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Resumen

Encapsulacién de jugos de agraz en microparticulas de maltodextrinay goma
ardbiga mediante liofilizacion y secado por atomizacién

El agraz (Vaccinium meridionale Swartz) es un arbusto que crece de forma silvestre en los
Andes Sudamericanos entre los 2300 y 3300 m.s.n.m. En Colombia, esta planta se
encuentra principalmente en los departamentos de Antioquia, Cundinamarcay Boyaca. El
fruto de agraz es considerado una fuente de compuestos bioactivos (ej. Antocianinas,
flavonoides y 4cidos fendlicos) capaces de reducir el riesgo de aparicion de enfermedades
crénicas. Sin embargo, estos compuestos presentan una baja estabilidad quimica, por lo
gue sus aplicaciones a nivel industrial son limitadas.

En el presente trabajo se desarrollaron jugos de agraz en polvo mediante liofilizacion y
secado por atomizacion, empleando maltodextrina (MD) y/o goma arabiga (GA) como
agentes encapsulantes.

Los polvos obtenidos se caracterizaron en términos de su actividad de agua, contenido de
humedad, solubilidad en agua, color, fluidez, morfologia, conformacién quimica, contenido
de polifenoles totales y de antocianinas monoméricas totales, actividad antioxidante
(DPPH?) y eficiencia de encapsulacion de compuestos bioactivos. En general, los polvos
obtenidos mediante las dos tecnologias mostraron eficiencias de encapsulacién de
polifenoles superiores a 64% y de retencion de antocianinas monoméricas totales mayores
a 66%, baja actividad acuosa (<0.5), alta solubilidad en agua (>91%) y buena fluidez
(angulo de reposo <37°).

En el caso de los polvos obtenidos a partir de mezclas de jugo de agraz con diferentes
concentraciones de maltodextrina (20, 30, 40 y 50%), se observé que a medida que
aumentaba la concentracion de maltodextrina, el contenido de polifenoles totales, de
antocianinas monoméricas totales y la actividad antioxidante disminuyeron
significativamente, en cambio la eficiencia de encapsulacion de polifenoles totales se

incrementaba. En todos los casos se obtuvieron porcentajes de retencion de compuestos
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fendlicos superiores al 70% y eficiencias de encapsulacion de antocianinas superiores al
66%, siendo los polvos con 50% y 30% de maltodextrina, respectivamente, los que
presentaron los porcentajes de retencién mas altos.

Los polvos de jugo de agraz con goma arabiga y mezclas de maltodextrina y goma arabiga
obtenidos mediante liofilizacion presentaron contenidos mas bajos de polifenoles totales y
de antocianinas monoméricas totales que los polvos de jugo de agraz con solo
maltodextrina. La eficiencia de encapsulacion de compuestos fendélicos fue superior para
las muestras en las cuales se utilizaron los dos materiales encapsulantes por separado
(~81%). Mientras que la eficiencia de encapsulacion de antocianinas fue la mas baja (71%)
para la muestra en la cual se utiliz6 como material encapsulante la mezcla de maltodextrina
y goma ardbiga en iguales proporciones.

Con respecto a los polvos de jugo de agraz obtenidos mediante secado por atomizacion,
la muestra con maltodextrina y goma arabiga en iguales proporciones presentd los valores
mas altos de: contenido de polifenoles totales (5.7+0.09 mgEAG/g), actividad antioxidante
(2.5+£0.02 mgEAG/Qg) y eficiencia de encapsulacion de polifenoles (87%). Mientras que la
muestra que utilizé Unicamente maltodextrina presenté el mayor contenido de antocianinas
monomeéricas totales (0.9+0.02 mgC3G/g) y la mas alta eficiencia de encapsulacion de
antocianinas (96%).

La utilizacion de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos
mediante liofilizacion y secado por atomizacion como ingredientes de bebidas hidratantes,
permitieron obtener productos en tonalidades rojizas e incrementaron el contenido de
polifenoles y de antocianinas monoméricas totales de las mismas. Las bebidas con polvo
de jugo de agraz liofilizado presentaron los mayores contenidos de polifenoles totales
(~119 mgEAG/100 mL) y de actividad antioxidante (~57 mgEAG/100 mL). Finalmente, las
bebidas con polvo de jugo agraz obtenido mediante secado por atomizacién mostraron los

contenidos mas altos de antocianinas monomeéricas totales (~3 mgC3G/100 mL).

Palabras clave: Agraz, antocianinas; compuestos bioactivos; colorantes; jugos de

fruta; polifenoles.



Abstract

Andean blueberry juice encapsulation in microparticles of maltodextrin and gum

Arabic by freeze drying and spray drying

Andean blueberry (Vaccinium meridionale Swartz) is a wild shrub that grows in the Andean
region of South America at 2300-3300 m above sea level (m.a.s.l). In Colombia, the shrub
is mainly located in the regions of Antioquia, Cundinamarca, and Boyaca. The Andean
blueberry fruit is considered a source of bioactive compounds (eg anthocyanins, flavonoids
and phenolic acids) which have been capable for reducing chronic diseases risk. However,
bioactive compounds have low chemical stability, so Andean blueberry industrial
applications are limited.

In the present work, Andean blueberry juice powders were developed, using freeze drying
and spray drying techniques, with maltodextrin (MD) and / or gum Arabic (GA) as
encapsulating agents.

The powders obtained were characterized in terms of their water activity, moisture content,
water solubility, color, flow properties, morphology, chemical conformation, polyphenols
content, anthocyanins content, scavenging capacity (DPPHe¢) and bioactive compounds
recovery. In general terms, the powders obtained by the two technologies showed
polyphenols recovery higher than 64% and monomeric anthocyanins recovery higher than
66%, low water activity (<0.5), high solubility (> 91%) and good flow properties (angle of
repose <37°).

In the case of powders obtained from mixtures of Andean blueberry juice with different
maltodextrin concentrations (20, 30, 40 and 50%) by freeze drying, increased maltodextrin
content resulted in significantly decreased of total polyphenals, total anthocyanins content
and scavenging capacity, however, the polyphenols recovery increased. In all cases,

phenolic compounds showed recovery higher than 70% and anthocyanins showed
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recovery higher than 66%, with the highest recovery obtained in powders with 50% and
30% maltodextrin, respectively.

The Andean blueberry juice powders with gum Arabic and maltodextrin/gum Arabic
mixtures obtained by freeze drying had lower contents of total polyphenols and total
anthocyanins than powders of Andean blueberry with only maltodextrin. The polyphenols
recovery was highest for the samples in which the two encapsulating materials were used
separately (~ 81%). While the anthocyanin recovery was lowest (71%) for the sample with
maltodextrin/gum Arabic mixture in equal proportions.

With respect to Andean blueberry juice powders obtained by spray drying, the sample with
maltodextrin/gum Arabic mixture in equal proportions presented the highest values of total
polyphenols content (5.7 £ 0.09 mgEAG/g), scavenging capacity (2.5 + 0.02 mgEAG/q)
and phenolics recovery (87%). While the sample that used only maltodextrin was the
highest monomeric anthocyanins content (0.9 + 0.02 mgC3G/g) and the highest
anthocyanins recovery (96%).

The use of Andean blueberry juice powders with maltodextrin and / or gum Arabic obtained
by freeze drying and spray drying as drinks ingredients, allowed the obtention of beverages
in reddish tones with increased polyphenols and monomeric anthocyanins contents. Drinks
with freeze drying Andean blueberry juice powder had the highest polyphenol content (~
119 mgEAG/100 mL) and scavenging capacity (~ 57 mgEAG/100 mL). Finally, the
beverages with spray drying Andean blueberry juice powder showed the highest
anthocyanins content (~ 3 mgC3G/100 mL).

Keywords: Anthocyanins; bioactive compounds; colorants; fruit juices;

polyphenols; wild blueberry.



Contenido

Pag.
OBUIETIVOS ... 3
ODJELIVO GENETAL......ciiiiiiiiiiiiiiiieiee ettt 3
ODbjJEtiVOS ESPECITICOS ...eiiiiiiiiiitie et a e as 3
1 Capitulo . MARCO TEORICO ......coeieieiteeeeeeee ettt ve et aveaneannas 5
R R Vo | = VPP SUPPPPPPPTTT 5
72 Y/ [ Tor o =T [or=T o 11U ] = Ter (o 1SS 8
1.2.1 Materiales eNCaPSUIANTIES .......cccocceeiiiiiiiiiee et e e e 10
. Y1 oo =31 = USSR 11
. GOM@ AIADIGA ... eeeeeiiee ettt e e e e e e e e e e 12
1.2.2 Tecnologias de encapsulacion.............ccccoiiieiiiiiiiiiiii e 13
" g (113 o] o 13
" COACEIVACION. ... e 14
. EleCIrOSPINMING ..ceeiiiiiei e e e e e e et e e e e e aanees 14
. Secado Por atOMIZACION .........ccoieeiiiiiiee e 15
. [T 114> T o ) o 16
1.3 Bebidas hidratantes........ccooeeeeeeeee e 18
2 Capitulo 1. POLVOS DE JUGO DE AGRAZ CON MALTODEXTRINA OBTENIDOS
MEDIANTE LIOFILIZACION ...ttt ettt ettt ae e 19
T 0o [1Too] (o ] o [T 19
2.1 MaterialeS Y MELOUOS .......eeeiiieiiiiiiiieiie et 20
N N R |V = 1= = [ S 20
2.1.2 Preparacion del jugo de agraz y de las formulaciones de jugo y maltodextrina
20
2.1.3 LIOfilIZACION ... nnannnnnnnnn 21
2.1.4 pH vy contenido de s6lidos SOIUDIES............oouviiiiiiieice e, 21
2.1.5 Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR) ................. 21
2200 L T o ][ | PSSP 22
2.1.7 ANAlISIS MOIOIOGICO ... 22
2.1.8 Contenido de humedad y actividad de agua ...........ccooeeiiiiiiiiiiiiiiie e 22
2.1.9 SOlubIlIdad €N AQUA ........uuiiiiiiiiiiiiiiii e 22
2.1.10 Contenido de polifenoles totales .............uuuuuumiimmiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeees 23
2.1.11 Contenido de antocianinas monomericas totales.............cccccverremeemnnnnnnnnnnnnns 23
2.1.12 Eficiencia de encapSUlACION...........uuuuuumuuiiiiiiiiiiiiiiiinenieeineeeeneneeneneeeeeennnennnnne 23
2.1.13 Actividad antioXidante..........cceivieeiiiiiis e 23
2.1.14 Propiedades de flUjo . ... 24

2.1.15 ANAIISIS @StATISTICO ...eeeee et 24



X1V Encapsulacion de jugos de agraz en microparticulas de maltodextrina y goma arabiga
mediante liofilizacion y secado por atomizacion

2.2 ReSUtadoS Y ISCUSION .....ccoiiiiiiiiiiiiee ettt e e e 25
2.2.1 Propiedades del jugo d€ @graz..............uuuuruummmmmmmmniiiiiiiiiiinninennennennenneenennnneeees 25
2.2.2 Propiedades fisicoquimicas y morfologicas de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion .............ccccvvvvvviiiiiiiiiiiiiiiiiieeieeeeeee 26
2.2.3 Propiedades tecnoldgicas de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
obtenidos mediante liofiliIZACION.............uuuuiiiiiiiiiiiiii e 31
2.2.4 Contenido de compuestos bioactivos y capacidad antioxidante (DPPH) de
polvos de jugo de agraz con MaltodeXtriNg ...........ovvvvvviiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 33

A T o T [od U1 (0] 1= 36

3 Capitulo Ill. POLVOS DE JUGO DE AGRAZ CON MALTODEXTRINA Y/O GOMA

ARABIGA OBTENIDOS MEDIANTE LIOFILIZACION .....ccooiiieieeeeceee e 39

INEFOTUCCION ... 39

3.1 MaterialeS Y MEBLOUOS ......cceeiiiiiiiiiiie et a e e e e 40
0t O R |V = 1= 7= L 40
3.1.2 Preparacién de las formulaciones de jugo de agraz con maltodextrina y/o
(ool T= = =1 o] o - W PSSP 41
0 I T 12> T [ o 1 41
3.1.4 Caracterizacion de los productos obtenidos ..............uuveuiuiiiiimiiiiiiiiiiieeenn. 42

3.2 Resultados Y diSCUSION .........uuuiiiiieeeiiiecce e e e e e ee e 42
3.2.1 Propiedades fisicoquimicas y morfol6gicas de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion .............cccccooooe. 43
3.2.2 Propiedades tecnoldgicas de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion ...............cccocvvieeeii i 47
3.2.3 Contenido de compuestos bioactivos y capacidad antioxidante (DPPH) de
polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga............ccceeeeevvvvevnnnnnn.. 48

3.3 CONCIUSIONES ...ttt 51

4  Capitulo IV. POLVOS DE JUGO DE AGRAZ CON MALTODEXTRINA Y/O GOMA

ARABIGA OBTENIDOS MEDIANTE SECADO POR ATOMIZACION ........c.cccceveurnnne. 53
T 10T 1T oo ) o 53
4.1 MaterialeS Y MELOUOS ... ..uueeiiiieeiiiiiiiiie ettt e e e e e e eeae s 54

I V= (T =11 54
4.1.2 Preparacion de las formulaciones de jugo de agraz con maltodextrina y/o
QOMA AFADIGA . ... et a e e e e 55
4.1.3 Secado por atOMiZaACION ..........oouiiiiiiii e 55
4.1.4 Caracterizacion de los productos obtenidosS ............ccoovvviieiiiieeeiieeiiiceee e, 56
4.2  ReSUtadOS Y QISCUSION .....eeiiiiieiiiiiiiiiiiee e ettt ettt e e e e eeaa s 56
4.2.1 Propiedades fisicoquimicas y morfoldgicas de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion......... 57
4.2.2 Propiedades tecnolégicas de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion............................... 61
4.2.3 Contenido de compuestos bioactivos y capacidad antioxidante (DPPH) de
polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga..........ccccceevvvvveeeeennnnn. 62
G T @70 o [od (1] o] L= 65

5 Capitulo V. APLICACION DE POLVOS DE JUGO DE AGRAZ OBTENIDOS
MEDIANTE LIOFILIZACION Y SECADO POR ATOMIZACION COMO INGREDIENTES
DE BEBIDAS HIDRATANTES ..ottt an e e e e e e 67
T g o [UTololIo] o AU OO OO P PP PPPPPPPTPPPON 67
5.1  MaterialeS Y MELOUOS ......cceeiiiiiiiiiiieii ettt e e e e e e e e e e e e anes 68



Contenido XV

LNt Nt R |V = 1= = LS 68
5.1.2 Preparacién de bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma ardbiga obtenidos mediante liofilizacion y secado por

F= 10011 0172= 1o (0] o TP T TP 69
5.1.3 Caracterizacion de 1as bebIdas .......c..uiieeiiiei e 70
5.2 ResUltadoS Y iSCUSION.........coiiiieiiieiiiiee et e e e e e 70

5.2.1 Apariencia y color de bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arébiga obtenidos mediante liofilizacion y secado por
AEOMUZACION ... 70
5.2.2 Contenido de polifenoles totales de bebidas adicionadas de polvos de jugo de
agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion y secado
0101 gr= 10 ] 1214 [ox o ] [PPSR 73
5.2.3 Contenido de antocianinas monomeéricas totales de bebidas adicionadas de
polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arédbiga obtenidos mediante
liofilizacion y secado por atOMIZACION............uueeeiiieeiiiiiiiiieee e 75
5.2.4 Actividad antioxidante de bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma ardbiga obtenidos mediante liofilizacion y secado por

F= 10011 0 172= 11 (0] s IUUTT TR UTTTP R 77

LIRS T O 11 (o1 [V (o] L= TP 79
CONCLUSIONES GENERALES Y RECOMENDACIONES .....oooeeeeeeeeeeae 81

A. ANexo: PUblicaCionNES CleNtifiCaAS . .oieuiieieee e 83

BIBLIOGRAFIA ..ottt ettt ae e 99



Lista de Figuras

Pag.
Figura 1-1 Principales antocianinas presentes en el fruto de agra296
Figura 1-2 Estructuras morfolégicas de microencapsulados y microesferas..................... 9
Figura 1-3 Formula estructural de la maltodextrina............cccoooevviiiiiiiiiiiie e, 11
Figura 1-4 Férmula estructural de la goma arébiga ............coooiiiiiiiiiiiieiiiiiiiiiieeeee e 12
Figura 1-5 Principio de encapsulacion por eXtrusSion ..............ccevvvvviiiiiieiieeeeceeeiiiiee e 14
Figura 1-6 Principio de encapsulacion por electroSpinning ............eeevveeeiiiiiiiiiieeiieeeennnne 15
Figura 1-7 Diagrama de un equipo de secado por atomizacién con colector de ciclon...16
Figura 1-8 Diagrama de fases del agua...........ccooooeiiiiiiiiiiiiii e 17
Figura 2-1Proceso de preparacion de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
obtenidos mediante liofiliZaCiON. ........ccoooii i 21
Figura 2-2. Imagen de jugo de agraz liofilizado sin adicion de maltodextrina como
COBUYUVANTE. ... e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e aaaeens 26
Figura 2-3 Imagenes de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina obtenidos
Mediante lIOfiliIZACION ..........uueiiiiiiii e saa s aassssssasssssasnsssnsnnnnnns 27
Figura 2-4 Imagenes de microscopia electrénica de barrido de los polvos de jugo de
agraz con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion. ..............cccciiiiei e, 30

Figura 2-5 Espectro FTIR de: (a) jugo de agraz; (b) maltodextrina; polvos de jugo de
agraz con maltodextrina (c) 20%, (d) 30%, (e) 40% y (f) 50% obtenidos mediante

7o) 1 12= Tox o] o 32
Figura 2-6 Contenido de polifenoles totales (a) y de antocianinas monomeéricas totales
(b) de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion....34
Figura 2-7 Eficiencia de encapsulacion de polifenoles totales y de antocianinas
monomeéricas totales de los polvos de jugo agraz con maltodextrina obtenidos mediante

7o) 1 12= Tox o] o 35
Figura 2-8 Actividad antioxidante determinada por el método DPPH- de los polvos de

jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion...............ccccccvvvvvnnnnnnnns 36
Figura 3-1. Proceso de preparacion de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion ..., 41
Figura 3-2. Imagenes de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga
obtenidos mediante liofiliZacion............ccooiiiiiii i, 42
Figura 3-3. Imagenes de microscopia electronica de barrido de los polvos de jugo de

agraz con maltodextrina y/o arabiga obtenidos mediante liofilizacion.............................. 45

Figura 3-4. Espectros FTIR de: (a) jugo de agraz; (b) maltodextrina; (c) goma arabiga;
polvos de jugo de agraz con: (d) GA, (e) MD:GA 25:74, (f) MD:GA 50:50, (g) MD:GA
75:25 y (h) MD obtenidos mediante lofilizacion. ...........ccocciiiiiiiiieii e 47



Contenido XVII

Figura 3-5. Contenido de polifenoles totales (a) y de antocianinas monoméricas totales
(b) de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos
Mediante lOfiliIZACION ...........u s nnnnnnnnnnnnnnnnne 49
Figura 3-6. Eficiencia de encapsulacion de polifenoles totales y de antocianinas
monomeéricas totales de los polvos de jugo agraz con maltodextrina y/o goma arabiga

obtenidos mediante liofilizacion. ..., 50
Figura 3-7. Actividad antioxidante determinada por el método DPPH- de los polvos de

jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion....... 51
Figura 4-1. Proceso de preparacion de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion. ...............euveeeeeeeeeeeeeiiiinnnnn. 56
Figura 4-2: Imagenes de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga
obtenidos mediante secado por atOMIZACION. .........ccvieieiiiiiiiieee e 56

Figura 4-3. Imagenes de microscopia electrénica de barrido de los polvos de jugo de
agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
....................................................................................................................................... 59
Figura 4-4: Espectros FTIR de (a) jugo de agraz; (b) maltodextrina; (c) goma arabiga;
polvos de jugo de agraz con: (d) maltodextrina; (e) goma arabiga y (f) maltodextrina:goma

arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion. ..........ccceeeveeeeiiiiiiiiie e, 60
Figura 4-5: Contenido de polifenoles totales de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion................ 62

Figura 4-6: Contenido de antocianinas monomeéricas totales de los polvos de jugo de
agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
....................................................................................................................................... 63
Figura 4-7: Eficiencia de encapsulacion de polifenoles totales y de antocianinas
monomeéricas totales de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga
obtenidos mediante secado por atOMIZACION. ...........ceiieiiiiiiiiiiiiii e 64
Figura 4-8: Actividad antioxidante determinada por el método DPPH- de los polvos de
jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por
ALOMUZACION. ... 65
Figura 5-1. Imagenes de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion y secado por
atomizacion: (a) control (BC); (b) B_LGA; (c) B_LMG 25:75; (d) B_LMG 50:50; (e)

B_LMG 75:25; (f) B_LMD; (g) B_SGA; (h) B_SMG; (i) B_SMD ........cvvvvveeeeeeiiiiiieneennn. 71
Figura 5-2. Contenido de polifenoles totales de las bebidas adicionadas de polvos de
jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacién....... 74

Figura 5-3. Contenido de polifenoles totales de las bebidas adicionadas de polvos de
jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por
ALOMUZACION. .o 75
Figura 5-4. Contenido de antocianinas monoméricas totales de las bebidas adicionadas
de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante
o)1 112= Tox o] o TR 76
Figura 5-5. Contenido de antocianinas monoméricas totales de las bebidas adicionadas
de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante
Y=Tor=To (ol o o] gr=100] 14174 Tox (o] o TP PUPPR T 77



XVIII Encapsulacion de jugos de agraz en microparticulas de maltodextrina y goma arabiga
mediante liofilizacion y secado por atomizacion

Figura 5-6. Actividad antioxidante determinada por el método DPPH « de las bebidas
adicionadas de polvo de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos
Mediante lIOfIlIZACION. ........uiiiiiiiiiiiii bbb bbb aennnebnnnees 78
Figura 5-7. Actividad antioxidante determinada por el método DPPH « de las bebidas

adicionadas de polvo de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos
mediante secado por atomizacion



Lista de Tablas

Pag.
Tabla 1-1 Clasificacion taxonomica del agraz. .............ocuvieiiiieeeiiiceicie e 5
Tabla 1-2 Tamafio de particula segin el método de encapsulacion..............cccccceevvveeennen. 9
Tabla 1-3 Materiales encapsulantes utilizados en la industria de alimentos. .................. 10
Tabla 2-1.Propiedades fisicoquimicas del jugo de agraz...........ccccccvvieeiieeeeeieeiiiiien e, 25
Tabla 2-2. Pardmetros de color de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
obtenidos mediante liofilizacion. ..., 28
Tabla 2-3 Actividad de agua, contenido de humedad y solubilidad en agua de los polvos
de jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion. ................c.cc....... 28
Tabla 2-4 Propiedades de flujo de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
obtenidos mediante liofilizacion. ..., 32
Tabla 3-1 Formulaciones empleadas para la preparaciéon de los polvos de jugo de agraz
con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion ............................. 41
Tabla 3-2. Parametros de color de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion..............cccoeviiiii e, 43

Tabla 3-3. Actividad de agua, contenido de humedad y solubilidad en agua de los polvos
de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion.. 44
Tabla 3-4. Propiedades de flujo de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante lofilizacion..............ccooiiiiiii 48
Tabla 4-1. Formulaciones empleadas para la preparacion de los polvos de jugo de agraz
con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion......... 55
Tabla 4-2: Parametros de color de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion ................vveeeeeeeeeeeeiiiiennnnn. 57
Tabla 4-3: Actividad de agua, porcentaje de humedad y solubilidad en agua de los polvos
de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por

ALOMIZACION ... 58
Tabla 4-4: Propiedades de flujo de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion. ...........cccceeeeeeeeeeeeeee e, 62

Tabla 5-1. Formulaciones empleadas para la elaboracion de las bebidas adicionadas de
polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante
liofilizacion y secado por atOMIZACION..........c.uuiiiieiiee et 69
Tabla 5-2. Detalle de la obtencion de los polvos de jugo de agraz, utilizados como
ingredientes para elaboracion de las bebidas iSOtONICAS. ............uuuurmermmimiiiiiiiiiiiiiiiiinnnns 69



XX Encapsulacion de jugos de agraz en microparticulas de maltodextrina y goma arabiga
mediante liofilizacion y secado por atomizacion

Tabla 5-3. Coordenadas CIELAB de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz
con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion...................cc......... 72
Tabla 5-4. Coordenadas CIELAB de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz
con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion ......... 73



Lista de Simbolos y abreviaturas

Abreviatura
MD

GA

DE

DPPH-
ABTS

FTIR

SEM
HPLC-DAD

ESI-MS/MS
FRAP
TEAC
AEAC

C3G

EAG

col.

