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RESUMEN

En este trabajo se desarrolla un método para determinar la temperatura de
gelatinizacion de los almidones a partir de un perfil de viscosidad, realizado en un
Analizador Rapido de Viscosidad (RVA). Para este método se parte del perfil de
viscosidad, se halla su primera y segunda derivada, se realizan comparaciones
con calorimetria diferencial de barrido (DSC) con el fin de conocer si la
temperatura hallada por medio del método es confrontable con la hallada por DSC.
Después de establecer el método, se estudia la influencia de la concentracion,
perfil de temperatura y tamafio de particula en los perfiles de viscosidad en la
temperatura de gelatinizacion.

Palabras clave: Temperatura de gelatinizacion, DSC, RVA



SUMMARY

This work develops a method for determining the gelatinization temperature of
starches from a viscosity profile, performed in a Rapid Viscosity Analyzer (RVA).
This method begin the viscosity profile, its first and second derivatives,
comparisons are made with differential scanning calorimetry (DSC) in order to
know if the temperature found by the method is similar with that found by DSC.
After establishing the method examines the influence of concentration, temperature
profile and the particle size in viscosity profiles and gelatinization temperature.

Key words: gelatinization temperature, RVA, DSC



A mis Padres porgue siempre han creido en mi.
A mi hermana por la confianza que siempre me ha tenido.

A mi tia Gabrielay mi primo Luis Felipe por su apoyo incondicional



AGRADECIMIENTOS

Al Dr. Mario Enrique Rodriguez Garcia, por su constante apoyo durante el tiempo
que he vivido en Querétaro.

A CONACYT por el apoyo recibido para realizar mis estudios de doctorado

En general, a todas las personas que me han ayudado durante mi vida a que este
realizando mis estudios de Doctorado.



I, INTRODUGCCION ..ottt ettt ettt ettt bttt b e sb et bt st e s b et e s e e s 11
HIPOTESES ..tttk b ket b bk £ b bbb £ b e R £ bR e £k R R bRt b bR e e bRt bRt et 12
ODJELIVO GRINETAL ...ttt e et b bbbt b bbbt b bbb b e bt e bt e bbb e bbb st b 12
ODJELIVOS PAITICUIAIES. .. e.vtvveueeiieieisie s et e et te ettt e et e st et e s teeseese e st e e et e besbesbeaseenseseesestenteseenreaneas 12

I REVISION DE LITERATURA ...ttt bbbttt 14
2N L1110 o o USRS 14

LN T[0T OO USRS 14
F N (T[] o =T T OSSPSR 15
Estructura interna y cristalinidad del almidOn ..........c.ccoieiiiiiiii e 17
Propiedades fiSICAS ¥ QUIMICAS........cviiieiiteiieiete ettt ettt ettt b b 18
(C1=] Fo T2 Uod o ] PP 20
1S OSSPSR 21
RV A R R R R R R Rt Ee bR R e R e AR R e Rt e R e bRt e Re bRt Re bt e Ee bt re e 23
ANAlisis del NUMEI0 de FIOUTE. .........oii i st srestesreaneas 27
ANALisiS del NUMEr0 REYNOIAS. ..ot 31
AANALISIS A8 KC ..ttt ettt bbbttt et st R et st e b ekt e b e bt e b e ekt e b bt e Rt b ne et 32
ANALisiS del NUMEr0 de POIENCIA ....c.vovviiiieiiiie e ettt 33

1. DESARROLLO EXPERIMENTAL ..ottt sttt sttt nne e 36
AIMIAON ESTANTAE (SS) ..ttt bbbttt bbbt et b bbb et nbe s 36
Determinacion del tamafio de particula (PSD) .......cc.coiiiiiieiicece ettt st ere s 37
Microscopia electronica de Barrido (SEM) ......ccciviiiiiiiiiiiieisteieese s 37
Calorimetria diferencial de barrido (DSC) ......cccoieiiiriiiieie e e 37
A oo LY [0 o A o= L= ] (=SSOSR 38
MELOAO ACOSIA-ROUIMGUEZ......cueeveeieie ettt ettt et e s be et e e teeae e b et e besbesbeebeeseese et e bestesbenseans 38
Diferentes CONCENTIACIONES ... .. eiueerieier e iesie st et eree e e seeste e ateereeseeseeseestesseeseeseeneeseeseessesseaseeseensenseseessenseasens 38
DIfErentes TEMPEIATUIAS ......oovieiiireiiitirteiet ittt etttk b skt b et b et b e bbbttt b et b 39
Diferentes Tamanos de PArtiCUIA............cooviiiiioiiiieie et ettt 40

V. RESULTADOS Y DISCUSION .....coiiiiiiiiieisiesiei ettt sttt st st st st sane st 42
Determinacion del tamafio de particula (PSD) ........couciiiiiiiiieireese e 42
Microscopia electronica de Barrido (SEM) ......cuciiiiiiiiiiiiiieisie e 42
Calorimetria diferencial de Darrido (DSC) ........coieiiirieiiiieese ettt sttt 43
VISCOSTHAA APAIEINTE ... .eiteite ettt ettt ettt bbbt be e b e b e be b e bt b e e bt e R e e b e besbeebeebe e bt e heent e besbeebesbeebeens 45
DifereNntes CONCENTIACIONES ... .. v iviereeiesieiteste st et eree e e seestestesseereeseesaesaeseesreaseeseeseesaeseeseesseaseeseensensesenssessensens 50
DIfErentes TEMPEIATUIAS ....c.oiviiiiireirietiiteietist ettt b s bbbt b et b bbbt et e be b b 55
Diferentes Tamafnos de PArtiCUIA............ooviiiiiiiiiieice ettt 59

V. CONCLUSIONES. ...ttt ettt sttt ettt e seebe st e resbe st eresbe s e resbe s arenrens 66

I N WO AN O N 1N I PP 68



indice de Figuras

Figura Pagina
1. Unidad estructural basica de 12 @amilOSa ..........cccccoveiiiiiieiiiiiei e 15
2. Estructura de 12 amilOPECTING ........cceciiiiiiicee ettt a et e aenneereane e 16
3. Patrones de difraccion de rayos x de almidones A, B, ¥ C. ..o 18
4. Almiddn de diversas fuentes a) arracaha blanca b) achira ¢) yuca d) platano .............ccccceceevevenee, 20
5. Proceso de gelatinizacion del almidOn............cccooiiiiiicie i 21
6. Perfil de viscosidad aparente de UN RVA ...ttt 24
7. Simulacion de el nimero de Froude vs N (rpm), para diferentes diametros utilizado s en el
ISEA0 AE UN SISTEIMAL. .. .cuiiiiiiiiiieicirte bbbttt b ettt e e bt 29
8. Grafica de Viscosidad en funcion del nimero de Reynolds a diferentes densidades.................... 32
9. Diagrama del desarrollo realiZA0. ........cc.ci it 36
10. Gréfica ilustrativa para los diferentes perfiles de temperatura. ..........cc.ceoeereneineneineneeeee, 40
11. a) Determinacién del tamafio de particula, de acuerdo al software del mastersizer 2000; b)
microscopia diferencial de barrido de la muestra de almiddn SS. ... 43
12 a) termogramas DSC para diferentes concentraciones; b) Rango de temperatura Te-To en
funcion del porcentaje de humedad; c) Tg en funcion del porcentaje de humedad. ...................... 45
13. a) Perfil de RVA y determinacion de las diferente regiones; b) primera derivada del perfil de
viscosidad; c) segunda derivada del perfil de viScosidad. ..., 47

14. Regioén ll-b a) Viscosidad en funcién del tiempo; b) Ln de la viscosidad en funcién del tiempo. 49
15. Perfil de viscosidad aparente en funcion del tiempo para diferentes concentraciones de

AIMIOON-AGUAL ....eeeeitieeit ettt bbb b sk bbbt bbbt b e bbbttt eb ettt b et 51
16. Regioén ll-b para diferentes concentraciones a) Viscosidad en funcion del tiempo; b) Ln
(viscosidad en fuNCiON del IEBIMPO. .....ooviiiiiiii e 53
17. Determinacion de los regimenes en funcion de la concentracCion. ............ccoceoeeeiereieneneicseseennen, 55
18. Perfil de viscosidad aparente para diferentes temperaturas en funcién del tiempo. ..................... 56
19. Regiobn lI-b para diferentes perfiles de temperatura; a) Viscosidad ............ccccvevvvveveieienienie e, 58
20. Valores de pendiente para diferentes los diferentes perfiles de.......c.ccccovvviiiieiiiiccccc e, 59
21. Microscopia diferencial de barrido para los diferentes tamafios de particulas, a) R-40, b) R-50;
¢) R-60; d) R-70; e) R-80; f) R-100; g) R-plato; h) SS. ... 61
22. Para diferentes tamafos de particulas; a) Perfil de viscosidad aparente en funcién del tiempo;
b) primera derivada en funcién del tiempo; ¢) segunda derivada en funcién del tiempo............... 62
23. Ln (viscosidad) en funcién del tiempo para diferentes tamafos de particulas. ..............cccceeevenee. 63
24. Relacién entre la pendiente (1/1) en funcién del tamafio de particula. .........ccccovviiiiiiiiiiiee, 64
25. Relacién entre. a) tiempo de retardo; b) temperatura para ese tiempo de retardo en funcién del
tAMARO 8 PAMTICUIAL .. .oveciiciece ettt e st et e s tesbesteeaeese et e sbesresbesreeneas 65


file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871395
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871396
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871397
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871398
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871399
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871400
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871401
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871401
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871402
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871403
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871404
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871405
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871405
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871406
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871406
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871407
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871407
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871408
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871409
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871409
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871410
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871410
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871411
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871412
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871413
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871414
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871415
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871415
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871416
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871416
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871417
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871418
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871419
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339871419

indice de Tablas

Tabla Pagina
1. Tabla descriptiva de los perfiles de teMPEratura ...........ccueveiiiiiieiiiie e 40
2. Parametros tradicionalmente evaluados en los perfiles de viscosidad aparente de los
analizadores rapidos de VISCOSIAAA. .........ccoiiiiiiiiiiee e r e e e e e anrre e e e e e e s 52
3. Parametros evaluados tradicionalmente en los perfiles de viscosidad aparente de un analizador
rapido de viscosidad para diferentes “perfiles de temperatura. ........ccccceeevecvviieiieee e 57
4. Valores reportados de tamafo de particula de los almidones por el mastersizer 2000, para las
IfErENIES MAUIAS ....eei ettt e sttt e e s bbbt e e s nbt e e e s bt e e e e s nneeee s 60

