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RESUMEN:

El objetivo de este estudio fue comparar la formacién de almidén resistente mediante dos procesos: extrusion y
autoclave. Se utilizé almidén de maiz nativo que se hidrolizé con tres tipos de acidos: citrico, fosférico y clorhidrico
a una concentracion de 2 N. En el primer proceso el almidon nativo e hidrolizado fue sometido a proceso de
extrusion por medio de un extrusor de doble tornillo bajo condiciones éptimas de temperatura (90,100, 110 °C),
velocidad de tornillo (220 rpm) y contenido de humedad (22%) y almacenamiento a 4 °C por 120 h. En el segundo
proceso el almidén fue sometido a calentamiento (autoclave 121 °C) y enfriamiento en 3 ciclos por un periodo de
72 h. Los productos extruidos y sometidos a autoclave para cada condicién experimental se les determiné cambios
en almidon resistente asi como evaluacién microestructural. La mejor condicién para la formacion maxima de
almidon resistente (13160 mg AR / 100 g de muestra) se obtuvo con el almidén hidrolizado con &cido clorhidrico y
procesado mediante autoclave.

ABSTRACT:

The objective of this study was to compare the formation of resistant starch obtained by two processes, extrusion
and autoclaving. Native corn starch hydrolyzed with three different acids: citric, phosphoric and hydrochloric 2 N
was used. During the first process native and hydrolyzed corn starch was submitted to extrusion process using a
twin screw extruder under optimal conditions of temperature (90, 100, 110 ° C), screw speed (220 rpm) and moisture
content (22%) and store at 4°C for 120 h. During the second process the starch was submitted to heating
(autoclaving 121 ° C) and cooling by three cycles during 72 h. The extruded and autoclaved products for each
experimental condition were determined changes in resistant starch and microstructural evaluation. The best
condition for maximum formation of resistant starch (13160 mg RS / 100 g sample) was obtained by hydrolyzed
starch with hydrochloric acid under autoclaving.
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INTRODUCCION

El almidon resistente (AR) se define como el almidon o productos de degradacion del almidon
gue escapa a la digestion en el intestino delgado de individuos sanos y pueden estar completa
o parcialmente fermentada en el colon (Englyst et al., 1992), promoviendo el desarrollo de la
flora microbiana benéfica. Su elaboracion generalmente implica una hidrolisis acida,
tratamientos hidrotérmicos, calentamiento, retrogradacion, modificaciones quimicas vy
repolimerizacion, que conducen a la obtencién de diferentes tipos de almidones con diferentes
caracteristicas fisicoquimicas y aplicaciones. Los almidones tipo 1 es almidon fisicamente
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inaccesible encontrados en granos molidos, semillas y leguminosas; en el tipo 2 se ubican
granulos de almidon crudo (como platano y papa) y alto en amilosa (almidén de maiz), en el
tipo 3 se encuentran almidones retrogradados, provenientes de un proceso de gelatinizaciéon o
una dispersion de los granulos, generando cristales de amilosa (Thompson., 2000) y el tipo 4,
son almidones modificados quimicamente para obtener resistencia a la digestion enzimatica
como almidones entrelazados por enlaces ésteres (Kim et al.,, 2006; Perera et al. 2010;
Thompson, 2000). Estos se analiza como fibra dietética insoluble pero actia como fibra
dietética soluble, es un ingrediente no calorico por lo que no contribuyen a aumento de la
glucosa en la sangre (Faraj et al., 2004). La modificacion acida es ampliamente utilizada en la
industria, los almidones son producidos por tratamiento con un &cido por debajo de la
temperatura de gelatinizacion, cambiando las propiedades fisicoquimicas sin destruir su
estructura granular. La tasa de retrogradacion de geles de almidon-acido aumentan con el
tiempo de hidrdlisis, incrementando la solubilidad, la fuerza del gel y disminuyendo la viscosidad
de los almidones (Ozturk et al., 2011), combinada con tratamientos térmicos incrementan la
cantidad de AR. El uso del proceso de extrusidbn ofrece soluciones a estas practicas de
obtencidn, ya que puede ser utilizado en un proceso continuo (Moad., 2011, Stojceska et al.,
2010),que involucra esfuerzos mecénicos y temperatura (Hagenimana et al., 2006) para
producir cambios quimicos en el producto, incluyendo gelatinizacion del almidén parcial o
completa mediante la destruccidon de la estructura cristalina y fragmentacion de los polimeros
de almidon (Hagenimana et al., 2006), entrecruzamiento de las proteinas, y la generacion de
sabores (Kim et al., 2006). La extrusion tiene la ventaja, en la obtencion de una excelente
mezcla de los componentes y tiempos cortos de proceso normalmente en un intervalo de 2-5
min (Moad, 2011) con una alta productividad, variedad de formas, y ahorro de energia (Faraj
et al., 2004, Kim et al., 2006). Una vez obtenido el AR se puede emplear como ingrediente en
productos alimenticios mejorando sus caracteristicas fisicoquimicas contribuyendo a la salud
de los consumidores (Fuentes et al. 2010). El objetivo de esta investigacion es determinar el
efecto de la hidrdlisis de diferentes &cidos en el almiddn nativo de maiz y comparar la produccion
de almidon resistente bajo dos procesamientos térmicos para determinar la mejor estrategia de
produccién.

