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RESUMEN
Se realiz6 el estudio de transferencia de calor, tiempos de residencia y efecto
sobre las propiedades bioquimicas del producto en un intercambiador de calor
de superficie raspada de tres cuerpos: calentamiento, pre-enfriamiento y
enfriamiento, utilizando puré de guayaba como fluido de trabajo. Las variables
experimentales fueron: flujo de alimentacion, temperatura de calentamiento y
velocidad de rotaciéon de raspadores. La temperatura de entrada del fluido de
pre-enfriamiento y enfriamiento se mantuvo constante a 20+1 y -10£0.5 °C
respectivamente en todos los experimentos. La velocidad de los raspadores fue
la misma para los cuerpos de las tres etapas. Para evaluar el efecto de las
variables experimentales, se utilizé un disefio factorial 2% con tres repeticiones
en el punto central, considerando como variables respuesta: el coeficiente
interno de transferencia de calor en cada uno de los cuerpos, porcentaje de
retencidn de acido ascorbico, fenoles totales, actividad antioxidante, cambio
total de color y grado de inactivacion de la enzima pectinmetilesterasa. Los
coeficientes internos de transferencia de calor experimentales se compararon
con los predichos por la ecuacion de Skelland para cada condicion de
operacion utilizada. Los resultados indicaron que los coeficientes de
transferencia de calor mas altos se obtienen cuando se trabaja a flujos de
alimentacion y velocidades de rotacién de los raspadores altas (400 mL/min y
500 rpm). Al comparar los coeficientes de transferencia de calor experimentales
y tedricos obtenidos con la ecuacion de Skelland, se observo que estos ultimos
sobre-estiman los coeficientes en aproximadamente un 20% respecto a los
experimentales, pero que dependen fuertemente del valor de la viscosidad que
se considere en el calculo, el cual debe incluir tanto la variacion con la
temperatura media del fluido de trabajo como el efecto de la rotacién de los
raspadores sobre la viscosidad. Los tratamientos térmicos realizados al puré de
guayaba en general lograron retener aproximadamente el 80% de la vitamina
C, fenoles totales y actividad antioxidante, con buena retencién de color, sin
embargo las unicas condiciones de operacién que inactivaron en su totalidad la
enzima pectinmetilesterasa, fueron aquellos en los que el puré alcanzé en
promedio 90 °C al salir de la etapa de calentamiento, presentando el mayor
tiempo de residencia (7, = 6.24 min), lo que ocasiono el mayor cambio de color

y menor retencion de los componentes bioquimicos analizados.
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ABSTRACT
Was studied heat transfer, residence times and effect on the biochemical
properties of the product in a scraped surface heat exchanger of three parts:
heating, pre-cooling and cooling, was used guava puree as work fluid.
Experimental variables were: feed stream, heating temperature and rotational
speed of scrapers. The fluid inlet temperature pre-cooling and cooling was kept
constant at 201 and -10+0.5 °C respectively in all experiments. The scrapers
speed of was the same for the bodies of the three stages. To evaluate the effect
of experimental variables, we used a 2° factorial design with three replications
at the central point, considering as response variables: the internal coefficient of
heat transfer in each of the bodies, percentage retention of ascorbic acid,
phenols total antioxidant activity, total change in color and degree of inactivation
of the enzyme pectin methyl esterase. Internal coefficients experimental heat
transfer compared with those predicted by the equation of Skelland for each
operating condition used. The indicated results that the heat transfer
coefficients are obtained when higher working power to flow and rotation speed
of the upper scraper (400 mL/min and 500 rpm). By comparing the heat transfer
coefficients obtained with experimental and theoretical equation Skelland, it was
observed that the latter over-estimate the coefficients in approximately 20%
compared to the experimental but strongly depend on the viscosity value which
is considered in the calculation, which must include both the average
temperature variation of the working fluid as the effect of rotating scrapers on
viscosity. The thermal treatments to guava puree generally managed to retain
about 80% of vitamin C, total phenolics and antioxidant activity, with good color
retention, however the only conditions of operation as a whole inactivated the
enzyme pectin methyl esterase, were those in which the puree reached on
average 90 °C to leave the heating stage, showing the highest residence time
(T, = 6.24 min), which cause the greater change in color and less retention of

biochemical components analyzed.
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NOMENCLATURA

Area de transferencia de calor en la longitud interna del intercambiador
de calor (m?)
Volumen de aforo 1000 mL

Codificacion de actividad antioxidante medida por el ensayo ABTS para
el polinomio de respuesta
Concentracion del trazador a la salida

Volumen de solucion 5 mL
Calor especifico (kJ-kg'°C™)
Diametro interno del cilindro (m)
Diametro del eje giratorio (m)

Distribucion a la edad de la salida (min)

mL de extracto en cada mL del volumen total de reaccion
Volumen del extracto utilizado, 2 mL

Energia de activacion (KJ mol™ K™

Codificacion de actividad antioxidante medida por el ensayo FRAP para
el polinomio de respuesta

Caudal del flujo (m-s™)

Coadificacion de fenoles totales para el polinomio de respuesta

Gasto volumétrico (m*-s)
Gasto de NaOH (mL)
Coeficiente interno de transferencia de calor experimental (W/m? °C)

Coeficiente interno de transferencia de calor experimental para la etapa
de calentamiento (W/m?°C)

Coeficiente interno de transferencia de calor experimental para la etapa
de preenfriamiento (W/m?°C)

Coeficiente interno de transferencia de calor experimental para la etapa
de preenfriamiento (W/m?°C)

Conductividad térmica (W/m°C)

Masa de la muestra (g)

Flujo de masa (kg's™)

Micromolar

Velocidad del agitador (rev-s™)

Normalidad del NaOH para la determinacién de PME (0.01N)
Numero de raspadores en el agitador (2)

Codificacion de pectinmetilesterasa para el polinomio de respuesta
Calor cedido al producto a su paso por el intercambiador de calor (J-s™)
Area bajo la curva concentracién-tiempo

Velocidad de rotacién al eje de raspado (revoluciones por minuto)
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Constante de los gases ideales (8.3143 KJ mol” K™)

Coeficiente de determinacion

Tiempo de reaccién (5 minutos)

Temperatura del medio refrigerante a Ila entrada y salida
respectivamente (°C)

Temperatura del puré de guayaba a la entrada y salida del
intercambiador de calor (°C)

Temperatura a la que se determind la viscosidad (20 y 40 °C,
respectivamente)

Temperatura media de la pared interna del cuerpo del ICSR (°C)
Temperatura media logaritmica del producto en el ICSR (°C)

Tiempo medio y Tiempo promedio de residencia tedrico (min)

miliMoles de sustrato transformado en cada gramo de pulpa por minuto
Velocidad axial del flujo del liquido (m-s™)

Volumen del recipiente (m?)

Fraccion de agua en base humeda (%)

Velocidad de deformacion (s™)

Constante experimental para fluidos no newtonianos (0.96)
Coeficiente experimental para fluidos no newtonianos (0.014)
Esfuerzo de corte (N/m?)

Viscosidad, Viscosidad aparentey Viscosidad efectiva (Pa‘s™)
Viscosidad efectiva (Pa-s™)

Microlitros

Densidad del fluido (kg-m™)

Cambio total de color
Varianza (Amplitud de la distribucion)

indice de consistencia para fluidos no newtonianos (Pa-s™)
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INTRODUCCION

I. INTRODUCCION

Actualmente la transferencia de calor sigue siendo un campo de gran interés en
investigaciones cientificas y de ingenieria en alimentos, asi como en procesos
de disefio, construccidén y evaluacion de equipos empleados en tratamientos
térmicos (Goldstein et al., 2005). La finalidad de los tratamientos térmicos en la
industria de los alimentos es para preservarlos. Entre los equipos mas
utiizados para llevar a cabo estos tratamientos se tienen a los
intercambiadores de calor de placas, de coraza o tubo. Sin embargo, cuando
se trabaja con fluidos muy viscosos como es el caso de jugos concentrados,
mermeladas y purés, no es practico tratarlos en estos equipos. Mas aun, si son
productos sensibles al calor y son calentados en tales equipos, por ejemplo
para ser pasteurizados, se puede deteriorar el producto en contacto con la
superficie calentada, ocasionando cambios considerables en las propiedades

bioquimicas del alimento.

Una de las alternativas para evitar o disminuir estos problemas es utilizando un

intercambiador de calor de superficie raspada.

Los intercambiadores de calor de superficie raspada (ICSR) son con frecuencia
utiizados en la industria quimica y alimentaria para el calentamiento o
enfriamiento de productos de alta viscosidad. La principal ventaja de estos
equipos es que evitan la acumulacién de particulas en la superficie de
intercambio de calor por medio de raspados periddicos mediante unas placas
raspadoras (Mabit et al., 2004).

Uno de los problemas en las operaciones unitarias en la industria de los
alimentos ha sido la eficiencia en el calentamiento o enfriamiento de los fluidos
alimentarios. Una forma de evaluar esta eficiencia ha sido mediante la
determinacion de los coeficientes de transferencia de calor. Entre las opciones
para determinar este parametro se han establecido dos metodologias; una de
forma experimental, utilizando las temperaturas generadas por el equipo y la
otra es de manera tedrica. De acuerdo a los estudios de transferencia de calor
en estos equipos (Boccardi et al., 2010; D Addio et al., 2011; Saraceno et al.,
2011) se ha realizado la determinacion de los coeficientes de transferencia de

calor de forma tedrica mediante la ecuacion de Skelland, considerandola como



INTRODUCCION

una de las mas completas en el area de ingenieria de alimentos, debido a que
incluye tanto las propiedades térmicas y reologicas del alimento, como las
caracteristicas geométricas del equipo. Sin embargo, otros estudios (Flores,
2005; Llano, 2007; Quintanar, 2008; Pascual, 2011), al determinar ambos
coeficientes y realizar la comparaciéon reportan diferencias muy altas
atribuyendo que el parametro que influyé a estas diferencias fue la viscosidad
del fluido. Ademas en la mayoria de estos estudios han considerado el proceso

de calentamiento o de enfriamiento de manera independiente.

Por lo tanto, surge la necesidad de realizar la caracterizacion de este equipo
estudiando las tres etapas que lo conforman (calentamiento, preenfriamiento y
enfriamiento) de manera conjunta, debido a que en la industria quimica,
biolégica y de procesamiento de alimentos consideran el proceso de forma
global. En este trabajo se incluye una correccion por temperatura en el
parametro de la viscosidad con la finalidad de disminuir las diferencias
encontradas en trabajos previos. En la realizacion de este estudio se utilizd
como fluido de trabajo puré de guayaba considerado un fruto de gran
produccion en México y que contiene niveles significativos de componentes
biolégicamente activos que son benéficos para la salud (Marquina et al., 2008;
Restrepo et al., 2009; Contreras et al., 2011; Rojas y Narvaez, 2009), los
cuales fueron utilizados como indicadores de termodegradacién durante el

proceso.
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Il. ANTECEDENTES
2.1. Procesos de transferencia de calor.

La transferencia de calor en productos fluidos se usa frecuentemente en la
industria de los alimentos para preservarlos. Cuando estos productos son muy
viscosos como es el caso de los purés, no es practico tratarlos en
intercambiadores de calor de placas, de coraza o tubo, en virtud de su caracter
viscoso. Mas aun, si son productos sensibles al calor, si son calentados en
tales equipos, por ejemplo para ser pasteurizados, se puede deteriorar el
producto en contacto con la superficie calentada (Van Boxtel y De Fielliettaz,
1983).

Se ha descrito a la transferencia de calor como el estudio de las velocidades a
las cuales el calor se intercambia entre los fluidos. Puesto que la trasferencia
de calor considera un intercambio en un sistema, la perdida de calor de uno de
los fluidos debera ser igual al calor absorbido por el otro dentro de los confines
del mismo sistema (Kern, 2001). Entre los equipos mas utilizados en la
industria de los alimentos para llevar a cabo tratamiento térmico se encuentran

los intercambiadores de calor de superficie raspada.
2.2. Intercambiador de calor de superficie raspada.

Los intercambiadores de calor de superficie raspada (ICSR) son con frecuencia
utilizados en la industria quimica y alimentaria para el calentamiento o
enfriamiento de productos de alta viscosidad (Mabit et al., 2003). La principal
ventaja es evitar la acumulacion de particulas en la superficie de intercambio
de calor por medio de raspados periddicos de la superficie de calentamiento

mediante placas raspadoras (Mabit et al., 2004).

Este equipo consta de un intercambiador de doble tubo externo enchaquetado
que contiene el vapor de agua o el liquido de calentamiento 6 enfriamiento y un
eje interno al cual se acoplan laminas raspadoras, como se muestra en la

Figura 1.
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—— Tratamiento del producto

---= Medio de calentamiento Placas raspadoras Hotor

| /

= ¢ — _ = —

Entrada del producto

Figura 1. Esquema de un intercambiador de calor de superficie raspada
(Mabit et al., 2008).

El producto liquido viscoso fluye a velocidad baja por el tubo central entre el eje
giratorio y la pared del tubo interno. Las placas raspadoras al girar desprenden
continuamente las acumulaciones superficiales, evitando asi
sobrecalentamientos localizados y permitiendo una transferencia de calor mas
rapida y uniforme. Algunos factores que determinan el patron de flujo son:
diferencias de temperaturas radiales, longitud del equipo, tiempo de residencia,
tipo de fluido (newtoniano o no newtoniano); estos elementos en conjunto
determinan el movimiento del fluido de proceso en el espacio anular (Harrod,
1986; Lakhdar et al., 2005). Skelland et al. (1962) propusieron la Ecuacién 1,
para predecir el coeficiente interno de transferencia de calor tedrico para el
intercambiador de superficie raspada: basado en el analisis dimensional (Van
Boxtel y De Fielliettaz, 1983):

B 1.0 0.62 0.55
(I AR R
K K P v D

Donde las variables de la Ec. (1) se encuentran definidas en nomenclatura.

Esta ecuacion cubre un intervalo de velocidades de flujo axial de 0.076 a 0.038
m/min y velocidades de rotacién entre 100 y 750 rpm. Es importante destacar
que la ecuacion anterior se evalud con fluidos con comportamiento newtoniano,

utilizando mezclas de agua-glicerol (Van Boxtel y De Fielliettaz, 1983).

Salida del producto
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De igual manera, en el area de ingenieria de alimentos la Ecuacion 1, es
considerada como una de las mas completas, debido a que relaciona dos
numeros adimensionales que son el numero de Prandtl (Pr) y Reynolds (Re),
ademas de incluir caracteristicas que describen la transferencia de calor en
funcién de la geometria del intercambiador de calor de superficie raspada
(Boccardi et al., 2010). Por lo tanto, en esta investigacion se pretende evaluar
los coeficientes de transferencia de calor experimental y comparar con los
obtenidos mediante la ecuacién de Skelland, para asi establecer la

aplicabilidad de esta ecuacién para productos alimenticios no newtonianos.

Para utilizar la ecuacién de Skelland, es necesario conocer las caracteristicas
de los fluidos comUnmente utilizados dentro de la industria de los alimentos,
ademas de sus respectivas propiedades reologicas y térmicas (capacidad

calorifica y conductividad térmica).

2.3. Reologia de fluidos.
2.3.1. Fluidos newtonianos.

En el mundo real existen una amplia variedad de fluidos tan comunes como los
newtonianos que siguen la simple relacion dada por la ley de la viscosidad de

Newton que se indica en la Ecuacion 2.

r=—u(dvidy) @)

Donde las variables de la Ec. (2) estan definidas en la nomenclatura. La
caracteristica de estos fluidos es que el esfuerzo de corte es directamente

proporcional a la velocidad de deformacion (Levenspiel, 1997).
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2.3.2. Fluidos no newtonianos.

En estos no hay proporcionalidad entre la relacion de deformacion y el
esfuerzo de corte (Ecuacién 3); por lo que su viscosidad aparente no
permanece constante aun cuando la temperatura y la composicién permanecen
invariables, sino que depende del esfuerzo de corte o de la velocidad de

deformacion (Ibarz y Barbosa-Canovas, 1999).

_dv ()

Dénde:
ug- Viscosidad aparente, Pa's
T: Esfuerzo de corte, N/m?

dv/dy: Velocidad de deformacion, 1/s

Asi, la clasificacion de los fluidos alimentarios segun su comportamiento

reoldgico puede establecerse de la siguiente forma (Figura 2).

Herschel-Bulkley

s Plastico de Bingham

W Pseudoplastico

Newtoniano

Esfuerzo de corte 7, (N/m?)

-a— Dilatante

av.
Velocidad de deformacion dl (1/s)
y

Figura 2. Diagrama de fluidos newtonianos y no-newtonianos (Steffe,
1996).
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La gran mayoria de los fluidos no-newtonianos que tienen aplicaciones en
problemas de ingenieria en alimentos caen dentro de esta categoria y
pertenecen a fluidos pseudoplasticos. Uno de los modelos mas utilizados para
describir este tipo de comportamiento es el de la ley de potencia o de Ostwald

de Waele que se muestra en la Ecuacion 4 (Carcamo, 2005).

n

r o= k| -4 (4)

Donde las variables para la Ec. (4) estan definidas en la nomenclatura. Para los
fluidos pseudoplasticos n es menor a 1 y la viscosidad aparente disminuye al
aumentar el esfuerzo de corte. Para determinar el flujo de fluidos no
newtonianos en ductos circulares, que es el caso que se presenta en el ICSR,
esta ecuacion se convierte en la Ecuacion 5.
n
_ k ’ 8 V (5)
D

eq

T

Donde k" y n’ tienen significados semejantes a los de la Ecuacion 4. Se puede
demostrar que la relacién que existe entre k" y n” con k y n esta dada por las
Ecuaciones 6 y 7 (Skelland et al., 1962).

krzk(:;n’j (6)
4n’

n (7)

"=
- 1 dn’
3n'+1\ d (log7)
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La derivada de dn /d(log 7) dentro del intervalo de validez de la ley dela potencia
(Ec.4) es igual a cero y por lo tanto » = n". Entonces, conociendo k" y n” a
cualquier velocidad de flujo (V) se podra conocer la viscosidad efectiva (u...) en

el ducto realizando los calculos con la Ecuacion 8.

n-1

3n” +1 &V
efec =k (8)
Her dn’ D

eq

La Ecuacion 8, se utiliza para conocer la viscosidad efectiva en tubos circulares
(Claude, 2004). No obstante, diversos estudios (Pelegrine et al., 2004; Nindo et
al., 2007; Maceiras et al., 2007; lbarz y Manayay, 2010) al evaluar el
comportamiento reoldgico en jugos concentrados y purés durante el tratamiento
térmico, concluyen que para describir la expresion del efecto de la temperatura
en el comportamiento reoldgico del flujo de estos fluidos alimentarios, puede
utilizarse una relacion tipo Arrhenius (Ecuacion 9) como satisfactoria para
determinar la variacion de la viscosidad («) con la temperatura:

Ey

RT
u=K,-e 9)

Donde:

E,: Energia de activacion del fluido
R: Constante de los gases

T: Temperatura absoluta en K

K,: Constante.

Al respecto, la energia de activacion (Ey) dentro del area de la reologia de
alimentos se puede definir como la minima cantidad de energia para lograr un
cambio, es decir, relaciona la dependencia de la viscosidad respecto a la
temperatura. Por lo tanto, considerando la ecuacion anterior se podra
determinar la viscosidad efectiva (u..) @ cada una de las temperaturas

alcanzadas al efectuar un tratamiento térmico en el ICSR.



ANTECEDENTES

2.4. Propiedades térmicas de los alimentos.

2.4.1. Capacidad calorifica.

La capacidad calorifica de una sustancia se define como la cantidad de calor
necesaria para aumentar su temperatura en un grado (Geankoplis, 1999).

Uno de los primeros modelos propuestos para calcular la capacidad calorifica
(C,) de los alimentos es la propuesta por (Siebel, 1982) Ecuacion 10:

C,=1(0.837 +3.349 X ) (1000 ) (10)

Esta ecuacion es usada para la determinacion del Cp en frutas y hortalizas,
alimentos con alto contenido de agua, sus unidades son kJ/kg-°C y la fraccién

de agua (X,,) es en base humeda (Rao y Rizvi, 1995).
2.4.2. Conductividad térmica.

La conductividad térmica es la velocidad de transferencia de calor en un area
transversal conocida; influenciado por un gradiente de temperatura. Existen
diversos modelados matematicos que se utilizan para calcular la conductividad
térmica de los alimentos (Heldman y Lund, 2007). Para frutas y vegetales con
contenido de agua superior al 69%, Sweat (1974) propone la Ecuacién 11
(citado por Rao y Rizvi, 1995).

K =0.148 +0.493 X (11)

Por lo tanto la conductividad térmica (K) de frutas puede ser calculada
mediante la ecuacion anterior, debido a su alto contenido de humedad. Las
unidades de este parametro son W/m-°C y la fraccion (X,,) también es en base

humeda.

No obstante, durante el procesamiento de los alimentos un parametro
importante a evaluar es el tiempo promedio que permanecen las moléculas del

fluido en el intercambiador.



ANTECEDENTES

El célculo de las curvas de tiempos de residencia permite conocer el tiempo
medio que el material esta sometido al tratamiento térmico y con ello conocer el

efecto sobre la calidad del producto.

En este trabajo se determind la distribucion de tiempos de residencia en el
ICSR empleando un fluido con comportamiento no newtoniano (puré de
guayaba), evaluando este parametro mediante la metodologia estimulo-
respuesta, utilizando como trazador una mezcla formada por una cantidad de
muestra (puré de guayaba) a la cual se le adiciona una solucion concentrada

de NaCl como trazador.

2.5. Distribucién de tiempos de residencia.

Se debe entender distribucion de tiempos de residencia de la corriente del
fluido o distribucién de la edad a la salida (E), como el tiempo que permanece
cada una de las moléculas en el recipiente (edad del elemento). Este es uno de
los parametros mas importantes que afectan la transferencia de calor y por lo
tanto la eficiencia del procesamiento térmico de alimentos fluidos con o sin
particulas. Asi mismo, la presencia de particulas en el fluido complica
significativamente las condiciones del flujo que tienen influencia en la

distribucion de los tiempos de residencia (Lee y Singh, 1991).

En el caso del flujo no ideal se considera solamente el flujo estacionario de un
solo fluido a través de un reactor, sin reaccion quimica y sin cambios de
densidad (Levenspiel, 1997). La distribucidn de tiempos de residencia puede
determinarse de manera facil y directa por un método de investigaciéon
empleado ampliamente, que es el método experimental estimulo-respuesta, en
donde el analisis de la respuesta da informacion sobre el sistema (Levenspiel,
1997).

El término edad de un elemento en la corriente de salida (distribucion de la
edad de salida (E)) se refiere al tiempo que dicho elemento permanecio en el

recipiente, y matematicamente se escribe como:

10
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o0

12
[Edt=1 (12)
0
La Curva E, se representa comunmente como una curva normalizada, es decir,
de modo que el area bajo la curva sea la unidad, donde Edr es la fraccion de

salida cuya edad esta comprendida entre ¢ y (t+dkt).

El estimulo es una inyeccion del trazador en el fluido que entra al recipiente,
mientras que la respuesta representa la concentracion del trazador a la salida
del recipiente frente al tiempo. Puede utilizarse como trazador cualquier
sustancia que se pueda detectar y que no perturbe el tipo de flujo en el

recipiente (Levenspiel, 1997).

El trazador a seleccionar ademas de ser una especie no reactiva, debe tener
propiedades fisicas similares a las de la mezcla de reaccion, debe ser
totalmente soluble en la mezcla y no debe adsorberse en las paredes ni en

otras superficies del reactor.

Los materiales coloridos y radiactivos son los dos tipos de trazador mas
comunes. Los métodos de inyeccion mas utilizados son el de entrada por pulso

y el de entrada por escalon (Figura 3).

trazador (respuesta)
(Estimulo)

Entrada de t:bO REACTOR > Salidade trazador

Paso Entrada

Salida

Concentracion
Del Trazador

Tiempo

Pulso Entrada

Tiempo

Concentracion
Del Trazador

Figura 3. Esquema de métodos de inyeccion mas utilizados para la

determinacion de distribucion de tiempos de residencia.

11



ANTECEDENTES

En la practica se prefiere utilizar la técnica de pulso por su sencillez y facilidad
de aplicacion debido a que no se requiere mantener constante la concentracién

del trazador en la alimentacién como es el caso de entrada por escalon.

En wuna entrada por pulso, cierta cantidad de trazador se inyecta
repentinamente y en una sola ocasion en la corriente de alimentacion que

ingresa en el reactor, tardando lo menos posible en hacerlo (Fogler, 1986).

A la respuesta normalizada del trazador en la corriente de salida frente al

tiempo se le conoce como Curva C.

Para efectuar esta normalizacién se divide la concentracidon ¢ del trazador a la
salida, por el area bajo la curva concentracion—tiempo (g), por tanto
(Levenspiel, 1997):

Jedt = [ dt=1 g=|edt (13)
0 0qg 0

Para el caso de un recipiente cerrado (en el que el fluido entra y sale
solamente por flujo en pistén, es decir, que tiene perfil plano de velocidad), en
flujo estacionario, la Curva C representa la distribucion de tiempos de
residencia (DTR) de cualquier porciéon del fluido de entrada y ha de ser la
misma que la DTR del fluido de salida, por lo que en este caso, C = E (edad a
la salida), por lo que la Curva C da directamente la distribucién de edades a la
salida (Levenspiel, 1997). Considerando estado estacionario y densidad
constante, entonces el tiempo promedio de residencia (TPR) es igual a la
relacion entre el volumen del recipiente (v) y el caudal o flujo (') que en forma

matematica es (Levenspiel, 1997):

T.= TPR R = Tt Edt (14)
0

Cuando se tiene un recipiente abierto la Curva C puede ser muy diferente a la
Curva E, y los TPR de estas curvas no son iguales. En este caso es importante
caracterizar la distribucion de los tiempos de residencia mediante la media y la
varianza de la Curva E (Levenspiel, 1997). Para la curva de concentraciéon

contra t, el tiempo medio de residencia (7,,) esta dado por:

12
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7 tyC tc

Jtedt (e +cy+..He,  +0
o :(2 17C n-1 2) (15)
" 7 Co Cy

[cdt (—2 +cy+c, +...+cn_1+—2)

0

Donde:
¢ = concentracion del trazador a la salida

t = tiempo.

La amplitud de la distribucién se mide por la varianza (¢°), definida como
(Levenspiel, 1997):

[(t—t,)cdt [t*cdt 16

2 o (16)

Tcdl‘ ofca’z‘
0 0

La varianza representa el cuadrado de la amplitud de la distribucién y sus
dimensiones son (tiempo)z, y permite comparar curvas experimentales con

alguna de una familia de curvas tedricas (Levenspiel, 1997).

En 1988 Abichandani y Samarma, estudiaron la distribucion de tiempos de
residencia (DTR) en un ICSR de tipo horizontal utilizando agua como fluido de
trabajo y como trazador una solucion saturada de cloruro de sodio (NaCl). El
trazador fue inyectado a la corriente de entrada del ICSR también por la técnica
de pulso y midieron la conductividad eléctrica de las muestras en el efluente en
funcién del tiempo. Encontrando que al incrementar la velocidad de rotacion y

flujo de alimentacion se obtienen tiempos de residencia menores.

Flores (2005) determiné las curvas de distribucion de tiempos de residencia
(DTR) y tiempo medio de residencia (7,,) en puré de zanahoria en un ICSR, e
indico que la DTR promedio determinados en los tratamientos del puré de
zanahoria son funcion del flujo de alimentacion e independiente de la velocidad

de rotacion de raspadores.

De igual manera Llano (2007), en su estudio procesamiento de mezclas de
puré de zanahoria papaya y su efecto sobre componentes bioquimicos y

sensoriales, determind las curvas de distribucién de tiempos de residencia de la

13
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mezcla con mejores caracteristicas post-tratamiento en un ICSR, encontrando
que la DTR para la mezcla de 60% de zanahoria y 40% papaya permitid
determinar que cuando la velocidad de los raspadores aumenta de 100 rpm a
200 rpm, la dispersion de las particulas del producto dentro del ICSR es

ligeramente menor (tiende a flujo tapon).

Por otro lado, es fundamental mencionar algunas investigaciones realizadas en

el ICSR, a fin de conocer el estado del arte respecto a este equipo.

2.6. Investigaciones realizadas referentes al ICSR.

Diversos estudios se han hecho en el ICSR para dar una mejor comprension de
los fendmenos que ocurren en la geometria de éste. Se ha evaluado la
transferencia de calor, consumo de energia y distribucion del tiempo de
residencia. La presencia de paletas raspadoras acopladas al rotor mejora la
transferencia de calor (Abichandani y Sarma, 1987; Harrod, 1986; Naimi, 1989).

Harréd, 1986, evalud el efecto del mezclado en un ICSR, reportando una
revision bibliografica sobre los efectos que tiene el acoplamiento de unidades
de raspado en el mezclado, distribucién de tiempo de residencia y transferencia
de calor.

Abichandani y Sarma (1987), estudiaron la hidrodinamica y transferencia de
calor en una pelicula delgada dentro de un ICSR. Aportando una revision de
literatura referente del comportamiento de la transferencia de calor en ductos

circulares.

Lakhdar et al., (2005), en su estudio de transferencia de calor en un ICSR
enfriando una mezcla de agua-etanol, reportan que cuando la separacion de
las aspas-pared es mayor a 1 mm se forma una capa de hielo la cual impide

que el efecto de raspado sea el 6ptimo.

De acuerdo a las investigaciones anteriormente citadas sobre este equipo, los
autores evaluaron la transferencia de calor empleando fluidos con

comportamiento newtoniano.

14
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Por lo que es importante destacar algunos estudios en este equipo utilizando
fluidos con comportamiento no newtoniano, debido a que en la industria de los

alimentos la mayor parte de los fluidos alimentarios caen dentro de este grupo.

Al respecto, Lee y Singh (1991) evaluaron la distribucion de tiempos de
residencia utilizando una mezcla de cubos de papa con una solucién de
carboximetilcelulosa, donde reportan que la distribucion de tiempos de
residencia tiene un efecto significativo sobre la concentracidn de las particulas

presentes en la solucion.

Flores (2005) trabajo con el procesamiento de puré de zanahoria y el efecto
sobre sus carotenoides. Encontré que el mejor tratamiento térmico se hizo con
el medio de calentamiento a 145°C, velocidad de rotacién de raspadores de
100 rpm y un flujo de alimentacién de 240 mL/min. Por otro lado Llano (2007)
evaluo el termoproceso de mezclas de purés de zanahoria papaya y su efecto
sobre sus componentes bioquimicos y sensoriales. Reporta que los parametros
bioquimicos se conservan mejor con un flujo de 250 mL/min, temperatura de
calentamiento de 145°C y rotacion de 100 rpm y una mezcla de 40 y 60 % de
zanahoria y papaya respectivamente. Al comparar los coeficientes de
transferencia de calor, indica que las diferencias en los coeficientes
experimentales y tedricos evaluados con la Ecuaciéon de Skelland se deben al

efecto de la temperatura sobre la viscosidad, la cual no fue corregida.

De igual manera Quintanar (2008) determiné la caracterizacién y capacidad de
enfriamiento en un ICSR utilizando puré de papaya. Encontré que existe
diferencia entre los coeficientes teodricos y experimentales debido a los
parametros que se emplearon para los calculos, es decir, estas diferencias se
debieron a la viscosidad y propiedades térmicas empleadas en la Ecuacién de
Skelland.

Recientemente Pascual (2011) evalud el termoprocesamiento de un puré de
mango en un intercambiador de calor de superficie raspada y el efecto sobre
sus componentes bioquimicos. Reporta que los mejores valores del coeficiente
interno de transferencia de calor experimental estuvieron determinados en
primer lugar por la velocidad de rotacion alto (300 rpm) y en segundo lugar con

doble fila de unidades de raspado. Ademas los tratamientos en general
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ocasionaron el 15% de pérdida de carotenos, 25 % de acido ascoérbico y los
unicos tratamientos que inactivaron totalmente la actividad de la enzima
pectinmetilesterasa fueron aquellos en los que el puré alcanzo 90°C como
temperatura interna. Sin embargo al comparar los coeficientes de transferencia
de calor y tedricos obtiene diferencias muy altas (70%), indicando que el
parametro que no se considero fue la variacion de la viscosidad por efecto de la

temperatura.

De acuerdo a estas investigaciones (Flores, 2005; Llano, 2007; Quintanar,
2008; Pascual, 2011) se encontr6 que al determinar la viscosidad no
consideraron la variacion de esta con la temperatura promedio que alcanza el
fluido en cada corrida experimental, debido a esto al comparar los coeficientes
de transferencia de calor experimentales y teoricos obtienen diferencias muy

altas.

Ademas en dichas investigaciones, solo han trabajado considerado la etapa de
calentamiento o la de enfriamiento de manera independiente y durante la
operacion del equipo han variado el tipo de configuracion de raspadores, ya
sea alternos, en una solo hilera o en dos hileras, encontrando que existen
diferencias al trabajar con diversos productos alimenticios, debido a su

comportamiento durante el tratamiento.

Con base en lo anterior es necesario realizar la caracterizacion del ICSR
utilizando las dos filas de unidades de raspado, asi como corregir el parametro
de la viscosidad empleado para la determinacion de los coeficientes de
transferencia de calor tedricos a fin de determinar si este es el responsable de

las grandes diferencias respecto a los coeficientes experimentales.

Por otro lado, actualmente se sabe que el uso de un tratamiento térmico eficaz
puede disminuir problemas de estacionalidad en algunos frutos. La guayaba al
ser un fruto de importante produccion en México, ademas de ser susceptible de
sufrir alteraciones indeseables debido a condiciones inadecuadas de
acondicionamiento y tratamiento térmico se convierte en un fruto potencial de
investigacion para mejorar su aprovechamiento en forma de puré. Por lo que es

importante mencionar algunas caracteristicas generales de este fruto.
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2.7. Guayaba (Psidium guajava L.).

El origen de la guayaba (Psidium guajava L.) se ubica en las regiones
tropicales de América, posiblemente de algun lugar de Centroamérica, el
Caribe, Brasil o Colombia. Después del descubrimiento de América se propago
a otros continentes e incluso llegd a creerse que era originaria de Indochina y
de Malasia (Asia Meridional) ya que en estos lugares se le conoce desde hace
varios siglos y crece en forma silvestre (Yam et al.,, 2010). La guayaba es una
fruta tropical perteneciente a la familia Myrtaceae, el procesamiento tecnoldgico
de este fruto ofrece opciones de conservacion de la fruta fresca para extender
su vida util, puede ser consumida tanto fresca como procesada en forma de
pulpas, jugos, mermeladas y conservas, de gran aceptacion en Meéxico
(Marquina et al., 2008).

Es uno de los frutos mas conocidos y estimados en la mayor parte del mundo.
En los tropicos y subtropicos, gracias a su amplia adaptabilidad hacia
diferentes tipos de suelos y condiciones climaticas, la guayaba ha alcanzado
gran importancia comercial. La produccién mundial de guayaba (Cuadro 1) es
de alrededor de 1.2 millones de toneladas, la India y China aportan el 61%,
México produce el 6% y el resto lo aportan otros paises como Tailandia,
Indonesia y Brasil (Yam et al., 2010).

Cuadro 1. Paises productores de guayaba en % de participacion.

Pais Produccion (%) Pais Produccion (%)
India 47 Pakistan 6
China 14 Brasil 4
Tailandia 8 Filipinas 3
Indonesia 7 Bangladesh 3
México 6 Nigeria 3

Fuente: FAO, 2008
En México la produccion de guayaba es del orden de las 300 mil toneladas

anuales; destacando por su aportacion los estados de: Michoacan 44%,
Aguascalientes 37%, Zacatecas 13% y el 6% restante, lo aportan el Estado de
México, Jalisco (Cuadro 2).
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Cuadro 2. Estados productores de guayaba en % de participacion.

Estado Produccion (%)
Michoacan 44
Aguascalientes 37
Zacatecas 13
México 4
Guerrero 1
Jalisco 1

Fuente: SIAP, 2009

La porcidon del fruto con mas futuro comercial y de mayor importancia de la
guayaba es la pulpa, ya que su uso es casi ilimitado como es en la elaboracion
de puré de guayaba como comida para bebés, extraccion de aceite de su
semilla, fuente natural de pectina, elaboracion de vinos, bebidas nutritivas de
guayaba, quesos de frutas, como saborizante en helados, pudines, yogures y
produccion de bocadillos (Vargas, 2004). La gran aceptacion que tiene la
guayaba se debe a su valor comercial, digestibilidad, palatabilidad, sabor
agradable y valor nutritivo: excelente fuente de las vitaminas A, C, tiamina y
riboflavina. En el Cuadro 3 se muestra el contenido de nutrientes en promedio
por cada 100 g de pulpa fresca.

Cuadro 3. Composicién quimica de guayaba por cada 100 g de pulpa.

Componente Cantidad Componente Cantidad

Agua 82¢g Vitamina E 0.73 a-tocoferol
Carbohidratos 15.7g Vitamina A 31 ug RAE*
Proteina 1149 Tiamina 0.050 mg
Grasa 04g Riboflavina 0.050 mg
Fibra 53¢ Niacina 1.200 mg
Vitamina C 183.5 mg Piridoxina 0.143 mg

Fuente: Moreiras et al., 2001; USDA, 2004; citado por Hui, 2006.

*RAE-Equivalentes en actividad de retinol
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Aunque se ha encontrado una alta correlacion positiva entre las cantidad de
vitamina C y la actividad antioxidante de las frutas (Yoo et al., 2004), se ha
demostrado que esta actividad antioxidante no solo es atribuible a esta
vitamina, sino a otros fitoquimicos como fenoles, tioles, carotenoides, o

tocoferoles presentes en las frutas (Sun et al., 2002; Guo et al., 2003).

Las frutas y vegetales, y en especifico la guayaba contienen niveles
significativos de componentes biologicamente activos que son benéficos para
la salud, siendo una fuente importante de antioxidantes que incrementan la
capacidad oxidativa en el plasma (Rojas y Gerschenson, 2001). Por ello, una
dieta rica en frutas y vegetales puede contribuir a prevenir enfermedades
neurodegenerativas, entre las que se puede mencionar el mal de Parkinson y la
enfermedad de Alzheimer, asi como enfermedades cardiovasculares, cancer,
diabetes, cataratas, etc. (Karakaya y Kavas, 1999; Martinez- Valverde et al.,
2000; Setiawan et al, 2001; Sulaeman et al., 2001; Dewanto et al., 2002;
Méndez et al., 2002). Por lo tanto, evaluar los parametros de calidad como
indicadores de termodegradacién durante el procesamiento térmico de puré
guayaba fueron de vital importancia para asegurar un producto de calidad al

consumidor.

2.8. Parametros de calidad en el procesamiento de puré de guayaba.

Al llevar a cabo un tratamiento térmico, el conocimiento en los cambios de las
propiedades bioquimicas en las frutas es de maxima importancia, ya que al ser
sometidas a altas y/o bajas temperaturas para inactivar ciertas enzimas
influyen en aspectos tan relevantes como la calidad nutricional. Principalmente
porque las frutas son importantes aportadores de fitoquimicos o metabolitos
secundarios de accion nutraceutica, los cuales evolucionan con los procesos
de maduracién, almacenamiento y procesamiento térmico (Yoo et al., 2004;
Mayer et al, 2005). Los parametros de calidad que se evaluaron en esta

investigacion son los que se describen a continuacion.
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2.8.1. Vitamina C

El acido L-Ascorbico (AA) es la forma biolégicamente activa de la vitamina C
(Figura 4), que es reversiblemente oxidado a su forma de &acido L-
dehidroascérbico (DHA), el cual también tiene actividad bioldgica, su oxidacion
genera acido dicetoguldnico, que no posee funcidén biolégica (Franke et al.,
2004; Timoumi et al., 2007).

OH
‘ o)

HO— CHTCH\;_Z: o
HO OH

Figura 4. Estructura quimica de vitamina C.

Desafortunadamente, la vitamina C es inestable y la tasa de degradacién de
acido ascérbico depende de las condiciones del medio ambiente como la
temperatura y actividad de agua (Shin et al., 2007). Por lo tanto esta vitamina
importante en frutas y vegetales, es particularmente util como indicador de
calidad debido a su naturaleza termolabil comparada con otros nutrientes en
alimentos (Uddin et al., 2002; Ghani et al, 2002).

2.8.2. Actividad antioxidante

Aunque existen diversos trabajos en donde se reporta tanto la cantidad de
compuestos fendlicos totales como la actividad antioxidante en guayaba
(Contreras et al., 2011; Thaipong et al., 2006; Vasco et al., 2008; Marquina et
al., 2008; Restrepo et al., 2009; Rojas y Narvaez, 2009; Chen y Yen, 2007;
Khairul et al., 2009) no existe un trabajo en el que se exploren diversos factores
que pueden influir en los compuestos contenidos en la fraccién comestible del
puré de guayaba al momento de efectuar el procesamiento térmico en un
ICSR. La actividad antioxidante puede ser determinada por diferentes métodos,
entre los que se encuentra el método ABTS (llamado asi por el reactivo 2,2’-
azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico)) y el FRAP (Poder Antioxidante

de Reduccion Férrica).
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Dentro de los métodos mas rapidos, simples operacionalmente y mas

reproducibles se encuentran los métodos antes mencionados.
2.8.2.1. Ensayo ABTS

El método ABTS consiste en la generacion del radical ABTS, por la reaccion
entre el ABTS y el persulfato de potasio para producir un cromoforo azul
verdoso con absorcion maxima a longitud de onda de 734 nm. En presencia de
antioxidantes se produce una disminucion de la absorbancia del radical ABTS™;
los resultados suelen ser expresados como umol Trolox equivalente/g material

analizado.

Este método puede ser utilizado en un amplio intervalo de pH y se aplica para

sistemas tanto acuosos como organicos (Restrepo et al., 2009).
2.8.2.2. Ensayo FRAP

De otro lado, el método FRAP consiste en la formaciéon de un complejo férrico
con el reactivo TPTZ (2, 4, 6-(tri-(2-piridil-s-triazina))), el cual en presencia de
antioxidantes forma un complejo azul de maxima absorciéon a 595 nm; los
resultados se pueden expresar como pmol Trolox/g o como umol Fe(ll)/g. Se
ha encontrado que el método de FRAP y el metodo de Folin-Ciocalteu

muestran alta correlacion (Re et al., 1999; Benzie y Strain, 1996).
2.8.2.3. Polifenoles

Las guayaba contiene polifenoles, los cuales son metabolitos secundarios de
las plantas con actividad antioxidante beneficiosa para la salud humana
(Marquina et al., 2008). El consumo de la guayaba reduce el estrés oxidativo y
modifica el perfil lipidico, con lo cual reduce el riesgo de enfermedades
causadas por radicales libres y el elevado colesterol sanguineo (Rahmat et al.,
2004). Adicionalmente el puré de guayaba producido en México es la opcidn
mas econdmica si se compara con otras pulpas como el durazno, la

guanabana, la fresa y la mora, las cuales cuestan el doble.
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Para estimar la cantidad de fenoles se utiliza el método de Folin Ciocalteu; este
método consiste en la reaccion entre el reactivo de Folin Ciocalteu de color
amarillo y los grupos fendlicos, lo cual produce un complejo de color azul con
maxima absorcion a 760 nm; los resultados usualmente se expresan como mg

acido galico/100 g.