10


file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339866478
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339866479
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339866479
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339866480
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339866480
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339866481
file:///C:/Users/AAA/Dropbox/Tesis%2005-11-2012.docx%23_Toc339866481

.  INTRODUCCION

La industria del almidon es vasta y tiene muchas aplicaciones, como
alimentos, quimica, petrolera, entre otras. El almidén es un conocido polisacarido
formado por cadenas de amilosa y amilopectina, es posible obtenerlo de diversas
fuentes agricolas como las legumbres (frijoles, chicharos, habas, etc), cereales
(maiz, trigo, arroz, etc) y de tubérculos (yuca y papa); ademas es la principal

fuente de energia del cuerpo humano.

Las propiedades del almidon dependen del contenido de amilosa y
amilopectina, de la fuente y los componentes de todo el almidon en si. La
gelatinizacion del almidén es una propiedad importante, porque indica un cambio
en su estructura cristalina y en su funcionalidad. Existen varios métodos para
determinar las propiedades del almidén, por ejemplo la gelatinizacion es posible
determinarla mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC, por sus siglas en

inglés Differential Scanning Calorimetry).

A través de un analizador rapido de viscosidad (RVA, por sus siglas en
ingles Rapid visco Analyzer) es posible determinar diversas propiedades del
almidon como la temperatura de gel o “pasto” (pasting temperature, no existe una
traduccion valida) y normalmente es comparada directamente como la
temperatura de gelatinizacion. Sin embargo algunos autores consideran que esta
temperatura esta sobre-estimada (Jin-Song, 2008). En el RVA se pueden calcular
otras propiedades del almidon como pico de viscosidad, retrogradacion y tiempo
pico, también es usado para simular procesos de la industria de alimentos y se

relaciona con la funcionalidad y las propiedades estructurales del almidon.
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En general, estos equipos son de alto costo y poco accesibles para centros
de investigacion y universidades, por tal motivo, es poco probable que puedan
adquirir estos equipos y se opta por alguna de las dos opciones de acuerdo con la

afinidad del investigador responsable.

En el estudio de un perfil de viscosidad en un sistema acuoso de almiddn-
agua, inicialmente se tienen granulos de almidon (no hidratados, debido a la baja
temperatura) suspendidos en agua; estos posteriormente sufren un hinchamiento,
gracias al incremento de temperatura y finalmente estos granulos se rompen
formando un gel con el decremento de la temperatura. Durante este proceso el

sistema cambia simple a multi-fasico.

Establecer un método que permita determinar la temperatura de
gelatinizacion (proceso micro molecular de cambio estructura), desde de un perfil
de RVA (proceso mecénico macromolecular) del almidén, a partir de una
herramienta matematica, sin aproximaciones empiricas y que halle una
temperatura de gelatinizacion comparable con la hallada por medio de un DSC,

proporcionaria una herramienta Util para las personas usuarias de este equipo.

Hipotesis
“A partir de un perfil de viscosidad aparente es posible establecer un

método para determinar la temperatura de gelatinizacion de los almidones”

Objetivo General
e Implementar un método que permita evaluar la temperatura de

gelatinizacion, a través de un sistema de medicion de viscosidad aparente.

Objetivos Particulares
A. Establecer un método para la temperatura de gelatinizacion de las mezclas de
almidon-agua a través del analisis de la primera y segunda derivada de un

perfil de viscosidad aparente (RVA) para un almidén estandar.
12



. Determinar la temperatura de gelatinizacion del almidon estandar, mediante el
uso de un calorimetro diferencial de barrido (DSC), para comparar con la
hallada en el método.

. Determinar la influencia de las concentraciones de almidén-agua en el perfil de
viscosidad del RVA y la temperatura de gelatinizacion hallada por medio del
método.

. Determinar la influencia de los perfiles de temperatura en el perfil de viscosidad
del RVA 'y la temperatura de gelatinizacion hallada por medio del método.

. Determinar la influencia del tamafio de particula en el perfil de viscosidad del
RVA'y la temperatura de gelatinizacion hallada por medio del método.

13



II.  REVISION DE LITERATURA

Para el desarrollo de este trabajo de doctorado es necesario conocer y
realizar una revision literaria acerca del almidén, las diferentes pruebas de
laboratorio realizadas a almidones; como calorimetria diferencial de barrido (DSC),
microscopia diferencial de barrido (SEM, por sus siglas en inglés Scanning
Electron Microscopy), determinacion de tamafo de particula (PSD, por sus siglas
en inglés Particle Size Determination) y analizador rdpido de viscosidad (RVA),
ademas de informacion relacionada con sobre concentraciones de almidén,

tamafos de particula y perfiles de temperatura.

Almidon

El almidon estd organizado en particulas discretas, la forma, tamafo,
morfologia, composicién y estructura macromolecular depende de la fuente
botanica. El tamafio de los granulos puede estar en un rango de 1lpum hasta
100um, su forma puede ser regular (esféricas, évalos) o irregulares.

El granulo de almiddn son particulas parcialmente cristalinas, en su interior
tiene un conjunto de polimeros de anillos, donde estos estan vinculados de forma
diferente: A) Unos tienen una tendencia lineal, con unidades de glucosa unidas por
enlaces a-(1-4) denominados amilosa; B) Otros que cuentan con las uniones
anteriormente descritas y ademas de unas ramificaciones dadas por enlaces a-
(1,6) de forma ramificada, dando como resultado una estructura muy densa y de

un elevado peso molecular llamada amilopectina.

Amilosa
La amilosa es una molécula con una masa molar aproximadamente de

1,660 538 86 x 10-27 kg. Se ha demostrado que existen algunas ramificaciones
las cuales estan unidas a la cadena lineal por enlaces a-(1-6) que se encuentran

de manera espaciada e infrecuente, lo que permite observar que se comporte

14



como un polimero lineal. En la Figura 1 se aprecia la estructura bésica de la
amilosa, de la que se dice tiene una conformacién lineal, con una orientacion
espacial en forma de hélice, con seis moléculas por giro, donde las dimensiones
dentro de la hélice son ideales para aceptar una molécula de yodo, dandose asi la
interaccion responsable de la coloracion azul de los almidones frente a este ultimo,
comunmente se usa la coloracion consecuente a dicha interaccion para cuantificar

el contenido de amilosa.

Dentro de la hélice se propicia un entorno hidrofébico, con la capacidad
de formar complejos no solo con yodo sino con alcoholes o acidos organicos.
Se ha considerado que las regiones helicoidales son relativamente rigidas y

se presentan de 10 a 15 giros por region.

('.H OH CH ,OH CH,0H
=

‘ool )

0-J N\ /|

\—-/ > = OH

c
% ;OOO}”% BEY

(¢

Figura 1. Unidad estructural basica de la amilosa

Por su contenido en amilosa, los almidones pueden ser clasificados en
diferentes grupos como son los almidones cerosos (waxy) que tienen muy poca
cantidad de amilosa, alrededor de 1-2%; los normales que contienen entre 17-24%
de amilosa y los altos en amilosa que contienen 70% o0 mas de este

polimero.

Amilopectina
La amilopectina es la molécula de mayor ramificacion dentro del almidén, la

cual se muestra en la Figura 2, formada por cadenas unidas mediante enlaces
15



a(1-4) siendo estos el 92-96% de los enlaces totales, mientras que la presencia de
enlaces a(1-6) en los puntos de ramificacion representan el 5-6% de estos, en este
polimero de caracter semicristalino, las ramificaciones se localizan
aproximadamente cada 15 o 25 unidades, aunque el rango puede excederse a
19 o 31 unidades dependiendo del contenido de amilosa en el almidén. La
relacion amilosa/amilopectina difiere entre los almidones de diferente origen
botanico la masa molar de la amilopectina varia, su estructura, composicién y
proporcion en el almidon, contribuyen notablemente en las propiedades
funcionales del almidén, como en marcadas diferencias en la propiedades
fisicoquimicas como la gelatinizacion y retrogradaciéon, por esta razéon, ha sido
estudiada ampliamente en términos de su tamafio molecular, ramificacion y

longitud de las cadenas internas y externas.