MATERIALES Y METODOS

Materia prima

Almidon nativo de maiz comprado en un mercado local (Monterrey, México), marca GPC lote#
S1403905.

Hidrolisis de almidon.

Se llevo a cabo conforme a Nasrim and Anal., (2014). Lotes de almidén de maiz se hidrolizo en
tres soluciones de acidos diferentes: clorhidrico, citrico y fosférico, todas a una concentracion
de 2N en relaciéon de (1/1.5), a temperatura de 50 °C por un periodo de 3 horas. Posteriormente
se llevo la solucién a un pH de 6.5 con NaOH al 10%. Se centrifugo la solucion a 4000 g
eliminando el sobrenadante y lavando el precipitado con agua destilada, el proceso se llevo a
cabo dos veces. El precipitado fue secado a 50°C por un periodo de 12 horas en un horno de
conveccion hasta alcanzar un contenido de humedad entre 8-10%. Posteriormente Fue molido
en un (Pulvex model 200, Mexico, D.F.) y tamizados a malla No. 80 (177 pym), para ser
almacenados en bolsas de plastico para su posterior analisis.
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Acondicionamiento del almidon

Almidon nativo de maiz e hidrolizado fue hidratado con agua suficiente para alcanzar un
contenido de humedad del 22%. El almidon hidratado fue mantenido en refrigeracion a 4 °C
por 24 horas en bolsas de plastico para su acondicionamiento. El contenido de humedad fue
comprobado mediante un analizador de humead (Ohaus® MB 45).

Proceso de extrusion

Lotes de almiddn nativo e hidrolizado fueron sometidos a una condicidon Optima de proceso
previamente determinada, alimentado a un flujo masico de 7 Kg/h en un extrusor de doble
tornillo corrotatorio nivel laboratorio marca (Shandong Light M&E Co. Ltd modelo LT65L), con
una temperatura controlada de las chaquetas de calentamiento de 90, 100y 110 °C y velocidad
de tornillo de 220 rpm. El producto extrudido se almaceno a una temperatura de 4 °C por 120
horas en bolsas de plastico y posteriormente secados en un horno de conveccion con flujo de
aire a 50 °C por 8 horas hasta alcanza una humedad entre 8-10 %. Los productos extrudidos
fueron molidos en un (Molino Pulvex model 200, Mexico, D.F.) y tamizados a malla No. 80 (177
Mm) y almacenados en bolsas de plastico para su posterior analisis.

Proceso de autoclave

Almidén nativo e hidrolizado respectivamente fue suspendido en agua (01:10) y gelatinizados a
85 °C durante 30 min. La muestra se trato en autoclave a 120 °C durante 60 min seguido un
enfriamiento y almacenado a 4 ° C durante 24 h. Este proceso de autoclave y almacenamiento
repitié tres veces a la misma temperatura y tiempo (72 h/ tiempo de almacenamiento total) para
cada muestra (Nasrim and Anal., 2014). Posteriormente secados en un horno de conveccion
con flujo de aire a 50 °C por 8 horas hasta alcanza un contenido de humedad entre 8-10 %. Los
productos fueron molidos (Molino Pulvex model 200, México, D.F.) y tamizados a malla No. 80
(177 ym), y almacenados en bolsas de plastico para su posterior analisis.

Almidén resistente (AR)

La determinacion de almidén resistente (AR) se realizd por el método enzimético de acuerdo a
Goni et al. (1996), mediante el kit enzimatico (Megazyme International Ireland Ltd. Co. Wicklow,
Ireland), basado en el método 2002.02 de la AOAC.

Microscopia electronica de barrido

Para el estudio microestructural de las muestras extrudidas y almacenada se utilizo un
microscopio electrénico de barrido (Joel Jsm-5800 LV), muestras tamizadas a malla 100 con
una humedad menor al 2% fueron fijadas a cilindros conductores con cinta de grafito de doble
cara conductora, bafiados con una fina capa de oro, utilizando un ionizador de metales (Denton
Vacuum Desk Il) hasta alcanzar una presiéon de 6.66 Pa por un tiempo de 15 min. La evaluacion
microscopica se realizo a una amplificacion de 750x para cada tratamiento.

RESULTADOS Y DISCUSION

Almidon resistente

En la figura 1 se muestra la cantidad e almidon resistente generada después de la extrusion y
su almacenamiento a baja temperatura, mostrando diferencia significativa (p<0.05) con
respecto al tratado con acido clorhidrico produciendo una cantidad maxima de 1710 mg/100g
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de muestra después del almacenamiento, posiblemente por las condiciones de extrusion,
especialmente esfuerzo de corte del tornillo del extrusor, causan la degradacion de la amilosa
en moléculas de menor grado de polimerizacion, que no podrian ser incorporadas a la estructura
cristalina y por lo tanto, en una baja formacion de AR (Gonzalez et al. 2007).

