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Resumen

Estudiar el comportamiento de sorcion de humedad y propiedades termodinamicas de alimentos deshidratados
proporciona informacion importante para el disefio de procesos de secado y almacenamiento que aseguren la
estabilidad de los productos. El propésito de este trabajo fue obtener las isotermas dindmicas de humedad, modelizar
su comportamiento y determinar las propiedades termodinamicas del café soluble. Las isotermas fueron obtenidas
por el método dindmico de punto de roci6 (DDI) a 20, 25, 35 y 40°C dentro de un rango de actividad de agua (aw) de
0.10-0.90. Las isotermas de sorcion de café soluble exhibieron un comportamiento tipo Ill. EI mejor ajuste de los
datos experimentales se obtuvo con la ecuacion de Peleg en el rango de temperaturas y aw investigadas. El contenido
de humedad aumento con el incremento de la temperatura en el rango de 0.25-0.65 ay. El contenido de humedad de
la monocapa (Mo), del modelo de Brunauer-Emmett-Teller (BET), disminuy6 con el incremento de la temperatura,
al igual que la superficie de adsorcion del café soluble. Propiedades termodinamicas como calor isostérico neto de
sorcién, entropia de sorcién y energia libre de Gibbs de sorcidn se determinaron a partir de los datos de las isotermas
encontradas. El calor isostérico neto de sorcion y la entropia disminuyeron al aumentar el contenido de humedad. La
energia libre de Gibbs de adsorcion cambid de -4906 a -225 J mol y se redujo con el incremento de la humedad.
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Abstract

Studying the moisture sorption behavior and thermodynamic properties of dehydrated foods provides important
information for the design of drying and storage processes that ensure the stability of food products. The purpose of
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this work was to obtain the dynamic moisture isotherms, model their behavior and determine the thermodynamic
properties for soluble coffee. The isotherms were obtained by dynamic dew point method (DDI) at 20, 25, 35 and
40°C within a range of water activity (aw) of 0.10-0.90. The soluble coffee sorption isotherms exhibited type Il
behavior. The best fit of the experimental data was obtained with Peleg equation in the range of temperatures and aw
investigated. Moisture content increased with increasing temperature in the range of 0.25-0.65 aw. The moisture
content of the monolayer (Mo), of the Brunauer-Emmett-Teller (BET) model, decreased with increasing temperature,
as did the adsorption surface of soluble coffee. Thermodynamic properties such as net isosteric heat of sorption,
entropy of sorption, and Gibbs free energy of sorption were determined from the isotherm data. Net isosteric heat and
entropy of sorption decreased with increasing moisture content. The Gibbs free energy of adsorption changed from -
4906 to -225 J mol* and decreased with increasing moisture.

Keywords: water activity; dew point isotherm; modeling; net isosteric heat
1. Introduccién

El café es una de las bebidas calientes mas populares y consumidas en el mundo debido a sus atributos sensoriales
Unicos. Adicionalmente, en términos financieros, el café es el producto agricola mas importante después del petréleo
(Vegro & de Almeida, 2020). Colombia se caracteriza por producir café ardbica y es reconocida como el tercer
productor de café en el mundo y el mayor productor mundial de café suave (ICO, 2020)

Hoy en dia, el café se procesa industrialmente y puede encontrarse en el mercado como tostado, molido e
instantaneo. El café soluble o instantaneo, ha tenido una gran aceptacion por los consumidores gracias a su sencilla
preparacion (Cunha et al., 2016). El café soluble es generado por la eliminacion de agua en extractos concentrados
de café. Este retiro de agua se realiza tipicamente empleando tecnologias de secado por atomizacion y liofilizacion,
formando un polvo seco soluble, que puede ser aglomerado en lechos fluidos de vibracién por vapor o aspersion
(Anandharamakrishnan, 2019; Cunha et al., 2016).

Las isotermas de sorcién de humedad son una herramienta para analizar los cambios que se pueden dar en los
productos en polvo, debido a que ilustran los cambios en el contenido de humedad retenida en el equilibrio por un
alimento en funcién de la actividad de agua o humedad relativa del ambiente, a temperatura constante (Aviara, 2020).
Son pocos los estudios que se encuentran disponibles en la literatura que analicen la relacion entre el contenido de
humedad y actividad de agua en café soluble en polvo. Hayakawa et al. (1978) realizaron isotermas de cafés solubles
sin descafeinar y descafeinados secados por aspersion y liofilizados. Quast & Teixeira (1979) realizaron isotermas
en café soluble brasilefio. Burmester et al. (2011) reportaron isotermas de café soluble producidos por secado en cinta
al vacio—Estudios recientes publicaron la sorcion de humedad en café verde y tostado (Mutlu et al., 2020), café molido
(Collazos-Escobar et al., 2019) y café tostado en grano (Collazos-Escobar et al., 2018).

