segun esto, se disefié una matriz de factores

con las condiciones de proceso presentada en la Tabla 4.1.

Segun Zalacain (2001), la temperatura de aire de secado es un
factor critico en el proceso de secado por atomizacion de extractos
tanicos de naturaleza hidrolizables, debido a su influencia negativa
tanto en la degradacién térmica de taninos asi como en el

rendimiento del extracto atomizado.

Durante las pruebas preliminares, se mantuvo constante la velocidad
del aire de secado en el nivel 6 y la velocidad de alimentacion en el
nivel 1, segun el disefio del equipo atomizador (M1 Spray Drier
Labtex), asimismo no se empleé encapsulante durante estas
pruebas, variandose Unicamente la temperatura del aire de secado

en el rango de 100°C a 160°C.
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Tabla 4.1. Disefio de pruebas preliminares

Factores
Tratamiento
F1 F2 F3 F4
1 100 6 1 0
2 120 6 1 0
3 140 6 1 0
4 160 6 1 0

Donde:
F1: Temperatura de aire de secado (°C)
F2: Velocidad del aire de secado
F3: Velocidad de alimentacion

F4: Concentracién de encapsulante (%p/p)

Las pruebas preliminares, también nos ayud6 a establecer los
factores y niveles iniciales, como punto de partida al estudio de

nuestra investigacion.

4.2.2. Etapa ll: Determinacion de los factores significativos

Segun Marfil (1991), existen disefios con arreglos ortogonales que
permiten el estudio teniéndose en cuenta el numero de factores, los
niveles de variacion y la capacidad para comprobar las interacciones

entre los factores.

119



Una vez determinado la variable de respuesta prioritaria, se
establecieron los factores y niveles a estudiar, los cuales se
muestran en la Tabla 4.2, del cual se disefié el arreglo ortogonal
L27(3*) del método Taguchi tal como se presenta en la Tabla 4.3.
Este disefio nos permitira estudiar los efectos de los factores
principales y sus interacciones asi como los niveles de variacion en

cada uno de ellos.

Una vez disefiado los diferentes tratamientos, se caracterizé
fisicoquimicamente el material de entrada al proceso de secado por
atomizacién de acuerdo a cada tratamiento. Los tratamientos se
llevaron a cabo por triplicado y de manera aleatoria con el fin de

evitar el efecto de factores externos o de ruido.

Tabla 4.2. Factores y niveles del Arreglo Ortogonal Lo#(3%)

Niveles
Factores
1 2 3
F1: T.emperatura del °C 140 160 180
aire de secado
.. Velocidad del aire
F2: de secado - ° ° 10
E3: V_elocidad_’ de - 1 2 3
alimentacion
Fa: Concentraciéon del % pp 0 25 50

encapsulante
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Tabla 4.3. Disefio del Arreglo ortogonal Ly7(3*) del Método Taguchi

Factores

Tratamiento

F4

F3

F2

F1

10
11

12
13
14
15
16
17
18
19
20

21

22
23

24
25

26
27
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4.2.3. Etapa lli: Determinacién de los modelos ajustados

En esta nueva etapa se consideraron las dos variables de respuesta,

Rendimiento del producto final y la Degradacién térmica de taninos.

Los modelos fueron ajustados considerando los factores y niveles a

estudiar, como se muestran en la Tabla 4.4 y se disefd la matriz de

factores y niveles empleando el Disefio Central Compuesto Rotable

(DCCR) de la Metodologia de Superficie de Respuesta y asi

determinar el nidmero de tratamientos tal como se muestra en la

Tabla 4.5. Los tratamientos se llevaron a cabo por triplicado y de

manera aleatoria con el fin de evitar el efecto de factores externos o

de ruido.

Establecido el disefio, se caracterizé fisicoquimicamente el material

de entrada al proceso de secado por atomizacién de acuerdo a cada

fratamiento.

Tabla 4.4. Factores y sus niveles empleados para el DCCR

Factores

Niveles

-1,414 -1 0 1 1,414

A: Temperatura del
" aire de secado

B: Concentracién de
" encapsulante

°C 131,72 140 160 180 188,28

%

3,79 10 25 40 46,21
PP
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Tabla 4.5. DCCR segun la Metodologia de Superficie de Respuesta

Tratamiento Factores

A B
1 -1 -1
2 1 -1
3 -1 1
4 1 1
5 -1,414 0
6 1,414 0
7 0 -1,414
8 0 1,414
9 0 0
10 0 0
11 0 0
12 0 0
13 0 0

Salida del software: Design Expert 9.0

4.2.4. Etapa IV: Determinacién de la condicién 6ptima

En esta etapa se empled la técnica de Optimizacién de Respuestas
Multiples para la optimizacién simultdnea de las variables de

respuesta en estudio desarrolladas por Derringer y Suich, (1980).

Una vez establecido los modelos ajustados para cada variable de

respuesta, se procedié a encontrar la condicidbn que maximiza el

rendimiento del producto final y minimiza la degradacién térmica de

123



4.3.

taninos. Los resultados en esta etapa usualmente tienden a tener

mas de una solucion, los cuales se reportaron en la Tabla 4.6.

Tabla 4.6. Posibles soluciones 6ptimas

. Factores
Solucién

Elegida la soluciéon 6ptima, se procedidé a la validacién del mismo
tanto para el rendimiento del producto final como para la
degradacion térmica de taninos a través de la prueba t para la media

de una poblacion.

Poblacién y Muestra

4.3.1. Poblacién:

Las vainas de Tara (Caesalpinia spinosa) empleadas en la presente
investigacion fueron del biotipo “Roja Ayacuchana”, procedentes del
departamento de Ayacucho, Distrito Pausa ubicado a 15° 16’ 32" de
latitud Sur y 73° 20’ 33" de longitud Oeste, en la cadena montafiosa

dé la Cordillera de los Andes.
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La poblaciéon de la presente investigacién estuvo conformadas por
50kg de Tara (Caesalpinia spinosa), del biotipo “Roja Ayacuchana”,
brocedentes del departamento de Ayacucho, Distrito Pausa ubicado
a 15° 16’ 32" de latitud Sur y 73° 20’ 33" de longitud Oeste, en la

cadena montafiosa de la Cordillera de los Andes.

Las vainas de Tara fueron recepcionadas envasadas en sacos de
~ polietileno y cajas de carton corrugado en el Centro Experimental
Tecnolégico (CET) de la Universidad Nacional del Callao, ubicado en
la Ciudad Universitaria, Bellavista — Callao, donde se llevé a cabo la
parte operacional, experimental asi como los analisis fisicoquimicos
y microbiolégicds. Asi mismo, las mediciones espectrofotométricas
se realizaron en el Laboratorio de la Facultad de Ingenieria de
Alimentos, de la Universidad Nacional del Callao, ubicado en

Chucuito — Callao.
4.3.2. Muestra:

La unidad de muestra estuvo conformada por 130g de vainas de
Tara, los cuales fueron seleccionados de forma aleatoria y simple
para la obtencion de 80g de harina de tara requeridos pdr

tratamiento segtn los disefios experimentales establecidos.
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4.4. Técnicas e instrumentos de recoleccion de datos

- Determinacién de Humedad (Método AOAC 925.10, 2000)

La determinacién de humedad se realizdé empleando una
termobalanza modelo A&D MX-50, la cual se programé a modo
estandar (Std), seleccionandose la exactitud (accurazy) LO, masa de
muestra de 1g, unidad (%), tasa de secado para finalizar la medicién
de 0,10%/min y temperatura de secado de 70°C. Posteriormente se
taré el equipo con el platillo y se procedié a pesar 1 + 0, 001g de
muestra en la termobalanza, la cual se dispersé uniformemente en el
plato de la muestra y se cerré la cubierta del calentador para dar
inicio a la determinacién de humedad. El porcentaje de humedad se
ley6 en la pantalla de LCD del equipo directamente. Las

determinaciones se realizaron por triplicado.

- Determinacion de Sélidos Totales (Mattisek, 1998)

A partir del resultado obtenido en el analisis de humedad (siguiendo
el procedimiento indicado en el Método AOAC 925.10, 2000), se
determinaron los sélidos totales (ST).

St =100 — Humedad (%) (10)
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Donde:

St: Sélidos Totales (%)
- Determinacién de Cenizas (Método AOAC 923.03, 1990)

Se pesaron al 0,1mg en una capsula previamente calcinada y tarada
(mo), 2g de muestra homogeneizada (m+), previamente calcinada y
tarada, luego se colocé en la mufla e incineré a 550°C por 8 horas,
hasta obtener cenizas blancas o grisaceas y peso constante. Al
cumplirse el tiempo de incineracién, se llevaron las muestras a un
desecador, se dejaron enfriar y se pesaron (mg) tan pronto se llegé a
la temperatura ambiente. Las determinaciones se realizado por

triplicado. El resultado se expresé en porcentaje (%) de muestra.

Cenizas Totales (%) = (ﬁ:ﬂq) 100 (11)

my—IMy

Donde:
mg: Masa de la capsula vacia (g)
m;: Masa de la capsula con la muestra (g)

m,: Masa de la capsula con las cenizas (g)
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- Determinacién de Proteinas (Método AOAC 12.1.07, 2000)

El procedimiento seguido para la determinacién de proteinas se
dividi6 en las etapas de digestiéon, neutralizacién, destilaciéon y

titulacion, las cuales son detalladas a continuacion:

Digestién: Se pesaron 0,2g de muestra y 0,8g de mezcla digestora
en un matraz Kjeldahl, se adicion6 lentamente y de una campana de
extraccion, 4 ml de acido sulfarico concentrado, haciéndolo resbalar
por el cuello del matraz. Enseguida se encendioé el extractor Kjeldahl
y se colocé el matraz sobre una de las parrillas, de manera que la
boca del matraz quedé dentro de una de los orificios del extractor de
vapores. Se mantuvo el calentamiento suave hasta que la solucién
contenida en el matraz se aclard, posteriormente se apagé la parrilla
y dejé que el matraz se enfrie. Posteriormente, se encendié el
aparato de destilacion Kjeldahl a 80°C para que se el

acondicionamiento de la temperatura.

Neutralizacion: Tan prbnto como el matraz se enfrid, se adiciono
lentamente gota por gota 12ml de NaOH al 45% se realiz6 en bafo
de agua fria) y 10ml de agua destilada.

Destilacion: Una vez alcanzada la temperatura del destilador, se

enjuagé este con agua destilada y enseguida se agregé la muestra
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antes mencionada, en la alargadera final que presenta el refrigerante
se introdujo un matraz de 50ml que contenia 5ml de acido bérico al
4% vy tres gotas de indicador rojo de metilo. Se procedié a abrir la
llave de agua de entrada al refrigerante y verificé que esté circulando
adecuadamente, la destilacion se realizé hasta que el contuvo 40ml

de la mezcla ya destilada.

Titulacion: Se procedié a valorar el destilado obtenido con solucién
de HCI 0,1N. Se determiné el contenido de proteina en la muestra,

siguiendo la siguiente ecuacién:

6,25 -14-N-V

Proteina (%) = ( 1000

)100 (12)

Donde:
V: Gasto de HCL 0,1N (ml)

m: Masa de la muestra (g)

- Determinaciéon de Sélidos Solubles Totales (°Brix) (Método

AOAC 932.12, 1990)

La determinacién de soélidos solubles totales (°Brix) se realizé en un
refractébmetro digital (MA 871) con escala de 0 a 85°Bx. La

calibracién del refractébmetro se realizé colocando unas gotas de
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agua destilada a 20°C + 1°C sobre el sensor optico del
refractémetro, enseguida se ajustdé la escala a cero, luego se
procedié a limpiar y secar el sensor 6ptico con papel tissue. Después
se colocd unas gotas de la muestra sobre el sensor éptico, y se
presioné la opcién READ, con lo cual se realizé la lectura, y se leyé
directamente el porcentaje de solidos solubles totales en la escala

de grados Brix. Las mediciones se realizaron por triplicado.

- Determinacion de pH (Método AOAC 10.035, 1995)

El pH de las muestras se determiné empleando un potenciémetro
digital (marca VWR Scientific Products), el cual se calibr6 antes de
realizar las mediciones, usando dos soluciones buffer de calibracion
de pH 4 y 7. El electrodo del potenciometro se sumergi6é en las
muestras, cubriendo perfectamente el sensor y se tomé la lectura del
pH de la pantalla, luego el electrodo fue retirado y se enjuagd con

agua destilada. Las mediciones se realizaron por triplicado.

- Determinacion de Densidad (Método AOAC 962.37, 1995)

Se determiné la densidad de las muestras empleando un picnémetro

de volumen de 50ml. Se pesé el picnémetro vacio, limpio y seco

(mo). Luego se peséd el picndmetro lleno de agua destilada (my).
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Posteriormente se pes6é el picndmetro lleno de la muestra
(obteniéndose my). El llenado de las muestras y agua\al picnébmetro
se realiz6 hasta su enrasado adecuadamente. En algunos casos se
requiri6 del secado adecuado del picnémetro con papel toalla,
asegurando que éste se encuentre bien seco por fuera. La densidad

fue determinada bajo la siguiente relacién:

om = (322) ps (13)

mj~-Mlg

Donde:

m,: Masa del picnémetro vacio (g)

m,: Masa del picnémetro con agua (g)

m,: Masa del picnometro con la muestra (g)
pa: Densidad del agua (g/cm®) a 20°C

pm: Densidad de la muestra (g/cma) a 20°C

- Determinacién de Viscosidad (Método AOAC 22.009, 1984)

La viscosidad se determind por medio de un viscosimetro de
Ostwald. Inicialmente se procedié a realizar la calibracién del
viscosimetro con agua destilada como fluido de referencia.