["Soas

al-6

Figura 2. Estructura de la amilopectina
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El componente mas abundante en el almidon, es la amilopectina
responsable de que el granulo presente una estructura organizada en forma de
anillos, donde dichas moléculas se alinean a lo largo de un eje imaginario que se
extiende desde el hilio (punto de origen) del granulo hasta el exterior del mismo,
ademas de poseer cierta propiedad semicristalina, formando asi dos regiones, una
cristalina y otra amorfa, que dan al grdnulo su caracteristica de birrefringencia. La
region cristalina estd formada por cadenas de amilopectina estructuradas en
racimos, mientras que la regiéon amorfa esta formada por puntos ramificados entre
la amilopectina y la amilosa. En amilopectinas provenientes de diferentes
genotipos de maiz ceroso, encontraron que aquellas que presentaban una mayor
proporcion de cadenas largas, tenian mayor tendencia a retrogradar que aquellas

gue mostraron una mayor proporcion de cadenas cortas.

Estructura interna y cristalinidad del almidén
La terminologia A, B y C se utiliza para diferenciar las cadenas y facilitar la

comparacién de los modelos de la amilopectina, cuando la longitud de cada
tipo de cadena se desconoce. No obstante que la terminologia de cadenas A,
B y C se utiliza ampliamente, la definicién de cadenas A y B es aun inconsistente,
ocasionando confusiones en la interpretacion de los resultados de los andlisis
estructurales de la amilopectina. La cadena A se enlaza al resto de la molécula a
través de un extremo reductor, la cadena B esta enlazada con una cadena A, pero
transporta otras cadenas A y/o B en uno o mas de los grupos hidroxilos primarios;
la cadena C no esta sustituida en el grupo o extremo reductor y solo existe una

cadena de este tipo por molécula.

La cristalinidad del almidén se atribuye a las cadenas lineales de
amilopectina conformadas en dobles hélices, las cuales forman modelos de
estructuras ordenadas que son entidades cristalinas, donde se presentan dos tipos
de patrones de difraccion de rayos x Figura 3, el tipo A con picos de mayor
intensidad de difraccion para los angulos 20 = 15 y 23, caracteristico de los

almidones de cereales. El tipo B tiene picos de mayor intensidad de difraccién
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para angulos 26 = 5, 6, 15y 24, encontrado en almidones de tubérculos y altos en
amilosa, actualmente se considera un tipo C, siendo una mezcla de los dos
primeros pero inclinandose al tipo A El arreglo de estas dobles hélices dentro
de la estructura polimorfica tipo A es relativamente compacta con un bajo
contenido de agua (4-6 moléculas de agua por hélice), el polimorfismo tipo B tiene
su estructura mas abierta, por lo tanto hay mayor contenido de agua haciéndola

una hélice hidratada (36 moléculas de agua por hélice). Spence y Jane (1999).
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Figura 3. Patrones de difraccion de rayos x de almidones A, B,y C.

Propiedades fisicas y quimicas
El didmetro de los granulos de almidén de los cereales puede variar entre

3-20um, el almidén de palma tiene un didmetro medio de 50um. Todos los
granulos naturales son birrefringentes y observados con luz polarizada muestran
una sombra caracteristica en forma de cruz (cruz de malta) en el centro
morfoldgico del grano, asi se pude apreciar que hay un alto grado de orientacion
molecular. Los granulos de almidon se hinchan progresivamente cuando se
calientan en agua a 60-70 °C; se disuelven los polimeros lineales mas cortos; a
temperaturas mas altas, los granulos se gelatinizan. Con la gelatinizacion se

pierde birrefringencia, se desintegra el granulo y se forma una pasta, un gel o una
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solucién segun el origen y la concentracion del almidon. Las propiedades
coloidales méas importantes del almidon en dispersion o en solucidén acuosa son la
transparencia, el color, la viscosidad, fluencia, resistencia del gel, potencia

adhesiva y capacidad de formar pelicula.

El almidén es un absorbente eficaz de los aceites, los acidos grasos, el
agua; este cuidadosamente desecado absorbe hasta 30% de humedad, segun la
humedad relativa del aire; gran parte de esta agua es firmemente retenida por

enlaces de hidrogeno en los hidroxilos de las moléculas de almidoén.

La propiedad quimica del almidon que en la actualidad tiene mayor
importancia industrial, es la relativa facilidad con que su enlace polimérico es
hidrolizado por las enzimas y por los &cidos, como sucede con las maltodextrinas
que son elaboradas por hidrolisis acidas o enzimatica de los almidones,
empleadas como una alternativa efectiva de bajo costo en la seleccion de

materiales para la micro-encapsulacion.

En la industria del almidén es de vital importancia determinar sus diferentes
propiedades, estas van a determinar su uso. Con este propésito se han disefiado
diferentes equipos y metodologias entre ellas destaca el RVA. En ellos se simulan
los diferentes procesos que puede llegar a tener el almidén, durante su uso en la

industria, inclusive durante su ciclo de vida.

Los almidones pueden llegar a tener diferentes formas y tamarios la Figura
4 muestra almidones de diferentes fuentes, en los cuales se puede apreciar, que
el tamafo y forma de granulo puede variar drasticamente otorgando al almidén
diferentes propiedades y comportamientos por ejemplo en el perfil de viscosidad
del RVA.
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Figura 4. AImidén de diversas fuentes a) arracaha blanca b) achira c) yuca d)
platano

Gelatinizacion
La gelatinizacion es una propiedad en la cual el almidon, al estar en

presencia de un solvente y calor, ocasiona una disrupcién en el orden molecular
dentro del granulo. La Figura 5 muestra el proceso de gelatinizacion que ocurre
en un grano de almidon. Inicialmente las dobles hélices de las moléculas se
encuentran desordenadas (A), si a estas dobles hélices se les suministra o esta en
presencia de un solvente (normalmente agua) y/o calor, pueden llegar a absorber
una cantidad pequefia de solvente ocurriendo una transicion de desorden-orden
(B), que puede llegar a ser reversible si la temperatura alcanzada es baja (por
debajo de 60 °C). Finalmente, si a estas dobles hélices ya ordenadas se les

continua el suministro de calor, ellas absorben el solvente ocasionando su
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disrupcion y terminando el proceso conocido como gelatinizacion del almidén,

donde estan dobles hélices terminan como cadenas ramificadas.

Calor y/o
——
Solvente

Figura 5. Proceso de gelatinizacion del almidén

La temperatura de gelatinizacion de un almidon puede variar con la
concentracion almidon-agua, el tamafio de particula y la forma del grano del
almidon, como se demuestra mas adelante. Ademas la rampa de calentamiento

puede afectar las mediciones, si esta se realiza con alta raz6n de cambio.

DSC

Pineda-Gomez et al. (2012) realiz6 una caracterizacion fisicoquimica de
harinas tradicionales y comerciales de maiz preparados con maiz trillado, en el
cual hallaron las harinas tienen un bajo contenido de grasa, fibra y minerales, sin
embargo, la proteina sufre pequefios cambios en relacién con la del maiz trillado.
Las harinas comerciales, se caracterizan por tener un tamafio de particula grande.
Los andlisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) mostraron que las harinas
tradicionales estan gelatinizadas, sin embargo en el caso de las harinas
instantaneas comerciales (CICFs), algunos granulos de almidon retienen

parcialmente su estructura y otros conservan su integridad, este comportamiento
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fue asociado con cambios estructurales mostrados. Un andlisis de las
caracteristicas reoldgicas con base en las curvas de viscosidad aparente (RVA)
fue hecho para estudiar la viscosidad aparente de estas harinas. Las harinas
instantaneas comerciales muestran rapida absorcion de agua a baja temperatura y
mayores valores en el pico de viscosidad que las harinas de maiz trillado. En el
caso de las harinas tradicionales, el perfil de viscosidad muestra que el almidon ha

sido gelatinizado totalmente.

Se puede determinar la gelatinizacion de un almidén en un DSC, Yamin,
Svendsen y White, 1997, determinaron que los picos endotérmicos para almidones
de maiz oscilaban entre 68 y 85 °C. Estas temperaturas también pueden ser

alcanzadas en un RVA.

Karim et al. (2000) explica que realizar un estudio de la retrogradacion del
almidon por medio de calorimetria diferencial de barrido (DSC), tiene las
siguientes ventajas:

e Es aplicable a cualquier contenido de agua.

e Permite determinar de forma directa la energia requerida para la
retrogradacion del almidén.

¢ No hay cambios en el contenido de agua durante la prueba, debido
al sellado que tienen los recipientes en los que se llevan a cabo las
pruebas.

e No consume mucho tiempo.

e Se realizan en muestras muy pequefas (10 mg aproximadamente).

Segun el mismo autor, la desventaja que tiene es te método es el alto costo

inicial del equipo y los costos de funcionamiento de este.