Debido a lo anterior en este estudio se incluye la evaluacion de la capacidad
antioxidante antes y después del procesamiento térmico de puré de guayaba,
con la finalidad de comparar los porcentajes de retencion y relacionarlos con
los coeficientes de transferencia de calor, para asi establecer las mejores
condiciones de proceso en el ICSR. Sin embargo otros factores que influyen
durante el procesamiento térmico son la actividad enzimatica. Entre las
enzimas presentes en la guayaba una de las mas importantes vy
termorresistentes es la pectinmetilesterasa, cuya actividad modifica la

consistencia del producto.

2.8.3. Pectinmetilesterasa

Durante el procesamiento térmico ocurren cambios importantes en la
sustancias pécticas, carbohidratos, acidos organicos, compuestos fendlicos y

otros componentes.

La maduracion en los frutos de guayaba se caracteriza por un ablandamiento
en la pulpa. El ablandamiento en frutos se asocia con un desorden en la pared
celular (Seymour y Gross, 1996) y modificaciones en la fraccion péctica, que en
la mayoria de los casos ocasiona cambios, los cuales se llevan a cabo en la
pared celular durante la maduracion (Marin-Rodriguez et al., 2002). En general
este ablandamiento se acompana por la solubilizacion de pectinas,
involucrando la actividad de enzimas como la pectinmetilesterasa (White,
2002).

Por otro lado, los alimentos y en especifico los purés de frutas, ademas de
ofrecer un olor, un color y un sabor, exhiben determinado comportamiento
mecanico, es decir, reaccionan de un cierto modo cuando se intentan

deformarlos.
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Unos fluyen facilmente, otros con dificultad; para estimar este comportamiento
mecanico, a nivel industrial su evaluacion se lleva a cabo a través de métodos
fisicos, en donde el valor apreciado no depende del individuo sino de la
medicion que se realiza instrumentalmente (Muller, 1978; Ibarz, 2005).
Basicamente el parametro de calidad que se ve modificado por el tratamiento

térmico y la actividad enzimatica, es la viscosidad.

Esta propiedad reologica depende de la cantidad de solidos totales, la cantidad
de sodlidos solubles, el tamafio de particula y la temperatura (Ahmed et al.,
2004). El tratamiento térmico puede afectar, como por ejemplo, modificando la
fraccion de pectina soluble presente en la fruta, cambiando de esta manera la
viscosidad del producto (Dutta et al., 2006). Estos cambios le confieren al fruto
caracteristicas sensoriales como color, aroma, sabor y textura y son el
resultado de numerosas enzimas principalmente hidroliticas (Menéndez et al.,
2006; Barbosa y Bermudez, 2010).

En este grupo de enzimas se encuentran las enzimas pécticas, como la
pectinmetilesterasa (PME), la cual cataliza la remociéon de grupos metoxilo de
las poligalacturonanas metiladas, generando grupos carboxilicos libres que
afectan el pH y el balance ionico de la pared celular y, consecuentemente, la
actividad de otras enzimas hidroliticas de la propia pared celular (Willats et al.,
2001). Por lo tanto, la aplicacion de un tratamiento térmico tendra como

objetivo reducir y controlar esta actividad.

No obstante, tratamientos térmicos muy intensos pueden dar lugar al desarrollo
de aromas y sabores extrafios, asi como el deterioro del color, valor nutritivo y
funcional del producto. Los cambios de color debidos al procesamiento térmico
en las frutas, estan relacionados con el metabolismo del vegetal, que se
manifiesta con la degradacion de algunos pigmentos y aparicion o afloramiento
de otros, lo cual es motivado por aspectos, como la temperatura y tiempo de
proceso (Rodrigo et al., 2006; Cheng et al., 2007).
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2.8.4. Color

El color es una caracteristica de gran importancia en la evaluacion fisica y de

calidad en los alimentos (Pérez, 2003).

Por otra parte, en ciertos alimentos la aparicion de coloraciones marrones
frecuentemente indeseadas, se asocia a reacciones de pardeamiento no
enzimatico (reaccion de Maillard, propiciada por las altas temperaturas),
pardeamiento de tipo enzimatico y el producido por la caramelizacién de los
azucares, en la superficie del alimento. Todo esto puede afectar en forma

negativa a la presentacion y al sabor de los productos (Contreras, 2006).

Cuando el deterioro del color es visualmente extenso el producto resulta
inaceptable, por lo que industrialmente, el color puede ser una caracteristica
determinante para el éxito comercial de innumerables productos. Debido a ello
se vuelve cada dia mas imprescindible su control, lo que supone poder medir y

comparar el color (Contreras, 2006).

En este sentido, es necesario disponer de métodos objetivos de medida de
esta propiedad que permitan la obtencion de valores comparables y

reproducibles.

En general se aplican técnicas sensoriales e instrumentales, siendo estas
ultimas de gran utilidad en el manejo en poscosecha de frutas y hortalizas
(Planella, 1987; Lana et al., 2006; Salvador, 2007). De igual manera, el color
se considera como uno de los indices de madurez mas relevante en frutas,

constituye una medida rapida, funcional y muy practica del estado de madurez.

El color de un alimento, incluyendo las frutas puede ser identificado a partir del
sistema “CIELab” o “L, a, b” donde “L” corresponde a la luminosidad, con
escala de 0 a 100, “a” concierne al intervalo de colores entre el verde y el rojo,
y “b” representa al intervalo de colores entre el azul y el amarillo (Figura 5), con
cuyas combinaciones se puede expresar cualquier color y su evolucion en el

tiempo (Restrepo, 1995; Hernandez, 2009).
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L 100 = Blanco

L 0=Negro

Figura 5. Representacion espacial del modelo CIELAB.

Por lo tanto, es importante tomar en cuenta la evaluacion del color durante el
tratamiento térmico de puré de guayaba, ya que es un parametro fundamental

en la calidad del puré.

Todos estos analisis de los parametros de calidad se efectuaron siguiendo los
pasos que se describen en el capitulo V, que hace referencia a los materiales y

métodos usados durante la presente investigacion.
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Ill. JUSTIFICACION

En la actualidad la transferencia de calor sigue siendo un campo de gran
interés en investigaciones cientificas y de ingenieria en alimentos. Uno de los
problemas en las operaciones unitarias en la industria de los alimentos ha sido
la eficiencia en el calentamiento o enfriamiento de los fluidos alimentarios. Una
forma de evaluar esta eficiencia ha sido mediante la determinacion de los

coeficientes de transferencia de calor.

Existen varios estudios de transferencia de calor que se han llevado a cabo en
intercambiadores de calor de superficie raspada (ICSR). Entre los equipos mas
utilizados para llevar a cabo tratamientos térmicos se tienen a los ICSR. La
principal ventaja de estos equipos es que evitan la acumulacién de particulas
en la superficie de intercambio de calor por medio de raspados periddicos

mediante unas placas raspadoras.

Al respecto, varias investigaciones han considerado el proceso de
calentamiento o de enfriamiento de manera independiente. Solo un trabajo
encontrado, evalué el proceso de forma global, sin embargo al comparar los
coeficientes de transferencia de calor experimental y tedrico evaluado por la
ecuacion de Skelland, reporté diferencias muy altas, concluyendo que estas
diferencias podrian ser debidas a que no se determind la viscosidad a la

temperatura promedio del fluido.

Por lo tanto, surge la necesidad de realizar la caracterizacion del ICSR
estudiando las tres etapas (calentamiento, pre-enfriamiento y enfriamiento) de
manera conjunta, debido a que en la industria quimica, biolégica y de
procesamiento de alimentos consideran el proceso de forma global. Ademas,
es necesario realizar una correccion de la viscosidad con la temperatura de
proceso para disminuir el porcentaje de diferencia al evaluar los coeficientes de

transferencia de calor.
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Esta caracterizacion se realizara considerando como factores de proceso el
flujo de alimentacion, temperatura del medio de calentamiento y velocidad de
rotacion de raspadores utilizando como fluido de trabajo puré de guayaba,
considerado un fruto de gran produccion en México y que contiene niveles
significativos de componentes biolégicamente activos que son benéficos para

la salud.

La aportacion de esta investigacion sera determinar la transferencia de calor
mediante la comparacion del coeficiente interno de transferencia de calor
tedrico por la ecuacion de Skelland y experimental. Evaluando al mismo tiempo
el efecto sobre los parametros de calidad y distribucién de tiempos de
residencia, presentando asi una nueva alternativa de procesamiento del puré
de guayaba, donde el tratamiento térmico permita conservar la mayor parte de

las propiedades bioquimicas del alimento.
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IV. OBJETIVOS

4.1. Objetivo general

>

Determinar los coeficientes de transferencia de calor en
intercambiadores de superficie raspada (calentamiento, pre-enfriamiento
y enfriamiento) en el tratamiento térmico de puré de guayaba,

analizando el efecto sobre sus componentes bioquimicos.

4.2. Objetivos especificos

>

Cuantificar las caracteristicas fisicoquimicas (densidad, solidos solubles,
color y viscosidad) y térmicas (capacidad calorifica y conductividad
térmica), parametros indispensables en el calculo tedrico del coeficientes

interno de transferencia de calor.

Calcular los coeficientes internos de transferencia de calor experimental
(utilizando las temperaturas de proceso) y tedricos (mediante la
ecuacion de Skelland).

Realizar la comparacion entre los coeficientes experimentales y tedricos
para establecer |la aplicabilidad de la ecuacion de Skelland para fluidos

alimenticios no newtonianos.

Determinar las curvas de distribucién de tiempos de residencia y tiempo

promedio de residencia del puré en el ICSR.

Evaluar la calidad del puré de guayaba procesado mediante la
cuantificacion de la actividad de la pectinmetilesterasa y la actividad

antioxidante realizando la comparacion antes y después del tratamiento.
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V. MATERIALES Y METODOS
5.1. Materia prima

Se utilizé puré de guayaba con 11 °Bx de sélidos solubles. El puré se adquiridé
de un proveedor externo (Ingenieria de frutas procesadas S.A. de C.V.). Las
corridas experimentales se realizaron en septiembre y octubre de 2010, de un
lote que se adquirié durante agosto del mismo afio, esto con la finalidad de
mantener la homogeneidad en las muestras. Antes de realizar las corridas en el
ICSR se realiz6 la descongelacién colocando en refrigeracion y posteriormente

un atemperado del puré a 201 °C.

5.2. Equipo, instrumentos de medicidén, reactivos y material de
laboratorio.

Equipo

e Intercambiador de Calor de Superficie Raspada (ICSR), modelo piloto, marca
Jersa.

e Refrigerador/congelador Kenmore modelo CSXEAS

e Balanza analitica marca A&D modelo GR-120

e Colorimetro Hunter Lab (modelo MiniScan XE Plus No. 45/0L.)

e Liofilizador (Labconco®)

e Refractometro ATAGO

o Redmetro Anton Paar-Physica MCR301

Instrumentos de medicién

e Escaner por lectura de temperaturas Cole Parmer, modelo Thermocuple.

o Lector Elisa (SpectraMax 190), Micropipetas de 20, 100, 200 y 1000 uL y
pipeta multicanal, Placas para lector de Elisa.

e Termopares (tipo T) de cobre-constantan

e Software Minitab
Reactivos

e 2.6-diclorofenolindol, SIGMA.
e Folin-Ciocalteu 2N, Trolox y TPTZ (2, 4, 6-(tri-(2-piridil-s-triazina))), SIGMA.
e ABTS (2,2-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico)), SIGMA.
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5.3. Descripcion del Intercambiador de Calor de Superficie Raspada.

En la Figura 6 se observa el diagrama general del ICSR Jersa con el que se

realizé el presente trabajo.
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Figura 6. Diagrama del ICSR a nivel piloto.
Las caracteristicas son: capacidad maxima de 20 L/h; es de acero inoxidable.

Cada intercambiador tiene dimensiones de 51.5 cm de largo y una capacidad

de carga de 634 cm®en arreglo horizontal.
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En el interior gira un rotor que tiene un diametro de 2.57 cm y consta de 2
raspadores de teflon de 6.52 x 2.3 cm dispuestos en dos filas como se muestra

en la Figura 7.

Pared del
cuerpo

Espacio

Rotor
anular

'€ »
[ >

2.57 cm

Figura 7. Dimensiones del rotor del ICSR.

Para esta investigacion la distribucion de los raspadores fue con las dos filas tal

como se observa en la siguiente Figura 8.

Figura 8. Arreglo de las placas raspadoras.
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5.4. Diseno experimental.

De acuerdo a estudios realizados por Flores, 2005; Llano, 2007; Quintanar,
2008 y Pascual, 2011, se determinaron las condiciones de operacion en el
ICSR las cuales fueron: flujo de alimentacion (FA) de 200, 300 y 400 mL/min,
velocidad de rotacion de raspadores (VRR) de 100, 300 y 500 rpm vy
temperatura de calentamiento (TC) de 145, 150 y 155 °C, utilizando puré de
guayaba como fluido de trabajo. Una vez establecidos los limites de operacion
para el estudio de la transferencia de calor, se definid un disefio factorial 2°
(Cuadro 4), con tres factores a dos niveles, con tres repeticiones en el punto
central y el disefio experimental desarrollado por el programa Minitab 16 se

observa en el Cuadro 5.

Cuadro 4. Diseiio factorial 2°.

NIVEL NIVEL PUNTO
FACTOR BAJO ALTO CENTRAL

FA 200 400 300
(mL/min)

VRR (rpm) 100 500 300

TC (°C 145 155 150

Cuadro 5. Diseio experimental.

NT FA VRR TC Las variables respuesta fueron:

(mL/min) ~ (rpm) (°C) > Coeficiente interno de
1 200 100 145 transferencia de calor experimental vy
2 400 100 145 .
3 200 500 145  teorico
4 400 500 145 B o
5 200 100 155 > Retencion de vitamina C,
6 400 100 155 polifenoles totales, actividad
7 200 500 155 I .

t t I I

3 400 500 155 antioxidante,  evaluacion de a
9 300 300 150 actividad residual de PME y cambio en
10 300 300 150 color.
11 300 300 150

NT: Numero de tratamiento, FA: Flujo de alimentacion, VRR: Velocidad de rotacion de

raspadores, TC: Temperatura de calentamiento.
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5.5. Métodos
5.5.1. Desarrollo experimental.

El desarrollo experimental se realizé como se muestra en la Figura 9.
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Figura 9. Diagrama de flujo del desarrollo experimental.
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5.5.2. Metodologia para la realizaciéon de una corrida experimental.

Para realizar cada corrida experimental, el ICSR se llevdé a condiciones de
estado estacionario. Para alcanzar estas condiciones, primero se encendid la
unidad de calentamiento, transcurridos 30 minutos, se procedié a encender la
unidad de enfriamiento con la finalidad de que ambas unidades alcanzaran al
mismo tiempo la temperatura ideal para cada uno de los tratamientos.
Enseguida se ajusto la velocidad de rotacion de raspadores. Posteriormente se
hizo pasar agua de la llave, que sirvio como medio de pre-enfriamiento para la
etapa 2. Una vez que se controlaron estas condiciones, se efectuaron pruebas
preliminares haciendo fluir agua por los intercambiadores, manteniendo un
nivel definido en la tolva de alimentacion y registrando las temperaturas en
cada una de las etapas mediante un escaner por lectura de temperaturas. Al
término de las pruebas preliminares se retird el agua que se hizo circular por
los intercambiadores y se cambi6é por el puré de guayaba. Se reajusto la
velocidad de los raspadores y el flujo de alimentacién, debido al cambio del tipo
de fluido. Y finalmente se registraron las temperaturas, datos indispensables
para el calculo de los coeficientes internos de transferencia de calor
experimental, adicionalmente fue necesario efectuar una caracterizacién de la
materia prima de acuerdo a los parametros mencionados del apartado 5.5.3 al
5.5.9.

5.5.3. Determinacion de pH (AOAC, 1995).

La determinacion de pH se realizé antes y después del tratamiento en el puré
de guayaba. Se realizd con el potencidometro utilizando las soluciones
reguladores de pH 4 y 7 para calibrarlo; se sumerge el electrodo en la muestra
de tal manera que lo cubra perfectamente a una temperatura de 20+0.5 °C, se

lee el valor de pH directamente en la escala del potenciometro.
5.5.4. Determinacion de sélidos solubles (NMX-F103-1965).

La determinacion de °Bx se realizé en el puré de guayaba antes y después del
tratamiento. Primero se realizé la calibracion del refractometro colocando unas
gotas de agua a 20 °C sobre el prisma, enseguida se ajusté la escala a cero, y

se seco con algodén. Después se colocaron unas gotas de la muestra sobre el
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prisma, cerrar y ajustar con la perilla hasta que el campo visual se divida en
dos partes, una luminosa y otra oscura. La linea divisora entre esas dos partes,
se le conoce como linea margen y se hace la lectura directamente del porciento

de sdlidos en la escala de grados Brix.
5.5.5. Determinacion de acidez (AOAC, 1995).

Se pesaron 10 g de muestra y se llevaron a 100 mL con agua destilada,
posteriormente se filtr6 y se tomd una alicuota de 100 mL por triplicado y a
cada una se le adicionaron 3 gotas de fenolftaleina al 1% y se titulé6 con
hidroxido de sodio al 0.1N. Para obtener el porcentaje de acidez titulable
reportado como acido citrico se utilizé la Ecuacién 17.

(G yaor )N yoor Nmegq)(Vy ) (17)
(m)(a)

Dénde: Gy.on : Gasto de NaOH, mL, Ny,on: Normalidad de hidroxido de sodio, meg:

Y%acidocitrico =

miliequivalentes del acido citrico, 0.0064 g/mL, V- Volumen total para determinacion

de acidez, mL, m: masa de la muestra, g, a: alicuota, mL.

5.5.6. Determinacion de humedad (AOAC, 1995).

La determinacién de humedad de la pulpa se realiz6 por el método de la
termobalanza a 70 °C programada con una variacion de humedad de 0.01 g en
60 segundos, usando 10 mL de pulpa de guayaba y una cama de arena
(lavada y secada) usada como soporte para aumentar la superficie de contacto

y reducir el tiempo de la determinacién por formacion de costras.
5.5.7. Determinacion de densidad aparente.

La densidad aparente se determiné de la siguiente manera: se tomaron dos
matraces aforados de 100 mL, se pesaron y posteriormente se aforé uno con
agua y el otro con puré de guayaba y se pesaron nuevamente, al resultado del
peso final se le restd el peso inicial del matraz de vacié. Se considerd la
densidad del agua como referencia la cual debe ser lo mas cercano a 1000
kg/m®a la temperatura de 20+1 °C, para asi obtener resultados confiables.
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5.5.8. Determinacion de la capacidad calorifica (Ecuacion de Siebel, citado
por Heldmand y Lund, 2007).

La capacidad calorifica del puré de guayaba se calcul6 de acuerdo a la
Ecuacion 9. Considerando el contenido de humedad base humeda del puré.

5.5.9. Determinacion de la conductividad térmica (Ecuacion de Sweat,

citado por Rao y Rizvi, 1995).

La conductividad térmica del puré se determiné de acuerdo a la Ecuacién 10,

utilizando el contenido de humedad base humeda del puré.

5.5.10. Determinaciéon de la viscosidad aparente (Reémetro Anton Paar-
Physica MCR301).

La determinacién de la viscosidad se llevo a cabo en un reémetro Anton Paar-
Physica MCR301, Mestechnick, Sturgatt, Alemania. Se colocé
aproximadamente 1 mL de muestra de puré de guayaba, se utilizé la geometria
plato-plato (PP50/TG 5752) de 49.925 mm de diametro y 1.0 mm de espesor.
La temperatura de trabajo fue a 20 y 40°C, se utilizaron estas temperaturas
porque son las temperaturas promedio del fluido para la etapa de enfriamiento
y calentamiento, respectivamente. Se colocé la geometria en posicion de
medicion en el intervalo de 0 a 300 rpm durante 300 segundos. Con los datos
obtenidos mediante el software rheoplus se elaboraron las curvas de flujo y de

viscosidad.

5.5.11. Determinacion experimental del coeficiente interno de

transferencia de calor.

Para calcular el coeficiente interno de transferencia de calor experimental (%) en
la pared interna del intercambiador de calor se utilizé la siguiente metodologia
(Geankoplis, 1999).

a) La temperatura promedio (z,) de la pared interna del intercambiador de

calor (°C) se estimo con la Ecuacion 18.

(tl—i-tz +Tl +T2j
. 2 2 (18)

w 2
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Esta temperatura se calculé de esta forma debido a que el intercambiador de
calor usado para esta investigacion no cuenta con termopares que midan
directamente la temperatura de la pared interna. La estimacion de la
temperatura de la pared (7,) se realiz6 como una media entre la temperatura
promedio del puré (7; y 7,) y del medio de calentamiento (¢, y ;) para cada

condicién de operacion.

b) El calculo de la temperatura promedio (7,,) del fluido de proceso (°C)

Ecuacion 19.

T :T1+T2
" 2

c) El calor absorbido Q (J/s) por el puré al pasar por el intercambiador se

(19)

calculé mediante la Ecuacion 20.

Q=mCp(T;-T,) (20)
d) El coeficiente interno de trasferencia de calor experimental (W/m?C) se

calculé con la ley de enfriamiento de Newton con la Ecuacién 21.

h=Q/A(T,—t,) (21)
Las temperaturas utilizadas en cada una de las ecuaciones mencionadas

anteriormente se observan mejor la Figura 10.

%)

= )

T] TZ

[ )

t;

Figura 10. Esquema del intercambiador de calor de superficie raspada

indicando las temperaturas de entrada y salida de cada fluido.
Donde:
T,yT, Temperatura del puré de guayaba a la entrada y salida del intercambiador,
respectivamente en °C.

Lyt Temperatura del medio de calentamiento a la entrada y salida del
intercambiador, respectivamente en °C.
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5.5.12. Determinacion del coeficiente interno de transferencia de calor
tedrico (Skelland et al., 1962).

Los coeficientes de transferencia de calor tedricos se determinaron de acuerdo

a la ecuacion de Skelland et al., (1962) Ecuacion 1.

Para utilizar esta ecuacion fue necesario determinar la velocidad axial del puré
mediante la la Ec. (22) y el area anular de transferencia de calor Ec. (23) como

se observa en la Figura 11.

V=G/A (22)
A= 1/ 4(D*- &) (23)

Dénde:

G = gasto volumétrico en m®/s

V' = velocidad axial de flujo del fluido en m/s
A = area anular en m?

D = diametro del tubo interno en m

d = diametro del rotor en m

«— d
Figura 11. Area anular de transferencia de calor.

5.5.13. Evaluacion de las curvas de distribuciéon de tiempos de residencia
(Quintanar, 2008).

Se elaboraron las curvas necesarias para el célculo de la distribucion de
tiempos de residencia, utilizando el método experimental estimulo-respuesta,
en el que se inyectd una cantidad de muestra previamente adicionada con
NaCl a concentracidén conocida, que se usa como trazador.

Para realizar cada inyeccion, el ICSR se llevdo a condiciones de estado
estacionario, se inyectd el trazador en la corriente de alimentacién,
especificamente en la conexidn que esta ubicada inmediatamente antes de la
entrada al cuerpo de intercambio (50 g de puré con 15 g de NaCl). Para la
elaboracién de la curva tipo el pulso se inyect6 a tiempo cero con una jeringa

adaptada a la tuberia de alimentacion del intercambiador.
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Se tomaron muestras a la salida del ICSR inmediatamente, cada 10s sin

intervalo entre éstos, en frascos de vidrio de boca ancha (Quintanar, 2008).

Para realizar el pulso se usé como inyector una jeringa de 20 mL de capacidad
que se muestra en la Figura 12. Con este inyector se evitd la acumulacién de
producto en su interior y se asegura que el trazador sea inyectado en un menor

tiempo, por lo que se acerca mas a un pulso.

Figura 12. Inyector ideal usado para introducir 10 mL el trazador al ICSR.

Se realizé la medicion de tiempos de residencia promedio de los tratamientos
seleccionados, se efectué una mezcla de 50 g de puré fresco con 15 g de
cloruro de sodio, de la cual se tomaron 10 mL para usarlos como trazador. Se
consideré inyectar esa cantidad de trazador basado en la bibliografia
consultada, en donde se usan soluciones saturadas de cloruro de sodio (NaCl),
para realizar el pulso con un volumen de 5§ mL (Mabit et al., 2004) a 10 mL
(Ditchfiel et al., 2006) de esta solucion a la entrada del ICSR. A las muestras
recolectadas se les determind la conductividad y se convirtié en concentracion
del trazador mediante una curva tipo que se elaboré con la mezcla
seleccionada adicionada de 0 a 0.05 g de NaCl en 10 g de puré para
determinar la conductividad correspondiente a cada concentracién. Se tomaron

un total de 13 muestras para elaborar la curva tipo.

Para el flujo de 200 mL/min, las muestras se comenzaron a tomar después de
dejar transcurrir 2.5 minutos posteriores al pulso realizado. Posterior a esto, las
muestras subsecuentes fueron tomadas cada 22 segundos (s) sin intervalo
entre ellas. Para el flujo de 300 mL/min se tomaron las muestras después de

transcurrir 2 minutos, las muestras subsecuentes fueron tomadas cada 18 s sin
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intervalo entre muestras y por ultimo para el flujo de 400 mL/min, de dejaron
transcurrir 1.5 minutos, las muestras posteriores se tomaron cada 14 s sin
intervalo entre muestras después de inyectar el trazador tomando un total de
18 muestras para cada tratamiento a las cuales se les midi6é la conductividad
para interpolar los resultados en la curva tipo (Anexo 5) obteniendo los datos
que se observan en la Figura 20. Posteriormente se realizaron los calculos
necesarios para la obtencion de las curvas de RTD, mencionados en el

apartado 2.5.

5.6. Evaluacion del color del producto.

La determinacion de color en forma instrumental se hizo con un colorimetro
Hunter Lab (modelo MiniScan XE Plus No. 45/OL, Hunter Associates
Laboratory, Inc, U.S.A.), leyendo con un iluminante tipo Des (luz de dia),
observador 10°, obteniendo los factores iniciales y finales de “L”, “a” y “b” del
sistema Hunter. De las muestras de puré tratados se tomaron 30 g. El
colorimetro se calibré con un blanco y negro estandar. La determinaciéon de
color se realiza colocando la muestra dentro de una celda rectangular de vidrio
optico de 5 cm de longitud, procurando eliminar todas las burbujas de aire que
pudieran quedar atrapadas. Las paredes de la celda se limpian y la celda se
coloca frente a la fuente de luz cubriéndola con una placa de cartén obscura.
De igual manera se continua a realizar 3 mediciones de la muestra, obteniendo
el valor promedio. La evaluacion del color de las muestras tratadas se realiz6
comparando su color con el de un testigo, que es la muestra de puré tomada

antes del tratamiento.

Con estos valores se calcularon los siguientes parametros; cambio de color

total. Calculado con la Ec. (24):

AE = [(AL*¥)? +(Aa*)? + (Ab*)? (24)
Dénde:
AL = Valor “L*” final — Valor “L*” inicial
da = Valor “a*” final — Valor “a*” inicial
4b = Valor “b*” final — Valor “b*” inicial
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5.7. Preparacion de extracto para actividad enzimatica de puré de guayaba

Para la obtencion de extractos para la determinacion de actividad enzimatica se
pesaron 100 g de muestra del puré fresco y se mezclaron con 100 mL de
solucion extractora (NaCl al 5%) homogeneizando perfectamente. Este extracto
se dej6 en refrigeraciéon por 48 h y se filtré para obtener el extracto, se mantuvo
en congelacion y se utilizé para realizar las determinaciones de pectin-metil-

esterasa.
5.7.1. Determinacion de actividad de pectin-metil-esterasa (Hultin, 1948)

La determinacion de la actividad de esta enzima estd en funcion de la
disminucién del pH durante la reaccién, indicando que la enzima esta actuando
sobre los grupos metilados de la pectina favoreciendo asi a la formacién de
grupos carboxilos que son neutralizados con NaOH 0.01M hasta nuevamente
alcanzar el pH 8.0. La técnica consistio en calibrar el potenciémetro a pH 8.0, a
temperatura ambiente. Enseguida en un vaso de precipitado se adicionaron 5
mL de solucién de pectina 1%, 3 mL de agua destilada, 0.7 mL de NaOH 0.4N.
Posteriormente se colocé sobre un agitador magnético, se sumergid el
electrodo y se encendio el agitador y el potencidmetro. Utilizando una pipeta se
adicionaron 1 mL del extracto enzimatico a temperatura ambiente, en el
instante en que se inicié la adicion, se registro el tiempo cero. Durante cinco
minutos exactos se mantuvo constante el pH a 8.0, mediante la adiciéon de
NaOH 0.01N, contenido en una bureta. Una vez transcurridos los cinco
minutos, se registré el gasto de NaOH y se dio por terminada la reaccion. Con
los datos obtenidos del gasto de NaOH 0.01N y se realizaron los calculos
mediante la Ecuacion 25.

g — Graon) Nasor) (1000) 25)

() (£)

Donde:

UPME: miliMoles de sustrato transformado en cada gramo de pulpa por minuto
Gyaon . Gasto de NaOH, mL,

Nzom- Normalidad de hidroxido de sodio

t: tiempo de reaccion, 5 minutos

E: mL de extracto en cada mL del volumen total de reaccion
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El valor E se determind utilizando la siguiente ecuacion.

Donde:

F=
UPME

(26)

E: mL de extracto en cada mL del volumen total de reaccion

E;: Volumen del extracto utilizado, 2 mL

UPME: miliMoles de sustrato transformado en cada gramo de pulpa por minuto

5.8. Determinacion de Vitamina C (Método de Robinson Stock, citado por
Rangana, 1986).

El método de determinacion directa esta basado en la cuantificacidon del exceso

de 2,6-diclorofenol-indofenol, el cual disminuye la intensidad de su color debido

al acido ascorbico presente en la muestra y en la solucion de los estandares.

° Reactivos

1.

Solucién de acido metafosférico al 2%.

2. Solucion indicadora: se disolvieron 100 mg de 2,6-diclorofenolindol y

4 mg de bicarbonato de sodio en agua destilada caliente (85-95°C),
se enfrio y se aforo a 100 mL. Se filtro y se diluyeron 25 mL a 500 mL

con agua destilada.

Soluciones estandares de acido ascorbico: se pesd exactamente
100 mg de acido ascorbico y se aforo hasta 100 mL con HPO3; al
2%. Se diluyeron 4 mL de esta solucién hasta 100 mL con HPO; al

2% (1 mL = 40ug de acido ascorbico).

e Procedimiento:

1.

Preparacion de la muestra. Se pesaron 10 g de muestra y se aforo
hasta 100 mL con HPO3 al 2%.

Curva estandar: en tubos de vidrio se colocaron los siguientes
volumenes de la solucién estandar de acido ascérbico 1, 2, 3,4y 5
mL totales con HPO3; al 2%. Se adicionaron 10 mL de la solucion

indicadora y se tomo la lectura dentro de los 15 a 20 segundos de
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reaccion. Se llevé el equipo al 100% de transmitancia con un blanco
de 5 mL de HPOs al 2% y 10 mL de agua. Se tomo la medicion de la
longitud de onda a 518 nm, obteniendo la curva tipo absorbancia vs

concentracion.

3. Muestra: se tomaron 5 mL del extracto (0 menos y se llevaron a 5 mL
con HPO3 al 2%) y se adicionaron 10 mL de la solucion indicadora.
Se procediod a leer su absorbancia a 518 nm con un blanco de 5 mL
del extracto y 10 mL de HPOs al 2%.

e Calculos:

La concentracion de acido ascorbico de la curva estandar y de la muestra se

realizé a través de la Ecuacion 27.

mg de acido ascorbico A, x Bx100

= (27)
100g de muestra Cx1000 xm

Donde:

A, : Contenido de acido ascérbico estimado en la curva tipo, mg
B: Volumen del aforo, 1000 mL

C: Volumen de la solucién, 5 mL

m: Masa de la muestra, g

5.9. Evaluacion de la capacidad antioxidante
5.9.1. Compuestos fendlicos totales y actividad antioxidante

Debido a la naturaleza de la materia prima y para facilitar la obtencion de los
extractos fue necesario liofilizar 30 mL de puré de cada uno de los tratamientos
en un liofilizador Labconco®, enseguida se realizd la extraccién. La obtencidn
de los extractos para la medicién de fenoles totales y actividad antioxidante se
llevé a cabo luego de un dia de almacenamiento. Se pes6 1 g de muestra
liofilizada y se le agregaron 5 mL de metanol. La mezcla se colocé en un vial y
fue agitada en un sonicador durante 30 minutos a temperatura ambiente.

Posteriormente se centrifugo a 8500 rpm durante 5 minutos a 4 °C.
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El sobrenadante se filtré y se llevé a 5 mL con etanol, enseguida se colocé en
viales ambar en la oscuridad a 20 °C. Finalmente, se efectud la cuantificacion

de fenoles totales y de actividad antioxidante.
5.9.1.1. Compuestos fendlicos totales

El contenido de fenoles totales fue determinado por el método de Folin-
Ciocalteu (Singleton et al., 1999), adaptado al ensayo en placas de 96 pozos,
descrito por Dicko et al., (2002), con algunas modificaciones. Primero se
elabord una curva de calibracién con acido galico (0, 2, 4, 6, 8, 10, 12 yL de
acido galico). Un volumen de 50 pL de los extractos se mezclé con 200 L de
agua destilada y 125 yL de Folin 1N. La mezcla se coloc6 en agitacion 5

minutos en el sonicador.

Enseguida se adicionaron 625 pL de carbonato de sodio al 20%. Después de 2
horas de reposo en la oscuridad, se procedié al llenado de la placa adicionando
230 pL de la solucién mas 20 uL del extracto, y se tomo la lectura en un lector
Elisa (SpectraMax 190) de placas de 96 pozos a una longitud de onda de 760
nm. Los resultados se expresaron como equivalentes de acido galico (mg acido

galico/100 g de muestra fresca).
5.9.1.2. Capacidad antioxidante

Se emplearon los ensayos ABTS (llamado asi por el reactivo 2,2’-azinobis (3-
etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico)) y el FRAP (Poder Antioxidante de

Reduccion Feérrica).

Para el ensayo ABTS, se efectué de acuerdo al método de Loarca-Pina et al.,
(2010) con algunas modificaciones. Se preparé una solucion compuesta por
ABTS 7 mM y persulfato de potasio 140 mM. La mezcla (solucién stock) se
dejé reposar durante 12 horas a temperatura ambiente en la oscuridad para
que se genere el radical. Pasadas las 12 horas se hizo una dilucion de la
siguiente manera. Dentro de un vial forrado con papel aluminio se mezclé 1000
ML de la solucién stock que contiene el ABTS y 4.5 mL de etanol. Esta nueva
solucion debe tener una absorbancia entre 0.7 y 1, para lo cual fue necesario
verificar este valor en el lector Elisa a una longitud de onda de 734 nm. La

solucion de ABTS se preparo el mismo dia del ensayo.
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Enseguida se efectuaron curvas de calibracién a concentraciones entre 50 y
800 uM de Trolox.

Para las muestras se tomaron 20 pL del extracto mas 230 pL de la solucidn
ABTS y se midié la absorbancia a 734 nm. Los resultados se expresan en yMol

equivalentes de Trolox/100 g de muestra fresca.

En el caso del ensayo FRAP, se realizé de acuerdo a el método de Firuzi et al.,
(2005) con algunas modificaciones. Las soluciones stock se prepararon
siempre utilizando el reactivo fresco constituido por buffer de acetato de sodio
300 mM a pH 3.6, 5 mL de TPTZ (2, 4, 6-(tri-(2-piridil-s-triazina))) 10 mM
disuelto en HCL 40 mM y 10 mL de FeCl3-6H20, 10 mM. La solucion de trabajo
(FRAP) fue preparada con la mezcla de 10 mL de buffer de acetato de sodio, 1
mL de la solucion de TPTZ y 1 mL de la solucién de FeCl;-6H,0, a una
temperatura de 37 °C. Se prepard una curva de calibracion con Fe,SO,4 a
concentraciones entre 72 y 1080 mM. Para las muestras se tomaron 25 uL del
extracto previamente obtenido mas 175 L de la solucion FRAP y se midio la
absorbancia a 595 nm. Los resultados son expresados en uMol equivalentes de

Fe,S0O4/100 g de muestra fresca.
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6.1. Caracterizacion de la materia prima

RESULTADOS Y DISCUSION

Cada vez que se adquirié6 materia prima para el desarrollo experimental se le

realizo la caracterizacion fisicoquimica (densidad, sdélidos solubles, pH, acidez y

humedad), térmica (capacidad calorifica y conductividad térmica), bioquimicas

(acido ascorbico y pectinmetilesterasa) y actividad antioxidante (fenoles totales,

ABTS y FRAP). Estos valores se presentan en el Cuadro 6.

Cuadro 6. Caracterizacién del puré de guayaba usado como materia

prima.

Parametros Cuantificacion
" Acidez titulable (% acido citrico) 0.61+0.02
)
E Densidad (kg/m°) 10450.5
"g_ Humedad (%) 87.79+0.3
8 [pH 3.840.07
(72]
T Solidos solubles (°Bx) 11.86+0.12
§ Capacidad calorifica (J/kg°C) 3777.08+0.4
|5
-E Conductividad térmica (W/m°C) 0.5808+0.004
0 Pectinmetilesterasa (UPME) 7.57+0.2
(&)
E
§- Acido ascérbico (mg/100g de puré) 183.04+3.60
=

Fenoles totales (mg equivalentes de
o o N 359.66+7.48
- acido galico/100 g muestra fresca)
O
= ABTS (umol Eq.Trolox /g muestra
5 43.17+0.17
= fresca)
c
©
s
2 FRAP (umol Eq. FeSO4/g muestra
2 96.80+0.10
<"t’ fresca)
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De acuerdo al Cuadro 6, los resultados obtenidos de la cuantificacion inicial de
las muestras de puré de guayaba indican que las muestras en promedio tienen
un contenido inicial de 183.04 mg/100 g en la pulpa en contenido de acido
ascorbico. Soares, et al., (2007), reportan un valor de 168.36 mg/100 g de
acido ascérbico, para guayaba blanca, indicando que conforme aumenta su
madurez tiende a disminuir la cantidad de vitamina C. De igual manera
Quintanar (2008) menciona que la vitamina C es muy sensible a las reacciones
de oxidacion, destruyéndose con gran facilidad durante el procesamiento de
alimentos, tanto en tratamientos térmicos como en aquellos que se someten a

refrigeracion o congelacion.

Los valores de la actividad antioxidante por ambos ensayos muestran una
correlacion positiva entre las cantidades de vitamina C y la actividad
antioxidante en el puré de guayaba. Sin embargo diversos estudios han
demostrado que esta actividad antioxidante no solo es atribuible a esta
vitamina, sino a otros fitoquimicos como fenoles, tioles, carotenoides, o

tocoferoles presentes en la fruta (Sun et al., 2002; Guo et al., 2003).

En promedio el valor obtenido por el ensayo ABTS fue de 43.17+0.17 pmol
Eq.Trolox /g muestra fresca, mientas que por el de FRAP fue de 96.80+0.10
pmol Eq. FeSO4/g muestra fresca. Se ha indicado que ambas técnicas, ABTS y
FRAP, son adecuadas para medir la actividad antioxidante de frutas y
hortalizas y que los antioxidantes contenidos en este tipo de muestras tienen
diferente reactividad frente a los dos ensayos (Jiménez et al., 2001; Bashir et
al., 2003).

Aunque ambas técnicas, ABTS y FRAP basan su método en reacciones de tipo
redox, con potencial redox similares, las diferencias en las respuestas ante las
dos técnicas pueden radicar en el pH de trabajo, en ABTS se trabaja a pH
neutro en tanto que en FRAP se trabaja a pH 3,6 por lo que se disminuye el
potencial de ionizacion involucrado en la transferencia de electrones, con lo
que se incrementa el potencial redox y finalmente se cambia el mecanismo de

reaccion dominante.

47



RESULTADOS Y DISCUSION

Ademas, el mecanismo de reaccion en FRAP es por transferencia de
electrones en tanto que en ABTS es tanto por transferencia de electrones como

por transferencia de atomos de H (Prior et al., 2005).

Es importante resaltar que algunos parametros de la caracterizaciéon de la
materia prima (humedad, densidad, capacidad calorifica, conductividad
térmica) son necesarios para determinar los coeficientes internos de
transferencia calor tedricos mediante la Ecuacion (1) de Skelland et al., (1962)
y asi compararlos con los obtenidos experimentalmente, con la finalidad de
evaluar y establecer el porcentaje de diferencia entre ambos coeficientes. En el
ICSR se han llevado a cabo diversos trabajos (Flores, 2005; Llano, 2007;
Quintanar, 2008, Pascual, 2011) evaluando la transferencia de calor, sin
embargo en todos ellos se han obtenido diferencias muy altas al comparar los

coeficientes tedricos con los experimentales.

Por lo tanto en este trabajo se opté por determinar la viscosidad a dos
temperaturas como se explicé en el apartado 4.5.10., y mediante el analisis de
la funcionalidad de la viscosidad con la temperatura se logré establecer una
ecuacion la cual permitié conocer la viscosidad a la temperatura promedio que

alcanz¢ el fluido de proceso en cada una de las corridas experimentales.

6.2. Evaluacién de la viscosidad en puré de guayaba.

La determinacién de la viscosidad del puré se realizé a 20 y 40 °C, los datos
obtenidos se presentan en el Anexo 1y 2, respectivamente. En la Figura 13 se
presentan las graficas evaluadas a las dos temperaturas, de donde se puede
observar un comportamiento de un fluido no Newtoniano independiente del
tiempo, del tipo pseudoplastico. Resultados similares obtuvieron Andrade et al.,
(2009), reportando que este comportamiento es tipico para las pulpas de frutas,

Como mango, guayaba y cereza de las indias.
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Figura 13. Comportamiento pseudoplastico del puré de guayaba.

Al analizar el comportamiento pseudoplastico del puré de guayaba mediante el
modelo de la ley potencia 6 de Ostwald de Waele (Ecuacion 4) se obtienen los
valores de k y n, estos datos permiten obtener la viscosidad efectiva del fluido
como se indica en la seccion 2.3.2 y Ec. 8. Por lo tanto se tiene un valor de
(k=29.412yn=0.1044a 20 °C)y (k=5.5958 y n =0.1298 a 40 °C). El indice
de consistencia (k") da una idea de la consistencia del producto y (r') la

desviacién del comportamiento del fluido respecto al Newtoniano.