Posteriormente se procedio6 a llenar el viscosimetro limpio y seco con -
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10ml del liquido problema, a través del tubo de mayor diametro. El
viscosimetro se introdujo en el bafio termostatico para mantener una
temperatura media constante de 20+1°C, esto se realizé6 en la
muestra como para el liquido de referencia. Posteriormente se
succiond la muestra con una bombilla hasta que el menisco de la
solucién alcanzara el nivel superior del viscosimetro y se midi6 el
tiempo de paso de la muestra hasta el nivel inferior del mismo. Este
procedimiento fue realizado también para el liquido de referencia con
la finalidad de determinar el valor de la constante del viscosimetro.

Las mediciones se realizaron por triplicado.

La viscosidad fue calculada bajo la siguiente relacion:

By _ Pt

14
“2 pz'tZ ( )

Donde:

;. Viscosidad de la muestra (cP) a 20°C

u,: Viscosidad de agua (cP) a 20°C

p,: Densidad de la muestra (g/em®) a 20°C

p,: Densidad del agua (g/cm®) a 20°C

t,: Tiempo de paso de la muestra entre las marcas Ay B (s)

t,: Tiempo de paso del agua entre las marcas A y B (s)
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- Determinaciéon de Polifenoles y Taninos Totales (Lastra,

2000, Palici et al.; 2005 y Makkar et al., 1993)

La determinacion de polifenoles y taninos totales se llevé a cabo
empleando el método espectrofotométrico desarrollado por Folin y
Ciocalteau, reportado por Makkar ef al. (1993), Lastra (2000) y Palici
et al. (2005). Se empleé el espectrofotémetro UV/VIS (Marca
Optima), donde se utilizé como patrén al Acido tanico (Merck S.A) y
los reactivos Folin — Ciocalteu (Merck S.A), carbonato de sodio

(20%) (Merck S.A) y gelatina.

El método consistio en 2 etapas: La etapa (A) donde se cuantificaron
los polifenoles totales en la muestra, y la etapa (B) donde se
cuantificaron los polifenoles residuales después del secuestro de los

taninos con gelatina.

El procedimiento seguido para la determinacion de polifenoles y
taninos totales en el extracto acuoso y polvo atomizado se dividi6é en

las siguientes etapas detalladas a continuacion:

1°. Determinacion de la Curva Espectral

Se realiz6é el barrido espectral con la finalidad de determinar la

longitud de onda analitica donde la muestra presentd la maxima
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absorcién. Se emple6 como patréon acido tanico (Merck S.A)
preparado a la concentracion de 0,1mg Ac. Tanico/ml, tal como se
muestra en el Anexo 4. La solucion patréon fue tratada con los
reactivos (Folin Ciocalteu y Nay,COj) para la formacion del
cromégeno de color azul, paralelamente se preparé el blanco, el
cual contenia todos los reactivos excepto la solucién patrén, la cual

fue reemplazada con agua destilada.

Se procedié a la medicion de las absorbancias de la muestra
patron, en el intervalo espectral comprendido entre 690 y 795nm,
en pasos de 15nm. Las mediciones se realizaron por triplicado.
Finalmente se construy6 la grafica de la curva espectral a partir de
los resultados obtenidos de absorbancia del patrén versus longitud

de onda.

2°. Determinacion de [a Curva de Calibracién

Se realizé la construccién de dos curvas de calibracién, para la
determinacién de polifenoles totales y polifenoles residuales
siguiendo las concentraciones de los reactivos tal como se
muestran en el Anexo 5 y en el Anexo 6respectivamente. Se
empleé como patrén acido tanico (Merck S.A). Se pesaron con

precision 25mg de &cido tanico, se transfirieron a una fiola de 25ml
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y se completd el volumen con agua destilada. Posteriormente se
midid 2,5ml para la construccion de la Curva de Calibracion de
Polifenoles Totales o 0,25ml para la construccién de la Curva de
calibracién de Polifenoles Residuales y fueron transferidos a una
fiola de 25ml enrasando con agua destilada. Se obtuvo la soluciéon
patrén a la concentracién 0,1mg Ac. Tanico/ml y 0,01mg Ac.
Tanico/ml para la Curva de Calibracion de Polifenoles Totales y

Residuales respectivamente (Makkar et al., 1993).

A partir de la solucién patron, se realizaron ocho diluciones con
concentraciones entre 4mg/L y 32mg/L, equivalentes a 5ug y 40ug
de Ac. Tanico respectivamente, en pasos de 5ug. Las diluciones
fueron tratadas con los reactivos (Folin Ciocalteu y Na,CO3) para la
formacién del cromégeno de color azul, paralelamente se prepar6
el blanco, el cual contenia todos los reactivos excepto la solucion

patron, la cual fue reemplazada con agua destilada.

Todas las mediciones se realizaron por triplicado. Los valores de
absorbancia obtenidos se graficaron en funcién de la concentracién
de las soluciones. A fin de conocer las concentraciones de las
mqestras ensayadas a partir de las absorbancias medidas, se
utilizé la Ley de Lambert y Beer, representada por la siguiente

ecuacion:
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A= ¢e-b-C (15)

Donde:

A: Absorbancia medida

e: Coeficiente de extincion determinado a partir de la pendiente de
la curva de calibracion (mL.cm™.mg™)

b: Camino 6ptico (1cm)

C: Concentracién de la muestra, expresada como mg Ac. Tanico

mL

3°. Etapa A: Determinacion de Polifenoles Totales

Extracto Tanico Acuoso:

Muestra de ensayo: Se midieron 400ul de extracto liquido de tara
y fueron transferidos a una fiola de 25ml, diluyendo con agua
destilada hasta enrase. De la solucién anterior se realizé una
dilucién de 1:25.Luego se tomaron 200yl y fueron transferidos a un
vaso de precipitado de 25ml, adicionandoles posteriormente 1050l
de agua destilada y 625yl de reactivo de Folin Ciocalteu. Después
de 5 minutos, se adicion6é 3125ul de solucion al 20% (p/v) de

carbonato de sodio. Paralelamente se preparé un blanco con agua
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destilada. Se dej6 reposar por 30 minutos para su lectura en el

equipo espectrofotémetro.

Blanco: Se prepard paralelamente y bajo el mismo procedimiento
que la muestra de ensayo, reemplazando la muestra ensayo por

agua destilada.

Extracto Tanico en Polvo:

Muestra de ensayo: Se realizdé la dilucion de 1:25 (extracto
atomizado de tara/agua destilada) (p/v), para lo cual previamente
en un vaso de precipitado de 25ml se pes6 exactamente 1g de
muestra (extracto atomizado de tara) y se adicioné 15ml de agua
destilada, se diluy6é la muestra en polvo bajo agitacién magnética
constante por 20 minutos, hasta lograr una solucién homogénea;
posteriormente la dilucion obtenida se transfirié a una fiola de 25
ml, diluyéndose con agua destilada hasta su enrase. De la dilucién
obtenida se midieron 100yl y se transfirieron a una fiola de 25ml y
se aforé con agua destilada hasta su enrase. Luego se tomaron
200ul y fueron transferidos a un vaso de precipitado de 25ml,
adicionandoles posteriormente 1050ul de agua destilada y 625ui de
reactivo de Folin Ciocalteu. Después de 5 minutos, se adicioné

3125yl de soluciébn al 20% (p/v) de carbonato de sodio.
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Paralelamente se preparé un blanco con agua destilada. Se dejé
reposar por 30 minutos para su lectura en el equipo

espectrofotdmetro.

Blanco: Se preparé paralelamente y bajo el mismo procedimiento
que la muestra de ensayo, reemplazando la muestra ensayo por

agua destilada.

Este procedimiento se muestra en el Anexo 7 y en el Anexo 8.

4°. Etapa B: Determinacién de Polifenoles Residuales

Extracto tanico acuoso:

Muestra de ensayo: En un vaso de precipitado se realizé la
dilucién de 1:1 (extracto de tara/agua destilada), se agitdé por 2
minutos. Luego se midié exactamente 1ml de la dilucién obtenida y
fue transferido a un vaso de precipitado de 50ml, adicionandole
posteriormente 4ml de agua destilada, 2,5ml de solucién de
gelatina al 25% (p/v) y 5ml de solucion saturada de cloruro de sodio
acidificada. Se tap6 y agité durante 30 minutos, dejandose reposar
para posteriormente filtrar. Del filtrado se tomaron 300ul y se
transfirieron a una fiola de 25ml, diluyendo con agua destilada

hasta enrase. Luego se tomaron 200yl y fueron transferidos a un
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vaso de precipitado de 25ml, adicionandoles posteriormente 1050ul
de agua destilada y 625ul de reactivo de Folin Ciocalteu. Después
de 5 minutos, se adicioné 3125ul de soluciéon al 20% (p/v) de

carbonato de sodio y se dejé reposar por 30 minutos.

Blanco: Se prepar6 paralelamente y bajo el mismo procedimiento
qgue la muestra de ensayo, reemplazando la muestra ensayo por

agua destilada.
Extracto tanico en polvo:

Muestra de ensayo: Se realizdé la dilucion de 1:25 (extracto
atomizado de tara/agua destilada) (p/v), para lo cual previamente
en un vaso de precipitado de 25ml se pesé exactamente 1g de
muestra (extracto atomizado de tara) y se adicioné 15 ml de agua
destilada, se diluyé la muestra en polvo bajo agitaciébn magnética
constante por 20 minutos, hasta lograr una solucién homogénea;~
posteriormente la diluciéon obtenida se transfirié a una fiola de 25ml,
diluyéndose con agua destilada hasta su enrase. De la dilucién
obtenida se midi6 1ml y se transfirié a un vaso de precipitado de
25ml, adicionandole posteriormente 4ml de agua destilada, 2,5ml
de solucién de gelatina al 25% (p/v) y 5ml de solucién saturada de

cloruro de sodio acidificada. Se tapé y agité durante 30 minutos,
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dejandose reposar para posteriormente filtrar. Del filtrado se
tomaron 300ul y se transfirieron a una fiola de 25ml, diluyendo con
agua destilada hasta enrase. Luego se tomaron 200ul y fueron
transferidos a un vaso de precipitado de 25ml, adicionandoles
posteriormente 1050yl de agua destilada y 625ul de reactivo de
Folin Ciocalteu. Después de 5 minutos, se adicioné 3125ul de
solucién al 20% (p/v) de carbonato de sodio. Paralelamente se
prepard un blanco con agua destilada. Se dejdé reposar por 30

minutos para su lectura en el equipo espectrofotémetro.

‘Blanco: Se prepard paralelamente y bajo el mismo procedimiento
que la muestra de ensayo, reemplazando la muestra ensayo por

agua destilada.

Este procedimiento se muestra en el Anexo 7 y en el Anexo 8.

El contenido de Polifenoles Totales (PT) y Polifenoles Residuales

(PR), se calcul6 de la siguiente forma:

Hbs

Donde;

C: Concentracién de la muestra (mg Ac. Tanico/g muestra bs)
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m: Pendiente de la curva de calibracion (mg Ac. Tanico/ml)

A: Absorbancia leida a 765nm

f4: Factor de dilucién

Hbs: Humedad en base seca de la muestra (g sélidos totales/ml

de muestra)
- Determinaciéon de No Taninos (Bravo, 2010)

La determinacibn de No Taninos, se realizd a partir de Ia

determinacién de taninos y sélidos solubles totales.

No Taninos (%) =SST -TT (17)

Donde:
SST: Soélidos Solubles Totales (%)

TT: Taninos Totales (%)
- Analisis Microbiolégicos
Se realizaron analisis microbiolégicos al extracto tanico atomizado

bajo condiciones optimas. A continuacién se detalla el procedimiento

seguido para la cuantificacién de los parametros microbiologicos:
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Preparaciéon de la muestra y diluciones: Se pesaron 10g de la
muestra en una bolsa de Stomacher, a la cual se afadido 90ml de
agua peptona al 0,1% estéril. Se homogenizé la muestra accionando
el Stomacher durante 2 minutos. El contenido de la bolsa del
Stomacher (la muestra homogenizada) fue la dilucion 107 de la

muestra original de extracto atomizado de tara (soluciéon madre).

Posteriormente, se tomé con una pipeta estéril 1ml de esta primera
dilucion (107") y se verti6 en un tubo que contenia 9ml de agua
peptona al 0,1%, obteniéndose la dilucion 1072 Se realizé este ultimo
procedimiento en tubos conteniendo 9 ml de agua peptona al 0,1%

hasta llegar a la dilucién deseada (107).

Recuento Total de Bacterias Aerobias Meséfilas (ISO 4833-

2:2003)

Se vertié 1ml de cada dilucion por duplicado en placas de Petri y se
agreg6 de 15 - 20ml de Agar para recuento aeroébico (APC) fundido y
mantenido a aproximadamente 45 - 50°C. Se mezclé mediante
agitaciébn manual suave (movimientos circulares) para lograr una
distribucién homogénea, durante un lapso igual o superior a un

minuto, evitando mojar los bordes de la placa; se dejé enfriar sobre
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una superficie plana y horizontal. Siguiendo las mismas indicaciones,

se procedio a sembrar tres diluciones sucesivas.

Una vez solidificado el agar, se invirtieron las placas de Petri e
incubaron a 30 * 1°C durante 72 + 3h. Se contaron las colonias y
posteriormente se calculdé el valor de recuento total. Se
seleccionaron las placas con recuento entre 15 y 300 colonias, se
multiplicé el nimero promedio de colonias contadas en las placas
por el facfor de dilucién correspondiente y se reporté como “UFC/g

de muestra”.
Recuento de Coliformes Totales (ISO 4832:2006)

Se verti6 1ml de cada dilucion por duplicado en placas de Petri y se
agrego de 15ml de Agar VRB (Violeta, Rojo y Bilis Agar)y fundido y
mantenido a aproximadamente 45 - 50°C. Se mezclo mediante
agitacién manual suave (movimientos circulares) para lograr una
distribucion homogénea, durante un lapso igual o superior a un
minuto, evitando mojar los bordes de la placa; se dejo enfriar y
solidificar sobre una superficie plana y horizontal. Posteriormente se
adicioné 5ml méas de medio fundido atemperado a 45 - 50°C.
Siguiendo las mismas indicaciones, se procedi®é a sembrar tres

diluciones sucesivas.
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Una vez solidificado el agar, se invirtieron las placas de Petri e
incubaron a 37 + 1°C durante 24 + 1h. Para el reconocimiento de las
colonias de coliformes se tuvo en consideracion su aspecto rojo
ladrillo eventualmente rodeado de bilis precipitada, aspecto
caracteristico para el medio de cultivo empleado (Violeta, Rojo y Bilis
Agar). Se procedio al conteo de colonias y posteriormente se calculé
el valor de recuento total. Se seleccionaron las placas con recuento
entre 15 y 300 colonias, se multiplicé el namero promedio de
colonias contadas en las placas por el factor de dilucién

correspondiente y se reporté como “UFC /g de muestra”.