El DSC es un equipo util para encontrar la temperatura de gelatinizacién de
los almidones, pero su alto costo inicial asi como de funcionamiento, lo hacen

poco accesibles para muchos investigadores e industria.
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RVA

El RVA es un equipo ampliamente conocido y usado por los cientificos e
industrias dedicados a los almidones. Su funcionamiento y perfil de viscosidad, asi
como los pardmetros que se pueden extraer de él, han sido estudiados
suficientemente. La Figura 6 muestra un perfil de viscosidad aparente de un RVA,
este perfil es presentado en inglés porque la mayoria de sus términos no tienen
una traduccion adecuada. El eje de las abscisas (X) muestra el tiempo de la
prueba, el eje coordenado Y a la derecha es la temperatura, la linea punteada es
el perfil de temperatura bajo el cual se corre la muestra; finalmente el eje
coordenado Y a la izquierda es la viscosidad aparente medida por el equipo. Cada
uno de los pardmetros presentados son calculados por el software del equipo. La
Figura 6 es mostrada en ingles debido a que los pardmetros encontrados en un

RVA no tienen una traduccidn generalizada en espariol.

Pasting temperature (temperatura de gel o pasto): Algunos autores la
asumen como la temperatura de gelatinizacion, es la temperatura a la cual los
granos de almidon estan absorbiendo agua y estan empezando el proceso de

hinchamiento.

Peak time (tiempo pico): Es el tiempo en el cual ocurre la viscosidad

maxima.

Peak Viscosity (pico de viscosidad): Es el registro de viscosidad maxima, de
acuerdo con el manual de usuario del RVA, en este punto la mitad de los granos
estan totalmente hinchados y la otra mitad han empezado a exudar sus cadenas

de amilosa y amilopectina que estaban en los granulos.

Holding strength (fuerza de cohesion): Asociada a la viscosidad media

23



Breakdown (ruptura): También conocida como caida de viscosidad y es la

diferencia entre la viscosidad maxima y la viscosidad media.

Final viscosity (viscosidad final): Es la viscosidad a la cual llega la muestra

después de finalizar la prueba

Setback (restitucion): Es la diferencia entre la viscosidad media y la

viscosdad final, esta asociada con la retrogradacion del almidén.
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Figura 6. Perfil de viscosidad aparente de un RVA

Desde el punto de vista mecanico, los RVA son viscosimetros de cilindros

conceéntricos, con la variante que el cilindro interno es un agitador o impulsor de

una hélice, en el cual se fija la velocidad de corte (las revoluciones por minuto,

rom) y se mide el torque ejercido sobre la muestra. Acosta-Osorio et al., (2011),

muestra las consideraciones que se deben tener para fijar las revoluciones en un

RVA y explica porque son 160rpm.
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Los viscosimetro de cilindros concéntricos se han desarrollado con la teoria
de ndmeros adimensionales y el teorema de Pi-Buckingham que aplic6 Rushton,
Costich y Everett, 1950, para la agitacion de tanques. Posteriormente Metzner y
Otto, 1959, y Metz, Kossen y van Suijdam, 1979, aplicaron los resultados a un
viscosimetro de cilindros concéntricos, pero realizaron simplificaciones que no

permiten establecer condiciones de operacion.

El RVA esta registrado bajo patente en tres oficinas diferentes: Estados
Unidos de Norte América (4879897), Canada (1281515) y Europa (0233923) las
cuales son iguales solo cambia el numero y hacen referencia solamente al
dispositivo mecanico, sin mencionar la electrénica, software ni modelo
matematico. Ademas esta patente incluye el método de medicién de viscosidad

aparente.

Existe muchos trabajos reportados en los cuales se utiliza el rva para
estudiar los almidones a continuacion se van a citar algunos de los trabajos que se
han realizado en los RVA y se ha involucrado distribucion de tamafio de particula,
concentracion, diversas fuentes botanicas, perfiles de temperatura, asi como como

herramientas matematicas y empiricas para diversos fines.

Meadows (2002) analizé el proceso de gelatinizaciéon del almidén de
harinas de arroz estudio las curvas de viscosidad aparente (RVA) y su primera
derivada. La primera derivada se utilizé para determinar las razones de cambio del

proceso de gelatinizacion.

Jing-Song (2008), determina la temperatura de gelatinizacion de almidones
de arroz a partir de una aproximacion empirica para hallar la temperatura de
gelatinizacion de un perfil de viscosidad (RVA), ademas afirma que las
temperaturas de pasto (pasting temperatura), halladas mediante el software del
RVA, son relacionadas directamente con la temperatura de gelatinizacion y

normalmente esta sobreestimada para los almidones de arroz.
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Los perfiles de viscosidad, realizados en los RVA, son usados para simular
el procesamiento del almidéon y estan correlacionados con las propiedades

estructurales y funcionales Copeland, Blazek, Salmany Tang, (2009).

Segun Palacios-Fonseca et al. (2009), para tamafios de particulas grandes,
la viscosidad maxima desarrollada en un perfil de RVA es inferior, esto se debe

a niveles mas bajos de absorcion de agua.

Cornejo et al. (2010) presentaron una caracterizacion fisico-quimica
y viscosidad aparente de las harinas comerciales de maiz nixtamalizado (CNCF) y
harinas tradicionales de maiz nixtamalizado (TNCF) que se adicionaron con el
polvo de nopal. encontrando que el perfil de viscosidad aparente presenta cambios
desde el inicio de la prueba, concluyendo que esto se debe a la presencia de

gomas provenientes de la harina de nopal.

Fernandez et al. (2010) analiz6 los efectos del contenido de calcio en
harinas de maiz nixtamalizado, para diferentes tiempos de reposo, en el perfil de
viscosidad aparente (RVA). Encontraron que para una distribucion de tamafos de
particulas grandes (PSD) (malla R-40), a mayor contenido de calcio se inhibe la

gelatinizacion del almidén, ademas, desarrollan un mayor pico de viscosidad.

El RVA es un equipo costoso poco flexible y en el cual los resultados, en la
gran mayoria de ocasiones, son interpretados desde un punto de vista
fenomenoldgico por falta de un entendimiento completo acerca de lo que mide el
equipo y que pasa durante esta medicion. El alto costo de los RVA (cuarenta mil
dolares) no permite a grupos de investigacion e incluso a industrias, acceder a
ellos, donde puedan realizar perfiles de viscosidad. Ademas, estos equipos son
como “cajas negras” en los cuales se corre la muestra y entrega resultados sin

que las personas que realizan las corridas entiendan que mide el equipo.
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Acosta-Osorio (2009) describié como encontrar la ecuacion de potencia
para un sistema determine de la viscosidad aparente, a partir de la teoria de

nameros adimensionales y el teorema de Pi-Buckingham, esta dada por:

P, = KcRe™Fr" (1)

Donde Po representa el nimero de potencia, Re es el numero de
Reynolds, Fr es el numero de Froude y Kc es una constante que involucra los
parametros mecanicos, geométricos y electronicos del sistema y que como se ve

mas adelante representa la funcion instrumental o de escalonamiento del sistema.

Acosta-Osorio (2009) desarrollo el trabajo centrado encontrar un modelo
matematico para la solucion uUnica del sistema (ecuacion 1) y el entendimiento
profundo de cada una de las variables del modelo de Buckingham que determinan
el célculo de la viscosidad aparente.

Esta solucién unica depende inicialmente instancia, de encontrar los valores
iniciales de constantes geométricas que involucran el disefio mismo del sistema, la
primera constante fisica que fija diferentes soluciones, es la escogencia de el
diametro de la impeler que esta ligado con los valores posibles del numero de
Reynolds y el nimero de Froude, a partir de la escogencia de un diametro inicial
se discute y analiza cada uno de los términos de la ecuacion de potencia que
conduciran al disefio final de un sistema que permita a temperatura ambiente

determinar la viscosidad aparente de fluidos no Newtonianos de baja densidad.

Andlisis del numero de Froude
Como es evidente en la ecuacion 1, la ecuacion de potencia tiene infinitas

soluciones, debido a todas las combinaciones tanto de potencias como de

constantes, en el caso del elemento de la solucién que involucra el numero de
Froude (Fr"), n puede tomar valores entre cero e infinito.
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Fr=— (2)

El nimero de Froude se puede interpretar fisicamente como la relacion
existente entre fuerzas centrifugas provocada por la rotacion del sistema
(agitacion) y la aceleracion de la gravedad, la ecuacion 2, se puede re-escribir de

la siguiente manera:

2 2
Fr = 2N° _ Do” _ ac (3)
g 2ng  Tg

Donde w representa la frecuencia angular de rotacion del agitador o
impeler, ac es la aceleracion centrifuga y g representa el valor de la gravedad

(aceleracion).

El nimero de Froude, de acuerdo a Metzner y Otto (1957) mide la variacion
del flujo, debido a cambios en la superficie libre del fluido. Cuando el nimero de
Froude es igual a uno, la velocidad de la onda superficial es igual a la velocidad
del fluido, el flujo esta4 en estado critico. Cuando el numero de Froude es menor
gue uno, la velocidad del flujo es menor que la velocidad de la onda, el flujo es
considerado sub-critico. Si el nimero de Froude es mayor a uno la velocidad del

flujo es mayor que la velocidad de la onda y el flujo esta es estado super critico.

Analizando la ecuacién 1, si el nimero de Froude es igual a uno, no es
necesario determinar la potencia n, asi la ecuacion se puede re-escribir de la

siguiente forma:

Py = KcRe™ (4)

Para que el niumero de Froude sea uno, es necesario que exista una

relacion Unica entre la aceleracion centrifuga y la gravitacional, esto es:
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DN? =g (5)

Con la ecuacion 5 se puede calcular la velocidad angular (N) a partir del
conocimiento del diametro del impeler. La Figura 7 muestra una simulacion del
namero de Froude en funcién de la frecuencia, a partir del uso de diferentes
diametros para el disefio del sistema. Por ejemplo para un impeler de 0.05 m,
asumiendo un numero de Froude igual a uno y una gravedad de 9.81m/s2, la
frecuencia de giro en revoluciones por minuto son 134, es el punto de cruce de las

lineas horizontal y vertical en la Figura 7.