Este tipo de fluidos se caracterizan por que la viscosidad aparente depende en
gran medida de la temperatura, la composicidn del fluido, el esfuerzo de corte y
de la velocidad de deformacion. Es decir, la viscosidad aparente del fluido
pseudoplastico disminuye a medida que aumenta el gradiente de velocidad,
esto es son menos espesos cuando se someten a altas velocidades de
deformacion que cuando se cizalla lentamente; este comportamiento indica una
ruptura o reorganizacion continua de la estructura, dando como resultado una

menor resistencia al flujo (Carcamo, 2005).
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De igual manera, (Alvarado y Aguilera, 2001; Matos y Aguilar, 2010) mencionan
que la mayoria de los fluidos alimentarios son no-newtonianos presentando un
comportamiento pseudoplastico, como por ejemplo; los jugos concentrados,

purés, pulpa de frutas y vegetales, entre otros.

Al respecto Cabral et al., (2007), al evaluar el efecto de la viscosidad aparente
en pulpa de guayaba a 38.5, 50, 60.4 y 72.4 °C obtuvieron que al aumentar la
temperatura el esfuerzo de corte tiende a disminuir, debido a la naturaleza y
composicion de la pulpa. Sin embargo en este tipo de muestras suelen

interactuar otros factores tales como la concentracion de sélidos solubles (°Bx).

En el Cuadro 7 se presentan los resultados de la viscosidad efectiva (u.) que

se encontro para cada uno de los flujos manejados.

Cuadro 7. Valores de viscosidad efectiva a 20°C y 40°C para cada
velocidad de flujo que se manejo en el ICSR.

Flujo Velocidad de Viscosidad efectiva (uc) en *8VID
(mL/min) flujo (m/s) Pa's
20°C 40°C
200 0.002708 33.00 6.33 1.0046
300 0.004062 22.89 4.43 1.5114
400 0.005416 17.69 3.45 2.0152

*8V/D: Velocidad de deformacion en tubos lisos rectos.

Con los datos de viscosidad efectiva se puede comprobar el comportamiento
pseudoplastico al construir la grafica que relaciona la viscosidad efectiva con la
velocidad de deformacion en tubos lisos 8V/D (Ecuacion 8), como se muestra
en la Figura 14.
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Figura 14. Viscosidad efectiva vs 8V/D a 20 y 40 °C.

De la Figura 14, se observa que el fluido tiende a disminuir su viscosidad
conforme aumenta la velocidad con que se transporta o se da el mezclado
dentro del ICSR.

Una vez que se obtuvieron los valores de la viscosidad efectiva, se establecié
una relacidén de ecuaciones del tipo Arrhenius (Ec. 28 y 29) para poder obtener

la viscosidad mediante una correccidon por temperatura, por lo tanto se tiene:

Eg
- RT (28)
Hy =Ho-€
)
- RT (29)
Hor=Ho €
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Conociendo u; y u, a cada valor de 8V/D, se relacionan ambas ecuaciones,

obteniendo la Ec. (30).

E [ 1 J
H R T T 5 (30)
Aplicando logaritmos naturales a la Ecuacion 30 se tiene:

ln,ul—ln,uzz EO . EO :EO L_L (31)
RT, RT, R \T T,

Finalmente, despejando a E, queda:

(32)

Una vez que se conoce el valor de la energia de activacion (E,) definida en la

seccion 2.2.3, se sustituye en la Ecuacion 30, considerando como referencia
alguna de las dos viscosidades (u; 6 uy) y temperaturas (20 6 40 °C)
calculadas previamente, con esta ecuacion se podra calcular la (u) a la

temperatura promedio que haya alcanzado el fluido durante el tratamiento

térmico en cualquier condicién de operacion.

Para comprobar la aplicacién de la ecuacion obtenida, se calcularon las
viscosidades que se obtendrian a 40 °C a partir de la Ec. (30) y se
comprobaron con las experimentalmente obtenidas, obteniendo los resultados

mostrados en la Figura 15.
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Figura 15. Curvas del fluido de proceso a 40°C (Experimental y Predicha).

De acuerdo a la Figura 15, se observa que a partir de los datos experimentales
y tedricos, se puede establecer que el efecto de la temperatura en el
comportamiento reolégico del flujo del puré de guayaba fue perfectamente
descrito mediante la relacion de ecuaciones del tipo Arrhenius (Ecuacion 30),
obteniendo un ajuste satisfactorio (R’ = 0.99) para determinar la variacién de la
viscosidad (u), parametro indispensable para la determinacion de los

coeficientes internos de transferencia de calor tedricos.
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6.3. Coeficientes internos de transferencia de calor experimental y tedricos.

El valor del coeficiente de transferencia de calor para cada uno de los cuerpos del intercambiador de calor (zona de calentamiento,
pre-enfriamiento y enfriamiento) determinados tanto experimentalmente (los cuales se calcularon en el Anexo 3), como a través de
la ecuacién de Skelland (calculados en el Anexo 4), se presentan en el Cuadro 8 para cada una de las condiciones de operacion

utilizadas en este trabajo.

Cuadro 8. Coeficientes de transferencia de calor vs teodricos.

Coeficientes de transferencia de calor vs tedricos

Calentamiento Preenfriamiento Enfriamiento
Tratamiento  FA(mL/min)  VRR(rpm) TC(°C) Experimental  Teodrico Experimental  Teodrico Experimental Tedrico
1 200 100 145 316.84 404.82 191.74 215.25 342.92 429.37
2 400 100 145 433.43 513.05 186.71 231.77 718.67 752.73
3 200 500 145 273.61 429.99 206.03 241.99 360.38 471.53
4 400 500 145 383.70 547.87 237.63 366.28 660.02 754.35
5 200 100 155 304.99 406.75 173.22 216.79 340.02 431.90
6 400 100 155 349.86 512.44 24457 330.01 611.10 758.13
7 200 500 155 300.72 434.44 174.38 242.31 324.40 473.38
8 400 500 155 369.57 546.34 239.69 366.60 666.93 755.24
9 300 300 150 378.95 508.43 186.66 227.24 495.24 526.90
10 300 300 150 371.11 507.85 189.55 227.24 497.39 527.36
11 300 300 150 374.40 508.46 190.10 227.45 491.96 526.36

FA: Flujo de alimentacion, VRR: Velocidad de rotacién de raspadores, TC: Temperatura de calentamiento
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De acuerdo al Cuadro 8, y relacionando cada una de las condiciones
manejadas se observa que los tratamientos con mayores coeficientes internos
de transferencia de calor experimentales y tedricos en la etapa de
calentamiento fueron el 2, 4 y 8. Al realizar el analisis estadistico (Anexo 6) se
tiene que en todos ellos el flujo de alimentacion (FA) fue el mismo (400 mL/min)
y esta variable fue la que ejercid mayor influencia sobre el aumento en los

coeficientes de transferencia de calor (Figura 16).

VRR*TC
FA*TC
FA*VRR
TC

Término
1

VRR

-1 0 1 2 3 4 5 6 7
Efecto estandarizado

FA: Flujo de alimentacion, VRR: Velocidad de rotacion de raspadores, TC: Temperatura de
calentamiento.

Figura 16. Grafica de Pareto (a=0.05) para la evaluacion de los
coeficientes de transferencia de calor experimentales en la etapa de

calentamiento durante el tratamiento térmico de puré de guayaba.

Cuando se analiza el factor velocidad de rotacion de raspadores (VRR), se
observdé que en la mayoria de los tratamientos fue la misma (500 rpm), a
excepcion del tratamiento 2. Mientras que al evaluar el efecto de la temperatura
de calentamiento (TC) se observé que en los tratamientos (2 y 4) fue la misma
(145°C), en contraste para el tratamiento (8) la temperatura fue de (155°C). Al
analizar los tratamientos 5 y 6, se observd que aumentando el flujo en una
relacion de 1 a 2, es decir, de 200 a 400 mL/min, se favorece el aumento en los

coeficientes de transferencia de calor para las tres etapas.
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Por otro lado, se observa que los coeficientes tedricos fueron mayores respecto
a los experimentales, este efecto pudiera deberse a que al calcular los
coeficientes tedricos mediante la Ec. de Skelland se consideran las
propiedades reoldgicas y térmicas del puré de guayaba, mientras que con los
coeficientes experimentales solo se emplean las temperaturas alcanzadas
durante el tratamiento térmico. Ademas que al calcular los coeficientes tedricos
no se considero el efecto de las placas raspadoras durante la determinacién de

la viscosidad.

Por lo tanto, de acuerdo a los resultados se establece que a velocidades de
rotacion vy flujos altos, se da una mayor turbulencia contribuyendo a una mejor

transferencia de calor.

En el mismo Cuadro (8), se observa que al comparar los coeficientes
experimentales en las tres etapas, la de enfriamiento presenta los valores mas
altos en todos los tratamientos, esto debido a que el diferencial de temperatura
que existe en la etapa de calentamiento es mayor que en la de enfriamiento
(Figura 17), por lo que al dividir el calor transferido, da como resultado menores
coeficientes para la etapa de calentamiento y mayores para el de enfriamiento
de acuerdo a la Ecuacion 21.
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Figura 17. Diferencia de la temperatura durante el tratamiento térmico.
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En la Ecuacién 33, se presenta el polinomio de respuesta para el coeficiente

interno de transferencia de calor experimental para la etapa de calentamiento.

Donde se observa que los factores que tuvieron mayor influencia fueron el flujo
de alimentacién, temperatura de calentamiento y la interaccion velocidad de
rotacién de raspadores y temperatura de calentamiento, coincidiendo con lo

presentado en la Figura 16.

he = -627.82 + 6.34FA — 0.39VRR + 5.77TC — 0.005FA*VRR — 0.03FA*TC +
0.002VRR*TC (33)

Por otro lado, los factores velocidad de rotacién y las interacciones flujo y
velocidad de rotacion, flujo y temperatura, velocidad de rotacion y temperatura
ejercieron un efecto negativo (signo (-) en el polinomio de respuesta) sobre los
coeficientes experimentales para la etapa de calentamiento. Es decir,
contribuyeron en la disminucién de estos valores. Al respecto, las
temperaturas de calentamiento manejadas durante esta etapa oscilaron entre

145 y 155 °C, utilizando como medio de calentamiento aceite mineral.

Posteriormente para la etapa de pre-enfriamiento y a partir del analisis

estadistico (Anexo 7) se elaboré el polinomio de respuesta (Ecuacion 34).

hey = 1685.76 — 6.38FA — 1.12VRR + 10.23TC + 0.008FA*VRR + 0.04FA*TC +
0.007VRR*TC (34)

De acuerdo a la Ec. (34), se observa que el factor que tuvo mayor influencia en
la variable respuesta, fue el flujo de alimentacion y la interaccion flujo y
temperatura. Adicionalmente, es importante destacar que los factores velocidad
de rotacion y temperatura de calentamiento ejercieron un efecto negativo (signo
(-) en el polinomio de respuesta) sobre los coeficientes para la etapa de pre-
enfriamiento, es decir, favorecen a que en esta etapa los coeficientes fueran
los mas bajos en comparacion con la etapa de calentamiento y pre-

enfriamiento.
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Asi mismo, el medio de pre-enfriamiento utilizado fue agua de la llave a
temperatura constante (201 °C), con lo cual se obtuvo el diferencial de
temperatura menor al llevar a cabo el tratamiento térmico en las tres etapas.

Esto se puede apreciar de mejor manera en la Figura 18.

VRR*TC
FA*TC

2 FA*VRR
E .
‘q’ ﬁ
P -

VRR .

-11 -9 -7 -5 -3 -1 1
Efecto estandarizado

FA: Flujo de alimentacion, VRR: Velocidad de rotacién de raspadores, TC: Temperatura de
calentamiento.

Figura 18. Grafica de Pareto (a=0.05) para la evaluacion de los
coeficientes de transferencia de calor experimentales en la etapa de pre-

enfriamiento durante el tratamiento térmico de puré de guayaba.

Respecto a los coeficientes con mejor transferencia de calor para esta etapa
fueron el 6 y 8, en los cuales vario la velocidad de rotacion de 100 a 500 rpm

con un flujo constante de 400 mL/min.

Finalmente, en funcion del analisis estadistico (Anexo 8) se presenta el
polinomio de respuesta para el coeficiente experimental en la etapa de

enfriamiento (Ecuacién 35).

he; = -2186.63 + 12.23FA + 6.78VRR + 14.69TC — 0.02FA*VRR — 0.07FA*TC —
0.04VRR*TC (35)
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De acuerdo a la Ec. (35) y la Figura 19, se observa que el flujo de alimentacion
y la temperatura de calentamiento son los principales factores que contribuyen
al aumento de este coeficiente, mientras que el factor secundario fue la

velocidad de rotacion.

FA*VRR*TC

VRR*TC
FA*TC

FA*VRR

Término

TC

VRR

FA

-5 0 5 10 15 20
Efecto estandarizado

FA: Flujo de alimentacion, VRR: Velocidad de rotacién de raspadores, TC: Temperatura de
calentamiento.

Figura 19. Grafica de Pareto (a=0.05) para la evaluacion de los
coeficientes de transferencia de calor experimentales en la etapa de
enfriamiento durante el tratamiento térmico de puré de guayaba.

De igual manera, en esta etapa se presento un efecto negativo (signo (-) en el
polinomio de respuesta) sobre los coeficientes de transferencia de calor.
Principalmente este efecto se observa en la interaccion flujo y velocidad de

rotacion, flujo y temperatura y velocidad de rotacién y temperatura.

Respecto a la temperatura para la etapa de enfriamiento fue de 10+0.5 °C,
empleando etilenglicol como medio de refrigerante. Ademas como se menciond
en la Figura 17, fue en esta etapa donde se determinaron los coeficientes mas

altos.
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Por lo tanto, de acuerdo a los analisis anteriores se establece que los mejores
coeficientes experimentales y teoricos durante el tratamiento térmico de puré
de guayaba se obtienen cuando se trabaja a flujos y velocidades de rotacién
altas (400 mL/min y 500 rpm, respectivamente) esto debido a que a
velocidades de rotacidn elevadas se promueve un mejor mezclado y
homogenizacion del producto, evitando asi sobrecalentamiento localizados

mediante el uso de dos filas de unidades de raspado.

Pascual (2011), menciona que los mejores coeficientes experimentales se
obtienen a velocidades de rotacion de 300 rpm, resultado que es mejorado con

el raspador de doble filas de unidades de raspado.

De igual manera, Quintanar (2008) determind que los coeficientes de
transferencia de calor aumentan a mayor flujo y velocidad de rotacién, debido a
que el fluido tiene mas movimiento y los raspadores no permiten que se

adhiera el puré en la superficie del area de transferencia.

Por otro lado, para detallar el ajuste de la Ec. de Skelland, en el siguiente
apartado se presenta el porcentaje de diferencia entre los coeficientes

experimentales y tedricos para cada etapa del ICSR.
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6.4. Evaluacion de coeficientes de transferencia de calor experimental vs teérico.

A partir de los coeficientes de transferencia de calor experimental y tedricos (Cuadro 8), y con la finalidad de evaluar ambos
coeficientes se construyo la grafica que relaciona los porcentajes de diferencia para cada una de las etapas durante el tratamiento

en el ICSR, estas diferencias se presentan en la Figura 20.
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Figura 20. Porcentaje de diferencia entre los coeficientes experimentales y teéricos.
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En la Figura 20 se observa que el porcentaje de diferencia en todos los
tratamientos fue en promedio del 21%, sin embargo este valor se considera
muy alto, lo cual pudiera atribuirse a que no se esta tomando en cuenta el
efecto de la velocidad de rotacion de los raspadores al evaluar la viscosidad, es
decir, a velocidades de rotacibn mas altas el puré de guayaba tiende a
disminuir su viscosidad y consecuentemente los valores de los coeficientes
tedricos son mas altos de lo que deberian ser, ocasionando una mayor
diferencia al compararlos con los coeficientes experimentales. De igual manera,
se observé que en los tratamientos 2, 9, 10 y 11 presentaron el menor
porcentaje de diferencia (6%) para la etapa de enfriamiento, indicando que
para estos tratamientos el ajuste de la Ecuacion de Skelland fue mas
aceptable. Al respecto, Pascual (2011), evalué los coeficientes experimentales
y tedricos, reportando valores con un alto porcentaje de diferencia (70%),
resaltando que al determinar estos valores no se considerd la temperatura
promedio del fluido, provocando considerables diferencias entre ambos
coeficientes. Llano (2005) al evaluar la transferencia de calor en puré de
zanahoria, menciona que el parametro que influye en estas diferencias de
forma significativa es la viscosidad del fluido. De ahi que los porcentajes de
diferencia tiendan a ser elevados.

Por otro lado, Quintanar (2008), encontré que la gran diferencia entre ambos
coeficientes, se debe a que en los coeficientes experimentales se toman en
cuenta las temperaturas de entrada y salida del puré y del refrigerante, asi
como el flujo y velocidad de rotacion, mientras que para la determinacion de
coeficientes tedricos se toman en cuenta las propiedades térmicas y
fisicoquimicas (capacidad calorifica, conductividad térmica, viscosidad y
densidad), asi como el flujo y la velocidad de rotacion. Como se indico
anteriormente de acuerdo a los resultados obtenidos y evaluando la viscosidad
a dos temperaturas (20 y 40 °C) se logré establecer una ecuacion la cual
permite obtener la viscosidad a la temperatura que se desee calcular el
coeficiente de transferencia de calor tedrico, generando asi que la Ecuacion de
Skelland describa de formas mas adecuada y se correlacione con los

coeficientes de transferencia de calor experimentales.
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De manera de comparar los coeficientes de transferencia de calor obtenidos en este estudio se incluyo el calculo de estos valores
considerando una menor viscosidad por efecto de las placas raspadoras, para lo cual se construy6 la grafica que relaciona los

porcentajes de diferencia para cada una de las etapas durante el tratamiento en el ICSR, estas diferencias se presentan en la

Figura 21. La forma de cédmo se calcularon estos valores se presenta en el Anexo 13.
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CE: Coeficiente interno de transferencia de calor experimental
CT: Coeficiente interno de transferencia de calor teérico
Figura 22. Porcentaje de diferencia entre los coeficientes experimentales y teérico, considerando el efecto por las placas

raspadoras.
Se observa que el porcentaje de diferencia en todos los tratamientos fue en promedio del 4%, por lo que si se considera el efecto

de las placas raspadoras, los coeficientes de transferencia de calor tedricos se aproximan mas a los experimentales.

Comprobando que la Ecuacion de Skelland, la cual ha sido muy utilizada en fluidos newtonianos, describié de manera aceptable el

comportamiento de fluidos no newtonianos como lo es el puré de guayaba.
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6.5. Evaluacion de las Curvas de Distribucion de Tiempos de Residencia.

Para la determinacion de las Curvas de Distribucién de Tiempos de Residencia
se seleccionaron 5 tratamientos con la finalidad de evaluar el efecto del flujo de
alimentacion (Tratamientos 1 y 2), velocidad de rotacion de raspadores
(Tratamientos 5 y 7) y temperatura del medio de calentamiento (Tratamientos 1
y 5) sobre la distribucion de tiempos de residencia en el ICSR. Los tratamientos

seleccionados se muestran en el Cuadro 9.

Cuadro 9. Tratamientos evaluados para DTR durante el termoproceso de

puré de guayaba.

Tratamiento FA(mL/min) VRR(rpm) TC(°C)
1 200 100 145
2 400 100 145
5 200 100 155
7 200 500 155
PC 300 300 150

FA= Flujo de alimentacion; TC= Temperatura de calentamiento; VRR= Velocidad de rotacion de

raspadores PC: Punto central; condiciones manejadas en los tratamientos 9, 10 y 11

En la Figura 22 se puede observar que a medida que hubo un incremento en
el flujo de alimentacion (200 a 400 mL/min), disminuyo el tiempo de residencia.
Mientras que al evaluar el efecto de la temperatura del medio de calentamiento,
se observa que ambas curvas fueron muy similares, es decir, esta variable no
ejercio efecto sobre la distribucion de tiempos de residencia. Al incrementar la
velocidad de rotacion (100 a 500 rpm), se obtuvo una mejor uniformidad del
trazador durante el tratamiento térmico, lo cual se reflej6 en una curva mas

cerrada con menos dispersion (Tratamiento 7).
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Concentracion (NaCl/10g de puré)

tiempo (min)

——400mL/min-100rpm-145°C —=—200mL/min-100rpm-155°C
——200mL/min-500rpm-155°C —»—200mL/min-100rpm-145°C
——300mL/min-300rpm-150°C

Figura 22. Curva concentracion vs tiempo de los tratamientos analizados

durante el tratamiento térmico de puré de guayaba en el ICSR.
A partir de los resultados de concentracion se determinaron los tiempos
promedio de residencia.

De acuerdo con Hennequin, Della Valle y Fayolle (1999), los tiempos promedio

de residencia (TPR) teoricos se calculan considerando la siguiente relacion.

Volumen de carga del ICSR (36)
Flujo de alimentacion

TPR=

El tiempo de residencia tedrico equivale al tiempo que permaneceran las
particulas del producto en el ICSR, si se tratara de un flujo tapdn. Los

resultados obtenidos para cada TPR se presentan en el Cuadro 10.

Usando el método de trapecios se calcul6 el area bajo la curva de
concentracion-tiempo, para normalizar la curva y asi obtener la curva E,

dividiendo las concentraciones entre el area bajo la curva. Donde el area bajo
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la curva es A= AX(%-F)/I + Y,y ey, +y7”), siendo Ax la diferencia de

tiempo constante que existe entre las muestras tomadas y yo, Y1, Y2, ¥3-..Yn, €l

valor de las concentraciones de NaCl en cada una. Aplicando la Ecuacion para

el calculo de la Curva E, se obtuvo la Figura 23.

Edad a la salida E(t)
o o o N RN RN
I o o N o N o

©
(N

0

Curva E

Tratamiento 2

T~

Punto central  Tratamiento 7

\

Tratamiento 5

Tratamiento 1

005115225 3354455556657 758859 951010511
tiempo (min)
——400mL/min-100rpm-145°C —=—200mL/min-100rpm-155°C

—+—200mL/min-500rpm-155°C —»—200mL/min-100rpm-145°C
—»—300mL/min-300rpm-150°C

Figura 23. Curva E de los tratamientos analizados durante el tratamiento

térmico de puré de guayaba en el ICSR.

Finalmente aplicando la Ec. (14) para calcular el tiempo medio de residencia

(T,,), asi como la amplitud de la distribucién (o?) obtenida mediante la Ec. (15)

se obtuvieron los resultados que se presentan en el Cuadro 10.
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Cuadro 10. Condiciones de operacion del puré de guayaba tratado en el

ICSR.
Tratamiento FA Te VRR e b o 2
(mL/min) (°C) (rpm) (min) (min) (min°)
1 200 145 100 2.562 6.408 0.894
2 400 145 100 1.281 3.223 0.282
5 200 155 100 2.562 6.426 0.891
7 200 155 500 2.562 6.346 0.629
PC 300 150 300 1.708 4.942 0.631

FA: Flujo de alimentacion; TC: Temperatura de calentamiento; VRR: Velocidad de rotacion de
raspadores; TPR: Tiempo promedio de residencia tedrico; T, : Tiempo medio de residencia;

o*: Amplitud de la dispersion; PC: Punto central; condiciones manejadas en los tratamientos 9,
10y 11

De acuerdo a la Figura 24 y el Cuadro 10, se observa que para el tratamiento 2
(mayor flujo) presenté un menor tiempo de residencia (3.223 min). Sin embargo
el tratamiento 1 y 5 (menor flujo y rpm) fueron los que presentaron una mayor
dispersion del trazador de 0.894 y 0.891, respectivamente, ocasionando un

ligero aumento en el tiempo de residencia medio que fue de 6.408 a 6.426.

De acuerdo a los valores del Cuadro 10 se observa que manteniendo un flujo
de alimentacion (200 mL/min) y solo variando la velocidad de rotacion (100 a
500 rpm, tratamiento 5 y 7) se logra disminuir la varianza (0.891 a 0.629)
indicando que a velocidades de rotacion altas se alcanza una menor dispersion

del trazador y la curva tiende a ser mas uniforme acercandose al flujo tapon.

Por otro lado, al evaluar el efecto del flujo de alimentacion (tratamiento 1 y 2),
se tiene que al incrementarlo de 200 a 400 mL/min se encontré6 una mayor
aproximacion al flujo tapon (o = 0.282). Esto es similar con los resultados
obtenidos por Mabit et al., (2008), al evaluar la DTR en un ICSR, utilizando
como trazador una solucion de 0.166 g de NaCl/g de solucién, encontrando que
el modelo de flujo tapdn es perfectamente descrito a velocidades de rotacion
altas (360 rpm) combinandola con flujos altos (580 mL/min).
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Al respecto, Abichandani y Samarma (1988) observaron que el flujo dentro del
ICSR se aproxima al flujo tapon con el incremento del numero de raspadores,
la velocidad de los raspadores y la velocidad de flujo masico. Generando asi
una disminucion en el tiempo de residencia, debido a que las particulas

permanecen menos tiempo en el intercambiador de calor de superficie raspada.

Llano (2007) evalud las curvas de DTR manteniendo un flujo constante de 250
mL/min, revelando que existe una mayor dispersion del trazador cuando la
velocidad en los raspadores disminuye (100 rpm), es decir que la curva es mas
amplia, dando como resultado un ligero aumento en el tiempo de residencia
medio de las particulas del puré en el ICSR a comparacioén del resultado con la
velocidad de raspadores a 200rpm (4.11 min) en el cual se obtuvo un mejor
mezclado dentro del cuerpo de intercambio de las particulas, y una menor

dispersion del trazador.

De igual manera, Quintanar (2008), determino las curvas de DTR en un ICSR
empleando puré de papaya como fluido de trabajo. Encontrando que al
incrementar el flujo y la velocidad de rotacién de raspadores se tiene un menor

tiempo de residencia del puré en el ICSR, acercandose mas al flujo tapon.

Relacionando los coeficientes de transferencia de calor con la distribucién de
tiempos de residencia se puede establecer que los coeficientes de
transferencia de calor experimentales y teéricos mas altos se obtienen cuando
se trabaja a flujos y velocidades de rotacion altas (400 mL/min y 500 rpm,
respectivamente), provocando asi que el puré permanezca el menor tiempo de
residencia (7,, = 3.22 min), reflejandose en la calidad del puré de guayaba, la

cual se evaluod en el siguiente apartado.
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6.6. Determinaciones bioquimicas y actividad antioxidante del puré de

guayaba
6.6.1. Actividad residual de la enzima pectinmetilesterasa.

En la industria de los alimentos generalmente el tratamiento de la pulpa de
guayaba se da a 90 °C durante 1 minuto, principalmente para alcanzar la
inactivaciéon de PME (Carabali et al., 2009).

De acuerdo a los resultados obtenidos en el presente trabajo (Figura 24) y
relacionando con las temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico
(Cuadro 11) se observa que solo en los tratamientos 5 y 7 se logré la
inactivacién total de la enzima pectinmetilesterasa (PME), en estos las
temperaturas promedio que alcanzo el puré dentro del intercambiador fueron

de 89.8 y 89.2 °C, respectivamente.

Cuadro 11. Condiciones manejadas durante el procesamiento de puré de

guayaba.
Tratamiento FA VRR TC T (°C)
(mL/min)  (rpm) (°C)
1 200 100 145 74.4
2 400 100 145 65.2
3 200 500 145 71.5
4 400 500 145 66.0
5 200 100 155 89.8
6 400 100 155 69.8
7 200 500 155 89.2
8 400 500 155 66.6
9 300 300 150 73.4
10 300 300 150 73.7
11 300 300 150 73.3

FA: Flujo de alimentacion, VRR: Velocidad de rotacién de raspadores, TC: Temperatura de

calentamiento, T: Temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico.

En contraste en el resto de los tratamientos las condiciones fueron ineficientes
para la inactivacion de la enzima. Sin embargo se ha observado que al evaluar
la estabilidad de la PME durante el tratamiento térmico en pulpa de guayaba a

temperaturas entre 75 y 85 °C esta enzima empieza a ser termolabil, mientras
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que a temperaturas inferiores el efecto sobre esta variable no es significativo
(Da Silva et al., 2006). Pascual (2011), obtuvo resultados similares al evaluar el
tratamiento térmico de puré de mango, reportando que durante el
procesamiento térmico deben evitarse flujo altos, ya que se ocasiona que el

puré permanezca con bajas temperaturas y la enzima no se inactive por

completo.
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Figura 24. Actividad residual de la enzima PME.

La actividad de PME en ningun tratamiento se manifestdé con mayor intensidad
respecto al testigo (7.57 UPME). Adicionalmente Rodrigo et al., (2006),
reportan que la inactivacion de PME en puré de tomate se alcanzé a 70 °C

durante 5 minutos, ocasionando que la actividad residual redujera en un 60%.

El polinomio de respuesta con las unidades no codificadas (Anexo 9) muestra
que las variables experimentales que disminuyeron la actividad de esta enzima
fueron en primer lugar el flujo de alimentacion y en segundo la interaccion flujo

y temperatura de calentamiento, como se presenta en la Ecuacion 37.

PE =183.43—0.44FA— 0.009VRR - 1.22TC + 0.003FA*TC (37)
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Esto se relaciona con lo presentado en la grafica de Pareto (Figura 25), donde
se observa que las variables antes mencionadas fueron las que tuvieron mayor

influencia en la actividad residual de esta enzima.

FA*TC

Término
1

-1.4 -1.2 -1 -0.8 -0.6 -0.4 -0.2 0 0.2
Efecto estandarizado

FA: Flujo de alimentacion, VRR: Velocidad de rotaciéon de raspadores, TC: Temperatura de
calentamiento.

Figura 25. Grafica de Pareto (a=0.05) para la evaluacion de la actividad
residual de PME.

El estudio del efecto de la temperatura en la inactivacion de la PME es de gran
importancia en los alimentos, especialmente en la industria de los jugos y
purés, debido a que disminuye el grado de esterificacion de las moléculas de
pectina. Esta disminucién ocasiona dificultades para alcanzar la calidad y
viscosidad en el producto final. Por lo que algunas veces se recurre a
compensar esta perdida, agregando pectina comercial, generando costos de
produccion elevados. De acuerdo a los resultados obtenidos en este trabajo
resulta mas conveniente lograr la inactivacion de esta enzima durante el
procesamiento térmico, trabajando a flujos bajos (200 mL/min) y temperaturas
de calentamiento altas (155°C). Debido a que el puré permanece mayor tiempo
de residencia (7,, = 6.4 minutos) durante el tratamiento térmico, lo cual favorece

a la inactivacion de esta enzima.
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6.6.2. Evaluacion del color del producto.

El color es una caracteristica de gran importancia en la valoracién fisica y de
calidad en los alimentos. Por otra parte, en ciertos alimentos la aparicién de
coloraciones marrones frecuentemente indeseadas, se asocia a reacciones de
pardeamiento no enzimatico (reacciéon de Maillard, propiciada por las altas
temperaturas), pardeamiento de tipo enzimatico y el producido por la

caramelizacion de los azucares, en la superficie del alimento (Contreras, 2006).

Los resultados se presentan en la Figura 26, donde se observa que el mayor
cambio en color (AE), se presentaron en el tratamiento 5y 7, con un AE= 1.03
y 1.83, respectivamente. Ademas fue en estas corridas donde se alcanzo las
temperaturas promedio mas elevadas durante el procesamiento del puré y la
inactivaciéon del puré, indicando que la temperatura ejerce un efecto

significativo.

De acuerdo a los parametros de color, estos se localizan en el primer
cuadrante (+a*, +b*), que corresponden al amarillo, asociando esta
caracteristica con el color del puré manejado. Reis (2006) y Ramirez vy
Delahaye (2011), mencionan que el cambio de color puré de guayaba se

asocia con la sintesis y degradacion de pigmentos.

Respecto a los tratamientos que presentaron menor variacién en el AE, fueron
el (1, 2, 3y 4) todos evaluados a una temperatura de calentamiento de 145 °C,
ademas en promedio el tiempo medio de residencia para estos tratamientos fue
de 3.4 minutos, lo cual favorece en la retencion del color en el puré de guayaba
durante el tratamiento térmico. En contraste, en los tratamientos (5, 6, 7 y 8)
que se trabajaron a una temperatura de calentamiento de 155 °C, pero que
tuvieron en promedio un mayor tiempo de residencia (7,, = 5 minutos), la
variacion en color fue mas alta (AE = 1.0), generando asi una mayor pérdida en

este parametro de calidad.

También se observd que el incremento en la velocidad de rotacion (100 a 500

rpm) ocasiona mayor variacion en el color.
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De igual manera, Soares et al., (2007), al determinar la composicién quimica de
guayaba en diferentes etapas de madurez, obtiene valores de L*, a* y b*, de
53.83, -9.78 y 22.25, respectivamente, valores dentro del intervalo a lo

reportado en el presente estudio.
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Figura 26. Valoracion del color durante el tratamiento térmico de puré de

guayaba.

Ramirez y Delahaye (2011), encontraron que en frutos de guayaba el color
verde disminuye en funcion de la disminucion del nivel de clorofila, mientras
que el color amarillo incrementa en funcion del incremento del nivel de

carotenoides.

Mayer et al., (2005), menciona que la estabilidad del color y compuestos
esenciales como los carotenoides durante el tratamiento térmico de zanahoria,
es dependiente del tiempo y temperatura. Reportando que a temperaturas en el

intervalo de 50 a 90 °C se tienen porcentajes de retencion 6ptimos.
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6.6.3. Fenoles totales

La determinacion del contenido de fenoles totales fue incluida en el estudio
debido a que en investigaciones anteriores se encontraron una alta correlacion
entre fenoles totales y actividad antioxidante en varias clases de frutas segun lo
indica Vasco et al., (2008). En el Cuadro 11 se presentan las condiciones
manejadas y temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico a fin de
relacionar cada uno de los tratamientos con los porcentajes de retencion

encontrados en este estudio (Cuadro12).

El contenido de fenoles totales determinados durante el tratamiento térmico de
puré de guayaba, muestra que en promedio en la totalidad de los tratamientos
se logro retener el 80% de estos compuestos. Sin embargo, el tratamiento 5y 7
son los que poseen el menor porcentaje de retencion, siendo estos los que
alcanzaron las temperaturas de 88.9 y 89.2 °C y las que inactivaron la PME con
el mayor cambio en color, respectivamente. Ademas fue en estos tratamientos
donde se presentaron los menores coeficientes de transferencia de calor (en

promedio 300 W/m?C) y un mayor tiempo de residencia (7, = 6.4 minutos).

Cuadro 12. Contenido de fenoles totales en puré de guayaba.

Tratamiento AT DT % de Retencién
1 381.24 £ 0.89 326.79 £ 0.56 85.72
2 381.79 £ 0.71 340.85 £ 0.49 89.28
3 370.47 £ 0.75 | 289.54 £ 0.63 78.15
4 323.78 £ 0.82 263.26 £ 0.29 81.31
5 361.77 £0.70 | 273.24+0.88 75.53
6 356.05+0.75 | 283.05+0.43 79.50
7 335.99+0.57 | 253.28 £ 0.50 75.38
8 358.08+£0.93 | 279.13+0.45 77.95
9 367.80 £ 0.39 303.96 + 0.95 82.64
10 354.65+0.43 | 292.03+0.78 82.34
11 364.65 £ 0.72 300.03 £ 0.84 82.28

AT:

antes de tratamiento, DT: después de tratamiento

Valor promedio + desviacién estandar
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Al respecto, en ambos tratamientos (5 y 7) las condiciones de operacién del
intercambiador fueron a flujos de alimentacion de 200 mL/min, velocidad de
rotacion = 100 rpm y temperatura de calentamiento = 155 °C, es decir existio
un efecto directo de la temperatura de calentamiento y el flujo de alimentacién

sobre el contenido de fenoles totales.

En contraste el comportamiento presentado en los tratamientos 6 y 8, fue que
al aumentar la velocidad de rotacion de 100 a 500 rpm, manteniendo una
temperatura de calentamiento de 155 °C y un flujo de 400 mL/ min, el
porcentaje de retencién disminuyo en 2%. No obstante, aunque se presentaron
minimas diferencias en los porcentajes de retencion a temperaturas de
calentamiento altas (155 °C), estas estuvieron muy por debajo a las
encontradas a 145 °C. Por lo tanto, se recomienda trabajar a temperaturas de
calentamiento bajas (145 °C), con flujos altos (400 mL/min) y velocidades de
rotacién bajas (100 rpm) con la finalidad de retener el mayor porcentaje de

estos compuestos y asi contribuir en la calidad del producto final.

Thaipong et al., (2006), al estimar la actividad antioxidante en extractos para
cuatro genotipos de guayaba, reporta valores desde 170.0+5.6 hasta
344.9+33.6 mg equivalentes de acido galico/100 g muestra fresca. Valores que

se encuentran dentro del intervalo a lo reportado en este estudio.

De igual manera, Marquina et al. (2008) indica que en la fruta fresca, la
capacidad antioxidante aumenta con el contenido de polifenoles totales en la
piel, la pulpa de la baya y el casco. Atribuyendo que la transformacién de la
pulpa de fruta en mermelada, redujo el contenido de polifenoles totales
presentes en la pulpa en un factor mayor de cinco, por lo que se recomienda
consumir la pulpa de fruta en lugar de la mermelada, a fin de aprovechar los

polifenoles contenidos en la fruta.

La Ecuacién 38 muestra el polinomio de respuesta con las unidades no

codificadas (Anexo 10) para la retencion de fenoles totales.
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Con base en los coeficientes de esta ecuacion, se observa que el flujo de
alimentacion y la interaccion velocidad de rotacion y temperatura de
calentamiento fueron las variables en torno a las cuales disminuyo

considerablemente el porcentaje de retencion de fenoles totales.

FT = 268.13 — 0.02FA — 0.32VRR — 1.27TC + 0.0001FA*VRR + 0.0003FA*TC +
0.002VRR*TC (38)

En la Figura 27, se observa que la interaccion velocidad de rotacién y
temperatura de calentamiento tuvieron un papel sinérgico en la retencioén,
mientras que el efecto antagonico esta representado por la temperatura de

calentamiento en su nivel mas elevado.

Grafica normal de efectos estandarizados
(la respuesta es FT, Alfa = 0.05)
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Figura 27. Grafica normal para las variables experimentales y la retencién

de fenoles totales.

Resultados similares obtuvo Pascual (2011), indicando que al trabajar con
temperaturas altas (155 °C) en el intercambiador se tienen perdidas de
carotenos cercanas al 20%. Por otro lado, Flores (2005) encontré que la
temperatura del medio de calentamiento a 155 °C no es adecuada para el

tratamiento de puré de zanahoria, ya que provoca olor y sabor a cocido.
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6.6.4. Actividad antioxidante

Varios componentes de los alimentos como carotenoides, vitamina C, Vitamina
E, compuestos fendlicos y sus interacciones contribuyen a la actividad
antioxidante de los alimentos (Pinelo, et al., 2004). Por lo que en el estudio se
evalud la capacidad antioxidante por medio de los ensayos ABTS y FRAP, que
se basan en mecanismos diferentes para la medicion de la actividad
antioxidante. ABTS mide la habilidad de transferencia de atomos de H fendlicos
mientras que FRAP mide la capacidad reductora del extracto. Aunado a que
diversos trabajos relacionan la capacidad antioxidante con el contenido de
fenoles totales (Frankel et al., 1995; Imeh y Khokhar, 2002; Pinelo et al., 2004;
Roberts y Gordon, 2003; Sun, 2002; Ursini et al., 1999) cada componente
fendlico puede contribuir de forma y proporcidn diferente. Las condiciones
manejadas y temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico se

presentan en el Cuadro 11.

Los resultados obtenidos de la actividad antioxidante expresados en porcentaje
de retencién por medio del ensayo ABTS y FRAP se presentan en la Figura 28.
Donde se puede observar que el mayor porcentaje de retencidn obtenido por el
ensayo ABTS y FRAP (88.59 y 87.74%, respectivamente) se presento en el
tratamiento 2, en condiciones de flujo de alimentacion de 400 mL/min,
temperatura de calentamiento de 145 °C y velocidad de rotacién de 100 rpm. Al
relacionar estos valores se encontré que fue en este tratamiento donde se
obtuvieron los coeficientes internos de transferencia de calor experimental y
tedricos mas altos para las tres etapas del ICSR, ademas de obtener el menor
tiempo de residencia (7,, = 3.22 minutos). Por lo tanto, de acuerdo a estos
valores se establece que realizando un tratamiento térmico a las condiciones
antes mencionadas se favorece una mayor retencion de compuestos

bioactivos.

De acuerdo al disefio implementado y la posterior operacién del ICSR se
observé que cuando hubo un incremento en la velocidad de rotacié de 100 a
500 rpm, pero manteniendo el mismo flujo y temperatura de calentamiento de
200 y 145 °C, respectivamente, el porcentaje de retencion de la actividad

antioxidante redujo en promedio en un 8% para los dos ensayos. Mientras que
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al mantener la temperatura de calentamiento y velocidad de rotacion de 145y
100 rpm, respectivamente, pero solo variando el flujo de 200 a 400 mL/min se
logro favorecer la retencion en un 5%, esto debido a la reduccién en el tiempo

de retencion.

100

I ABTS
- [ FRAP

80 — - —

60

40 -

20 -~

Actividad antioxidante (% de retencion)

O T T T T T T T T
0] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

Tratamientos

Figura 28. Porcentaje de retencion de la actividad antioxidante por medio
de los ensayos ABTS y FRAP.

Para los tratamientos 5 y 7 se obtuvo el menor porcentaje de retencion que fue
de 74.65 y 74.66%, respectivamente, para el ensayo ABTS. Y para el ensayo
FRAP fueron de 73.41 y 73.35% en estos mismos tratamientos. Ismail y Kong
(2001), reportan valores de 77.78% de retencidn durante el procesamiento de
puré de guayaba a nivel industrial. Adicionalmente, Restrepo et al., (2009), al
evaluar el efecto de la temperatura a 20, 50 y 73 °C sobre el contenido de
polifenoles totales y la actividad antioxidante medida por las técnicas de ABTS
y FRAP en guayaba, reporta porcentajes de retencion desde 63 hasta el 86%.
No obstante, el incremento en la temperatura disminuye la cantidad de fenoles
totales y actividad antioxidante por ABTS y FRAP, lo cual puede ser un
indicativo del efecto de degradacion que tiene la temperatura alta sobre los

fenoles totales y otros compuestos con actividad antioxidante.
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Entre los métodos utilizados para determinar la capacidad de un antioxidante
para captar radicales libres, el radical ABTS+ es uno de los mas aplicados, al
considerarse un método de elevada sensibilidad, practico, rapido y muy estable
(Arnao, 2002).

El ANOVA (Anexo 11 y 12) indica que existen diferencias significativas entre

tratamientos a un nivel de significancia de (a = 0.05%).