Recuento de Mohos y Levaduras (ISO 7954, 1988)

Se vertié 1 ml de cada dilucién por duplicado en placas de Petri y se
agregé de 15 - 20ml de Agar OGYE fundido y mantenido a
aproximadamente 45-50°C (se afiadi6 10ml de solucion de
oxitetraciclina al 0,1% por 100ml de medio base). Se mezclo
mediante agitacion manual suave (movimientos circulares) para
lograr una distribucién homogénea, durante un lapso igual o
superior a un minuto, evitando mojar los bordes de la placa; se dej6é
enfriar sobre una superficie plana y horizontal. Siguiendo las mismas

indicaciones, se procedié a sembrar tres diluciones sucesivas.
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4.5.

Una vez solidificado el agar, se invirtieron las placas de Petri e
incubaron a 22 * 25°C durante 5 dias. Para el reconocimiento de las
colonias de mohos se tuvo en consideracién su aspecto filamentoso
y para las colonias de levaduras su aspecto mucoide, ambos
aspectos caracteristicos para el medio de cultivo empleado (OGYE).
Se procedi6 al conteo de las colonias y posteriormente se calculé6 el
valor de recuento total. Se seleccionaron las placas con recuento
entre 15 y 300 colonias, se multiplicé el namero promedio de
colonias contadas en las placas por el factor de dilucién

correspondiente y se reporté como “UFC /g de muestra”.

Procedimientos de recoleccion de datos

Para la recoleccién de los datos de la presente investigacion se
procedié a obtener el producto final (Extracto tanico en polvo). En
prim'er lugar, se obtuvo la harina de tara, el extracto tanico
concentrado encapsulado y finalmente el producto final a través del

secado por atomizacion, tal como se observa en el Anexo 1.
4.5.1. Obtencién de la Harina de Tara

Para la obtencién de la harina de tara se tuvo como referencia al

autor Bravo (2010).
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a. Recepciéon de Materia Prima

Se recepciono los frutos de tara en sacos de fibra plastica, y
luego se almacenaron en un lugar fresco y seco sin mayor

variacion de temperatura, hasta su uso.

b. Seleccién y Pesado

La tara fue seleccionada mediante inspeccion visual,
identificandose y separandose aquellos que presentaban
dafios microbiolégicos (presencia de hongos). Luego se
realiz6 el pesado de la tara haciendo uso de una balanza de
plataforma (Mettler Toledo-TrimWeigh [ll) a fin de
determinarse la cantidad de materia prima requerida para la

obtencion de harina de tara.

Se realizé la caracterizacion fisica de la tara determinando su
peso, largo, espesor y color para lo cual se tomaron
10unidades de muestra por friplicado, se pesaron
empleandose como instrumentos de medicién una balanza

analitica (AND GR-200) y un calibrador de Vernier.
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Figura 4.1. Caracteristicas de la materia prima

Fuente: Elaboracion Propia

c. Lavado y Desinfeccién

El lavado se realizé manualmente con el propésito de eliminar
las impurezas tales como piedras, tierras o astillas, con agua
potable a temperatura ambiente, en la relacién de agua y tara
de 5:1. La desinfeccion se realiz6 en una solucién de
hipoclorito de sodio a la concentracion de 200ppm por 8
minutos en la relacién de solucién desinfectante y tara de 5:1,
posteriormente se realizé el enjuague con el propésito de
eliminar los residuos de desinfectante en la relacién de agua

potable y tara de 5:1.
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d.

Secado de la tara

El secado de los frutos de tara se realiz6 en una estufa de
bandejas a 55 & 1°C por 20 horas, hasta alcanzar una
humedad de 3 a 5%. El secado facilitd la separacién manual
de vainas y semillas, asimismo la posterior operaciéon de

molienda.
Desvainado

En esta etapa se procedié a separar manualmente las

semillas de las vainas de tara.
Molienda

La molienda se realizé6 en un molino de martillo de escala
piloto con una malla de Tmm de diametro con la finalidad de
obtener una harina de particulas finas que facilite el proceso

de extraccion de taninos.

. Envasado y Almacenamiento

La harina de tara se envasé en bolsas de polietileno de alta

densidad y se almacenaron bajo oscuridad a temperatura
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ambiente. En la Figura 26 se aprecia las vainas de tara
después del secado en una estufa de bandejas (A) y la harina

de tara después de la molienda (B).

En la Figura 4.3 se muestra el flujo del proceso de elaboracién

de harina de Tara.

Figura 4.2. Harina de Vaina de Tara

Fuente: Elaboracién Propia

Se caracteriz6 fisicoquimicamente la harina de tara con la
finalidad de conocer la materia prima de investigacion. Los
resultados obtenidos fueron comparados con los reportados

por el autor De la Cruz (2004).
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Figura 4.3. Flujo de proceso para la obtencion de Harina de Tara

Desvainade

b4

Molienda;

Harina de.
Tara
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4,5.2. Obtencion del Extracto Tanico Concentrado

Encapsulado

La obtencién del extracto tanico concentrado a partir de la harina de
tara se realiz6 de acuerdo al flujo de proceso detallado en la Figura

30, el cual se describe a continuacién:

a. Extraccion

El proceso de extraccién de taninos a partir de la harina de
tara se realiz6 en base al criterio de obtener el maximo
contenido de taninos recuperados, para lo cual se tomé como
referencia las variables y parametros 6ptimos de extraccion
de taninos a partir de tara, reportados por autores como
Cacho (1974), Bravo (2010), Tovar, N. (1992) y Condori, A

(2008), los mismo que se detallan a continuacién:

- Solvente: Agua

- Tamafio de Particula: Menor o igual a 1mm
-  Temperatura: 60°C

- Tiempo: 1h

- Nudmero de lavados: 3
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- Relacién materia prima/solvente: 1/10 (primer, segundo y
tercer lavado)

- Agitacion: Cada 15 minutos

b. Primer Filtrado

Al realizarse cada lavado durante la extraccién, la separacion
de los residuos de mayor tamafio (torta de tara) del extracto
tanico obtenido se realizaba empleandose un filtro de malla de

0,8mm.

¢. Decantacion

Una vez obtenido el extracto tanico en la etapa anterior, se
procedié a la separacién de particulas insolubles presentes en
el extracto por sedimentacion, para lo cual se emplearon
tubos de decantacion de 2 litros de capacidad, llevandose a

cabo esta etapa por 48 horas a temperatura ambiente.

d. Segundo Filtrado

El extracto liquido obtenido después de la decantacion fue

sometido a un segundo filtrado, con la finalidad de separar
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aquellas particulas insolubles que aun hayan quedado
suspendidas, para lo cual se empled6 papel filtro “Whatman” de
grado 40 con 8um de porosidad, obteniéndose finalmente el

extracto tanico purificado.

En esta etapa se realizo el calculo del rendimiento porcentual
de extracto tanico de tara obtenido al finalizar cada extraccion

(lavado), mediante la siguiente relacion:

Rendimiento (%) = (;F;%) 100 (18)

Donde:
ES: Peso de Extracto seco obtenido del proceso de extraccion
segln namero de extraccion (g)

HT: Peso de Harina de Tara empleada para la extraccién (g)

. Concentrado

El concentrado se realizd con el objetivo de aumentar el
contenido de soélidos del extracto, el cual permitié facilitar el
proceso de secado por atomizacién. Se llevé a cabo en un

equipo evaporador al vacio (Rota evaporador) a 70°C, presién
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a vacio de -1050 mBar por un tiempo de 90 minutos, hasta

alcanzar un contenido de sélidos solubles de 17 + 1°Brix.

En la Figura 4.4 se aprecia el extracto tanico concentrado, el

cual fue caracterizado fisicoquimicamente.

Figura 4.4. Extracto Tanico Concentrado

Fuente: Elaboracién Propia

f. Encapsulacion

En esta etapa se realizé la adicion del agente encapsulante,
Maltodextrina DE 10, al extracto tanico concentrado, bajo
agitaciébn magnética vigorosa y constante por 15 minutos

hasta obtener una mezcla totalmente homogénea.
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Las concentraciones de encapsulante adicionado dependieron
de los tratamientos correspondientes a los disefios

experimentales planteados en cada etapa del estudio.

Figura 4.5. Adicién del agente encapsulante

Fuente: Elaboracién Propia
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Figura 4.6. Flujo de proceso para la obtencion del extracto tanico

concentrado encapsulado
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4.5.3. Secado por atomizacién

Para obtener el Producto final, es decir el extracto tanico en polvo,
se utilizé el secador por atomizacion escala piloto modelo M1 Spray
Drier Labtex de tipo co-corriente con sistema de alimentaciéon por
boquillas (Figura 4.7), el cual presenta los datos técnicos indicados

en el Anexo 3.

Figura 4.7. Secador por atomizacién escala piloto M1 Spray Drier

Labtex

Fuente: Elaboracion Propia
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Se realiz6 el acondicionamiento del equipo atomizador
alimentandose con agua destilada durante 15 minutos antes de
darse inicio al proceso de secado, con la finalidad de estabilizar el
equipo a las condiciones programadas segun los tratamientos

correspondientes a cada disefio experimental.

En todos los tratamientos realizados en la presente investigacion se
mantuvo constante la presion de aire comprimida del equipo
atomizador a 1,3Bar y la temperatura de la muestra alimentada al

equipo a 25 + 1°C.

La recolecciéon de datos de las variables de respuesta en estudio se
realizé una vez obtenido las muestras (extracto de polvo en polvo)
segin el tratamiento del disefioc experimental, realizandose los

siguientes analisis:

a. Rendimiento del producto final

El rendimiento del producto final se determiné calculandose el

porcentaje recuperado de soélidos totales del extracto tanico

concentrado al ser sometido al proceso de secado por atomizacion,

para lo cual se hizo uso de la siguiente relacion (Leén et al., 2010):
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. WEeTa (100 — Hbhgr,)
Rendimiento (%) = 100 19
(%) Werc (100 — Hbhgre) (19)

Donde:

Wera: Peso del Extracto Tanico Atomizado obtenido

Hbhgra: Humedad en base hiimeda del Extracto Tanico Atomizado
Werc: Peso del Extracto Tanico Concentrado alimentado

Hbhgrc: Humedad en base himeda del Extracto Tanico Concentrado

alimentado

b. Degradacién térmica de taninos

La degradaciéon térmica de taninos se determindé calculandose el
porcentaje de pérdida del contenido de taninos en el extracto tanico
concenirado al ser sometido al proceso de secado por atomizacion,

para lo cual se hizo uso de la siguiente relacion:

CTTerc

Degradacién (%) = ( ) 100 (20)

Donde:
CTTgrc: Concentracion de Taninos Totales (CTT) en el Extracto
Tanico Concentrado (ETC) alimentado,

(mg Acido Tanico/g muestra bs).

159



4.6.

CTTgra: Concentracion de Taninos Totales (CTT) en el Extracto

Tanico Atomizado (ETA) obtenido, (mg Acido Tanico/g muestra bs.)

Procesamiento estadistico y analisis de datos

4.6.1. Etapa l: Eleccion de la variable de respuesta prioritaria

En esta primera etapa se observaron los resultados del
comportamiento del proceso de secado sobre de las variables de
respuesta en estudio, Rendimiento del producto final y la
Degradacion térmica de taninos, a ftravés de las cuatro (4)
tratamientos llevados a cabo por ftriplicado para determinar la
variable de respuesta prioritaria se realizé6 una comparacién simple

de los resultados de cada variable de respuesta.

4.6.2. Etapa ll: Determinacién de los factores significativos

Los resultados de los tratamientos del Arreglo Ortogonal Lo7(3%) para
el Rendimiento del producto final se procesaron estadisticamente
bajo la condicién “Mayor es Mejor” (mientras mayor es el rendimiento
es mejor) del Método de Taguchi empleando el software estadistico

Minitab16.
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Los resultados proporcionaron los valores Promedios y los valores
de la Relacién S/R, calculando la variabilidad del proceso para este

ultimo bajo la siguiente ecuacion:

n
1
= —10lo Z_Z 1)
1 1

A través del software se obtuvo el analisis de varianza (ANOVA) que
identifico los efectos significativos de los factores en estudio con un
nivel de significancia de 95% (p<0,05), asi como también los graficos
y cuadros donde se obtuvieron los efectos para los Promedios y la
Relacion S/R de cada factor. La eleccibn de los factores
significativos se seleccionaron comparando sus valores “p” con el
nivel critico o p-valor (0,05), siendo significativos aquellos factores
que presentaron un valor p < 0,05. Asimismo, los niveles de los

factores significativos elegidos fueron aquellos que proporcionaron

los maximos valores del rendimiento del producto final.

4.6.3. Etapa lll: Determinacion de los modelos ajustados

Los resultados de los tratamientos correspondientes a cada variable
de respuesta en estudio, Rendimiento del producto final vy

Degradacién térmica de taninos, que se obtuvieron a través del
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Disefio Central Compuesto Rotable (DCCR) de la Metodologia de
Superficie de Respuesta, se procesaron empleando el software

estadistico Design Expert 9.0.

