-

P
brought to you by i CORE

View metadata, citation and similar papers at core.ac.uk

provided by Grasas y Aceites (E-Journal)

182

Grasas y Aceites
Vol. 56. Fasc. 3 (2005), 182-187

Emulsiones tipo crema preparadas a base de leche de soja 3: Efecto de ciclos
de temperatura

Por Andrés L. Marquez, Gonzalo G. Palazolo y Jorge R. Wagner*

Centro de Investigacion y Desarrollo en Criotecnologia de Alimentos (CIDCA), Facultad
de Ciencias Exactas, Universidad Nacional de La Plata.
Calle 47 s/ny 116, (1900), La Plata, Argentina.
* e-mail: jrwagner@biol.unlp.edu.ar

RESUMEN

Emulsiones tipo crema preparadas a base de leche de
soja 3: Efecto de ciclos de temperatura.

En este trabajo se analizd el efecto de ciclos calentamiento-
enfriamiento sobre cremas preparadas a 60°C con leche de soja
en polvo reconstituida, aceite de girasol y grasa lactea y almace-
nadas posteriormente a 4°C durante 3 horas. Los ciclos consistie-
ron en un calentamiento a 40°C o 50°C (30 min) seguido de un
enfriamiento a 4°C (2 horas). En los ensayos realizados sobre
cremas formuladas con 40% de fase lipidica se observé un au-
mento de los valores de G’y G” después del ciclo 40°C-4°C, a pe-
sar de no haberse observado un aumento en el contenido de
grasa sélida. Estos resultados se atribuyen a la formacion de
agregados de gotas inducida por la fusion parcial, reordenamien-
to y recristalizacion de la grasa lactea en las gotas. Estudios de
resonancia magnética nuclear de pulsos, calorimetria diferencial
de barrido y distribucién de tamafio de particula por difraccion de
luz permitieron corroborar que el principal mecanismo de forma-
cién de agregados es la coalescencia parcial. Frente al mismo ci-
clo térmico, la crema con 20% de fase lipidica no aumento su
consistencia, dada la ausencia o formacion insuficiente de agre-
gados por el bajo numero de gotas. Ensayos similares sobre la
nata a 40°C o sobre las cremas de leche de soja a 50°C, no mos-
traron cambios reolégicos, debido a la fusién casi total de la gra-

sa.

PALABRAS-CLAVE: Ciclo térmico - Coalescencia parcial -
Crema - Emulsiones - Leche de soja - Reologia.

SUMMARY

Cream-like emulsions prepared with soy milk 3: Effect
of temperature cycling.

In this work, the effect of temperature cycling on emulsions
formulated with reconstituted soy milk, sunflower oil and high melting
point milk fat was analysed. The emulsions were prepared at 60°C,
stored at 4°C (3 h), warmed at 40°C or 50° C (30 min) and
afterwards cooled at 4°C (2h). Although solid fat content of
emulsions did not raised after tempering at 40°C, increase of G’
and G” was observed only in those formulated with 40% lipid
phase. This phenomenon was attributed to droplet aggregation
due to partial melting, recrystallization and reordering of fat
crystals in oil droplets. The main droplet destabilization
mechanism was the partial coalescence; it was corroborated by
nuclear magnetic resonance, differential scanning calorimetry and
droplet size distribution studies. On the other hand, the
consistency of 20% of lipid phase emulsion did not increased. Low
droplet concentration disfavoured the partial coalescence of
droplets. Similar assays on cream at 40°C and cream-like soy milk
emulsions at 50°C, did not show rheological modifications, due to
almost total melting of milk fat during tempering.

KEY-WORDS: Cream - Emulsions - Partial coalescence -
Rheology - Soy milk - Temperature cycle.