Término

Maltodextrina

Goma arabiga

Equivalentes dextrosa

2,2-difenil-1-picrilhidrazilo

acido 2,2'-azino-bis (3-etilbenzotiazolina-6-sulfénico)
Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
Microscopia electrénica de barrido

Cromatografia liquida de alta resolucién con detector de arreglo de
diodos

Espectrometria de masas tipo ionizacién por electroespray
Ensayo de poder antioxidante férrico

Capacidad antioxidante equivalente a Trolox

Capacidad antioxidante equivalente a acido ascorbico
Equivalentes de cianidina 3 glucésido

Equivalentes de &cido galico

Colaboradores



Introduccioén

La creciente tendencia hacia el consumo de alimentos mas saludables ha promovido el
desarrollo de nuevos ingredientes naturales que, ademas de ser fuente de nutrientes,
aporten beneficios para la salud (Vieira da Silva et al., 2016).En este contexto, los jugos
de fruta en polvo poseen un alto potencial como ingredientes para la formulacién de
alimentos funcionales, porque son una fuente abundante de compuestos bioactivos y
poseen una alta actividad antioxidante (Bednarska & Janiszewska-Turak, 2020; Wilkowska
et al., 2016).

El agraz (Vaccinium meridionale Swartz) es un arbusto silvestre que crece en la zona
altoandina de Suramérica entre 2300 y 3300 metros sobre el nivel del mar (m.s.n.m.) (Celis,
Franco Tobon, Agudelo, Arango, & Rojano, 2017). Se ha reportado que los frutos de agraz
son una fuente rica de compuestos bioactivos tales como antocianinas, flavonoides y
acidos fendlicos, los cuales se han asociado con propiedades antioxidantes,
anticancerigenas y antiinflamatorias (G. A. Garzén et al., 2010; Gonzélez et al., 2017;
Maldonado-Celis et al., 2014).

El agraz se comercializa cominmente fresco o transformado en productos artesanales
tales como jugos, jaleas y mermeladas (G. A. Garzén et al., 2010). Varios estudios han
reportado que el jugo de agraz tiene un alto potencial para usarse como aditivo o
ingrediente funcional en formulaciones alimentarias (Celis, Tob6n, Agudelo, Arango, &
Rojano, 2017 ; G. A. Garzon et al., 2010). Sin embargo, el jugo de agraz es susceptible al
deterioro y a la degradacion microbiana debido a su alto contenido de humedad. Ademas,
se ha reportado que el contenido de antocianinas y la capacidad antioxidante de este jugo
se reducen significativamente durante el almacenamiento (Celis, Franco Tobon, Agudelo,
Arango, & Rojano, 2017 ; Celli et al.,, 2016). Por lo tanto, es necesario desarrollar

estrategias para su vehiculizacion y estabilizacion.

La deshidratacion constituye una alternativa para la obtencién de jugos de frutas en polvo

de facil manejo y transporte y con mayor vida util (Shishir & Chen, 2017). Existen varias
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tecnologias de secado para la produccién de alimentos en polvo a escala industrial, siendo
la liofilizacion y el secado por atomizacion los métodos mas frecuentemente empleados
para la produccién de jugo de frutas en polvo (Nicoletti Telis & Martinez Navarrete, 2012).
Varios estudios han reportado la deshidratacién de jugos de frutas tales como maqui,
arandano, grosella, mora, entre otros (Bastias-Montes et al., 2019; Casati et al., 2019;
Ferrari et al., 2013). Sin embargo, no se conocen antecedentes acerca del desarrollo de
polvos de jugo de agraz empleando tecnologias tales como la liofilizacién y el secado por

atomizacion.

En el presente trabajo se desarrollaron sistemas para la encapsulacion de jugo de agraz
en microparticulas de maltodextrina y goma arabiga, empleando tecnologias de liofilizacién
y secado por atomizacion. Los polvos obtenidos se caracterizaron en términos de su
contenido de humedad, actividad acuosa, solubilidad en agua, fluidez, color superficial,
contenido de polifenoles y de antocianinas totales y capacidad antioxidante. Ademas, se
evaluo el potencial de uso de polvos de jugo de agraz como ingredientes en la formulacién
de bebidas.



OBJETIVOS

Objetivo general

Desarrollar sistemas para la encapsulacion de jugos de agraz en microparticulas de
maltodextrina, goma arabiga y sus mezclas, empleando tecnologias de liofilizacion y

secado por atomizacion.

Objetivos especificos

Estudiar el efecto del uso de diferentes concentraciones de maltodextrina, y de sus
mezclas con goma ardbiga, sobre la eficiencia de encapsulacion de compuestos
bioactivos, las caracteristicas fisicoquimicas y las propiedades tecnoldgicas de polvos de

jugo de agraz obtenidos mediante liofilizacién.

Analizar la influencia del agente encapsulante (maltodextrina y/o goma arabiga) sobre las

propiedades de los polvos de jugo de agraz obtenidos mediante secado por atomizacion.

Evaluar el potencial de aplicacion de los polvos de jugo de agraz obtenidos mediante

liofilizacion y secado por atomizacion como ingredientes de bebidas.



Capitulo I. MARCO TEORICO

1.1. Agraz

En las zonas altoandinas de Colombia, principalmente en los departamentos de Boyaca,
Antioquia y Cundinamarca se encuentra el arbol de agraz o mortifio, una especie silvestre
gue crece sobre los 2600 m.s.n.m. en climas humedos y frios (Quevedo-Rubiano et al.,
2021).

El fruto del agraz, conocido con el mismo nombre, es una baya de color parpura oscuro,
sabor acido pero agradable, de diametro pequefio (5-10 mm) que conserva en su interior
las diminutas y multiples semillas (Quintero Quiroz et al., 2019). Se clasifica

taxondmicamente dentro de la familia Ericaceae y el género Vaccinium (Tabla 1-1).

Tabla 1-1 Clasificacién taxondmica del agraz.

Reino Plantae

Filo Tracheophyta
Clase Magnoliopsida
Orden Ericales

Familia Ericaceae
Género Vaccinium

Especie  Vaccinium meridionale Swartz

Fuente(Global Biodiversity Information Facility, n.d.)

El agraz es conocido por los pobladores de la region altoandina desde hace mas de 60

afos, sin embargo, fue solo hasta la Ultima década que se generd un interés en el fruto,
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aumentando su demanda (Quevedo Rubiano, 2020). Para el afio 2018 el area sembrada
y rendimiento del agraz fue de 312.7 ha y 1.8 t/ha, respectivamente; siendo el

departamento de Boyaca el mayor productor (AGRONET, 2020).

El reciente interés en el agraz se debe que se considera fuente de fitoquimicos como
polifenoles y antocianinas con alta capacidad antioxidante(G. A. Garzén et al., 2010).
Estudios previos han demostrado que los productos de agraz tienen efectos positivos sobre
la salud, como antiinflamatorio, antimicrobiano, actividad antiproliferativa de células
cancerigenas y células relacionadas con la leucemia, actividad antioxidante en personas
con sindrome metabdlico y sobrepeso, ademas puede disminuir el dafio oxidativo en ADN
(Agudelo et al., 2018; Arango-Varela et al., 2020, 2021; Espinosa Moncada et al., 2018;
Gallego-Pelaez et al., 2021; G. Astrid Garzon et al., 2020; Gonzalez et al., 2017; Quintero
Quiroz et al., 2019).

El contenido de polifenoles totales del fruto de agraz varia entre 609.0+39.0 y 758.6£623
mg EAG/100 g (EAG: equivalentes de 4cido galico). Las antocianinas son uno de los
grupos fendlicos mas importantes en el agraz su contenido total es de 201.0+10,0 a
329.0+28.0 mg cianidina-3-glucosido/100 g; siendo las mas abundantes, en orden
decreciente: cianidin-3-galactosida, delfinidin-3-hexosida, delfinidin-3-pentdsida, cianidin-
3-glucosida y cianidin-3-arabinosida (Figura 1-1) (G. A. Garzén et al., 2010; Gloria Astrid
Garzén, 2012).

Figura 1-1 Principales antocianinas presentes en el fruto de agraz

OH OH

(a) cianidin-3-galactésida (b) cianidin-3-glucosida
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Figura 1-1. (Continuacion)

OH

(c) cianidin-3-arabinosida
Tomado de (MERCK, 2021).

La actividad antioxidante es una medida de la capacidad que tiene una sustancia de inhibir
la degradacion oxidativa. Existen diferentes métodos para determinarla de forma
experimental; los mas utilizados son aquellos que se basan en la reaccion quimica de un
compuesto especifico que al oxidarse, experimenta un cambio de coloracién que puede
medirse por medio de un instrumento. ComuUnmente, los métodos se conocen por el
nombre del reactivo principal como DPPH- (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl), ABTS (2,2'-
azino-bis (3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonic acid)) o por una breve descripcion de la técnica
como el caso de FRAP (Ferric Reducing Antioxidant Power assay) y ORAC (Oxigen
Radical Absorbance Capacity) (Alam et al., 2013). Las técnicas de medicién de actividad

antioxidante no pueden comprarse entre si, por tratarse de ensayos independientes.

Los valores reportados de actividad antioxidante del agraz son 2404+120 TEAC (método
DPPHe-), 8694435 TEAC (método ABTS), 581129 AEAC (método FRAP) (Gaviria et al.,
2009), 416.8+53.4 umolTE/g (método ORAC) y 546.7+5.9 umolTE/g (método ABTS) (G.
Astrid Garzon et al., 2020). La concentracion de polifenoles y capacidad antioxidante del
agraz es comparable e incluso superior a otros frutos rojos mas conocidos como ardndano
(Vaccinium myrtillus) (G. A. Garzén et al., 2010) y mora (Rubus glaucus Benth) (Bernal et
al., 2014).
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El agraz también se ha utilizado como ingrediente alimentario, el almibar de agraz
adicionado a yogurt ayuda a conservar durante el almacenamiento las propiedades
funcionales, asi como la estabilidad probittica (Zapata et al., 2015). El orujo de agraz
proporciona compuestos bioactivos, color natural y mejora la aceptacion sensorial de
yogurt griego (Gloria Astrid Garzon et al., 2021).

1.2 Microencapsulaciéon

La microencapsulacion se define como el atrapamiento de un compuesto sea sélido,
liguido o gaseoso dentro de un material de pared (Fellows, 2017). El propésito principal es
brindar proteccién al compuesto contra la oxidacion quimica y factores medioambientales
como la luz, el oxigeno, la humedad, la temperatura, entre otros (Bolson Moro et al., 2021;
Labuschagne, 2018). En la industria alimentaria el compuesto puede ser un fitoquimico y
se conoce también como ingrediente activo, nucleo o fase interna; mientras que el material
de pared también se conoce como material encapsulante, capa, membrana o fase externa
(Cortés-Morales et al., 2021). La microencapsulacion ofrece también otras ventajas como
son: enmascarar sabores, olores y colores indeseados, controlar la liberacién del
ingrediente activo, prevenir reacciones indeseadas con otros ingredientes alimentarios y
cambiar un alimento de fase liquida a sélida con el fin de facilitar su manejo y transporte
(Fellows, 2017).

En general, existen dos tipos de estructuras de encapsulacion (Figura 1-2). Los sistemas
reservorio (microcapsulas) en los cuales se puede distinguir claramente la cascara del
nacleo y los sistemas matriz (microesferas) en los cuales el ingrediente activo se mezcla
heterogéneamente con el material de pared, quedando en ocasiones expuesto a la

superficie (Huang et al., 2021).
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Figura 1-2 Estructuras morfolégicas de microencapsulados y microesferas

Sistemas reservorio (microcapsulas)

Sistemas matriz (microesferas)

S g A
ane iy
L s
R
. LT T a7
@ e
_ >
Irregular Core shell Polynuclear Insoluble Soluble
shaped microcapsule microcapsule matrix matrix
microcapsule microsphere microsphere

Tomado de (Fellows, 2017)

Las particulas que se forman en el proceso de microencapsulacion se clasifican de acuerdo

con su tamafo en: macrocapsulas diametro superior a 5000 um, microcapsulas para

didmetro entre 0.2 — 5000 um y nanocapsulas por debajo de 0.2 um. El proceso de

obtencion del encapsulado es fundamental para definir el tamafio de particula deseado,

como se observa en la Tabla 1-2, las particulas mas pequefias se obtienen por medio de

la tecnologia de secado por atomizacion, mientras que los procesos de revestimiento de

suspension neumatica y extrusion dan como resultado particulas mas grandes (Barbosa

Canovas et al., 2005).

Tabla 1-2 Tamafio de particula segun el método de encapsulacion.

Método de encapsulaciéon

Proceso

Tamafio de particula

Atomizacién
Extrusion centrifuga
Revestimiento de suspension

neumatica
Extrusion

Coacervacion
Separacion por suspension

centrifuga

Microencapsulaciéon
Microencapsulaciéon
Microencapsulaciéon —
Encapsulacion
Microencapsulaciéon —
Encapsulaciéon
Microencapsulaciéon

Microencapsulaciéon

[um]

20 - 150
125 — 3000
50 - 10000
700 — 6000

1-500

5— 1000

Adaptado de (Barbosa Canovas et al., 2005).
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1.2.1

Materiales encapsulantes

En la industria de alimentos existe una gran variedad de materiales de origen vegetal,

marino, animal, microbiolégico u otro (Tabla 1-3) que pueden ser utilizados como

encapsulantes (Barbosa Canovas et al., 2005; Wandrey et al., 2010). La eleccién del

material de pared esta basada en las caracteristicas fisicoquimicas del compuesto activo

a encapsular, ademas de que sea estable, de grado alimenticio y que no presente

reactividad quimica con el ingrediente activo (Bolson Moro et al., 2021; Labuschagne,

2018).

Tabla 1-3 Materiales encapsulantes utilizados en la industria de alimentos.

ORIGEN
TIPO

Vegetal Marino

Animal /
Microbioldgico

Otro

Polisacaridos

Jarabe de maiz
Dextrinas (malto y ciclo)
Almidon
Sacarosa
Goma arabica
Goma karaya
_ Agar
Goma de mezquite .
] Carragenina
Acetilcelulosa )
o Alginato
Carboximetilcelulosa
Nitrocelulosa
Metilcelulosa
Etilcelulosa
Celulosa acetato-butirato-

ftalato

Dextrano
Quitosano

Goma xantana

Lipidos

Acido estearico

Cera de abejas
Acidos grasos
Acido estearico

Tristearina

Parafina
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ORIGEN _ Animal /
Vegetal Marino _ o Otro
TIPO Microbiologico
, Gelatina
Albumina )
Caseina
Proteinas Gluten

o Proteina de suero
Péptidos .
Hemoglobina

Basado en (Barbosa Canovas et al., 2005; Labuschagne, 2018; Wandrey et al., 2010)

Luego de la encapsulacion, la liberacién del compuesto activo puede ocurrir por etapas y
a distintas velocidades de acuerdo con la permeabilidad del material de pared (Huang et
al.,, 2021) y el mecanismo de liberacion, que puede ser hinchamiento, disolucién o

degradacién (Labuschagne, 2018).

= Maltodextrina

La maltodextrina Numero CAS 9050-36-6 es un polisacarido (Figura 1-3), producto del
hidrolizado de almidéon de maiz, papa o trigo, se conoce por ser un polvo blanco,
ligeramente dulce y facilmente digerible, con equivalentes dextrosa (DE) menores o iguales
a veinte (DE<20) (Wandrey et al.,, 2010). Los equivalentes dextrosa (DE) de la
maltodextrina pueden afectar la eficiencia de encapsulacion y las propiedades del polvo
obtenido. Cuando los DE son altos aumenta la temperatura de transicion vitrea con lo cual
se consigue mayor estabilidad del compuesto activo en la matriz; mientras que a DE bajos
el microencapsulado presenta menor adsorcién de agua debido a que la unién con los

grupos hidréfilos disminuye (Labuschagne, 2018; Sharif et al., 2020).

Figura 1-3 Formula estructural de la maltodextrina.

HO oﬁfx

OH OH H
HO 0O

OH oH 7

Tomado de (MERCK, 2021).
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La maltodextrina es un material de pared ampliamente utilizado en la industria de alimentos
debido a su eficiencia para encapsular compuestos bioactivos, proporciona polvos con
menor humedad relativa y mayor densidad aparente, ademas tiene buena relacion
costo/beneficio y disponibilidad (Labuschagne, 2018; Sharif et al., 2020; Shishir & Chen,
2017).

= Goma arabiga

La goma ardbiga Numero CAS 9000-01-5 es una mezcla de oligosacéridos, polisacaridos
y glicoproteinas de arabinogalactano (Figura 1-4) que se obtiene del arbol de acacia. La
composicion de la goma arabiga es variable de acuerdo con la fuente bien sea Acacia

seyal 0 Senegal (Wandrey et al., 2010).

Figura 1-4 Férmula estructural de la goma arabiga
HO
‘\ L]_p

&g\ O~
Gal ~0
%/ Gal= O OH

0 HO
\ 0
Ara

Tomado de (ScienceDirect, 2021).

La goma arabica es un polvo blanco, inodoro e insipido. Dentro del grupo de las gomas, la
goma arabiga es la que mas se utiliza en alimentos debido a sus caracteristicas como
viscosidad, solubilidad y propiedades de emulsificacion, todas ellas gracias a que presenta
una pequefa fraccién de proteina en su estructura (+ 5%) (Bolson Moro et al., 2021;
Labuschagne, 2018). La goma arabiga puede conferir a la solucion propiedades de fluidez,
como por ejemplo, en concentraciones por debajo del 40% en peso se comporta como un
fluido newtoniano, mientras que por encima de esa concentracion tiene caracteristicas de

fluido pseudoplastico (Wandrey et al., 2010). Diferentes investigadores han reportado que
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el uso de goma arabiga en combinacion con maltodextrina como materiales de pared
otorgan un mayor porcentaje de retencion del compuesto activo (Labuschagne, 2018;
Mahdavi et al., 2016; Sharif et al., 2020).

1.2.2 Tecnologias de encapsulacion

Existen diferentes tecnologias de microencapsulacién que se clasifican segun su
naturaleza en métodos fisicos, quimicos o fisicoquimicos (Huang et al., 2021). La eleccién
de la tecnologia de microencapsulacion depende de las caracteristicas de los materiales
de nucleo y pared, el tipo de encapsulado que se desee y la disponibilidad. La tecnologia,
ademas, tiene relevancia sobre las propiedades fisicoquimicas de las particulas y la

eficiencia de encapsulacion (Barbosa Canovas et al., 2005; Fellows, 2017).

A continuacién, brevemente se presentaran algunas de las tecnologias de encapsulacion

mas utilizadas en alimentos.

= Extrusion

La extrusién es una tecnologia de naturaleza fisica que consiste en la preparacion de una
dispersién compuesta por el material del nlcleo y el/los materiales de pared. La dispersién
es forzada a pasar por un sistema de troqueles a temperatura relativamente baja y presion
alta (110°C y >100 psi, respectivamente) (Huang et al., 2021). Posteriormente se lleva a
un bafio liquido frio en donde el material de pared se solidifica rapidamente encapsulando
en su interior el compuesto deseado (Figura 1-5). El proceso termina con la separacion del
microencapsulado del bafio frio, el secado y la particion a tamafios mas pequefios

(Barbosa Canovas et al., 2005).
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Figura 1-5 Principio de encapsulacion por extrusion
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Tomado de (Huang et al., 2021).