Froude vs Revolutions
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Figura 7. Simulacion de el numero de Froude vs N (rpm), para diferentes
diametros utilizado s en el disefio de un sistema.
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En la Figura 7 se puede observar, que para cada uno de los diametros y
Froude igual a uno, las rpm son diferentes, esto hace que la solucién se fije con
las rpm o el diametro del impeler, o sea para cada diametro de impeler solo hay

unas rpm que satisfacen el modelo descrito hasta el momento.

En términos de desarrollo de un sistema para medir viscosidades aparentes
en almidones, se pueden encontrar que un RVA utiliza contenedores e impeler

estandar.

Teniendo en cuenta las dimensiones del impeler y el contenedor; para un
fluido con determinada densidad, el nimero de Froude establece la frecuencia de
operacion para un didmetro especifico del contenedor, sin embargo, es necesario
determinar la cantidad de fluido que esta por encima del impeler para que no
produzca menisco o el sistema deje de ser coherente es decir, debido al bajo
contenido de fluido y alta velocidad angular del sistema este presente
desprendimiento de partes del fluido, esto quiere decir que la altura del impeler y
el diametro del contenedor fijan la cantidad de fluido necesario para evaluar la

viscosidad aparente.

Para diferentes frecuencias de giro y cantidad de fluido, la turbulencia
(menisco), se forma a diferentes rpm, esto quiere decir que para ciertas rpm, la
altura de liquido por encima de la superficie del impeler es Unica, si se quiere

conservar el valor de Froude igual a uno.

Para hallar la viscosidad de almidones, el sistema cambia con el tiempo;
al aumentar la temperatura del sistema, la mezcla de agua y almidon va
cambiando, al inicio el almidon estad suspendido en el agua y a medida que la
temperatura aumenta el almidén se hidrata (absorbe agua), en algidn momento su
capacidad de absorber agua llega a su limite (por encima de la temperatura de
gelatinizacion) y se rompe formando un fluido diferente y donde la distancia entre
el agitador y la altura o nivel del liquido cambia con el tiempo.
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Hasta el momento, con el estudio del nimero de Froude, se ha analizado
las condiciones mecanicas y geométricas del sistema, sin tener en cuenta las
caracteristicas fisicas del fluido, estas caracteristicas del fluido influyen en el

namero de Reynolds.

Anélisis del nUmero Reynolds

En la seccion anterior se analizé el numero de Froude, se establecieron
las condiciones de operacion del sistema, a continuacion se hace un analisis de la
ecuacion 4 que conduzcan al disefio e implementacion de un sistema para la

medicion de la viscosidad aparente.

P, = KcRe™ (6)

El nimero de Reynolds de acuerdo al teorema de Buckingham esta dado

por:

pND?

Re = (7)

En esta ecuacion los pardmetros N y D, estan fijos por el numero de
Froude, p es la densidad del sistema bajo estudio y u es la viscosidad aparente
del sistema que son caracteristicas del fluido (muestra) bajo estudio. La Figura 8
es una simulacion de la viscosidad aparente de un fluido en funcién del numero de
Reynolds, la escala del numero de Reynolds es de 0 a 10, este rango es donde el
flujo se considera laminar, B. Metz et al (1973), ademas las simulaciones se
hicieron para densidades desde 700 hasta 3500 kg/m3, rango en el cual varian las
densidades de diferentes compuestos desde aceites hasta estucos pasando por

almidones.
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La se interpreta como el rango de viscosidades que se pueden medir de
una determinada sustancia (densidad), si se fijan la frecuencia de giro al escoger

un diametro de impeler.

Viscosidad vs Reynolds
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Figura 8. Grafica de Viscosidad en funcién del numero de Reynolds a
diferentes densidades

En la ecuacion 4 es necesario fijar el valor de la potencia m, Rushton et al
(1952) determiné experimentalmente que la pendiente en una gréfica logaritmica
de Po = f(Re) es menos uno (-1), para numeros de Reynolds menores a 10, esto

quiere decir gue m es igual a menos uno.

Analisis de Kc
En la ecuacién 4el término Kc, aparece como una constante y la ecuacion

8 expresa esta constante como:

S ONCRONONENGA ®)
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Donde Kc depende de la geometria del equipo. Todos los valores de la
ecuacion 8 se pueden fijar al escoger las caracteristicas fisicas del impeler,
excepto la altura del liquido (H) y la distancia desde el fondo del recipiente al
impeler (C), ademas los exponentes X1, X2, X3, X4, X5 y X6, pueden tomar el
valor de uno si no hay contacto quimico entre las superficies del impeler, el

tanque y el fluido.

Andlisis del numero de Potencia
El nimero de potencia se expresa por medio de la ecuacion 9, de la

siguiente forma:

P
Po = —Sops 9)

Donde P es la potencia del motor, remplazando P=VI, donde V es el
voltaje e | es la corriente en la ecuacion 9, el nimero de potencia se puede re-

escribir como:

p =L (20)

© ™ pN3DS

Si se fija el valor del voltaje, que depende de las caracteristicas del motor
utilizado, del diametro del impeler, el cual fija el valor de la frecuencia (nUmero de
Froude) y se conoce el fluido (densidad) es posible realizar una simulacion del
namero de Potencia contra la corriente, se determina que para diferentes fluidos el

rango de operacion del equipo cambia.
Es decir, en el desarrollo e implementacion de un sistema, la funcion de

respuesta esperada es el cambio de la corriente del sistema empleado para medir

la viscosidad aparente.
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Si se tiene un sistema calibrado en aire o en un liquido de calibraciéon con
propiedades conocidas, cuando se desee estudiar los valores de viscosidad
aparente de cualquier fluido usando un medidor de viscosidad aparente, el cambio
en la correine del sistema es proporcional a los cambios en la viscosidad aparente
del sistema. Si se tiene un sistema que pueda controlar la temperatura del fluido,
cada valor de corriente medida es directamente una medida de la evolucién

temporal del sistema como funcion de los cambios de temperatura del mismo.

La ecuacion 4 es el resultado de remplazar los nUmeros adimensionales
de Reynolds, Froude, Kc y Po y aplicar el teorema de Buckingham, con ella es
posible encontrar la viscosidad aparente de un fluido en funcion de la potencia que
demanda el motor, para una frecuencia establecida por un diametro de impeler
escogido. Cada uno de los numeros adimensionales representa el escalonamiento
en general del sistema, Kc es el escalonamiento de la geometria del sistema, Fr
es el escalonamiento de las condiciones de operacion del sistema, Re es el
escalonamiento del fluido y Po es el escalonamiento del motor, por tal motivo se
puede afirmar que con la ecuacion 11 es posible hallar la viscosidad aparente de
cualquier fluido, que no reaccione quimicamente con los componentes del sistema

(impeler y contenedor), si se escogen adecuadamente los parametros del sistema.

VI
Na = Kenzps

(11)

Con la descripcién completa del modelo matematico aplicable a aun RVA,
se pretende tener un entendimiento de la medicion realizada en este equipo con el
fin de poder plantear una correlacion entre la medida de viscosidad aparente y la

temperatura de gelatinizacion.

El objetivo de este trabajo es poder determinar a partir de un perfil de

viscosidad en un RVA, la temperatura de gelatinizacion de los almidones. El RVA
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es un equipo mas economico (casi a mitad de precio que el DSC) y permite

encontrar otros parémetros importantes.
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[ll.  DESARROLLO EXPERIMENTAL

El diagrama de la Figura 9 describe claramente la secuencial del proyecto,

la descripcion de cada una de sus partes est4 a continuacion.

Almidoén estandar
(SS)

Determinacion del tamafio
de particula (PSD)

Microscopia electrénica de
barrido (SEM)

Diferentes Concentraciones Almidén propio
Diferentes Temperaturas Tamafio de particula

Calorimetria diferencial
de barrido (DSC)

Perfil de Viscosidad (RVA)

Método
Acosta-Rodriguez

Figura 9. Diagrama del desarrollo experimental realizado.

Almidén estandar (SS)

Las pruebas, excepto la de tamafo de particula, se realizaron con el

almidon estandar de Newport Scientific Pty, Australia, con numero de parte
36



102102, el cual es utilizado para verificar la calibracion del RVA. Este almidon fue
adquirido en el laboratorio de fisico-quimica de alimento del Centro de Fisica
Aplicada y Tecnologia Avanzada (CFATA) de la Universidad Nacional Autbnoma

de México (UNAM), campus Juriquilla.

Determinacion del tamafio de particula (PSD)

Las diferentes pruebas de tamafio de particula fueron efectuadas en un
Mastersizer MS2000 de Malvern Company (United Kigdom). La determinacion del
tamafo de particula fue realizada en vacio en el modulo de dispersién en seco
para polvos, denominado por los fabricantes como Scirocco, con 2 bares de
presion y una razén de alimentacion del 50%, 6 gramos de las muestras fueron
utilizadas y los valores reportados corresponden al promedio de tres mediciones.
Estas mediciones fueron realizadas con la empresa Malvern de México S.A. de
C.V. en el laboratorio que tienen en la Universidad Autébnoma Metropolitana

(UAM), campus Iztapalapa.