De acuerdo al polinomio de respuesta con unidades no codificadas (Ec. 39 y
40) el porcentaje de retencidn en ambos ensayos disminuyo entorno a las
variables flujo de alimentacion y la interaccion velocidad de rotacion y

temperatura de calentamiento.

ABTS = 216.00 + 0.15FA — 0.26VRR — 0.93TC + 0.001VRR*TC (39)

FRAP=270.01 — 0.05FA — 0.29VRR — 1.30TC + 0.0004FA*TC
+ 0.001 VRR*TC (40)

Estas variaciones se aprecian mejor en la Figura 29, indicando que al aumentar
el flujo se favorece la retencion de la capacidad antioxidante. Sin embargo, al
elevar la velocidad de rotacion y la temperatura de calentamiento se ocasionan

pérdidas significativas.
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Grafica de efectos principales para ABTS
Medias de datos

FA VRR

82.5 -
80.0 - " \
77.5 1 '/ \

75.0 -
82.5
-
80.0 - \
77.5 1 \

75.0 - . . .

400 100 300 500

%o de retencion
N
o
o
w
o 4
o

Figura 29. Grafica de efectos principales para la retencion de actividad

antioxidante mediante el ensayo ABTS.

Los resultados determinados mediante este ensayo FRAP se encuentran por
arriba de lo reportado por Contreras (2011) que fue de 61.9 £ 0.38 ymol Eq.
FeSO4/g muestra fresca, al determinar la capacidad antioxidante, fenoles
totales y vitamina C en pulpa de guayaba. Restrepo (2009) menciona que la
temperatura durante el procesamiento térmico ejerce un factor significativo en
la retencion de la actividad antioxidante, reportando valores desde 86 hasta
108 umol Eq. FeSO4/g muestra fresca, resultados que son similares a los

obtenidos en este estudio.

Para observar la interaccion de los efectos principales que contribuyeron a la
retencion y disminucion de estos compuestos bioactivos, se construyo la
grafica que relaciona los factores manejados durante el tratamiento térmico y

los porcentajes de retencion (Figura 30).
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Grafica de interaccion para FRAP
Medias de datos
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Figura 31. Grafica de interacciones para la retencién de actividad
antioxidante mediante el ensayo FRAP.

De acuerdo a la Figura 31, se tiene que la velocidad de rotacion y temperatura
de calentamiento en su nivel bajo favorecen la retencién de la actividad
antioxidante, y el flujo en su nivel bajo disminuye la retencion. Indicando que
resulta mas conveniente llevar a cabo un tratamiento térmico en el ICSR
considerando velocidades de rotacion y temperaturas de calentamiento bajos,
combinandolo con flujos altos. Para asi favorecer en la retencion de estos

compuestos benéficos para la salud.

Por lo tanto, una vez determinados los coeficientes de transferencia de calor,
distribucion de tiempos de residencia y al evaluar el efecto del tratamiento
térmico sobre los parametros de calidad es importante establecer una relacion
la cual permita apreciar de mejor manera el efecto de cada una de estas
variables. Con la finalidad de encontrar las mejores condiciones de proceso
durante el tratamiento térmico de puré de guayaba en el ICSR. Este analisis se

presenta en el siguiente apartado.
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6.7. Relacion entre los parametros bioquimicos, coeficientes de

transferencia de calor y distribuciéon de tiempos de residencia.

De acuerdo a los parametros bioquimicos analizados (color, vitamina C, fenoles
totales y actividad antioxidante) se observo que el flujo de alimentacion es un
factor significativo en la retencién de estos compuestos. No obstante al
relacionarlos con los tiempos medio de residencia, la mayor retencion se
obtiene cuando se trabaja a flujos y velocidad de rotacion altas (400 mL/min y
500 rpm, respectivamente), provocando asi que el puré permanezca el menor
tiempo de residencia (7,, = 3.22 min). Aunado a que en estas condiciones es
donde se obtienen los coeficientes internos de transferencia de calor
experimentales y tedricos mas altos para las tres etapas de procesamiento

(calentamiento, pre-enfriamiento y enfriamiento).

En contraste, flujos de alimentacion bajos (200 mL/min) con temperaturas de
calentamiento y velocidad de rotacion altos (155 °C y 500 rpm,
respectivamente) generan un mayor tiempo de residencia (7,, = 6.42 min), no
obstante a estas condiciones se logra inactivar la enzima pectinmetilesterasa
(Tratamientos 5 y 7). Sin embargo en estos tratamientos se cuantificaron los
menores porcentajes de retencion de los parametros bioquimicos y coeficientes

tanto experimental como tedrico.

Por lo tanto, con base a los resultados obtenidos es mas conveniente llevar a
cabo un tratamiento térmico en el puré de guayaba utilizando condiciones de
flujo de alimentacion altos (400 mL/min) combinados con velocidades de
rotacién altas (500 rpm) y temperaturas de calentamiento bajas (145 °C). Todo
esto con la finalidad de retener la mayor cantidad de compuestos antioxidantes,
favoreciendo una mejor transferencia de calor y un menor tiempo de residencia

del producto, aunque no se logre una completa inactivacion de la enzima PME.
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VIl. CONCLUSIONES

Los coeficientes de transferencia de calor mas altos se obtienen a flujos
de alimentacion y velocidades de rotacion altas (100 rpm y 400 mL/min).

Con respecto a los coeficientes internos de transferencia de calor, los
coeficientes predichos por la ecuacién de Skelland depende mucho del
valor de la viscosidad, ya que los porcentajes de diferencia redujeron de

un 70 a un 20% al corregir el valor de la viscosidad por temperatura.

En cuanto a las curvas de distribucién de tiempo de residencia el
incremento de manera simultanea del flujo (200 a 400 mL/min) y la
velocidad de los raspadores (100 a 500 rpm) gener6 un menor tiempo de
residencia (7,, = 3.22 min), lo cual favorece la retencion de componentes

bioquimicos y mejores coeficientes internos de transferencia de calor.

Los tratamientos térmicos realizados al puré de guayaba en general
lograron retener el 80% de vitamina C, compuestos fendlicos y actividad
antioxidante, sin embargo los unicos que inactivaron la enzima
pectinmetilesterasa fueron aquellos en los que el puré alcanzé en
promedio 90°C como temperatura interna y presentan un mayor tiempo
de residencia (7,, = 6.42 min), lo que ocasiona el mayor cambio en color

y menor retencidn de componentes bioquimicos.

Con base al estudio realizado es mas conveniente desde el punto de
vista de lograr la menor termodegradacion de los componentes
bioquimicos, el tratar el puré de guayaba utilizando flujos y velocidades
de rotacion de los raspadores altos, teniendo bajos tiempos de
residencia y mejores coeficientes de transferencia de calor, aunque no

se logre la completa inactivacion de la enzima PME.
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VIll. RECOMENDACIONES PARA TRABAJO FUTURO

Para llevar a cabo un tratamiento térmico en el ICSR se recomienda trabajar a
flujos y velocidades de rotacion altas (400 mL/min y 500 rpm, respectivamente)
combinandolo con temperaturas de calentamiento bajas (145 °C). Debido a que
estas condiciones favorecen la mayor retencion de componentes bioquimicos y

se obtienen mejores coeficientes de transferencia de calor.

Se sugiere evaluar nuevas condiciones de operaciéon (flujos de alimentacion,
temperatura de calentamiento y velocidad de rotacion de raspadores) con la
finalidad de alcanzar la inactivacion de la enzima pectinmetilesterasa y
contribuir en la obtencién de un alimento con mayor estabilidad y calidad

nutricional.

En trabajos posteriores al determinar los coeficientes internos de transferencia
de calor tedricos mediante la ecuacion de Skelland es importante considerar el
efecto de las placas raspadoras del ICSR sobre la viscosidad. Debido a que
este factor ocasiona una disminucion en la viscosidad y consecuentemente
menores porcentajes de diferencia al compararlos con los coeficientes

experimentales.
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ANEXOS

Anexo 1
Resultados de viscosidad a 20°C.
Shear
Meas. Pts. Shear Rate  Stress Viscosity Speed Torque Status
[1/s] [Pa] [Pa-s] [1/min] [UNm] []

1 0.000951 0.447 470 0.000364 10.9 TGC,Dy
2 0.0013 1.03 790 0.000497 25.1 TGC,Dy
3 0.00175 1.67 952 0.000671 40.8 TGC,Dy
4 0.00233 2.34 1,000 0.00089 57.2 TGC,Dy
5 0.00309 3.06 992 0.00118 74.8 TGC,Dy
6 0.00409 3.79 926 0.00157 92.6 TGC,Dy
7 0.00542 4.45 821 0.00207 109 TGC,Dy
8 0.0072 4.98 692 0.00275 122 TGC,Dy
9 0.00954 5.38 564 0.00365 131 TGC,Dy
10 0.0126 5.58 441 0.00484 136 TGC,Dy
11 0.0168 5.54 330 0.00641 135 TGC,Dy
12 0.0222 5.38 242 0.0085 132 TGC,Dy
13 0.0295 5.18 176 0.0113 126 TGC,Dy
14 0.0391 4.97 127 0.0149 121 TGC,Dy
15 0.0518 4.76 92 0.0198 116 TGC,Dy
16 0.0687 4.63 67.4 0.0263 113 TGC,Dy
17 0.091 4.57 50.2 0.0348 112 TGC,Dy
18 0.121 4.55 37.7 0.0462 111 TGC,Dy
19 0.16 4.65 29.4 0.0612 115 TGC,Dy
20 0.212 4.72 22.1 0.0811 114 TGC,Dy
21 0.281 4.78 16.9 0.108 116 TGC,Dy
22 0.373 4.81 13.2 0.143 121 TGC,Dy
23 0.494 4.85 10 0.189 121 TGC,Dy
24 0.655 5.06 7.72 0.251 124 TGC,Dy
25 0.868 5.12 5.93 0.332 126 TGC,Dy
26 1.15 5.21 4.76 0.44 134 TGC,Dy
27 1.53 5.69 3.79 0.584 141 TGC,Dy
28 2.02 6.12 3.07 0.774 152 TGC,Dy
29 2.68 6.47 2.55 1.03 167 TGC,Dy
30 3.56 6.67 1.85 1.36 160 TGC,Dy
31 4.71 6.95 1.42 1.8 163 TGC,Dy
32 6.25 7.27 1.16 2.39 178 TGC,Dy
33 8.29 7.59 0.955 3.17 193 TGC,Dy
34 11 7.89 0.745 4.2 200 TGC,Dy
35 14.6 8.01 0.579 5.57 206 TGC,Dy
36 19.3 8.39 0.465 7.38 219 TGC,Dy
37 25.6 8.69 0.382 9.79 239 TGC,Dy
38 33.9 8.99 0.307 13 255 TGC,Dy
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ANEXOS

Anexo 2
Resultados de viscosidad a 40°C
Shear
Meas. Pts. Shear Rate  Stress Viscosity Speed Torque Status
[1/s] [Pa] [Pa-s] [1/min] [UNm] []
1 0.00076 3.13 4,120 0.000291 76.5 TGC,Dy
2 0.00134 9.2 6,850 0.000514 225 TGC,Dy
3 0.00178 14.6 8,210 0.000681 357 TGC,Dy
4 0.00235 20.2 8,570 0.0009 493 TGC,Dy
5 0.0031 25.7 8,280 0.00119 628 TGC,Dy
6 0.0041 31.4 7,680 0.00157 768 TGC,Dy
7 0.00544 37.4 6,870 0.00208 914 TGC,Dy
8 0.0072 43.3 6,010 0.00276 1,060 TGC,Dy
9 0.00953 48.6 5,110 0.00364 1,190 TGC,Dy
10 0.0126 52.5 4,150 0.00484 1,280 TGC,Dy
11 0.0168 543 3,230 0.00642 1,330 TGC,Dy
12 0.0222 53 2,390 0.0085 1,300 TGC,Dy
13 0.0295 50.9 1,730 0.0113 1,240 TGC,Dy
14 0.0391 46.4 1,190 0.0149 1,130 TGC,Dy
15 0.0518 43.6 843 0.0198 1,070 TGC,Dy
16 0.0686 42.8 624 0.0263 1,050 TGC,Dy
17 0.091 39.9 438 0.0348 974 TGC,Dy
18 0.121 22.7 188 0.0462 947 TGC,Dy
19 0.16 23.2 145 0.0612 968 TGC,Dy
20 0.212 24.1 114 0.0811 943 TGC,Dy
21 0.281 25.2 89.68 0.108 938 TGC,Dy
22 0.373 26.6 71.31 0.143 941 TGC,Dy
23 0.494 27.8 56.28 0.189 962 TGC,Dy
24 0.655 28.1 42.90 0.251 990 TGC,Dy
25 0.869 293 33.72 0.332 995 TGC,Dy
26 1.15 30.4 26.43 0.44 1,030 TGC,Dy
27 1.53 31.5 20.59 0.584 1,060 TGC,Dy
28 2.02 32.1 15.89 0.774 1,080 TGC,Dy
29 2.68 33.4 12.46 1.03 1,110 TGC,Dy
30 3.56 34.8 9.78 1.36 1,190 TGC,Dy
31 4.71 35.5 7.54 1.8 1,310 TGC,Dy
32 6.25 36.1 5.78 2.39 1,430 TGC,Dy
33 8.29 37.3 4.50 3.17 1,470 TGC,Dy
34 11 38.1 3.46 4.2 1,570 TGC,Dy
35 14.6 39 2.67 5.57 1,640 TGC,Dy
36 19.3 40.9 2.12 7.39 1,680 TGC,Dy
37 25.6 414 1.62 9.79 1,610 TGC,Dy
38 33.9 42.6 1.26 13 1,630 TGC,Dy
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ANEXOS

Anexo 3

Calculos para la determinacion del coeficiente interno de transferencia de

calor experimental para el tratamiento 1.

La determinacién de este coeficiente (4.) en la pared interna del intercambiador

se llevd a cabo de la siguiente forma:

I. El célculo de la temperatura promedio de la pared interna y del

producto se realizd con la ecuacién (1) y (2).

(tl—ktz +T1+T2j

=t 2 . 2 (1)
T +T
t, = 12 - (2

En seguida se muestran los datos del primer tratamiento para determinar la
temperatura promedio del medio de calentamiento (aceite) y la temperatura
promedio del producto (puré de guayaba) para la etapa de calentamiento.

Tratamiento | t1 t2 | FA(mL/min) | VRR(rpm) | TC(°C) | T1 T
(°C) | (°C) (°C) | (°C)

1 145.4 | 143.2 200 100 145 20 87.4

FA: Flujo de alimentacion, VRR: Velocidad de rotacién de raspadores, TC: Temperatura del
medio de calentamiento

(145.4+143.2 s 20+87.4j

t, = 2 2 =99.00°C
2

2204874 s g0

m

II.  Para determinar los coeficientes se utilizaron las ecuaciones (3) y (4)
Q=mCp(T—T>) (3)

h=0Q/A(tn—t,) (4)
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Dénde:
0 = Calor ganado por el producto a su paso por el intercambiador de calor (Watts)

m = Flujo masico, determinado de la siguiente manera;

m = p-v = (1045 kg/m>)-(0.0002 m’/min) = 0.209 kg/min

Doénde:
Cp = Capacidad calorifica = 3777.08 J/Kg°C
h = Coeficiente de transferencia de calor en la pared interna del intercambiador de calor

(W/m*C)
A = Area de transferencia de calor en la longitud interna del intercambiador de calor (m2)

A = D-L=(3.1416)-(0.0472 m)-(0.415 m) = 0.0615m>

Por lo tanto de acuerdo a las ecuaciones (3) y (4) se tiene:

0 = (0.209kg/min)~(3777.08J/kg°C)-(20-87.4)= 53206.22J/min = 886.72 Watts
h=886.72/(0.0615 m*)(99.00-53.7)= 318.09 Watts/m*°C

Para determinar cada uno de los coeficientes internos de transferencia de calor

experimental se aplicd esta metodologia utilizando una hoja de calculo.
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ANEXOS

Anexo 4

Calculos para la determinacion del coeficiente interno de transferencia de

calor tedrico para el tratamiento 1.

La determinacién de este coeficiente se efectué aplicando la ecuacion de

Skelland (Ecuacion 1).

w _ (C,u\'(D=Dyp) (DN W(DS j“s ()
K |\ K L 4 D g (1)

Los datos cubren un intervalo de velocidades de flujo axial de 0.076 a 0.038 m/min y

velocidades de rotacién entre 100 y 750 rpm.

Dénde:

a Coeficiente experimental para fluidos no newtonianos, 0.014
B Constante experimental para fluidos no newtonianos, 0.96
Cp Capacidad calorifica = 3777.08 J-kg '°C”

u Viscosidad efectiva del fluido = 33 Pa's™

K Conductividad térmica = 0.5808 W-m™'°C™

D Diametro interno del recipiente = 0.0472 m

D, Diametro del eje giratorio = 0.0257 m

14 Velocidad axial del flujo del liquido = 0.002708 m-s”

p Densidad del fluido = 1045 kg-m‘3

N Velocida de rotacion de raspadores = 1.66 rev's’

np Numero de raspadores = 2

h Coeficiente interno de transferencia de calor experimental, W/m? °C

Por lo tanto, despejando la Ecuacion 2, tenemos:

Cp'u ’ D-DJVp (DN " D, " 0.53
a (ng)
5 K 7 V D

D

- K

Ahora sustituyendo los valores:

ol {377708-33)0'%((0.0472—0.025’)-(0.002708 a 045)1'0((0.0472-(1.66))0‘62(0.02530‘55 o

e 0.5808 33 0.002708 0.047

-(0.580
0.0472 ( )

h=405.96W /m°C
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Anexo 5

Curva tipo de concentracion de NaCl contra conductividad de la muestra

para 10g de puré de guayaba con NaCl de 0 a 0.5g.

0.07

o
o
>

y = 0.0082x - 0.0387

./
R? = 0.9966 /

©
o
a

Concentracion de NaCl(g de
NaCl/100 g de puré)
o o
¢ < o o
w B
N
[

o o
o o
- N

[

4 6 8 10 12
Conductividad (mS)
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ANEXOS

Anexo 6

Analisis estadistico para el coeficiente de transferencia de calor

experimental en la etapa de calentamiento.

Efectos y coeficientes estimados para CTCEl (unidades codificadas)

Término Efecto Coef SE Coef T P
Constante 341.59 0.7977 428.23 0.000
FA 85.10 42 .55 0.7977 53.34 0.000
VRR -19.38 -9.69 0.7977 -12.15 0.000
TC -20.61 -10.30 0.7977 -12.92 0.000
FA*VRR 4.37 2.18 0.7977 2.74 0.021
FA*TC -28.24 -14.12 0.7977 -=17.70 0.000
VRR*TC 27.10 13.55 0.7977 16.99 0.000
FA*VRR*TC 7.62 3.81 0.7977 4.77 0.001
Pt Ctral 33.23 2.0075 16.55 0.000
S = 3.19072 PRESS = 4087.54

R-cuad. = 99.75% R-cuad. (pred.) = 90.15% R-cuad. (ajustado) = 99.56%

Andlisis de varianza para CTCEl (unidades codificadas)

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. CM Ajust. F

Efectos principales 3 32168.7 32168.7 10722.9 1053.25
FA 1 28967.7 28967.7 28967.7 2845.35
VRR 1 1502.4 1502.4 1502.4 147.58
TC 1 1698.5 1698.5 1698.5 166.84

2-Interacciones de (No.) factores 3 6204.0 6204.0 2068.0 203.13
FA*VRR 1 76.3 76.3 76.3 7.50
FA*TC 1 3190.2 3190.2 3190.2 313.35
VRR*TC 1 2937.5 2937.5 2937.5 288.53

3-Interacciones de (No.) factores 1 232.1 232.1 232.1 22.79
FA*VRR*TC 1 232.1 232.1 232.1 22.79
Curvatura 1 2789.7 2789.7 2789.7 274.02

Error residual 10 101.8 101.8 10.2
Error puro 10 101.8 101.8 10.2

Total 18 41496.2

P

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.021

0.000

0.000

0.001

0.001

0.000

Coeficientes estimados para CTCEl utilizando datos en unidades no codificadas

Término Coef
Constante -627.825
FA 6.34260
VRR -0.399909
TC 5.77420
FA*VRR -0.00560327
FA*TC -0.0396658
VRR*TC 0.00212462
FA*VRR*TC 3.80832E-05
Pt Ctral 33.2303



ANEXOS

Anexo 7

Analisis estadistico para el coeficiente de transferencia de calor

experimental en la etapa de pre-enfriamiento.

Efectos y coeficientes estimados para CTCE2 (unidades codificadas)

Término Efecto Coef SE Coef T P
Constante 206.75 0.5867 352.37 0.000
FA 40.81 20.40 0.5867 34.78 0.000
VRR 15.37 7.69 0.5867 13.10 0.000
TC 2.44 1.22 0.5867 2.08 0.065
FA*VRR 7.65 3.82 0.5867 6.52 0.000
FA*TC 27.53 13.76 0.5867 23.46 0.000
VRR*TC -17.23 -8.62 0.5867 =-14.69 0.000
FA*VRR*TC -10.67 -5.33 0.5867 -9.09 0.000
Pt Ctral -17.98 1.4766 -12.17 0.000
S = 2.34696 PRESS = 1303.94

R-cuad. = 99.59% R-cuad. (pred.) = 90.28% R-cuad. (ajustado) = 99.26%

Andlisis de varianza para CTCE2 (unidades codificadas)

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. CM Ajust. F

Efectos principales 3 7630.2 7630.22 2543.41 461.75
FA 1 6661.2 6661.18 6661.18 1209.32
VRR 1 945.3 945.29 945.29 171.62
TC 1 23.7 23.74 23.74 4.31

2-Interacciones de (No.) factores 3 4453.3 4453.31 1484.44 269.49
FA*VRR 1 234.1 234.08 234.08 42.50
FA*TC 1 3031.1 3031.14 3031.14 550.29
VRR*TC 1 1188.1 1188.09 1188.09 215.69

3-Interacciones de (No.) factores 1 455.2 455.24 455.24 82.65
FA*VRR*TC 1 455.2 455.24 455.24 82.65
Curvatura 1 816.5 816.48 816.48 148.23

Error residual 10 55.1 55.08 5.51
Error puro 10 55.1 55.08 5.51

Total 18 13410.3

P

0.000

0.000

0.000

0.065

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

Coeficientes estimados para CTCE2 utilizando datos en unidades no codificadas

Término Coef
Constante 1685.76
FA -6.38287
VRR -1.12672
TC 10.2303
FA*VRR 0.00819241
FA*TC 0.0435302
VRR*TC 0.00738516
FA*VRR*TC -5.33411E-05
Pt Ctral -17.9774
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Anexo 8

Analisis estadistico para el coeficiente de transferencia de calor

Efectos y coeficientes estimados para CTCE3

Término
Constante
FA

VRR

TC

FA*VRR
FA*TC
VRR*TC
FA*VRR*TC
Pt Ctral

S = 4.61215
R-cuad. = 9

Andlisis de varianza para CTCE3

Fuente
Efectos pri
FA
VRR
TC
2-Interacci
FA*VRR
FA*TC
VRR*TC
3-Interacci
FA*VRR*TC
Curvatura

experimental en la etapa de enfriamiento.

Efecto Coef
503.06

322.25 1e6l.12
-0.24 -0.12
-34.88 -17.44
-1.16 -0.58
-15.45 =7.72
20.35 10.17
36.89 18.44
-8.20

PRESS
9.95% R-cuad

ncipales
ones de

(No.)

ones de (No.)

Error residual

Error pur
Total

P
.000
.000
.0918
.000
.000
.625
.000
.000
.000
.000
.018

O OO OO OOOoOOo oo

o

Coeficientes estimados

Término
Constante
FA

VRR

TC

FA*VRR
FA*TC
VRR*TC
FA*VRR*TC
Pt Ctral

Coef
-2186.63
12.2363
6.78152
14.6925
-0.0276936
-0.0707757
-0.0451560
0.000184430
-8.19500

SE Coef
1.153 436
1.153 139
1.153 -0
1.153 -15
1.153 -0
1.153 -6
1.153 8
1.153 16
2.902 -2

= 1037.23
. (pred.) = 99.

GL

3

1

1

1

factores 3
1

1

1

factores 1
1

1

10

10

18

T
.29
.74
.11
.13
.50
.70
.82
.00
.82

76%

sC
42
41

42

OO OO OO o oo

R-cuad. (ajustado) =

Sec.
0244
5376
0
4867
2616
5
954
1656
5442
5442
170
213
213
8684

P

.000
.000
.918
.000
.625
.000
.000
.000
.018

(unidades codificadas)

SC Ajust.

420244
415376
0

4867
2616

5

954
1656
5442
5442
170
213
213

(unidades codificadas)

99.

CM Ajust.
140081
415376

0
4867
872
5
954
1656
5442
5442
170
21
21

91

=3
]

6585.
19526.
.01
228.

40.
.25

44.

77.
255.
255.
.98

25
94

81

87
84
84
84

ANEXOS

para CTCE3 utilizando datos en unidades no codificadas
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ANEXOS

Anexo 9

Analisis estadistico para la actividad residual de la enzima

pectinmetilesterasa.

Efectos y coeficientes estimados para PME (unidades codificadas)

Término Efecto Coef SE Coef T P
Constante 4.615 0.01301 354.67 0.000
FA 3.197 1.598 0.01301 122.83 0.000
VRR -0.063 -0.031 0.01301 -2.41 0.037
TC -2.909 -1.455 0.01301 =-111.78 0.000
FA*VRR -0.010 =-0.005 10.01301 -0.37 0.716
FA*TC 3.047 1.523 0.01301 117.07 0.000
VRR*TC 0.022 0.011 0.01301 0.85 0.413
FA*VRR*TC -0.035 =-0.017 0.01301 -1.34 0.211
Pt Ctral 0.695 0.03275 21.21 0.000
S = 0.0520519 PRESS = 1.68606

R-cuad. = 99.98% R-cuad. (pred.) = 98.51% R-cuad. (ajustado) = 99.96%

Andlisis de varianza para PME (unidades codificadas)

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. CM Ajust. F

Efectos principales 3 74.748 74.7475 24.9158 9196.07
FA 1 40.877 40.8768 40.8768 15087.05
VRR 1 0.016 0.0158 0.0158 5.81
TC 1 33.855 33.8549 33.8549 12495.37

2-Interacciones de (No.) factores 3 37.133 37.1331 12.3777 4568.43
FA*VRR 1 0.000 0.0004 0.0004 0.14
FA*TC 1 37.131 37.1307 37.1307 13704.42
VRR*TC 1 0.002 0.0020 0.0020 0.73

3-Interacciones de (No.) factores 1 0.005 0.0048 0.0048 1.78
FA*VRR*TC 1 0.005 0.0048 0.0048 1.78
Curvatura 1 1.219 1.2190 1.2190 449.90

Error residual 10 0.027 0.0271 0.0027
Error puro 10 0.027 0.0271 0.0027

Total 18 113.132

P

0.000

0.000

0.037

0.000

0.000

0.716

0.000

0.413

0.211

0.211

0.000

Coeficientes estimados para PME utilizando datos en unidades no codificadas

Término Coef

Constante 183.434

FA -0.448774

VRR -0.00957125

TC -1.22392

FA*VRR 2.58188E-05

FA*TC 0.00309887

VRR*TC 6.32500E-05

FA*VRR*TC -1.73750E-07

Pt Ctral 0.694625
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ANEXOS

Anexo 10

Analisis estadistico para el porcentaje de retencién de fenoles totales.

Efectos y coeficientes estimados para FT (unidades codificadas)

Término Efecto Coef SE Coef T p

Constante 80.353 0.03762 2135.88 0.000

FA 3.314 1.657 0.03762 44.04 0.000

VRR -4.309 -2.154 0.03762 -57.27 0.000

TC -6.526 -3.263 0.03762 -86.74 0.000

FA*VRR -0.451 -0.226 0.03762 -6.00 0.000

FA*TC -0.044 -0.022 0.03762 -0.58 0.574

VRR*TC 3.459 1.729 0.03762 45.97 0.000

FA*VRR*TC -0.249 -0.124 0.03762 -3.31 0.008

Pt Ctral 2.067 0.09468 21.83 0.000

S = 0.150483 PRESS = 15.2745

R-cuad. = 99.94% R-cuad. (pred.) = 95.62% R-cuad. (ajustado) = 99.88%

Anadlisis de varianza para FT (unidades codificadas)

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. CM Ajust. F

Efectos principales 3 288.553 288.553 96.184 4247.48
FA 1 43.924 43.924 43.924 1939.67
VRR 1 74.261 74.261 74.261 3279.37
TC 1 170.368 170.368 170.368 7523.42

2-Interacciones de (No.) factores 3 48.674 48.674 16.225 716.48
FA*VRR 1 0.815 0.815 0.815 35.97
FA*TC 1 0.008 0.008 0.008 0.34
VRR*TC 1 47.852 47.852 47.852 2113.13

3-Interacciones de (No.) factores 1 0.248 0.248 0.248 10.93
FA*VRR*TC 1 0.248 0.248 0.248 10.93
Curvatura 1 10.792 10.792 10.792 476.59

Error residual 10 0.226 0.226 0.023
Error puro 10 0.226 0.226 0.023

Total 18 348.493

P

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.574

0.000

0.008

0.008

0.000

Coeficientes estimados para FT utilizando datos en unidades no codificadas

Término Coef
Constante 268.136
FA -0.0294531
VRR -0.322762
TC -1.27025
FA*VRR 0.000175281
FA*TC 0.000329375
VRR*TC 0.00210250
FA*VRR*TC -1.24375E-06
Pt Ctral 2.06688
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ANEXOS

Anexo 11

Analisis estadistico para el porcentaje de retencién de actividad

antioxidante mediante el ensayo ABTS.

Efectos y coeficientes estimados para ABTS (unidades codificadas)

Término Efecto Coef SE Coef T P
Constante 79.014 0.1462 540.50 0.000
FA 2.664 1.332 0.1462 9.11 0.000
VRR -4.301 -2.151 0.1462 -14.71 0.000
TC -7.034 -3.517 0.1462 =-24.06 0.000
FA*VRR -0.966 -0.483 0.1462 -3.30 0.008
FA*TC -0.974 -0.487 0.1462 -3.33 0.008
VRR*TC 3.271 1.636 0.1462 11.19 0.000
FA*VRR*TC -0.069 -0.034 0.1462 -0.24 0.819
Pt Ctral 2.659 0.3679 7.23 0.000
S = 0.584749 PRESS = 30.0323

R-cuad. = 99.08% R-cuad. (pred.) = 91.92% R-cuad. (ajustado) = 98.35%

Andlisis de varianza para ABTS (unidades codificadas)

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. CM Ajust. F

Efectos principales 3 300.280 300.280 100.093 292.73
FA 1 28.382 28.382 28.382 83.01
VRR 1 74.003 74.003 74.003 216.43
TC 1 197.895 197.895 197.895 578.75

2-Interacciones de (No.) factores 3 50.332 50.332 16.777 49.07
FA*VRR 1 3.735 3.735 3.735 10.92
FA*TC 1 3.793 3.793 3.793 11.09
VRR*TC 1 42.804 42.804 42.804 125.18

3-Interacciones de (No.) factores 1 0.019 0.019 0.019 0.06
FA*VRR*TC 1 0.019 0.019 0.019 0.06
Curvatura 1 17.861 17.861 17.861 52.24

Error residual 10 3.419 3.419 0.342
Error puro 10 3.419 3.419 0.342

Total 18 371.911

P

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.008

0.008

0.000

0.819

0.819

0.000

Coeficientes estimados para ABTS utilizando datos en unidades no codificadas

Término Coef
Constante 216.002
FA 0.151159
VRR -0.264319
TC -0.932875
FA*VRR 0.000027406
FA*TC -8.70625E-04
VRR*TC 0.00173875
FA*VRR*TC -3.43750E-07
Pt Ctral 2.65896
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ANEXOS

Anexo 12

Analisis estadistico para el porcentaje de retencién de actividad

antioxidante mediante el ensayo FRAP.

Efectos y coeficientes estimados para FRAP (unidades codificadas)

Término Efecto Coef SE Coef T P
Constante 78.713 0.1164 675.94 0.000
FA 4.138 2.069 0.1164 17.77 0.000
VRR -4.190 -2.095 0.1164 -17.99 0.000
TC -6.137 -3.069 0.1164 -26.35 0.000
FA*VRR -0.458 -0.229 0.1164 -1.96 0.078
FA*TC 0.390 0.195 0.1164 1.67 0.125
VRR*TC 3.603 1.801 0.1164 15.47 0.000
FA*VRR*TC -0.070 -0.035 0.1164 -0.30 0.770
Pt Ctral 2.151 0.2931 7.34 0.000
S = 0.465797 PRESS = 19.3718

R-cuad. = 99.39% R-cuad. (pred.) = 94.57% R-cuad. (ajustado) = 98.90%

Anadlisis de varianza para FRAP (unidades codificadas)

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. CM Ajust. F

Efectos principales 3 289.376 289.376 96.459 444.58
FA 1 68.476 68.476 68.476 315.60
VRR 1 70.224 70.224 70.224 323.66
TC 1 150.676 150.676 150.676 694.46

2-Interacciones de (No.) factores 3 53.358 53.358 17.786 81.98
FA*VRR 1 0.837 0.837 0.837 3.86
FA*TC 1 0.608 0.608 0.608 2.80
VRR*TC 1 51.912 51.912 51.912 239.26

3-Interacciones de (No.) factores 1 0.020 0.020 0.020 0.09
FA*VRR*TC 1 0.020 0.020 0.020 0.09
Curvatura 1 11.687 11.687 11.687 53.87

Error residual 10 2.170 2.170 0.217
Error puro 10 2.170 2.170 0.217

Total 18 356.610

P

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.078

0.125

0.000

0.770

0.770

0.000

Coeficientes estimados para FRAP utilizando datos en unidades no codificadas

Término Coef
Constante 270.013
FA -0.0501313
VRR -0.292981
TC -1.30263
FA*VRR 0.000041063
FA*TC 0.000495000
VRR*TC 0.00190625
FA*VRR*TC -3.50000E-07
Pt Ctral 2.15083
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ANEXOS

Anexo 13

Calculos para la determinacion del coeficiente interno de transferencia de
calor considerando una menor viscosidad por efecto de las placas

raspadoras.

Considerando que los valores de viscosidad determinados en el presente
estudio se ubicaron en la regidn 1, se supusieron valores de viscosidad
menores los cuales se situaron en la region 2, es decir, por efecto de las placas
raspadoras la viscosidad disminuira. De manera de ubicar este efecto se

construyo la siguiente grafica (Figura 1).

35
= 30 ‘
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= Reg|on1>
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A\ </
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> 5 & !

\i\
0 \\ —
0 5 10 15 20 25 30 35

Velocidad de deformacion en tubos lisos rectos (8V/D)
—+— Curva de viscosidad efectiva a 40°C —=—Curva de viscosidad efectiva a 20°C

Figura 1. Viscosidad efectiva vs 8V/D a 20 y 40 °C.
Una vez que se obtuvieron los valores de la viscosidad efectiva, se establecio
una relacion de ecuaciones del tipo Arrhenius (Ec. 1) para poder obtener la

viscosidad mediante una correccion por temperatura, por lo tanto se tiene:

B @

Donde

Ey: Energia de activacion del fluido
R: Constante de los gases

T: Temperatura absoluta en K

K,: Constante.
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Enseguida aplicando logaritmos naturales y despejando la (E,) de la Ecuacion 1

se tiene:

lnﬂl_ln,uzl ’
o (R) 2)

Tl T2
Una vez que se conoce el valor de la energia de activacion se sustituye en la

£,

Ecuacion 30, considerando como referencia alguna de las dos viscosidades (u;
0 Uy y temperaturas (20 6 40°C) calculadas previamente, con esta ecuacion se
podra calcular la (1) que haya alcanzado el fluido por efecto de las placas

raspadoras.

Finalmente, conociendo la viscosidad se sustituye este valor en la Ecuacion de
Skelland para conocer el coeficiente interno de transferencia de calor de
acuerdo a la metodologia del Anexo 4.
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RESUMEN

Se realizó el estudio de transferencia de calor, tiempos de residencia y efecto sobre las propiedades bioquímicas del producto en un intercambiador de calor de superficie raspada de tres cuerpos: calentamiento, pre-enfriamiento y enfriamiento, utilizando puré de guayaba como fluido de trabajo. Las variables experimentales fueron: flujo de alimentación, temperatura de calentamiento y velocidad de rotación de raspadores. La temperatura de entrada del fluido de pre-enfriamiento y enfriamiento se mantuvo constante a 20±1 y -10±0.5 °C respectivamente en todos los experimentos. La velocidad de los raspadores fue la misma para los cuerpos de las tres etapas. Para evaluar el efecto de las variables experimentales, se utilizó un diseño factorial 23 con tres repeticiones en el punto central, considerando como variables respuesta: el coeficiente interno de transferencia de calor en cada uno de los cuerpos, porcentaje de retención de ácido ascórbico, fenoles totales, actividad antioxidante, cambio total de color y grado de inactivación de la enzima pectinmetilesterasa. Los coeficientes internos de transferencia de calor experimentales se compararon con los predichos por la ecuación de Skelland para cada condición de operación utilizada. Los resultados indicaron que los coeficientes de transferencia de calor más altos se obtienen cuando se trabaja a flujos de alimentación y velocidades de rotación de los raspadores altas (400 mL/min y 500 rpm). Al comparar los coeficientes de transferencia de calor experimentales y teóricos obtenidos con la ecuación de Skelland, se observó que estos últimos sobre-estiman los coeficientes en aproximadamente un 20% respecto a los experimentales, pero que dependen fuertemente del valor de la viscosidad que se considere en el cálculo, el cual debe incluir tanto la variación con la temperatura media del fluido de trabajo como el efecto de la rotación de los raspadores sobre la viscosidad. Los tratamientos térmicos realizados al puré de guayaba en general lograron retener aproximadamente el 80% de la vitamina C, fenoles totales y actividad antioxidante, con buena retención de color, sin embargo las únicas condiciones de operación que inactivaron en su totalidad la enzima pectinmetilesterasa, fueron aquellos en los que el puré alcanzó en promedio 90 °C al salir de la etapa de calentamiento, presentando el mayor tiempo de residencia (Tm = 6.24 min), lo que ocasiono el mayor cambio de color y menor retención de los componentes bioquímicos analizados.



ABSTRACT

Was studied heat transfer, residence times and effect on the biochemical properties of the product in a scraped surface heat exchanger of three parts: heating, pre-cooling and cooling, was used guava puree as work fluid. Experimental variables were: feed stream, heating temperature and rotational speed of scrapers. The fluid inlet temperature pre-cooling and cooling was kept constant at 20±1 and -10±0.5 °C respectively in all experiments. The scrapers speed ​​of was the same for the bodies of the three stages. To evaluate the effect of experimental variables, we used a 23 factorial design with three replications at the central point, considering as response variables: the internal coefficient of heat transfer in each of the bodies, percentage retention of ascorbic acid, phenols total antioxidant activity, total change in color and degree of inactivation of the enzyme pectin methyl esterase. Internal coefficients experimental heat transfer compared with those predicted by the equation of Skelland for each operating condition used. The indicated results that the heat transfer coefficients are obtained when higher working power to flow and rotation speed of the upper scraper (400 mL/min and 500 rpm). By comparing the heat transfer coefficients obtained with experimental and theoretical equation Skelland, it was observed that the latter over-estimate the coefficients in approximately 20% compared to the experimental but strongly depend on the viscosity value which is considered in the calculation, which must include both the average temperature variation of the working fluid as the effect of rotating scrapers on viscosity. The thermal treatments to guava puree generally managed to retain about 80% of vitamin C, total phenolics and antioxidant activity, with good color retention, however the only conditions of operation as a whole inactivated the enzyme pectin methyl esterase, were those in which the puree reached on average 90 °C to leave the heating stage, showing the highest residence time (Tm = 6.24 min), which cause the greater change in color and less retention of biochemical components analyzed.  













NOMENCLATURA



A 	 Área de transferencia de calor en la longitud interna del intercambiador de calor (m2)

B		Volumen de aforo 1000 mL 

ABTS		Codificación de actividad antioxidante medida por el ensayo ABTS para el polinomio de respuesta

c		Concentración del trazador a la salida 

C		Volumen de solución 5 mL

Cp		Calor específico (kJ·kg-1ºC-1)

D 		Diámetro interno del cilindro (m)

Ds 		Diámetro del eje giratorio (m)

E		Distribución a la edad de la salida (min)

E		mL de extracto en cada mL del volumen total de reacción

E1		Volumen del extracto utilizado, 2 mL	

E0 		Energia de activación (KJ mol-1 K-1)

FRAP		Codificación de actividad antioxidante medida por el ensayo FRAP para el polinomio de respuesta

f		Caudal del flujo (m·s-1)

FT		Codificación de fenoles totales para el polinomio de respuesta

G		Gasto volumétrico (m3·s)

GNaOH		Gasto de NaOH (mL)

h 	Coeficiente interno de transferencia de calor experimental (W/m2 ºC)

he1		Coeficiente interno de transferencia de calor experimental para la etapa de calentamiento (W/m2 ºC)

he2		Coeficiente interno de transferencia de calor experimental para la etapa de preenfriamiento (W/m2 ºC)

he3		Coeficiente interno de transferencia de calor experimental para la etapa de preenfriamiento (W/m2 ºC)

K		Conductividad térmica (W/m ºC)

m		Masa de la muestra (g) 

m 		Flujo de masa (kg·s-1)

mM		Micromolar		

N		Velocidad del agitador (rev·s-1)

NNaOH		Normalidad del NaOH para la determinación de PME (0.01N)

nB 		Número de raspadores en el agitador (2)

PE		Codificación de pectinmetilesterasa para el polinomio de respuesta

Q 		Calor cedido al producto a su paso por el intercambiador de calor (J·s-1)

q		Área bajo la curva concentración-tiempo		

rpm		Velocidad de rotación al eje de raspado (revoluciones por minuto)

R		Constante de los gases ideales (8.3143 KJ mol-1 K-1)

R2		Coeficiente de determinación

t 		Tiempo de reacción (5 minutos)

t1 y t2 		Temperatura del medio refrigerante a la entrada y salida respectivamente (ºC)

T1 y T2 	Temperatura del puré de guayaba a la entrada y salida del intercambiador de calor (ºC)

T1 y T2 		Temperatura a la que se determinó la viscosidad (20 y 40 °C, respectivamente)

tw 		Temperatura media de la pared interna del cuerpo del ICSR (ºC)

tm 		Temperatura media logarítmica del producto en el ICSR (ºC)

Tm y TPR	Tiempo medio y Tiempo promedio de residencia teórico (min)

UPME 		miliMoles de sustrato transformado en cada gramo de pulpa por minuto

V		Velocidad axial del flujo del líquido (m·s-1)

v		Volumen del recipiente (m3)

Xw 		Fracción de agua en base húmeda (%)

dv/dy		Velocidad de deformación (s-1)

β		Constante experimental para fluidos no newtonianos (0.96)

α		Coeficiente experimental para fluidos no newtonianos (0.014)

Ʈ		Esfuerzo de corte (N/m2)

µ, µa y µe 	Viscosidad, Viscosidad aparente y Viscosidad efectiva (Pa·s-1)

µ1 y µ2 		Viscosidad efectiva (Pa·s-1)

µL		Microlitros

ρ		Densidad del fluido (kg·m-3)

ΔE		Cambio total de color

2 		Varianza  (Amplitud de la distribución)               

k y k´		Índice de consistencia para fluidos no newtonianos (Pa·s-1)

n y n´		Índice comportamiento para fluidos newtonianos (adimensional)
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I. INTRODUCCIÓN

Actualmente la transferencia de calor sigue siendo un campo de gran interés en investigaciones científicas y de ingeniería en alimentos, así como en procesos de diseño, construcción y evaluación de equipos empleados en tratamientos térmicos (Goldstein et al., 2005). La finalidad de los tratamientos térmicos en la industria de los alimentos es para preservarlos. Entre los equipos más utilizados para llevar a cabo estos tratamientos se tienen a los intercambiadores de calor de placas, de coraza o tubo. Sin embargo, cuando se trabaja con fluidos muy viscosos como es el caso de jugos concentrados, mermeladas y purés, no es práctico tratarlos en estos equipos. Más aún, si son productos sensibles al calor y son calentados en tales equipos, por ejemplo para ser pasteurizados, se puede deteriorar el producto en contacto con la superficie calentada, ocasionando cambios considerables en las propiedades bioquímicas del alimento. 