= Coacervacion

La coacervacion inicia con una emulsién aceite agua (o/w) dispersa en un material rico en
polimeros como gelatina y goma arabiga disueltas en la fase acuosa, por un ajuste en el
pH las fases se separan en tres, la primera una solucién acuosa, la segunda una fase rica
en polimeros conocida como coacervante y la tercera una pobre en polimeros.
Posteriormente, las gotas de la fase rica en polimeros recubren la superficie de las

particulas de emulsion que al solidificar dan lugar al microencapsulado (Fellows, 2017).

= Electrospinning

El electrospinning se considera una tecnologia emergente, en la cual una solucion de
polimero o polimero fundido (compuesta por los materiales de nicleo y pared) pasa por un
campo eléctrico para fabricar una fibra continua (Figura 1-6). Con el proceso de
electrospinning puede obtenerse un micro o nano encapsulado (Huang et al., 2021). Ofrece
diferentes ventajas como por ejemplo, simplicidad en la operacién, bajo costo, requisitos
de tamafo reducidos, y pocos volimenes de operacion para compuestos bioactivos,
ademas la relacion superficie/volumen es alta, lo cual puede acelerar la solubilidad del

nanoencapsulado (Fellows, 2017; Huang et al., 2021).
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Figura 1-6 Principio de encapsulacién por electrospinning
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Tomado de (Huang et al., 2021).

= Secado por atomizacion

La tecnologia de Secado por atomizacion es una de las mas utilizadas en la industria de
alimentos para producir polvos ligeros y porosos como, por ejemplo, leche en polvo, café
y té instantaneo, extracto de levadura, huevo en polvo, etcétera (Sharif et al., 2020; Shishir
& Chen, 2017).

El proceso consiste en el paso de una muestra liquida por una boquilla de diametro
diminuto (2-60 um) que genera un chorro de gotas diminutas (atomizadas) las cuales
entran a gran velocidad en una camara de secado por la que circula una corriente de aire
caliente. Las particulas diminutas se secan de inmediato gracias al calor latente y son
arrastradas por una corriente hacia el colector, el cual est4 a una temperatura inferior, para

evitar la degradacioén del producto (Figura 1-7) (Ibarz & Barbosa Canovas, 2005).
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Figura 1-7 Diagrama de un equipo de secado por atomizacion con colector de ciclon.
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Tomado de (Berk, 2018)

El secado por atomizacion presenta diferentes ventajas como simplicidad, bajo costo,
tiempo de secado corto (5-100 s) (Shishir & Chen, 2017). El secado se realiza en un tiempo
muy corto debido a que las diminutas particulas atomizadas presentan un area mayor de
transferencia de calor. Sélo se genera calor latente que evapora el agua de inmediato v,
por lo tanto, las gotas nunca alcanzan la elevada temperatura del aire. Los tiempos cortos
de secado permiten proteger a los compuestos termolabiles de la degradacion (Berk,
2018). En general las particulas que se forman por el secado por atomizacion presentan
alta densidad aparente, tamafio uniforme y buena solubilidad (Huang et al., 2021).

= |jofilizaciéon

La liofilizacion es un proceso de deshidratacion en frio por sublimacion del agua congelada
gue se encuentra dentro de las moléculas del alimento (Oyinloye & Yoon, 2020). Es una
tecnologia utilizada en la industria alimenticia y farmacéutica debido a que los compuestos
termolabiles no se ven expuestos a elevadas temperaturas en ninguna etapa del proceso,

siendo esta su mayor ventaja (Fellows, 2017; Rozyto, 2020). Pese a que su costo puede
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llegar a ser elevado si se compara con otras tecnologias, la liofilizacién se prefiere porque
permite una mayor eficiencia de encapsulacion de compuestos bioactivos y estabilidad de
los polvos obtenidos (Sharif et al., 2020).

El proceso de liofilizacion inicia con un tratamiento previo que consiste en la congelacion
del alimento, posteriormente, en el equipo liofilizador se genera una presién de vacio y en
algunos casos, se acompafia de un calentamiento leve que conlleva a la sublimacion,
debido a las propiedades termodinamicas del agua (Figura 1-8) (Oyinloye & Yoon, 2020).
El proceso de liofilizacién da como resultado un producto seco, poroso, friable y con bajo
contenido de humedad (Ibarz & Barbosa Canovas, 2005).

Figura 1-8 Diagrama de fases del agua.
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Tomado de (Fellows, 2017)

El proceso de liofilizacion se ha utilizado para encapsular compuestos activos que se
caracterizan por ser susceptibles a la temperatura y que provienen de diferentes matrices
vegetales como por ejemplo, curcumina, compuestos fendlicos, limonina, vitamina E,

vitamina C, entre otros (Huang et al., 2021; Rézyto, 2020).
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1.3 Bebidas hidratantes

Durante la préctica de ejercicio fisico se pierden agua y electrolitos a través del sudor. Las
bebidas hidratantes consiguen recuperar el equilibrio hidrico y electrolitico, debido a que
tienen la capacidad de reponer agua y iones como sodio, potasio, calcio y magnesio que
se habian perdido, ademés son fuente de carbohidratos y vitaminas de facil absorcién
(Stasiuk & Przybytowski, 2017; Styburski et al., 2020; Tomczyk et al., 2020).

Dentro del grupo de bebidas hidratantes se encuentran las bebidas isotdnicas, las cuales
poseen la misma osmolaridad de la sangre humana. La osmolaridad es una medida de la
concentracion osmatica, es decir la cantidad de solutos presentes en una solucién por
unidad de volumen (ICONTEC, 2009). Cuando una célula sanguinea se encuentra en un
medio isotdnico la concentracion de solutos que posee es igual a la del medio que la rodea,
entonces el agua se movera hacia adentro y hacia afuera a la misma velocidad sin causar

dafio en los glébulos rojos (Stasiuk & Przybytowski, 2017).

Se han realizado diferentes estudios con ingredientes de origen natural para mejorar las
caracteristicas de las bebidas como color, sabor y capacidad antioxidante. Por ejemplo, se
ha utilizado polvo liofilizado de maqui, asai, endrino y jugo de limén con el fin de aumentar
la actividad antioxidante, el contenido de polifenoles y minerales de bebidas isoténicas
(Gironés-Vilaplana et al., 2013). Asi mismo se ha investigado el uso de polvo de miel y
extractos de menta, ortiga y remolacha como edulcorantes y colorantes naturales, asi

como también para aumentar la capacidad antioxidante (Tomczyk et al., 2020)



Capitulo Il. POLVOS DE JUGO DE AGRAZ
CON MALTODEXTRINA OBTENIDOS
MEDIANTE LIOFILIZACION

Introduccion

La liofilizacion es considerada una de las tecnologias mas adecuadas para la
deshidratacion de jugos de fruta, porque permite la preservacion de compuestos
termosensibles y la obtencién de polvos con buena estabilidad (Sharif et al., 2020). Sin
embargo, los jugos de fruta liofilizados son higroscépicos, cohesivos y susceptibles a la
degradacién durante el almacenamiento (Nicoletti Telis & Martinez Navarrete, 2012).
Varios estudios han reportado que el uso de maltodextrina como coadyuvante de
liofilizacion permite la obtencién de jugos en polvo con buena estabilidad, alta solubilidad
en agua y buena fluidez (Nicoletti Telis & Martinez Navarrete, 2012). El uso de
maltodextrina como material de pared en la obtencion de polvos, ofrece como ventajas el
aumento en el volumen, la facilidad en la formacién de peliculas y la disminucion en la
permeabilidad del oxigeno (Ahmed et al., 2010; Gallegos-Infante et al., 2013; Turasan et
al., 2015). Caliskan & Dirim (2016) obtuvieron polvos liofilizados a partir de mezclas de
zumagque (Rhus genus) con diferentes cantidades de maltodextrina, observando que la
fluidez de los productos mejoro significativamente a medida que se incremento el contenido
de coadyuvante en la formulacion. Lachowicz y col. (2020) estudiaron el efecto del uso de
distintas concentraciones de maltodextrina (30%, 40% y 50%) sobre el contenido de
polifenoles totales y la actividad antioxidante de polvos de jugo de Amelanchier alnifolia
Nutt obtenidos mediante liofilizacion, encontrando que el empleo de maltodextrina al 30%
permitié la obtencion de polvos con mayor contenido de compuestos bioactivos y con alta

actividad antirradicalaria (ABTS).
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En el presente capitulo se evalué el efecto de la adicion de diferentes concentraciones de
maltodextrina (20%, 30%, 40% y 50%) sobre el contenido de humedad, la actividad
acuosa, la solubilidad en agua, la densidad aparente, la fluidez, los atributos de color, la
morfologia, el contenido de polifenoles y de antocianinas totales y la capacidad
antioxidante de polvos de jugo de agraz obtenidos mediante liofilizacion.

2.1 Materiales y Métodos

2.1.1 Materiales

Se emplearon frutos de agraz (Vaccinium meridionale Swartz) en estado de madurez 5
(100% morado oscuro) cosechados en el municipio de Raquira (Boyaca, Colombia) a 2150
m.s.n.m. Las bayas fueron examinadas previo a su uso para separar los frutos con dafio
mecanico o deterioro microbiano aparente. Los frutos de agraz fueron lavados y

desinfectados usando una solucién de hipoclorito de sodio a 100 mg/L.

Como agente encapsulante se emple6 maltodextrina (MD) con dextrosa equivalente de 18-
22 (Tecnas S.A., Medellin, Colombia). El reactivo de Folin-Cicocalteu fue provisto por
Panreac (Barcelona, Espafia), el &cido galico por Merck (Darmstadt, Alemania), y el radical
libre 2,2-difenil-1-picrilhidrazilo (DPPH+) se adquiri6 en Sigma-Aldrich (St. Louis, MO,

USA). Todos los demas reactivos utilizados fueron de grado analitico.

2.1.2 Preparacion del jugo de agraz y de las formulaciones de

jugo y maltodextrina

Los frutos de agraz se procesaron utilizando un extractor de jugos y luego se filtraron al
vacio usando papel Whatman No. 1. Para el proceso de liofilizacién, se prepararon cuatro
formulaciones mezclando jugo de agraz (J) con maltodextrina (MD) en las siguientes
proporciones (J:MD): 80:20 (20%), 70:30 (30%), 60:40 (40%) y 50:50 (50%).

La disolucion de la maltodextrina en el jugo de agraz se realizé bajo agitacion continua a
800 rpm empleando un agitador vertical EUROSTAR 20 (IKA, Staufen, Alemania).
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2.1.3 Liofilizacion

Todas las formulaciones se congelaron a -20°C durante 24 h y luego se liofilizaron usando
un equipo BUCHI Lyovapor L-200 (Flawil, Suiza) operando a -55°C, con una presion de
0.1 mbar durante 48 h (Figura 2-1). Las tortas liofilizadas se molieron con un molino de
cafe (Cuisinart Stamfotd CT. USA) para obtener polvos y se almacenaron en un recipiente
hermético hasta su uso.

Figura 2-1Proceso de preparaciéon de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante
liofilizacion.

Jugo de Maltodextrina
agraz
80 % 20% =>
70 % 30%
60 % 40 % = ] )
50 % 50 % - — %
Mezclado Liofilizacién

2.1.4 pHy contenido de solidos solubles

El pH se determiné utilizando un pH-metro digital (Oakton Instruments, Vernon Hills, IL,
EE. UU.) (AOAC 981.12). Para la determinacién del contenido de sélidos solubles (°Brix),
se empled un refractdbmetro Atago modelo PR 101 (Atago CO., Tokio, Japén) (AOAC
932.12).

2.1.5 Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier
(FTIR)

Se empledé un equipo FT/IR-4100 (JASCO, Hachioji, Tokio, Jap6n) equipado con un
moédulo de reflectancia total atenuada (ATR). Los espectros se obtuvieron como un
promedio de 24 escaneos, entre 4000 y 450 cm, a una resolucién de 4 cm™. El tratamiento
de los espectros se realizO empleando el software Spectra Manager (v.2.7, JASCO

Hachioji, Tokio, Japon).
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2.1.6 Color

El color se midio utilizando un colorimetro triestimulo Minolta (Konica Minolta CR-10,
Osaka, Japon) y se report6 en las coordenadas de color CIELAB (valores L*, a* y b*),
donde L* indica la luminosidad, a* es la coordenada rojo (+)/verde (-) y b* es la coordenada
amarillo (+)/azul (-). El angulo de tono (h) y el croma (C) se calcularon usando las
ecuaciones 2-1y 2-2.

h = tan™?! (Z—:) (0-1)
C=(a?+ b*z)l/2 (0-2)

2.1.7 Analisis morfoldgico

Las caracteristicas morfolégicas de las muestras se analizaron mediante Microscopia
electronica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés) usando un microscopio ZEISS EVO
MA10 (Carl Zeiss SMT Ltd., Cambridge, REINO UNIDO). Los polvos se recubrieron con
una capa de oro y se examinaron con un voltaje de aceleracion de 20 kV.

2.1.8 Contenido de humedad y actividad de agua

El contenido de humedad (%) se midié gravimétricamente, secando las muestras en un
horno a 105°C hasta peso constante (AOAC, 1998). La actividad acuosa (aw) se determiné
utilizando un equipo AqualLab Serie 3 TE (Pullman, WA, EE. UU.) (AOAC, 1998).

2.1.9 Solubilidad en agua

La solubilidad en agua se determind mezclando 1 g de muestra con 100 mL de agua
destilada a temperatura ambiente, bajo agitacion continua a 1000 rpm durante 5 min (IKA
RT5 agitador magnético, Staufen, Alemania). Las muestras rehidratadas se centrifugaron
a 1500 rpm durante 5 min y el sobrenadante se sec6 a 105°C hasta peso constante. El

peso seco se utilizé para calcular el porcentaje de solubilidad en agua.
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2.1.10 Contenido de polifenoles totales

El contenido de polifenoles totales se determind mediante el método de Folin-Ciocalteu
(Singleton et al., 1999). Brevemente, se mezclaron 400 pL de cada muestra de jugo o polvo
reconstituido con 2 mL de reactivo de Folin-Ciocalteu (Diluido 1:10). Luego, se agregaron
1.6 mL de carbonato de sodio (7% p/v) a cada muestra. Después de 30 min, se midi6 la
absorbancia a 760 nm usando un espectrofotometro (X-1200 Human Corporation,
Loughborough, Reino Unido). Los resultados se expresaron como equivalentes de acido

galico (EAG) por gramo de muestra seca (mg EAG/Q).

2.1.11 Contenido de antocianinas monomeéricas totales

Se midi6 el contenido total de antocianinas monoméricas del jugo y de los polvos mediante
el método de pH diferencial (Giusti & Wrolstad, 2005). Las absorbancias se leyeron a 520
y 700 nm. La concentracidn de antocianinas se calcul6é y se expresé como cianidina 3-
glucosido (C3G) por gramo de muestra seca (mg C3G/g) usando un coeficiente de

extincion molar (g) de 26900 L-cm™*mol™? y un peso molecular de 449.2 g'mol™.

2.1.12 Eficiencia de encapsulacion

El célculo de la eficiencia de encapsulacién (EE) de los compuestos fendlicos y las

antocianinas monomeéricas se realizd empleando la siguiente ecuacién (Ecuacion 2-3):
EE(%) = 1<+ 100 (0-3)
0

Donde L. y L, corresponden al contenido de polifenoles o de antocianinas totales de los

polvos y de las dispersiones de entrada, respectivamente.

2.1.13 Actividad antioxidante

La determinacion de la actividad antioxidante se realiz6 mediante el método del radical
libre DPPHe (Brand-Williams et al., 1995). Un volumen de 100 pL de cada polvo
reconstituido se mezclé con 3.9 mL del reactivo 2,2 difenil-1-picril hidrazilo (DPPHe) en
solucion etandlica (25 mg DPPHe/L). Luego de un tiempo de reaccién de 30 min, se midié

la absorbancia a 515 nm. Se realizé una curva de calibracion utilizando acido géalico como
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estandar. Los resultados se expresaron como mg equivalentes de acido galico (EAG) por

gramo de muestra seca (mg EAG/Q).

2.1.14 Propiedades de flujo

La densidad aparente y la densidad compactada se determinaron dejando caer libremente
dentro de una probeta graduada una masa conocida de muestra en polvo. La densidad
aparente se calculé como el cociente entre la masa y el volumen ocupado por la muestra.
La densidad compactada se calculé como el cociente entre la masa y el volumen ocupado
por la muestra, luego de golpear la probeta contra una superficie plana hasta alcanzar un

volumen constante (L6pez-Cérdoba et al., 2014; Lopez Coérdoba & Goyanes, 2017).

El indice de Hausner y el indice de Carr (compresibilidad) se estimaron de acuerdo con los
procedimientos descritos por Lépez-Coérdoba y otros (2014). El indice de Hausner es
utilizado comunmente para clasificar un polvo como cohesivo o de flujo libre. Los polvos
con indice de Hausner inferior a 1.25 fluyen libremente, mientras que aquellos con indice
de Hausner mayores que 1.25 se consideran cohesivos (Barbosa Canovas et al., 2005).
El indice de Carr es una medida de la capacidad de tienen las particulas de compactarse
(compresibilidad). indices de Carr menores del 10% indican que las particulas fluyen
libremente, entre 11% y 15% se consideran de buena fluidez, entre 16% y 20% regular y
superior al 31% muy mala fluidez (Pudziuvelyte et al., 2020).

El angulo de reposo se determiné vertiendo una masa conocida de muestra a través de un
embudo ubicado a una altura fija sobre una superficie horizontal plana de papel
cuadriculado y se midi6 la altura (h) y el radio (r) del cono formado por el polvo. La tangente

del &ngulo de reposo esta dada por la relacion h/r (Rattes & Oliveira, 2007).

El angulo de reposo esta relacionado con la friccion entre particulas y es un indicador de
fluidez excelente para angulos entre 25° y 30°, buena de 31° a 35°, adecuada de 36° a 40°
y aceptable de 41° a 45° (USP 30-NF 25, 2007).

2.1.15 Analisis estadistico

El andlisis estadistico se realizé utilizando el software Minitab v.16 (State College, PA, EE.

UU.). Se realizaron analisis de varianza (ANOVA) y test de comparacion de medias (Test
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de Tukey), con un nivel de confianza del 95% (0=0.05). Los experimentos se realizaron al

menos por triplicado, y los datos fueron reportados como la media + desviacion estandar.

2.2 Resultados y discusion

2.2.1 Propiedades del jugo de agraz

El jugo de agraz mostré caracteristicas fisicoquimicas y sensoriales similares a las del fruto
de procedencia y la de otros frutos del género Vaccinium tales como el arandano azul
(Vaccinium corymbosum) (Tabla 2-1). Varios estudios han reportado que los frutos de
agraz maduros presentan las siguientes caracteristicas: contenido de sélidos solubles: 12
-18°Brix, pH: 2.5 -3.0, contenido de soélidos secos: 17- 23%, contenido de antocianinas
monomeéricas totales: ~329+28 mg C3G/100 g y contenido de compuestos fendlicos:
~758.6+62.3 mg EAG/100 g (Franco Tobon et al., 2016; G. Astrid Garzon et al., 2020;
Maldonado Celis et al.,, 2017) Casati y col. (2019) evaluaron las caracteristicas
fisicoquimicas de los jugos de frutos rojos cultivados en Argentina (ardndano, sauco,
grosella negra y maqui), encontrando contenidos de so6lidos solubles que oscilaban entre
9.0 y 14.8°Brix, pH entre 3.4 y 4.2, actividad de agua entre 0.983 y 0.989, contenido de
polifenoles totales entre 2970 y 9340 mg EAG/L y contenidos de antocianinas

monomeéricas totales entre 288 y 1795.4 mg C3GlJL.

Tabla 2-1.Propiedades fisicoquimicas del jugo de agraz.

Propiedad Fisicoquimica Valor
Solidos Solubles (°Brix) 13.27 £ 0.05
Sdlidos totales (%) 11.6+£0.3
pH 2.91 £ 0.07
Actividad de Agua 0.97£0.01
L 227+04
a* 225+04
Coordenadas de Color b* 7.8+£05
h 19.2+19

C 232+0.8
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Propiedad Fisicoquimica Valor
Polifenoles Totales (mg EAGI/L) 2032.5+41.7
Antocianinas Totales (mgC3G/L) 371.5+20.1

Actividad Antioxidante DPPH+ (mg EAG/Q) 19.1+0.3

EAG: equivalentes de acido gdlico; C3G: equivalentes de cianidina 3 glucésido.

En la Figura 2-2 se muestra una imagen de jugo de agraz liofilizado sin adicion de
maltodextrina como coadyuvante. El producto obtenido mostré una alta pegajosidad y una
mala capacidad para fluir, siendo de dificil manipulacién. Este comportamiento es similar
a los reportados para otros jugos de fruta y ha sido atribuido a su alto contenido de de
azucares y acidos organicos (Nicoletti Telis & Martinez Navarrete, 2012).

Figura 2-2. Imagen de jugo de agraz liofilizado sin adicion de maltodextrina como coadyuvante.

2.2.2 Propiedades fisicoquimicas y morfologicas de los polvos de
jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante
liofilizacidon

En la Figura 2-3 se muestran imagenes de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina

obtenidos mediante liofilizacion. Los productos obtenidos fueron de aspecto fino

homogéneo y conservaron el color caracteristico del jugo de agraz. Ademas, a diferencia
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del jugo de agraz liofilizado sin maltodextrina, estos polvos fueron facilmente manejables
y no se adherian a las superficies.

Figura 2-3 Imagenes de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion

20 30 40 50
Concentracion de maltodextrina (%)

Las coordenadas de color CIELAB de los polvos de jugo de agraz se muestran en la Tabla
2-2. La luminosidad de los polvos de jugo de agraz aument6 cuando la concentracion de
maltodextrina se increment6 del 20% al 40%. Por encima de esta cantidad de material, se
observo una ligera disminucion de este parametro (Tabla 2-2). Otros autores también han
descrito una mayor luminosidad tras la adicion de mayores cantidades de maltodextrina
(Tkacz et al., 2020).