1. INTRODUCCION

La nata liquida (en Argentina, «crema de leche»),
ampliamente utilizada en productos de pastelera y
reposteria, aumenta su consistencia por efecto de
trabajo mecéanico. Para mantenerse liquida es nece-
sario minimizar la influencia de factores externos
gue puedan alterar la resistencia de la nata a los fe-
némenos de desestabilizacion (Mutoh y col., 2001).
La fluctuacion térmica durante el transporte y alma-
cenamiento es un factor que afecta negativamente la
estabilidad de la nata liquida, debido a que una eleva-
cién temporal de la temperatura induce un incremento
de la viscosidad o solidificacion en la nata después de
un nuevo enfriamiento (Boode y col., 1991). Trabajos
anteriores han informado que este aumento de visco-
sidad después del enfriamiento tiene lugar solo
cuando la nata se expone a temperaturas en las cua-
les la grasa sélida se funde parcialmente, mientras
gue las cremas permanecen liquidas si la fusion de
la grasa es total (Boode y col., 1991; Goff, 1997). Se-
gun Mutoh y col. (2001), el mecanismo por el cual se
produce el incremento de la consistencia de la nata
sometida a tratamientos térmicos, es el de coales-
cencia parcial.

El producto conocido como leche de soja obteni-
do a partir de granos de soja por extraccion acuosa
tiene una composicién centesimal en proteinas, hi-
dratos de carbono vy lipidos del mismo orden que la
leche vacuna. Las proteinas y los fosfolipidos pre-
sentes en la leche de soja en forma soluble o coloi-
dal poseen buenas propiedades emulsificantes que
le confieren al producto posibilidades de empleo se-
mejantes a las de las proteinas lacteas (Rhydag y
Wilton, 1981; van Nieuwenhuyzen y Szuhaj, 1998;
Liu y col., 1999).

El objetivo del presente trabajo fue estudiar el
efecto del cambio de temperatura de emulsiones tipo
crema formuladas con leche de soja, aceite refinado
de girasol y grasa lactea de alto punto de fusion, en
distinta proporcién. Se analizaron los cambios es-
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tructurales y el comportamiento reoldgico frente a ci-
clos térmicos, en forma comparativa con una nata
comercial, y el efecto de la composicién de las fases
acuosa y lipidica.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1. Materiales

La leche de soja en polvo proviene de Unilever
Bestfoods Argentina S.A.y el aceite de girasol refina-
do de Molinos Rio de la Plata S.A. (Avellaneda, Ar-
gentina). La fraccion de grasa lactea de alto punto de
fusién, GL (punto de fusién = 47-48°C) fue prove-
niente de la Universidad de Wisconsin. La nata liqui-
da (CL) se adquiri6 en un comercio local, con un
minimo de 42% de materia grasa, segun lo especifi-
cado en el rétulo. Todos los reactivos fueron de cali-
dad analitica.

2.2. Preparacion de las emulsiones

La leche de soja reconstituida (LSR) se preparé a
concentraciones de 5y 10% p/p de LS, con agrega-
do de agua destilada, 0,2% de goma xantica (X) y
0,03% de azida sodica como preservante. La propor-
cion de LSR, aceite de girasol refinado, GL y la pre-
paracion de las emulsiones se realizd segun lo
descrito en el trabajo previo (Marquez y col., 2005 a).
Las emulsiones empleadas fueron A: LS5X 40% FL
(30% GL), B: LS5X 40% FL (50% GL) , C: LS10X
40% FL (30% GL) y D: LS10X 20% FL (60% GL)
(Marquez y col., 2005 b).

2.3. Ciclos térmicos

Las emulsiones tipo crema y la nata (control) fueron
sometidas a un ciclo de temperatura: almacenamiento
a 4°C durante 3 horas, posterior calentamiento a
40°C (por debajo del punto de fusion de la GL) du-
rante 30 min., y una nueva refrigeracién a 4°C duran-
te 2 horas. Se realizO ademas un ciclo con las
mismas condiciones pero calentando a 50°C (por en-
cima del punto de fusion de la GL) con una de las
cremas.