La figura 2 muestra la cantidad de AR de almidon nativo e hidrolizado, mostrando diferencia
significativa (p<0.05) en el AR obtenido con el tratamiento con acido clorhidrico que resulté con
incrementos hasta 2104 mg AR/100g de muestra. La figura 2 muestra la cantidad de AR del
almidén nativo e hidrolizado después de diversos ciclos de autoclave y enfriamiento, teniendo
un incremento considerable de AR hasta niveles de 13160 mg AR/100g para el tratamiento con
HCI. Esto se atribuye al tratamiento acido, que hidroliza la amilopectina formando moléculas
lineales de almidon (Dundara and Gocmen., 2013) favoreciendo una mejor nucleacion y una
elongacion en las cadenas durante la formacion de la estructura de doble hélice, durante el
enfriamiento, fendbmeno conocido como retrogradacion (Faraj et al. 2004) incrementando la
cantidad de AR.

Analisis microestructural

En la Figura 3 muestra el almidon nativo, hidrolizado y extruido, en la figura 3a se muestra el
almidén nativo con una forma redonda, eliptica con superficies lisa, sin defectos evidentes o
signos de dafos en la superficie con un tamano aproximado de 15 ym (Fannon et al, 1992). En
la figura 3i se muestra un estandar de almidon resistente del kit enzimético (Megazyme
International Ireland Ltd. Co. Wicklow, Ireland) con 52 %, en la cual se aprecia una aglomeraciéon
compacta de granulos con un tamafio que varia entre 20 y 25 um. Este mismo patrén se observa
en la figura 3f con aglomeraciones de granulos de almidén, para el tratamiento de HCI sometido
a diversos ciclos de autoclave y enfriamiento. La figura 3c, 3e y 3g se muestran almidones
hidrolizados con acido fosforico, clorhidrico y citrico respectivamente, en donde no se muestra
dafio en la estructura del almidon debido a una temperatura baja menor a la de gelatinizacion y
un tiempo corto de procesamiento (Ozturk et al., 2013).
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Figura 1. Comparacién de almidon resistente entre tratamientos con almidén nativo e hidrolizado sometido a extrusion. N.E. (almidén nativo E.S.A),
C.E. (almidén hidrolizado con acido citrico E.S.A), F.E. (almiddn hidrolizado con acido fosférico E.S.A), HCI.E (almidén hidrolizado con acido clorhidrico
E.S.A), N.A. (almidén nativo E.C.A), C.A. (almiddn hidrolizado con acido citrico E.C.A), F.A. (almidén hidrolizado con acido fosférico E.C.A, HCI.A (almidén
hidrolizado con acido clorhidrico E.C.A). E.S.A (extruido sin almacenamiento), E.C.A (extruido con almacenamiento a baja temperatura), letras diferentes
por tratamiento son significativamente (p < 0.05).
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Figura 2. Comparacion de almidén resistente bajo proceso de autoclave .N.ST (almodén nativo), C.ST (almidén hidrolizado con acido citrico), F.ST
(almidén hidrolizado con acido fosférico), HCI.ST (almidén hidrolizado con acido clorhidrico), N.DP (almodén nativo C.A.E), C.DP (almidén hidrolizado
con acido citrico C.A.E), F.DP (almidén hidrolizado con acido fosférico C.A.E), HCL.DP (almidén hidrolizado con acido clorhidrico C.A.E). C.A.E (ciclos
de autoclave e infriamiento), letras diferentes por tratamiento son significativamente (p < 0.05).
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Figura 3. Microgréaficas de métodos de obtencién de AR. a (almidén nativo), b (almidén nativo mas autoclave), ¢ (almidén hidrolizado con acido fosférico),
d (almidén hidrolizado con acido fosférico mas autoclave), e (almidén hidrolizado con acido clorhidrico), f (almidén hidrolizado con acido clorhidrico mas
autoclave), g (almidén hidrolizado con acido citrico), h (almidén hidrolizado con acido citrico mas autoclave), i (estandar de AR), j (estandar de AR mas
autoclave), K (almidén nativo extruido).

La figura 3k se aprecia la perdida de la estructura granular del almidén nativo por proceso de
extrusion, como consecuencia de las altas temperaturas, esfuerzos mecanicos y alta presion,
produciendo gelatinizacion y destruccidén de la estructura, formando estructuras amorfas con
poros en su estructura, debido a la evaporacion de agua a la salida del extrusor (Vasanthan et
al., 2002y Faraj et al., 2004). Las figuras 3b, 3d, 3h se muestra el almidén hidrolizado y sometido
a diferentes ciclos de autoclave y enfriamiento, donde el AR se observa como una estructura
tipo esponja sobre las estructuras de almidén gelatinizado (Reddy et al., 2014).

CONCLUSIONES

El mejor proceso de formacion de almidon resistente fue por ciclos de autoclave e enfriamiento
produciendo niveles maximos de 13160 mg AR/100g de muestra para el almidon hidrolizado
con acido clorhidrico, con semejanzas microestructuralmente con el control comercial de AR.
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