Como resultado del procesamiento estadistico de los datos se
obtuvo, el analisis de varianza (ANOVA) en el cual se identifico el
efecto de la “Falta de Ajuste” de los modelos matematicos ajustados
a través del p-valor y los efectos de los factores con un nivel de
significancia del 95%. El procesamiento estadistico permitié también
obtener los valores de los coeficientes de los modelos matematicos y
R-cuadrado ajustado correspondientes a cada variable respuesta,

obteniéndose la regresién matematica de cada modelo.

4.6.4. Etapa IV: Determinacion de la condicién optima

Para determinar la condicién optima, primero se procedio a convertir
cada variable de respuesta ajustada (#) en una Funcién de
Deseabilidad Individual (d;) que varia en un rango de cero a
uno[0,1].Luego se determiné la Funcién de Deseabilidad Global,
empleandose el programa estadistico Design Expert 9.0, bajo las
siguientes condiciones: maximizar el Rendimiento del producto final
con un objetivo de T = 60% con L = 55% como limite inferiory r = 1

como peso de Deseabilidad Individual, minimizar la Degradacion
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térmica de taninos con un objetivo de T = 5% con U = 20% como

limite superior y r=1 como peso para la Deseabilidad Individual.

Estos parametros fueron reemplazados en las Ecuaciones 22 y 23.

0 . y<L
d, = (XTl__‘f) LSy?T (22)
1 y=
1 . y<T
d, ={(¥22) T<y<uU (23)
2 U-T YU
0

Donde:

dl:

yq

Ya:

Funcién Deseable que maximiza el Rendimiento del
producto final.

Funcion Deseable que minimiza la Degradacion térmica de
Taninos.

Rendimiento del producto final

Degradacion térmica de Taninos

Objetivo experimental

Limite inferior al objetivo experimental

Limite superior al objetivo experimental

Ponderacion para la funcién de deseabilidad (r = 1)
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Las funciones de deseabilidad individual fueron ponderadas para
obtenerse la Funcién de Deseabilidad Global (D) a través del
programa estadistico Design Expert 9.0, que determiné la condicién

optima del proceso segun la Ecuacion 24.

D=(d," d;)/? (24)

Si bien, es comUn encontrar mas de una solucién en estos tipos de
andlisis de optimizacion, en la presente investigacion se procedi6 a
seleccionar aquella solucién que proporcioné el valor maximo de

Deseabilidad Global.
Validacién de la condicion optima estimada

Una vez hallado la condicion éptima estimada (valor estimado), se
procedié a validarlo con el promedio del valor observado, el cual
fue hallado con pruebas experimentales adicionales, donde estas
fueron procesadas a la condicion o6ptima determinada. Para
determinar si habia una igualdad de lbs promedios del valor
estimado y el valor observado, estas se sometieron a la Prueba t
para la media de una poblacién con un nivel de significancia del

0,05.
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Para determinar el promedio valor observado se prepararon tres (3)
muestras de 500ml de extracto tanico concentrado siguiendo el
diagrama de flujo disefiado para la presente investigacion (Ver
Anexo 1). Seguidamente, para dar inicio al proceso de secado por
atomizacion se fijaron los factores del proceso a los niveles donde
se determiné la condicién 6ptima estimada. Con las tres muestras
experimentales (réplicas) se determindé el promedio del valor
observado para el Rendimiento del producto final y para la

Degradacioén térmica de taninos.

Se estableci6 como media poblacional el valor estimado (y,),
mientras que el valor de prueba fue el promedio del valor
observado (y;) para cada variable de respuesta. Las pruebas se

establecieron como:

Rendimiento del producto final:

Hy:po = 91, Hgiptg # 91, a = 0,05

Degradacién térmica de taninos:

Ho: o = 92, Hat o # §2, . = 0,05

Finalmente se realiz6 Ila caracterizaciéon fisicoquimica vy
microbiolégica del producto final (extracto tanico en polvo) obtenido

bajo la condicion dptima, segln las normas ya establecidas.
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CAPITULO V

RESULTADOS

5.1. Caracterizacién Fisica de las Vainas de Tara

De la Tabla 5.1 se observa que los valores son congruentes con los
valores obtenidos del analisis fisico realizado a vainas de Tara

reportados por De la Cruz (2004).

Tabla 5.1. Analisis Fisico de la Vainas de Tara

Parametros Promedio Dg:gggﬁn
Peso (g) 3,48 0,5
Largo (cm) 8,36 0,6
Diametro (cm) 2,08 0,2
Espesor (cm) 0,68 0,1
Color Naranja Rojizo

Elaboracién Propia

5.2. Caracterizacion Fisicoquimica de la Harina de Tara

De la Tabla 5.2 se observa que la humedad resulté ser

relativamente baja (4,07%), esto es debido a que las vainas de
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Tara fueron sometidas a un proceso de secado con estufa de
bandejas, previo a la etapa de molienda.

Tabla 5.2. Andlisis Fisicoquimico de la Harina de Tara

Parametros Promedio (*) DEess;réizg:n
Humedad (%) 4,07 0,30
Cenizas (%) 3,58 0,05
Proteinas (%) 1,95 0,20
No Taninos (%) 6,50 0,50
Polifenoles Totales (%) 57,80 2,10
Taninos Totales (%) 54,30 2,30

Color Crema Claro

Elaboracién propia

5.3. Rendimiento porcentual del extracto tanico de tara segin el

nimero de extracciones
En la Tabla 5.3 se muestran los rendimientos porcentuales promedio
obtenidos durante los tres lavados realizados en el proceso de

extraccion de taninos de la Harina de Tara.

El rendimiento promedio obtenido de los tres lavados realizados en

el proceso de extraccion ascendio a alrededor del 75%.

167



5.4.

Tabla 5.3. Rendimientos de extraccion del extracto tanico de tara

Numero de Extraccion Promedio (%) Desviacién

1era Extraccion 60,21 0,11
2da Extraccion 10,81 0,08
3era Extraccion 3,25 0,07

Elaboracion Propia

En el Anexo 9, se observan las tres extracciones realizadas,

asimismo se aprecia la diferencia de concentraciones entre ellas.

Caracterizacion Fisicoquimica del extracto tanico concentrado

En la Tabla 5.4 se muestran los resultados de las caracteristicas del
extracto concentrado como componente de entrada al proceso de

secado por atomizacion.

Tabla 5.4, Analisis Fisicoquimico del Extracto Tanico Concentrado

. . Desviacion
Parametros Promedio Estandar
Sélidos Solubles Totales
(°Brix) (a 25°C) 17,2 0,20
pH (a 25°C) 3,57 0,03
Densidad (g/cm?®) (a 27°C) 1,05 0,004
Viscosidad (cP) (a 27°C) 5,25 0,20

Elaboracién Propia
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5.5. Medicion de la Concentracion de Polifenoles y Taninos Totales

5.5.1. Determinacién de la Curva Espectral

En la Tabla 5.5, se observa las lecturas promedio de absorcién para
la construccion de la curva espectral. Asimismo, en el Grafico 5.1 se
observa la longitud de onda maxima de absorcioén, siendo este de
765nm. En el Anexo 10 se detallan las réplicas que se llevaron a

cabo para determinar la longitud de onda maxima.

Tabla 5.5. Longitud de onda vs Absorbancia

Longitud de Onda Absorbancia

(nm)

690 0,090
705 0,002
720 0,095
735 0,097
750 0,099
765 0,100
780 0,099
795 0,096

Elaboracién Propia

169



Grafico 5.1. Curva Espectral de Polifenoles Totales
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5.5.2. Determinacion de la Curva de Calibracion

a. Curva de Calibracién para Polifenoles Totales

De la Tabla 5.6 se muestran los resultados de las lecturas de

las absorbancias para la construccién de la curva de

calibracion de los polifenoles totales. En el Anexo 12 se

observan las réplicas realizadas.
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Tabla 5.6. Concentracién vs Absorbancia para Polifenoles Totales

Concentracion

Tratamiento (mg AT/ml) Absorbancia
Blanco 0,000 0,000
Tx1 0,004 0,108
Tx2 0,008 0,195
Tx3 0,012 0,293
Tx4 0,016 0,383
Tx5 0,020 0,493
Tx6 0,024 0,570
X7 0,028 0,690
Tx8 0,032 0,764

Elaboracién Propia

En el Grafico 5.2 se observa que la ecuacién obtenida de la
curva de calibracion de polifenoles totales presenté un buen
ajuste, esto se puede verificar con el coeficiente de regresién

(R% = 0,999).
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Gréfico 5.2. Curva de Calibracién para Polifenoles Totales

Concentracién (mgAT/ml)
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b. Curva de Calibracién para Polifenoles Residuales

De la Tabla 5.7 se muestran los resultados de las lecturas de
las absorbancias para la construccion de [a curva de
calibracion de los polifenoles residuales. En el Anexo 13 se

observan las réplicas realizadas.

Del Gréfico 5.3 se observa que la ecuacién obtenida de la
curva de calibracion de polifenoles residuales presenté un
buen ajuste, esto se puede verificar con el coeficiente de

regresion (R?= 0,997).
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Tabla 5.7. Concentracion vs Absorbancia para Polifenoles Residuales

Tratamiento

Concentracion .
¢ ¢ Absorbancia

(mg AT/ml)

Blanco 0,0000 0,000
Tx1 0,0004 0,008
Tx2 0,0008 0,016
Tx3 0,0012 0,025
Tx4 0,0016 0,034
Tx5 0,0020 0,045
Tx6 0,0024 0,055
7 0,0028 0,066
Tx8 0,0032 0,074

Elaboracion Propia

Grafico 5.3. Curva de calibracion para Polifenoles Residuales
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5.6. Etapa I: Eleccion de la variable de respuesta prioritaria

Los resultados de las pruebas preliminares del rendimiento del
producto final (y;) y de la degradacion térmica de taninos (y,) se
muestran en la Tabla 5.8. Se observé que durante el proceso de
secado por atomizacién a temperaturas menores a 120°C el extracto
tanico concentrado pulverizado no se secé completamente causando
que las gotas producidas se adhieren en las paredes de la camara
principal del equipo atomizador, impidiendo la recuperacién del
producto final (extracto tanico en polvo), tal como se puede observar

en las imagenes mostradas en el Anexo 14.

Con temperaturas de aire de secado entre 140°C y 160°C, se
observé una recuperacion del extracto tanico en polvo con
rendimientos entre 4,76% a 6,85% y una degradacion entre 15.05%
a 17,23%.A pesar de la recuperacién del producto seco, alun se
observaban problemas de aglomeracién entre los polvos durante el
secado (adhesién) y acumulacién de los polvos en la pared del
contenedor principal del equipo atomizador (cohesion). Estas causas
eran las que producian los bajos rendimientos del producto final

durante el proceso de secado.
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Debido a los bajos rendimientos obtenidos durante las pruebas
preliminares, se decidid6 mejorar el “Rendimiento del Producto Final”,
como punto de partida para la optimizacién del proceso de secado
por atomizacién del extracto tanico obtenido de las vainas de tara

(Caesalpinia spinosa).
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Tabla 5.8. Resultados preliminares del proceso

b4 yz
Tratamiento F1 F2 F3 F4
1°R 2°R 3°R X 1°R 2°R 3°R X
1 100 6 1 0 — — — — - — -
2 120 6 1 0 — - - - — - - -
3 140 6 1 0 483 4,81 463 4,76 14,03 16,06 15,07 15,05
4 160 6 1 0 7,23 7,38 593 6,85 17,15 18,23 16,32 17,23

() No se obtuvo muestra durante el proceso de secado.
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5.7. Etapa ll: Determinacién de los factores significativos

En el Anexo 15 se observan los resultados de la caracterizacion
fisicoquimica de los tratamientos segun el arreglo ortogonal

disenado en esta etapa.

De la Tabla 5.9 se observan los resultados de los promedios del
rendimiento del producto final y de la relacién S/R del proceso de
secado obtenidos segun el arreglo ortogonal L27(73“) del Método de
Taguchi. En el Anexo 16 se observan los resultados de las réplicas

llevados a cabo en esta etapa de estudio.

Del Tabla 5.10 se muestran los efectos de los factores, donde los
efectos mas altos se observaron en los factores F2 y F3 con valores
ded4,27% vy 29,84% respectivamente. El rendimiento promedio es
mas alto cuando el nivel del factor F2 es igual a 3 que cuando el
nivel es igual a 1 (4,99% < 39,67%). Para el factor F3 el rendimiento
promedio es mas alto cuando el nivel es igual a 1 que cuando el

nivel es igual a 3 (34,65% > 12,20%).
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Tabla 5.9. Resultados de los rendimientos del producto final segun el

arreglo ortogonal L,7(3*) del método de Taguchi

Factores Rendimiento %

Tratamiento e F3 F4  Media Desviacion Relacion
1 1 1 1 1 4,69 0,50 13,42
2 1 1 2 2 5,58 0,83 14,93
3 1 1 3 3 2,80 0,53 8,94
4 17 2 1 2 48,63 1,08 33,74
5 1 2 2 3 56,76 0,77 35,08
6 1 2 3 1 9,44 0,63 19,50
7 1 3 1 3 55,15 0,94 34,83
8 1 8 2 1 33,54 0,96 30,51
9 1 3 3 2 26,89 1,07 28,59
10 2 1 1 2 8,01 0,90 19,75
11 2 1 2 3 9,72 0,75 18,07
12 2 1 3 1 2,51 0,60 7,99
13 2 2 1 3 49,44 0,98 33,88
14 2 2 2 1 35,98 0,66 31,12
15 2 2 3 2 23,88 0,90 27,56
16 2 3 1 1 46,99 0,95 33,44
17 2 3 2 2 55,45 0,72 34,88
18 2 3 3 3 21,38 1,09 26,60
19 3 1 1 3 5,75 0,91 15,19
20 3 1 2 1 3,25 0,60 10,24
21 3 1 3 2 2,58 0,76 8,23
22 3 2 1 1 45,13 1,05 33,09
23 3 2 2 2 53,56 1,08 34,58
24 3 2 3 3 7,52 0,75 17,52
25 3 3 1 2 48,03 0,73 33,63
26 3 3 2 3 56,81 0,58 35,09
27 3 3 3 1 12,82 1,01 22,16
Promedio Total 21,86 0,83 2454
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Del Tabla 5.11 se muestran los efectos de los factores sobre la
variabilidad del proceso de secado, relacién S/R, donde los efectos
mas altos se observaron en los factores F2 y F3 con valores de
23,13 y 11,95 respectivamente, La relacion S/R promedio es mas
alto cuando el nivel del factor F2 es igual a 2que cuando el nivel es
igual a 1 (31,08 > 12,98). Para el factor F3 la relaciéon S/R promedio
es mas alto cuando el nivel es igual a 1que cuando el nivel es igual a

3 (27,89 > 18,57).