Una de las alternativas para evitar o disminuir estos problemas es utilizando un intercambiador de calor de superficie raspada. 

Los intercambiadores de calor de superficie raspada (ICSR) son con frecuencia utilizados en la industria química y alimentaria para el calentamiento o enfriamiento de productos de alta viscosidad. La principal ventaja de estos equipos es que evitan la acumulación de partículas en la superficie de intercambio de calor por medio de raspados periódicos mediante unas placas raspadoras (Mabit et al., 2004). 

Uno de los problemas en las operaciones unitarias en la industria de los alimentos ha sido la eficiencia en el calentamiento o enfriamiento de los fluidos alimentarios. Una forma de evaluar esta eficiencia ha sido mediante la determinación de los coeficientes de transferencia de calor. Entre las opciones para determinar este parámetro se han establecido dos metodologías; una de forma experimental, utilizando las temperaturas generadas por el equipo y la otra es de manera teórica. De acuerdo a los estudios de transferencia de calor en estos equipos (Boccardi et al., 2010; D`Addio et al., 2011; Saraceno et al., 2011) se ha realizado la determinación de los coeficientes de transferencia de calor de forma teórica mediante la ecuación de Skelland, considerándola como una de las más completas en el área de ingeniería de alimentos, debido a que incluye tanto las propiedades térmicas y reológicas del alimento, como las características geométricas del equipo. Sin embargo, otros estudios (Flores, 2005; Llano, 2007; Quintanar, 2008; Pascual, 2011), al determinar ambos coeficientes y realizar la comparación reportan diferencias muy altas atribuyendo que el parámetro que influyó a estas diferencias fue la viscosidad del fluido. Además en la mayoría de estos estudios han considerado el proceso de calentamiento o de enfriamiento de manera independiente. 

Por lo tanto, surge la necesidad de realizar la caracterización de este equipo estudiando las tres etapas que lo conforman (calentamiento, preenfriamiento y enfriamiento) de manera conjunta, debido a que en la industria química, biológica y de procesamiento de alimentos consideran el proceso de forma global. En este trabajo se incluye una corrección por temperatura en el parámetro de la viscosidad con la finalidad de disminuir las diferencias encontradas en trabajos previos. En la realización de este estudio se utilizó como fluido de trabajo puré de guayaba considerado un fruto de gran producción en México y que contiene niveles significativos de componentes biológicamente activos que son benéficos para la salud (Marquina et al., 2008; Restrepo et al., 2009; Contreras et al., 2011; Rojas y Narváez, 2009), los cuales fueron utilizados como indicadores de termodegradación durante el proceso. 
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II. ANTECEDENTES

2.1. Procesos de transferencia de calor.

La transferencia de calor en productos fluidos se usa frecuentemente en la industria de los alimentos para preservarlos. Cuando estos productos son muy viscosos como es el caso de los purés, no es práctico tratarlos en intercambiadores de calor de placas, de coraza o tubo, en virtud de su carácter viscoso. Más aún, si son productos sensibles al calor, si son calentados en tales equipos, por ejemplo para ser pasteurizados, se puede deteriorar el producto en contacto con la superficie calentada (Van Boxtel y De Fielliettaz, 1983).

Se ha descrito a la transferencia de calor como el estudio de las velocidades a las cuales el calor se intercambia entre los fluidos. Puesto que la trasferencia de calor considera un intercambio en un sistema, la perdida de calor de uno de los fluidos deberá ser igual al calor absorbido por el otro dentro de los confines del mismo sistema (Kern, 2001). Entre los equipos más utilizados en la industria de los alimentos para llevar a cabo tratamiento térmico se encuentran los intercambiadores de calor de superficie raspada. 

2.2. Intercambiador de calor de superficie raspada.

Los intercambiadores de calor de superficie raspada (ICSR) son con frecuencia utilizados en la industria química y alimentaria para el calentamiento o enfriamiento de productos de alta viscosidad (Mabit et al., 2003). La principal ventaja es evitar la acumulación de partículas en la superficie de intercambio de calor por medio de raspados periódicos de la superficie de calentamiento mediante placas raspadoras (Mabit et al., 2004). 

Este equipo consta de un intercambiador de doble tubo externo enchaquetado que contiene el vapor de agua o el líquido de calentamiento ó enfriamiento y un eje interno al cual se acoplan láminas raspadoras, como se muestra en la Figura 1.



[image: ]

Figura 1. Esquema de un intercambiador de calor de superficie raspada 

(Mabit et al., 2008).



El producto líquido viscoso fluye a velocidad baja por el tubo central entre el eje giratorio y la pared del tubo interno. Las placas raspadoras al girar desprenden continuamente las acumulaciones superficiales, evitando así sobrecalentamientos localizados y permitiendo una transferencia de calor más rápida y uniforme.  Algunos factores que determinan el patrón de flujo son: diferencias de temperaturas radiales, longitud del equipo, tiempo de residencia, tipo de fluido (newtoniano o no newtoniano); estos elementos en conjunto determinan el movimiento del fluido de proceso en el espacio anular (Harrod, 1986; Lakhdar et al., 2005). Skelland et al. (1962) propusieron la Ecuación 1, para predecir el coeficiente interno de transferencia de calor teórico para el intercambiador de superficie raspada: basado en el análisis dimensional (Van Boxtel y De Fielliettaz, 1983):

                                                        

        (1)



Donde las variables de la Ec. (1) se encuentran definidas en nomenclatura. Esta ecuación cubre un intervalo de velocidades de flujo axial de 0.076 a 0.038 m/min y velocidades de rotación entre 100 y 750 rpm. Es importante destacar que la ecuación anterior se evaluó con fluidos con comportamiento newtoniano, utilizando mezclas de agua-glicerol (Van Boxtel y De Fielliettaz, 1983). 

De igual manera, en el área de ingeniería de alimentos la Ecuación 1, es considerada como una de las más completas, debido a que relaciona dos números adimensionales que son el número de Prandtl (Pr) y Reynolds (Re), además de incluir características que describen la transferencia de calor en función de la geometría del intercambiador de calor de superficie raspada (Boccardi et al., 2010). Por lo tanto, en esta investigación se pretende evaluar los coeficientes de transferencia de calor experimental y comparar con los obtenidos mediante la ecuación de Skelland, para así establecer la aplicabilidad de esta ecuación para productos alimenticios no newtonianos.

Para utilizar la ecuación de Skelland, es necesario conocer las características de los fluidos comúnmente utilizados dentro de la industria de los alimentos, además de sus respectivas propiedades reológicas y térmicas (capacidad calorífica y conductividad térmica). 



2.3. Reología de fluidos.

2.3.1. Fluidos newtonianos.

En el mundo real existen una amplia variedad de fluidos tan comunes como los newtonianos que siguen la simple relación dada por la ley de la viscosidad de Newton que se indica en la Ecuación 2.





							        		      (2)



Donde las variables de la Ec. (2) están definidas en la nomenclatura. La característica de estos fluidos es que el esfuerzo de corte es directamente proporcional a la velocidad de deformación (Levenspiel, 1997).











2.3.2. Fluidos no newtonianos.

En estos no hay  proporcionalidad entre la relación de deformación y el esfuerzo de corte (Ecuación 3); por lo que su viscosidad aparente no permanece constante aun cuando la temperatura y la composición permanecen invariables, sino que depende del esfuerzo de corte o de la velocidad de deformación (Ibarz y Barbosa-Cánovas, 1999).



								        		      (3)

Dónde:

µa: Viscosidad aparente, Pa·s

Ʈ: Esfuerzo de corte, N/m2

dv/dy: Velocidad de deformación, 1/s 



Así, la clasificación de los fluidos alimentarios según su comportamiento reológico puede establecerse de la siguiente forma (Figura 2).



[image: ]

Figura 2. Diagrama de fluidos newtonianos y no-newtonianos (Steffe, 1996).

La gran mayoría de los fluidos no-newtonianos que tienen aplicaciones en problemas de ingeniería en alimentos caen dentro de esta categoría y pertenecen a fluidos pseudoplásticos. Uno de los modelos más utilizados para describir este tipo de comportamiento es el de la ley de potencia o de Ostwald de Waele que se muestra en la Ecuación 4 (Carcamo, 2005). 





						        		      (4)



Donde las variables para la Ec. (4) están definidas en la nomenclatura. Para los fluidos pseudoplásticos n  es menor a 1 y la viscosidad aparente disminuye al aumentar el esfuerzo de corte.  Para determinar el flujo de fluidos no newtonianos en ductos circulares, que es el caso que se presenta en el ICSR, esta ecuación se convierte en la Ecuación 5. 
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Donde k´ y n´ tienen significados semejantes a los de la Ecuación 4. Se puede demostrar que la relación que existe entre k´ y n´ con k y n está dada por las Ecuaciones 6 y 7 (Skelland et al., 1962).
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La derivada de dn´/d(log Ʈ) dentro del intervalo de validez de la ley dela potencia (Ec.4) es igual a cero y por lo tanto n = n´. Entonces, conociendo k´ y n´ a cualquier velocidad de flujo (V) se podrá conocer la viscosidad efectiva (µefec) en el ducto realizando los cálculos con la Ecuación 8. 
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La Ecuación 8, se utiliza para conocer la viscosidad efectiva en tubos circulares (Claude, 2004). No obstante, diversos estudios (Pelegrine et al., 2004; Nindo et al., 2007; Maceiras et al., 2007; Ibarz y Manayay, 2010) al evaluar el comportamiento reológico en jugos concentrados y purés durante el tratamiento térmico, concluyen que para describir la expresión del efecto de la temperatura en el comportamiento reológico del flujo de estos fluidos alimentarios, puede utilizarse una relación tipo Arrhenius (Ecuación 9) como satisfactoria para determinar la variación de la viscosidad (µ) con la temperatura:
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Donde:

E0: Energía de activación del fluido

R: Constante de los gases

T: Temperatura absoluta en K 

Ko: Constante.



Al respecto, la energía de activación (E0) dentro del área de la reología de alimentos se puede definir como la mínima cantidad de energía para lograr un cambio, es decir, relaciona la dependencia de la viscosidad respecto a la temperatura. Por lo tanto, considerando la ecuación anterior se podrá determinar la viscosidad efectiva (µefec) a cada una de las temperaturas alcanzadas al efectuar un tratamiento térmico en el ICSR.





2.4. Propiedades térmicas de los alimentos.

2.4.1. Capacidad calorífica.

La capacidad calorífica de una sustancia se define como la cantidad de calor necesaria para aumentar su temperatura en un grado (Geankoplis, 1999).

Uno de los primeros modelos propuestos para calcular la capacidad calorífica (Cp) de los alimentos es la propuesta por (Siebel, 1982) Ecuación 10:

  



  			           	              (10)



Esta ecuación es usada para la determinación del Cp en frutas y hortalizas, alimentos con alto contenido de agua, sus unidades son kJ/kg·°C y la fracción de agua (Xw) es en base húmeda (Rao y Rizvi, 1995).

2.4.2. Conductividad térmica.

La conductividad térmica es la velocidad de transferencia de calor en un área transversal conocida; influenciado por un gradiente de temperatura. Existen diversos modelados matemáticos que se utilizan para calcular la conductividad térmica de los alimentos (Heldman y Lund, 2007). Para frutas y vegetales con contenido de agua superior al 69%, Sweat (1974) propone la Ecuación 11 (citado por Rao y Rizvi, 1995).
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Por lo tanto la conductividad térmica (K) de frutas puede ser calculada mediante la ecuación anterior, debido a su alto contenido de humedad. Las unidades de este parámetro son W/m·°C y la fracción (Xw) también es en base húmeda. 

No obstante, durante el procesamiento de los alimentos un parámetro importante a evaluar es el tiempo promedio que permanecen las moléculas del fluido en el intercambiador. 

El cálculo de las curvas de tiempos de residencia permite conocer el tiempo medio que el material está sometido al tratamiento térmico y con ello conocer el efecto sobre la calidad del producto. 

En este trabajo se determinó la distribución de tiempos de residencia en el ICSR empleando un fluido con comportamiento no newtoniano (puré de guayaba), evaluando este parámetro mediante la metodología estímulo-respuesta, utilizando como trazador una mezcla formada por una cantidad de muestra (puré de guayaba) a la cual se le adiciona una solución concentrada de NaCl como trazador. 



2.5. Distribución de tiempos de residencia.

Se debe entender distribución de tiempos de residencia de la corriente del fluido o distribución de la edad a la salida (E), como el tiempo que permanece cada una de las moléculas en el recipiente (edad del elemento). Éste es uno de los parámetros más importantes que afectan la transferencia de calor y por lo tanto la eficiencia del procesamiento térmico de alimentos fluidos con o sin partículas. Así mismo, la presencia de partículas en el fluido complica significativamente las condiciones del flujo que tienen influencia en la distribución de los tiempos de residencia (Lee y Singh, 1991). 

En el caso del flujo no ideal se considera solamente el flujo estacionario de un solo fluido a través de un reactor, sin reacción química y sin cambios de densidad (Levenspiel, 1997). La distribución de tiempos de residencia  puede determinarse de manera fácil y directa por un método de investigación empleado ampliamente, que es el método experimental estímulo-respuesta, en donde el análisis de la respuesta da información sobre el sistema (Levenspiel, 1997). 

El término edad de un elemento en la corriente de salida (distribución de la edad de salida (E)) se refiere al tiempo que dicho elemento permaneció en el recipiente, y matemáticamente se escribe como:
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La Curva E, se representa comúnmente como una curva normalizada, es decir, de modo que el área bajo la curva sea la unidad, donde Edt es la fracción de salida cuya edad está comprendida entre t  y  (t+dt).

El estímulo es una inyección del trazador en el fluido que entra al recipiente, mientras que la respuesta representa la concentración del trazador a la salida del recipiente frente al tiempo. Puede utilizarse como trazador cualquier sustancia que se pueda detectar y que no perturbe el tipo de flujo en el recipiente (Levenspiel, 1997). 

El trazador a seleccionar además de ser una especie no reactiva, debe tener propiedades físicas similares a las de la mezcla de reacción, debe ser totalmente soluble en la mezcla y no debe adsorberse en las paredes ni en otras superficies del reactor. 

Los materiales coloridos y radiactivos son los dos tipos de trazador más comunes. Los métodos de inyección más utilizados son el de entrada por pulso y el de entrada por escalón (Figura 3).



[image: ]

Figura 3. Esquema de métodos de inyección más utilizados para la determinación de distribución de tiempos de residencia. 

En la práctica se prefiere utilizar la técnica de pulso por su sencillez y facilidad de aplicación debido a que no se requiere mantener constante la concentración del trazador en la alimentación como es el caso de entrada por escalón. 

En una entrada por pulso, cierta cantidad de trazador se inyecta repentinamente y en una sola ocasión en la corriente de alimentación que ingresa en el reactor, tardando lo menos posible en hacerlo (Fogler, 1986).

A la respuesta normalizada del trazador en la corriente de salida frente al tiempo se le conoce como Curva C. 

Para efectuar esta normalización se divide la concentración c del trazador a la salida, por el área bajo la curva concentración–tiempo (q), por tanto (Levenspiel, 1997): 
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Para el caso de un recipiente cerrado  (en el que el fluido entra y sale solamente por flujo en pistón, es decir, que tiene perfil plano de velocidad), en flujo estacionario, la Curva C representa la distribución de tiempos de residencia (DTR) de cualquier porción del fluido de entrada y ha de ser la misma que la DTR del fluido de salida, por lo que en este caso, C = E (edad a la salida), por lo que la Curva C da directamente la distribución de edades a la salida (Levenspiel, 1997). Considerando estado estacionario y densidad constante, entonces el tiempo promedio de residencia (TPR) es igual a la relación entre el volumen del recipiente (v) y el caudal o flujo (f ) que en forma matemática es (Levenspiel, 1997): 
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Cuando se tiene un recipiente abierto la Curva C puede ser muy diferente a la Curva E, y los TPR de estas curvas no son iguales. En este caso es importante caracterizar la distribución de los tiempos de residencia mediante la media y la varianza de la Curva E (Levenspiel, 1997). Para la curva de concentración contra t, el tiempo medio de residencia (Tm) está dado por:
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Dónde:

                    c = concentración del trazador a la salida.

                    t = tiempo.



La amplitud de la distribución se mide por la varianza (2), definida como (Levenspiel, 1997): 



					              (16)

La varianza representa el cuadrado de la amplitud de la distribución y sus dimensiones son (tiempo)2, y permite comparar curvas experimentales con alguna de una familia de curvas teóricas (Levenspiel, 1997). 

En 1988 Abichandani y Samarma, estudiaron la distribución de tiempos de residencia (DTR) en un ICSR de tipo horizontal utilizando agua como fluido de trabajo y como trazador una solución saturada de cloruro de sodio (NaCl). El trazador fue inyectado a la corriente de entrada del ICSR también por la técnica de pulso y midieron la conductividad eléctrica de las muestras en el efluente en función del tiempo. Encontrando que al incrementar la velocidad de rotación y flujo de alimentación se obtienen tiempos de residencia menores.  

Flores (2005) determinó las curvas de distribución de tiempos de residencia (DTR) y tiempo medio de residencia (Tm) en puré de zanahoria en un ICSR, e indicó que la DTR promedio determinados en los tratamientos del puré de zanahoria son función del flujo de alimentación e independiente de la velocidad de rotación de raspadores. 

De igual manera Llano (2007), en su estudio procesamiento de mezclas de puré de zanahoria papaya y su efecto sobre componentes bioquímicos y sensoriales, determinó las curvas de distribución de tiempos de residencia de la mezcla con mejores características post-tratamiento en un ICSR, encontrando que la DTR para la mezcla de 60% de zanahoria y 40% papaya permitió determinar que cuando la velocidad de los raspadores aumenta de 100 rpm a 200 rpm, la dispersión de las partículas del producto dentro del ICSR es ligeramente menor (tiende a flujo tapón). 

Por otro lado, es fundamental mencionar algunas investigaciones realizadas en el ICSR, a fin de conocer el estado del arte respecto a este equipo. 



2.6. Investigaciones realizadas referentes al ICSR.

Diversos estudios se han hecho en el ICSR para dar una mejor comprensión de los fenómenos que ocurren en la geometría de éste. Se ha evaluado la transferencia de calor, consumo de energía y distribución del tiempo de residencia. La presencia de paletas raspadoras acopladas al rotor mejora la transferencia de calor (Abichandani y Sarma, 1987; Härröd, 1986; Naimi, 1989).

Härröd, 1986, evaluó el efecto del mezclado en un ICSR, reportando una revisión bibliográfica sobre los efectos que tiene el acoplamiento de unidades de raspado en el mezclado, distribución de tiempo de residencia y transferencia de calor. 

Abichandani y Sarma (1987), estudiaron la hidrodinámica y transferencia de calor en una película delgada dentro de un ICSR. Aportando una revisión de literatura referente del comportamiento de la transferencia de calor en ductos circulares. 

Lakhdar et al., (2005), en su estudio de transferencia de calor en un ICSR enfriando una mezcla de agua-etanol, reportan que cuando la separación de las aspas-pared es mayor a 1 mm se forma una capa de hielo la cual impide que el efecto de raspado sea el óptimo.

De acuerdo a las investigaciones anteriormente citadas sobre este equipo, los autores evaluaron la transferencia de calor empleando fluidos con comportamiento newtoniano. 

Por lo que es importante destacar algunos estudios en este equipo utilizando fluidos con comportamiento no newtoniano, debido a que en la industria de los alimentos la mayor parte de los fluidos alimentarios caen dentro de este grupo. 

Al respecto,  Lee y Singh (1991) evaluaron la distribución de tiempos de residencia utilizando una mezcla de cubos de papa con una solución de carboximetilcelulosa, donde reportan que la distribución de tiempos de residencia tiene un efecto significativo sobre la concentración de las partículas presentes en la solución.

Flores (2005) trabajó con el procesamiento de puré de zanahoria y el efecto sobre sus carotenoides. Encontró que el mejor tratamiento térmico se hizo con el medio de calentamiento a 145°C, velocidad de rotación de raspadores de 100 rpm y un flujo de alimentación de 240 mL/min. Por otro lado Llano (2007) evaluó el termoproceso de mezclas de purés de zanahoria papaya y su efecto sobre sus componentes bioquímicos y sensoriales. Reporta que los parámetros bioquímicos se conservan mejor con un flujo de 250 mL/min, temperatura de calentamiento de 145°C y rotación de 100 rpm y una mezcla de 40 y 60 %  de zanahoria y papaya respectivamente. Al comparar los coeficientes de transferencia de calor, indica que las diferencias en los coeficientes experimentales y teóricos evaluados con la Ecuación de Skelland se deben al efecto de la temperatura sobre la viscosidad, la cual no fue corregida.

De igual manera Quintanar (2008) determinó la caracterización y capacidad de enfriamiento en un ICSR utilizando puré de papaya. Encontró que existe diferencia entre los coeficientes teóricos y experimentales debido a los parámetros que se emplearon para los cálculos, es decir, estas diferencias se debieron a la viscosidad y propiedades térmicas empleadas en la Ecuación de Skelland.  

Recientemente Pascual (2011) evaluó el termoprocesamiento de un puré de mango en un intercambiador de calor de superficie raspada y el efecto sobre sus componentes bioquímicos. Reporta que los mejores valores del coeficiente interno de transferencia de calor experimental estuvieron determinados en primer lugar por la velocidad de rotación alto (300 rpm) y en segundo lugar con doble fila de unidades de raspado. Además los tratamientos en general ocasionaron el 15% de pérdida de carotenos, 25 % de ácido ascórbico y los únicos tratamientos que inactivaron totalmente la actividad de la enzima pectinmetilesterasa fueron aquellos en los que el puré alcanzo 90°C como temperatura interna. Sin embargo al comparar los coeficientes de transferencia de calor y teóricos obtiene diferencias muy altas (70%), indicando que el parámetro que no se consideró fue la variación de la viscosidad por efecto de la temperatura. 

De acuerdo a estas investigaciones (Flores, 2005; Llano, 2007; Quintanar, 2008; Pascual, 2011) se encontró que al determinar la viscosidad no consideraron la variación de esta con la temperatura promedio que alcanza el fluido en cada corrida experimental, debido a esto al comparar los coeficientes de transferencia de calor experimentales y teóricos obtienen diferencias muy altas.

Además en dichas investigaciones, solo han trabajado considerado la etapa de calentamiento o la de enfriamiento de manera independiente y durante la operación del equipo han variado el tipo de configuración de raspadores, ya sea alternos, en una solo hilera o en dos hileras, encontrando que existen diferencias al trabajar con diversos productos alimenticios, debido a su comportamiento durante el tratamiento. 

Con base en lo anterior es necesario realizar la caracterización del ICSR utilizando las dos filas de unidades de raspado, así como corregir el parámetro de la viscosidad empleado para la determinación de los coeficientes de transferencia de calor teóricos a fin de determinar si este es el responsable de las grandes diferencias respecto a los coeficientes experimentales. 

Por otro lado, actualmente se sabe que el uso de un tratamiento térmico eficaz puede disminuir  problemas de estacionalidad en algunos frutos. La guayaba al ser un fruto de importante producción en México, además de ser susceptible de sufrir alteraciones indeseables debido a condiciones inadecuadas de acondicionamiento y tratamiento térmico se convierte en un fruto potencial de investigación para mejorar su aprovechamiento en forma de puré. Por lo que es importante mencionar algunas características generales de este fruto. 

2.7. Guayaba (Psidium guajava L.).

El origen de la guayaba (Psidium guajava L.) se ubica en las regiones tropicales de América, posiblemente de algún lugar de Centroamérica, el Caribe, Brasil o Colombia. Después del descubrimiento de América se propagó a otros continentes e incluso llegó a creerse que era originaria de Indochina y de Malasia (Asia Meridional) ya que en estos lugares se le conoce desde hace varios siglos y crece en forma silvestre (Yam et al., 2010). La guayaba es una fruta tropical perteneciente a la familia Myrtaceae, el procesamiento tecnológico de este fruto ofrece opciones de conservación de la fruta fresca para extender su vida útil, puede ser consumida tanto fresca como procesada en forma de pulpas, jugos, mermeladas y conservas, de gran aceptación en México (Marquina et al., 2008). 

Es uno de los frutos más conocidos y estimados en la mayor parte del mundo. En los trópicos y subtrópicos, gracias a su amplia adaptabilidad hacia diferentes tipos de suelos y condiciones climáticas, la guayaba ha alcanzado gran importancia comercial. La producción mundial de guayaba (Cuadro 1) es de alrededor de 1.2 millones de toneladas, la India y China aportan el 61%, México produce el 6% y el resto lo aportan otros países como Tailandia, Indonesia y Brasil (Yam et al., 2010).



Cuadro 1. Países productores de guayaba en % de participación.

		País

		Producción (%)

		País

		Producción (%)



		India

		47

		Pakistán

		6



		China

		14

		Brasil

		4



		Tailandia

		8

		Filipinas

		3



		Indonesia

		7

		Bangladesh

		3



		México

		6

		Nigeria

		3





                  						                 Fuente: FAO, 2008

En México la producción de guayaba es del orden de las 300 mil toneladas anuales; destacando por su aportación los estados de: Michoacán 44%, Aguascalientes 37%, Zacatecas 13% y el 6% restante, lo aportan el Estado de México, Jalisco (Cuadro 2).



Cuadro 2. Estados productores de guayaba en % de participación.

		Estado

		Producción (%)



		Michoacán

		44



		Aguascalientes

		37



		Zacatecas

		13



		México

		4



		Guerrero

		1



		Jalisco

		1





   			         Fuente: SIAP, 2009



La porción del fruto con más futuro comercial y de mayor importancia de la guayaba es la pulpa, ya que su uso es casi ilimitado como es en la elaboración de puré de guayaba como comida para bebés, extracción de aceite de su semilla, fuente natural de pectina, elaboración de vinos, bebidas nutritivas de guayaba, quesos de frutas, como saborizante en helados, pudines, yogures y producción de bocadillos (Vargas, 2004). La gran aceptación que tiene la guayaba se debe a su valor comercial, digestibilidad, palatabilidad, sabor agradable y valor nutritivo: excelente fuente de las vitaminas A, C, tiamina y riboflavina. En el Cuadro 3 se muestra el contenido de nutrientes en promedio por cada 100 g de pulpa fresca.



Cuadro 3. Composición química de guayaba por cada 100 g de pulpa.

		Componente

		Cantidad

		Componente

		Cantidad



		Agua

		82 g

		Vitamina E

		0.73 α-tocoferol



		Carbohidratos

		15.7 g

		Vitamina A

		31  µg RAE*



		Proteina

		1.1 g

		Tiamina

		0.050 mg



		Grasa

		0.4 g

		Riboflavina

		0.050 mg



		Fibra

		5.3 g

		Niacina

		1.200 mg



		Vitamina C

		183.5 mg

		Piridoxina

		0.143 mg





Fuente: Moreiras et al., 2001; USDA, 2004; citado por Hui, 2006.                                                   *RAE-Equivalentes en actividad de retinol

Aunque se ha encontrado una alta correlación positiva entre las cantidad de vitamina C y la actividad antioxidante de las frutas (Yoo et al., 2004), se ha demostrado que esta actividad antioxidante no solo es atribuible a esta vitamina, sino a otros fitoquímicos como fenoles, tioles, carotenoides, o tocoferoles presentes en las frutas (Sun et al., 2002; Guo et al., 2003). 

Las frutas y vegetales, y en específico la guayaba contienen niveles significativos de componentes biológicamente activos que son benéficos para la salud, siendo una fuente importante de antioxidantes que incrementan la capacidad oxidativa en el plasma (Rojas y Gerschenson, 2001). Por ello, una dieta rica en frutas y vegetales puede contribuir a prevenir enfermedades neurodegenerativas, entre las que se puede mencionar el mal de Parkinson y la enfermedad de Alzheimer, así como enfermedades cardiovasculares, cáncer, diabetes, cataratas, etc. (Karakaya y Kavas, 1999; Martínez- Valverde et al., 2000; Setiawan et al., 2001; Sulaeman et al., 2001; Dewanto et al., 2002; Méndez et al., 2002). Por lo tanto, evaluar los parámetros de calidad como indicadores de termodegradación durante el procesamiento térmico de puré guayaba fueron de vital importancia para asegurar un producto de calidad al consumidor.



2.8. Parámetros de calidad en el procesamiento de puré de guayaba.

Al llevar a cabo un tratamiento térmico, el conocimiento en los cambios de las propiedades bioquímicas en las frutas es de máxima importancia, ya que al ser sometidas a altas y/o bajas temperaturas para inactivar ciertas enzimas influyen en aspectos tan relevantes como la calidad nutricional. Principalmente porque las frutas son importantes aportadores de fitoquímicos o metabolitos secundarios de acción nutraceútica, los cuales  evolucionan con los procesos de maduración, almacenamiento y procesamiento térmico (Yoo et al., 2004; Mayer et al, 2005). Los parámetros de calidad que se evaluaron en esta investigación son los que se describen a continuación. 





2.8.1. Vitamina C

El ácido L-Ascórbico (AA) es la forma biológicamente activa de la vitamina C (Figura 4), que es reversiblemente oxidado a su forma de ácido L-dehidroascórbico (DHA), el cual también tiene actividad biológica, su oxidación genera ácido dicetogulónico, que no posee función biológica (Franke et al., 2004; Timoumi et al., 2007).  

[image: Vitamina C chemical structure]







Figura 4. Estructura química de vitamina C.



Desafortunadamente, la vitamina C es inestable y la tasa de degradación de ácido ascórbico depende de las condiciones del medio ambiente como la temperatura y actividad de agua (Shin et al., 2007). Por lo tanto esta vitamina importante en frutas y vegetales, es particularmente útil como indicador de calidad debido a su naturaleza termolábil comparada con otros nutrientes en alimentos (Uddin et al., 2002; Ghani et al, 2002). 



2.8.2. Actividad antioxidante

Aunque existen diversos trabajos en donde se reporta tanto la cantidad de compuestos fenólicos totales como la actividad antioxidante en guayaba (Contreras et al., 2011; Thaipong et al., 2006; Vasco et al., 2008; Marquina et al., 2008; Restrepo et al., 2009; Rojas y Narváez, 2009; Chen y Yen, 2007; Khairul et al., 2009) no existe un trabajo en el que se exploren diversos factores que pueden influir en los compuestos contenidos en la fracción comestible del puré de guayaba al momento de efectuar el procesamiento térmico en un ICSR. La actividad antioxidante puede ser determinada por diferentes métodos, entre los que se encuentra el método ABTS (llamado así por el reactivo 2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-ácido sulfónico)) y el FRAP (Poder Antioxidante de Reducción Férrica). 

Dentro de los métodos más rápidos, simples operacionalmente y más reproducibles se encuentran los métodos antes mencionados.

2.8.2.1. Ensayo ABTS

El método ABTS consiste en la generación del radical ABTS, por la reacción entre el ABTS y el persulfato de potasio para producir un cromóforo azul verdoso con absorcion máxima a longitud de onda de 734 nm. En presencia de antioxidantes se produce una disminución de la absorbancia del radical ABTS+; los resultados suelen ser expresados como μmol Trolox equivalente/g material analizado. 

Este método puede ser utilizado en un amplio intervalo de pH y se aplica para sistemas tanto acuosos como orgánicos (Restrepo et al., 2009).

2.8.2.2. Ensayo FRAP

De otro lado, el método FRAP consiste en la formación de un complejo férrico con el reactivo TPTZ (2, 4, 6-(tri-(2-piridil-s-triazina))), el cual en presencia de antioxidantes forma un complejo azul de máxima absorción a 595 nm; los resultados se pueden expresar como μmol Trolox/g o como μmol Fe(II)/g. Se ha encontrado que el método de FRAP y el metodo de Folin-Ciocalteu muestran alta correlación (Re et al., 1999; Benzie y Strain, 1996).

2.8.2.3. Polifenoles

Las guayaba contiene polifenoles, los cuales son metabolitos secundarios de las plantas con actividad antioxidante beneficiosa para la salud humana (Marquina et al., 2008). El consumo de la guayaba reduce el estrés oxidativo y modifica el perfil lipídico, con lo cual reduce el riesgo de enfermedades causadas por radicales libres y el elevado colesterol sanguíneo (Rahmat et al., 2004). Adicionalmente el puré de guayaba producido en México es la opción más económica si se compara con otras pulpas como el durazno, la guanábana, la fresa y la mora, las cuales cuestan el doble. 



Para estimar la cantidad de fenoles se utiliza el método de Folin Ciocalteu; este método consiste en la reacción entre el reactivo de Folin Ciocalteu de color amarillo y los grupos fenólicos, lo cual produce un complejo de color azul con máxima absorción a 760 nm; los resultados usualmente se expresan como mg ácido gálico/100 g.

Debido a lo anterior en este estudio se incluye la evaluación de la capacidad antioxidante antes y después del procesamiento térmico de puré de guayaba, con la finalidad de comparar los porcentajes de retención y relacionarlos con los coeficientes de transferencia de calor, para así establecer las mejores condiciones de proceso en el ICSR. Sin embargo otros factores que influyen durante el procesamiento térmico son la actividad enzimática. Entre las enzimas presentes en la guayaba una de las más importantes y termorresistentes es la pectinmetilesterasa, cuya actividad modifica la consistencia del producto.   



2.8.3. Pectinmetilesterasa

Durante el procesamiento térmico ocurren cambios importantes en la sustancias pécticas, carbohidratos, ácidos orgánicos, compuestos fenólicos y otros componentes. 

La maduración en los frutos de guayaba se caracteriza por un ablandamiento en la pulpa. El ablandamiento en frutos se asocia con un desorden en la pared celular (Seymour y Gross, 1996) y modificaciones en la fracción péctica, que en la mayoría de los casos ocasiona cambios, los cuales se llevan a cabo en la pared celular durante la maduración (Marin-Rodriguez et al., 2002). En general este ablandamiento se acompaña por la solubilización de pectinas, involucrando la actividad de enzimas como la pectinmetilesterasa (White, 2002). 

Por otro lado, los alimentos y en específico los purés de frutas, además de ofrecer un olor, un color y un sabor, exhiben determinado comportamiento mecánico, es decir, reaccionan de un cierto modo cuando se intentan deformarlos. 

Unos fluyen fácilmente, otros con dificultad; para estimar este comportamiento mecánico, a nivel industrial su  evaluación  se lleva a cabo a través de métodos físicos, en donde el valor apreciado no depende del individuo sino de la medición que se realiza instrumentalmente (Muller, 1978; Ibarz, 2005). Básicamente el parámetro de calidad que se ve modificado por el tratamiento térmico y la actividad enzimática, es la viscosidad. 

Esta propiedad reológica depende de la cantidad de sólidos totales, la cantidad de sólidos solubles, el tamaño de partícula y la temperatura (Ahmed et al., 2004). El tratamiento térmico puede afectar, como por ejemplo, modificando la fracción de pectina soluble presente en la fruta, cambiando de esta manera la viscosidad del producto (Dutta et al., 2006). Estos cambios le confieren al fruto características sensoriales como color, aroma, sabor  y textura y son el resultado de numerosas enzimas principalmente hidrolíticas (Menéndez et al., 2006; Barbosa y Bermúdez, 2010). 

En este grupo de enzimas se encuentran las enzimas pécticas, como la pectinmetilesterasa (PME), la cual cataliza la remoción de grupos metoxilo de las poligalacturonanas metiladas, generando grupos carboxílicos libres que afectan el pH y el balance iónico de la pared celular y, consecuentemente, la actividad de otras enzimas hidrolíticas de la propia pared celular (Willats et al., 2001). Por lo tanto, la aplicación de un tratamiento térmico tendrá como objetivo reducir y controlar esta actividad. 

No obstante, tratamientos térmicos muy intensos pueden dar lugar al desarrollo de aromas y sabores extraños, así como el deterioro del color, valor nutritivo y funcional del producto. Los cambios de  color debidos al procesamiento térmico en las frutas, están relacionados con el metabolismo del vegetal, que se manifiesta con la degradación de algunos pigmentos y aparición o afloramiento de otros, lo cual es motivado por  aspectos, como la temperatura y tiempo de proceso (Rodrigo et al., 2006; Cheng et al., 2007).







2.8.4. Color

El color es una característica de gran importancia en la evaluación física y de calidad en los alimentos (Pérez, 2003). 

Por otra parte, en ciertos alimentos la aparición de coloraciones marrones frecuentemente indeseadas, se asocia a reacciones de pardeamiento no enzimático (reacción de Maillard, propiciada por las altas temperaturas), pardeamiento de tipo enzimático y el producido por la caramelización de los azúcares, en la superficie del alimento. Todo esto puede afectar en forma negativa a la presentación y al sabor de los productos (Contreras, 2006). 

Cuando el deterioro del color es visualmente extenso el producto resulta inaceptable, por lo que industrialmente, el color puede ser una característica determinante para el éxito comercial de innumerables productos. Debido a ello se vuelve cada día más imprescindible su control, lo que supone poder medir y comparar el color (Contreras, 2006).

En este sentido, es necesario disponer de métodos objetivos de medida de esta propiedad que permitan la obtención de valores comparables y reproducibles. 

En general se aplican técnicas sensoriales e instrumentales, siendo estas últimas de gran utilidad en el manejo en poscosecha de frutas y hortalizas (Planella, 1987; Lana et al., 2006;  Salvador, 2007). De igual manera, el color se considera como uno de los índices de madurez más relevante en frutas, constituye una medida rápida, funcional y muy práctica del estado de madurez. 

El color de un alimento, incluyendo las frutas puede ser identificado a partir  del sistema  “CIELab”  o “L, a, b” donde “L” corresponde a la luminosidad, con escala de 0 a 100, “a” concierne al  intervalo de colores entre el verde y el rojo,  y “b” representa al intervalo de colores entre el azul y el amarillo (Figura 5), con cuyas combinaciones se puede expresar cualquier color y su evolución en el tiempo (Restrepo, 1995; Hernández, 2009). 
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Figura 5. Representación espacial del modelo CIELAB.



Por lo tanto, es importante tomar en cuenta la evaluación del color durante el tratamiento térmico de puré de guayaba, ya que es un parámetro fundamental en la calidad del puré. 

Todos estos análisis de los parámetros de calidad se efectuaron siguiendo los pasos que se describen en el capítulo V, que hace referencia a los materiales y métodos usados durante la presente investigación. 
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III. JUSTIFICACIÓN

En la actualidad la transferencia de calor sigue siendo un campo de gran interés en investigaciones científicas y de ingeniería en alimentos. Uno de los problemas en las operaciones unitarias en la industria de los alimentos ha sido la eficiencia en el calentamiento o enfriamiento de los fluidos alimentarios. Una forma de evaluar esta eficiencia ha sido mediante la determinación de los coeficientes de transferencia de calor. 

Existen varios estudios de transferencia de calor que se han llevado a cabo en intercambiadores de calor de superficie raspada (ICSR). Entre los equipos más utilizados para llevar a cabo tratamientos térmicos se tienen a los ICSR. La principal ventaja de estos equipos es que evitan la acumulación de partículas en la superficie de intercambio de calor por medio de raspados periódicos mediante unas placas raspadoras. 

Al respecto, varias investigaciones han considerado el proceso de calentamiento o de enfriamiento de manera independiente. Solo un trabajo encontrado, evaluó el proceso de forma global, sin embargo al comparar los coeficientes de transferencia de calor experimental y teórico evaluado por la ecuación de Skelland, reportó diferencias muy altas, concluyendo que estas diferencias podrían ser debidas a que no se determinó la viscosidad a la temperatura promedio del fluido.

Por lo tanto, surge la necesidad de realizar la caracterización del ICSR estudiando las tres etapas (calentamiento, pre-enfriamiento y enfriamiento) de manera conjunta, debido a que en la industria química, biológica y de procesamiento de alimentos consideran el proceso de forma global. Además, es necesario realizar una corrección de la viscosidad con la temperatura de proceso para disminuir el porcentaje de diferencia al evaluar los coeficientes de transferencia de calor. 





Esta caracterización se realizará considerando como factores de proceso el flujo de alimentación, temperatura del medio de calentamiento y velocidad de rotación de raspadores utilizando como fluido de trabajo puré de guayaba, considerado un fruto de gran producción en México y que contiene niveles significativos de componentes biológicamente activos que son benéficos para la salud. 

La aportación de esta investigación será determinar la transferencia de calor mediante la comparación del coeficiente interno de transferencia de calor teórico por la ecuación de Skelland y experimental. Evaluando al mismo tiempo el efecto sobre los parámetros de calidad y distribución de tiempos de residencia, presentando así una nueva alternativa de procesamiento del puré de guayaba, donde el tratamiento térmico permita conservar la mayor parte de las propiedades bioquímicas del alimento.  
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IV. OBJETIVOS

4.1. Objetivo general

· Determinar los coeficientes de transferencia de calor en intercambiadores de superficie raspada (calentamiento, pre-enfriamiento y enfriamiento) en el tratamiento térmico de puré de guayaba, analizando el efecto sobre sus componentes bioquímicos.

4.2. Objetivos específicos

· Cuantificar las características fisicoquímicas (densidad, sólidos solubles, color y viscosidad) y térmicas (capacidad calorífica y conductividad térmica), parámetros indispensables en el cálculo teórico del coeficientes interno de transferencia de calor.

· Calcular los coeficientes internos de transferencia de calor experimental (utilizando las temperaturas de proceso) y teóricos (mediante la ecuación de Skelland).

· Realizar la comparación entre los coeficientes experimentales y teóricos para establecer la aplicabilidad de la ecuación de Skelland para fluidos alimenticios no newtonianos. 