El angulo del tono (h) y el croma son atributos de color muy importantes que caracterizan
la percepcion y la pureza e intensidad del color, respectivamente. Todos los polvos
mostraron valores de angulo de tono cercanos al rojo (h=0) (Tabla 2-2).

Las muestras con maltodextrina al 20% mostraron los valores més altos de croma,
indicando una mayor intensidad de color. Por encima de esta concentracién, no se
observaron diferencias significativas entre los valores de croma de las muestras (Tabla 2-
2). Como se esperaba, las muestras con mayor concentracion de jugo de agraz
(maltodextrina al 20%) mostraron los valores mas altos en la coordenada a*, indicando una
coloracién mas rojiza (Tabla 2-2).
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Tabla 2-2. Parametros de color de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante
liofilizacion.

Concentracion

maltodextrina L* a* b* h° Croma
(%)
20 47.2+082% 423+05% 26+042 36+£052 423+05°?
30 542+06° 36.6+03" 14+01° 22+02" 36.6+x03°"
40 56.7+1.1¢ 356+06° 34+04% 55+06°¢ 358+06°
50 52.7+17° 38.0+27" 29+042% 43+0.7° 381+27°

Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05).

El contenido de humedad de los polvos liofilizados de jugo de agraz varié entre el 4.3% y
8.6% Yy la actividad del agua entre 0.27 y 0.52 (Tabla 2-3). Como es conocido, la vida util
de los productos secos estd estrechamente relacionada con un menor contenido de
humedad y actividad de agua. Se ha reportado que, en alimentos en polvo con baja
actividad de agua (aw <0.6), no se produce proliferacion microbiana y el producto podria
ser considerado estable (Tapia et al., 2020). Resultados similares a los del presente
estudio fueron reportados por Caliskan & Dirim (2016) para polvos de extracto de zumaque
(Rhus coriaria L).

Tabla 2-3 Actividad de agua, contenido de humedad y solubilidad en agua de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion.

Concentracion

Actividad de agua Humedad (%) Solubilidad (%)

maltodextrina (%)

20 0.31+0.032 6.1+04°%2 946+04°2
30 0.27+0.012 43+0.1° 93.2+09°2
40 0.41+0.05° 5.4 +0.12aP 92.8+0.82
50 0.52+0.01° 86+03° 91.1+05%

Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05).

La solubilidad en agua de los polvos liofilizados es una medida importante para predecir
su comportamiento cuando se incorporen en sistemas alimentarios (Caliskan & Dirim,

2016). Todos los polvos de jugo de agraz liofilizados mostraron una solubilidad en agua
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similar (~ 93%), independientemente de la concentracion de maltodextrina usada (Tabla 2-
3). Este comportamiento puede atribuirse a la alta solubilidad del jugo de agraz y de la
maltodextrina en agua. Franceschinis y col. (2014) reportaron un porcentaje de solubilidad
en agua de casi el 100% para polvos de jugo de zarzamora obtenidos por liofilizacion y
secado por atomizacién. Varios autores han indicado que la solubilidad en agua de los
polvos liofilizados depende de la morfologia, el tamafio de particula, los espacios vacios
entre particulas y las propiedades de los materiales encapsulantes (Lopez Cérdoba &
Goyanes, 2017).

La microestructura de los polvos de jugos de fruta liofilizados influye sobre su capacidad
de reconstitucion en agua, fluidez y otras caracteristicas tecno-funcionales (Sarabandi et
al., 2018). Aunque la morfologia depende principalmente de la técnica de secado y del tipo
y la concentracion de agente encapsulante usado, esta también puede variar debido a las
posibles interacciones entre el extracto y el encapsulante.

La Figura 2-4 muestra micrografias SEM de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
obtenidos mediante liofilizacién. Todas las imagenes muestran la morfologia tipica de
polvos liofilizados, con forma de un vidrio fragmentado (Fredes et al., 2018; Pudziuvelyte
et al., 2020). Las diferencias observadas en el tamafio de las particulas podrian atribuirse
a la molienda de las tortas a la salida del liofilizador (Mahdavee Khazaei et al., 2014).
Gonzalez-Ortega y col. (2020) encapsularon extracto de hoja de olivo por liofilizacién y
reportaron gque la porosidad de la torta a la salida del liofilizador se debe a la sublimacion
del hielo, que da lugar a una matriz cristalina que contiene celdas de aire cuyo tamafio y
forma dependian de las condiciones de procesamiento utilizadas y de la composicién inicial

del sistema.
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Figura 2-4 Imagenes de microscopia electronica de barrido de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
obtenidos mediante liofilizacion.

Maltodextrin at 40%  Maltodextrin at 30%  Maltodextrin at 20 {’0

Maltodextrin at 50%
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La Figura 2-5 muestra los espectros de infrarrojo del jugo de agraz, la maltodextrina y los
polvos de jugo de agraz con distintas concentraciones de maltodextrina obtenidos
mediante liofilizaciéon. El espectro del jugo de agraz mostré6 bandas a 1712 cm™
correspondiente a los enlaces —C=0, y a 1630 cm™ y 1521 cm™ asociadas con las
vibraciones de los grupos C=C de los compuestos polifendlicos de extractos de frutos ricos
en antocianinas (Alzate-Arbelaez et al., 2019). A su vez, los espectros de todos los polvos
de jugo de agraz mostraron las bandas caracteristicas de maltodextrina a 3300 cm™
(estiramiento O—H), 2905 cm™ (estiramiento asimétrico C—H.), 1641 cm™ (grupos carboxilo
libres), 1150 cm™ (estiramiento C-O), 1005 cm™ (estiramiento C-O) y 929 cm™
(estiramiento C-O-C de enlace glicosidico; CH: flexién fuera del plano) (Ballesteros et al.,
2017). Las bandas de absorcién caracteristicas del jugo de agraz también se detectaron

en los polvos liofilizados (Figura 2-5).

La absorbancia de las bandas localizadas a 1630, 1521, 1410 y 1024 cm™?, asociadas a
los compuestos fendlicos, y en particular a la presencia de antocianinas (Alzate-Arbelaez
et al., 2019), mostraron aparentemente una correspondencia con el contenido de jugo de
los polvos, lo que indica que las mediciones FTIR-ATR podrian utilizarse como técnica
rapida para evaluar el contenido real de jugo en este tipo de ingredientes.

No se detectaron sefiales distintas a las del jugo de agraz y la maltodextrina, lo que indica

que no hubo interaccion quimica entre los componentes del polvo.

2.2.3 Propiedades tecnologicas de los polvos de jugo de agraz
con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion

La Tabla 2-4 muestra las propiedades de flujo de los polvos de jugo de agraz con diferentes
concentraciones de maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion. La densidad aparente
de los polvos liofilizados aumenté con el aumento en la concentracién de maltodextrina, es
decir, las muestras con menor concentracion de maltodextrina mostraron mayor cohesion.
Los resultados obtenidos fueron similares a los determinados para polvos liofilizados de
infusiones de canela (536-554 kg/m?3) (Santiago-Adame et al., 2015) y jugo de espino
amarillo (512.7 kg/m?®) (Tkacz et al., 2020).
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Figura 2-5 Espectro FTIR de: (a) jugo de agraz; (b) maltodextrina; polvos de jugo de agraz con maltodextrina
(c) 20%, (d) 30%, (e) 40% y (f) 50% obtenidos mediante liofilizacion.
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Todos los polvos mostraron un aumento en su densidad luego de ser compactados (Tabla

2-4), sugiriendo la presencia de fuerzas atractivas y friccion (Lopez Cérdoba & Goyanes,

2017). Por otro lado, las muestras con una concentracion de maltodextrina de 40% y 50%

mostraron menores valores de angulo de reposo e indices de Hausner y Carr que los

polvos con 20% y 30% de material de pared, lo que indica mejores propiedades de fluidez

a mayores concentraciones de maltodextrina (Tabla 2-4). Similares observaciones fueron

reportadas por Caliskan & Dirim (2016) al analizar el efecto de la adicién de diferentes

cantidades de maltodextrina sobre las propiedades de flujo de polvo de zumaque liofilizado.

Tabla 2-4 Propiedades de flujo de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante

liofilizacion.
Concentracio Densidad Densidad indice de indice de Angulo de
n aparente compactada Hausner Carr (%) reposo (°)
maltodextrina (kg/m3) (kg/m3)
(%)
20 470+ 242 545+ 442 1.2+0.13 207+262% 354+0.3°2
30 502+20%2 615+ 17° 1.2+0.12 15.6+0.4° 37.0+052
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Concentracio Densidad Densidad indice de indice de Angulo de
n aparente compactada Hausner Carr (%) reposo (°)
maltodextrina (kg/m3) (kg/m3)
(%)
40 585+ 35° 674 +39° 1.1+0.123b 11.6x0.7¢ 36.3x1.1%2
50 595 +41° 650 * 43 P°¢ 1.1+0.1° 6.1+029 27.0+09°

Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05).

2.2.4 Contenido de compuestos bioactivos y capacidad
antioxidante (DPPH) de polvos de jugo de agraz con

maltodextrina

La Figura 2-6 muestra el contenido de polifenoles totales y de antocianinas monomeéricas
de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion. En
general, se observo una disminucion en el contenido de polifenoles y de antocianinas
totales a medida que aumentd la concentracion de maltodextrina en las formulaciones. Los
polvos mostraron contenidos de polifenoles totales entre 2.9 y 7.0 mg EAG/g y de
antocianinas monomeéricas entre 0.19 y 0.60 mg de C3G/g. Casati y col. (2019) reportaron
contenidos similares de polifenoles totales (7.69 mg EAG/g) y de antocianinas
monomeéricas totales (0.74 mg C3G/g) para polvos de jugo de arandano (Vaccinium

corymbosum) con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion.

Por otro lado, la eficiencia de encapsulacién de polifenoles totales de los polvos liofilizados
de jugo de agraz incrementé significativamente a medida que aumenté la concentracion
de maltodextrina empleada en las formulaciones (Figura 2-7). En todos los casos se
obtuvieron porcentajes de retencion de compuestos fendlicos superiores al 70%, con una

mayor eficiencia de encapsulacion en los polvos con 50% de maltodextrina.
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Figura 2-6 Contenido de polifenoles totales (a) y de antocianinas monomeéricas totales (b) de los polvos de

jugo de agraz con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion.
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EAG: equivalentes de 4cido gélico; C3G: cinidina 3 glucosido. Diferentes superindices indican diferencias
estadisticamente significativas (p<0.05).

La eficiencia de encapsulacibn de antocianinas monoméricas incremento
significativamente en los casos en los que la concentracion de maltodextrina aumenté del
20% al 30% (Figura 2-7). Sin embargo, por encima de esta concentracion, se observd una
disminucion significativa en este parametro. Romero-Gonzalez y col. (2020) encontraron
gue la eficiencia de encapsulacion de antocianinas de polvos de jugo de maqui liofilizados
disminuyé cuando usaron mayores concentraciones de agentes encapsulantes
(maltodextrina, goma ardbiga, inulina y sus mezclas). Franceschinis y col. (2014)
reportaron porcentajes de retencion de polifenoles totales de 73% y de antocianinas del
75% para polvos de mora liofilizados con maltodextrina.

La Figura 2-8 muestra la actividad antioxidante determinada por el método DPPH- de los
polvos liofilizados obtenidos utilizando diferentes concentraciones de maltodextrina (MD).
La capacidad antioxidante de los polvos liofilizados aumenté a medida que disminuyo la

concentracion de maltodextrina en la formulacion.
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Figura 2-7 Eficiencia de encapsulacion de polifenoles totales y de antocianinas monomeéricas totales de los
polvos de jugo agraz con maltodextrina obtenidos mediante liofilizacién.
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Diferentes superindices indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05), para cada parametro
evaluado.

Se encontr6 una alta correlaciéon (R? = 0.99) entre el contenido de polifenoles totales
(Figura 2-6) y la actividad antioxidante (Figura 2-8) del polvo de jugo de agraz. Esta
correlacion entre el contenido de polifenoles y la capacidad antioxidante también fue
observada por Garrido Makinistian y col. (2019) para polvos de jugo de maqui obtenidos
mediante secado por atomizacién. Garzén y col. (2010) reportaron que la alta actividad
antioxidante de los frutos de agraz podria deberse a la concentracién y a la estructura
guimica de sus compuestos fendlicos. Estos autores detectaron mediante cromatografia
liquida (HPLC-DAD) y espectrometria de masas (ESI-MS/MS) la presencia de compuestos
bioactivos con una fuerte actividad antioxidante en frutos de agraz, tales como los

monoglucoésidos de cianidina y delfinidina, acido clorogénico y quercetina.
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Figura 2-8 Actividad antioxidante determinada por el método DPPH+ de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion
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EAG: equivalentes de &cido galico; C3G: cinidina 3 glucésido. Diferentes superindices indican diferencias
estadisticamente significativas (p<0.05).

2.3 Conclusiones

Los polvos obtenidos mediante liofilizacion de jugos de agraz sin el uso de coadyuvantes
mostraron alta pegajosidad y fueron de dificil manipulacion, mientras que el uso de mezclas
de jugo de agraz con maltodextrina permitio la obtencién de productos con buena fluidez y
con caracteristicas fisicoquimicas deseables tales como baja actividad acuosa y alta

solubilidad en agua.

La cantidad de maltodextrina utilizada en las formulaciones afectd significativamente la
luminosidad, la densidad aparente, el contenido de polifenoles y de antocianinas
monoméricas totales y la actividad antioxidante de los polvos de jugo de agraz liofilizados.
Los productos obtenidos a partir de mezclas de jugo de agraz con maltodextrina al 30% y
50% mostraron mayores eficiencias de encapsulacién de antocianinas monoméricas y
polifenoles totales, respectivamente. La actividad antioxidante del jugo de agraz liofilizado
mostré una alta correlacion con su contenido de compuestos fendlicos. No se observaron
cambios en la conformacion quimica del jugo de agraz, independientemente de la

concentracion de maltodextrina usada. Estos resultados sugieren que los polvos
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producidos podrian emplearse como ingredientes funcionales para la formulacion de

nuevos alimentos.



Capitulo lll. POLVOS DE JUGO DE AGRAZ
CON MALTODEXTRINA Y/O GOMA
ARABIGA OBTENIDOS MEDIANTE
LIOFILIZACION

Introduccion

El uso de mezclas de coadyuvantes es una de las estrategias cominmente utilizadas para
la obtencién de polvos de jugo de fruta mediante las tecnhologias de liofilizaciéon y secado
por atomizacién (Sharif et al., 2020). A pesar de que la maltodextrina es uno de los
materiales mas empleados como coadyuvante de deshidratacién de jugos de fruta, este
material presenta como principales desventajas una baja capacidad de emulsificacion y
baja retencién de compuestos volatiles, por tal motivo, se utiliza en mezclas con otros
agentes encapsulantes tales como goma arabiga, caseinato de sodio y trealosa
(Fernandes et al., 2014; Gonzéalez-Ortega et al., 2020; Stoll et al.,, 2017). De los
coadyuvantes que han sido mezclados con maltodextrina, la goma arabiga es reconocida
por su buena capacidad emulsificante y porque permite la obtencién de formulaciones con
baja viscosidad (Archaina, Vasile, Jiménez-Guzman, et al., 2019). Pudziuvelyte y col.
(2020) obtuvieron polvos liofilizados de extracto etandlico de Elsholtzia ciliata utilizando de
forma individual o combinada los siguientes coadyuvantes: leche descremada, caseinato
de sodio, goma arabiga, maltodextrina, B-ciclodextrina y maltodextrina resistente. Estos
autores encontraron que los polvos con mezclas de coadyuvantes mostraron menor
contenido de humedad (~4%) que las muestras con maltodextrina (~5%) y goma arabiga
(~9%) por separado. Sin embargo, las mezclas mostraron mayor indice de compresibilidad

indicando menor fluidez. Ademas, los polvos de caseinato de sodio, solo o combinado con
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maltodextrina, mostraron los valores mas altos de eficiencia de encapsulacion de
compuestos fendlicos. Jafari y col. (2016) liofilizaron extractos de pétalos de azafran
usando maltodextrina y mezclas de maltodextrina y goma ardbiga en proporcién 50:50
encontrando que la combinacion de agentes encapsulantes permitié obtener polvos con
menor actividad acuosa y mayor densidad aparente en comparacion con las muestras con
solo maltodextrina. Ademas, los polvos con maltodextrina y goma arabiga mostraron una
mayor coloracion roja (coordenada a*), indicando un mayor contenido de antocianinas.
Resultados similares fueron reportados por Mahdavee Khazaei y col. (2014) cuando
liofilizaron extractos de antocianinas de pétalos de azafrdn con goma arabiga,
maltodextrina DE 7, maltodextrina DE 20 y sus mezclas.

En el presente capitulo se obtuvieron polvos liofilizados de jugo de agraz con maltodextrina
(MD), goma arabiga (GA) y sus mezclas en diferentes proporciones (MD:GA 25:75, MD:GA
50:50 y MD:GA 75:25). Los productos se caracterizaron en términos de su eficiencia de
encapsulacion de compuestos bioactivos, caracteristicas fisicoquimicas y propiedades

tecnoldgicas.

3.1 Materiales y métodos

3.1.1Materiales

Se empled jugo de agraz con las siguientes caracteristicas: solidos solubles 13.27°Brix;
pH: 2.9; contenido de polifenoles totales: 2032.5 mg EAG/L; contenido de antocianinas
totales: 371.5 mg C3GI/L; y actividad antioxidante (método DPPHe): 19.1 mg EAG/qg) (Tabla
2-1). Los coadyuvantes empleados fueron maltodextrina (DE 18-22) y goma arabiga

adquiridas en Tecnas S.A. Todos los demas reactivos usados fueron de grado analitico.
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3.1.2Preparacion de las formulaciones de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga
Se prepararon distintas formulaciones mezclando jugo de agraz (J) con maltodextrina

(MD) y/o goma arabiga (GA) en las proporciones que se muestran en la Tabla 3-1.

Tabla 3-1 Formulaciones empleadas para la preparacion de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion

Formulacion Jugo de agraz Maltodextrina Goma Arébiga
(MD:GA) (9/100 g) (g/100 g) (9/100 g)
GA 70 - 30

MD:GA 25:75 70 7.5 22.5
MD:GA 50:50 70 15 15
MD:GA 75:25 70 22.5 7.5

MD 70 30 -

La disolucién de los coadyuvantes en el jugo de agraz se realiz6 bajo agitacién continua a
800 rpm empleando un agitador vertical EUROSTAR 20 (IKA, Staufen, Alemania).

3.1.3Liofilizacion

Las formulaciones homogeneizadas se vertieron sobre bandejas de aluminio, se
congelaron a -24 °C durante 24 h y finalmente se liofilizaron usando un equipo BUCHI
Lyovapor L-200 (Flawil Suiza), operando a -55°C, con una presion de 0.1 mbar durante 48
h (Figura 3-1). Los productos obtenidos se molieron con un molino de cafe (Cuisinart
Stamfotd CT. USA) y se almacenaron en recipientes herméticos para su posterior analisis.

Figura 3-1. Proceso de preparacion de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga
obtenidos mediante liofilizacién

Al Maltodextrina G?“.‘a
Muestra agraz (@100 g) arabiga
(g/100 g) By (gH00 g)
GA 70 - 30
MD:GA 25:75 70 7.5 225
MD:GA 50:50 70 15 15
MD:GA 75:25 70 225 75
MD 70 30 - Mezclado Liofilizacién
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3.1.4Caracterizacion de los productos obtenidos

Los polvos obtenidos se caracterizaron siguiendo los protocolos descritos en la seccién de
“Materiales y métodos” del Capitulo II: FTIR (apartado 2.1.5), color (apartado 2.1.6),
andlisis morfoldgico (apartado 2.1.7), contenido de humedad y actividad de agua (apartado
2.1.8), solubilidad en agua (apartado 2.1.9), contenido de polifenoles totales (apartado
2.1.10), contenido de antocianinas monoméricas totales (apartado 2.1.11), eficiencia de
encapsulacion (apartado 2.1.12), actividad antioxidante (apartado 2.1.13) y propiedades
de flujo (apartado 2.1.14).

Los experimentos se realizaron al menos por triplicado, y los datos fueron reportados como
la media * desviaciones estandar. El analisis de varianza (ANOVA) y la prueba
comparativa por pares de Tukey se llevaron a cabo utilizando un nivel de confianza del
95%. El analisis estadistico se realizo utilizando el software estadistico Minitab v.16 (State
College, PA, EE. UU.).

3.2 Resultados y discusion

En la Figura 3-2 se muestran imagenes de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
y/o goma ardbiga obtenidos mediante liofilizacion. Los productos obtenidos fueron de
aspecto fino homogéneo y conservaron el color caracteristico del jugo de agraz. Ademas,
a diferencia del jugo de agraz liofilizado sin maltodextrina, estos polvos fueron facilmente

manejables y no se adherian a las superficies (Figura 3-2).

Figura 3-2. Imagenes de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante
liofilizacion

S
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3.2.1 Propiedades fisicoquimicas y morfoldgicas de los polvos de
jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos

mediante liofilizacion

Las coordenadas de color CIELAB de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma ardbiga obtenidos mediante liofilizacion se muestran la Tabla 3-2. La luminosidad
(L") de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina fue mayor que la de los polvos con
goma arabiga (p<0.05) (Tabla 3-2). En el caso de los polvos de jugo de agraz con mezclas
de maltodextrina y goma arabiga, se obtuvieron valores de luminosidad intermedios entre
los polvos sin mezcla de agentes encapsulantes. Todas las muestras mostraron valor de
a* mayores que 35 y angulos de todo (h) menores que 10, que son caracteristicos de
coloraciones rojizas relacionadas con la presencia de antocianinas del jugo de agraz
(Mansour et al., 2020; Nogueira et al., 2019).