2.4. Calorimetria diferencial de barrido
(DSC)

Las muestras fueron herméticamente selladas en
capsulas de aluminio y analizadas a 5°C/min en un
rango de 10-70°C utilizando un equipo DSC Polymer
Laboratories (Rheometric Scientific, Weston Road,
Estados Unidos). Las &reas bajo las curvas endotér-
micas fueron calculadas para obtener las correspon-
dientes entalpias de fusién, expresadas en mcal/mg
de GL en las muestras.
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2.5. Caracterizacion de las emulsiones

Con las emulsiones sin tratamiento previo y des-
pués de someterse a ciclos de temperatura se lleva-
ron a cabo experimentos de caracterizacion. El
contenido de grasa sélida (CGS), expresado como
porcentaje de la emulsién total o de GL agregada, se
determiné por el método directo de RMN de pulsos
(Gribnau, 1992). La distribucién de tamafio de parti-
culas fue obtenida utilizando un analizador de parti-
culas (Malvern Mastersizer, Malvern Instruments
Ltd, Reino Unido). A partir de la distribucion en volu-
men de tamafio de particula se determind el corres-
pondiente diametro promedio ds; (Marquez y col.,
2005 b). Para evaluar la presencia de fléculos en las
emulsiones, las correspondientes determinaciones
se llevaron a cabo diluyendo previamente (1:1) una
alicuota de las mismas con buffer Tris/HCI 50 mM pH
8,0 con 1% SDS (Anton, 2002). Por otra parte, el
porcentaje de grasa desestabilizada (% GD) fue de-
terminado por el procedimiento experimental de Se-
gall y Goff (2002).

El comportamiento reoldgico de las emulsiones
sometidas a ciclos térmicos se evalué con un reéme-
tro dinamico de platos paralelos Haake CV20 (Karls-
ruhe, Alemania) con una separacion de 1 mm. Se
efectuaron barridos de G’ (mddulo elastico o de al-
macenamiento) y G” (médulo viscoso o de pérdida)
en las mismas condiciones descriptas en un trabajo
anterior (Marquez y col., 2005 b).

2.6. Analisis estadistico

Los datos fueron analizados por analisis de la va-
rianza y las diferencias significativas con un 95% de
confianza (p<0,05) fueron determinadas mediante el
test de Fisher (Statgraphics Plus 2.1, Statistical
Graphics Corporation, USA).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Se estudidé la influencia del contenido de GL
(comparacién entre A y B: igual concentracion de
LSR y cantidad de fase lipidica), de la concentracién
de LSR (comparacién entre Ay C: igual cantidad y
composicion de fase lipidica) y de la cantidad de
fase lipidica agregada (comparacién entre C y D:
igual porcentaje de GL en la emulsion total). EI con-
tenido de grasa sélida (CGS) inicial de las cremas se
observa en la Figura 1a. Cabe destacar que si las
emulsiones eran preparadas con la misma LSR pero
sin agregado de GL, daban valores nulos de CGS.
Las emulsiones A, B, C y D que contienen GL mos-
traron un CGS menor al de la nata (CL). De estas
cuatro cremas, B mostré el mayor CGS acorde a su
mayor contenido de GL. A, C y D tienen la misma
cantidad de GL en toda la emulsién (= 12 g GL/100 g
emulsién), sin embargo D mostré un CGS levemente
superior alos de A 'y C (p<0,05). La cantidad de fase
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Figura 1
Figura 1: a) Contenido de grasa sélida (CGS, % expresado
sobre emulsion total) de las cremas A, B, C,Dy CL
almacenadas a 4° C durante 3 horas (condicion inicial),
después del calentamiento a 40° C durante 30 minutos
(4 40° C) y después del ciclo calentamiento-enfriamiento
(4°C - 40°C - 4°C); b) Termogramas DSC de la grasa lactea
(GL) y de la nata liquida (muestra CL). Velocidad de
calentamiento: 5°C/min.