· Determinar las curvas de distribución de tiempos de residencia y tiempo promedio de residencia del puré en el ICSR.

· Evaluar la calidad del puré de guayaba procesado mediante la cuantificación de la actividad de la pectinmetilesterasa y la actividad antioxidante realizando la comparación antes y después del tratamiento. 
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V. MATERIALES Y MÉTODOS

5.1. Materia prima

Se utilizó puré de guayaba con 11 °Bx de sólidos solubles. El puré se adquirió de un proveedor externo (Ingeniería de frutas procesadas S.A. de C.V.). Las corridas experimentales se realizaron en septiembre y octubre de 2010, de un lote que se adquirió durante agosto del mismo año, esto con la finalidad de mantener la homogeneidad en las muestras. Antes de realizar las corridas en el ICSR se realizó la descongelación colocando en refrigeración y posteriormente un atemperado del puré a 20±1 °C.

5.2. Equipo, instrumentos de medición, reactivos y material de laboratorio.

Equipo

· Intercambiador de Calor de Superficie Raspada (ICSR), modelo piloto, marca Jersa.

· Refrigerador/congelador Kenmore modelo CSXEAS

· Balanza analítica marca A&D modelo GR-120

· Colorímetro Hunter Lab (modelo MiniScan XE Plus No. 45/OL.)

· Liofilizador (Labconco®) 

· Refractometro ATAGO

· Reómetro Anton Paar-Physica MCR301

Instrumentos de medición

· Escáner por lectura de temperaturas Cole Parmer, modelo Thermocuple. 

· Lector Elisa (SpectraMax 190), Micropipetas de 20, 100, 200 y 1000 µL y pipeta multicanal, Placas para lector de Elisa.

· Termopares (tipo T) de cobre-constantan

· Software Minitab

Reactivos

· 2,6-diclorofenolindol, SIGMA.

· Folin-Ciocalteu 2N, Trolox y TPTZ (2, 4, 6-(tri-(2-piridil-s-triazina))), SIGMA.

· ABTS (2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-ácido sulfónico)), SIGMA.

5.3. Descripción del Intercambiador de Calor de Superficie Raspada.

En la Figura 6 se observa el diagrama general del ICSR Jersa con el que se realizó el presente trabajo.

[image: SSHE1] 



































Figura 6. Diagrama del ICSR a nivel piloto.



Las características son: capacidad máxima de 20 L/h; es de acero inoxidable. Cada intercambiador tiene dimensiones de 51.5 cm de largo y una capacidad de carga de 634 cm3 en arreglo horizontal. 





En el interior gira un rotor que tiene un diámetro de 2.57 cm y consta de 2 raspadores de teflón de 6.52 x 2.3 cm dispuestos en dos filas como se muestra en la Figura 7. 

Pared del cuerpo



Espacio anular
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Rotor



2.57 cm



Figura 7. Dimensiones del rotor del ICSR.



Para esta investigación la distribución de los raspadores fue con las dos filas tal como se observa en la siguiente Figura 8.
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Figura 8. Arreglo de las placas raspadoras.



















5.4. Diseño experimental.

De acuerdo a estudios realizados por Flores, 2005; Llano, 2007; Quintanar, 2008 y Pascual, 2011, se determinaron las condiciones de operación en el ICSR las cuales fueron: flujo de alimentación (FA) de 200, 300 y 400 mL/min, velocidad de rotación de raspadores (VRR) de 100, 300 y 500 rpm y temperatura de calentamiento (TC) de 145, 150 y 155 °C, utilizando puré de guayaba como fluido de trabajo. Una vez establecidos los límites de operación para el estudio de la transferencia de calor, se definió un diseño factorial 23 (Cuadro 4), con tres factores a dos niveles, con tres repeticiones en el punto central y el diseño experimental desarrollado por el programa Minitab 16 se observa en el Cuadro 5.

Cuadro 4. Diseño factorial 23.

		FACTOR

		NIVEL BAJO

		NIVEL ALTO

		PUNTO CENTRAL



		FA (mL/min)

		200

		400

		300



		VRR (rpm)

		100

		500

		300



		TC (°C

		145

		155

		150









    Cuadro 5. Diseño experimental.

		NT

		FA

(mL/min)

		VRR

(rpm)

		TC

(°C)



		1

		200

		100

		145



		2

		400

		100

		145



		3

		200

		500

		145



		4

		400

		500

		145



		5

		200

		100

		155



		6

		400

		100

		155



		7

		200

		500

		155



		8

		400

		500

		155



		9

		300

		300

		150



		10

		300

		300

		150



		11

		300

		300

		150





Las variables respuesta fueron:

· Coeficiente interno de transferencia de calor experimental  y teórico

· Retención de vitamina C, polifenoles totales, actividad antioxidante, evaluación de la actividad residual de PME y cambio en color. 



NT: Número de tratamiento, FA: Flujo de alimentación, VRR: Velocidad de rotación de raspadores, TC: Temperatura de calentamiento.

5.5. Métodos

5.5.1. Desarrollo experimental.

El desarrollo experimental se realizó como se muestra en la Figura 9. 



Acondicionamiento del ICSR







Corridas preliminares





Transporte del puré a planta piloto y descongelamiento (refrigeración 4°C durante 24 h)









Caracterización del puré:

Fisicoquímicas: (°Bx, acidez, pH, viscosidad, color)

 Bioquímicas: (Vitamina C, actividad antioxidante, fenoles totales, PME)

Térmicas:

(Capacidad calorífica y conductividad térmica)

Atemperado (20±1°C por 3h)



Determinación de coeficientes internos de transferencia de calor experimental (h)



Corridas experimentales con puré de guayaba







Comparación de los coeficientes experimentales con los calculados con la Ec. de Skelland

Tratamiento en el ICSR









Determinación de Distribución de Tiempos de Residencia







Análisis de resultados



v



Figura 9. Diagrama de flujo del desarrollo experimental.






5.5.2. Metodología para la realización de una corrida experimental.

Para realizar cada corrida experimental, el ICSR se llevó a condiciones de estado estacionario. Para alcanzar estas condiciones, primero se encendió la unidad de calentamiento, transcurridos 30 minutos, se procedió a encender la unidad de enfriamiento con la finalidad de que ambas unidades alcanzaran al mismo tiempo la temperatura ideal para cada uno de los tratamientos. Enseguida se ajustó la velocidad de rotación de raspadores. Posteriormente se hizo pasar agua de la llave, que sirvió como medio de pre-enfriamiento para la etapa 2. Una vez que se controlaron estas condiciones, se efectuaron pruebas preliminares haciendo fluir agua por los intercambiadores, manteniendo un nivel definido en la tolva de alimentación y registrando las temperaturas en cada una de las etapas mediante un escáner por lectura de temperaturas. Al término de las pruebas preliminares se retiró el agua que se hizo circular por los intercambiadores y se cambió por  el puré de guayaba. Se reajusto la velocidad de los raspadores y el flujo de alimentación, debido al cambio del tipo de fluido. Y finalmente se registraron las temperaturas, datos indispensables para el cálculo de los coeficientes internos de transferencia de calor experimental, adicionalmente fue necesario efectuar una caracterización de la materia prima de acuerdo a los parámetros mencionados del apartado 5.5.3 al 5.5.9.

5.5.3. Determinación de pH (AOAC, 1995).

La determinación de pH se realizó antes y después del tratamiento en el puré de guayaba. Se realizó con el potenciómetro utilizando las soluciones reguladores de pH 4 y 7 para calibrarlo; se sumerge el electrodo en la muestra de tal manera que lo cubra perfectamente a una temperatura de 20±0.5 °C, se lee el valor de pH directamente en la escala del potenciómetro.

5.5.4. Determinación de sólidos solubles (NMX-F103-1965).

La determinación de °Bx se realizó en el puré de guayaba antes y después del tratamiento. Primero se realizó la calibración del refractómetro colocando unas gotas de agua a 20 °C sobre el prisma, enseguida se ajustó la escala a cero, y se secó con algodón. Después se colocaron unas gotas de la muestra sobre el prisma, cerrar y ajustar con la perilla hasta que el campo visual se divida en dos partes, una luminosa y otra oscura. La línea divisora entre esas dos partes, se le conoce como línea margen y se hace la lectura directamente del porciento de sólidos en la escala de grados Brix.

5.5.5. Determinación de acidez (AOAC, 1995).

Se pesaron 10 g de muestra y se llevaron a 100 mL con agua destilada, posteriormente se filtró y se tomó una alícuota de 100 mL por triplicado y a cada una se le adicionaron 3 gotas de fenolftaleína al 1% y se tituló con hidróxido de sodio al 0.1N. Para obtener el porcentaje de acidez titulable reportado como ácido cítrico se utilizó la Ecuación 17. 



		      		              (17)

Dónde: GNaOH : Gasto de NaOH, mL, NNaOH: Normalidad de hidróxido de sodio, meq: miliequivalentes del ácido cítrico, 0.0064 g/mL, VT: Volumen total para determinación de acidez, mL, m: masa de la muestra, g, a: alícuota, mL. 



5.5.6. Determinación de humedad (AOAC, 1995).

La determinación de humedad de la pulpa se realizó por el método de la termobalanza a 70 °C programada con una variación de humedad de 0.01 g en 60 segundos, usando 10 mL de pulpa de guayaba y una cama de arena (lavada y secada) usada como soporte para aumentar la superficie de contacto y reducir el tiempo de la determinación por formación de costras. 

5.5.7. Determinación  de densidad aparente.

La densidad aparente se determinó de la siguiente manera: se tomaron dos matraces aforados de 100 mL, se pesaron y posteriormente se aforó uno con agua y el otro con puré de guayaba y se pesaron nuevamente, al resultado del peso final se le restó el peso inicial del matraz de vació. Se consideró la densidad del agua como referencia la cual debe ser lo más cercano a 1000 kg/m3 a la temperatura de 20±1 °C, para así obtener resultados confiables. 



5.5.8. Determinación de la capacidad calorífica (Ecuación de Siebel, citado por Heldmand y Lund, 2007). 

La capacidad calorífica del puré de guayaba se calculó de acuerdo a la Ecuación 9. Considerando el contenido de humedad base húmeda del puré. 

5.5.9. Determinación de la conductividad térmica (Ecuación de Sweat, citado por Rao y Rizvi, 1995). 

La conductividad térmica del puré se determinó de acuerdo a la Ecuación 10, utilizando el contenido de humedad base húmeda del puré. 

5.5.10. Determinación de la viscosidad aparente (Reómetro Anton Paar-Physica MCR301).

La determinación de la viscosidad se llevó a cabo en un reómetro Anton Paar- Physica MCR301, Mestechnick, Sturgatt, Alemania. Se colocó aproximadamente 1 mL de muestra de puré de guayaba, se utilizó la geometría plato-plato (PP50/TG 5752) de 49.925 mm de diámetro y 1.0 mm de espesor. La temperatura de trabajo fue a 20 y 40°C, se utilizaron estas temperaturas porque son las temperaturas promedio del fluido para la etapa de enfriamiento y calentamiento, respectivamente. Se colocó la geometría en posición de medición en el intervalo de 0 a 300 rpm durante 300 segundos. Con los datos obtenidos mediante el software rheoplus se elaboraron las curvas de flujo y de viscosidad.

5.5.11. Determinación experimental del coeficiente interno de transferencia de calor.

Para calcular el coeficiente interno de transferencia de calor experimental (h) en la pared interna del intercambiador de calor se utilizó la siguiente metodología (Geankoplis, 1999).

a) La  temperatura promedio (tw) de la pared interna del intercambiador de calor (°C) se estimó con la Ecuación 18.



						   	              (18)

Esta temperatura se calculó de esta forma debido a que el intercambiador de calor usado para esta investigación no cuenta con termopares que midan directamente la temperatura de la pared interna. La estimación de la temperatura de la pared (tw) se realizó como una media entre la temperatura promedio del puré (T1 y T2) y del medio de calentamiento (t1 y t2)  para cada condición de operación.

b) El cálculo de la temperatura promedio (Tm) del fluido de proceso (°C) Ecuación 19.



			      						              (19)

c) El calor absorbido Q (J/s) por el puré al pasar por el intercambiador se calculó mediante la Ecuación 20.

			      		Q = m Cp (T1 – T2)			                (20)

d) El coeficiente interno de trasferencia de calor experimental (W/m2°C) se calculó con la ley de enfriamiento de Newton con la Ecuación 21.

			      	h = Q / A (Tm – tw)			              (21)

Las temperaturas utilizadas en cada una de las ecuaciones mencionadas anteriormente se observan mejor la Figura 10.	
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Figura 10. Esquema del intercambiador de calor de superficie raspada indicando las temperaturas de entrada y salida de cada fluido.

Dónde: 

T1 y T2 		Temperatura del puré de guayaba a la entrada y salida del intercambiador,

 		respectivamente en °C.

t1 y t2 		Temperatura del medio de calentamiento a la entrada y salida del intercambiador, respectivamente en ºC.

5.5.12. Determinación del coeficiente interno de transferencia de calor teórico (Skelland et al., 1962).

Los coeficientes de transferencia de calor teóricos se determinaron de acuerdo a la ecuación de Skelland et al., (1962) Ecuación 1. 

Para utilizar esta ecuación fue necesario determinar la velocidad axial del puré mediante la la Ec. (22) y el área anular de transferencia de calor Ec. (23) como se observa en la Figura 11. 

						V = G/A			                (22)

						A=  / 4(D2- d2)		                (23)



Dónde: 

G = gasto volumétrico en m3/s 

V = velocidad axial de flujo del fluido en m/s D



A = área anular en m2 

D = diámetro del tubo interno en m 

d = diámetro del rotor en m

d



Figura 11. Área anular de transferencia de calor.



5.5.13. Evaluación de las curvas de distribución de tiempos de residencia (Quintanar, 2008).

Se elaboraron las curvas necesarias para el cálculo de la distribución de tiempos de residencia, utilizando el método experimental estímulo-respuesta, en el que se inyectó una cantidad de muestra previamente adicionada con NaCl a concentración conocida, que se usa como trazador. 

Para realizar cada inyección, el ICSR se llevó a condiciones de estado estacionario, se inyectó el trazador en la corriente de alimentación, específicamente en la conexión que está ubicada inmediatamente antes de la entrada al cuerpo de intercambio (50 g de puré con 15 g de NaCl). Para la elaboración de la curva tipo el pulso se inyectó a tiempo cero con una jeringa adaptada a la tubería de alimentación del intercambiador. 

Se tomaron muestras a la salida del ICSR inmediatamente, cada 10s sin intervalo entre éstos, en frascos de vidrio de boca ancha (Quintanar, 2008).

Para realizar el pulso se usó como inyector una jeringa de 20 mL de capacidad que se muestra en la Figura 12. Con este inyector se evitó la acumulación de producto en su interior y se asegura que el trazador sea inyectado en un menor tiempo, por lo que se acerca más a un pulso. 
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Figura 12. Inyector ideal usado para introducir 10 mL el trazador al ICSR.



Se realizó la medición de tiempos de residencia promedio de los tratamientos seleccionados, se efectuó una mezcla de 50 g de puré fresco con 15 g de cloruro de sodio, de la cual se tomaron 10 mL para usarlos como trazador. Se consideró inyectar esa cantidad de trazador basado en la bibliografía consultada, en donde se usan soluciones saturadas de cloruro de sodio (NaCl), para realizar el pulso con un volumen de 5 mL  (Mabit et al., 2004) a 10 mL (Ditchfiel et al., 2006) de esta solución a la entrada del ICSR. A las muestras recolectadas se les determinó la conductividad y se convirtió en concentración del trazador mediante una curva tipo que se elaboró con la mezcla seleccionada adicionada de 0 a 0.05 g de NaCl en 10 g de puré para determinar la conductividad correspondiente a cada concentración. Se tomaron un total de 13 muestras para elaborar la curva tipo. 

Para el flujo de 200 mL/min, las muestras se comenzaron a tomar después de dejar transcurrir 2.5 minutos posteriores al pulso realizado. Posterior a esto, las muestras subsecuentes fueron tomadas cada 22 segundos (s) sin intervalo entre ellas. Para el flujo de 300 mL/min se tomaron las muestras después de transcurrir 2 minutos, las muestras subsecuentes fueron tomadas cada 18 s sin intervalo entre muestras y por ultimo para el flujo de 400 mL/min, de dejaron transcurrir 1.5 minutos, las muestras posteriores se tomaron cada 14 s sin intervalo entre muestras después de inyectar el trazador tomando un total de 18 muestras para cada tratamiento a las cuales se les midió la conductividad para interpolar los resultados en la curva tipo (Anexo 5) obteniendo los datos que se observan en la Figura 20. Posteriormente se realizaron los cálculos necesarios para la obtención de las curvas de RTD, mencionados en el apartado 2.5.



5.6. Evaluación del color del producto.

La determinación de color en forma instrumental se hizo con un colorímetro Hunter Lab (modelo MiniScan XE Plus No. 45/OL, Hunter Associates Laboratory, Inc, U.S.A.), leyendo con un iluminante tipo D65 (luz de día), observador 10°, obteniendo los factores iniciales y finales de “L”, “a” y “b” del sistema Hunter. De las muestras de puré tratados se tomaron 30 g. El colorímetro se calibró con un blanco y negro estándar. La determinación de color se realiza colocando la muestra dentro de una celda rectangular de vidrio óptico de 5 cm de longitud, procurando eliminar todas las burbujas de aire que pudieran quedar atrapadas. Las paredes de la celda se limpian y la celda se coloca frente a la fuente de luz cubriéndola con una placa de cartón obscura. De igual manera se continúa a realizar 3 mediciones de la muestra, obteniendo el valor promedio. La evaluación del color de las muestras tratadas  se realizó comparando su color con el de un testigo, que es la muestra de puré tomada antes del tratamiento.

Con estos valores se calcularon los siguientes parámetros; cambio de color total. Calculado con la Ec. (24):



                          (24)

Dónde:

	ΔL = Valor “L*” final  Valor “L*” inicial

Δa = Valor “a*” final  Valor “a*” inicial

Δb = Valor “b*” final  Valor “b*” inicial

5.7. Preparación de extracto para actividad enzimática de puré de guayaba 

Para la obtención de extractos para la determinación de actividad enzimática se pesaron 100 g de muestra del puré fresco y se mezclaron con 100 mL de solución extractora (NaCl al 5%) homogeneizando perfectamente. Este extracto se dejó en refrigeración por 48 h y se filtró para obtener el extracto, se mantuvo en congelación y se utilizó para realizar las determinaciones de pectin-metil-esterasa.

5.7.1. Determinación de actividad de pectin-metil-esterasa (Hultin, 1948)

La determinación de la actividad de esta enzima está en función de la disminución del pH durante la reacción, indicando que la enzima está actuando sobre los grupos metilados de la pectina favoreciendo así a la formación de grupos carboxilos que son neutralizados con NaOH 0.01M hasta nuevamente alcanzar el pH 8.0. La técnica consistió en calibrar el potenciómetro a pH 8.0, a temperatura ambiente. Enseguida en un vaso de precipitado se adicionaron 5 mL de solución de pectina 1%, 3 mL de agua destilada, 0.7 mL de NaOH 0.4N. Posteriormente se colocó sobre un agitador magnético, se sumergió el electrodo y se encendió el agitador y el potenciómetro. Utilizando una pipeta se adicionaron 1 mL del extracto enzimático a temperatura ambiente, en el instante en que se inició la adición, se registró el tiempo cero. Durante cinco minutos exactos se mantuvo constante el pH a 8.0, mediante la adición de NaOH 0.01N, contenido en una bureta. Una vez transcurridos los cinco minutos, se registró el gasto de NaOH y se dio por terminada la reacción. Con los datos obtenidos del gasto de NaOH 0.01N y se realizaron los cálculos mediante la Ecuación 25. 



		              (25)

Dónde:

UPME: miliMoles de sustrato transformado en cada gramo de pulpa por minuto

GNaOH : Gasto de NaOH, mL, 

NNaOH: Normalidad de hidróxido de sodio

t: tiempo de reacción, 5 minutos

E: mL de extracto en cada mL del volumen total de reacción



El valor E se determinó utilizando la siguiente ecuación.



		                         (26)

Dónde:

E: mL de extracto en cada mL del volumen total de reacción

E1: Volumen del extracto utilizado, 2 mL

UPME: miliMoles de sustrato transformado en cada gramo de pulpa por minuto



5.8. Determinación de Vitamina C (Método de Robinson Stock, citado por Rangana, 1986).

El método de determinación directa está basado en la cuantificación del exceso de 2,6-diclorofenol-indofenol, el cual disminuye la intensidad de su color debido al ácido ascórbico presente en la muestra y en la solución de los estándares.

· Reactivos

1. Solución de ácido metafosfórico al 2%.

2. Solución indicadora: se disolvieron 100 mg de 2,6-diclorofenolindol y 4 mg de bicarbonato de sodio en agua destilada caliente (85-95°C), se enfrío y se aforo a 100 mL. Se filtró y se diluyeron 25 mL a 500 mL con agua destilada.

3.  Soluciones estándares de ácido ascórbico: se pesó exactamente 100 mg de ácido ascórbico y se aforo hasta 100 mL con HPO3  al 2%. Se diluyeron 4 mL de esta solución hasta 100 mL con HPO3 al 2% (1 mL = 40µg de ácido ascórbico).

· Procedimiento:

1. Preparación de la muestra. Se pesaron 10 g de muestra y se aforó hasta 100 mL con HPO3 al 2%.

2. Curva estándar: en tubos de vidrio se colocaron los siguientes volúmenes de la solución estándar de ácido ascórbico 1, 2, 3, 4 y 5 mL totales con HPO3 al 2%. Se adicionaron 10 mL de la solución indicadora y se tomó la lectura dentro de los 15 a 20 segundos de reacción. Se llevó el equipo al 100% de transmitancia con un blanco de 5 mL de HPO3 al 2% y 10 mL de agua. Se tomó la medición de la longitud de onda a 518 nm, obteniendo la curva tipo absorbancia vs concentración.

3. Muestra: se tomaron 5 mL del extracto (o menos y se llevaron a 5 mL con HPO3 al 2%) y se adicionaron 10 mL de la solución indicadora. Se procedió a leer su absorbancia a 518 nm con un blanco de 5 mL del extracto y 10 mL de HPO3 al 2%.

· Cálculos:

La concentración de ácido ascórbico de la curva estándar y de la muestra se realizó a través de la Ecuación 27.





					              (27)

Dónde:

Ac : Contenido de ácido ascórbico estimado en la curva tipo, mg

B: Volumen del aforo, 1000 mL

C: Volumen de la solución, 5 mL

m: Masa de la muestra, g 



5.9. Evaluación de la capacidad antioxidante

5.9.1. Compuestos fenólicos totales y actividad antioxidante

Debido a la naturaleza de la materia prima y para facilitar la obtención de los extractos fue necesario liofilizar 30 mL de puré de cada uno de los tratamientos en un liofilizador Labconco®, enseguida se realizó la extracción. La obtención de los extractos para la medición de fenoles totales y actividad antioxidante se llevó a cabo luego de un día de almacenamiento. Se pesó 1 g de muestra liofilizada y se le agregaron 5 mL de metanol. La mezcla se colocó en un vial y fue agitada en un sonicador durante 30 minutos a temperatura ambiente. Posteriormente se centrifugo a 8500 rpm durante 5 minutos a 4 °C. 

El sobrenadante se filtró y se llevó a 5 mL con etanol, enseguida se colocó en viales ámbar en la oscuridad a  20 °C. Finalmente, se efectuó la cuantificación de fenoles totales y de actividad antioxidante. 

5.9.1.1. Compuestos fenólicos totales

El contenido de fenoles totales fue determinado por el método de Folin-Ciocalteu (Singleton et al., 1999), adaptado al ensayo en placas de 96 pozos, descrito por Dicko et al., (2002), con algunas modificaciones. Primero se elaboró una curva de calibración con ácido gálico (0, 2, 4, 6, 8, 10, 12 µL de ácido gálico). Un volumen de 50 µL de los extractos se mezcló con 200 µL de agua destilada y 125 µL de Folin 1N. La mezcla se colocó en agitación 5 minutos en el sonicador. 

Enseguida se adicionaron 625 µL de carbonato de sodio al 20%. Después de 2 horas de reposo en la oscuridad, se procedió al llenado de la placa adicionando 230 µL de la solución más 20 µL del extracto, y se tomó la lectura en un lector Elisa (SpectraMax 190) de placas de 96 pozos a una longitud de onda de 760 nm. Los resultados se expresaron como equivalentes de ácido gálico (mg ácido gálico/100 g de muestra fresca).

5.9.1.2. Capacidad antioxidante

Se emplearon los ensayos ABTS (llamado así por el reactivo 2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-ácido sulfónico)) y el FRAP (Poder Antioxidante de Reducción Férrica). 

Para el ensayo ABTS, se efectuó de acuerdo al método de Loarca-Piña et al., (2010) con algunas modificaciones. Se preparó una solución compuesta por ABTS 7 mM y persulfato de potasio 140 mM. La mezcla (solución stock) se dejó reposar durante 12 horas a temperatura ambiente en la oscuridad para que se genere el radical. Pasadas las 12 horas se hizo una dilución de la siguiente manera. Dentro de un vial forrado con papel aluminio se mezcló 1000 µL de la solución stock que contiene el ABTS y 4.5 mL de etanol. Esta nueva solución debe tener una absorbancia entre 0.7 y 1, para lo cual fue necesario verificar este valor en el lector Elisa a una longitud de onda de 734 nm. La solución de ABTS se preparó el mismo día del ensayo. 

Enseguida se efectuaron curvas de calibración a concentraciones entre 50 y 800 µM de Trolox. 

Para las muestras se tomaron 20 µL del extracto más 230 µL de la solución ABTS y se midió la absorbancia a 734 nm. Los resultados se expresan en µMol equivalentes de Trolox/100 g de muestra fresca.   

En el caso del ensayo FRAP, se realizó de acuerdo a el método de Firuzi et al., (2005) con algunas modificaciones. Las soluciones stock se prepararon siempre utilizando el reactivo fresco constituido por buffer de acetato de sodio 300 mM a pH 3.6, 5 mL de TPTZ (2, 4, 6-(tri-(2-piridil-s-triazina))) 10 mM disuelto en HCL 40 mM y 10 mL de FeCl3·6H2O2 10 mM. La solución de trabajo (FRAP) fue preparada con la mezcla de 10 mL de buffer de acetato de sodio, 1 mL de la solución de TPTZ y 1 mL de la solución de FeCl3·6H2O2 a una temperatura de 37 °C. Se preparó una curva de calibración con Fe2SO4 a concentraciones entre 72 y 1080 mM. Para las muestras se tomaron 25 µL del extracto previamente obtenido más 175 µL de la solución FRAP y se midió la absorbancia a 595 nm. Los resultados son expresados en µMol equivalentes de Fe2SO4/100 g de muestra fresca.
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VI. RESULTADOS Y DISCUSIÓN

6.1. Caracterización de la materia prima

Cada vez que se adquirió materia prima para el desarrollo experimental se le realizó la caracterización fisicoquímica (densidad, sólidos solubles, pH, acidez y humedad), térmica (capacidad calorífica y conductividad térmica), bioquímicas (ácido ascórbico y pectinmetilesterasa) y actividad antioxidante (fenoles totales, ABTS y FRAP). Estos valores se presentan en el Cuadro 6.

Cuadro 6. Caracterización del puré de guayaba usado como materia prima.

		

		Parámetros

		Cuantificación



		Fisicoquímicas

		Acidez titulable (% ácido cítrico)

		0.61±0.02



		

		Densidad (kg/m3)

		1045±0.5



		

		Humedad (%)

		87.79±0.3



		

		pH

		3.8±0.07



		

		Solidos solubles (°Bx)

		11.86±0.12



		Térmicas

		Capacidad calorífica (J/kg°C)

		3777.08±0.4



		

		Conductividad térmica (W/m°C)

		0.5808±0.004



		Bioquímicas

		Pectinmetilesterasa (UPME)

		7.57±0.2



		

		Ácido ascórbico (mg/100g de puré)

		183.04±3.60



		Actividad antioxidante

		Fenoles totales (mg equivalentes de ácido gálico/100 g muestra fresca)

		359.66±7.48



		

		ABTS (µmol Eq.Trolox /g muestra fresca)

		43.17±0.17



		

		FRAP (µmol Eq. FeSO4/g muestra fresca)

		96.80±0.10





De acuerdo al Cuadro 6, los resultados obtenidos de la cuantificación inicial de las muestras de puré de guayaba indican que las muestras en promedio tienen un contenido inicial de 183.04  mg/100 g en la pulpa en contenido de ácido ascórbico. Soares, et al., (2007), reportan un valor de 168.36 mg/100 g de ácido ascórbico, para guayaba blanca, indicando que conforme aumenta su madurez tiende a disminuir la cantidad de vitamina C. De igual manera Quintanar (2008) menciona que la vitamina C es muy sensible a las reacciones de oxidación, destruyéndose con gran facilidad durante el procesamiento de alimentos, tanto en tratamientos térmicos como en aquellos que se someten a refrigeración o congelación. 

Los valores de la actividad antioxidante por ambos ensayos muestran  una correlación positiva entre las cantidades de vitamina C y la actividad antioxidante en el puré de guayaba. Sin embargo diversos estudios han demostrado que esta actividad antioxidante no solo es atribuible a esta vitamina, sino a otros fitoquímicos como fenoles, tioles, carotenoides, o tocoferoles presentes en la fruta (Sun et al., 2002; Guo et al., 2003). 

En promedio el valor obtenido por el ensayo ABTS fue de 43.17±0.17 µmol Eq.Trolox /g muestra fresca, mientas que por el de FRAP fue de 96.80±0.10 µmol Eq. FeSO4/g muestra fresca. Se ha indicado que ambas técnicas, ABTS y FRAP, son adecuadas para medir la actividad antioxidante de frutas y hortalizas y que los antioxidantes contenidos en este tipo de muestras tienen diferente reactividad frente a los dos ensayos (Jiménez et al., 2001; Bashir et al., 2003).

Aunque ambas técnicas, ABTS y FRAP basan su método en reacciones de tipo redox, con potencial redox similares, las diferencias en las respuestas ante las dos técnicas pueden radicar en el pH de trabajo, en ABTS se trabaja a pH neutro en tanto que en FRAP se trabaja a pH 3,6 por lo que se disminuye el potencial de ionización involucrado en la transferencia de electrones, con lo que se incrementa el potencial redox y finalmente se cambia el mecanismo de reacción dominante. 

Además, el mecanismo de reacción en FRAP es por transferencia de electrones en tanto que en ABTS es tanto por transferencia de electrones como por transferencia de átomos de H (Prior et al., 2005). 

Es importante resaltar que algunos parámetros de la caracterización de la materia prima (humedad, densidad, capacidad calorífica, conductividad térmica) son necesarios para determinar los coeficientes internos de transferencia calor teóricos mediante la Ecuación (1) de Skelland et al., (1962) y así compararlos con los obtenidos experimentalmente,  con la finalidad de evaluar y establecer el porcentaje de diferencia entre ambos coeficientes. En el ICSR se han llevado a cabo diversos trabajos (Flores, 2005; Llano, 2007; Quintanar, 2008, Pascual, 2011) evaluando la transferencia de calor, sin embargo en todos ellos se han obtenido diferencias muy altas al comparar los coeficientes teóricos con los experimentales. 

Por lo tanto en este trabajo se optó por determinar la viscosidad a dos temperaturas como se explicó en el apartado 4.5.10., y mediante el análisis de la funcionalidad de la viscosidad con la temperatura se logró establecer una ecuación la cual permitió conocer la viscosidad a la temperatura promedio que alcanzó el fluido de proceso en cada una de las corridas experimentales.



6.2. Evaluación de la viscosidad en puré de guayaba. 

La determinación de la viscosidad del puré se realizó a 20 y 40 °C, los datos obtenidos se presentan en el Anexo 1 y 2, respectivamente. En la Figura 13 se presentan las gráficas evaluadas a las dos temperaturas, de donde se puede observar un comportamiento de un fluido no Newtoniano independiente del tiempo, del tipo pseudoplástico. Resultados similares obtuvieron Andrade et al., (2009), reportando que este comportamiento es típico para las pulpas de frutas, como mango, guayaba y cereza de las indias.





Figura 13. Comportamiento pseudoplástico del puré de guayaba.



Al analizar el comportamiento pseudoplástico del puré de guayaba mediante el modelo de la ley potencia ó de Ostwald de Waele (Ecuación 4) se obtienen los valores de k y n, estos datos permiten obtener la viscosidad efectiva del fluido como se indica en la sección 2.3.2 y Ec. 8. Por lo tanto se tiene un valor de     (k = 29.412 y n = 0.1044 a 20 °C) y  (k = 5.5958 y n = 0.1298 a 40 °C). El índice de consistencia (k´) da una idea de la consistencia del producto y (n´) la desviación del comportamiento del fluido respecto al Newtoniano. 

Este tipo de fluidos se caracterizan por que la viscosidad aparente depende en gran medida de la temperatura, la composición del fluido, el esfuerzo de corte y de la velocidad de deformación. Es decir, la viscosidad aparente del fluido pseudoplástico disminuye a medida que aumenta el gradiente de velocidad, esto es son menos espesos cuando se someten a altas velocidades de deformación que cuando se cizalla lentamente; este comportamiento indica una ruptura o reorganización continua de la estructura, dando como resultado una menor resistencia al flujo (Carcamo, 2005). 



De igual manera, (Alvarado y Aguilera, 2001; Matos y Aguilar, 2010) mencionan que la mayoría de los fluidos alimentarios son no-newtonianos presentando un comportamiento pseudoplástico, como por ejemplo; los jugos concentrados, purés, pulpa de frutas y vegetales, entre otros. 

Al respecto Cabral et al., (2007), al evaluar el efecto de la viscosidad aparente en pulpa de guayaba a 38.5, 50, 60.4 y 72.4 °C obtuvieron que al aumentar la temperatura el esfuerzo de corte tiende a disminuir, debido a la naturaleza y composición de la pulpa. Sin embargo en este tipo de muestras suelen interactuar otros factores tales como la concentración de sólidos solubles (°Bx).

En el Cuadro 7 se presentan los resultados de la viscosidad efectiva (µe) que se encontró para cada uno de los flujos manejados.



Cuadro 7. Valores de viscosidad efectiva a 20°C y 40°C para cada velocidad de flujo que se manejó en el ICSR.

		Flujo (mL/min)

		Velocidad de flujo (m/s)

		Viscosidad efectiva (µe) en Pa·s

		*8V/D



		

		

		20°C

		40°C

		



		200

		0.002708

		33.00

		6.33

		1.0046



		300

		0.004062

		22.89

		4.43

		1.5114



		400

		0.005416

		17.69

		3.45

		2.0152





*8V/D: Velocidad de deformación en tubos lisos rectos.



Con los datos de viscosidad efectiva se puede comprobar el comportamiento pseudoplástico al construir la gráfica que relaciona la viscosidad efectiva con la velocidad de deformación en tubos lisos 8V/D (Ecuación 8), como se muestra en la Figura 14. 



Figura 14. Viscosidad efectiva vs 8V/D a 20 y 40 °C.



De la Figura 14, se observa que el fluido tiende a disminuir su viscosidad conforme aumenta la velocidad con que se transporta o se da el mezclado dentro del ICSR.

Una vez que se obtuvieron los valores de la viscosidad efectiva, se estableció una relación de ecuaciones del tipo Arrhenius (Ec. 28 y 29) para poder obtener la viscosidad mediante una corrección por temperatura, por lo tanto se tiene:





							              (28)





							              (29)





Conociendo µ1 y µ2 a cada valor de 8V/D, se relacionan ambas ecuaciones, obteniendo la Ec. (30). 



				    (30)



Aplicando logaritmos naturales a la Ecuación 30 se tiene:





		    (31)



Finalmente, despejando a  E0  queda: 





	          (32)



Una vez que se conoce el valor de la energía de activación (E0), definida en la sección 2.2.3, se sustituye en la Ecuación 30, considerando como referencia alguna de las dos viscosidades (µ1 ó µ2) y temperaturas (20 ó 40 °C) calculadas previamente, con esta ecuación se podrá calcular la (µ) a la temperatura promedio que haya alcanzado el fluido durante el tratamiento térmico en cualquier condición de operación.

Para comprobar la aplicación de la ecuación obtenida, se calcularon las viscosidades que se obtendrían a 40 °C a partir de la Ec. (30) y se comprobaron con las experimentalmente obtenidas, obteniendo los resultados mostrados en la Figura 15.

 

 Figura 15. Curvas del fluido de proceso a 40°C (Experimental y Predicha).



De acuerdo a la Figura 15, se observa que a partir de los datos experimentales y teóricos, se puede establecer que el efecto de la temperatura en el comportamiento reológico del flujo del puré de guayaba fue perfectamente descrito mediante la relación de ecuaciones del tipo Arrhenius (Ecuación 30), obteniendo un ajuste satisfactorio (R2 = 0.99) para determinar la variación de la viscosidad (µ), parámetro indispensable para la determinación de los coeficientes internos de transferencia de calor teóricos.
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6.3. Coeficientes internos de transferencia de calor experimental y teóricos.

El valor del coeficiente de transferencia de calor para cada uno de los cuerpos del intercambiador de calor (zona de calentamiento, pre-enfriamiento y enfriamiento) determinados tanto experimentalmente (los cuales se calcularon en el Anexo 3), como a través de la ecuación de Skelland (calculados en el Anexo 4), se presentan en el Cuadro 8 para cada una de las condiciones de operación utilizadas en este trabajo. 

Cuadro 8. Coeficientes de transferencia de calor vs teóricos.

		

		

		

		

		Coeficientes de transferencia de calor vs teóricos



		

		

		

		

		Calentamiento

		Preenfriamiento

		Enfriamiento



		Tratamiento

		FA(mL/min)

		VRR(rpm)

		TC(°C)

		Experimental

		Teórico

		Experimental

		Teórico

		Experimental

		Teórico



		1

		200

		100

		145

		316.84

		404.82

		191.74

		215.25

		342.92

		429.37



		2

		400

		100

		145

		433.43

		513.05

		186.71

		231.77

		718.67

		752.73



		3

		200

		500

		145

		273.61

		429.99

		206.03

		241.99

		360.38

		471.53



		4

		400

		500

		145

		383.70

		547.87

		237.63

		366.28

		660.02

		754.35



		5

		200

		100

		155

		304.99

		406.75

		173.22

		216.79

		340.02

		431.90



		6

		400

		100

		155

		349.86

		512.44

		244.57

		330.01

		611.10

		758.13



		7

		200

		500

		155

		300.72

		434.44

		174.38

		242.31

		324.40

		473.38



		8

		400

		500

		155

		369.57

		546.34

		239.69

		366.60

		666.93

		755.24



		9

		300

		300

		150

		378.95

		508.43

		186.66

		227.24

		495.24

		526.90



		10

		300

		300

		150

		371.11

		507.85

		189.55

		227.24

		497.39

		527.36



		11

		300

		300

		150

		374.40

		508.46

		190.10

		227.45

		491.96

		526.36
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De acuerdo al Cuadro 8, y relacionando cada una de las condiciones manejadas se observa que los tratamientos con  mayores coeficientes internos de transferencia de calor experimentales y teóricos en la etapa de calentamiento fueron el 2, 4 y 8.  Al realizar el análisis estadístico (Anexo 6) se tiene que en todos ellos el flujo de alimentación (FA) fue el mismo (400 mL/min) y esta variable fue la que ejerció mayor influencia sobre el aumento en los coeficientes de transferencia de calor (Figura 16).





FA: Flujo de alimentación, VRR: Velocidad de rotación de raspadores, TC: Temperatura de calentamiento.

Figura 16. Gráfica de Pareto (α=0.05) para la evaluación de los coeficientes de transferencia de calor experimentales en la etapa de calentamiento durante el tratamiento térmico de puré de guayaba. 



Cuando se analiza el factor velocidad de rotación de raspadores (VRR), se observó que en la mayoría de los tratamientos fue la misma (500 rpm), a excepción del tratamiento 2. Mientras que al evaluar el efecto de la temperatura de calentamiento (TC) se observó que en los tratamientos (2 y 4) fue la misma (145°C), en contraste para el tratamiento (8) la temperatura fue de (155°C). Al analizar los tratamientos 5 y 6, se observó que aumentando el flujo en una relación de 1 a 2, es decir, de 200 a 400 mL/min, se favorece el aumento en los coeficientes de transferencia de calor para las tres etapas. 



Por otro lado, se observa que los coeficientes teóricos fueron mayores respecto a los experimentales, este efecto pudiera deberse a que al calcular los coeficientes teóricos mediante la Ec. de Skelland se consideran las propiedades reológicas y térmicas del puré de guayaba, mientras que con los coeficientes experimentales solo se emplean las temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico. Además que al calcular los coeficientes teóricos no se consideró el efecto de las placas raspadoras durante la determinación de la viscosidad.  

Por lo tanto, de acuerdo a los resultados se establece que a velocidades de rotación y flujos altos, se da una mayor turbulencia contribuyendo a una mejor transferencia de calor. 

En el mismo Cuadro (8), se observa que al comparar los coeficientes experimentales en las tres etapas, la de enfriamiento presenta los valores más altos en todos los tratamientos, esto debido a que el diferencial de temperatura que existe en la etapa de calentamiento es mayor que en la de enfriamiento (Figura 17), por lo que al dividir el calor transferido, da como resultado menores coeficientes para la etapa de calentamiento  y mayores para el de enfriamiento de acuerdo a la Ecuación 21.  





Figura 17. Diferencia de la temperatura durante el tratamiento térmico.

En la Ecuación 33, se presenta el polinomio de respuesta para el  coeficiente interno de transferencia de calor experimental para la etapa de calentamiento. 

Donde se observa que los factores que tuvieron mayor influencia fueron el flujo de alimentación, temperatura de calentamiento y la interacción velocidad de rotación de raspadores y temperatura de calentamiento, coincidiendo con lo presentado en la Figura 16.



he1 = -627.82 + 6.34FA – 0.39VRR + 5.77TC – 0.005FA*VRR – 0.03FA*TC + 0.002VRR*TC									                (33)



Por otro lado, los factores velocidad de rotación y las interacciones flujo y velocidad de rotación, flujo y temperatura, velocidad de rotación y temperatura ejercieron un efecto negativo (signo (-) en el polinomio de respuesta) sobre los coeficientes experimentales para la etapa de calentamiento. Es decir, contribuyeron en la disminución de estos valores.  Al respecto, las temperaturas de calentamiento manejadas durante esta etapa oscilaron entre 145 y 155 °C, utilizando como medio de calentamiento aceite mineral. 