Tabla 3-2. Parametros de color de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma aréabiga obtenidos
mediante liofilizacion.

Muestras L* a* b* he Croma
GA 51.2+10°? 35.1+14°2 3.4+03b% 57+09P 353+342

MD:GA 25:75 54.2+09P°¢ 36.6+102 19+04% 29+072% 36.7+1.02°
MD:GA50:50 55.2+04° 38.9+05° 18+02?% 27+04?% 39.0+05°
MD:GA 75:25 53.4+0.7° 39.1+0.8°" 19+0.1% 28+02?% 39.1+0.8°

MD 542+0.6> 36.6+0.32 14+012 22+022 36.6+0.32°
Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05).

En la Tabla 3-3 se muestra la actividad de agua, el contenido de humedad y la solubilidad
en agua de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos
mediante liofilizacién. Todas las muestras mostraron contenidos de humedad entre el 4 y
el 5%. Ademas, los polvos de jugo de agraz con goma arabiga o sus mezclas con
maltodextrina mostraron menor actividad acuosa que los polvos con solo maltodextrina.
Este comportamiento pudo ser debido a que la goma arabiga, al ser un hidrocoloide, posee
una alta capacidad de ligar agua y por eso disminuye la cantidad de agua libre presente
en cada sistema. Resultados similares de contenido de humedad y actividad acuosa han
sido reportados en estudios encapsulacion de extractos de antocianinas provenientes de

pétalos de azafran (Mahdavee Khazaei et al., 2014).
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Los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma ardbiga mostraron una alta
solubilidad en agua (>91.9%), siendo mayor este parametro en los polvos con mezclas de
los dos coadyuvantes. Yu & Lv (2019) reportaron porcentajes de solubilidad similares para
polvos liofilizados de extractos de antocianinas de rosa con maltodextrina y goma arabiga,
y este comportamiento fue atribuido a la estructura porosa, que da lugar a una mayor area
superficial disponible para la hidratacién en los liofilizados con encapsulante.

Tabla 3-3. Actividad de agua, contenido de humedad y solubilidad en agua de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion.

Muestras Actividad de agua Humedad (%) Solubilidad (%)
GA 0.11+0.012 42+0.2° 91.9+1.72
MD:GA 25:75 0.15+0.01° 4.7+0.43P 95.8+0.7°
MD:GA 50:50 0.13+0.012 42+0.2° 94.9 £ 0.3 3P
MD:GA 75:25 0.21+0.01°¢ 50+0.1° 94.5+0.523P
MD 0.27+0.01¢ 43+0.1° 93.2+0.9 3P

Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05).

En la Figura 3-3 se muestran imagenes de microscopia electrénica de barrido de los polvos
obtenidos mediante liofilizacion a partir de mezclas de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga. Los polvos de jugo de agraz con los diferentes agentes encapsulantes
mostraron la morfologia tipica de productos liofilizados, con forma de un vidrio fragmentado
(Fredes et al.,, 2018; Pudziuvelyte et al., 2020). Ademas, las muestras presentaron
diferencias en el tamafo de las particulas atribuidas a la etapa de molienda (Mahdavee
Khazaei et al., 2014).
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Figura 3-3. Imagenes de microscopia electrénica de barrido de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
ylo arabiga obtenidos mediante liofilizacién.
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Los espectros de FTIR de los materiales de encapsulacién utilizados y de los polvos
liofilizados de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma ardbiga se muestran en la Figura
3-4.

El espectro del jugo de agraz mostré bandas a 3298 cm™ correspondiente al estiramiento
de grupos —OH, a 1712, 1630y 1521 cm~* asociada al estiramiento de dobles enlaces C=C
y a 1024 cm? asociada al estiramiento de los grupos C-O de los alcoholes (Alzate-
Arbelaez et al., 2019).

El espectro de la maltodextrina mostré bandas a 3300 cm™ (estiramiento O—H), 2905
cm™ (estiramiento asimétrico C—H;), 1641 cm™ (grupos carboxilo libres), 1150 cm™
(estiramiento C-0), 1005 cm™ (estiramiento C-O) y 929 cm™ (estiramiento C-O-C de

enlace glicosidico; CH; flexion fuera del plano) (Ballesteros et al., 2017; Tao et al., 2017).

La goma arabiga mostré un espectro similar al de maltodextrina con bandas a 3429 cm™
(estiramiento O—H ), 2930 cm™ (pico de baja intensidad relacionado con grupos carboxilo
libres), 1590 cm™ (estiramiento C=0) y a 1039 cm™ (estiramiento de grupos C-O)
(Mansour et al., 2020; Xue et al., 2019).

Los espectros de los polvos de jugo de agraz con diferentes relaciones de maltodextrina y
goma arébiga (GA, MD:GA 25:75, MD:GA 50:50, MD:GA 75:25 y MD) presentaron las
mismas bandas caracteristicas de los ingredientes que los componian, por lo cual no se
observaron indicios de interacciones quimicas entre los compuestos de pared y los

compuestos caracteristicos del jugo de agraz.

Debido a la similitud de los espectros en esta region del infrarrojo medio para los dos
materiales encapsulantes, los espectros de los polvos con diferentes proporciones de

maltodextrina y goma arabica fueron también muy similares.



Capitulo 3 47

Figura 3-4. Espectros FTIR de: (a) jugo de agraz; (b) maltodextrina; (c) goma arabiga; polvos de jugo de agraz
con: (d) GA, (e) MD:GA 25:74, (f) MD:GA 50:50, (g) MD:GA 75:25 y (h) MD obtenidos mediante liofilizacién.
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3.2.2 Propiedades tecnoldgicas de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante

liofilizacion

En la Tabla 3-4 se muestran las propiedades de flujo de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacién. Los polvos de jugo de
agraz con goma arabiga (GA) y las mezclas MD:GA 25:75, MD:GA 50:50 y MD:GA 75:25
mostraron similares valores de densidad aparente. Mientras que las mezclas MD:GA 75:25
mostraron valores mas bajos de densidad aparente que los polvos con solo maltodextrina
(MD). Por otro lado, los polvos con goma arabica (GA) o maltodextrina (MD) mostraron
similares valores de densidad compactada. Mientras que las mezclas MD:GA 25:75
mostraron un aumento en este parametro respecto de los polvos con solo maltodextrina

(MD). Todas las muestras mostraron angulos de reposo y valores de indice de Hausner y
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de Carr caracteristicos de materiales con buena fluidez. En patrticular, los polvos de jugo
de agraz con solo maltodextrina (MD) mastraron los valores mas bajos de angulo de reposo
y de indice de Carr, indicando mejores propiedades de flujo, en comparacién con los polvos
de jugo de agraz con goma arébica (GA) o sus mezclas con maltodextrina (MD:GA 25:75,
MD:GA 50:50 y MD:GA 75:25).Pudziuvelyte y col. (2020) reportaron que el uso de
maltodextrina sola en comparacién con el uso de mezclas de maltodextrina con otros
ingredientes da lugar a mejores indices de Hausner y Carr, cuando liofilizaron extracto de
Elsholtzia ciliata.

Tabla 3-4. Propiedades de flujo de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma ardbiga obtenidos
mediante liofilizacion.

R’v?ggin 2;22?}?3 C(?rﬁgzggga Indice de Indlceode Angulo doe
(kg/m?) (kg/m?) Hausner Carr (%) reposo (°)
GA 402+4.63 423 +2.83° 1.05+0.02% 500+1.13 30.51+15"
MD:GA 25:75 404 +25% 430+3.9°¢ 1.06+0.01° 597+0.6" 28.62+0.8°
MD:GA 50:50 407 £3.1% 425+4.3° 1.04+0.012 4.15+0.7% 28.81+25"
MD:GA 75:25 395+6.2% 414+6.02 1.04+0.022 461+12% 2846+35P°
MD 410 £+ 9.5 416+5.82° 1.01+0.032 3.49+12?% 21.01+38%?

Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05).

3.2.3 Contenido de

antioxidante (DPPH) de polvos de jugo de agraz con

compuestos bioactivos y capacidad

maltodextrina y/o goma arabiga

La Figura 3-5 muestra el contenido de polifenoles totales y de antocianinas monoméricas
de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante
liofilizacion. Los polvos de jugo de agraz con maltodextrina mostraron contenidos de
compuestos fendlicos més altos que las muestras con goma arabiga sola o mezclada con
maltodextrina. Por otro lado, los polvos MD o las mezclas MD:GA 75:25 mostraron los
mayores contenidos de antocianinas monomeéricas totales, indicando que la recuperacion
de antocianinas en el material obtenido por liofilizacién se vio favorecida por el uso de una

mayor proporcion de maltodextrina, en comparacion con goma arabiga.
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Figura 3-5. Contenido de polifenoles totales (a) y de antocianinas monomeéricas totales (b) de los polvos de
jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion
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EAG: equivalentes de 4cido gélico; C3G: cinidina 3 glucésido. Diferentes superindices indican diferencias
estadisticamente significativas (p<0.05).

La eficiencia de encapsulacion de polifenoles totales fue similar para los polvos de jugo de
MD y GA (Figura 3-6), mientras que los polvos con las mezclas de los coadyuvantes
(MD:GA 25:75, MD:GA 50:50, MD:GA 75:25) mostraron eficiencias de encapsulacion mas
bajas que las obtenidas usando cada coadyuvante individualmente. Ballesteros y col.
(2017) evaluaron la encapsulacién de compuestos fendlicos extraidos de residuos de café
usando distintos coadyuvantes (maltodextrina, goma arabica y mezclas de ambos) y
métodos de deshidratacion (liofilizacibn y secado por atomizacion). Estos autores
encontraron una mayor eficiencia de encapsulaciéon de polifenoles en los polvos con solo
maltodextrina obtenidos mediante liofilizacion. Ademas, observaron una disminucién de la

actividad antioxidante al emplear mezclas de maltodextrina con goma arabiga.

Los polvos MD y las mezclas MD:GA 75:25 mostraron eficiencias de encapsulacion de
antocianinas de ~89%, mientras que en las muestras MD:GA 50:50 se observé un
descenso del 20% en este parametro. Los polvos MD:GA 25:75, mostraron eficiencias de
encapsulacion de antocianinas similares a la de los polvos MD y MD:GA 75:25. Este
comportamiento podria estar indicando que la mezcla de maltodextrina y goma arabiga en
proporciones de 75:25 y 25:75 genera un efecto sinérgico que permite alcanzar eficiencias
de encapsulacion similares a las obtenidas usando maltodextrina sola (~89%). Sin

embargo, en los polvos MD:GA 50:50 la eficiencia de encapsulacion de antocianinas
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decrece significativamente, siendo similar a las obtenidas en los polvos con solo goma
arabiga (GA).

Figura 3-6. Eficiencia de encapsulacion de polifenoles totales y de antocianinas monoméricas totales de los
polvos de jugo agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion.
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Diferentes superindices indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05), para cada parametro
evaluado.

La actividad antioxidante de los polvos liofilizados de jugo de agraz con mezclas de
maltodextrina y/o goma arabiga se muestra en la Figura 3-7. Los polvos GA, MD:GA 25:75,
MD:GA 50:50 y MD:GA 75:25 mostraron similar capacidad antioxidante. Mientras que, los
polvos MD mostraron una leve disminucion en la actividad antioxidante (8%), respecto de
las demas muestras. En este sentido, a pesar de que estos polvos presentaron el mayor
contenido de polifenoles totales (Figura 3-5 a) estas diferencias no generaron aumentos
en la capacidad antioxidante. Yu & Lv (2019) reportaron resultados similares al
correlacionar el contenido de polifenoles totales con la capacidad antioxidante de polvos
microencapsulados de residuos de rosa con maltodextrina y goma arabiga obtenidos por

liofilizacion y secado por atomizacion.
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Figura 3-7. Actividad antioxidante determinada por el método DPPHe de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion.
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EAG: equivalentes de acido galico; C3G: cinidina 3 glucdsido. Diferentes superindices indican diferencias
estadisticamente significativas (p<0.05).

3.3 Conclusiones

Los polvos obtenidos a partir de mezclas de jugo de agraz con maltodextrina, goma arabiga
y sus combinaciones mostraron baja actividad acuosa (aw <0.36), alta solubilidad en agua
(>91%), buena fluidez y eficiencia de retencion de polifenoles (>69%) y de antocianinas
(>71%). Se observo que los polvos de jugo de agraz con goma arabiga, o sus mezclas con
maltodextrina, mostraron menor actividad acuosa y contenido de humedad que los
productos obtenidos mezclando el jugo solo con maltodextrina. Mientras que, los polvos
en lo que se us6 solo maltodextrina mostraron mayores contenidos de polifenoles totales
y de antocianinas y mejores propiedades de fluidez y compresibilidad. En los polvos de
jugo de agraz con mezclas de los dos coadyuvantes se observl una disminucion en la
eficiencia de encapsulacién de compuestos fendlicos, en comparacion con los productos
obtenidos mezclando el jugo solo con maltodextrina o goma arabiga. En los estudios de
espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier, no se detectaron interacciones
guimicas entre los componentes del jugo de agraz y los agentes encapsulantes en ninguna

de las formulaciones evaluadas



Capitulo IV. POLVOS DE JUGO DE AGRAZ
CON MALTODEXTRINA Y/O GOMA
ARABIGA OBTENIDOS MEDIANTE SECADO
POR ATOMIZACION

Introduccion

La tecnologia de secado por atomizacion es una de las mas utilizadas en la industria
alimentaria para la obtenciéon de productos en polvo tales como leche, sabores, bebidas
instantaneas, sopas, te, huevo, entre otros (Berk, 2018). Esta tecnologia tiene la ventaja
de ser econdmica, escalable, versétil y que permite trabajar en continuo (lbarz & Barbosa
Canovas, 2005).

La maltodextrina es el material encapsulante mas usado a nivel industrial para la obtencién
de productos en polvo mediante secado por atomizacidon porque posee buenas
propiedades de formacién de pelicula, presenta baja higroscopicidad y buena solubilidad
(Shishir & Chen, 2017). Ademas, este polimero actualmente se encuentra incluido en la
lista de ingredientes generalmente reconocidos como seguros (GRAS) de la FDA. Por otro
lado, otros autores han empleado mezclas de maltodextrina con goma arabiga para reducir
costos y lograr mayores eficiencias de retencion de compuestos bioactivos (Archaina,

Vasile, Jiménez-Guzman, et al., 2019; Bednarska & Janiszewska-Turak, 2020).

Archaina y col. (2019) Reportaron que la combinacion de maltodextrina y goma ardbiga
permitié la obtencion mediante secado por atomizacién de polvos de jugo de flor de jamaica
con buena fluidez, alta solubilidad y capacidad antioxidante. Yu & Lv (2019) encontraron

gue los polvos del extracto de antocianinas de Rosa rugosa con mezclas de maltodextrina
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y goma arabiga obtenidos por secado por atomizacion conservaron mejor el color rojo en
las coordenadas a*, H° y C y una eficiencia de encapsulacién de antocianinas del 75% y
de compuestos fendlicos de 86%. Bednarska & Janiszewska-Turak (2020) reportaron que
el uso de mezclas de maltodextrina y goma arabiga permitio la obtencién de polvos de jugo
de Aronia melanocarpa Elliott con alto contenido de compuestos fendlicos (~3000 mg/100
g) y antocianinas (1694-2028 mg/100 g).

En el presente capitulo se analizé la influencia del agente encapsulante (maltodextrina y
goma arabiga) sobre las propiedades fisicoquimicas, tecnoldgicas y la eficiencia de
encapsulacion de polvos de jugo de agraz obtenidos mediante secado por atomizacioén.
Este trabajo corresponde al primer estudio de encapsulacién de compuestos bioactivos del
jugo de agraz por medio de la tecnologia de secado por atomizacién, utilizando estos

agentes encapsulantes.

4.1 Materiales y métodos

4.1.1 Materiales

Se empled jugo de agraz con las siguientes caracteristicas fisicoquimicas: Solidos
solubles: 13.27; solidos totales: 11.6; pH: 2.91; actividad acuosa: 0.97; polifenoles totales:
2032.5 mg EAGI/L,; antocianinas totales: 371.5 mg C3G/L; actividad antioxidante: 19.1 mg
EAG/g

Como agentes encapsulantes se emplearon Maltodextrina DE 18-22 (Tecnhas S.A,

Medellin, Colombia) y Goma arabiga (Tecnas S.A, Medellin, Colombia).
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4.1.2 Preparacion de las formulaciones de jugo de agraz con

maltodextrina y/o goma arabiga

Al jugo de agraz (80%) se le afiadi6 20% de material encapsulante que correspondia a
maltodextrina (MD), goma arébiga (GA) y una combinacion de iguales proporciones de
MD:GA (Tabla 4-1). Todas las dispersiones se homogenizaron bajo agitacion constante
usando un Agitador Vertical EUROSTAR 20 (IKA, Staufen, Alemania) a 800 rpm, hasta su

completa disolucion

Tabla 4-1. Formulaciones empleadas para la preparacion de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.

Muestra Jugo de agraz Maltodextrina Goma Arabiga
(9/100 g) (9/100 g) (9/100 9)
MD 80 20 -
MD:GA 80 10 10
GA 80 - 20

4.1.3 Secado por atomizacion

El proceso de secado por atomizacion se realiz6 en las instalaciones del Instituto de
Ciencia y Tecnologia de Alimentos de la Universidad Nacional de Colombia sede Bogota.
Las dispersiones de jugo de agraz con material encapsulante, de acuerdo con las
formulaciones de la Tabla 4-1, se llevaron al equipo Mini Atomizador de laboratorio marca
BUCHI B-290 (Flawil Suiza) con las siguientes variables de proceso: flujo de entrada de
aire 414 L/h, temperatura de entrada de aire 170°C, flujo de alimentacién de la muestra 8
ml/min, de acuerdo con el protocolo descrito por (Franceschinis et al., 2014). Al final de la
operacion se recolectaron los polvos depositados en el colector del equipo y se guardaron

en un matraz hermético para su posterior analisis (Figura 4-1).
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Figura 4-1. Proceso de preparacion de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga
obtenidos mediante secado por atomizacion.

i
Aol Maltodextrina G.‘”f’a
Muestra agraz (g/100 g) arabiga SR
(g/100 g) S (9/100 g) : é
MD 80 20 - [
MD:GA 80 10 10
GA 80 - 20
Mezclado Secado por atomizacién

4.1.4 Caracterizaciéon de los productos obtenidos

La caracterizacion de los polvos se realizé empleando los métodos descritos en el capitulo
II: 2.1.5 (FTIR), 2.1.6 (color), 2.1.7 (analisis morfoldgico), 2.1.8. (contenido de humedad y
actividad de agua), 2.1.9 (solubilidad en agua), 2.1.10 (contenido de polifenoles totales),
2.1.11. (contenido de antocianinas monoméricas totales), 2.1.12 (eficiencia de
encapsulacion (%)), 2.1.13. (actividad antioxidante DPPH) y 2.1.14. (propiedades de flujo)

4.2 Resultados y discusion

En la Figura 4-2 se muestran imagenes de los polvos obtenidos mediante secado por
atomizacion a partir de mezclas de jugo de agraz con maltodextrina (MD), goma arabiga
(GA) y maltodextrina: goma arabiga (MD:GA). Se obtuvieron polvos de aspecto fino
homogéneo y color caracteristico (Tabla 4-2). Los polvos MD:GA y GA mostraron una
apariencia homogénea (sin apelmazamiento), mientras en que las muestras MD se
observaron algunas particulas adheridas entre ellas.

Figura 4-2: Imagenes de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arédbiga obtenidos mediante
secado por atomizacion.

MD:GA

MD: maltodextrina; GA: goma arabiga
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4.2.1 Propiedades fisicoquimicas y morfoldgicas de los polvos de
jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos

mediante secado por atomizaciéon

La luminosidad (L") de los polvos GA fue mayor que la de los polvos MD (p<0.05) (Tabla
4-2), mientras que, los polvos GA y MD:GA mostraron similitudes en esta caracteristica
(p>0.05). Este comportamiento se puede atribuir a la diferencia de color de los materiales
MD y GA constituyentes de los polvos. Otros autores han reportado que el color de la goma
arabiga es el responsable de una mayor luminosidad en los productos encapsulados (Yu
& Lv, 2019).

Tabla 4-2: Parametros de color de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma ardbiga obtenidos
mediante secado por atomizacién

Muestras L* ar b* h Croma
MD 475+0.22 456+ 05° 6.1+01°¢ 76+01°¢ 46.0+05°
MD:GA 527+25%b 459+ 04° 3.8+£0.3°P 47+0.3° 46.0+04°
GA 55.0+1.8°P 422+16° 26+022 36+022 423+16°

Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05).

Por otro lado, los polvos MD y MD:GA mostraron mayores valores de a* que los polvos
GA, indicando una coloracion mas rojiza. No se encontraron diferencias significativas entre
los valores de a* de las muestras MD y MD:GA. Ademas, los polvos MD y MD:GA
mostraron mayores valores de C y h, que los polvos GA, indicando que el uso de
maltodextrina sola 0 mezclada con goma arabiga permitié una mejor preservacion del color
de los polvos, en comparacion con la goma arabiga. Resultados similares fueron

reportados por Pieczykolan & Kurek (2019) y Silva y col. (2013).

En la Tabla 4-3 se muestran los valores de contenido de humedad, actividad acuosa y
solubilidad en agua de los polvos obtenidos mediante secado por atomizacién a partir de
mezclas de jugo de agraz con maltodextrina (MD), goma arabiga (GA) vy
maltodextrina:goma arabiga (MD: GA). Todas las muestras mostraron similares valores de
actividad acuosa (aw ~0.3), indicando que los agentes encapsulantes empleados no

afectaron este parametro. Los polvos GA mostraron mas bajo contenido de humedad que
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las muestras MD. En el caso de los polvos MD:GA se observaron contenidos de humedad
intermedios entre los polvos MD y GA.