lipidica de D es 50% menor y por ende dos veces
mas concentrada en GL que las de A y C. Esto faci-
litaria la cristalizacién durante el almacenamiento a
4°C inmediatamente después de preparar la emul-
sion, lo cual explica su valor més alto de CGS.
Cuando la temperatura se elevo a 40°C y se man-
tuvo durante 30 minutos, el CGS para las emulsio-
nes preparadas con leche de soja disminuy6 a
valores en el rango del 4-6 %, mientras que el de CL
fue mucho menor (1,0 + 0,3 %). GL esta compuesta
por una fraccion de triacilgliceroles de alto punto de
fusién (Cerdeira y col., 2003), lo que se corresponde
con el termograma obtenido con un pico endotérmi-
co de 47° C (Figura 1b). En cambio, los cristales de
grasa presentes en la muestra CL liquida, estan
compuestos mayoritariamente por una fraccion de
bajo punto de fusién (<38° C) como se ve en la endo-
terma correspondiente. Este resultado explica el
bajo valor de CGS de la CL calentada a 40° C.
Todas las emulsiones fueron liquidas antes de re-
alizar el ciclo de temperatura, pero después del mis-
mo, a excepcion de D y CL, se observo un marcado
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Figura 2
Variacion de G’ (mddulo elastico) (a), G” (mddulo viscoso)
(b) y tan & (G"/G’) (c) con la frecuencia de oscilacion.

Las muestras analizadas son A, B y C después de un ciclo
térmico de calentamiento y enfriamiento (4°C_. 40°C _, 4°C).
temperatura de medida: 15°C. Deformacion: 5%, en el rango
de viscoelasticidad lineal.

aumento de la consistencia. Después del ciclo de
temperatura, las muestras A, B y C pasaron de ser
emulsiones liquidas a cremas consistentes con un
comportamiento viscoelastico caracterizado por los
valores de G’y G” que se muestran en las Figuras
2a-b. La emulsion B, con el mayor contenido de GL y
el mayor CGS, mostré los valores mas elevados de
G’y G” en todo el rango de frecuencias analizado, lo
cual indica que los cambios en la consistencia se
atribuirian a una recristalizaciéon de la grasa en las
gotas de aceite. Debe notarse que después del ciclo
de temperatura la muestra C presento valores de G’
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similares y de G” menores a los de A. La crema C fue
preparada con una LSR con el doble de contenido de
sélidos de LS que A y por ende, de mayor viscosidad
(Mérquez y col., 2005b), lo cual dificultaria el despla-
zamiento de las gotas produciéndose un menor nu-
mero de agregados y por lo tanto un menor aumento
de los parametros reoldgicos.

Los resultados obtenidos con el estudio de la reo-
logia de cremas sometidas a un ciclo de calenta-
miento-enfriamiento, no pueden ser atribuidos al
contenido de grasa sélida, dado que los valores de
CGS alcanzados después del ciclo fueron incluso
algo menores a los iniciales (Figura 1a). Gran parte
de la GL que se funde vuelve a cristalizar cuando las
muestras se enfrian nuevamente. La importancia de
gue la fusién sea parcial y no total, radica en que los
nuevos cristales deben formarse por aumento de ta-
mafo de los que no se fundieron totalmente, que
servirian como nucleos. La formacion de cristales
mas grandes que los anteriores al ciclo térmico y
una nueva orientacion de los mismos, con mayor
concentracion en la interfase, favoreceria la coales-
cencia parcial y/o la floculacién, lo cual induce a un
aumento en los parametros reoldgicos (Boode y col.,
1991). Las emulsiones D y CL no aumentaron su
consistencia debido al menor porcentaje de fase lipi-
dica en la primera y a la fusion casi total de los cris-
tales de grasa en la segunda durante el ciclo térmico.
Aunque D presenté un CGS levemente mayor a los
de Ay C (Figura 1a, p <0,05), la cantidad de fase li-
pidica en la emulsion total es un 50% menor, lo cual
significa un menor nimero de gotas por unidad de
volumen. Segun Boode y col. (1991), cuando la dis-
tancia de acercamiento entre las gotas es mayor que
la alcanzada por los cristales de grasa que sobresa-
len de la superficie de las mismas, la coalescencia
parcial se desfavorece y por ende también el aumen-
to de la consistencia. La ausencia de formacion o la
formacion minima de agregados entre las gotas ex-
plicaria el resultado obtenido con la muestra D.
Como se mencioné anteriormente para CL, no se
observé un aumento de la consistencia debido al va-
lor casi nulo de CGS (Figura 1a). Trabajos anteriores
han evidenciado que para inducir la coalescencia
parcial de las emulsiones tipo crema es fundamental
gue el tratamiento térmico produzca: i) la fusiéon de
los cristales con menor punto de fusion, ii) enrique-
ciendo de la fase lipidica en cristales de punto de fu-
sibn mas elevado, lo cual se logra con una fusién
parcial quedando un contenido de grasa sélida no in-
ferior al 10% del total de grasa cristalizable (Mutoh y
col., 2001). Para la muestra CL, el CGS expresado
como porcentaje de la grasa cristalizable fue inferior
a 2,5% con lo cual la probabilidad de que todas las
gotas contengan cristales después del calentamien-
to es muy baja. La cristalizacion de la grasa durante
el enfriamiento se produciria por una nueva nuclea-
cion en las gotas y no por recristalizacién de crista-
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a) Distribucion en volumen del tamafio de particula y
b) variacion de grasa desestabilizada (% GD) v el diametro
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calentamiento-enfriamiento (4 C _, 40 C _, 4 C).