Posteriormente para la etapa de pre-enfriamiento y a partir del análisis estadístico (Anexo 7) se elaboró el polinomio de respuesta (Ecuación 34).



he2 = 1685.76 – 6.38FA – 1.12VRR + 10.23TC + 0.008FA*VRR + 0.04FA*TC + 0.007VRR*TC			 						                (34)



De acuerdo a la Ec. (34), se observa que el factor que tuvo mayor influencia en la variable respuesta, fue el flujo de alimentación y la interacción flujo y temperatura. Adicionalmente, es importante destacar que los factores velocidad de rotación y temperatura de calentamiento ejercieron un efecto negativo (signo (-) en el polinomio de respuesta) sobre los coeficientes para la etapa de pre-enfriamiento, es decir,  favorecen a que en esta etapa los coeficientes fueran los más bajos en comparación con la etapa de calentamiento y pre-enfriamiento. 

Así mismo, el medio de pre-enfriamiento utilizado fue agua de la llave a temperatura constante (20±1 °C), con lo cual se obtuvo el diferencial de temperatura menor al llevar a cabo el tratamiento térmico en las tres etapas. Esto se puede apreciar de mejor manera en la Figura 18.

 



FA: Flujo de alimentación, VRR: Velocidad de rotación de raspadores, TC: Temperatura de calentamiento.

Figura 18. Gráfica de Pareto (α=0.05) para la evaluación de los coeficientes de transferencia de calor experimentales en la etapa de pre-enfriamiento durante el tratamiento térmico de puré de guayaba. 



Respecto a los coeficientes con mejor transferencia de calor para esta etapa fueron el 6 y 8, en los cuales varió la velocidad de rotación de 100 a 500 rpm con un flujo constante de 400 mL/min. 

Finalmente, en función del análisis estadístico (Anexo 8) se presenta el polinomio de respuesta para el coeficiente experimental en la etapa de enfriamiento (Ecuación 35). 



he3 = -2186.63 + 12.23FA + 6.78VRR + 14.69TC – 0.02FA*VRR – 0.07FA*TC – 0.04VRR*TC 									                (35)



De acuerdo a la Ec. (35) y la Figura 19, se observa que el flujo de alimentación y la temperatura de calentamiento son los principales factores que contribuyen al aumento de este coeficiente, mientras que el factor secundario fue la velocidad de rotación.





FA: Flujo de alimentación, VRR: Velocidad de rotación de raspadores, TC: Temperatura de calentamiento.

Figura 19. Gráfica de Pareto (α=0.05) para la evaluación de los coeficientes de transferencia de calor experimentales en la etapa de enfriamiento durante el tratamiento térmico de puré de guayaba. 



De igual manera, en esta etapa se presentó un efecto negativo (signo (-) en el polinomio de respuesta) sobre los coeficientes de transferencia de calor. Principalmente este efecto se observa en la interacción flujo y velocidad de rotación, flujo y temperatura y velocidad de rotación y temperatura. 

Respecto a la temperatura para la etapa de enfriamiento fue de 10±0.5 °C, empleando etilenglicol como medio de refrigerante. Además como se mencionó en la Figura 17, fue en esta etapa donde se determinaron los coeficientes más altos. 



Por lo tanto, de acuerdo a los análisis anteriores se establece que los mejores coeficientes experimentales y teóricos durante el tratamiento térmico de puré de guayaba se obtienen cuando se trabaja a flujos y velocidades de rotación altas (400 mL/min y 500 rpm, respectivamente) esto debido a que a velocidades de rotación elevadas se promueve un mejor mezclado y homogenización del producto, evitando así sobrecalentamiento localizados mediante el uso de dos filas de unidades de raspado. 

Pascual (2011), menciona que los mejores coeficientes experimentales se obtienen a velocidades de rotación de 300 rpm, resultado que es mejorado  con el raspador de doble filas de unidades de raspado. 

De igual manera, Quintanar (2008) determinó que los coeficientes de transferencia de calor aumentan a mayor flujo y velocidad de rotación, debido a que el fluido tiene más movimiento y los raspadores no permiten que se adhiera el puré en la superficie del área de transferencia.

Por otro lado, para detallar el ajuste de la Ec. de Skelland, en el siguiente apartado se presenta el porcentaje de diferencia entre los coeficientes experimentales y teóricos para cada etapa del ICSR.
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6.4. Evaluación de coeficientes de transferencia de calor experimental vs teórico.

A partir de los coeficientes de transferencia de calor experimental y teóricos (Cuadro 8), y con la finalidad de evaluar ambos coeficientes se construyó la gráfica que relaciona los porcentajes de diferencia para cada una de las etapas durante el tratamiento en el ICSR, estas diferencias se presentan en la Figura 20.



CE: Coeficiente interno de transferencia de calor experimental

CT: Coeficiente interno de transferencia de calor teórico
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Figura 20. Porcentaje de diferencia entre los coeficientes experimentales y teóricos.
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En la Figura 20 se observa que el porcentaje de diferencia en todos los tratamientos fue en promedio del 21%, sin embargo este valor se considera muy alto, lo cual pudiera atribuirse a que no se está tomando en cuenta el efecto de la velocidad de rotación de los raspadores al evaluar la viscosidad, es decir, a velocidades de rotación más altas el puré de guayaba tiende a disminuir su viscosidad y consecuentemente los valores de los coeficientes teóricos son más altos de lo que deberían ser, ocasionando una mayor diferencia al compararlos con los coeficientes experimentales. De igual manera, se observó que en los tratamientos 2, 9, 10 y 11 presentaron el menor porcentaje de diferencia (6%)  para la etapa de enfriamiento, indicando que para estos tratamientos el ajuste de la Ecuación de Skelland fue más aceptable. Al respecto, Pascual (2011), evaluó los coeficientes experimentales y teóricos, reportando valores con un alto porcentaje de diferencia (70%), resaltando que al determinar estos valores no se consideró la temperatura promedio del fluido, provocando considerables diferencias entre ambos coeficientes. Llano (2005) al evaluar la transferencia de calor en puré de zanahoria, menciona que el parámetro que influye en estas diferencias de forma significativa es la viscosidad del fluido. De ahí que los porcentajes de diferencia tiendan a ser elevados. 



Por otro lado, Quintanar (2008), encontró que la gran diferencia entre ambos coeficientes, se debe a que en los coeficientes experimentales se toman en cuenta las temperaturas de entrada y salida del puré y del refrigerante, así como el flujo y velocidad de rotación, mientras que para la determinación de coeficientes teóricos se toman en cuenta las propiedades térmicas y fisicoquímicas (capacidad calorífica, conductividad térmica, viscosidad y densidad), así como el flujo y la velocidad de rotación. Como se indicó anteriormente de acuerdo a los resultados obtenidos y evaluando la viscosidad a dos temperaturas (20 y 40 °C) se logró establecer una ecuación la cual permite obtener la viscosidad a la temperatura que se desee calcular el coeficiente de transferencia de calor teórico, generando así que la Ecuación de Skelland describa de formas más adecuada y se correlacione con los coeficientes de transferencia de calor experimentales.
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De manera de comparar los coeficientes de transferencia de calor obtenidos en este estudio se incluyó el cálculo de estos valores considerando una menor viscosidad por efecto de las placas raspadoras, para lo cual se construyó la gráfica que relaciona los porcentajes de diferencia para cada una de las etapas durante el tratamiento en el ICSR, estas diferencias se presentan en la Figura 21. La forma de cómo se calcularon estos valores se presenta en el Anexo 13. 



CE: Coeficiente interno de transferencia de calor experimental

CT: Coeficiente interno de transferencia de calor teórico

Figura 22. Porcentaje de diferencia entre los coeficientes experimentales y teórico, considerando el efecto por las placas raspadoras. 

Se observa que el porcentaje de diferencia en todos los tratamientos fue en promedio del 4%, por lo que si se considera el efecto de las placas raspadoras, los coeficientes de transferencia de calor teóricos se aproximan más a los experimentales. Comprobando que la Ecuación de Skelland, la cual ha  sido muy utilizada en fluidos newtonianos, describió de manera aceptable el comportamiento de fluidos no newtonianos como lo es el puré de guayaba.

RESULTADOS Y DISCUSIÓN



63



6.5. Evaluación de las Curvas de Distribución de Tiempos de Residencia.

Para la determinación de las Curvas de Distribución de Tiempos de Residencia se seleccionaron 5 tratamientos con la finalidad de evaluar el efecto del flujo de alimentación (Tratamientos 1 y 2), velocidad de rotación de raspadores (Tratamientos 5 y 7) y temperatura del medio de calentamiento (Tratamientos 1 y 5) sobre la distribución de tiempos de residencia en el ICSR. Los tratamientos seleccionados se muestran en el Cuadro 9.

 

Cuadro 9. Tratamientos evaluados para DTR durante el termoproceso de puré de guayaba.

		Tratamiento

		FA(mL/min)

		VRR(rpm)

		TC(°C)



		1

		200

		100

		145



		2

		400

		100

		145



		5

		200

		100

		155



		7

		200

		500

		155



		PC

		300

		300

		150





FA= Flujo de alimentación; TC= Temperatura de calentamiento; VRR= Velocidad de rotación de raspadores PC: Punto central; condiciones manejadas en los tratamientos 9, 10 y 11



En la Figura 22 se puede observar que  a medida que hubo un incremento en el flujo de alimentación (200 a 400 mL/min), disminuyo el tiempo de residencia. Mientras que al evaluar el efecto de la temperatura del medio de calentamiento, se observa que ambas curvas fueron muy similares, es decir, esta variable no ejerció efecto sobre la distribución de tiempos de residencia. Al incrementar la velocidad de rotación (100 a 500 rpm), se obtuvo una mejor uniformidad del trazador durante el tratamiento térmico, lo cual se reflejó en una curva más cerrada con menos dispersión (Tratamiento 7).    



Tratamiento 2



Figura 22. Curva concentración vs tiempo de los tratamientos analizados durante el tratamiento térmico de puré de guayaba en el ICSR. 



A partir de los resultados de concentración se determinaron los tiempos promedio de residencia.

De acuerdo con Hennequin, Della Valle y Fayolle (1999), los tiempos promedio de residencia (TPR) teóricos se calculan considerando la siguiente relación. 



		                (36)

El tiempo de residencia teórico equivale al tiempo que permanecerán las partículas del producto en el ICSR, si se tratara de un flujo tapón. Los resultados obtenidos para cada TPR se presentan en el Cuadro 10.



Usando el método de trapecios se calculó el área bajo la curva de concentración-tiempo, para normalizar la curva y así obtener la curva E, dividiendo las concentraciones entre el área bajo la curva. Donde el área bajo la curva es , siendo Δx la diferencia de tiempo constante que existe entre las muestras tomadas y y0, y1, y2, y3…yn, el valor de las concentraciones de NaCl en cada una. Aplicando la Ecuación para el cálculo de la Curva E, se obtuvo la Figura 23.





Figura 23. Curva E de los tratamientos analizados durante el tratamiento térmico de puré de guayaba en el ICSR.



Finalmente aplicando la Ec. (14) para calcular el tiempo medio de residencia (Tm), así como la amplitud de la distribución (2) obtenida mediante la Ec. (15) se obtuvieron los resultados que se presentan en el Cuadro 10. 





Cuadro 10. Condiciones de operación del puré de guayaba tratado en el ICSR.

		Tratamiento

		FA 

(mL/min)

		TC 

(ºC)

		VRR 

(rpm)

		TPR

(min)

		tm

(min)

		2

(min2)



		1

		200

		145

		100

		2.562

		6.408

		0.894



		2

		400

		145

		100

		1.281

		3.223

		0.282



		5

		200

		155

		100

		2.562

		6.426

		0.891



		7

		200

		155

		500

		2.562

		6.346

		0.629



		PC

		300

		150

		300

		1.708

		4.942

		0.631





 FA: Flujo de alimentación; TC: Temperatura de calentamiento; VRR: Velocidad de rotación de raspadores; TPR: Tiempo promedio de residencia teórico; Tm : Tiempo medio de residencia; 

2 : Amplitud de la dispersión; PC: Punto central; condiciones manejadas en los tratamientos 9, 10 y 11





De acuerdo a la Figura 24 y el Cuadro 10, se observa que para el tratamiento 2 (mayor flujo) presentó un menor tiempo de residencia (3.223 min). Sin embargo el tratamiento 1 y 5 (menor flujo y rpm) fueron los que presentaron una mayor dispersión del trazador de 0.894 y 0.891, respectivamente, ocasionando un ligero aumento en el tiempo de residencia medio que fue de 6.408 a 6.426. 

De acuerdo a los valores del Cuadro 10 se observa que manteniendo un flujo de alimentación (200 mL/min) y solo variando la velocidad de rotación (100 a 500 rpm, tratamiento 5 y 7) se logra disminuir la varianza (0.891 a 0.629) indicando que a velocidades de rotación altas se alcanza una menor dispersión del trazador y la curva tiende a ser más uniforme acercándose al flujo tapón. 

Por otro lado, al evaluar el efecto del flujo de alimentación (tratamiento 1 y 2), se tiene que al incrementarlo de 200 a 400 mL/min se encontró una mayor aproximación al flujo tapón (2 = 0.282). Esto es similar con los resultados obtenidos por Mabit et al., (2008), al evaluar la DTR en un ICSR, utilizando como trazador una solución de 0.166 g de NaCl/g de solución, encontrando que el modelo de flujo tapón es perfectamente descrito a velocidades de rotación altas (360 rpm) combinándola con flujos altos (580 mL/min). 



Al respecto, Abichandani y Samarma (1988) observaron que el flujo dentro del ICSR se aproxima al flujo tapón con el incremento del número de raspadores, la velocidad de los raspadores y la velocidad de flujo másico. Generando así una disminución en el tiempo de residencia, debido a que las partículas permanecen menos tiempo en el intercambiador de calor de superficie raspada. 

Llano (2007) evaluó las curvas de DTR manteniendo un flujo constante de 250 mL/min, revelando que existe una mayor dispersión del trazador cuando la velocidad en los raspadores disminuye (100 rpm), es decir que la curva es más amplia, dando como resultado un ligero aumento en el tiempo de residencia medio de las partículas del puré en el ICSR a comparación del resultado con la velocidad de raspadores a 200rpm (4.11 min) en el cual se obtuvo un mejor mezclado dentro del cuerpo de intercambio de las partículas, y una menor dispersión del trazador. 

De igual manera, Quintanar (2008), determino las curvas de DTR en un ICSR empleando puré de papaya como fluido de trabajo. Encontrando que al incrementar el flujo y la velocidad de rotación de raspadores se tiene un menor tiempo de residencia del puré en el ICSR, acercándose más al flujo tapón.

Relacionando los coeficientes de transferencia de calor con la distribución de tiempos de residencia se puede establecer que los coeficientes de transferencia de calor experimentales y teóricos más altos se obtienen cuando se trabaja a flujos y velocidades de rotación altas (400 mL/min y 500 rpm, respectivamente), provocando así que el puré permanezca el menor tiempo de residencia (Tm = 3.22 min), reflejándose en la calidad del puré de guayaba, la cual se evaluó en el siguiente apartado. 











6.6. Determinaciones bioquímicas y actividad antioxidante del puré de guayaba

6.6.1. Actividad residual de la enzima pectinmetilesterasa.

En la industria de los alimentos generalmente el tratamiento de la pulpa de guayaba se da a 90 °C durante 1 minuto, principalmente para alcanzar la inactivación de PME (Carabalí et al., 2009).

De acuerdo a los resultados obtenidos en el presente trabajo (Figura 24) y relacionando con las temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico (Cuadro 11) se observa que solo en los tratamientos 5 y 7 se logró la inactivación total de la enzima pectinmetilesterasa (PME), en  estos las temperaturas promedio que alcanzo el puré dentro del intercambiador fueron de 89.8 y 89.2 °C, respectivamente.



Cuadro 11. Condiciones manejadas durante el procesamiento de puré de guayaba.

		Tratamiento

		FA

(mL/min)

		VRR

(rpm)

		TC

(°C)

		T (°C)



		1

		200

		100

		145

		74.4



		2

		400

		100

		145

		65.2



		3

		200

		500

		145

		71.5



		4

		400

		500

		145

		66.0



		5

		200

		100

		155

		89.8



		6

		400

		100

		155

		69.8



		7

		200

		500

		155

		89.2



		8

		400

		500

		155

		66.6



		9

		300

		300

		150

		73.4



		10

		300

		300

		150

		73.7



		11

		300

		300

		150

		73.3



























FA: Flujo de alimentación, VRR: Velocidad de rotación de raspadores, TC: Temperatura de calentamiento, T: Temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico.



En contraste en el resto de los tratamientos las condiciones fueron ineficientes para la inactivación de la enzima. Sin embargo se ha observado que al evaluar la estabilidad de la PME durante el tratamiento térmico en pulpa de guayaba a temperaturas entre 75 y 85 °C esta enzima empieza a ser termolábil, mientras que a temperaturas inferiores el efecto sobre esta variable no es significativo (Da Silva et al., 2006). Pascual (2011), obtuvo resultados similares al evaluar el tratamiento térmico de puré de mango, reportando que durante el procesamiento térmico deben evitarse flujo altos, ya que se ocasiona que el puré permanezca con bajas temperaturas y la enzima no se inactive por completo.































Figura 24. Actividad residual de la enzima PME.



La actividad de PME en ningún tratamiento se manifestó con mayor intensidad respecto al testigo (7.57 UPME). Adicionalmente Rodrigo et al., (2006), reportan que la inactivación de PME en puré de tomate se alcanzó a 70 °C durante 5 minutos, ocasionando que la actividad residual redujera en un 60%.

El polinomio de respuesta con las unidades no codificadas (Anexo 9) muestra que las  variables experimentales que disminuyeron la actividad de esta enzima fueron en primer lugar el flujo de alimentación y en segundo la interacción flujo y temperatura de calentamiento, como se presenta en la Ecuación 37.

PE = 183.43 – 0.44FA – 0.009VRR - 1.22TC + 0.003FA*TC		                (37)

Esto se relaciona con lo presentado en la gráfica de Pareto (Figura 25), donde se observa que las variables antes mencionadas fueron las que tuvieron mayor influencia en la actividad residual de esta enzima.





FA: Flujo de alimentación, VRR: Velocidad de rotación de raspadores, TC: Temperatura de calentamiento.

Figura 25. Gráfica de Pareto (α=0.05) para la evaluación de la actividad residual de PME.



El estudio del efecto de la temperatura en la inactivación de la PME es de gran importancia en los alimentos, especialmente en la industria de los jugos y purés, debido a que disminuye el grado de esterificación de las moléculas de pectina. Esta disminución ocasiona dificultades para alcanzar la calidad y viscosidad en el producto final. Por lo que algunas veces se recurre a compensar esta perdida, agregando pectina comercial, generando costos de producción elevados. De acuerdo a los resultados obtenidos en este trabajo resulta más conveniente lograr la inactivación de esta enzima durante el procesamiento térmico, trabajando a flujos bajos (200 mL/min) y temperaturas de calentamiento altas (155ºC). Debido a que el puré permanece mayor tiempo de residencia (Tm = 6.4 minutos) durante el tratamiento térmico, lo cual favorece a la inactivación de esta enzima.



6.6.2. Evaluación del color del producto. 

El color es una característica de gran importancia en la valoración física y de calidad en los alimentos. Por otra parte, en ciertos alimentos la aparición de coloraciones marrones frecuentemente indeseadas, se asocia a reacciones de pardeamiento no enzimático (reacción de Maillard, propiciada por las altas temperaturas), pardeamiento de tipo enzimático y el producido por la caramelización de los azúcares, en la superficie del alimento (Contreras, 2006).

Los resultados se presentan en la Figura 26, donde se observa que el mayor cambio en color (ΔE), se presentaron en el tratamiento 5 y 7, con un ΔE= 1.03 y 1.53, respectivamente. Además fue en estas corridas donde se alcanzó las temperaturas promedio más elevadas durante el procesamiento del puré y la inactivación del puré, indicando que la temperatura ejerce un efecto significativo. 

De acuerdo a los parámetros de color, estos se localizan en el primer cuadrante (+a*, +b*), que corresponden al amarillo, asociando esta característica con el color del puré manejado. Reis (2006) y Ramírez y Delahaye (2011), mencionan que el cambio de color puré de guayaba se asocia con la síntesis y degradación de pigmentos. 

Respecto a los tratamientos que presentaron menor variación en el ΔE, fueron el (1, 2, 3 y 4) todos evaluados a una temperatura de calentamiento de 145 °C, además en promedio el tiempo medio de residencia para estos tratamientos fue de 3.4 minutos, lo cual favorece en la retención del color en el puré de guayaba durante el tratamiento térmico. En contraste, en los tratamientos (5, 6, 7 y 8) que se trabajaron a una temperatura de calentamiento de 155 °C, pero que tuvieron en promedio un mayor tiempo de residencia (Tm = 5 minutos), la variación en color fue más alta (ΔE = 1.0), generando así una mayor pérdida en este parámetro de calidad.  

También se observó que el incremento en la velocidad de rotación (100 a 500 rpm) ocasiona mayor variación en el color. 



De igual manera, Soares et al., (2007), al determinar la composición química de guayaba en diferentes etapas de madurez, obtiene valores de L*, a* y b*, de 53.83, -9.78 y 22.25, respectivamente, valores dentro del intervalo a lo reportado en el presente estudio.

[image: ]

Figura 26. Valoración del color durante el tratamiento térmico de puré de guayaba.



Ramírez y Delahaye (2011), encontraron que en frutos de guayaba el color verde disminuye en función de la disminución del nivel de clorofila, mientras que el color amarillo incrementa en función del incremento del nivel de carotenoides. 

Mayer et al., (2005), menciona que la estabilidad del color y compuestos esenciales como los carotenoides durante el tratamiento térmico de zanahoria, es dependiente del tiempo y temperatura. Reportando que a temperaturas en el intervalo de 50 a 90 °C se tienen porcentajes de retención óptimos. 







6.6.3. Fenoles totales 

La determinación del contenido de fenoles totales fue incluida en el estudio debido a que en investigaciones anteriores se encontraron una alta correlación entre fenoles totales y actividad antioxidante en varias clases de frutas según lo indica Vasco et al., (2008). En el Cuadro 11 se presentan las condiciones manejadas y temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico a fin  de relacionar cada uno de los tratamientos con los porcentajes de retención encontrados en este estudio (Cuadro12). 

El contenido de fenoles totales determinados durante el tratamiento térmico de puré de guayaba, muestra que en promedio en la totalidad de los tratamientos se logró retener el 80% de estos compuestos. Sin embargo, el tratamiento 5 y 7 son los que poseen el menor porcentaje de retención, siendo estos los que alcanzaron las temperaturas de 88.9 y 89.2 °C y las que inactivaron la PME con el mayor cambio en color, respectivamente. Además fue en estos tratamientos donde se presentaron los menores coeficientes de transferencia de calor (en promedio 300 W/m2ºC) y un mayor tiempo de residencia (Tm = 6.4 minutos).



Cuadro 12. Contenido de fenoles totales en puré de guayaba.

		 Tratamiento

		AT

		DT

		% de Retención



		1

		381.24 ± 0.89

		326.79 ± 0.56

		85.72



		2

		381.79 ± 0.71

		340.85 ± 0.49

		89.28



		3

		370.47 ± 0.75

		289.54 ± 0.63

		78.15



		4

		323.78 ± 0.82

		263.26 ± 0.29 

		81.31



		5

		361.77 ± 0.70

		273.24 ± 0.88

		75.53



		6

		356.05 ± 0.75

		283.05 ± 0.43

		79.50



		7

		335.99 ± 0.57

		253.28 ± 0.50 

		75.38



		8

		358.08 ± 0.93

		279.13 ± 0.45

		77.95



		9

		367.80 ± 0.39

		303.96 ± 0.95

		82.64



		10

		354.65 ± 0.43

		292.03 ± 0.78

		82.34



		11

		364.65 ± 0.72

		300.03 ± 0.84

		82.28





AT: antes de tratamiento, DT: después de tratamiento 

Valor promedio ± desviación estándar

Al respecto, en ambos tratamientos (5 y 7) las condiciones de operación del intercambiador fueron a flujos de alimentación de 200 mL/min, velocidad de rotación = 100 rpm y temperatura de calentamiento = 155 °C, es decir existió un efecto directo de la temperatura de calentamiento y el flujo de alimentación sobre el contenido de fenoles totales. 

En contraste el comportamiento presentado en los tratamientos 6 y 8, fue que al aumentar la velocidad de rotación de 100 a 500 rpm, manteniendo una temperatura de calentamiento de 155 °C y un flujo de 400 mL/ min, el porcentaje de retención disminuyo en 2%. No obstante, aunque se presentaron mínimas diferencias en los porcentajes de retención a temperaturas de calentamiento altas (155 °C), estas estuvieron muy por debajo a las encontradas a 145 °C.  Por lo tanto, se recomienda trabajar a temperaturas de calentamiento bajas (145 °C), con flujos altos (400 mL/min) y velocidades de rotación bajas (100 rpm) con la finalidad de retener el mayor porcentaje  de estos compuestos y así contribuir en la calidad del producto final.

Thaipong et al., (2006), al estimar la actividad antioxidante en extractos para cuatro genotipos de guayaba, reporta valores desde 170.0±5.6 hasta 344.9±33.6 mg equivalentes de ácido gálico/100 g muestra fresca.  Valores que se encuentran dentro del intervalo a lo reportado en este estudio. 

De igual manera, Marquina et al. (2008) indica que en la fruta fresca, la capacidad antioxidante aumenta con el contenido de polifenoles totales en la piel, la pulpa de la baya y el casco. Atribuyendo que la transformación de la pulpa de fruta en mermelada, redujo el contenido de polifenoles totales presentes en la pulpa en un factor mayor de cinco, por lo que se recomienda consumir la pulpa de fruta en lugar de la mermelada, a fin de aprovechar los polifenoles contenidos en la fruta.   

La Ecuación 38 muestra el polinomio de respuesta con las unidades no codificadas (Anexo 10) para la retención de fenoles totales. 





Con base en los coeficientes de esta ecuación, se observa que el flujo de alimentación y  la interacción velocidad de rotación y temperatura de calentamiento fueron las variables en torno a las cuales disminuyo considerablemente el porcentaje de retención de fenoles totales. 

FT = 268.13 – 0.02FA – 0.32VRR – 1.27TC + 0.0001FA*VRR + 0.0003FA*TC + 0.002VRR*TC 								                (38)



En la Figura 27, se observa que la interacción velocidad de rotación y temperatura de calentamiento tuvieron un papel sinérgico en la retención, mientras que el efecto antagónico está representado por la temperatura de calentamiento en su nivel más elevado. 







Figura 27. Grafica normal para las variables experimentales y la retención de fenoles totales. 



Resultados similares obtuvo Pascual (2011), indicando que al trabajar con temperaturas altas (155 °C) en el intercambiador se tienen perdidas de carotenos cercanas al 20%. Por otro lado, Flores (2005) encontró que la temperatura del medio de calentamiento a 155 °C no es adecuada para el tratamiento de puré de zanahoria, ya que provoca olor y sabor a cocido. 

6.6.4. Actividad antioxidante

Varios componentes de los alimentos como carotenoides, vitamina C, Vitamina E, compuestos fenólicos y sus interacciones contribuyen a la actividad antioxidante de los alimentos (Pinelo, et al., 2004). Por lo que en el estudio se evaluó la capacidad antioxidante por medio de los ensayos ABTS y FRAP, que se basan en mecanismos diferentes para la medición de la actividad antioxidante. ABTS mide la habilidad de transferencia de átomos de H fenólicos mientras que FRAP mide la capacidad reductora del extracto. Aunado a que diversos trabajos relacionan la capacidad antioxidante con el contenido de fenoles totales (Frankel et al., 1995; Imeh y Khokhar, 2002; Pinelo et al., 2004; Roberts y Gordon, 2003; Sun, 2002; Ursini et al., 1999) cada componente fenólico puede contribuir de forma y proporción diferente. Las condiciones manejadas y temperaturas alcanzadas durante el tratamiento térmico se presentan en el Cuadro 11. 

Los resultados obtenidos de la actividad antioxidante expresados en porcentaje de retención por medio del ensayo ABTS y FRAP se presentan en la Figura 28. Donde se puede observar que el mayor porcentaje de retención obtenido por el ensayo ABTS  y FRAP (88.59 y 87.74%, respectivamente) se presentó en el tratamiento 2, en condiciones de flujo de alimentación de 400 mL/min, temperatura de calentamiento de 145 °C y velocidad de rotación de 100 rpm. Al relacionar estos valores se encontró que fue en este tratamiento donde se obtuvieron los coeficientes internos de transferencia de calor experimental y teóricos más altos para las tres etapas del ICSR, además de obtener el menor tiempo de residencia (Tm = 3.22 minutos). Por lo tanto, de acuerdo a estos valores se establece que realizando un tratamiento térmico a las condiciones antes mencionadas se favorece una mayor retención de compuestos bioactivos. 

De acuerdo al diseño implementado y la posterior operación del ICSR se observó que cuando hubo un incremento en la velocidad de rotació de 100 a 500 rpm, pero manteniendo el mismo flujo y temperatura de calentamiento de 200 y 145 °C, respectivamente, el porcentaje de retención de la actividad antioxidante redujo en promedio en un 8% para los dos ensayos. Mientras que al mantener la temperatura de calentamiento y velocidad de rotación de 145 y 100 rpm, respectivamente, pero solo variando el flujo de 200 a 400 mL/min se logró favorecer la retención en un 5%, esto debido a la reducción en el tiempo de retención. 





Figura 28. Porcentaje de retención de la actividad antioxidante por medio de los ensayos ABTS y FRAP.



Para los tratamientos 5 y 7 se obtuvo el menor porcentaje de retención que fue de 74.65 y 74.66%, respectivamente, para el ensayo ABTS. Y para el ensayo FRAP fueron de 73.41 y 73.35% en estos mismos tratamientos. Ismail y Kong (2001), reportan valores de 77.78% de retención durante el procesamiento de puré de guayaba a nivel industrial. Adicionalmente, Restrepo et al., (2009), al evaluar el efecto de la temperatura a 20, 50 y 73 °C sobre el contenido de polifenoles totales y la actividad antioxidante medida por las técnicas de ABTS y FRAP en guayaba, reporta porcentajes de retención desde 63 hasta el 86%. No obstante, el incremento en la temperatura disminuye la cantidad de fenoles totales y actividad antioxidante por ABTS y FRAP, lo cual puede ser un indicativo del efecto de degradación que tiene la temperatura alta sobre los fenoles totales y otros compuestos con actividad antioxidante.

Entre los métodos utilizados para determinar la capacidad de un antioxidante para captar radicales libres, el radical ABTS+ es uno de los más aplicados, al considerarse un método de elevada sensibilidad, práctico, rápido y muy estable (Arnao, 2002).

El ANOVA (Anexo 11 y 12) indica que existen diferencias significativas entre tratamientos a un nivel de significancia de (α = 0.05%). 

De acuerdo al polinomio de respuesta con unidades no codificadas (Ec. 39 y 40) el porcentaje de retención en ambos ensayos disminuyo entorno a las variables flujo de alimentación y la interacción velocidad de rotación y temperatura de calentamiento. 



ABTS = 216.00 + 0.15FA – 0.26VRR – 0.93TC + 0.001VRR*TC		                (39)



FRAP= 270.01 – 0.05FA – 0.29VRR – 1.30TC + 0.0004FA*TC 

+ 0.001VRR*TC        									    (40)



Estas variaciones se aprecian mejor en la Figura 29, indicando que al aumentar el flujo se favorece la retención de la capacidad antioxidante. Sin embargo, al elevar la velocidad de rotación y la temperatura de calentamiento se ocasionan pérdidas significativas.









Figura 29. Gráfica de efectos principales para la retención de actividad antioxidante mediante el ensayo ABTS.



Los resultados determinados mediante este ensayo FRAP se encuentran por arriba de lo reportado por Contreras (2011) que fue de 61.9 ± 0.38 µmol Eq. FeSO4/g muestra fresca, al determinar la capacidad antioxidante, fenoles totales y vitamina C en pulpa de guayaba. Restrepo (2009) menciona que la temperatura durante el procesamiento térmico ejerce un factor significativo en la retención de la actividad antioxidante, reportando valores desde 86 hasta 108 µmol Eq. FeSO4/g muestra fresca, resultados que son similares a los obtenidos en este estudio. 

Para observar la interacción de los efectos principales que contribuyeron a la retención y disminución de estos compuestos bioactivos, se construyó la gráfica que relaciona los factores manejados durante el tratamiento térmico y los porcentajes de retención (Figura 30). 









Figura 31. Gráfica de interacciones para la retención de actividad antioxidante mediante el ensayo FRAP.



De acuerdo a la Figura 31, se tiene que la velocidad de rotación y temperatura de calentamiento en su nivel bajo favorecen la retención de la actividad antioxidante, y el flujo en su nivel bajo disminuye la retención. Indicando que resulta más conveniente llevar a cabo un tratamiento térmico en el ICSR considerando velocidades de rotación y temperaturas de calentamiento bajos, combinándolo con flujos altos. Para así favorecer en la retención de estos compuestos benéficos para la salud. 

Por lo tanto, una vez determinados  los coeficientes de transferencia de calor, distribución de tiempos de residencia y al evaluar el efecto del tratamiento térmico sobre los parámetros de calidad es importante establecer una relación la cual permita apreciar de mejor manera el efecto de cada una de estas variables. Con la finalidad de encontrar las mejores condiciones de proceso durante el tratamiento térmico de puré de guayaba en el ICSR. Este análisis se presenta en el siguiente apartado. 



6.7. Relación entre los parámetros bioquímicos, coeficientes de transferencia de calor y distribución de tiempos de residencia.

De acuerdo a los parámetros bioquímicos analizados (color, vitamina C, fenoles totales y actividad antioxidante) se observó que el flujo de alimentación es un factor significativo en la retención de estos compuestos. No obstante al relacionarlos con los tiempos medio de residencia, la mayor retención se obtiene cuando se trabaja a flujos y velocidad de rotación altas (400 mL/min y 500 rpm, respectivamente), provocando así que el puré permanezca el menor tiempo de residencia (Tm = 3.22 min). Aunado a que en estas condiciones es donde se obtienen los coeficientes internos de transferencia de calor experimentales y teóricos más altos para las tres etapas de procesamiento (calentamiento, pre-enfriamiento y enfriamiento). 

En contraste, flujos de alimentación bajos (200 mL/min) con temperaturas de calentamiento y velocidad de rotación altos (155 ºC y 500 rpm, respectivamente) generan un mayor tiempo de residencia (Tm = 6.42 min), no obstante a estas condiciones se logra inactivar la enzima pectinmetilesterasa (Tratamientos 5 y 7). Sin embargo en estos tratamientos se cuantificaron los menores porcentajes de retención de los parámetros bioquímicos y coeficientes tanto experimental como teórico.

Por lo tanto, con base a los resultados obtenidos es más conveniente llevar a cabo un tratamiento térmico en el puré de guayaba utilizando condiciones de flujo de alimentación altos (400 mL/min) combinados con velocidades de rotación altas (500 rpm) y temperaturas de calentamiento bajas (145 ºC). Todo esto con la finalidad de retener la mayor cantidad de compuestos antioxidantes, favoreciendo una mejor transferencia de calor y un menor tiempo de residencia del producto, aunque no se logre una completa inactivación de la enzima PME. 
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VII. CONCLUSIONES

· Los coeficientes de transferencia de calor más altos se obtienen a flujos de alimentación y velocidades de rotación altas (100 rpm y 400 mL/min). 



· Con respecto a los coeficientes internos de transferencia de calor, los coeficientes predichos por la ecuación de Skelland depende mucho del valor de la viscosidad, ya que los porcentajes de diferencia redujeron de un 70 a un 20% al corregir el valor de la viscosidad por temperatura. 



· En cuanto a las curvas de distribución de tiempo de residencia el incremento de manera simultánea del flujo (200 a 400 mL/min) y la velocidad de los raspadores (100 a 500 rpm) generó un menor tiempo de residencia (Tm = 3.22 min), lo cual favorece la retención de componentes bioquímicos y mejores coeficientes internos de transferencia de calor.



· Los tratamientos térmicos realizados al puré de guayaba en general lograron retener el 80% de vitamina C, compuestos fenólicos y actividad antioxidante, sin embargo los únicos que inactivaron la enzima pectinmetilesterasa fueron aquellos en los que el puré alcanzó en promedio 90°C como temperatura interna y presentan un mayor tiempo de residencia (Tm = 6.42 min), lo que ocasiona el mayor cambio en color y menor retención de componentes bioquímicos.



· Con base al estudio realizado es más conveniente desde el punto de vista de lograr la menor termodegradación de los componentes bioquímicos, el tratar el puré de guayaba utilizando flujos y velocidades de rotación de los raspadores altos, teniendo bajos tiempos de residencia y mejores coeficientes de transferencia de calor, aunque no se logre la completa inactivación de la enzima PME. 
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VIII. RECOMENDACIONES PARA TRABAJO FUTURO

Para llevar a cabo un tratamiento térmico en el ICSR se recomienda trabajar a flujos y velocidades de rotación altas (400 mL/min y 500 rpm, respectivamente) combinándolo con temperaturas de calentamiento bajas (145 ºC). Debido a que estas condiciones favorecen la mayor retención de componentes bioquímicos y se obtienen mejores coeficientes de transferencia de calor.

Se sugiere evaluar nuevas condiciones de operación (flujos de alimentación, temperatura de calentamiento y velocidad de rotación de raspadores) con la finalidad de alcanzar la inactivación de la enzima pectinmetilesterasa y contribuir en la obtención de un alimento con mayor estabilidad y calidad nutricional.

En trabajos posteriores al determinar los coeficientes internos de transferencia de calor teóricos mediante la ecuación de Skelland es importante considerar el efecto de las placas raspadoras del ICSR sobre la viscosidad. Debido a que este factor ocasiona una disminución en la viscosidad y consecuentemente menores porcentajes de diferencia al compararlos con los coeficientes experimentales.
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Anexo 1

Resultados de viscosidad a 20°C.

		Meas. Pts.

		Shear Rate

		Shear Stress

		Viscosity

		Speed

		Torque

		Status



		

		[1/s]

		[Pa]

		[Pa·s]

		[1/min]

		[µNm]

		[]



		1

		0.000951

		0.447

		470

		0.000364

		10.9

		TGC,Dy_



		2

		0.0013

		1.03

		790

		0.000497

		25.1

		TGC,Dy_



		3

		0.00175

		1.67

		952

		0.000671

		40.8

		TGC,Dy_



		4

		0.00233

		2.34

		1,000

		0.00089

		57.2

		TGC,Dy_



		5

		0.00309

		3.06

		992

		0.00118

		74.8

		TGC,Dy_



		6

		0.00409

		3.79

		926

		0.00157

		92.6

		TGC,Dy_



		7

		0.00542

		4.45

		821

		0.00207

		109

		TGC,Dy_



		8

		0.0072

		4.98

		692

		0.00275

		122

		TGC,Dy_



		9

		0.00954

		5.38

		564

		0.00365

		131

		TGC,Dy_



		10

		0.0126

		5.58

		441

		0.00484

		136

		TGC,Dy_



		11

		0.0168

		5.54

		330

		0.00641

		135

		TGC,Dy_



		12

		0.0222

		5.38

		242

		0.0085

		132

		TGC,Dy_



		13

		0.0295

		5.18

		176

		0.0113

		126

		TGC,Dy_



		14

		0.0391

		4.97

		127

		0.0149

		121

		TGC,Dy_



		15

		0.0518

		4.76

		92

		0.0198

		116

		TGC,Dy_



		16

		0.0687

		4.63

		67.4

		0.0263

		113

		TGC,Dy_



		17

		0.091

		4.57

		50.2

		0.0348

		112

		TGC,Dy_



		18

		0.121

		4.55

		37.7

		0.0462

		111

		TGC,Dy_



		19

		0.16

		4.65

		29.4

		0.0612

		115

		TGC,Dy_



		20

		0.212

		4.72

		22.1

		0.0811

		114

		TGC,Dy_



		21

		0.281

		4.78

		16.9

		0.108

		116

		TGC,Dy_



		22

		0.373

		4.81

		13.2

		0.143

		121

		TGC,Dy_



		23

		0.494

		4.85

		10

		0.189

		121

		TGC,Dy_



		24

		0.655

		5.06

		7.72

		0.251

		124

		TGC,Dy_



		25

		0.868

		5.12

		5.93

		0.332

		126

		TGC,Dy_



		26

		1.15

		5.21

		4.76

		0.44

		134

		TGC,Dy_



		27

		1.53

		5.69

		3.79

		0.584

		141

		TGC,Dy_



		28

		2.02

		6.12

		3.07

		0.774

		152

		TGC,Dy_



		29

		2.68

		6.47

		2.55

		1.03

		167

		TGC,Dy_



		30

		3.56

		6.67

		1.85

		1.36

		160

		TGC,Dy_



		31

		4.71

		6.95

		1.42

		1.8

		163

		TGC,Dy_



		32

		6.25

		7.27

		1.16

		2.39

		178

		TGC,Dy_



		33

		8.29

		7.59

		0.955

		3.17

		193

		TGC,Dy_



		34

		11

		7.89

		0.745

		4.2

		200

		TGC,Dy_



		35

		14.6

		8.01

		0.579

		5.57

		206

		TGC,Dy_



		36

		19.3

		8.39

		0.465

		7.38

		219

		TGC,Dy_



		37

		25.6

		8.69

		0.382

		9.79

		239

		TGC,Dy_



		38

		33.9

		8.99

		0.307

		13

		255

		TGC,Dy_



		39

		45

		9.29

		0.222

		17.2

		244

		TGC,Dy_



		40

		59.6

		9.52

		0.172

		22.8

		250

		TGC,Dy_



		41

		79.1

		9.82

		0.132

		30.2

		255

		TGC,Dy_



		42

		105

		10.25

		0.0937

		40.1

		240

		TGC,Dy_



		43

		139

		10.51

		0.069

		53.1

		234

		TGC,Dy_



		44

		184

		10.91

		0.0536

		70.5

		241

		TGC,Dy_



		45

		244

		11.35

		0.0414

		93.4

		247

		TGC,Dy_



		46

		324

		11.76

		0.0298

		124

		236

		TGC,Dy_



		47

		429

		12.15

		0.0232

		164

		243

		TGC,Dy_



		48

		569

		12.72

		0.0188

		218

		261

		TGC,Dy_



		49

		754

		12.1

		0.0161

		288

		296

		TGC,Dy_



		50

		1,000

		14.6

		0.0146

		382

		356

		TGC,Dy_







































































Anexo 2

Resultados de viscosidad a 40°C

		Meas. Pts.