Los efectos principales de los factores sobre la promedio y la
relacién S/R del rendimiento del producto final se muestran en el
Grafico5.4 y Grafico 5.5, respectivamente. Se observa que cuando el
factor F1 pasa del nivel 1 al 3 el rendimiento es casi constante. Del
F2se puede observar que el rendimiento | se incrementa
significativamente cuando el nivel pasa de 1 al nivel 2 y un leve
- incremento cuando pasa del nivel 2 al 3. Para el factor F3 se puede
observar que con sus niveles menores (1 y 2) se obtienen
rendimientos mayores que si se usa el nivel 3. Mientras que el factor
F4 tiene un leve incremento del rendimiento cuando pasa del nivel 1
al nivel 2, manteniendo el rendimiento casi constante cuando pasa al
nivel 3. Los mismos efectos de los factores principales y sus niveles

los tuvieron sobre la variabilidad del proceso o relacién S/R.
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Tabla 5.10. Efecto de los factores principales sobre la Media del rendimiento del producto final

Factor F1 F2 F3 F4

Nivel 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3
469 801 575 469 4863 5515 469 558 280 469 558  2.80
558 972 325 558 5676 3354 4863 5676 044 944 4863 56,76
280 251 258 2,80 944 2689 5515 3354 2689 3354 2689 5515
48,63 4944 4513 801 4944 4699 801 972 251 251 801 972

Media 56,76 3598 5356 972 3598 5545 4944 3598 2388 3508 23,88 4944
9,44 2388 752 251 2388 2138 4699 5545 2138 4699 5545 21,38
5515 4699 4803 575 4513 4803 575 325 258 325 258 575
3354 5545 5681 325 5356 5681 4513 5356 752 4513 5356 7,52
26,80 2138 128 258 752 1282 4803 5681 12,82 1282 4803 56,81

oMo 2705 2815 2616 499 3670 3067 3465 3452 1220 2159 3029 29,48

oo
0,07 103  -096 2213 958 1255 752 739 1492 553 317 236

Ffecto 2,06 44,27 29,84 11,05

Elaboracién Propia
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Tabla 5.11. Efecto de los factores principales sobre la relacion S/R del rendimiento del producto final

Factor F1 F2 F3 F4

Nivel 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3

13,42 19,75 15,19 13,42 33,74 34,83 13,42 14,93 8,94 13,42 14,93 8,94
14,83 18,07 10,24 14,93 35,08 30,51 33,74 35,08 19,50 19,50 33,74 35,08
8,94 7,99 8,23 8,94 19,50 28,59 34,83 30,51 28,590 30,51 28,59 34,83
33,74 33,88 33,09 19,75 33,88 33,44 19,75 18,07 7,99 7,99 19,75 18,07
S/R 35,08 31,12 34,58 18,07 31,12 34,88 3388 31,12 2756 31,12 27,56 33,88
19,50 27,56 17,52 7,99 27,56 2660 3344 3488 2660 3344 34,88 26,60
34,83 33,44 33,63 15,19 33,09 33,63 15,19 10,24 8,23 10,24 8,23 15,19
30,51 34,88 35,09 10,24 3458 3509 33,09 34,58 17,52 33,09 34,58 17,52
28,59 26,60 22,16 8,23 17,52 22,16 33,63 35,09 22,16 22,16 33,63 35,09

Promedio 24,39 25,92 23,30 12,98 29,56 31,08 2789 2717 18,57 22,39 26,21 25,02

Promedio

Total 24,54

-0,156 1,38 -1,24  -11,56 5,02 6,54 3,35 2,63 -5,97 -2,15 1,67 0,48
2,76 23,13 11,95 4,31

Efecto

Elaboracién Propia
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Grafico 5.4. Efectos de los factores principales sobre el promedio del rendimiento del producto final
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Grafico 5.5. Efecto de los factores principales la sobre el promedio la relacion S/R
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Grafico 5.6. Efectos de interaccion sobre el promedio del rendimiento del producto final
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Del Grafico 5.6, se observa que el factor de interaccién F1xF2, no
tienen diferencias en sus promedios de rendimiento cuando pasan
de un nivel a otro, denotando que estos factores no tienen un efecto
de interaccién. Este mismo comportamiento se puede observar para
el factor de interaccion F1xF3.El factor de interaccién F2xF3 muestra
que si existen diferencias entre los promedios del rendimiento. Se
observé que cuando el factor F2 estaba en el nivel 3 del factor F3 el
promedio de los rendimientos presentaron una menor diferencia que
cuando el factor F2 estaba en el nivel 1 del factor F3. Ademas, hubo
una menor diferencia de los promedios del rendimiento, cuando el
factor F2 estaba en sus mayores niveles (2 y 3) y F3 en sus menores
niveles (1 y 2), obteniéndose a estas condiciones mayores

rendimientos del producto final.

El ANOVA para el promedio y la relacién S/R sobre el rendimiento
del producto final se observan en las Tablas 5.12 y 5.13
respectivamente. La significancia de los factores en el ANOVA fue
determinada por los valores “p”. De acuerdo con los resultados, F2
presenté un efecto dominante (56,92%) sobre el Promedio del
rendimiento con un valor “p” igual a 0,000 resultando ser
significativo, seguidamente se encuentra el factor F3, con un

porcentaje de contribucion del 25,72% y un valor “p” igual a 0,001

resultando ser también un factor significativo.
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Tabla 5.12. Andlisis de varianza para el rendimiento del producto final

Contribucion

FUENTE GL SC Sec. SC Ajust. CM Ajust. F P (%)
F1 2 17,80 17,88 8,94 0,18 0,843 0,15
F2 2 6653,50 6653,55 3326,77 65,28 0,000 56,92
F3 2 3006,20 3006,21 1503,10 29,49 0,001 25,72
F4 2 418,80 418,82 209,41 411 0,075 3,58
F1xF2 4 21,40 21,36 5,34 0,10 0,977 0,18
F1xF3 4 163,50 163,51 40,88 0,80 0,566 1,40
F2xF3 4 1102,80 1102,77 275,69 5,41 0,034 9,43
Error Residual 6 305,80 305,79 50,96 2,62
Total 26 11689,90 100,00
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Tabla 5.13. Analisis de varianza para la relacién S/R del rendimiento del producto final

FUENTE GL SCSec.  SCAjust. CM Ajust. F P °°“t;f§:;’°ié“

F1 2 31,15 31,15 15,576 2,63 0151 1,25

F2 2 181576 181576 907,882 153,31 0,000 73,00

F3 2 483,98 483,98 241,992 40,86 0,000 19,46

Fa 2 68,98 68,98 34,490 5,82 0,039 2,77
F1xF2 4 6,89 6,89 1723 0,29 0,874 0,28
F1xF3 4 12,74 12,74 3,184 0,54 0,715 0,51
F2xF3 4 32,24 32,24 8,06 1,36 0,350 130
Error Residual 6 35,53 35,53 5,92 1,43

Total 26 2487,28 100,00
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Con respecto a la relacién S/R, que mide la variabilidad del proceso,
se observé que el factor F2 tuvo una contribuciéon del 73,00%,
seguido del factor F3 con un porcentaje de contribucion del 19,46%

con valores “p’” menores al 0,05, presentando éstos efectos

significativos sobre la variabilidad del proceso.

Finalmente, en la Tabla 5.14 se detallan los niveles de los factores
que mejoran el rendimiento del producto final, reduciendo a la vez la
variabilidad del proceso. En el Anexo 17 se puede apreciar el

mejoramiento del proceso de secado por atomizacion.

Los factores F2 y F3 por ser significativos sobre el rendimiento, se
fijaron en los niveles 3 y 1 respectivamente, ya que estos garantizan
la obtencién de mayores rendimientos para las siguientes etapas del
estudio, permitiendo en adelante el anaélisis de la otra variable de

respuesta, Degradacion térmica de taninos.
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Tabla 5.14. Factores y niveles que proporcionan el mayor rendimiento del

producto final

. Nivel
Factores Parametros Seleccionado
E1: Temperatura de aire de °c 160 2
secado
F2: Velocidad de aire de secado - 10 3
F3: Velocidad de alimentacién - 1 1
F4: Concentracion de % plp 5 5

encapsulante

Elaboracién Propia

5.8. Etapa lli: Determinacion de los modelos ajustados

Los resultados obtenidos de la caracterizacion fisicoquimica llevada
a cabo a las muestras alimentadas al proceso de secado por
atomizacién correspondiente a cada tratamiento del Disefio Central
Compuesto Rotable (DCCR) de la Metodologia de Superficie de

Respuesta, son mostrados en el Anexo 18.

En el Anexo 19 y Anexo 20 se muestran los resultados de las dos
variables de respuesta en estudio, rendimiento del producto final y la
degradacién térmica, respectivamente. Los promedios de las réplicas
correspondientes a cada variable de respuesta se muestran en la

Tabla 5.15.
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Tabla 5.15. Resultados del Rendimiento del producto final y Degradacion térmica de taninos segun el Disefio Central

Compuesto Rotable de la Metodologia de Superficie de Respuesta

A B
Rendimiento del Degradacion
N° Bloque  Temperaturadel  Concentracién de producto final  térmica de taninos
aire de entrada encapsulante (%) (%)
°C) (%, plp}
1 1 140 10 56,3 6,4
2 1 180 10 58,5 27,2
3 1 140 40 56,3 3,2
4 1 180 40 60,3 10,2
5 1 131,72 25 54,9 7,4
6 1 188,28 25 58,9 24,9
7 1 160 3,79 56,5 19,2
8 1 160 46,21 59,4 3,2
9 1 160 25 59,3 9,5
10 1 160 25 59,6 10,9
11 1 160 25 59,7 9,6
12 1 160 25 59,8 11,2
13 1 160 25 59,1 10,8
14 2 140 10 55,8 7,2
15 2 180 10 58,1 25,9
16 2 140 40 57,2 29
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Elaboracion Propia
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5.8.1. Modelamiento del Rendimiento del producto final.

Los resultados obtenidos para el Rendimiento del producto final
fueron procesados para determinar el modelo matematico que mejor
se ajusta a esta variable de respuesta, empleando el software

estadistico Desing Expert 9.0.

En el Tabla5.16 se muestran los resultados del Analisis de Varianza
(ANOVA) con un nivel significativo del 0,05. EI ANOVA indica que los
valores “p” del Modelo, de los factores A, B y los efectos cuadraticos
A%y B? resultaron ser significativos (p < 0,05), mientras que el factor
de interaccién AB y la falta de ajuste del modelo no presentaron
influencia significativas (p > 0,05). De acuerdo a los efectos
cuadraticos de los factores podemos asegurar que el modelo para el
rendimiento del producto final sigue un modelo matematico de
segundo orden. El R-cuadrado ajustado resuité tener un valor del
87,26%. El valor del R-cuadrado ajustado explica que 87,26% dela
variacion del Rendimiento del producto final es debido a la influencia

de los factores A, B, A’ y B2,
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Tabla 5.16. Analisis de Varianza para el Rendimiento del producto final

Analisis de Varianza (ANOVA)

Fuente Suma de Cuadrados G.L. Cuadrados Medios F - Valor p-Valor
Bloque 0,09 2 0,06 0,13 0,8810
Modelo 87,01 5 17,40 50,32 0,0001
A:Temperatura 29,38 1 29,38 84,94 0,0001
B:Encapsulante 6,39 1 6,39 18,49 0,0002
AB 0,56 1 0,56 1,63 0,2113
A? 38,53 1 38,53 111,40 0,0001
B? 18,19 1 18,19 52,61 0,0001
Residual 10,72 31 0,35

Falta de Ajuste 727 19 0,38 1,33 0,3114
Error puro 3,45 12 0,29

Total 97,82 38

R? Ajustado = 87,26%
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En el Tabla 5.17 se muestran los coeficientes de la ecuacion del
modelo matematico de segundo orden que representa al rendimiento
del producto final que se obtienen durante el proceso de secado por

atomizacion.

Tabla 5.17. Coeficiente del modelo matematico para el Rendimiento

del producto final

Coeficiente del Modelo matematico

Constante -36,59588
A +1,12426
B +0,12636
AB +0,00072
A -0,00340
B? -0,00415

Quedando definidoc el modelo matematico ajustado para el

rendimiento del producto final como:

R(%) = —36,59+1,12-A+0,13:B— 0,003 - A* + 0,0007 -A-B —

0,004B% (25)

Donde:
R (%): Rendimiento del producto final
A (°C). Temperatura del aire de secado

B (%): Concentracién de Encapsulante

194



5.8.2. Modelamiento de la Degradacién térmica de Taninos

Los resultados obtenidos para la Degradacion térmica de taninos
fueron procesados para determinar el modelo matematico que mejor
se ajusta a la variable de respuesta, empleandose el software

estadistico Desing Expert 9.0.