Todas las muestras presentaron una alta solubilidad en agua (>95%), lo cual es adecuado
para su incorporacion en formulaciones acuosas de alimentos. Varios estudios han
reportado que la encapsulaciéon por medio de la tecnologia de secado por atomizacion,
utilizando maltodextrina y goma arabiga como materiales de pared, da lugar a polvos de
facil reconstitucion a temperatura ambiente, con valores de solubilidad superiores al 90%
(Mahdavi et al., 2016; Pieczykolan & Kurek, 2019b; Sarabandi et al., 2019).

Tabla 4-3: Actividad de agua, porcentaje de humedad y solubilidad en agua de los polvos de jugo de agraz
con maltodextrina y/o goma ardbiga obtenidos mediante secado por atomizacion

Muestras Actividad de agua (aw) Hur(T;/i)dad Solubilid(a;/do)en agua
MD 0.28+£0.022 54+03° 95.0+0.3%2
MD:GA 0.29+0.012 51+0.22% 96.7+1.0°"
GA 0.30+0.012 47+03°2 96.4+1.0%

Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05)

En la Figura 4-3 se muestran Imagenes de microscopia electronica de barrido de los polvos
obtenidos mediante secado por atomizacién a partir de mezclas de jugo de agraz con
maltodextrina (MD), goma arabiga (GA) y maltodextrina: goma arabiga (MD:GA).

El uso de maltodextrina como agente encapsulante permitié la obtencion de particulas
esféricas de superficie lisa y homogénea. Los polvos GA y MD:GA presentaron superficies
irregulares con algunas hendiduras. La formacién de estas hendiduras en la superficie de
las particulas obtenidas por secado por aspersién ha sido atribuida a la contraccion de las
particulas debido a la drastica pérdida de humedad seguida del enfriamiento (Ibrahim Silva
et al., 2013).
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Figura 4-3. Imagenes de microscopia electrénica de barrido de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
y/o goma arébiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
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En la Figura 4-4 se muestran los espectros de infrarrojo de los polvos obtenidos mediante
secado por atomizacion a partir de mezclas de jugo de agraz con maltodextrina (MD), goma
arabiga (GA) y maltodextrina: goma arabiga (MD: GA). Ademas, se muestran los espectros

de jugo de agraz, maltodextrina y goma arabiga para comparacion.
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Los espectros de los polvos MD, MD:GA y GA mostraron sefiales caracteristicas de cada
uno de los componentes de la formulacion. En el caso de los polvos MD y MD:GA se
detectaron sefales caracteristicas de maltodextrina a 3300 cm™ (estiramiento grupos O—
H), 2905 cm™ (estiramiento asimétrico grupos C—H2), 1641 cm (grupos carboxilo libres),
1150 cm™ (estiramiento grupos C—0), 1005 cm™ (estiramiento grupos C-0), y 929 cm™
(C-O-C estiramiento de enlaces glicosidicos; CH- flexion fuera del plano) (Ballesteros et
al., 2017; Tao et al., 2017). Ademas, los polvos MD:GA y GA mostraron sefales
caracteristicas de la goma arabiga a 3429 cm (-OH), 2930 cm™ (grupos carboxilo libres),
1590 cm™ (estiramiento C=0) y a 1039 cm™ (estiramiento C—O) (Mansour et al., 2020; Xue
et al., 2019). Adicionalmente, en todos los polvos, se observaron bandas caracteristicas
del jugo de agraz a 3298 cm (estiramiento -OH), 1712, 1630 y 1521 cm™ (estiramiento
C=C) y 1024 cm™ (C-O) (Alzate-Arbelaez et al., 2019).

Figura 4-4: Espectros FTIR de (a) jugo de agraz; (b) maltodextrina; (c) goma arabiga; polvos de jugo de agraz

con: (d) maltodextrina; (e) goma arabiga y (f) maltodextrina:goma ardbiga obtenidos mediante secado por
atomizacion.
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4.2.2 Propiedades tecnolégicas de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado

por atomizacion

En la Tabla 4-4 se muestran la densidad aparente, la densidad compactada, el indice de
Hausner, el indice de Carr y el &ngulo de reposo de los polvos obtenidos mediante secado
por atomizaciéon a partir de mezclas de jugo de agraz con maltodextrina (MD), goma
arabiga (GA) y maltodextrina: goma arabiga (MD:GA). Los polvos MD, MD:GA y GA
mostraron valores similares de densidad aparente (p>0.05). Ademas, todas las muestras
se compactaron luego de ser sometidas a impactos verticales, mostrando valores mayores
de densidad compactada que de densidad aparente. Este comportamiento pudo ser debido
a la presencia de fuerzas de atraccion y friccion entre las microparticulas del polvo (Lopez
Cérdoba & Goyanes, 2017). Si se comparan los resultados con los obtenidos por
liofilizacion (seccion 3.2.2), las densidades en el secado por atomizacion son menores, lo
cual puede estar relacionado con las altas velocidades de evaporacion de agua que se
logran a altas temperaturas, lo que da lugar a particulas grandes con una estructura
porosa. Similares resultados fueron reportados por otros autores cuando secaron por
atomizacion extracto de cascara de berenjena (Sarabandi et al., 2019) y extracto de
zumagque (Caliskan & Dirim, 2016).

Con respecto a los indices de Hausner y Carr, no se encontraron diferencias significativas
entre los diferentes materiales encapsulantes usados, obteniendo valores entre 1.1y 1.2,
y entre 13 y 18%, respectivamente. De acuerdo con lo reportado en la literatura, polvos
con indice Hausner menores que 1.2 e indice de Carr entre 11y 20% tienen buena fluidez

y compresibilidad (United States Pharmacopeia - National Formulary, 2007).

En general, los polvos mostraron valores de angulo de reposo entre 22 y 35°, los cuales
son caracteristicos de materiales con buena fluidez (Tabla 4-4). Los polvos MD mostraron
mejor fluidez que los polvos GA (Tabla 4-4). En el caso de los polvos MD:GA, se obtuvieron
angulos de reposo intermedios entre los polvos MD y GA (Tabla 4-4). Sarabandi y col.
(2018, 2019) reportaron angulos de reposo bajos para polvos obtenidos por secado por

atomizacion de jugo de manzana y extracto de piel de berenjena.
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Tabla 4-4: Propiedades de flujo de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos
mediante secado por atomizacion.

Densidad Densidad . .. Angulo de
Indice de Indice de Carr
Muestras  aparente  compactada Hausner %) reposo
(kg/m®) (kg/m®) )
MD 302 £ 242 353+17%2 1.2+0.10°2 176+ 30%2 229+0472
MD:GA 323 £ 152 389+ 11 1.1+0.042 13.6+29%2 29.2+3.3°
GA 329+5.2+2 404 + 23° 1.2+0.06°2 16.3+4572 345+27°¢

Diferentes superindices en la misma columna indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05).

4.2.3 Contenido de compuestos bioactivos y capacidad
antioxidante (DPPH) de polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga

En la Figura 4-5 se muestra el contenido de polifenoles totales de los polvos obtenidos

mediante secado por atomizacién a partir de mezclas de jugo de agraz con maltodextrina

(MD), goma arabiga (GA) y maltodextrina: goma arabiga (MD:GA).

Figura 4-5: Contenido de polifenoles totales de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga
obtenidos mediante secado por atomizacion.
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EAG: equivalentes de acido gdlico. Diferentes superindices indican diferencias estadisticamente significativas
(p<0.05).
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Los polvos MD mostraron un mayor contenido de polifenoles totales que los polvos GA.
Ademas, se observo que la mezcla MD:GA permitié obtener polvos con mayor contenido
de compuesto fendlicos, en comparacion con las muestras MD y GA. Varios estudios han
reportado que la maltodextrina atrapa mejor dentro de su estructura los polifenoles
provenientes de matrices vegetales en comparacion con la goma arabiga (Archaina,

Vasile, Jiménez-Guzman, et al., 2019; Sarabandi et al., 2019).

Por otro lado, se observaron diferencias entre el contenido de antocianinas monoméricas
de los polvos MD, MD:GA y GA (Figura 4-6). Los polvos MD mostraron mayor contenido
de antocianinas que las muestras GA; mientras que, las muestras MD:GA mastraron
contenidos de antocianas intermedios entre GA y MD. Comportamientos similares fueron
observados Pieczykolan y Kurek (2019). Estos resultados estan en concordancia con los
obtenidos en analisis de color (Tabla 4-2), y con lo reportado por otros autores (Mahdavee
Khazaei et al., 2014; Mansour et al., 2020; Nogueira et al., 2019), sugiriendo que los polvos
con mayor contenido de antocianinas presentan mayores valores en la coordenada a* y

angulo tono (h).

Figura 4-6: Contenido de antocianinas monomeéricas totales de los polvos de jugo de agraz con maltodextrina
y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
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C3G: equivalentes de cianidina 3 glucosido. Diferentes superindices indican diferencias estadisticamente
significativas (p<0.05).
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La Figura 4-7 muestra la eficiencia de encapsulacién de compuestos fendlicos y
antocianinas en los polvos obtenidos mediante secado por atomizacion a partir de mezclas
de jugo de agraz con maltodextrina (MD), goma arabiga (GA) y maltodextrina: goma
arabiga (MD:GA). Todas las muestras mostraron eficiencias de encapsulacion de
compuestos fendlicos superiores al 80%, siendo mayor la retencion de estos compuestos
en los polvos MD:GA (p<0.05). Por otro lado, los polvos GA y MD:GA mostraron similares
eficiencias de encapsulacion de antocianinas, mientras que en los polvos MD la retencion
de antocianinas se increment6 en un 18%. Estos resultados fueron similares a los de
Ballesteros y col. (2017) quienes reportaron que el uso de maltodextrina permitié la
obtencion de polvos con una mayor eficiencia de encapsulacion de flavonoides de café
(73%), en comparaciéon con el uso de goma arabiga sola o0 combinada con maltodextrina.

Figura 4-7: Eficiencia de encapsulacion de polifenoles totales y de antocianinas monoméricas totales de los
polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
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Diferentes superindices indican diferencias estadisticamente significativas (p<0.05), para cada parametro
evaluado.
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La Figura 4-8 muestra la actividad antioxidante determinada por el método DPPH- de los
polvos obtenidos mediante secado por atomizacion a partir de mezclas de jugo de agraz
con maltodextrina (MD), goma arébiga (GA) y maltodextrina: goma arabiga (MD:GA).

Los polvos MD mostraron mayor actividad antioxidante que los polvos GA. Ademas, se
observo que la mezcla MD:GA permitio obtener polvos con mayor actividad antioxidante,
en comparacion con las muestras MD y GA. Este comportamiento es en concordancia con
el contenido de polifenoles totales de los polvos (Figura 4-5), sugiriendo una correlaciéon
entre la actividad antioxidante y la concentracion de compuestos fendlicos de los
productos. Sarabandiy col. (2019) reportaron que los polvos obtenidos a partir de mezclas
de extractos de cascaras de berenjena con maltodextrina mostraron una mayor actividad
antioxidante que los obtenidos usando goma arabiga como material encapsulante.

Figura 4-8: Actividad antioxidante determinada por el método DPPH- de los polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
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EAG: equivalentes de &cido gélico; C3G: cinidina 3 glucdsido. Diferentes superindices indican diferencias

estadisticamente significativas (p<0.05).

4.3 Conclusiones

La utilizacién de maltodextrina, goma arabiga y la combinacion de las dos, como materiales

de pared para encapsulacién de jugo de agraz por medio de secado por atomizacion,
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permitieron obtener polvos con caracteristicas de color deseables en tonalidades rojizas;
con bajos contenidos de humedad (<5.4%) y actividad de agua (aw<0.30) y con
caracteristicas favorables de solubilidad en agua (>95%) y de fluidez.

Los polvos con maltodextrina y goma arabiga presentaron el mayor contenido de
polifenoles totales y la mas alta actividad antioxidante (DPPHe) (5.7 y 2.5 mg EAG/Q).
Mientras que el mayor contenido de antocianinas monomeéricas totales fue para la muestra
con solo maltodextrina (0.9 mg C3G/g).

Del analisis de los espectros de infrarrojo por transformada de Fourier de las muestras en
polvo y de sus constituyentes, se concluye que no se presentaron interacciones quimicas

en el proceso de microencapsulacion.

Todos los porcentajes de eficiencia de encapsulacién de polifenoles estuvieron por encima
del 80%, la muestra con maltodextrina y goma arabiga retuvo el mayor porcentaje de
polifenoles totales (87%) y la muestra con solo maltodextrina retuvo el mayor porcentaje

de antocianinas monomeéricas totales (96%).



Capitulo V. APLICACION DE POLVOS DE
JUGO DE AGRAZ OBTENIDOS MEDIANTE
LIOFILIZACION Y SECADO POR
ATOMIZACION COMO INGREDIENTES DE
BEBIDAS HIDRATANTES

Introduccion

En los ultimos afios se ha incrementado el interés por reemplazar los colorantes sintéticos
por naturales , debido a la preferencia de los consumidores y a los efectos negativos sobre
la salud generados por el consumo de aditivos sintéticos (Porfirio et al., 2020; Wallace &
Giusti, 2011).

Las antocianinas son pigmentos de color rojo, hidrosolubles, ampliamente distribuidos en
el reino vegetal que han demostrado un alto potencial de aplicacion en industrias
alimentarias, farmacéuticas y cosméticas. Estas son reconocidas no solo por sus
propiedades colorantes, sino también por su actividad antioxidante, antiinflamatoria, y
quimioprotectora (Luzardo-Ocampo et al., 2021; Sharif et al., 2020). Varios estudios han
evaluado el efecto de la incorporacién de extractos de antocianinas en formulaciones de
alimentos tales como bebidas isotdnicas enriquecidas con polvo liofilizado de maqui
(Aristotelia chilensis), asai (Euterpe oleracea) y endrino (Prunus spinosa) (Gironés-
Vilaplana et al., 2014) y bebidas con extracto de antocianinas de cdscara de berenjena
(Solanum melongena) (Arrazola et al., 2014). Gironés-Vilaplana y col. (2011) evaluaron la
estabilidad de bebidas a base de zumo de limén enriquecido con maqui durante el

almacenamiento encontrando que el contenido total de antocianinas tendié a disminuir en
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todas las bebidas almacenadas a 25°C, mientras que estas pérdidas fueron de menor
intensidad a 4°C. Arocas y col. (2013) compararon la estabilidad de tres colorantes rojos
naturales: acido carminico (E120), enocianina (E163) y zanahoria negra (E163) y tres
artificiales: rojo allura (E129), azorrubina (E122) y ponceau 4R (E124), encontrando que
los pigmentos naturales fueron mas afectados por los cambios de pH y de altas
temperaturas. Robert y col. (2010) compararon la cinética de degradacion de las
antocianinas encapsuladas y no encapsuladas de jugo de granada, encontrando que la
degradacién de los polifenoles y las antocianinas en el jugo fresco fue mas rapida que en
el jugo microencapsulado, lo cual sugiere que la microencapsulaciéon constituye una
alternativa para mejorar la estabilidad de antocianinas cuando se incorporan como

colorantes naturales en matrices alimentarias.

En el presente capitulo se evalud el potencial de aplicacion de los polvos de jugo de agraz
con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion y secado por
atomizacion como ingredientes para la elaboracion de bebidas. Se evaluaron los atributos
de color, el contenido de polifenoles y de antocianinas totales y la actividad antioxidante
de los productos.

5.1 Materiales y métodos

5.1.1 Materiales

Se emplearon los polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos
mediante liofilizaciébn y secado por atomizacion descritos en los capitulos Il y 1V,
respectivamente. Para la elaboracion de las bebidas se adquirieron los siguientes
ingredientes: sorbato de potasio (Panreac — Barcelona, Espafa), fosfato de potasio
(Yequim - Bogota, Colombia) y propionato de calcio (Polyaromas - Bogota, Colombia). El
cloruro de sodio, la sacarosa y el jugo de limén (pH 4.6, acidez titulable 1.15) se adquirieron

en un mercado local de la ciudad de Bogota D.C. (Colombia).
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5.1.2 Preparacion de bebidas adicionadas de polvos de jugo de
agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos

mediante liofilizacion y secado por atomizacion

Las formulaciones empleadas para la preparacion de las bebidas adicionadas de polvos
de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma ardbiga obtenidos mediante liofilizacion y
secado por atomizacion se muestran en la Tabla 5-1. Estas formulaciones fueron elegidas
teniendo en cuenta lo reportado por Gironés-Vilaplana y col. (2013).

Tabla 5-1. Formulaciones empleadas para la elaboracion de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de
agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion y secado por atomizacion

Cantidad empleada

Agua (mL) 80 80
Jugo de limén (mL) 20 20
Sacarosa (g) 7.5 7.5
Polvo de jugo de agraz (g) - 5
Cloruro de sodio (mg) 20 20
Fosfato de potasio (mg) 6 6
Sorbato de potasio (mg) 33 33
Benzoato de sodio (mQ) 16 16

En la Tabla 5-2 se muestra la codificacién de las distintas formulaciones de bebidas
obtenidas y la composicion de los polvos de jugo de agraz empleados para su preparacion.

Tabla 5-2. Detalle de la obtencién de los polvos de jugo de agraz, utilizados como ingredientes para elaboracion
de las bebidas isotonicas.

Tecnologia de  Formulacion de los polvos de jugo de agraz usados

Muestra obtencion del Jugo de agraz Maltodextrina ~ Goma arabiga
polvo (g/100 g) (9/100 g) (9/100 g)
B_LGA 70 - 30
B_LMG 25:75 70 7.5 22.5
N Liofilizacion
B_LMG 50:50 70 15 15

B_LMG 75:25 70 22.5 7.5
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Tecnologia de  Formulacion de los polvos de jugo de agraz usados

Muestra obtencién del Jugo de agraz Maltodextrina ~ Goma arébiga
polvo (9/100 g) (g/100 q) (9/100 g)

B_LMD 70 30 -

B_SMD 80 20 -
Secado por

B_SMG S 80 10 10
atomizacion

B_SGA 80 - 20

BC - - - -

MD: maltodextrina; GA: goma arabiga; MG: relacion maltodextrina : goma arébiga

5.1.3 Caracterizacion de las bebidas

El color se determind usando un colorimetro HUNTERLAB (ColorQuest® XE, Virginia,
USA) y se expreso en coordenadas CIELAB y CIELCH. El contenido de polifenoles totales
se cuantific6 mediante el método de Folin Ciocalteau (Singleton et al., 1999). El contenido
de antocianinas monomeéricas totales se determind empleando el método diferencial de pH
(Giusti & Wrolstad, 2005). La actividad antioxidante se evalu6 mediante el método del
radical libre DPPH- (Brand-Williams et al., 1995).

Los experimentos se realizaron por triplicado, y los datos fueron reportados como la media

+ desviacion estandar.

5.2 Resultados y discusion

5.2.1 Aparienciay color de bebidas adicionadas de polvos de jugo
de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos
mediante liofilizacion y secado por atomizacion

En la Figura 5-1se muestran imagenes de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de

agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion (B_LGA;
B_LMG 25:75; B_LMG 50:50; B_LMG 75:25; B_LMD) y secado por atomizacion (B_SGA;
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B_SMG; B_SMD). Todas las bebidas fueron translicidas y no se observaron particulas en

suspension, lo que indica una buena solubilidad de los polvos liofilizados en la formulacién.

Figura 5-1. Imégenes de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma
arabiga obtenidos mediante liofilizaciéon y secado por atomizacién: (a) control (BC); (b) B_LGA; (c) B_LMG
25:75; (d) B_LMG 50:50; (e) B_LMG 75:25; (f) B_LMD; (g) B_SGA; (h) B_SMG; (i) B_SMD

. ———
. e — — — — e

—— ‘h!‘f

@ ® © @ © @ () 0

En la Tabla 5-3 se muestran las coordenadas de color CIELAB de las bebidas adicionadas
de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante
liofilizacion. Los polvos liofilizados de jugo de agraz con solo maltodextrina dieron lugar a
bebidas con mayor luminosidad (B_LMD), en comparacién con los polvos con solo goma
arébiga (B_LGA) (Tabla 5-3). Las bebidas B_LMG 25:75; B_LMG 50:50 y B_LMG 75:25
mostraron valores intermedios de luminosidad entre B_LMD y B_LGA. Todas las bebidas
adicionadas de polvos de jugo de agraz mostraron menor luminosidad que la muestra

control (p<0.05), indicando coloraciones mas oscuras (Tabla 5-3).

Las bebidas adicionadas con polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga
mostraron valores de coordenada a* y de angulo de tono caracteristicos de coloraciones
rojizas (Tabla 5-3); mientras que la bebida control (BC) mostré valores de coordenada a*
y angulo h caracteristicos de coloraciones ligeramente verdosas (Tabla 5-3). La saturacion
del color fue mas alta en las bebidas con polvo de jugo de agraz que en la bebida control
(Tabla 5-3).

Las diferencias de color (AE*) respecto de la bebida control fueron mas bajas para las
bebidas B_LMD que para las bebidas B_LGA; B_LMG 25:75; B_LMG 50:50; mientras que
las bebidas B_ LMD y B_LMG 75:25 mostraron similitudes en este parametro. Este
comportamiento esta en concordancia con las diferencias observadas en los valores de

luminosidad y en las coordenadas a* y b*.
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Tabla 5-3. Coordenadas CIELAB de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con maltodextrina

y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion

Muestra L* a* b* he Croma AE *
B_LGA 40.9£0.9%2 10.5+0.4Ya 9.8+1.6Y2 429+3.8%a 14.4+1.3va 15.6+1.0°
B LMG 25:75 41.2+0.6%a 10.6+0.1V° 10.1+0.1V2 43.5+0.2%2 14.6+0.1Y-2 15.5+0.4b
B LMG 50:50 41.1+0.1%2> 10.5+0.1VP  9.9+0.1Y2 43.2+0.2%a 14.4+0.2¥2 15.4+0.1°
B_LMG 75:25 42.3+0.4%bc  10.3+0.1Ya 9.5+0.1V2 42.8+0.1%2 14.0+0.1Y2 14.4+0.2%
B_LMD 43.0+0.3%¢  10.0+#0.1va 9.2+0.2¥a 425+0.5%2 13.5+0.2¥2 13.7+0.12
BC 51.310.1Y -0.9+£0.1 X 8.2+0.1*% 96.2+0.3Y 8.2+0.1 %

Letras superindices mayusculas (X,Y) indican diferencias significativas con la muestra control y mindsculas
(a,b,c) diferencias entre grupos, con un nivel de confianza del 95% (p<0.05); para cada pardmetro evaluado.