Microscopia electrénica de Barrido (SEM)

La morfologia de las muestras fue inspeccionada usando el microscopio
electrénico de barrido JEOL JSM-6060LV, Japan. Las muestras fueron cubiertas
con oro y excitada con 20 kV, las pruebas fueron realizadas en el laboratorio de
propiedades morfolégicas delos materiales del Centro de Fisica Aplicada y
Tecnologia Avanzada (CFATA) de la Universidad Nacional Autbnoma de México

(UNAM), campus Juriquilla.

Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Las muestras fueron selladas herméticamente en recipientes de aluminio y
estabilizadas a temperatura ambiente durante 30 minutos, posteriormente

calentadas a la rampa de temperatura determinada para el experimento disefiado.
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Las muestras fueron corridas en un calorimetro Q100 de TA Instruments. DSC
determina de manera precisa el rango de temperatura en el cual ocurre la
gelatinizacion, este rango se pueden destacar tres puntos importantes que son: al
inicio (To), al final (Te) y en el pico de la temperatura de gelatinizacion (Tg). Estos
puntos fueron obtenidos en el software Universal Analysis de TA instruments. Los
experimentos de DSC fueron corridos en la Universidad Nacional de Colombia

(UNAL), sede Manizales, en el departamento de fisica y quimica.

Viscosidad Aparente

Los perfiles de viscosidad aparente de las suspensiones de almidén-agua
para diferentes concentraciones, fueron obtenidas usando un Super RVA-4 de la
empresa Newport Scientific Pty, Autralia. Las muestras fueron ajustadas para un
contenido de humedad del 14% y agua destilada fue adicionada para mantener un
peso total constante de 28 g. La rampa de temperatura fue programada de
acuerdo al disefio del experimento a realizar, al igual que el tiempo total del perfil
de temperatura. Las mediciones de viscosidad fueron realizadas el laboratorio de
propiedades reoldgicas del Centro de Investigacion y Estudios Avanzados del IPN
(CINVESTAYV), campus Querétaro.

Método Acosta-Rodriguez

El método Acosta-Rodriguez es el proceso por el cual se determina la
temperatura de gelatinizacién a partir de un perfil de viscosidad. Para esto, es
necesario calcular la primera y segunda derivada de este perfil el cual se hace por

medio de un software comercial de libre distribucion.

Diferentes Concentraciones

Para estudiar el efecto de la concentracion de agua en el perfil de RVA, las

siguientes muestras fueron analizadas:
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a) 1 gdealmidény 27 g de agua (96.4% de humedad).
b) 2 g de almidény 26 g de agua (92.8% de humedad).
c) 3 gdealmidony 25 g de agua (89.3% de humedad).
d) 4 g de almidény 24 g de agua (85.7% de humedad).
e) 4.5 g de almidény 23.5 g de agua (84% de humedad).

La temperatura inicial del sistema fue de 50 °C y se mantuvo constante por
un minuto, después se calenté en 7.5 min de 50 °C a 92 °C, se conservo a esta
esta temperatura durante 5 min y posteriormente fue enfriada hasta 50 °C en 7.5
min. Finalmente estuvo a esta temperatura durante 2 min. El tiempo total de la

prueba es de 23 min.

Diferentes Temperaturas

Para estudiar el efecto de la velocidad del calentamiento en el perfil de
RVA, se realizaron los experimentos con diferentes perfiles de temperaturas, los
cuales se corrieron con 4 g de almidén y se adicioné agua, para un peso total de
28 g. La temperatura inicial y final fue 50 °C, la mayor temperatura fue alta 92 °C.
La Figura 10 ilustra los diferentes tiempos del perfil de temperatura y la tabla 1

muestra cada uno de esos tiempos, para cada uno de los experimentos.
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Figura 10. Gréfica ilustrativa para los diferentes perfiles de temperatura.

Tabla 1. Tabla descriptiva de los perfiles de temperatura

Tiempa Total | 5 (min) tz (min} tz (min) ty (min) t= (min} | Rampas (°C/min)
13 1.1 a7 25 3T 2.0 11.45
18 11 54 3.9 55 2.0 7.59
23 1.1 7.5 51 74 2.0 563
28 11 9.4 6.1 9.4 2.0 447

Diferentes Tamafos de Particula

Para estudiar el efecto del tamafio de particula del almidon en el perfil de
RVA, se obtuvo almidén usando el método propuesto por por Jy et al. (2003), 400
gr de maiz puma (Monsanto-México) fueron limpiados y remojados en 500 ml de
solucion al 1% de metabisulfito de sodio (0.67% SO;) a 30 °C durante 24 horas. El
pericarpio y el germen se removieron manualmente; el endospermo se agitd y lavd
con agua destilada con el fin de reducir el contenido de grasa y fibra.
Posteriormente 200 ml de agua de endospermo fueron licuados por 4 minutos y la

parte superior retirada inmediatamente termina el proceso de licuado, esto es para
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eliminar grasa, fibra y proteina. La suspension se filtra con el kit de mallas 30 U.S.
y para el experimento se utilizaron los tamafios 40, 50, 60, 80, 100 y plato. A
continuacion fueron secada en un horno al vacio con 10 Torr de presién y a una
temperatura de 40 °C para evitar dafios en el almidén. Las muestras secas se

molieron para obtener la distribucion de tamafio de particula final.

La temperatura inicial del sistema fue de 50 °C y se mantuvo constante por
un minuto, después se calenté en 7.5 min de 50 °C a 92 °C, se conservé a esta
esta temperatura durante 5 min y posteriormente fue enfriada hasta 50 °C en 7.5
min. Finalmente estuvo a esta temperatura durante 2 min. El tiempo total de la

prueba es de 23 min.
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IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Como se expresé anteriormente todas las pruebas se realizaron con el
almidén estdndar (SS) de Newport Scientific Pty, Australia, con nimero de parte
102102, excepto la de tamafio de particula. Los resultados a las pruebas hechas a

este estandar son:

Determinacion del tamafio de particula (PSD)

La Figura 11a ilustra la prueba de tamafio de particula realizada para la
muestra SS. Para la prueba fueron necesarios 6 gr de muestra y los parametros
del equipo fueron 2 Bar de presion y 50% de tasa de alimentacion. El valor
promedio del grano de almidon es 12.33 £ 2.23 um.

Microscopia electrénica de Barrido (SEM)

La Figura 11b ensefia la morfologia de la muestra SS, la cual fue
inspeccionada usando el microscopio electrénico de barrido JEOL JSM-6060LV,
Japan. La muestra fue cubierta con oro, excitada con 20 kV y con un aumento de
2500x.

En la microscopia se puede observar que el almidéon estd en granulos
individuales y no en cumulos, ademas, el tamafio medio de estos granos es de 12

pm aproximadamente, como lo demostraron las pruebas de PSD.
Los granos de almidon no tienen una forma particular; sin embargo, todos

los granos son homogéneos en su forma mas no en su tamafio, esto mismo se

encontré en la prueba de distribucion de tamafio de particula.
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Figura 11. a) Determinacion del tamafio de particula, de acuerdo al software
del mastersizer 2000; b) microscopia diferencial de barrido de la muestra de
almidon SS.

Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La Figura 12a ensefa el termograma DSC para suspensiones de almidon-
agua para diferentes contenidos de humedad (70, 75, 80, 84 y 87) y una taza de
calentamiento de 5.7 °C/min, esta rampa de calentamiento es la misma utilizada
para los experimentos de RVA (excepto los denominados como diferentes
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temperaturas). Los termogramas fueron divididos en 3 diferentes regiones, de
acuerdo al comportamiento térmico. La regién | corresponde a rangos de
temperaturas entre 50 y 56 °C, en el cual no se presentan cambios en el
termograma, esto indica que no existen reacciones ni endotérmicas ni
exotérmicas. En la region |l tiene lugar una reaccion endotérmica, esta region es
definida como el rango de temperatura donde la gelatinizacién ocurre. Ademas el
orden estructural de los granulos de almidén es desorganizado y una fraccion de
amilosa es exudada. Finalmente la region Il es definida entre la temperaturas
después de la gelatinizacion hasta el final de la prueba, en la cual, no se exhiben
cambios térmicos. Estas condiciones indican que todo el sistema se gelatiniza,
formando una nueva fase compuesta por granulos de almidén gelatinizado, la
amilosa y el agua.

La Figura 12b ensefia los rangos de temperatura Te-To como funcion de la
concentracion. En esta es evidente que este rango decrece cuando aumenta el
contenido de agua. La Figura 12c ensefia la temperatura de gelatinizacién (Tg)
como funcion del contenido de humedad; en esta es evidente que el contenido de
agua no tiene influencia en el pico de gelatinizacion, pero si en el rango (Figura
12b).
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Figura 12 a) termogramas DSC para diferentes concentraciones; b) Rango de
temperatura Te-To en funcion del porcentaje de humedad; c) Tg en funcion del
porcentaje de humedad.