El Tabla 5.18 se muestran los resultados del Analisis de Varianza
(ANOVA) con un nivel significativo del 0,05. EIl ANOVA indica que los
valc;res “p” del Modelo, los factores A, B,AB y A? resultaron ser
significativos (p<0,05),mientras que el efecto cuadratico B? y la falta
de ajuste del modelo no presentaron influencia significativa (p>0,05).
De acuerdo al efecto cuadratico de los factores podemos asegurar
que el modelo para la begradacién térmica de taninos sigue un
modelo matematico de segundo orden. El R-cuadrado ajustado
resulté tener un valor del 97,03%.EI valor del R-cuadrado ajustado
explica que 97,03% de la variacién de la Degradacion térmica de

taninos es debido a la influencia de los factores A, B, AB y A%,

En la Tabla5.19 se muestra los coeficientes de la ecuacion del
modelo matemdtico de segundo orden que representa a la
degradacioén térmica de taninos que se obtienen durante el proceso

de secado por atomizacion.
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Tabla 5.18. Analisis de Varianza para la Degradacion térmica de Taninos

Analisis de Varianza (ANOVA)

Fuente Suma de Cuadrados G.L. Cuadrados Medios F - Valor p-Valor

Bloque 1,61 2 0,80 0,47 0,627

Modelo 2005,2 5 401,04 236,42 0,0001

A:Temperatura 1170,95 1 1170,95 690,29 0,0001

B:Encapsulante 595,98 1 595,98 351,34 0,0001

AB 128,05 1 128,05 75,49 0,0043

A? 105,34 1 105,34 62,10 0,0001

B? 0,73 1 0,73 0,43 0,5170
Residual 52,59 31 1,70

Falta de Ajuste 33,04 19 1,74 1,07 0,4670
Error Puro 19,54 12 1,63

Total 2059,39 38

R? Ajustado = 97,03%

196



Tabla 5.19. Coeficiente del modelo matematico para la Degradacién

térmica de taninos

Coeficiente de Regresién Multiple

Constante +62,41174
A -1,17586
B +1,45149
AB -0,010889
A? +0,005617
B? -0,000829
Quedando definido el modelo matematico ajustado para la
Degradacién térmica de taninos como:
D(%) = 62,41 —1,18-A+1,45-B—0,01-A'B + 0,0056 - A%
(26)

- 0,0008 - B2

Donde;:

D (%): Degradacioén térmica de Taninos
A (°C): Temperatura del aire de secado

B (%): Concentracion de Encapsulante
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5.9. Etapa IV: Determinacién de la condicion dptima

En el Tabla 5.20 se muestran las soluciones optimas del proceso
que permiten maximizar el rendimiento del producto final () vy

minimizarla degradacion térmica de taninos (y3) a la vez.

Los valores maximos de Deseabilidad Global (D) halladas
corresponden a las soluciones 6ptimas 1, 2 y 3. Sin embargo, de
estas tres posibles respuestas, se eligié la solucion 3 debido que
esta presentaba una menor temperatura del aire de secado, es decir
un menor gasto energético del proceso, permitiendo el ahorro de

este recurso.
El Grafico 5.7 y Grafico 5.8 muestran la superficie de respuesta y el
grafico de contorno de la Funcién de Deseabilidad Global (D),

respectivamente.

Tabla 5.20. Resultados de soluciones optimas del proceso

Temperatura Concentracién 9,

Solucién (°C) (%, plp) (%) P2(%) D
1 160,97 40,00 59,39 5,37 0,9254
2 161,13 40,00 59,40 5,40 0,9254
3 160,80 40,00 59,38 5,34 0,9254
4 160,59 39,99 59,37 5,30 0,9253
5 161,67 40,00 59,43 5,51 0,9251

198



Grafico 5.7. Superficie de Respuesta de la Funcién de Deseabilidad Global (D)

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
Desirability
1 S
> =~55:
> 0.8 SN
X1 =A: Temperatura (°C) - N
X2 =B: Concentracién (% p/p) o 0.6 5SS N
, LY =
w S
P 0.2
Q 0
40 180
325 170
25 160
B: Concentracion (% pip) 178 150 A Temperatura (°C)
10 140
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Grafico 5.8. Contornos de la Funcién de Deseabilidad Global(D)

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
Desirability
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5.9.1. Validacion de la estimacién de la condicion optima

El resultado del promedio de los valores observados de los
tratamientos adicionales experimentales para el Rendimiento del
producto final y la Degradacion térmica de taninos se muestra en el

Tabla 5.21y Tabla 5.22, respectivamente.

Tabla 5.21. Valores observados para el Rendimiento del producto

final
Entrada Salida
Réplica ETL ETA psgzﬂlcﬂef?rtigl?%
(9. bs) (g. bs)
1 109,5 42,8 60,91
2 102,0 . 41,3 50,51
3 110,5 44,0 60,18
Promedio 60,20

E.T.L: Extracto Tanico Liquido

E.T.A: Extracto Tanico Atomizado
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Tabla 5.22. Valores observados para la Degradacion térmica de
Taninos

Entrada Salida

Degradacién
Réplica ET.L ETA térmica de
taninos (%)

(mg Ac. Tanico/lg  (mg Ac. Ténico/g

extracto bs) polvo bs)
1 575,45 534,19 7,17
2 569,18 530,87 6,73
3 595,93 545,63 8,44
Promedio 7,45

E.T.L: Extracto Tanico Liquido

E.T.A; Extracto Tanico Atomizado

En la Tabla 5.23, se muestran los resultados de la prueba t. Se
observa que la prueba de hipétesis para las dos variables de
respuesta en estudio resultaron tener valores “p” mayores a 0,05, lo
cual indica que los valores estimados son estadisticamente iguales

a los valores observados.

En el Anexo 21 se muestra el producto final que fue producido bajo

las condiciones 6ptimas determinadas en la presente investigacion.
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Tabla 5.23. Resultados de la Prueba t

Desviacion Error estandar IC de 95%
H 0,
Proceso N Media (%)  Egiandar (%) de la media t P
L.l L.S
Rendimiento del
producto final 3 60,20 0,70 0,404 58,46 61,94 1,48 0,276
Degradacion térmica 3 7.45 0,89 0.513 524 9,65 411 0.054

de taninos
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5.10. Caracterizacion del producto final bajo la condicién 6ptima del

proceso

5.10.1. Caracterizacion Fisicoquimica

En la Tabla 5.24 se muestran los resultados obtenidos de la

caracterizacion fisicoquimica realizada al producto obtenido bajo la

condicion éptima. En el Anexo 21, se muestran las imagenes

tomadas durante la caracterizacion fisicoquimica.

Los valores obtenidos fueron el resultado del promedio de tres

repeticiones y réplicas.

Tabla 5.24. Promedio del Analisis Fisicoquimico de Extracto Tanico

Atomizado de Tara (100g)
Parametros Promedio Desviacién Estandar
Humedad (%) 3,20 0,05
Sélidos Totales (%) 97,81 0,05
Cenizas (%) 3,48 0,01
Polifenoles Totales (%) 78 0,10
Taninos Totales (%) 75 0,10

Color

Crema Claro
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Se observa que el resultado de humedad obtenido (3,2 % + 0,1), se
encuentra por debajo del 5% de humedad recomendable para
productos secos, y dentro de los rangos de humedad reportados por
Reineccius (2006) para productos secados por atomizacién, que es

de 1 - 6%.

5.10.2. Caracterizacién Microbiolégica

En la Tabla 5.25 se muestran los resultados obtenidos de la
caracterizacién microbiolégica realizada al producto bajo la condicion
6ptima. En el Anexo 22, se muestran las fotografias tomadas del

flujo seguido durante la caracterizacién microbioldgica.

Se tomé como referencia los parametros microbiolégicos
establecidos por la Farmacopea Europea (2012) para la
comparacién con los resultados experimentales determinados,
debido al uso destinado para el extracto tanico atomizado como un
aditivo funcional o para preparaciones farmacéuticas en la industria

alimentaria y farmacéutica respectivamente.
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Tabla 5.25. Analisis Microbiolégico del Extracto Tanico Atomizado

Optimo
Analisis Unidades  Resultados  Limites @
Microbiolégicos
Aerobios Mesofilos UFC/g <3 < 10*
Coliformes Totales UFClg <3 < 10?
Mohos y Levaduras UFClg <3 < 102

UFC: Unidad Formadora de Colonia

@) Segiin European Pharmacopoeia (2012)

Se observa que los valores obtenidos cumplen con los parametros
establecidos por la Farmacopea Europea (2012) para preparaciones
farmacéuticas, siendo el producto apto para el consumo humano,

asimismo para su comercializacion nacional e internacional.

206



CAPITULO VI

DISCUSIONES

6.1. Etapa I: Eleccién de la variable de respuesta prioritaria

En los resultados obtenidos de las pruebas preliminares, se observé
que a condiciones de temperaturas de aire de secado menores a
140°C no se obtuvieron resultados, mientras que a temperaturas
mayores a este, se obtuvieron rendimientos entre 4,76% y 6,85%,
los cuales se consideraron como bajos rendimientos. Estos
resultados fueron ocasionados por la presencia de los fenémenos de
adhesién y cohesion, durante el proceso de secado por atomizacién,
este resuitado coincide con los reportado por el autor Zalacain
(2001) al atomizar el extracto tanico de Zumaque, el cual presenta
en su composicion taninos de naturaleza hidrolizables como €l de ia
Tara. También, estos resultados son congruentes a lo reportado por
otros autores como Loépez et al., (2008), durante el secado por
atomizacion del extracto acuoso Bidens alba L.y Lopez et al., (2006),
durante el secado por atomizacion del extracto acuoso de Calendula
officinalis L. Se deduce que los bajos rendimientos obtenidos en las
pruebas preliminares son causados por la presencia de azlcares de

bajo peso molecular en el extracto tanico de tara, por lo que se

207



denota que la adicion de coadyuvantes de secado (encapsulantes) a
la solucién extractiva antes de su secado es casi obligatoria segun lo
indicado por autores como Lépez et al.,, (2008) y Oliveira et al.,
(2010) para la obtencién de un producto en polvo estable, asi como
para aumentar el rendimiento de atomizacion (Lozano, 2009), lo cual
justifica la seleccién de la “concentracion de encapsulante” como un

factor mas en el estudio.

Se selecciond al encapsulante maltodextrina por su amplio uso en el
secado de extractos vegetales reportado por autores como
Reineccius (1991), Lépez et al. (2008), y Oliveira et al. (2010), lo
cual se encuentra directamente relacionado a las caracteristicas de
baja higroscopicidad y alta solubilidad que presenta este
encapsulante, que brinda mayor facilidad en el secado de los
productos. Asimismo, para la seleccion del equivalente de dextrosa
(DE) de la maltodextrina se tuvo como referencia lo reportado por
Kuntz (1997) y Lopez et al. (2008) quienes indican que el tipico DE
empleado en procesos de secado por atomizacién y aglomeracion
es de 10 DE, ya que proporcionan una mayor estabilidad del
producto. Lo cual se encuentra directamente relacionado a que este
tipo de maltodextrina presenta una longitud de cadena mas larga,
que adquiere una forma helicoidal de tamarno pequefio logrando

volumenes mas pequefios, esto brinda la posibilidad de adicionar
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6.2.

altas cantidades de este encapsulante logrando un aumento en
grados Brix sin afectar de manera relevante la viscosidad final en la
mezcla, lo cual favorece a las caracteristicas de las mezclas secas

obtenidas (Kuntz, 1997).

Finalmente, la seleccién de los factores velocidad de alimentacion y
velocidad de aire de secado, se realiz6 en base a la influencia de
ambas variables en el proceso de secado por atomizacién, reportado

por autores como Masters (2002) y Lépez et al. (2008).
Etapa ll: Determinacion de los factores significativos

Segun los resultados obtenidos en el ANOVA, se encontré que los
factores “Velocidad del aire de secado” (F2) y “Velocidad de
Alimentacion” (F3) presentaron efectos significativos sobre el
rendimiento del extracto tanico atomizado (p < 0,05). Se observé que
el factor “Velocidad de Aire de Secado” presentd una relacién directa
con la variable de respuesta “Rendimiento del producto final’, lo cual
coincide con lo reportado por Lépez et al. (2008) y Masters (2002),
de modo que al aumentar el nivel de la velocidad de aire de secado
esto produjo un incremento en la recuperacién de polvos
atomizados, lo cual se debe al calentamiento y transferencia de

masa mas rapido, por tanto a un proceso de secado mas rapido.
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King (1995), indica ademas que este factor viene limitado por el

disefio del secador y por los parametros de operacion.

El factor “Velocidad de alimentacion® presentd una relacién inversa
con la variable de respuesta “Rendimiento del producto final®. Estos
resultados son congruentes con los obtenidos por Leén, F. (2010)
durante la atomizacion de mucilago de nopal Opuntia ficus; vy
Chegini y Ghobadian (2007) durante la atomizaciéﬁ de jugo de
naranja, quienes reportaron la obtencién de mayores rendimientos a
bajos flujos de alimentacién, lo cual se le atribuye a un secado
correcto pues a menor cantidad de fluido, no existe sobresaturacion
de la muestra en la camara de secado por tanto se logra eliminar

mayor cantidad de humedad.

En la determinacién de los factores y niveles que permitieron mejorar
el rendimiento del producto final, se observé que al adicionar
encapsulante en la concentracién de 25%, p/p a la muestra de
extracto tanico antes de su secado, se obtuvo la mas alta
recuperacioén de polvos atomizados (51,4%), lo cual se deduce que a
esa concentracion se logré obtener una temperatura de transicion
vitrea (Tg) de la muestra superior a la temperatura de secado
empleada (160°C), permitiendo que los polvos sean mucho mas

estables durante el proceso de secado.
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6.3. Etapa lli: Determinacién de los modelos ajustados

Los modelos estimados para las variables de respuesta, rendimiento
del producto final y degradacion térmica de taninos, resultaron
tener falta de ajustes no significativos (p > 0,05) con valores R-
cuadrados ajustados mayores al 85%, estos valores garantizaron los
buenos ajustes de los modelos a través de la Metodologia de
Superficie de Respuesta. Segun el ANOVA para el rendimiento del
producto final, los factores temperatura de secado y concentracion
de encapsulante presentaron efectos significativos (p < 0,05. Se
observé que ambos faétores en estudio presentaron una relacion
directa con el rendimiento, lo cual coincide con lo reportado por
Lozano, M. (2009). Al incrementar las concentraciones de
encapsulante se logré incrementar la temperatura de transicién
vitrea (Tg) del extracto tanico, lo cual produjo la disminucién de los
fenomenos de adhesion y cohesiéon conllevando a una mayor
estabilidad del producto durante el secado y por ende una alta

recuperacion de polvos atomizados.