Las coordenadas de color CIELAB de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz
con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacién se
muestran en la Tabla 5-4. En general, las bebidas adicionadas de polvos obtenidos
mediante secado por atomizacién (B_SMD; B_SMG; B_SGA) presentaron una coloracién
mas rojiza que las que fueron adicionadas de polvos liofilizados (B_LGA; B_LMG 25:75;
B LMG 50:50; B LMG 75:25; B_LMD). Este comportamiento fue atribuido a que la
cantidad de jugo empleada en la formulacion de los polvos liofilizados fue menor a la que

se utilizé en los polvos obtenidos mediante secado por atomizacion.

Las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con solo maltodextrina (B_SMD)
mostraron menor luminosidad que las bebidas con polvos con goma arabiga (B_SGA)
(p<0.05), indicando coloraciones méas oscuras (Tabla 5-4). Las muestras B_SMG

mostraron valores intermedios de luminosidad entre B_SMD y B_SGA.

Por otro lado, se observé que las bebidas adicionadas de polvos obtenidos mediante
secado por atomizacion (B_SMD; B_SMG; B_SGA) mostraron valores mas altos de
coordenada a* que las bebidas con polvos liofilizados, lo cual est4 en concordancia con su
coloracién mas rojiza. Ademas, las bebidas con polvo de jugo de agraz mostraron valores

de angulo h caracteristicos de tonos rosa. Los resultados de croma indicaron que la bebida
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control mostré una menor saturacion de color que las bebidas con polvos de jugo de agraz
(Tabla 5-4).

Las diferencias de color entre la bebida control y las demés bebidas estuvieron en el rango
entre 20.7 y 23.0. Estas fueron atribuidas a la presencia de antocianinas en los polvos de
jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por

atomizacion.

Tabla 5-4. Coordenadas CIELAB de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con maltodextrina
y/o goma arébiga obtenidos mediante secado por atomizacion

muestra L* a* b* he Croma AE *

B_SMD 33.8+0.2%a 14.0+0.2Y2 7.8+0.3%2 29.1+0.5%2 16.1+0.3Y2 23.0+0.1°

B_SMG 35.6+0.3*b 157+0.3YP 8.7+0.3*P 29.0+0.6*2 18.0+0.4Y> 22.9+0.3°

B_GA 37.4+0.1 %¢ 14.5+0.1Y2 8.2+0.4%3a 295+0.9%a 16.6+0.3Y?2 20.7+0.22
BC 51.3+0.1Y -0.9+0.1% 8.2+0.1% 96.2+0.3 ¥ 8.2+0.1% ---

Letras superindices mayusculas (X,Y) indican diferencias significativas con la muestra control y mindsculas
(a,b,c) diferencias entre grupos, con un nivel de confianza del 95% (p<0.05); para cada parametro evaluado.

5.2.2 Contenido de polifenoles totales de bebidas adicionadas de
polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga

obtenidos mediante liofilizacion y secado por atomizacion

En la Figura 5-2 se muestra el contenido de polifenoles totales de las bebidas adicionadas
de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante
liofilizacion. La bebida control presentd un contenido de polifenoles de 69.9 + 2.5 mg
EAG/100 mL, atribuido a la presencia de jugo de limon. Varios autores han reportado que
el jugo de limén es una fuente natural de polifenoles, principalmente flavonas, flavonoles,

flavanonas y acidos hidroxicinamicos (Abad-Garcia et al., 2014; Fejzié & Cavar, 2014).

Las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga
obtenidos mediante liofilizacion (B_LGA; B_LMG 25:75; B_LMG 50:50; B_LMG 75:25;

B_LMD) presentaron un incremento en el contenido de polifenoles totales del 70%, en
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comparacion con la bebida control (BC), mostrando valores entre 113.4— 126.2 mg
EAG/100 mL. Gironés-Vilaplana y col. (2013) reportaron contenidos de polifenoles totales
de 73.91, 42.10 y 45.41 mg EAG/100 ml para bebidas adicionas con polvos de maqui
(Aristotelia chilensis), asai (Euterpe oleracea) y endrino (Prunus spinosa),

respectivamente.

Figura 5-2. Contenido de polifenoles totales de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion
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EAG: equivalentes de acido galico. Letras superindices mayusculas (X,Y) indican diferencias significativas con
la muestra control y minusculas (a,b,c) diferencias entre grupos, con un nivel de confianza del 95% (p<0.05).

El contenido de polifenoles totales de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz
con maltodextrina y/o goma ardbiga obtenidos mediante secado por atomizacién se
muestra en la Figura 5-3. Estas bebidas (B_SMD; B_SMG; B_SGA) presentaron un
incremento en el contenido de polifenoles totales del 60%, en comparacion con la bebida
control, y una disminucion de alrededor del 7% respecto de las bebidas con polvos
liofilizados. Resultados similares fueron reportados por Wu y col. (2021) cuando prepararon
galletas adicionadas de polvos de concentrado de grosella negra (Ribes nigrum) con
proteina de suero de leche obtenidos mediante liofilizacion y secado por atomizacién y las

sometieron a un proceso de digestion in vitro. Reportaron que después de la digestién en
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medio acido el contenido de polifenoles totales fue méas alto en las galletas con polvo
liofilizado, sugiriendo que la tecnologia de liofilizacion podria tener un efecto mas positivo
en la conservacion de compuestos fendlicos en comparacion con el secado por
atomizacion.

Figura 5-3. Contenido de polifenoles totales de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con
maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
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EAG: equivalentes de &cido galico. Letras superindices mayusculas (X,Y) indican diferencias significativas con
la muestra control y minusculas (a,b,c) diferencias entre grupos, con un nivel de confianza del 95% (p<0.05).

5.2.3 Contenido de antocianinas monomeéricas totales de bebidas
adicionadas de polvos de jugo de agraz con maltodextrina
y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacién y secado

por atomizacion

En la Figura 5-4 se muestra el contenido de antocianinas monoméricas totales de las
bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga

obtenidos mediante liofilizacion. La bebida control presenté un contenido de antocianinas
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monomeéricas de 0.06 mg C3G/100 mL, mientras que las bebidas con polvos de jugo de
agraz mostraron concentraciones de antocianinas entre 1.6 y 1.9 mg C3G/100 mL. Porfirio
y col. (2020) reportaron contenidos de antocianinas entre 2.5y 2.7 mg C3G/100 mL para
bebidas isotonicas adicionadas de extracto de jabuticaba (Myrciaria jaboticaba (Vell.)

Berg.))

Figura 5-4. Contenido de antocianinas monomeéricas totales de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de
agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion.
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C3G: cianidina 3 glucésido. Letras superindices mayusculas (X,Y) indican diferencias significativas con la
muestra control y minusculas (a,b,c) diferencias entre grupos, con un nivel de confianza del 95% (p<0.05).

En el caso de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de agraz con maltodextrina y/o
goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion, el contenido de antocianinas
monomeéricas totales vario entre 2.3 y 3.5 mg C3G/100 ml (Figura 5-5), siendo mayor la
concentracion en las bebidas B_SMD que en B_SGA. Este comportamiento es en
concordancia con la cantidad de antocianinas presente en los polvos de jugo de agraz
empleados en la formulacion y con las diferencias de color observadas entre las bebidas
(Tabla 5-4). Estudios anteriores han reportado que el contenido de antocianinas en bebidas
isoténicas esta relacionado con el valor de la coordenada a* de las mismas (Gironés-
Vilaplana et al., 2013, 2014; Porfirio et al., 2020).
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Figura 5-5. Contenido de antocianinas monoméricas totales de las bebidas adicionadas de polvos de jugo de
agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
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C3G: cianidina 3 glucosido. Letras superindices mayusculas (X,Y) indican diferencias significativas con la
muestra control y mindsculas (a,b,c) diferencias entre grupos, con un nivel de confianza del 95% (p<0.05).

5.2.4 Actividad antioxidante de bebidas adicionadas de polvos de
jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos

mediante liofilizacion y secado por atomizacién

En la Figura 5-6 se muestra la actividad antioxidante de las bebidas adicionadas de polvos
de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion. Las
bebidas adicionadas con polvo de jugo de agraz mostraron valores de capacidad
antioxidante similares a la de la bebida control (p>0.05), lo que indica que la presencia de
polifenoles y de antocianinas del jugo de agraz en las bebidas no afecté significativamente
este pardmetro. Observaciones similares fueron reportadas por Gironés-Vilaplana y col.

(2014) para bebidas isotonicas a base de mezclas de jugo de limén con asai.
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Figura 5-6. Actividad antioxidante determinada por el método DPPH - de las bebidas adicionadas de polvo
de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma arabiga obtenidos mediante liofilizacion.
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EAG: Equivalentes de acido galico. Letras superindices mayusculas (X,Y) indican diferencias significativas con
la muestra control y minusculas (a,b,c) diferencias entre grupos, con un nivel de confianza del 95% (p<0.05).

En la Figura 5-7 no se observaron diferencias estadisticamente significativas entre los
valores de actividad antioxidante para la bebida control y las bebidas adicionadas con

polvos de jugo de agraz obtenidos mediante secado por atomizacién (p>0.05).

Varios autores han observado una correlacion lineal entre el contenido de polifenoles
totales y su actividad inhibitoria frente al radical DPPH+ (Garrido Makinistian et al., 2019).
Sin embargo, se ha reportado que existe una concentracion por encima de la cual se
alcanza una meseta en la que la actividad antiradicalaria se hace independiente de la
concentracion de compuestos fendlicos (Limanto et al., 2019). Por lo que este
comportamiento pudo ser debido a que la concentracién de compuestos antioxidantes del
jugo de limon presente en todas las bebidas supera el limite por debajo del cual la actividad

antiradicalaria depende de la concentracién de polifenoles totales.
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Figura 5-7. Actividad antioxidante determinada por el método DPPH - de las bebidas adicionadas de polvo
de jugo de agraz con maltodextrina y/o goma aréabiga obtenidos mediante secado por atomizacion.
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EAG: Equivalentes de &cido gélico. Letras superindices mayusculas (X,Y) indican diferencias significativas
con la muestra control y minusculas (a,b,c) diferencias entre grupos, con un nivel de confianza del 95%
(p<0.05).

5.3 Conclusiones

El uso de polvos de jugo de agraz obtenidos mediante liofilizacion y secado por
atomizacion como ingredientes de bebidas permitié incrementar su contenido de
compuestos bioactivos. Se obtuvieron bebidas translucidas con una coloracion rojiza
originada por la presencia de antocianinas, siendo mayor la saturacién de color en las
bebidas con polvos de jugo de agraz obtenidos mediante secado por atomizacion. La
adicion de polvos de jugo de agraz obtenidos por liofilizacion o secado por atomizacion no
afecté la actividad antioxidante de las bebidas, independientemente del agente
encapsulante empleado. Estos resultados sugieren que los polvos de jugo de agraz
obtenidos mediante liofilizacién y secado por atomizacién pueden ser potencialmente

empleados como colorantes naturales en bebidas.



6 CONCLUSIONES GENERALES Y
RECOMENDACIONES

La maltodextrina como coadyuvante de liofilizacién de jugo de agraz permitio la obtencion
de polvos faciles de manipular, con baja actividad acuosa, alta solubilidad en agua, buena
fluidez, con contenidos de compuestos bioactivos y capacidad antioxidante deseables. El
contenido de maltodextrina en las muestras afecté significativamente caracteristicas como
el contenido de compuestos bioactivos, la capacidad antioxidante, la luminosidad y la
densidad aparente de los polvos de jugo de agraz. Las muestras con 30% y 50% de
maltodextrina mostraron la mayor eficiencia de encapsulacién de antocianinas (89%) y

polifenoles (98%), respectivamente.

Los polvos de jugo de agraz obtenidos mediante liofilizacion con maltodextrina y/o goma
arabiga mostraron caracteristicas fisicoquimicas aptas para productos en polvo, como por
ejemplo baja actividad acuosa, alta solubilidad en agua y fluidez. La eficiencia de
encapsulacion de polifenoles y antocianinas fue superior para los productos en los cuales
se utilizaron los materiales maltodextrina y goma arabiga por separado en lugar de sus
mezclas. El uso de maltodextrina sola como coadyuvante de liofilizacion de jugo de agraz
dio lugar a polvos con mayores contenidos de polifenoles y antocianinas totales, asi como

también mejores propiedades de fluidez.

El uso de los materiales de pared compuestos por maltodextrina, goma ardbiga y la
combinacion de los dos para la encapsulacion de jugo de agraz por medio secado por
atomizacion, dio lugar a polvos con bajos contenidos de humedad, actividad de agua, con
alta solubilidad en agua y fluidez y con caracteristicas de color y contenido de compuestos
bioactivos deseables. La actividad antioxidante, el contenido de polifenoles totales y la

eficiencia de encapsulacion de polifenoles fueron superiores para las muestras en las
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cuales se utilizé la mezcla de los dos materiales maltodextrina y goma arabiga. Mientras
gue el contenido de antocianinas monoméricas, asi como también la eficiencia de

encapsulacion de antocianinas fueron mas altos para la muestra con sélo maltodextrina.

En los estudios de espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier, no se
detectaron interacciones quimicas entre los componentes del jugo de agraz y los agentes

encapsulantes en ninguna de las formulaciones evaluadas.

Los polvos de jugo de agraz obtenidos mediante liofilizacién y secado por atomizacion con
maltodextrina y/o goma arabiga utilizados como ingredientes de bebidas permitieron
incrementar su contenido de polifenoles y de antocianinas monomeéricas totales, asi como
también dieron lugar a bebidas con tonalidades rojizas debido a la presencia de
antocianinas. Sin embargo, los polvos de jugo de agraz no afectaron la actividad
antioxidante de las bebidas, independientemente del agente encapsulante y de la
tecnologia empleados.

La utilizacion de maltodextrina y/o goma ardbiga como materiales de pared para la
encapsulacion de jugo de agraz por medio de liofilizacién y secado por atomizacion,
permiti6 obtener polvos aptos para emplearse como ingredientes funcionales en la

formulaciéon de nuevos alimentos.

Como investigaciones futuras se recomienda realizar una evaluacion técnica de la
estabilidad de los polvos de jugo de agraz obtenidos mediante liofilizacion y secado por
atomizacion, para determinar su vida Gtil y las mejores condiciones de empaque y
almacenamiento. También se sugiere someter a las bebidas con adicién de polvo de jugo

de agraz a una evaluacién desde el punto de vista sensorial.
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Abstract: Andean blueberry (Vaccinium meridionale Swartz) fruits are an underutilized source of
anthocyanins and other valuable bioactive phytochemicals. The purpose of this work was to obtain
Andean blueberry juice powders via freeze-drying processing and evaluate the effect of maltodextrin
as a drying aid on their physicochemical, technological, microstructural, and bioactive characteristics.
Andean blueberry juices were mixed with variable proportions of maltodextrin (20-50%); freeze-dried;
and characterized in terms of their tristimulus color, Fourier transform infrared spectra (FTIR),
moisture content, water activity, morphology, water solubility, flow properties, total polyphenols and
anthocyanins content, and DPPH®-scavenging capacity. The powders obtained presented suitable
characteristics in terms of their water activity (<0.5), solubility (>90%), and bioactive compound
recovery (>70% for total phenolics, and >60% for total monomeric anthocyanins), with antioxidant
activities up to 4 mg equivalent of gallic acid/g of dry matter. Although an increased content of
maltodextrin resulted in lower concentrations of phytochemicals, as expected, it also favored an
increased % recovery (over 90% of total phenolics at the highest maltodextrin proportion) and
improved their flow properties. Freeze-dried juice powders are a potential alternative for the
stabilization and value addition of this fruit as a new source of functionality for processed foods.

Keywords: anthocyanins; antioxidant activity; bioactive compounds; colorants; fruit juices;
polyphenols; wild blueberry

1. Introduction

The use of natural ingredients has received widespread attention in recent years due to its high
demand in different industrial fields such as food, pharmaceutics, and cosmetics [1]. In particular, in
the food industry there is a growing interest in the extraction, characterization, and stabilization of
new natural ingredients that can be further incorporated into functional foods.

The genus Vaccinium (family Ericaceae) comprises about 450 species, known for their high content
of phytochemicals [2]. Andean blueberry (Vaccinium meridionale Swartz) is a wild shrub with few
commercial exploitations that grows in the Andean region of South America at 2300-3300 m above
sea level (m.a.s.l.) [3]. Several studies have reported that Andean blueberry fruits are a rich source
of bioactive compounds, such as anthocyanins, flavonoids, and phenolic acids, which have been
associated with antioxidant, anticarcinogenic, and anti-inflammatory properties [4-6].

Molecules 2020, 25, 5635; d0i:10.3390/molecules25235635 www.mdpi.com/journal/molecules
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Andean blueberry fruits are commonly marketed either fresh or processed into jellies and jams,
with a very low supply of derived value-added products [4]. Andean blueberry juice is very attractive
to small-scale food processors of rural areas because it is easy to produce and has adequate sensory
properties [7]. Indeed, several studies had reported that Andean blueberry juice has a high potential
for use as an antioxidant additive or functional ingredient in foods because it is rich in polyphenols
and has a high antioxidant capacity [3,4]. However, as with most fruit juices Andean blueberry
juices are susceptible to microbial spoilage and degradation due to their high moisture content.
Moreover, the anthocyanin content and antioxidant capacity of Andean blueberry juice are significantly
reduced during storage [3,8]. Therefore, it is necessary to develop strategies to increase their storage life.

The dehydration of fruit juices is a promising approach to obtain highly stable dried powders
that are more resistant to microbial and oxidative degradation, light in weight, and readily soluble;
furthermore, it enables room temperature storage over longer periods [9]. Several drying techniques are
available for the production of food powders at an industrial scale, with freeze drying and spray-drying
being the most successful methods for fruit juice powder production [10].

Freeze drying is a low-temperature dehydration process that removes ice or frozen solvent
through sublimation and has the advantages of being flexible, straightforward, and easily
scalable [11,12]. Additionally, freeze-drying is suitable for the processing of heat-sensitive active
compounds, because substances are not exposed to high temperatures, unlike in conventional air-drying
and spray-drying [12,13]. Nonetheless, fruit juices are generally difficult to dry due to their high
content of sugars and organic acids, which make the dried products extremely hygroscopic, adhesive,
and very susceptible to degradation during storage. Therefore, food-grade drying aids (carriers),
such as maltodextrin and gum Arabic, have been added to spray-dried or freeze-dried fruit juices [9,14].

Maltodextrins are polysaccharides obtained by the partial enzymatic or acid hydrolysis of
starch that consist of 3-D-glucose units linked mainly by glycosidic bonds a(1—4). These low-cost
carbohydrate polymers feature good film-forming properties, a high water solubility, and a neutral
taste and aroma [10]. It has been reported that maltodextrins allow obtaining juice powders with a
good stability against oxidation, ease of handling, improved solubility, and extended shelf life [10].
Several studies have been carried out to evaluate the optimal drying conditions for different fruit
juices. Lachowicz et al. [15] studied the effect of maltodextrin and inulin on the protection of natural
antioxidants in powders made of Saskatoon berry fruit, juice, and pomace, finding that the freeze-drying
process using these wall materials led to the highest content of polyphenolic compounds and antioxidant
activity. Pudziuvelyte et al. [16] encapsulated Elsholtzia ciliata ethanolic extract by freeze-drying using
skim milk, sodium caseinate, gum Arabic, maltodextrin, 3-cyclodextrin, and resistant maltodextrin,
alone or in mixtures of two or four encapsulants. The highest value of encapsulation efficiency of
phenolic compounds was obtained for powders prepared using sodium caseinate alone or in a mixture
with resistant maltodextrin and maltodextrin.

The aim of the current work was to develop freeze-dried Andean blueberry juice powders for
potential applications as ingredients with bioactive characteristics. The effect of the addition of
different maltodextrin concentrations (20-50%) on the moisture content, water activity, water solubility,
bulk density, flow properties, color attributes, morphology, polyphenols and anthocyanins content,
and antioxidant capacity of the juice powders was evaluated. To the best of our knowledge, this is the
first report on powders from freeze-dried Andean blueberry juice.

2. Results and Discussion

2.1. Andean Blueberry Juice Properties

The physicochemical properties of the Andean blueberry juice used in this work are presented in
Table 1. The juice was characterized by a relatively high content of soluble solids (13.27 °Brix) and high
concentrations of antioxidants, both total phenolic compounds and anthocyanins, which are expected
to be more stable at the mildly acidic pH of this product (2.91) [17]. In fact, the juice presented a
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DPPH radical scavenging capacity of 19.1 mg GAE/g dw. These characteristics, along with its deep
ruby color, similar to that of Tannat or Merlot wines, and sweet characteristic taste highlight that
this product is suitable for consumption as fresh juice with antioxidant features or for addition as a
functional ingredient. The composition of berry fruits and juices depends on the cultivar, maturity
stage, and agro-climatic conditions. In particular, the characteristics of Andean blueberry could be
more variable because it grows as a wild shrub. According to previous reports, Andean blueberry fruits
at maturity stages have a soluble solids content ranging between 12 and 18 °Brix, a pH between 2.5 and
3.0, a dry solid content between 17% and 23%, total monomeric anthocyanins between ~329 + 28 mg
cyd-3-glu/100 g, and phenolic compounds ~758.6 + 62.3 mg gallic acid equivalent/100 g [3,18].
Franco et al. found similar values to those reported in this study (Table 1) when they evaluated
the physicochemical properties of Andean blueberry nectar [19]. Casati et al. [20] evaluated the
physicochemical characteristics from berries juices cultivated in Argentina (blueberry, elderberry,
blackcurrant, and maqui berry), finding soluble solids contents ranging between 9.0 and 14.8 °Brix,
a pH between 3.4 and 4.2, a water activity between 0.983 and 0.989, total polyphenol contents between
2970 and 9340, and total monomeric anthocyanins contents between 288 and 1795.4 mg cyd-3-glu/L.