les preexistentes, no induciéndose la formacion de
grandes cristales en la superficie de las gotas, lo
cual explicaria la ausencia de coalescencia parcial.
Esto se corrobord por calorimetria diferencial de ba-
rrido (DSC), dado que el termograma de CL des-
pués del ciclo (dato no mostrado) no presentd
diferencias respecto al termograma de la CL inicial.
Para corroborar si la coalescencia parcial es el
mecanismo que induce el aumento de la consisten-
cia en las emulsiones preparadas con LSR, se reali-
zaron mediciones de tamafio de particula y
porcentaje de grasa desestabilizada (% GD). La Fi-
gura 3 muestra los resultados obtenidos para la
emulsion B. Las mediciones de tamafio de particula
se han llevado a cabo en ausencia y presencia de
SDS 1%. Segun Anton y col. (2002), el diametro pro-
medio (dss) medido sin el detergente es el de gotas
individuales y fléculos presentes en la emulsion. Las
distribuciones de tamafio de particula (sin SDS)
para la emulsién B liquida inicial y para la misma ca-
lentada a 40° C fueron similares y de caracter bimo-
dal (Figura 3a) a pesar de la marcada disminucién



186

de CGS debido al incremento de temperatura (Figu-
ra l1a). Los valores de d.s fueron similares (p<0,05),
lo cual indica que el calentamiento no indujo la for-
macion de floculos ni coalescencia. En cambio, des-
pués del enfriamiento a 4° C, la distribucién de
tamafio de particula se modificé debido a la presen-
cia de agregados, lo que produjo un aumento de casi
8 veces en el didmetro promedio dss (Figura 3b).
Cuando la determinacion se llevo a cabo con una di-
lucion previa en presencia de SDS 1 %, no hubo
cambios significativos en los valores de dss tanto en
condiciones iniciales como luego del ciclo térmico,
evidenciando en ambas condiciones la ausencia de
fléculos (p<0,05). Debido a este resultado, la forma-
cion de agregados por efecto del ciclo de calenta-
miento-enfriamiento se atribuiria exclusivamente a la
coalescencia parcial. El valor de % GD fue casi nulo
al calentar a 40°C pero aumento hasta un 56 % des-
pués del enfriamiento (Figura 3b), mostrando una
correspondencia con los resultados obtenidos por
medicién de tamafio de particula.