Viscosidad Aparente

La Figura 13a, b y ¢ muestran un perfil caracteristico de viscosidad
aparente para suspensiones almidon-agua, asi como la primera y segunda
derivada en funcion del tiempo, para una muestra de 4 g de almidon y 24 g de
agua. Con el fin de entender los cambios en el perfil de viscosidad aparente, este
se dividi6 en cinco diferentes regiones de tiempo teniendo en cuenta los
comportamientos DSC mostraron en la Figura 12 (regiones I, 11 y Ill). En la region |
no hay cambios en los valores de viscosidad en funcion de la temperatura y el
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tiempo. EI mismo comportamiento se observa en la primera y segunda
derivada. Desde el punto de vista fisico, los granulos de almidon no presentan
absorcion de agua y, mediante la inspeccion directa de la Figura 12, no hay

cambios térmicos.

La region Il del perfil RVA, se caracteriza por la absorcién de agua de los
granulos de almidén, debido al incremento de la temperatura, y se rige por el
proceso de gelatinizacion, se nota, sin embargo, que para la primera parte de esta
region (antes de Tg, ver Figura 12) el sistema RVA no es sensible a los cambios
térmicos en los granulos de almidon. Esta respuesta se debe a que el sistema de
RVA, detecta el torque de la suspension almidon-agua. En la segunda parte (Tg a
Te) el perfil RVA presenta una dependencia no lineal en funcién del tiempo. En

esta region, el sistema RVA puede medir el final del proceso de gelatinizacion.

La subdivision de la region Il es confirmado por la inspeccion directa de las
Figura 12a y Figura 13. El ancho de la Il regidn se reduce a medida que aumenta
el contenido de agua (ver Figura 12b). EI cambio del perfil de viscosidad aparente
presenta un comportamiento exponencial de la segunda parte de esta region. Esto
se confirma por la forma de la primera y la segunda derivada del perfil de RVA,
gue presentan el mismo perfil. En la regién Il de los cambios en la viscosidad se
rigen por los fendmenos de absorcion de agua y la gelatinizacion de los granulos
de almiddn, como fue confirmado por experimentos de DSC.
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Figura 13. a) Perfil de RVA y determinacion de las diferente regiones; b)
primera derivada del perfil de viscosidad; c) segunda derivada del perfil de
viscosidad.

Region 1l se caracteriza por el aumento de la viscosidad aparente, pero
una inspeccion detallada de los cambios de viscosidad se puede obtener en

términos de la primera derivada (dn, / dt), la gelatinizacion de acuerdo con DSC
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habia terminado (ver Il Region). Como resultado, algunos granos de almiddn
presentan exudacion de amilosa, que es también un fendmeno progresivo. El
sistema esta formado principalmente por la amilosa de agua, formando una nueva
semi-red con un comportamiento completamente diferente. En este punto, es muy
importante tener en cuenta que de acuerdo con el sistema de RVA, la densidad
del sistema en el perfil térmico no presenta ningin cambio, sin embargo, hay que
destacar que debido a la alta temperatura y alto contenido de agua, la densidad
del sistema tiende a disminuir. En el caso de la segunda derivada de esta region,
gue no muestra cambios significativos que indican que el sistema permanece en el

mismo estado.

Para la region 1V, la temperatura se mantiene constante, y disminuye la
viscosidad aparente del sistema. Ahora el sistema esta formado por almidon
alterado, es decir, emanaba de amilosa en una solucién de agua. No hay cambios

térmicos estan presentes en esta region.

Mientras que en la region V, la viscosidad aparente aumenta como
consecuencia del proceso de enfriamiento, y el proceso de retro-gradacion se lleva
a cabo. En las dos ultimas regiones, la primera y segunda derivada no presentan
ningun cambio, lo que significa que el perfil de viscosidad en estas regiones no es

dependiente del tiempo.

La Figura 14a muestra los cambios en el perfil de viscosidad aparente en
funcién del tiempo para la muestra de almidén, mientras que la figura 6b muestra
el Ln (ns) en funcion del tiempo para la region ll-b (4 g de almidon y 24 g de
agua). Como se mencioné antes, la dependencia exponencial entre estas
variables es evidente. Matematicamente, esta dependencia se puede expresar

como:

t
Na = No€*
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Donde t es el tiempo caracteristico, que esta estrechamente relacionado
con la absorcion de agua de los granulos de almidon. no es el valor de la
viscosidad inicial del sistema (al comienzo de la Il Region-b). Las particulas de
almidén aumentan de tamafio y permanecen intactos, ya que los cambios en su
tamafio se deben al proceso de absorcion de agua. En el caso del almidon, el
estudio de los cambios de la pendiente del perfil de viscosidad aparente puede

revelar informacién importante relacionada con el estado fisico inicial del almidon.

Region ll-b
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Figura 14. Regién llI-b a) Viscosidad en funcién del tiempo; b) Ln de la
viscosidad en funcion del tiempo.
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Diferentes Concentraciones

La Figura 15 muestra el perfil de viscosidad aparente de diferentes
concentraciones de almidon-agua, es decir, 1:27; 2:26; 3:25, 4:24, y 4.5:23.5 w /
w. Es evidente que en concentraciones bajas en almidén (1 g), la muestra exhibe
los valores de viscosidad aparente muy baja y un pico de viscosidad débil. Esto se
debe a esta concentracion el sistema se diluye y no hay conexion entre los
granulos de almidén o cumulos que estan presentes. De acuerdo con Steeneken
(1989), el aumento de la concentracion de almiddn finalmente lleva a una situacion
en la que los granulos completamente hinchados sélo tienen que rellenar el

espacio disponible.

Para concentraciones de almidon de 2, 3, 4 y 4,5 g aumenta la pico de
viscosidad, y se nota que el tiempo para sensar el proceso de hinchamiento
también se incrementa. La Il regién (véanse la Figura 12 y la Figura 13), que
corresponde a la dependencia exponencial de la viscosidad, tiene una razén de
crecimiento diferentes. Entonces, la viscosidad aparente aumenta en funcion de la
concentracion, pero el proceso de hinchamiento en cada granulo de almidon tiene

que ser el mismo.
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El efecto de llenar el espacio, debido a los aumentos de la concentracion de
almiddn, influye en la viscosidad aparente. Si el almidon aumenta la concentracion,
disminuye el espacio de llenado y el sistema pasa de una region de transicion a
una region concentrada, la viscosidad aparente de los sistemas también aumenta,
como se puede ver en el pico de viscosidad.La Tabla 2 muestra las
caracteristicas del perfil de viscosidad aparente para diferentes concentraciones

de almiddn, evaluadas tradicionalmente en un RVA.

Tabla 2. Pardmetros tradicionalmente evaluados en los perfiles de viscosidad aparente
de los analizadores rapidos de viscosidad.

Rate Pasting Pasting [ Peak Holding Final Peak Peak
Samples wiv Temperature | time | viscosity | Breakdown | strength | Setback | viscosity | time | Temperature
(9) (g/ml) (°C) (s) (mPas) (mPa s) (mPas) | (mPas) | (mPas) (s) (°C)
1 0.0370 91.05 516 80 8 72 2 74 688 91
2 0.0769 87.2 468 890 245 645 38 683 564 91
3 0.1200 79.55 384 3156 1469 1687 935 2622 516 91
4 0.1667 70.75 288 8095 4662 3433 3491 6924 468 87.2
4.5 0.1915 69.95 280 11823 7509 4314 5422 9736 440 84.6

De acuerdo con la metodologia planteada, la Figura 16a ensefia, para todas
las concentraciones, la region ll-b del perfil de viscosidad en funcion del
tiempo. Estos perfiles exhiben una dependencia exponencial de los cambios de
viscosidad como una funcién del tiempo. La Figura 16b muestra el Ln (na) en
funcién del tiempo de una curva en la que se observa la dependencia lineal entre
la viscosidad aparente y el tiempo. Esto es caracteristico de un sistema bajo la
dependencia exponencial. Utilizando los datos experimentales de Ln (ns) en
funcién del tiempo, es posible obtener un tiempo caracteristico que revela la forma

en que la viscosidad se incrementa en esta region.
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Figura 16. Region IlI-b para diferentes concentraciones a) Viscosidad en funcion
del tiempo; b) Ln (viscosidad en funcion del tiempo.

La Figura 17 muestra los valores de pendiente (una caracteristica de
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tiempo) para diferentes concentraciones de almidon-agua. De acuerdo con
Steeneken (1989), es posible identificar regimenes de transicion, diluido y
concentrado para concentraciones de almidon-agua. Con la metodologia
presentada es posible asociar un tiempo caracteristico para identificar y separar a
estos regimenes. De acuerdo con este resultado, el régimen diluido se caracteriza
por un alto valor de t, mientras que el régimen de concentracidén se caracteriza por
un bajo valor de t (alta pendiente). En cuanto a los cambios de la pendiente en
funcion del tiempo, estos regimenes presentan una diferencia de hasta un
800%. Una caracteristica importante de la Il regién, es que al final de esta region
podrian estar asociados con el final del proceso de gelatinizacién de los granulos
de almidén en la suspensidén acuosa como se puede observar en la Figura 12 para

los experimentos de DSC.
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Figura 17. Determinacion de los regimenes en funcién de la concentracion.