Durante el proceso de secado se observé que al incrementarse la
temperatura delaire de secado, se obtuvo un mayor rendimiento de
producto atomizado, lo cual coincide con lo indicado por Masters

(2002) y Bringas-Lantigua, M. y J. Pino (2012), durante la
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microencapsulacién de aceite esencial de Lima, mediante secado
por atomizacion. La relacion directa entre estas variables, puede
deberse a que al tratarse el proceso de secado por atomizacion de
un proceso de transferencia de calor y de masa, el aire transfiere
calor por conveccion a la gota de liquido y la gota transfiere masa
que es el agua, por tanto al elevarse la temperatura de aire de
secado esto favorece la evaporacién del agua mas rapida, evitando
el apelmazamiento o fenédmeno de adhesiéon y cohesion (stickiness)
en la camara de secado y cicléon, conllevando a una alta

recuperacion del producto atomizado.

Para la Degradacién térmica de taninos se observé que al emplear
una mayor concentracion de encapsulante la degradacién de los
taninos disminuy6, comprobandose de esta manera el efecto
protector que presenté la maltodextrina DE 10 frente a los taninos
hidrolizables presentes en el extracto tanico de tara. Lo cual es
congruente con lo indicado por Martins A. et al. (2003) donde se
estudié de secado por atomizacién del extracto de M. ilicifolia quien
report6 el efecto protector de los encapsulantes o coadyuvantes de
secado frente a la degradacion térmica de taninos, ya que encontro
que en los extractos que no presentaron adicién de coadyuvantes la
concentracién de taninos fue de 27% menor con respecto a los que

si presentaron la adicibn de coadyuvantes. La degradaciéon de

212



6.4.

taninos, se asocia a la desnaturalizacién de los taninos causada por
la exposicion a altas temperaturas durante el proceso de secado por
atomizacién, incluso cuando ésta ocurre durante un corto periodo de

tiempo.

Se obtuvo una relacién directa entre la temperatura del aire de
secado y la degradacion térmica de taninos, de esta manera al
incrementarse la temperatura de secado se obtuvo una mayor
degradacién térmica de los taninos hidrolizables presentes en el
extracto tanico de tara, lo cual coincide con lo indicado por el autor
Zalacain, A. (2001), quien reporté que al someter extractos tanicos
(de naturaleza hidrolizables) a temperaturas superiores (130 -

176°C) se produjo la degradacién de taninos en la muestra.

Etapa IV: Determinacién de la condicién 6ptima

Se observa que el uso de niveles altos de Concentraciéon de
encapsulante (40% p/p) con una temperatura del aire de secado
intermedio (160,8°C) influyeron en la obtencién de una maxima
recuperacién del extracto tanico atomizado (alrededor de 59,38%) y
de una minima degradacién de taninos (5,34%), donde estas
mismas condiciones permitieron obtener una Deseabilidad Global

(D) cercano a la unidad (0,925) considerada como adecuada para el
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presente estudio. Los resultados obtenidos denotan la relacién
directa existente entre el factor concentracién de encapsulante y el
rendimiento del producto final, lo cual coincide con lo reportado por
autores como Lozano, M. (2009), y Lépez et al. (2006), durante el
proceso de secado por atomizacion de extracto acuoso de Calendula

officinalis L.

En la presente investigacién se encontré que a mayor temperatura
del aire de secado y sin la adicién de encapsulante, la degradacion
de taninos fue significativa (alrededor de 15%), Sin embargo
Zalacain, A. (2001), reporté que la degradacién de taninos durante el
proceso de secado por atomizacion de extractos tanicos (de
naturaleza hidrolizables) sin la adicién de encapsulante no se ve
afectada en gran medida por temperaturas altas de secado por
atomizacién (130 — 176°C), se deduce que esta diferencia entre
resultados se debe a factores como el disefio del equipo atomizador
ya que el utilizado por el autor en mencién presenté en su disefio un
aspirador incorporado, el cual no presenté en el equipo utilizado en
la presente investigacion. Esta diferencia de disefio pudo haber
influido en un mayor tiempo de contacto de la muestra atomizada
con la temperatura del aire de secado ocasionando una mayor

degradacion de taninos.
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Las caracteristicas iniciales de los extractos tanicos a ser secados,
principalmente los grados Brix, pudo haber influenciado de manera
significativa sobre el proceso de secado, ya que al ingresar la
muestra con un mayor grado Brix se obtuvo una mayor recuperacion
de los polvos secos; este mismo comportamiento lo reporté Zalacain,
A. (2001) donde el mayor contenido de sélidos totales permitio,
durante el secado, una menor eliminacién de la cantidad de agua de
la muestra con un menor tiempo de contacto del mismo con el calor

evitandose asi una menor degradacién de taninos.

El valor de rendimiento 6ptimo obtenido para el extracto tanico
atomizado que fue de 59,38%, se encuentra dentro de los
rendimientos considerados muy buenos para secadores a escala de
laboratorio por autores como Gallo, L. et al. (2011) de 55 — 86%, lo

cual supone mejores rendimientos a nivel industrial.

Se obtuvo un producto estable y de calidad microbiolégica pudiendo
ser usada como aditivo en la elaboracién de productos funcionales
y/o nutracéuticos. Se le atribuye su estabilidad a su contenido de
humedad el cual se encontré por debajo a 5% recomendables para
producto deshidratados en polvo, asimismo de calidad
microbiolégica por cumplir con los parametros microbiol6gicos

establecidos por European Pharmacopoeia para preparaciones
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farmacéuticas, siendo éstos mas exigentes a los reportados y
encontrados en otras bibliografias para productos semejantes al uso

destinado del producto obtenido en la presente investigacion.
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CAPITULO VII

CONCLUSIONES

De las pruebas preliminares se observé que se obtenian bajos
rendimientos del producto final, por ende esta variable de respuesta

fue la primera en ser estudiada para mejorarlo.

Mediante el Método de Taguchi se determin6 que la velocidad de
aire de secado Yy velocidad de alimentacion influyen
significativamente (p < 0,05) sobre el rendimiento del producto final,
sin embargo la temperatura de aire de secado y concentracion de
encapsulante no resultaron ser significativos. Los factores
significativos se fijaron en sus niveles 10 (5m/s) y 1 (0,16l/h)
respectivamente, ya que con estos niveles se garantizaban mayores

rendimientos obteniendo un 51,40% de polvos secos recuperados

Los modelos matematicos ajustados para el rendimiento del
producto final y la degradaciéon térmica de taninos, hallados
mediante la Metodologia de Superficie de Respuesta, resultaron ser
estadisticamente significativos, donde el estadistico “falta de ajuste”

para los modelos matematicos presentaron valores “p” mayores a

0,05, con R2 ajustado de 87,26% y 97,03% respectivamente.
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La condicién del proceso de secado que maximizé el rendimiento del
producto final y que a su vez minimiz6é la degradacién térmica de
taninos resulto tener una Deseabilidad Global igual a 0,9254,
teniendo como condicion optima una Temperatura del aire de
secado de 160,8°C, Velocidad del aire de secado de 5,0m/s,
Velocidad de alimentacion de 0,16/h y Concentraciéon de
encapsulante 40% p/p. bajo estas condiciones se obtuvo 59,38% de
Rendimiento del producto final y 5,34% de Degradacién térmica de

Taninos.
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CAPITULO VI

RECOMENDACIONES

Evaluar el uso potencial de los extractos tanicos atomizados de la

tara como aditivo en la elaboracién de productos funcionales y/o

nutracéuticos en la industria alimentaria y farmacéutica.

Evaluar la eficacia de la capacidad antioxidante del extracto tanico

atomizado de Tara.

Estudiar la estabilidad del extracto tanico atomizado durante su

almacenamiento.

Evaluar el proceso de secado por atomizacion del extracto tanico de

tara, empleandose sistemas de alimentacién por discos rotatorios.

Estudiar la velocidad de evaporacién como variable respuesta,

durante el proceso de secado por atomizaciéon de extractos

vegetales.
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Realizar pruebas de secado por atomizacion de extracto tanico
atomizado empleando tipos de encapsulantes diferentes a la

Maltodextrina DE 10.

Evaluar la influencia de las condiciones de secado por atomizacion
sobre la calidad del extracto tanico atomizado de tara, en funcién a
sus propiedades fisicas, como solubilidad, tamafio de particula,

higroscopicidad, densidad, entre otras.
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Anexos 1. Flujo de proceso de secado por atomizacion del extracto tanico de tara

CUUTARRTTUTT . SECADO T {7 'DESVAINADO. " T MoLibo T

U N CT2TFILTRADO T

LIRS«

e “EXTRACTO TANICO

[ TATOMIZADO

i

ATOMIZADO

PRENEN
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Anexo 2. Matriz Experimental para la Optimizacion del Proceso de

Secado por Atomizacion del Extracto Tanico de Tara

TARA

Control Harina
Humedad
Cenizas
Taninos

No Taninos

COCENTRACION
DE
ENCAPSULANTE

EXTRACTO Contg:ile;:acto

Control
CONCENTRADO Concentrado
Brix, pH

VELOCIDAD
VEEET&QD TE':EE':;ERA Control Acondicionado
ALIMENTACION
Humedad

Solidos Totales
L/ ENCAPSULADO Vi
pH
Polifencles Totales
Taninos Totales
ATOMIZADO

METODO
TAGUCH!

METODOLOGIA DE
SUPERFICIE DE
RESPUESTA

DISENO CENTRAL
Txd4 @ Tx12 COMPUESTO ROTABLE
(DCCR)
MODELOS
( DEGRADACION ) C RENDIMIENTO )—[ AJUSTADOS
DESABILIDAD
GLOBAL (D)

OPTIMO DE
RESPUESTAS
MULTIPLES

(I;XTRACTO TANICO
EN POLVO
;I_.
ANALISIS ANALISIS
FISICOQUIMICO MICROBIOLOGICO

Minimizar Maximizar
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Anexo 3. Datos Técnicos del Equipo Atomizador modelo “M1 Spray

Drier Labtex”

LABTEX

Dimensiones totales WxDxH
Peso Neto

Poder Max. de Calentamiento
Velocidad Max. de soplador m/s
Velocidad Max. de Bomba I/h
Rango de Temperatura
Suministro de Energia
Corriente Max.

Fusible

Clase de Proteccidon
Temperatura Min. Ambiente
Temperatura Max. Ambiente

540x500x1050mm
55 KG

3000w

6

1.95

Ambiente hasta 200 °C
240V 1~50Hz
10.6A

13A

P32

5°%

32°C
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Anexo 4. Tratamientos para la determinacién de la longitud de onda

maxima
Sol. Patron Folin £,
Acido. Tanico H20, Ciocalteu Ngg‘f% £eoido
Tratamiento  (0,1mg/mi) (1N) (20%) énico
(uh (uh) (ul) (ul) (ng)
Blanco 0 1250 625 3125 0
1 50 1200 625 3125 5

Anexo 5. Concentracion de los reactivos para la construccion de la

Curva de Calibracion de los Polifenoles Totales

A?:(i)cllbp'?;;ci’zo H20, Cisg:!\llrtleu Na;CO;  Acido
Tratamiento  (0,1mg/ml) (1N) (20%) Tanico
L)) (uh) (uh) (1D (ng)
Blanco 0 1250 625 3125 0
1 50 1200 625 3125 5
2 100 1150 625 3125 10
3 150 1100 625 3125 15
4 200 1050 625 3125 20
5 250 1000 625 3125 25
6 300 950 625 3125 30
7 350 900 625 3125 35
8 400 850 625 3125 40
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Anexo 6.Concentracion de los reactivos para la construccion de la

Curva de Calibracion de Polifenoles Residuales

Aetdo Tanico H204 Ciowattou  N2COs  Acido
Tratamiento  (0,01mg/ml) (1N) (20%) Téanico
(M) ) (1l ) (Hg)
Blanco 0 1250 625 3125 0,0
1 50 1200 625 3125 0,5
2 100 1150 625 3125 1,0
3 150 1100 625 3125 1,5
4 200 1050 625 3125 2,0
5 250 1000 625 3125 2,5
6 300 950 625 3125 3,0
7 350 900 625 3125 3,5
8 400 850 625 3125 4,0
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Anexo7. Diluciones y reacciones para la determinacion de los polifenoles de las muestras en forma de extracto

POLIFENOLES TOTALES

_ (‘ﬂ) 1ml

25ml

400 pl

POLIFENOLES RESIDUALES

4m] H20
2.5ml Gelatina

‘ 5ml  NaCl =

25ml

Bt A
Agua: Extracto (1:1) 12.5ml

1050 yl H20
625 ul Folin
3125 pyl Na2CO3

200 pl o] ,,

5mi

1050 yl H20
625 pl Folin
3125 pl Na2CO3

200 pl

5ml
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Anexo 8. Diluciones y reacciones para la determinacién de los polifenoles de las muestras en forma de polvo

POLIFENOLES TOTALES

1050 yl H20
625 pl Folin
‘ 3125 ul Na2CO3
100 pl J'I‘L 200 pl AT
TO =
N
25ml 5ml
POLIFENOLES RESIDUALES
1050 pl H20
;nglml gtzeatina 625 pt Folin
5ml  NaCl %7 ‘ 3125 I Na2CO0O3
1ml T = 300 ul ﬂ 200 pl o
12.5ml 25ml 5mil
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Anexo 9. Fotografias delas extracciones obtenidas en el proceso de extraccion de Taninos de Tara

(A) PRIMERA EXTRACCION

{B) SEGUNDA EXTRACCION

{€) TERCERA EXTRACCION
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Anexo 10. Lecturas de absorcidén por triplicado para la
construccién de la Curva Espectral de maxima absorcion para