Finalmente, se realizaron ensayos de DSC sobre
la muestra B en condiciones iniciales y luego de dos
ciclos diferentes de calentamiento-enfriamiento (Fi-
gura 4a). Tanto en la emulsion inicial como después
de los ciclos térmicos, la endoterma de fusién de los
cristales presentes tiene una temperatura de pico de
43°C, la cual es inferior a la observada para la GL
(Figura 1b). Este resultado se deberia a una diferen-
te cristalizacién de los triacilgliceroles dentro de las
gotas de las cremas. La endoterma correspondiente
a la emulsion inicial exhibe ademas del pico principal
un hombro adicional en el rango 35-40°C que sugie-
re la existencia de al menos dos tipos de formas cris-
talinas predominantes. Después del ciclo
4°C-40°C-4°C la mayor parte de la fusion se produce
alrededor de los 43°C (desaparicion del hombro) lo
cual indica que la muestra se enriquecio en los cris-
tales de mayor punto de fusién. En cambio, cuando
el ciclo de calentamiento es 4°C-50°C-4°C el termo-
grama adquiere las mismas caracteristicas que el de
la emulsion inicial, confirmandose la ausencia de re-
cristalizacion.

En la Figura 4b se comparan los valores de CGS
y AH (ambos expresados en base al contenido de
GL), observandose una correlacion entre ambos. En
condiciones iniciales, un 77% de la GL en la crema B
esta en estado sélido. Después de calentar a 40°C,
un 27% de la GL se mantiene sélida, mientras que
después de re-enfriar a 4°C un 65% de la GL se en-
cuentra en estado solido, observandose una dismi-
nucién tanto del CGS como del AH con respecto a la
muestra inicial. Calentando a 50°C, sélo un 5% de la
GL queda sélida, y después de re-enfriar, un 82% de
la misma se halla en esa condicion, habiendo un leve
aumento del CGS y del AH. Ademas, después de ca-
lentar a 50°C y re-enfriar a 4°C la crema permanecio
liquida, lo cual demuestra la necesidad de que la fu-
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a) Termogramas DSC de la crema B almacenada a 4° C
durante 3 horas (condicién inicial) y después de dos ciclos
de diferentes de calentamiento-enfriamiento (4°C — 40°C
0 50°C -40°C X)._Velocidad de calentamiento: 5° C/min.

b) Porcentaje de grasa sélida (expresado sobre GL)
y entalpia de fusion (AH, mcal/mg GL) para las mismas
cremas comparativamente con GL.

sion de cristales sea parcial para que haya un au-
mento de consistencia. Estos resultados son concor-
dantes con los informados por otros autores en
estudios realizados con cremas elaboradas con pro-
teinas lacteas, grasa vegetal y emulsificantes no
proteicos (Mutoh y col., 2001).

4. CONCLUSIONES

Las emulsiones preparadas con leche de soja re-
constituida, aceite de girasol refinado y grasa lactea
de alto punto de fusiébn aumentan su consistencia
como consecuencia de la aplicacion de un ciclo de
temperatura. Este resultado se atribuye al mecanis-
mo de coalescencia parcial, el cual es inducido por
una recristalizacion y reordenamiento de los crista-
les de grasa en las gotas de fase lipidica. Cuanto
mayor es el porcentaje de grasa solida en esta fase
mas se favorece el aumento en los parametros reo-
I6gicos. En cambio, un aumento en la concentracion
de sdlidos en la leche de soja reconstituida y una
disminucion del porcentaje de fase lipidica en la
emulsion total, afecta negativamente el aumento de
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la consistencia. De acuerdo a los resultados del pre-
sente trabajo y en concordancia con trabajos ante-
riores (Marquez y col., 2005, ay b), para favorecer la
coalescencia parcial, la temperatura a la cual se rea-
liza el tratamiento térmico debe ser tal que produzca
s6lo una fusion parcial de los cristales de grasa. Los
resultados obtenidos muestran que es posible la ob-
tencion de emulsiones tipo crema preparadas con le-
che de soja reconstituida, que muestren caracteristicas
similares a la nata en cuanto a su comportamiento
frente a los ciclos de calentamiento-enfriamiento.
Esto permitira en futuras investigaciones, la formula-
cion de emulsiones tipo crema que incluyan protei-
nas de soja u otra fuente vegetal, aceites y grasas
vegetales y den una perspectiva diferente en la ob-
tencion de emulsiones alimentarias.
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