Diferentes Temperaturas

Para estudiar el efecto de la velocidad de calentamiento en el perfil de RVA,
se realizaron experimentos con diferentes perfiles de temperaturas, La Figura 18
muestra los perfiles de viscosidad aparente para diferentes temperaturas, como se
describié en la Tabla 1. En general los perfiles de viscosidad aparente son muy
similares para las diferentes curvas; sin embargo para tiempos cortos (13 y 18
min) al final de la etapa de temperatura constante (92 °C), se observa una cambio
brusco en el perfil de viscosidad, esto es debido al poco tiempo que tienen la

amilosa y la amilopectina para formar el gel.
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La Tabla 3 muestra todas las caracteristicas evaluadas tradicionalmente en

los perfiles de RVA.
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Tabla 3. Parametros evaluados tradicionalmente en los perfiles de
viscosidad aparente de un analizador rapido de viscosidad para
diferentes "perfiles de temperatura.

Pasting Peak Holding Final |Peak Peak
Time | Temperature | viscosity | Breakdown | strength [ Setback | viscoty | time | Temperature
(min) (°C) (mPa's) (mPa's) (mPas) | (mPas) | (mPas)| (s) (°C)
13 71.1 7921 4138 3783 2701 6484 | 272 90
18 67.75 7881 5516 2365 3823 6188 | 364 88.6
23 67.5 8095 4662 3433 3491 6924 | 468 88
28 67.35 8108 6108 2000 4819 6819 | 556 86.6

Para seguir con la metodologia planteada, la Figura 19a ensefia, para todos
los diferentes perfiles de temperatura, la region ll-b del perfil de viscosidad
aparente en funcién del tiempo. Estos perfiles exhiben una dependencia
exponencial de los cambios de viscosidad como una funcion del tiempo, tal como
se observo en la pruebas de concentraciones. La Figura 19b muestra el Ln (n,) en
funcion del tiempo de una curva en la que se observa la dependencia lineal entre
la viscosidad aparente y el tiempo. Utilizando los datos experimentales de Ln (na)
en funcién del tiempo, se obtiene un tiempo caracteristico que revela la forma en
que la viscosidad se incrementa en esta region. Es evidente que la pendiente
disminuye a medida que el perfil de temperatura aumenta (23 y 28 min), esto

sucede porque la potencia entregada es menor para estos perfiles de temperatura.

La Figura 20 muestra los valores de pendiente para diferentes los diferentes
perfiles de temperatura. Con la metodologia presentada es posible asociar un
tiempo caracteristico para cada uno de los perfiles de temperatura, es evidente
gue esta grafica vuelve a tener una forma exponencial, la cual se asocia con la

energia de activacion de la solucion almidon-agua.
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Figura 19. Region IlI-b para diferentes perfiles de temperatura; a) Viscosidad
en funcién del tiempo: b) Ln(viscosidad) en funcion del tiempo.
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Figura 20. Valores de pendiente para diferentes los diferentes perfiles de
temperatura

Diferentes Tamanos de Particula

Como se describié en la Figura 9, para efectuar los experimentos con
diferentes tamafios de particula se realizan las pruebas de microscopia electronica
de barrido (SEM) y determinacion de tamafio de particula (PSD). La figura 4.11
muestra las microscopias echas para cada uno de los almidones de diferentes
tamafios de particulas, en ellas se pueden observar que a medida que el tamafio
de particula disminuye los almidones pasan de cumulos a granulos mas sueltos y

con menor presencia de matriz proteica.

La Tabla 4 muestra los valores encontrados mediante la prueba de
determinacion de tamafio de particula (PSD), los valores encontrados
corresponden a los reportados en las mallas por los cuales fueron tamizados,
ademas se puede ver una relacién entre estos valores reportados y los cimulos y

granulos vistos para las diferentes microscopias reportadas en la Figura 21.
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Para estudiar el efecto de los diferentes tamafios de particulas en el perfil
de RVA, se corrieron los el experimentos. La Figura 22a muestra los perfiles de
viscosidad aparente para los diferentes tamafos de particulas, es evidente que
entre mayor es el tamafio de particula, el perfil es mas suave, ademas tarda mas
en desarrollar viscosidad, esto se explica en que el area de contacto es menor
para cumulos de almidén retardando la absorcion de agua. También se puede
observar que el pico de viscosidad es mucho mayor para tamafos de particulas
menores. Las Figura 22b y ¢ corresponden a la primera y segunda derivada del
perfil de viscosidad aparente. En general, estas derivadas tienen la misma
tendencia para los diferentes tamafios de particula, ademas se observa un
comportamiento similar (exponencial), donde se empieza a desarrollar viscosidad

(ver Figura 22a).

Tabla 4. Valores reportados de tamafio de particula de los almidones por el
mastersizer 2000, para las diferentes mallas

Muestra | Tamaino (pm)
R-40 447.775
R-50 339.653
R-60 224.406
R-70 195.45
R-80 148.26

R-100 129.132

R-Plato 85.317

SS 12.3325
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Figura 21. Microscopia diferencial de barrido para los diferentes tamafos de
particulas, a) R-40, b) R-50; ¢) R-60; d) R-70; e) R-80; f) R-100; g) R-plato; h)
SS.
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Para continuar con la metodologia implementada, a partir de la Figura 22a,
b y c, se calcula la region II-b, a partir de esta region se obtiene la Figura 23. La
Figura 23 muestra Ln (na) en funcion del tiempo, para la region ll-b, es claro que
las curvas son lineas rectas, demostrando nuevamente la dependencia

exponencial, como ocurrié con los experimentos de concentraciones y perfiles de
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Figura 22. Para diferentes tamafios de particulas; a) Perfil de viscosidad
aparente en funcion del tiempo; b) primera derivada en funcién del tiempo; c)
segunda derivada en funcion del tiempo.



temperatura. Es evidente que las pendientes para tamafios de particulas grandes
(R-40, R- 50 y R-60) son menores y se observa con mayor claridad que existe un

retardo en la absorcion de agua.
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Figura 23. Ln (viscosidad) en funcion del tiempo para diferentes tamafios de
particulas.

La Figura 24 muestra la pendiente de la regién ll-b en funcién del tamafio
de particula. Es evidente que tiene la forma de una curva logistica, en el cual hay
una region de transicion. Para valores de pendientes altos corresponden a
tamafos de particulas pequefios y valores de pendiente bajos corresponden a

tamafios de particulas grandes. El limite para la regién de transicion es el almidén
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con tamafio de R-60, este tamafio es en el cual | sistema RVA pide que se realicen
los perfiles de viscosidad aparente.
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Figura 24. Relacion entre la pendiente (1/1) en funcién del tamafio de particula.

Ademas de lo descrito anteriormente es posible hallar otro tipo de
correlaciones en los perfiles de viscosidad para diferentes tamafios de particulas.
La Figura 25a muestra el tiempo de retardo, en lo perfiles de viscosidad aparente,
en funcion del tamafio de particula y la Figura 25b muestra la temperatura del
tiempo de retardo en funcion del tamafio de particula. Para ambos casos las

curvas son distribuciones logisticas. Estas curvas permitirian predecir para un
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tamafio de particula determinado, en que momento desarrollaria viscosidad, a que
temperatura pasaria esto. Ademas sigue la tendencia de la malla R-60como un

limite de una regién de transicion.
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Figura 25. Relacion entre. a) tiempo de retardo; b) temperatura para ese tiempo
de retardo en funcion del tamafio de particula.

65



V. CONCLUSIONES

Se establecié un método para determinar la temperatura de gelatinizacion
(propiedad térmica micro) a partir de un perfil rapido de viscosidad (propiedad

mecanica macro).

Se determind mediante correlacion entre calorimetria diferencial de barrido
y un perfil de viscosidad aparente, que el inicio region Il-b del RVA, es el punto
donde estd el pico de la temperatura de gelatinizacion, proporcionando una
herramienta Gtil para determinar la temperatura de gelatinizacién a partir de un

perfil de viscosidad aparente.

Para perfiles de viscosidad aparente (RVA) y a partir de la primera y
segunda derivada de este perfil, se implementé una método para determinar el

paradmetro .

El parametro t representa el poder o capacidad de absorcion del almidén,
pero dependiendo del estudio que se realice, este pardmetro puede también

indicar una caracteristica especial del almidon.

Las temperaturas de gelatinizacion aumentdé a medida que la cantidad de
almidén era menor, esto corresponde a la mayor presencia del agua, que tiende a

gobernar el sistema.

Para diferentes concentraciones de almidon-agua, e implementando el
meétodo establecido, se determinaron regimenes de concentracion del almidon en
el agua. Estos regimenes son Utiles para determinar posibles usos de almidones

de diversas fuentes.
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Para diferentes perfiles de temperatura, e implementando el método
establecido, se determind el T, la grafica de Tt indica que la energia de activacion

para suspension almidon-agua no cambia con la tasa de calentamiento.

Se pudo establecer que la temperatura de gelatinizacion cambia con la

rampa de temperatura.

Se analiz6 la influencia del tamafio de aglomerados, en los perfiles de
viscosidad, donde el pico de viscosidad y el desarrollo de viscosidad es mayor

para tamafos de aglomerados pequeios.

La temperatura de gelatinizacion es menor a medida que el tamafio de
particula es menor, esto se debe a la mayor superficie de contacto entre los

aglomerados de almidén y el agua.

Para los diferentes tamafios de aglomerados de almidones, e
implementando el método establecido, se estableci6 la temperatura de
gelatinizacion para cada tamafio de aglomerado, asi como tiempo de retraso,
temperatura para ese tiempo de retraso y t. Las graficas de cada una de estas
correspondieron a curvas logisticas que indican que hay valores criticos de
tamafio de particula.
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