		Shear Rate

		Shear Stress

		Viscosity

		Speed

		Torque

		Status



		

		[1/s]

		[Pa]

		[Pa·s]

		[1/min]

		[µNm]

		[]



		1

		0.00076

		3.13

		4,120 

		0.000291

		76.5

		TGC,Dy_



		2

		0.00134

		9.2

		6,850

		0.000514

		225

		TGC,Dy_



		3

		0.00178

		14.6

		8,210

		0.000681

		357

		TGC,Dy_



		4

		0.00235

		20.2

		8,570

		0.0009

		493

		TGC,Dy_



		5

		0.0031

		25.7

		8,280

		0.00119

		628

		TGC,Dy_



		6

		0.0041

		31.4

		7,680

		0.00157

		768

		TGC,Dy_



		7

		0.00544

		37.4

		6,870

		0.00208

		914

		TGC,Dy_



		8

		0.0072

		43.3

		6,010

		0.00276

		1,060

		TGC,Dy_



		9

		0.00953

		48.6

		5,110

		0.00364

		1,190

		TGC,Dy_



		10

		0.0126

		52.5

		4,150

		0.00484

		1,280

		TGC,Dy_



		11

		0.0168

		54.3

		3,230

		0.00642

		1,330

		TGC,Dy_



		12

		0.0222

		53

		2,390

		0.0085

		1,300

		TGC,Dy_



		13

		0.0295

		50.9

		1,730

		0.0113

		1,240

		TGC,Dy_



		14

		0.0391

		46.4

		1,190

		0.0149

		1,130

		TGC,Dy_



		15

		0.0518

		43.6

		843

		0.0198

		1,070

		TGC,Dy_



		16

		0.0686

		42.8

		624

		0.0263

		1,050

		TGC,Dy_



		17

		0.091

		39.9

		438

		0.0348

		974

		TGC,Dy_



		18

		0.121

		22.7

		188

		0.0462

		947

		TGC,Dy_



		19

		0.16

		23.2

		145

		0.0612

		968

		TGC,Dy_



		20

		0.212

		24.1

		114

		0.0811

		943

		TGC,Dy_



		21

		0.281

		25.2

		89.68

		0.108

		938

		TGC,Dy_



		22

		0.373

		26.6

		71.31

		0.143

		941

		TGC,Dy_



		23

		0.494

		27.8

		56.28

		0.189

		962

		TGC,Dy_



		24

		0.655

		28.1

		42.90

		0.251

		990

		TGC,Dy_



		25

		0.869

		29.3

		33.72

		0.332

		995

		TGC,Dy_



		26

		1.15

		30.4

		26.43

		0.44

		1,030

		TGC,Dy_



		27

		1.53

		31.5

		20.59

		0.584

		1,060

		TGC,Dy_



		28

		2.02

		32.1

		15.89

		0.774

		1,080

		TGC,Dy_



		29

		2.68

		33.4

		12.46

		1.03

		1,110

		TGC,Dy_



		30

		3.56

		34.8

		9.78

		1.36

		1,190

		TGC,Dy_



		31

		4.71

		35.5

		7.54

		1.8

		1,310

		TGC,Dy_



		32

		6.25

		36.1

		5.78

		2.39

		1,430

		TGC,Dy_



		33

		8.29

		37.3

		4.50

		3.17

		1,470

		TGC,Dy_



		34

		11

		38.1

		3.46

		4.2

		1,570

		TGC,Dy_



		35

		14.6

		39

		2.67

		5.57

		1,640

		TGC,Dy_



		36

		19.3

		40.9

		2.12

		7.39

		1,680

		TGC,Dy_



		37

		25.6

		41.4

		1.62

		9.79

		1,610

		TGC,Dy_



		38

		33.9

		42.6

		1.26

		13

		1,630

		TGC,Dy_



		39

		45

		43.9

		0.98

		17.2

		1,460

		TGC,Dy_



		40

		59.6

		44.7

		0.750

		22.8

		1,350

		TGC,Dy_



		41

		79.1

		45.9

		0.580

		30.2

		1,290

		TGC,Dy_



		42

		105

		47.8

		0.455

		40.1

		1,320

		TGC,Dy_



		43

		139

		48.9

		0.352

		53.2

		1,490

		TGC,Dy_



		44

		184

		50.1

		0.272

		70.5

		1,210

		TGC,Dy_



		45

		244

		51.7

		0.212

		93.4

		994

		TGC,Dy_



		46

		324

		53.3

		0.165

		124

		1,010

		TGC,Dy_



		47

		429

		54.2

		0.126

		164

		1,080

		TGC,Dy_



		48

		569

		55.8

		0.098

		218

		1,090

		TGC,Dy_



		49

		754

		117.5

		0.156

		289

		1,160

		TGC,Dy_



		50

		1,000

		122.4

		0.122

		383

		1,400

		TGC,Dy_







































































Anexo 3

Cálculos para la determinación del coeficiente interno de transferencia de calor experimental para el tratamiento 1.

La determinación de este coeficiente (he) en la pared interna del intercambiador se llevó a cabo de la siguiente forma:

I. El cálculo de la temperatura promedio de la pared interna y del producto se realizó con la ecuación (1) y (2). 





			                 (1)





				                 (2)



En seguida se muestran los datos del primer tratamiento para determinar la temperatura promedio del medio de calentamiento (aceite) y la temperatura promedio del producto (puré de guayaba) para la etapa de calentamiento. 

		Tratamiento

		t1 (°C)

		t2 (°C)

		FA(mL/min)

		VRR(rpm)

		TC(°C)

		T1 (°C)

		T1 (°C)



		1

		145.4

		143.2

		200

		100

		145

		20

		87.4





FA: Flujo de alimentación, VRR: Velocidad de rotación de raspadores, TC: Temperatura del medio de calentamiento














II. Para determinar los coeficientes se utilizaron las ecuaciones (3) y (4)

				          Q = m·Cp·(T1 – T2)		                              (3)



					h = Q / A·(tm – tw)			                (4)





Dónde: 

Q = Calor ganado por el producto a su paso por el intercambiador de calor (Watts)

m = Flujo másico, determinado de la siguiente manera;



m = ρ·v = (1045 kg/m3)·(0.0002 m3/min) = 0.209 kg/min



Dónde: 

Cp = Capacidad calorífica = 3777.08 J/Kg°C

h = Coeficiente de transferencia de calor en la pared interna del intercambiador de calor (W/m2°C)

A = Área de transferencia de calor en la longitud interna del intercambiador de calor (m2)



A =  π·D·L= (3.1416)·(0.0472 m)·(0.415 m)  = 0.0615m2



 Por lo tanto de acuerdo a las ecuaciones (3) y (4) se tiene: 

Q = (0.209kg/min)·(3777.08J/kg°C)·(20-87.4)= 53206.22J/min = 886.72 Watts



h = 886.72 / (0.0615 m2)·(99.00-53.7)= 318.09 Watts/m2°C



Para determinar cada uno de los coeficientes internos de transferencia de calor experimental se aplicó esta metodología utilizando una hoja de cálculo. 









































Anexo 4

Cálculos para la determinación del coeficiente interno de transferencia de calor teórico para el tratamiento 1.

La determinación de este coeficiente se efectuó aplicando la ecuación de Skelland (Ecuación 1).



                          	       (1)



Los datos cubren un intervalo de velocidades de flujo axial de 0.076 a 0.038 m/min y velocidades de rotación entre 100 y 750 rpm.

Dónde:

α		Coeficiente experimental para fluidos no newtonianos, 0.014

β		Constante experimental para fluidos no newtonianos, 0.96

Cp		Capacidad calorífica = 3777.08 J·kg-1ºC-1 

µ		Viscosidad efectiva del fluido = 33 Pa·s-1

K		Conductividad térmica = 0.5808 W·m-1ºC-1

D 		Diámetro interno del recipiente = 0.0472 m

Ds 		Diámetro del eje giratorio = 0.0257 m 

V		Velocidad axial del flujo del líquido = 0.002708 m·s-1

ρ		Densidad del fluido = 1045 kg·m-3

N		Velocida de rotación de raspadores = 1.66 rev·s-1

nB 		Número de raspadores = 2

h 	Coeficiente interno de transferencia de calor experimental, W/m2 ºC

 

Por lo tanto, despejando la Ecuación 2, tenemos:   











Ahora sustituyendo los valores:








Anexo 5

Curva tipo de concentración de NaCl contra conductividad de la muestra para 10g de puré de guayaba con NaCl de 0 a 0.5g.























































Anexo 6

Análisis estadístico para el coeficiente de transferencia de calor experimental en la etapa de calentamiento.



Efectos y coeficientes estimados para CTCE1 (unidades codificadas)



Término    Efecto    Coef  SE Coef       T      P

Constante          341.59   0.7977  428.23  0.000

FA          85.10   42.55   0.7977   53.34  0.000

VRR        -19.38   -9.69   0.7977  -12.15  0.000

TC         -20.61  -10.30   0.7977  -12.92  0.000

FA*VRR       4.37    2.18   0.7977    2.74  0.021

FA*TC      -28.24  -14.12   0.7977  -17.70  0.000

VRR*TC      27.10   13.55   0.7977   16.99  0.000

FA*VRR*TC    7.62    3.81   0.7977    4.77  0.001

Pt Ctral            33.23   2.0075   16.55  0.000





S = 3.19072        PRESS = 4087.54

R-cuad. = 99.75%   R-cuad.(pred.) = 90.15%   R-cuad.(ajustado) = 99.56%





Análisis de varianza para CTCE1 (unidades codificadas)



Fuente                             GL  SC Sec.  SC Ajust.  CM Ajust.        F 

Efectos principales                 3  32168.7    32168.7    10722.9  1053.25

  FA                                1  28967.7    28967.7    28967.7  2845.35

  VRR                               1   1502.4     1502.4     1502.4   147.58

  TC                                1   1698.5     1698.5     1698.5   166.84

2-Interacciones de (No.) factores   3   6204.0     6204.0     2068.0   203.13

  FA*VRR                            1     76.3       76.3       76.3     7.50

  FA*TC                             1   3190.2     3190.2     3190.2   313.35

  VRR*TC                            1   2937.5     2937.5     2937.5   288.53

3-Interacciones de (No.) factores   1    232.1      232.1      232.1    22.79

  FA*VRR*TC                         1    232.1      232.1      232.1    22.79

  Curvatura                         1   2789.7     2789.7     2789.7   274.02

Error residual                     10    101.8      101.8       10.2

  Error puro                       10    101.8      101.8       10.2

Total                              18  41496.2



    P

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.021

0.000

0.000

0.001

0.001

0.000



Coeficientes estimados para CTCE1 utilizando datos en unidades no codificadas



Término           Coef

Constante     -627.825

FA             6.34260

VRR          -0.399909

TC             5.77420

FA*VRR     -0.00560327

FA*TC       -0.0396658

VRR*TC      0.00212462

FA*VRR*TC  3.80832E-05

Pt Ctral       33.2303







Anexo 7

Análisis estadístico para el coeficiente de transferencia de calor experimental en la etapa de pre-enfriamiento.

Efectos y coeficientes estimados para CTCE2 (unidades codificadas)



Término    Efecto    Coef  SE Coef       T      P

Constante          206.75   0.5867  352.37  0.000

FA          40.81   20.40   0.5867   34.78  0.000

VRR         15.37    7.69   0.5867   13.10  0.000

TC           2.44    1.22   0.5867    2.08  0.065

FA*VRR       7.65    3.82   0.5867    6.52  0.000

FA*TC       27.53   13.76   0.5867   23.46  0.000

VRR*TC     -17.23   -8.62   0.5867  -14.69  0.000

FA*VRR*TC  -10.67   -5.33   0.5867   -9.09  0.000

Pt Ctral           -17.98   1.4766  -12.17  0.000





S = 2.34696        PRESS = 1303.94

R-cuad. = 99.59%   R-cuad.(pred.) = 90.28%   R-cuad.(ajustado) = 99.26%





Análisis de varianza para CTCE2 (unidades codificadas)



Fuente                             GL  SC Sec.  SC Ajust.  CM Ajust.        F

Efectos principales                 3   7630.2    7630.22    2543.41   461.75

  FA                                1   6661.2    6661.18    6661.18  1209.32

  VRR                               1    945.3     945.29     945.29   171.62

  TC                                1     23.7      23.74      23.74     4.31

2-Interacciones de (No.) factores   3   4453.3    4453.31    1484.44   269.49

  FA*VRR                            1    234.1     234.08     234.08    42.50

  FA*TC                             1   3031.1    3031.14    3031.14   550.29

  VRR*TC                            1   1188.1    1188.09    1188.09   215.69

3-Interacciones de (No.) factores   1    455.2     455.24     455.24    82.65

  FA*VRR*TC                         1    455.2     455.24     455.24    82.65

  Curvatura                         1    816.5     816.48     816.48   148.23

Error residual                     10     55.1      55.08       5.51

  Error puro                       10     55.1      55.08       5.51

Total                              18  13410.3



    P

0.000

0.000

0.000

0.065

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000



Coeficientes estimados para CTCE2 utilizando datos en unidades no codificadas



Término            Coef

Constante       1685.76

FA             -6.38287

VRR            -1.12672

TC              10.2303

FA*VRR       0.00819241

FA*TC         0.0435302

VRR*TC       0.00738516

FA*VRR*TC  -5.33411E-05

Pt Ctral       -17.9774







Anexo 8

Análisis estadístico para el coeficiente de transferencia de calor experimental en la etapa de enfriamiento.  

Efectos y coeficientes estimados para CTCE3 (unidades codificadas)



Término    Efecto    Coef  SE Coef       T      P

Constante          503.06    1.153  436.29  0.000

FA         322.25  161.12    1.153  139.74  0.000

VRR         -0.24   -0.12    1.153   -0.11  0.918

TC         -34.88  -17.44    1.153  -15.13  0.000

FA*VRR      -1.16   -0.58    1.153   -0.50  0.625

FA*TC      -15.45   -7.72    1.153   -6.70  0.000

VRR*TC      20.35   10.17    1.153    8.82  0.000

FA*VRR*TC   36.89   18.44    1.153   16.00  0.000

Pt Ctral            -8.20    2.902   -2.82  0.018





S = 4.61215        PRESS = 1037.23

R-cuad. = 99.95%   R-cuad.(pred.) = 99.76%   R-cuad.(ajustado) = 99.91%





Análisis de varianza para CTCE3 (unidades codificadas)



Fuente                             GL  SC Sec.  SC Ajust.  CM Ajust.         F

Efectos principales                 3   420244     420244     140081   6585.25

  FA                                1   415376     415376     415376  19526.94

  VRR                               1        0          0          0      0.01

  TC                                1     4867       4867       4867    228.81

2-Interacciones de (No.) factores   3     2616       2616        872     40.99

  FA*VRR                            1        5          5          5      0.25

  FA*TC                             1      954        954        954     44.87

  VRR*TC                            1     1656       1656       1656     77.84

3-Interacciones de (No.) factores   1     5442       5442       5442    255.84

  FA*VRR*TC                         1     5442       5442       5442    255.84

  Curvatura                         1      170        170        170      7.98

Error residual                     10      213        213         21

  Error puro                       10      213        213         21

Total                              18   428684



    P

0.000

0.000

0.0918

0.000

0.000

0.625

0.000

0.000

0.000

0.000

0.018



Coeficientes estimados para CTCE3 utilizando datos en unidades no codificadas



Término           Coef

Constante     -2186.63

FA             12.2363

VRR            6.78152

TC             14.6925

FA*VRR      -0.0276936

FA*TC       -0.0707757

VRR*TC      -0.0451560

FA*VRR*TC  0.000184430

Pt Ctral      -8.19500







Anexo 9

Análisis estadístico para la actividad residual de la enzima pectinmetilesterasa.

Efectos y coeficientes estimados para PME (unidades codificadas)



Término    Efecto    Coef  SE Coef        T      P

Constante           4.615  0.01301   354.67  0.000

FA          3.197   1.598  0.01301   122.83  0.000

VRR        -0.063  -0.031  0.01301    -2.41  0.037

TC         -2.909  -1.455  0.01301  -111.78  0.000

FA*VRR     -0.010  -0.005  0.01301    -0.37  0.716

FA*TC       3.047   1.523  0.01301   117.07  0.000

VRR*TC      0.022   0.011  0.01301     0.85  0.413

FA*VRR*TC  -0.035  -0.017  0.01301    -1.34  0.211

Pt Ctral            0.695  0.03275    21.21  0.000





S = 0.0520519      PRESS = 1.68606

R-cuad. = 99.98%   R-cuad.(pred.) = 98.51%   R-cuad.(ajustado) = 99.96%





Análisis de varianza para PME (unidades codificadas)



Fuente                             GL  SC Sec.  SC Ajust.  CM Ajust.         F

Efectos principales                 3   74.748    74.7475    24.9158   9196.07

  FA                                1   40.877    40.8768    40.8768  15087.05

  VRR                               1    0.016     0.0158     0.0158      5.81

  TC                                1   33.855    33.8549    33.8549  12495.37

2-Interacciones de (No.) factores   3   37.133    37.1331    12.3777   4568.43

  FA*VRR                            1    0.000     0.0004     0.0004      0.14

  FA*TC                             1   37.131    37.1307    37.1307  13704.42

  VRR*TC                            1    0.002     0.0020     0.0020      0.73

3-Interacciones de (No.) factores   1    0.005     0.0048     0.0048      1.78

  FA*VRR*TC                         1    0.005     0.0048     0.0048      1.78

  Curvatura                         1    1.219     1.2190     1.2190    449.90

Error residual                     10    0.027     0.0271     0.0027

  Error puro                       10    0.027     0.0271     0.0027

Total                              18  113.132



    P

0.000

0.000

0.037

0.000

0.000

0.716

0.000

0.413

0.211

0.211

0.000

Coeficientes estimados para PME utilizando datos en unidades no codificadas



Término            Coef

Constante       183.434

FA            -0.448774

VRR         -0.00957125

TC             -1.22392

FA*VRR      2.58188E-05

FA*TC        0.00309887

VRR*TC      6.32500E-05

FA*VRR*TC  -1.73750E-07

Pt Ctral       0.694625









Anexo 10

Análisis estadístico para el porcentaje de retención de fenoles totales.

Efectos y coeficientes estimados para FT (unidades codificadas)



Término    Efecto    Coef  SE Coef        T      P

Constante          80.353  0.03762  2135.88  0.000

FA          3.314   1.657  0.03762    44.04  0.000

VRR        -4.309  -2.154  0.03762   -57.27  0.000

TC         -6.526  -3.263  0.03762   -86.74  0.000

FA*VRR     -0.451  -0.226  0.03762    -6.00  0.000

FA*TC      -0.044  -0.022  0.03762    -0.58  0.574

VRR*TC      3.459   1.729  0.03762    45.97  0.000

FA*VRR*TC  -0.249  -0.124  0.03762    -3.31  0.008

Pt Ctral            2.067  0.09468    21.83  0.000





S = 0.150483       PRESS = 15.2745

R-cuad. = 99.94%   R-cuad.(pred.) = 95.62%   R-cuad.(ajustado) = 99.88%





Análisis de varianza para FT (unidades codificadas)



Fuente                             GL  SC Sec.  SC Ajust.  CM Ajust.        F

Efectos principales                 3  288.553    288.553     96.184  4247.48

  FA                                1   43.924     43.924     43.924  1939.67

  VRR                               1   74.261     74.261     74.261  3279.37

  TC                                1  170.368    170.368    170.368  7523.42

2-Interacciones de (No.) factores   3   48.674     48.674     16.225   716.48

  FA*VRR                            1    0.815      0.815      0.815    35.97

  FA*TC                             1    0.008      0.008      0.008     0.34

  VRR*TC                            1   47.852     47.852     47.852  2113.13

3-Interacciones de (No.) factores   1    0.248      0.248      0.248    10.93

  FA*VRR*TC                         1    0.248      0.248      0.248    10.93

  Curvatura                         1   10.792     10.792     10.792   476.59

Error residual                     10    0.226      0.226      0.023

  Error puro                       10    0.226      0.226      0.023

Total                              18  348.493



    P

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.574

0.000

0.008

0.008

0.000



Coeficientes estimados para FT utilizando datos en unidades no codificadas



Término            Coef

Constante       268.136

FA           -0.0294531

VRR           -0.322762

TC             -1.27025

FA*VRR      0.000175281

FA*TC       0.000329375

VRR*TC       0.00210250

FA*VRR*TC  -1.24375E-06

Pt Ctral        2.06688











Anexo 11

Análisis estadístico para el porcentaje de retención de actividad antioxidante mediante el ensayo ABTS.

Efectos y coeficientes estimados para ABTS (unidades codificadas)



Término    Efecto    Coef  SE Coef       T      P

Constante          79.014   0.1462  540.50  0.000

FA          2.664   1.332   0.1462    9.11  0.000

VRR        -4.301  -2.151   0.1462  -14.71  0.000

TC         -7.034  -3.517   0.1462  -24.06  0.000

FA*VRR     -0.966  -0.483   0.1462   -3.30  0.008

FA*TC      -0.974  -0.487   0.1462   -3.33  0.008

VRR*TC      3.271   1.636   0.1462   11.19  0.000

FA*VRR*TC  -0.069  -0.034   0.1462   -0.24  0.819

Pt Ctral            2.659   0.3679    7.23  0.000





S = 0.584749       PRESS = 30.0323

R-cuad. = 99.08%   R-cuad.(pred.) = 91.92%   R-cuad.(ajustado) = 98.35%





Análisis de varianza para ABTS (unidades codificadas)



Fuente                             GL  SC Sec.  SC Ajust.  CM Ajust.       F

Efectos principales                 3  300.280    300.280    100.093  292.73

  FA                                1   28.382     28.382     28.382   83.01

  VRR                               1   74.003     74.003     74.003  216.43

  TC                                1  197.895    197.895    197.895  578.75

2-Interacciones de (No.) factores   3   50.332     50.332     16.777   49.07

  FA*VRR                            1    3.735      3.735      3.735   10.92

  FA*TC                             1    3.793      3.793      3.793   11.09

  VRR*TC                            1   42.804     42.804     42.804  125.18

3-Interacciones de (No.) factores   1    0.019      0.019      0.019    0.06

  FA*VRR*TC                         1    0.019      0.019      0.019    0.06

  Curvatura                         1   17.861     17.861     17.861   52.24

Error residual                     10    3.419      3.419      0.342

  Error puro                       10    3.419      3.419      0.342

Total                              18  371.911



    P

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.008

0.008

0.000

0.819

0.819

0.000



Coeficientes estimados para ABTS utilizando datos en unidades no codificadas



Término            Coef

Constante       216.002

FA             0.151159

VRR           -0.264319

TC            -0.932875

FA*VRR      0.000027406

FA*TC      -8.70625E-04

VRR*TC       0.00173875

FA*VRR*TC  -3.43750E-07

Pt Ctral        2.65896







Anexo 12

Análisis estadístico para el porcentaje de retención de actividad antioxidante mediante el ensayo FRAP. 

Efectos y coeficientes estimados para FRAP (unidades codificadas)



Término    Efecto    Coef  SE Coef       T      P

Constante          78.713   0.1164  675.94  0.000

FA          4.138   2.069   0.1164   17.77  0.000

VRR        -4.190  -2.095   0.1164  -17.99  0.000

TC         -6.137  -3.069   0.1164  -26.35  0.000

FA*VRR     -0.458  -0.229   0.1164   -1.96  0.078

FA*TC       0.390   0.195   0.1164    1.67  0.125

VRR*TC      3.603   1.801   0.1164   15.47  0.000

FA*VRR*TC  -0.070  -0.035   0.1164   -0.30  0.770

Pt Ctral            2.151   0.2931    7.34  0.000





S = 0.465797       PRESS = 19.3718

R-cuad. = 99.39%   R-cuad.(pred.) = 94.57%   R-cuad.(ajustado) = 98.90%





Análisis de varianza para FRAP (unidades codificadas)



Fuente                             GL  SC Sec.  SC Ajust.  CM Ajust.       F

Efectos principales                 3  289.376    289.376     96.459  444.58

  FA                                1   68.476     68.476     68.476  315.60

  VRR                               1   70.224     70.224     70.224  323.66

  TC                                1  150.676    150.676    150.676  694.46

2-Interacciones de (No.) factores   3   53.358     53.358     17.786   81.98

  FA*VRR                            1    0.837      0.837      0.837    3.86

  FA*TC                             1    0.608      0.608      0.608    2.80

  VRR*TC                            1   51.912     51.912     51.912  239.26

3-Interacciones de (No.) factores   1    0.020      0.020      0.020    0.09

  FA*VRR*TC                         1    0.020      0.020      0.020    0.09

  Curvatura                         1   11.687     11.687     11.687   53.87

Error residual                     10    2.170      2.170      0.217

  Error puro                       10    2.170      2.170      0.217

Total                              18  356.610



    P

0.000

0.000

0.000

0.000

0.000

0.078

0.125

0.000

0.770

0.770

0.000



Coeficientes estimados para FRAP utilizando datos en unidades no codificadas



Término            Coef

Constante       270.013

FA           -0.0501313

VRR           -0.292981

TC             -1.30263

FA*VRR      0.000041063

FA*TC       0.000495000

VRR*TC       0.00190625

FA*VRR*TC  -3.50000E-07

Pt Ctral        2.15083







Anexo 13

Cálculos para la determinación del coeficiente interno de transferencia de calor considerando una menor viscosidad por efecto de las placas raspadoras.

Considerando que los valores de viscosidad determinados en el presente estudio se ubicaron en la región 1, se supusieron valores de viscosidad menores los cuales se situaron en la región 2, es decir, por efecto de las placas raspadoras la viscosidad disminuirá. De manera de ubicar este efecto se construyó la siguiente gráfica (Figura 1). 



Figura 1. Viscosidad efectiva vs 8V/D a 20 y 40 °C.

Una vez que se obtuvieron los valores de la viscosidad efectiva, se estableció una relación de ecuaciones del tipo Arrhenius (Ec. 1) para poder obtener la viscosidad mediante una corrección por temperatura, por lo tanto se tiene:



					      (1)

Donde 

E0: Energía de activación del fluido

R: Constante de los gases

T: Temperatura absoluta en K 

Ko: Constante.

Enseguida aplicando logaritmos naturales y despejando la (E0) de la Ecuación 1 se tiene: 



                 		      (2)

Una vez que se conoce el valor de la energía de activación se sustituye en la Ecuación 30, considerando como referencia alguna de las dos viscosidades (µ1 ó µ2) y temperaturas (20 ó 40°C) calculadas previamente, con esta ecuación se podrá calcular la (µ) que haya alcanzado el fluido por efecto de las placas raspadoras. 

Finalmente, conociendo la viscosidad se sustituye este valor en la Ecuación de Skelland para conocer el coeficiente interno de transferencia de calor de acuerdo a la metodología del Anexo 4. 





Curva de fluido de proceso a 40°C (Experimental)	0.121	0.16	0.21199999999999999	0.28100000000000003	0.373	0.49399999999999999	0.65500000000000003	0.86799999999999999	1.1499999999999999	1.53	2.02	2.68	3.56	4.71	6.25	8.2899999999999991	11	14.6	19.3	25.6	33.9	45	59.6	79.099999999999994	105	139	184	244	324	429	569	4.55	4.6500000000000004	4.72	4.78	4.8099999999999996	4.8499999999999996	5.0599999999999996	5.12	5.21	5.69	6.12	6.47	6.67	6.95	7.27	7.59	7.89	8.01	8.39	8.69	8.99	9.2899999999999991	9.52	9.82	10.25	10.51	10.91	11.35	11.76	12.15	12.72	Curva de fluido de proceso a 40°C (Predicha)	0.121	0.16	0.21199999999999999	0.28100000000000003	0.373	0.49399999999999999	0.65500000000000003	0.86799999999999999	1.1499999999999999	1.53	2.02	2.68	3.56	4.71	6.25	8.2899999999999991	11	14.6	19.3	25.6	33.9	45	59.6	79.099999999999994	105	139	184	244	324	429	569	3.78	3.82	3.76	3.84	3.93	4.04	4.24	4.24	4.6900000000000004	4.8600000000000003	5.28	5.72	5.53	5.82	6.14	6.32	6.71	7.18	7.3	7.5	7.81	7.95	8.32	8.51	8.75	9.1300000000000008	9.41	9.76	10.06	10.51	10.99	Velocidad de deformación (1/s)



Esfuerzo de corte (Pa)





FA    	VRR   	TC    	FA*VRR 	FA*TC  	VRR*TC   	6.3426	-0.39990900000000001	5.7742000000000004	-5.6032699999999996E-3	-3.9665800000000001E-2	2.1246199999999998E-3	Término

Efecto estandarizado



Calentamiento	86.43	69.2	80.554999999999993	66.074999999999989	89.85	65.804999999999993	89.25	66.599999999999994	79.459999999999994	78.7	79.33	Preenfriamiento	33.550000000000004	32.550000000000004	31.900000000000002	30.6	35.5	30.45	33.4	30.75	37.9	37.800000000000004	37.9	Enfriamiento	9.75	10.200000000000001	8.6	11.7	10.5	13.65	10.3	11.950000000000006	10.3	10.4	10.1	Número de tratamiento

ΔT (°C)



FA    	VRR    	TC     	FA*VRR	FA*TC    	VRR*TC   	-6.3828699999999996	-1.1267199999999999	-10.2303	8.1924100000000007E-3	4.3530199999999998E-2	7.38516E-3	Término

Efecto estandarizado



FA 	VRR 	TC  	FA*VRR	FA*TC 	VRR*TC	FA*VRR*TC	12.2363	6.7815200000000004	14.692500000000001	-2.7693599999999999E-2	-7.0775699999999997E-2	-4.5156000000000002E-2	1.8442999999999999E-4	Término

Efecto estandarizado



Comparación CE vs CT (Calentamiento)	21.733757158094903	15.52013581429617	36.368892313266677	29.96512849342496	25.018211320151693	31.72539332701318	30.779112623964082	32.355482698704471	25.46589665954798	26.925553445117817	26.365571442984717	Comparación CE vs CT (Preenfriamiento)	10.921463653037435	19.441973088443287	14.857258330127229	35.123133571456464	20.098030623268485	25.88999254577077	28.037442187830777	34.616586942384657	17.858868508392334	16.587632468093688	16.421184250963169	Comparación CE vs CT (Enfriamiento)	20.134089698541558	4.5261093282786904	23.572026626604043	12.503784735386699	21.273292213084389	19.393416577467086	31.471364808676597	11.693764991026072	6.0101961531556043	5.6835560291905098	6.5360561153449233	Número de tratamiento

% de diferencia





Comparación CE vs CT (Calentamiento)	2.73	5.52	3.37	2.97	5.0199999999999996	3.73	3.78	3.36	2.4700000000000002	2.93	2.37	Comparación CE vs CT (Preenfriamiento)	4.92	4.4400000000000004	4.8600000000000003	3.12	2.1	5.89	2.04	4.62	5.86	5.59	5.42	Comparación CE vs CT (Enfriamiento)	4.13	4.5261093282786931	3.57	5.5	4.2699999999999996	4.3899999999999997	3.47	4.6900000000000004	5.01	5.6835560291905125	5.54	Número de tratamiento

% de diferencia



Concentración-tiempo

400mL/min-100rpm-145°C	1.5	1.73	1.96	2.19	2.42	2.65	2.88	3.11	3.34	3.57	3.8	4.03	4.2600000000000007	4.4900000000000011	4.7200000000000015	4.950000000000002	5.1800000000000024	5.4100000000000028	5.6400000000000032	5.8700000000000037	6.1000000000000041	6.3300000000000045	0	1E-3	3.0000000000000001E-3	8.0000000000000002E-3	1.4999999999999999E-2	2.5000000000000001E-2	3.5000000000000003E-2	4.3999999999999997E-2	4.5999999999999999E-2	0.04	2.4E-2	1.4E-2	7.0000000000000001E-3	3.0000000000000001E-3	1E-3	0	0	0	0	0	0	0	200mL/min-100rpm-155°C	2.5	2.86	3.2199999999999998	3.5799999999999996	3.9399999999999995	4.3	4.66	5.0200000000000005	5.3800000000000008	5.7400000000000011	6.1000000000000014	6.4600000000000017	6.8200000000000021	7.1800000000000024	7.5400000000000027	7.900000000000003	8.2600000000000033	8.6200000000000028	8.9800000000000022	9.3400000000000016	9.7000000000000011	10.06	0	1E-3	1E-3	1.6000000000000001E-3	2.0999999999999999E-3	2.8E-3	5.0000000000000001E-3	0.01	0.02	3.1E-2	4.2000000000000003E-2	4.5999999999999999E-2	0.04	3.1E-2	2.1000000000000001E-2	1.0999999999999999E-2	5.0000000000000001E-3	2E-3	1E-3	0	0	0	200mL/min-500rpm-155°C	2.5	2.86	3.2199999999999998	3.5799999999999996	3.9399999999999995	4.3	4.66	5.0200000000000005	5.3800000000000008	5.7400000000000011	6.1000000000000014	6.4600000000000017	6.8200000000000021	7.1800000000000024	7.5400000000000027	7.900000000000003	8.2600000000000033	8.6200000000000028	8.9800000000000022	9.3400000000000016	9.7000000000000011	10.06	0	1E-3	1E-3	1E-3	1.1000000000000001E-3	1.5E-3	2E-3	5.0000000000000001E-3	1.2E-2	2.5000000000000001E-2	3.7999999999999999E-2	4.5999999999999999E-2	3.5999999999999997E-2	2.3E-2	1.0999999999999999E-2	3.0000000000000001E-3	1E-3	0	0	0	0	0	200mL/min-100rpm-145°C	2.5	2.86	3.2199999999999998	3.5799999999999996	3.9399999999999995	4.3	4.66	5.0200000000000005	5.3800000000000008	5.7400000000000011	6.1000000000000014	6.4600000000000017	6.8200000000000021	7.1800000000000024	7.5400000000000027	7.900000000000003	8.2600000000000033	8.6200000000000028	8.9800000000000022	9.3400000000000016	9.7000000000000011	10.06	0	1E-3	1E-3	1.5E-3	1.8E-3	2.5000000000000001E-3	5.0000000000000001E-3	0.01	0.02	0.03	4.2000000000000003E-2	4.5999999999999999E-2	4.1000000000000002E-2	0.03	2.1000000000000001E-2	1.2999999999999999E-2	5.0000000000000001E-3	2E-3	1E-3	0	0	0	300mL/min-300rpm-150°C	2	2.2999999999999998	2.5999999999999996	2.8999999999999995	3.1999999999999993	3.4999999999999991	3.7999999999999989	4.0999999999999988	4.3999999999999986	4.6999999999999984	4.9999999999999982	5.299999999999998	5.5999999999999979	5.8999999999999977	6.1999999999999975	6.4999999999999973	6.7999999999999972	7.099999999999997	7.3999999999999968	7.6999999999999966	7.9999999999999964	8.2999999999999972	0	1E-3	1.5E-3	2E-3	3.0000000000000001E-3	5.0000000000000001E-3	0.01	1.7999999999999999E-2	3.1E-2	4.5999999999999999E-2	4.3999999999999997E-2	3.5000000000000003E-2	2.5000000000000001E-2	1.4999999999999999E-2	8.9999999999999993E-3	5.0000000000000001E-3	3.0000000000000001E-3	2E-3	1E-3	0	0	0	tiempo (min)

Concentración (NaCl/10g de puré)



Curva E

400mL/min-100rpm-145°C	1.5	1.73	1.96	2.19	2.42	2.65	2.88	3.11	3.34	3.57	3.8	4.03	4.2600000000000007	4.4900000000000011	4.7200000000000015	4.950000000000002	5.1800000000000024	5.4100000000000028	5.6400000000000032	5.8700000000000037	6.1000000000000041	6.3300000000000045	0	3.2690421706440008E-2	9.8071265119320031E-2	0.26152337365152006	0.49035632559660014	0.81726054266100034	1.1441647597254005	1.4383785550833603	1.5037593984962405	1.3076168682576004	0.78457012095456025	0.45766590389016015	0.22883295194508008	9.8071265119320031E-2	3.2690421706440008E-2	0	0	0	0	0	0	0	200mL/min-100rpm-155°C	2.5	2.86	3.2199999999999998	3.5799999999999996	3.9399999999999995	4.3	4.66	5.0200000000000005	5.3800000000000008	5.7400000000000011	6.1000000000000014	6.4600000000000017	6.8200000000000021	7.1800000000000024	7.5400000000000027	7.900000000000003	8.2600000000000033	8.6200000000000028	8.9800000000000022	9.3400000000000016	9.7000000000000011	10.06	0	2.0290560831101367E-2	2.0290560831101367E-2	3.0435841246652055E-2	3.6523009495982459E-2	5.0726402077753419E-2	0.10145280415550684	0.20290560831101367	0.40581121662202735	0.60871682493304102	0.85220355490625754	0.9333657982306629	0.83191299407515618	0.60871682493304102	0.42610177745312877	0.26377729080431778	0.10145280415550684	4.0581121662202735E-2	2.0290560831101367E-2	0	0	0	200mL/min-500rpm-155°C	2.5	2.86	3.2199999999999998	3.5799999999999996	3.9399999999999995	4.3	4.66	5.0200000000000005	5.3800000000000008	5.7400000000000011	6.1000000000000014	6.4600000000000017	6.8200000000000021	7.1800000000000024	7.5400000000000027	7.900000000000003	8.2600000000000033	8.6200000000000028	8.9800000000000022	9.3400000000000016	9.7000000000000011	10.06	0	2.6760864911153929E-2	2.6760864911153929E-2	2.6760864911153929E-2	2.9436951402269325E-2	4.0141297366730895E-2	5.3521729822307858E-2	0.13380432455576965	0.32113037893384716	0.66902162277884825	1.0169128666238494	1.2309997859130808	0.96339113680154143	0.6154998929565404	0.29436951402269323	8.028259473346179E-2	2.6760864911153929E-2	0	0	0	0	0	200mL/min-100rpm-145°C	2.5	2.86	3.2199999999999998	3.5799999999999996	3.9399999999999995	4.3	4.66	5.0200000000000005	5.3800000000000008	5.7400000000000011	6.1000000000000014	6.4600000000000017	6.8200000000000021	7.1800000000000024	7.5400000000000027	7.900000000000003	8.2600000000000033	8.6200000000000028	8.9800000000000022	9.3400000000000016	9.7000000000000011	10.06	0	2.0312817387771683E-2	2.0312817387771683E-2	3.2500507820434697E-2	4.2656916514320534E-2	5.6875888685760712E-2	0.10156408693885842	0.20312817387771684	0.40625634775543368	0.62969733902092218	0.85313833028641073	0.93438959983749736	0.81251269551086736	0.62969733902092218	0.42656916514320536	0.2234409912654885	0.10156408693885842	4.0625634775543366E-2	2.0312817387771683E-2	0	0	0	300mL/min-300rpm-150°C	2	2.2999999999999998	2.5999999999999996	2.8999999999999995	3.1999999999999993	3.4999999999999991	3.7999999999999989	4.0999999999999988	4.3999999999999986	4.6999999999999984	4.9999999999999982	5.299999999999998	5.5999999999999979	5.8999999999999977	6.1999999999999975	6.4999999999999973	6.7999999999999972	7.099999999999997	7.3999999999999968	7.6999999999999966	7.9999999999999964	8.2999999999999972	0	2.5990903183885639E-2	3.8986354775828458E-2	5.1981806367771277E-2	7.7972709551656916E-2	0.12995451591942819	0.25990903183885639	0.46783625730994144	0.8057179987004548	1.1955815464587394	1.1435997400909681	0.90968161143599746	0.64977257959714096	0.38986354775828458	0.23391812865497072	0.12995451591942819	7.7972709551656916E-2	5.1981806367771277E-2	2.5990903183885639E-2	0	0	0	tiempo (min)

Edad a la salida E(t)



FA  	VRR  	TC   	FA*TC 	-0.44877400000000001	-9.5712499999999999E-3	-1.2239199999999999	3.0988700000000001E-3	Término

Efecto estandarizado

4.5999999999999996	5.2	5.9	6.4	7.2	7.9	8.4	9.1999999999999993	9.6999999999999993	10.199999999999999	10.7	11.2	11.8	0	5.0000000000000001E-3	0.01	1.4999999999999999E-2	0.02	2.5000000000000001E-2	0.03	3.5000000000000003E-2	0.04	4.4999999999999998E-2	0.05	5.5E-2	0.06	Conductividad (mS)

Concentración de NaCl(g de 

NaCl/100 g de puré)



Curva de viscosidad efectiva a 40°C	6.3321934162661107	4.4380548184845958	3.4551823591474333	1.8901892756268477	1.034056584264071	0.56233780032047198	0.30947769654685797	1.0045999999999997	1.5113999999999999	2.0151999999999997	4.0305	8.0611000000000015	16.2331	32.244600000000005	Curva de viscosidad efectiva a 20°C	33.008100000000006	22.894800000000004	17.693999999999999	9.5096000000000007	5.1113	2.7313000000000001	1.4749999999999999	1.0045999999999997	1.5113999999999999	2.0151999999999997	4.0305	8.0611000000000015	16.2331	32.244600000000005	Velocidad de deformación en tubos lisos rectos (8V/D)



Viscosidad efectiva (Pa·s) 





Curva de fluido de proceso a 40°C	0.121	0.16	0.21199999999999999	0.28100000000000003	0.373	0.49399999999999999	0.65500000000000003	0.86799999999999999	1.1499999999999999	1.53	2.02	2.68	3.56	4.71	6.25	8.2899999999999991	11	14.6	19.3	25.6	33.9	45	59.6	79.099999999999994	105	139	184	244	324	429	569	4.55	4.6500000000000004	4.72	4.78	4.8099999999999996	4.8499999999999996	5.0599999999999996	5.12	5.21	5.69	6.12	6.47	6.67	6.95	7.27	7.59	7.89	8.01	8.39	8.69	8.99	9.2899999999999991	9.52	9.82	10.25	10.51	10.91	11.35	11.76	12.15	12.72	Curva de fluido de proceso a 20°C	0.121	0.16	0.21199999999999999	0.28100000000000003	0.373	0.49399999999999999	0.65500000000000003	0.86799999999999999	1.1499999999999999	1.53	2.02	2.68	3.56	4.71	6.25	8.2899999999999991	11	14.6	19.3	25.6	33.9	45	59.6	79.099999999999994	105	139	184	244	324	429	569	22.7	23.2	24.1	25.2	26.6	27.8	28.1	29.3	30.4	31.5	32.1	33.4	34.799999999999997	35.5	36.1	37.299999999999997	38.1	39	40.9	41.4	42.6	43.9	44.7	45.9	47.8	48.9	50.1	51.7	53.3	54.2	55.8	Velocidad de deformación (1/s)



Esfuerzo de corte (Pa)





Curva de viscosidad efectiva a 40°C	6.3321934162661107	4.4380548184845958	3.4551823591474333	1.8901892756268477	1.034056584264071	0.56233780032047198	0.30947769654685797	1.0045999999999997	1.5113999999999999	2.0151999999999997	4.0305	8.0611000000000015	16.2331	32.244600000000005	Curva de viscosidad efectiva a 20°C	33.008100000000006	22.894800000000004	17.693999999999999	9.5096000000000007	5.1113	2.7313000000000001	1.4749999999999999	1.0045999999999997	1.5113999999999999	2.0151999999999997	4.0305	8.0611000000000015	16.2331	32.244600000000005	Velocidad de deformación en tubos lisos rectos (8V/D)



Viscosidad efectiva (Pa·s) 
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