Table 1. Physicochemical properties of the Andean blueberry juice.

Physicochemical Property Value
Soluble solids content (°Brix) 13.27 £ 0.05
Dry solid content (%) 116+ 0.3
pH 291 +0.07
Water activity 097 +0.01
L*=227+04
a*=225+04
Color coordinates (CIELAB) b*=78+05
h=192+19
c=232+08
Total polyphenol content (mg GAE/L) 2032.5 +41.7
Monomeric anthocyanin content (mg cyd-3-glu/L) 3715 +20.1
Antioxidant capacity (mg GAE/ g dw) 191+03
mg GAE: milligrams equivalents of gallic acid; g dw: grams of dry matter; mg cyd-3-glu: milligrams of

cyanidin 3-glucoside.

2.2. Physicochemical and Morphological Properties of the Juice Freeze-Dried Powders

Mixtures of the extracted blueberry juices and maltodextrin with no further ingredients were
prepared and subjected to freeze drying processing to obtain juice powders. The general appearance
of the juice powders obtained with the addition of maltodextrin is shown in Figure 1; unlike the
maltodextrin-free freeze-dried juice (Figure S1, Supplementary Material), these powders were solid,
easily manageable, and did not adhere to solid surfaces.

M D 20% M D 30% MD 40% M D 30%

Figure 1. Images of freeze-dried powders obtained using different maltodextrin (MD) concentrations.



Anexo A. Publicaciones cientificas

87

Molecules 2020, 25, 5635 40f 15

The CIELAB color coordinates of Andean blueberry juice powders are given in Table 2.
Compared to the deep ruby color of the pure juice, the colors of the powders were dark fuchsia pink.

The lightness of the Andean blueberry juice powders increased when the maltodextrin concentration
increased from 20% to 40% (i.e., a lighter color). Above this material amount, a slight decrease in
this parameter was observed (Table 2). Other authors have also described a higher lightness after the
addition of higher maltodextrin amounts [21].

Table 2. Color parameter of Andean blueberry juice freeze-dried powders obtained with different
concentrations of maltodextrin.

Maltodextrin % 5 S
Concentration (%) L a b h Chroma
20 472+083  423+052 26+042  36+052 423+052
30 542+06° 366+03° 14+01b 22102 366+03P
40 567+11°¢  356+06P 34+042 55+06¢ 35806
50 527+17%  380+27b 29+042  43+07° 381+27P

Different letters within the same column indicate significant differences (p < 0.05).

Hue angle (/) and chroma are a very important color attributes that characterize the perception and
the purity and intensity of the color, respectively. All the powders showed low / values (i.e., closest to
the angle for red (0°)), as expected in this type of products (Table 2).

The samples with maltodextrin at 20% showed the higher values of chroma, indicating the highest
intensity of color. Above this concentration, non-significant differences between the chroma values of
the samples were observed (Table 2). As expected, the samples with a higher Andean blueberry juice
concentration (maltodextrin at 20%) showed the higher values of coordinate a* (indicating redness)
(Table 2).

The moisture content and the water activity of the Andean blueberry freeze-dried powders ranged
from 4.0% to 9.0% and from 0.2 to 0.5, respectively (Table 3). The longer shelf life of dried products is
closely related to lower moisture content and water activity. It has been reported that, in dried food
powders with a low water activity (aw < 0.6), no microbial proliferation occurs, and the product could
be considered fully stable in that respect [22]. Similar results were obtained for sumac extract powders
by Caliskan et al. [14].

Table 3. Moisture content, water activity, and water solubility of Andean blueberry juice freeze-dried
powders obtained with different concentrations of maltodextrin.

Maltodextrin Moisture Content Water Activity Water Solubility
Concentration (%) (%) (aw) (%)
20 61+042 0.31 +0.032 94.6+042
30 43+01° 0.27 +0.012 932092
40 540120 0.41+005° 92.8£0.82
50 86+03°¢ 0.52+0.01¢ 91.1+05?

Different letters within the same column indicate significant differences (p < 0.05).

The microstructure of the encapsulated dried fruit extracts is relevant to their water reconstitution
behavior, flowability, and other techno-functional characteristics; although it is mainly dependent on
the type of encapsulant and the drying technique, it can vary according to the extract-encapsulant
interactions and ratio [23]. Figure 2 shows SEM images of the freeze-dried Andean blueberry
juice powders obtained using different concentrations of maltodextrin. All the images show the
typical morphology of freeze-dried powders, with an irregular glassy shape [12,16]. In this case,
the microstructure of the powders appeared to be mainly defined by the characteristic crystallinity of the
maltodextrin, even at lower (20%) encapsulant concentrations. This indicates that the thermodynamic
compatibility between maltodextrin and the Andean blueberry juice solids allows for obtaining
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amorphous but microscopically homogeneous encapsulated materials via freeze-drying, and suggests
that the macroscopical and techno-functional properties of these powders will be defined by those
of the encapsulant, thus enhancing their manageability as a powdery food ingredient. The observed
differences in the particle sizes might be attributed to the grounding of the freezing-dried cakes [24].
Gonzalez-Ortega et al. [25] encapsulated olive leaf extract by freeze-drying, reporting that a porous
cake was obtained due to the sublimation of the ice, giving rise to a structure made of a glassy
matrix containing air cells whose size and shape depended on the processing conditions used and the
composition of the initial system.

To evaluate the effect of freeze drying on the spectral characteristic of the juices and possible
interactions between the Andean blueberry juice solids and maltodextrin at the processing conditions,
the absorbance spectra of the powders in the mid-infrared region of electromagnetic radiation were
recorded. Figure 3 shows the infrared spectra (4000-500 cm™~!) of the Andean blueberry juice powders
obtained with different concentrations of maltodextrin. The spectra of the Andean blueberry juice and
the maltodextrin are shown for comparison. Andean blueberry juices featured characteristic bands
at 1712 em™ corresponding to -C=0 bonds, and at 1630 cm™ and 1521 cm™! previously associated
with the C=C vibrations of polyphenolic compounds from anthocyanin-rich berry extracts [26]. The IR
spectra of all Andean blueberry juice powders showed the characteristic bands of maltodextrin at
3300 cm™! (O-H stretching), 2905 cm™" (C-H, asymmetric stretching), 1641 cm™! (free carboxyl groups),
1150 em™! (C-O stretching), 1005 em™! (C-O stretching), and 929 cm~! (C-O-C stretching of glycosidic
bonds; CH; out of plane bending) [27]. The characteristic absorption bands of Andean blueberry juice
were also detected in the juice in the freeze-dried powders (Figure 3).

The absorbance of the bands located at 1630, 1521, 1410 and 1024 cm™!, associated with phenolic
compounds and in particular with the presence of anthocyanins [26], were quantitatively correlated
with the juice content of the powders, which indicates that FTIR-ATR measurements could be used
as fast technique to assess the actual juice content in this type of ingredients. The absence of bands
unrelated to either maltodextrin or Andean blueberry juice suggest that maltodextrin was an inert wall
material with no observable chemical interactions with the Andean blueberry juices.

2.3. Technological Features of the Juice Freeze-Dried Powders

Table 4 shows the flow properties of Andean blueberry juice freeze-dried powders obtained with
different concentrations of maltodextrin. The bulk density of the freeze-dried powders increased
with the increase in the maltodextrin concentration—i.e., the samples with lower maltodextrin
concentrations showed higher cohesiveness. The results obtained were similar to those determined for
freeze-dried powders containing cinnamon infusions (536-554 kg x m~3) [28] and sea buckthorn juice
(512.7 kg x m~3) [21]. All the powders showed an increase in their bulk density due to the tapping
suggesting the presence of attractive forces and friction [29]. On the other hand, the samples with a
maltodextrin concentration at 40% and 50% showed a slight decrease in the Hausner ratio and a lower
Carr index and angle of repose than the powders with 20% and 30% of wall material, indicating better
flow properties (Table 4). In general, higher maltodextrin proportions improved the flowability of
the freeze-dried juices. Similar observations were reported by Caliskan et al. [14] when analyzing the
effect of different amounts of maltodextrin addition on the powder properties of freeze-dried sumac
extract powders.
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at 20%

Maltodextri

Maltodextrin at 40%  Maltodextrin at 30%

Maltodextrin at 50%

Figure 2. Scanning electron microscopy (SEM) images of freeze-dried powders obtained using different
wall materials and mixtures.
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Figure 3. FTIR spectra of Andean blueberry juice (a); maltodextrin (b); and Andean blueberry juice
powders with maltodextrin at 20% (c), 30% (d), 40% (e), and 50% (f).

Table 4. Flow properties of Andean blueberry juice freeze-dried powders obtained with different
concentrations of maltodextrin.

Maltodextrin Bulk Density Tapped Density o Carr Index Angle of Repose
Concentration (%) kg x m3 kg x m—3 Hausner Ratio (%) ©)
20 470 £24° 545 £442 1220130 207£262 3542032
30 502 £202 615+ 17" 122012 156+ 04" 370052
40 585 +35° 674+ 39°¢ 110120 11.6£0.7¢ 363+112
50 595 + 41" 650 + 43 b< 11201° 61029 27.0209°

Different letters within the same column indicate significant differences (p < 0.05).

The water solubility of the freeze-dried powders is significant for its incorporation in food
systems [14]. All the freeze-dried Andean blueberry juice powders showed a similar water
solubility—i.e., close to 93%—regardless of the maltodextrin concentration added (Table 3).
This behavior can be attributed to the high solubility of maltodextrin in water and is in accordance with
the microstructure similarity of the powders obtained at different encapsulant proportions in the SEM
observations. Franceschinis et al. [30] reported a water solubility (%) of almost 100% for powders from
blackberry juice obtained by freeze and spray-drying. Several authors have reported that the water
solubility of freeze-dried powders depends on the morphology, the particle size, the inter-particle
voids of powders, and the properties of juice and carrier agents [29].

2.4. Bioactive Characteristics of Andean Blueberry Powders with Different Maltodextrin Additions

The determination of the active compound content of freeze-dried fruit juice powders is important
for estimating the powder amount necessary to reach a determined active compounds level in a
food formulation. Figure 4 shows the total polyphenol content and total monomeric anthocyanin of
freeze-dried Andean blueberry juice powders with different concentrations of maltodextrin. In general,
a decrease in the total polyphenol content and the total monomeric anthocyanin of the powders was
observed as the maltodextrin concentration in the formulations increased—i.e., as the juice amount
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in the powders decreased. The content of total phenolic compound ranged between 2.9 and 7.0 mg
GAE/g of dry matter, while the monomeric anthocyanins content ranged between 0.19 and 0.60 mg
cyd-3-glu/g of dry matter. The results obtained in this study were close to the ones previously reported
by Casati et al. [20] for freeze-dried blueberry (Vaccinium corymbosum) powders: phenolic contents of
7.69 mg GAE/g and total monomeric anthocyanins content of 0.74 mg/g.

0.7
0.6 zzx
z 5 :
2z E = 0.54
(=i o F
S o o £04]
o w £ o
) &5
20 S 2031
Qo o=
= £ °
e % 0.2
<
0.1
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20 30 40 50 20 30 40 50
Maltodextrin concentration (%) Maltodextrin concentration (%)

Figure 4. Total polyphenol content and total monomeric anthocyanin of freeze-dried Andean blueberry
juice powders with different concentrations of maltodextrin. Values with different superscript letters
are significantly different (p < 0.05).

On the other hand, the retention of phenolic compounds of the freeze-dried powders was
significantly improved with increasing the maltodextrin concentration in the formulations (Figure 5).
In all cases, retention percentages of phenolic compounds greater than 70% were obtained, with a
higher recovery in the powders with 50% of maltodextrin. The percentage of recovery of monomeric
anthocyanins increased significantly when the maltodextrin concentration increased from 20%
to 30% (Figure 5). However, above this concentration a significant decrease in anthocyanin
retention was observed. Romero-Gonzilez et al. [31], when working with maqui juice freeze-dried
powders, reported that the anthocyanin efficiency values decreased at a higher proportion of added
polysaccharides (maltodextrin, gum Arabic, inulin, and their blends). Fraceschinis et al. [30], when
working with freeze-dried blackberry powders, reported percentages of the retention of polyphenols
and anthocyanins of 73% and 75%, respectively.

Figure 6 shows the antioxidant activity of the freeze-dried powders obtained using different
maltodextrin (MD) concentrations. The DPPH*-scavenging activity of the freeze-dried powders
increased as the maltodextrin concentration in the formulation decreased. In this sense, a high
correlation (R?> = 0,99) between the polyphenol content and the antioxidant activity of the
powders was obtained, indicating a strong influence of the phenolic compound on this parameter.
This correlation between polyphenol content and antioxidant capacity was also observed by
Garrido-Makinistian et al. [32] in maqui powders obtained by spray-drying.

Garzon et al. reported that the high antioxidant activity of Andean blueberry fruits could be due
to the high concentration and the chemical structure of its phenolic compounds. They detected in this
fruit through high-performance liquid chromatography with photodiode array detection (HPLC-DAD)
and HPLC-electrospray ionization tandem mass spectrometry (ESI-MS/MS) the presence of bioactive
compounds with a strong antioxidant activity, such as monoglucosides of cyanidin and delphinidin,
chlorogenic acid, and quercetin [4].
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Figure 5. Recovery (%) of the total polyphenol content and total monomeric anthocyanin in freeze-dried
Andean blueberry juice powders with different concentrations of maltodextrin. Values with different
superscript letters are significantly different (p < 0.05).
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Figure 6. Antioxidant activity (DPPH® scavenging capacity) of the freeze-dried powders obtained using

different maltodextrin (MD) concentrations. Values with different superscript letters are significantly
different (p < 0.05).
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3. Materials and Methods

3.1. Materials

Andean blueberries (Vaccinium meridionale Swart) maturity stage 5 (100% dark purple) were
obtained in Raquira (Boyaca, Colombia) at 2150 m.a.s.l. The berries were examined previous to its
use to separate fruits with physical, mechanical, or microbial damage. The fruits were washed and
disinfected with a 100 mg L' of chlorine solution.

Maltodextrin (MD) dextrose equivalent (DE) 18-22 from Tecnas S.A. (Medellin, Colombia) was
used as a carrier. Folin-Ciocalteu reagent was purchased from Panreac (Barcelona, Spain) and gallic
acid was purchased from Merck (Darmstadt, Germany). 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl (DPPH?®)
reagent was purchased from Sigma-Aldrich (St. Louis, MO, USA). All the chemicals used were of
analytical grade.

3.2. Preparation of Andean Bluebery Juice and Freeze-Drying Formulations

Andean blueberry juices were squeezed from crushed fruits using a juice press extractor and
vacuum filtered through Whatman paper N °1.

Four formulations for freeze drying were obtained blending the juice (J) with maltodextrin
(MD) in the following ratios (J:MD): 80:20 (MD20), 70:30 (MD30), 60:40 (MD40), and 50:50 (MD50).
Maltodextrin was dissolved in the Andean blueberry juices under constant stirring using a EUROSTAR
20 vertical agitator at 800 rpm (IKA, Staufen, Germany). The homogenized formulations were poured
on aluminum trays for the freezing drying process.

In preliminary experiments, the freeze drying of pure juices (100:0) and its blend with maltodextrin
at 10% (90:10) was also assayed, but these formulations did not lead to stable juice powders (Table S1,
Supplementary Material).

3.3. Freeze Drying

All the formulations were frozen at —20 °C for 24 h and then dried using a BUCHI Lyovapor L-200
freeze dryer (Flawil, Switzerland). It was operated at —55 °C at a chamber pressure of 0.1 mbar for
48 h. The freeze-drying cakes were grounded to obtain powders and stored in hermetic flask until use.

3.4. pH and Soluble Solids Content

The pH was assessed using a digital pH meter (Oakton Instruments, Vernon Hills, IL, USA)
(AOAC 981.12). The soluble solids content was measured in the fruit juice using an Atago refractometer
model PR 101 (Atago CO., Tokyo, Japan) and expressed as °Brix (AOAC 932.12).

3.5. Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

FTIR analysis was performed using FT/IR-4100 equipment (JASCO, Hachioji, Tokyo, Japan)
equipped with a diamond single reflection attenuated total reflectance (ATR) module. Portions of the
samples (approximately 10 mg) were placed on the ATR accessory and analyzed under reflectance
mode. A total of 24 spectra per sample were acquired with 24 scans per spectrum with a spectral
resolution of 4 cm™! in the spectral interval 4000-450 cm™!. The measured spectra were recorded and
pre-treated with the built-in procedures for water elimination using the software Spectra Manager
(v.2.7, JASCO Hachioji, Tokyo, Japan).

3.6. Color

Color was measured using a tristimulus Minolta colorimeter (Konica-Minolta CR-10, Osaka,
Japan) and was reported in CIELab parameters (L*, a* and b* values), where L* was used to denote
lightness, a* redness (+) and greenness (-), and b* yellowness (+) and blueness (-).
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Hue angle (1) and chroma values were calculated using the following equations:
h= tm-l(l%), (1)
a

]1/2

Croma = [a'z +b? (2)

3.7. Morphological Analysis

The morphological characteristics of the freeze-dried powders were investigated by Scanning
Electron Microscopy (SEM) using a ZEISS EVO MA10 microscope (Carl Zeiss SMT Ltd., Cambridge,
UK). The powders were attached to stubs, coated with a layer of gold, and examined using an
acceleration voltage of 20 kV.

3.8. Moisture Content and Water Activity

Humidity content (%) was measured gravimetrically, drying the freeze-dried powders in an oven
at 105 °C until they reached a constant weight (AOAC, 1998). Values of water activity (ay) were
determined using an AqualLab Serie 3 TE (Pullman, WA, USA) apparatus (AOAC, 1998).

3.9. Water-Solubility

Water solubility was determined by blending 1 g of the freeze-dried powders with 100 mL of
distilled water at room temperature with continuous stirring at 1000 rpm for 5 min (IKA RT5 magnetic
stirring, Staufen, Germany). The rehydrated juice was centrifuged at 1500 rpm for 5 min and the
supernatant was dried at 105 °C until constant weight. The dry weight was used to calculate solubility
as a percentage.

3.10. Total Polyhenols Content

The total polyphenols content of Andean blueberry juice and powders was determined by
the Folin-Ciocalteu method [33]. Briefly, 400 uL of reconstituted juice was mixed with 2 mL of
Folin—Ciocalteu reagent (1:10 diluted). Then, 1.6 mL of sodium carbonate (7% w/v) was added to each
sample. After 30 min, the absorbance was measured at 760 nm using a spectrophotometer (X-ma
1200 Human Corporation, Loughborough, UK). The results were expressed as gallic acid equivalents
(GAE) per gram of dry solids.

3.11. Total Monomeric Anthocyanins Content

The total monomeric anthocyanins content of Andean blueberry juice and powders was measured
by the pH differential method [34]. Absorbencies were read at 520 and 700 nm. The anthocyanin
concentration was calculated and expressed as cyanidin 3-glucoside (cyd-3-glu) using an extinction
coefficient (&) of 26,900 L cm~! X mol~! and a molecular weight of 449.2 g/mol.

3.12. Active Compounds Recovery (%)

The recovery (%) of phenolic compounds and monomeric anthocyanins after the freeze drying
process was calculated with the following equation [35]:
Recovery (%) = %C- % 100. (3)
0
where L and L are the total phenolic or monomeric anthocyanin content of the freeze-dried powders
and the infeed dispersion, respectively.
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3.13. DPPH®-Scavenging Activity

Antioxidant activity was tested as described in Brand-Williams et al. [36]. A volume of 100 uL of
each reconstituted juice was mixed with 3.9 mL of 1,1-diphenyl- 2-picrylhydrazyl (DPPH®) ethanol
solution (25 mg DPPH*®/L). Absorbance was determined at 515 nm until the reaction reached a plateau.
A calibration curve was performed using gallic acid as a standard. The results were expressed as the
mg GAE per gram of dry solids.

3.14. Flow Properties

The loose bulk density was determined by pouring a known mass of freeze-dried powders
delivered freely by gravity into a measuring cylinder and calculated by dividing the mass by the bulk
volume. The tapped bulk density was calculated from the weight of powder and the volume occupied
in the cylinder after being hand tapped until a constant value was reached [29,37].

The Hausner ratio and the compressibility index were estimated according to the procedures
presented in Lopez Cordoba et al. [37]

The angle of repose was determined by pouring a known mass of freeze-dried powder through a
funnel located at a fixed height on a graph paper flat horizontal surface and measuring the height (h)
and radius (r) of the conical pile formed. The tangent of the angle of repose is given by the h/r ratio [38].

3.15. Statistical Analysis

The statistical analysis was performed using the Minitab v.16 statistical software (State College,
PA, USA). Analysis of variance (ANOVA) and Tukey’s pairwise comparisons were carried out using
alevel of 95% confidence. The experiments were performed at least in triplicate, and the data were
reported as means + standard deviations.

4. Conclusions

Maltodextrin was found a suitable wall material for the stabilization of Andean blueberry juice
via freeze-drying because it allowed obtaining powders with good handling properties and desirable
features, such as low water activity and a high water solubility. Besides this, maltodextrin is an inert
wall material that does not have chemical interactions with Andean blueberry juices.

The amount of maltodextrin used in the formulations significantly affected the lightness, the bulk
density, the polyphenol and monomeric anthocyanins content, and the antioxidant activity of the
freeze-dried Andean blueberry juice powders. The products with maltodextrin at 30% and 50% showed
higher monomeric anthocyanin and polyphenol recoveries, respectively. The antioxidant activity of
the freeze-dried Andean blueberry juice was highly correlated with its content of phenolic compounds.
The produced powders could be potentially employed as functional ingredients for the formulation of
new value-added foods.

Supplementary Materials: The following are available online, Figure S1: Images of the maltodextrin-free freeze
dried-powder, Table S1: Physicochemical properties of the maltodextrin-free freeze dried-powder.
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