Polifenoles Totales

Longitud de Onda Absorbancia
(M)
(nm) 1°R 2°R 3°R Promedio
690 0,000 0,081 0,099 0,090
705 0092 0083 0,101 0,002
720 0,093 0,08 0,105 0,095
735 0,097 0,087 0,107 0,007

750 0,099 0,090 0,108

0,109 0,099

795 0,097 0,086 0,105 0,096
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Anexo 11. Flujo para la Construccion de las Curvas de Calibracion

i PATRON
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i

s o s i
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Anexo 12. Lecturas de absorcién por triplicado para la construccion

de la Curva de Calibracion para Polifenoles Totales

Tratamiento

Concentracién
(mg Ac. Tanicol/g
muestra bs)

Absorbancia

1°R 2°R 3°R Promedio
Blanco 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
Tx1 0,004 0,109 0,107 0,108 0,108
Tx2 0,008 0,194 0,196 0,195 0,195
Tx3 0,012 0,293 0,290 0,295 0,293
Tx4 0,016 0,383 0384 0,382 0,383
Tx5 0,020 0,491 0,494 0,493 0,493
Tx6 0,024 0,568 0,571 0,570 0,570
Tx7 0,028 0,689 0,689 0,691 0,690
Tx8 0,032 0,766 0,762 0,765 0,764
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Anexo 13. Lecturas de absorcion por triplicado para la construccién

de la Curva de Calibracion para Polifenoles Residuales

Tratamiento (mg Ac. Tanico/g

Concentracién

Absorbancia

muestra bs) 1°R 2°R 3°R  Promedio
Blanco 0,0000 0,000 0,000 0,000 0,000
Tx1 0,0004 0,007 0,008 0,010 0,008
Tx2 0,0008 0,018 0,017 0,015 0,016
Tx3 0,0012 0,023 0,026 0,027 0,025
Tx4 0,0016 0,034 0,032 0,036 0,034
Tx5 0,0020 , 0,047 0,043 0,045 0,045
Tx6 0.0024 0,057 0,054 0,055 0,055
Tx7 0,0028 0,067 0,064 0,066 0,066
Tx8 0,0032 0,075 0,072 0,074 0,074
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Anexo 14. Fotografias de la presencia de los fenémenos de adhesion

y cohesién durante las Pruebas Preliminares
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Anexo 15. Caracterizacién Fisicoquimica del Extracto Tanico
alimentado al secador segtn tratamiento en el Disefio Experimental

de Taguchi

Solidos Sdélidos

Tratamiento Hun;edad Totales Solubles pH DenSIdsa d Viscosidad
B oy eBrig (glem®)  (cP)
1 81,77 18,23 16,97 3,59 1,06 5,28
2 78,65 21,35 2013 3,52 1,07 6,45
3 75,34 24,66 23,37 3,49 1,08 11,04
4 78,38 21,62 20,23 3,60 1,06 6,79
5 75,36 24,64 23,33 3,54 1,08 11,31
6 81,85 18,15 17,10 3,58 1,05 5,40
7 75,36 24,64 23,47 3,58 1,08 11,55
8 81,52 18,48 17,40 3,63 1,06 5,24
9 78,61 21,39 20,03 3,70 1,07 7,06
10 78,45 21,55 20,30 3,66 1,07 6,87
11 75,37 24,63 23,43 3,65 1,08 10,97
12 81,52 18,48 17,23 3,61 1,05 5,27
13 75,73 24,27 23,27 3,63 1,08 11,08
14 81,69 18,31 17,10 3,59 1,05 5,35
15 78,62 21,38 20,07 3,60 1,06 6,78
16 81,49 18,51 17,30 3,56 1,05 5,41
17 78,45 21,55 20,23 3,62 1,07 6,66
18 75,44 24,56 23,43 3,56 1,08 11,20
19 75,46 24,54 23,23 3,57 1,09 11,46
20 81,49 18,51 17,37 3,52 1,05 4,99
21 78,49 21,51 20,13 3,56 1,07 7,07
22 81,70 18,30 17,33 3,55 1,05 4,86
23 78,93 21,07 19,97 3,58 1,07 8,16
24 75,57 24,43 23,37 3,56 1,09 11,53
25 78,55 21,45 20,07 3,65 1,07 7,04
26 75,43 24,57 23,33 3,60 1,08 11,22
27 81,48 18,52 17,40 3,61 1,06 5,42
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Anexo 16. Registro del rendimiento obtenido por triplicado del extracto tanico atomizado de Tara de acuerdo

al Diseio Experimental de Taguchi con arreglo ortogonal L27(34)

RENDIMIENTO DEL EXTRACTO TANICO ATOMIZADO DE TARA (%)

FACTORES
1° Repeticion 2° Repeticion 3° Repeticion
Corrida ’ :
Extracto Polvo Rendimiento Extracto Polvo Rendimiento Extracto Polvo Rendimiento

ABED (g bs) (g bs) (%) (g bs) (g bs) (%) (g bs) (g bs) (%)
1 11 1 1 16,69 0,71 4,23 15,38 0,71 4,61 17,12 0,90 5,23
2 1 1 2 2 2394 1,21 5,07 23,46 1,20 513 24,97 1,63 6,54
3 1 1 3 3 31,24 1,01 3,24 32,47 0,96 2,95 - 32,91 0,73 2,21
4 1 2 1 2 24,07 11,67 48,48 2552 12,16 47,63 2545 12,67 49,78
5 1. 2 2 3 31,95 17,85 55,87 33,23 19,01 57,19 32,16 18,40 57,22
6 1 2 3 1 18,74 1,88 10,03 18,73 1,78 9,52 19,71 1,73 8,77
7 1 3 1 3 3147 17,68 56,18 34,08 18,52 54,34 32,34 17,77 54,93
8 1 3 2 1 18,21 6,23 34,23 18,94 6,43 33,95 19,08 6,19 32,44
9 1 3 3 2 2548 6,55 25,72 24,68 6,87 27,83 25,24 6,84 27,12
10 2 11 2 2286 2,05 8,96 24,25 1,74 7,18 23,36 1,84 7,89
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11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27

W W W W W W W w wWw DdNMNDNDDNDDMNDDNMDDDDdDDD

W W W NN NN DN =2 A a W W WO MM DMDMDNDN -~ -

W N = WO DN =2 WODN = WON =2 WD =2 wDdN

= W N W DN =2 N =2 W ODN 2N -2 W -2 Ww

26,94
22,24
27,85
18,14
21,89
17,50
26,69
32,29
32,96
17,21
25,46
20,59
23,07
32,62
21,63
32,81
22,57

2,77
0,41
13,97
6,67
5,29
8,04
14,68
7,07
1,56
0,68
0,45
9,32
12,59
2,24
10,57
18,42
3,04

10,27
1,84
50,16
36,74
24,17
45,95
54,98
21,88
4,73
3,94
1,76
45,24
54,56
6,87
48,87
56,14
13,47

27,84
18,91
31,85
19,85
21,04
17,64
27,47
27,85
33,28
18,51
25,12
21,29
24,38
32,64
20,76
34,07
24,13

2,79
0,51
15,87
7,08
5,17
8,43
15,14
6,16
2,16
0,53
0,68
9,37
13,09
2,40
9,90
19,47
3,22

10,02
2,71
49,84
35,64
24,60
47,82
55,09
22,13
6,48
2,86
2,71
44,03
53,70
7,35
47,71
57,14
13,33

27,99
21,18
27,79
18,52
20,69
18,18
26,66
33,32
32,12
17,59
23,55
20,89
22,75
31,80
21,12
32,06
22,52

2,48
0,63
13,43
6,59
4,73
8,58
15,00
6,71
1,94
0,52
0,77
9,63
11,93
2,65
10,03
18,32
2,63

8,87
2,98
48,32
35,56
22,87
47,20
56,28
20,13
6,04
2,95
3,27
46,12
52,42
8,34
47,51
57,15
11,66
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Anexo 17. Mejoramiento del Rendimiento del extracto tanico

atomizado empleando el Método Taguchi
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Anexo 18. Caracterizacion Fisicoquimica del Extracto Tanico
alimentado al secador segtin tratamiento en el DCCR de la

Metodologia de Superficie de Respuesta

Sélidos Sdlidos

Tratamiento Hur(r:z)d ad Totales Solul?les pH D&'}:::%d Vis?g;i)dad
(%) (°Brix)
1 79,57 20,43 19,17 3,53 1,06 5,87
2 79,58 20,42 19,27 3,58 1,06 5,91
3 76,30 23,70 22,67 3,42 1,08 8,28
4 76,18 23,82 22,77 3,49 1,08 8,22
5 78,50 21,50 20,30 3,58 1,07 6,77
6 78,31 21,69 20,40 3,56 1,06 6,98
7 81,80 18,20 17,60 3,55 1,06 5,72
8 75,33 24,67 22,90 3,59 1,08 9,71
9 78,37 21,63 20,37 3,63 1,07 7,04
10 78,72 21,28 20,07 3,61 1,07 7,04
11 78,41 21,59 20,33 3,60 1,07 6,99
12 78,32 21,68 20,40 3,52 1,07 7,01
13 78,72 21,28 20,07 3,58 1,07 6,99
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Anexo 19. Resultados para el rendimiento del producto final segtin el DCCR de Ié Metodologia de Superficie de

Respuesta

RENDIMIENTO DEL PRODUCTO FINAL (%)

Factores p— — p—
Tratamiento 1° Réplica 2° Réplica 3° Réplica
A B E.T.L E.T.A Rendimiento E.T.L E.T.A Rendimiento E.T.L E.T.A Rendimiento
(gbs) (gbs) (%) (g bs) (g bs) (%) (g bs) (g bs) (%)

1 140,00 10,00 22,18 12,48 56,25 22,75 12,68 55,76 22,86 12,95 56,67
2 180,00 10,00 21,72 12,70 58,46 23,64 13,73 58,09 26,06 15,01 57,59
3 140,00 40,00 29,91 16,83 56,29 28,53 16,30 57,15 26,03 14,78 56,76
4 180,00 40,00 29,73 17,91 60,26 29,53 17,56 59,46 27,88 16,30 58,45
5 131,72 25,00 25,37 13,92 54,87 27,73 1547 55,79 29,10 16,12 55,38
6 188,28 25,00 23,41 13,78 58,88 2486 14,54 58,48 23,86 13,84 57,99
7 160,00 3,79 17,75 10,03 56,49 17,22 9,88 57,35 2041 11,63 56,99
8 160,00 46,21 33,91 20,16 59,45 30,02 17,59 58,58 2561 14,74 57,57
9 160,00 25,00 24,49 14,51 59,27 2544 15,31 60,18 29,71 17,76 59,79
10 160,00 25,00 25,95 15,47 59,60 29,74 17,41 58,55 27,56 16,66 60,46
11 160,00 25,00 26,04 15,55 59,70 29,88 18,10 60,58 29,84 18,01 60,35
12 160,00 25,00 25,39 15,18 59,78 26,91 15,95 59,26 27,05 16,28 60,19
13 160,00 25,00 25,94 15,32 59,09 27,99 16,79 59,99 29,30 17,46 59,59

E.T.L: Extracto Tanico Liquido, E.T.A: Extracto Tanico Atomizado.
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Anexo 20. Resultados para la Degradacion térmica de taninos segtin el DCCR de la Metodologia de Superficie de

Respuesta

Tratamiento

Ooo~NOUAWN-=

10
11
12
13

DEGRADACION TERMICA DE TANINOS (%)

Factores -
1° Réplica 2° Réplica 3° Réplica
E.T.L E.T.A D.T E.T.L E.T.A D.T E.T.L ET.A D.T
A B (mg Ac. (mg Ac. {mg Ac. (mg Ac. (mg Ac. {mg Ac.
Tanicolg Téanicolg {%) Tanicolg Téanicolg (%) Tanicolg Tanicolg (%)
muestra bs) muestra bs) muestra bs) muestra bs) muestra bs) muestra bs)
140,00 10,00 560,93 525,09 6,39 572,86 531,84 7,16 552,52 516,44 6,53
180,00 10,00 556,25 405,06 27,18 581,14 430,57 25,91 565,87 403,52 28,69
140,00 40,00 546,15 528,84 3,17 552,64 536,67 2,89 559,15 539,36 3,54
180,00 40,00 568,19 510,29 10,19 583,24 518,33 11,13 588,19 524,55 10,82
131,72 25,00 560,38 519,14 7,36 545,27 517,24 5,14 548,92 530,26 3.4
188,28 25,00 561,44 421,75 24,88 567,12 411,84 27,38 580,17 448,82 22,64
160,00 3,79 567,41 45847 19,20 554,36 467,49 15,67 579,89 482,12 16,86
160,00 46,21 542,29 524,88 3,21 552,29 531,69 3,73 539,28 523,53 2,92
160,00 25,00 558,98 505,77 9,52 543,98 477,02 12,31 562,62 502,59 10,67
160,00 25,00 561,42 500,39 10,87 560,64 495,61 11,60 558,46 507,563 9,12
160,00 25,00 559,99 506,06 9,63 578,36 529,60 8,43 549,34 483,97 11,9
160,00 25,00 550,28 488,43 11,24 567,14 514,17 9,34 549,36 490,41 10,73
160,00 25,00 553,37 493,66 10,79 543,18 495,00 8,87 547 .82 496,22 9,42

E.T.L: Extracto Tanico Liquido, E.T.A: Extracto Tanico Atomizado, D.T: Degradacién de Taninos.
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Anexo 21. Fotografias tomadas durante la caracterizacion fisicoquimica del extracto tanico atomizado de

Tara obtenidos bajo condiciones 6ptimas

Determinacion de Cenizas Determinacion de Taninos Determinacion de Humedad

==
|
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Anexo 22, Fotografias tomadas del flujo seguido para caracterizacién microbiolégica del extracto tanico

atomizado de Tara obtenido bajo condiciones 6ptimas
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