Las isotermas de sorcidén de humedad son importantes para predecir la estabilidad durante el almacenamiento y
seleccionar el material de embalaje apropiado de los alimentos (Aviara, 2020). Generalmente estas curvas se han
realizado empleado el método estatico gravimétrico en el que se utilizan sales en solucién como NaCl, KClI, LiCl,
entre otras, las cuales crean una humedad relativa establecida al saturarse (Zhang et al., 2017). El método de la
isoterma dinamica de punto de rocio (DDI) es una técnica recientemente desarrollada junto con la adsorcion dinamica
de vapor (DVS) para medir las propiedades de sorcion de agua de materiales alimenticios. En el método dinamico,
la medicion de sorcién de agua variable se realiza de forma continua por lo que DDI permite obtener una mayor
cantidad de datos de la sorcion de humedad en comparacion con las técnicas convencionales estaticas (Romani et al.,
2016; Yao et al., 2020).

En los ultimos afios, se han desarrollado instrumentos dindmicos de sorcion automatica de vapor de agua, entre los
que se encuentran el generador AquaSorb Isotherm y el VVapor Sorption Analyzer-VSA, que se basan en el método
DDI (Penner & Schmidt, 2013; Schmidt & Lee, 2012; Yao et al., 2020). Entre los beneficios del método DDI, en
comparacion con el estatico, se encuentran: mayor velocidad de analisis, aumento dramatico en la resolucion del
punto de datos prevencion de problemas de crecimiento de moho a altos valores de aw, oportunidad de explorar
propiedades del material relacionadas con la sorcion del agua dependientes del tiempo, en muestras especificas, tales
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como la transicion del estado vitreo a gomoso, recristalizacién, formacion de hidratos y delicuescencia (Carter, 2020;
Carter & Schmidt, 2012; Penner & Schmidt, 2013).

El anélisis termodinamico de los datos de sorcion de humedad puede proponer un criterio cientifico confiable para
la prediccion de estabilidad de alimentos deshidratados (Arslan-Tontul, 2020b; Lopez-Vidafa et al., 2021). Algunos
parametros termodinamicos como calor isostérico neto, la entalpia y la entropia se pueden estimar basandose en la
isoterma de sorcion a diferentes temperaturas, generando informacion util para comprender la conexion fisicoquimica
del agua cuando un alimento esté sujeto a diferentes temperaturas y niveles de humedad relativa (Arslan-Tontul,
2020a; Zungur-Bastioglu et al., 2017).

El objetivo del presente trabajo es investigar experimentalmente el comportamiento de las isotermas de sorcion de
humedad para café soluble en polvo a temperaturas de 20, 25, 35 y 40°C cada una, utilizando un equipo de sorcion
dindmica de punto de rocio, describir los ajustes de los datos experimentales usando modelos matematicos
seleccionados y determinar la termodinamica del fendbmeno de sorcion.

2. Materiales y métodos
2.1 Materiales

El café soluble (Café Instantaneo, Café clasico. Colcafé S.A.S) utilizado en este estudio fue adquirido en el
mercado local de Medellin, Colombia. Se seleccion6 esta marca por ser una de las méas representativas del mercado.
La humedad y aw iniciales de la muestra fueron 1.61+0.04 g/100g y 0.339+0.009 respectivamente (n=3). La muestra
fue deshidratada en horno de conveccion forzada por 48 h a 45°C con el fin de disminuir el contenido de humedad y
aw para tener un mejor desempefio del método DDI.

2.2 Métodos
2.2.1 Isotermas de sorcion de humedad por método de isoterma de punto de rocio dinamico (DDI)

La actividad de agua de la muestra de café soluble deshidratada fue medida con un termo-higrémetro de punto de
rocio Aqualab 3TE y la humedad con una balanza de luz halégena a una temperatura de 105°C, por triplicado. Las
isotermas de punto de rocio dinamico se obtuvieron utilizando un Analizador de sorcién de vapor-VSA (Agualab,
Decagon Devices, Pullman, EE. UU). DDI se obtuvieron por triplicado utilizando 1-2 g de café soluble en una capsula
para muestra de acero inoxidable (volumen de muestra 10.7 cm?®). La aw se increment6 entre 0.100 y 0.900 con un
caudal de 100 mL /min a 20, 25, 35y 40°C, con una resolucién de 0.010 ay. La ganancia en el peso de la muestra en
cada aw durante el ensayo se convirtio en contenido de humedad (% b.s) usando el valor de humedad inicial. Esta
metodologia ha sido empleada en otras matrices alimentarias como galletas (Romani et al., 2016), miel en polvo
(Nurhadi & Roos, 2016), cacao (Collazos-Escobar et al., 2020) y café tostado (laccheri et al., 2015).

2.2.2 Modelado de isotermas de sorcion

Los datos experimentales se ajustaron a las ecuaciones que se muestran en la tabla 1. Estos modelos de sorcién son
ampliamente utilizados para describir las isotermas de sorcion de los materiales alimenticios. Donde Xe representa
el contenido de humedad de equilibrio (g 100g7?, b.s.), Mo es la humedad del producto correspondiente a una capa
monomolecular de agua adsorbida, C es una constante caracteristica del material relacionada con el calor desprendido
en el proceso de sorcién del modelo de BET. K3, K», n1, n2son constantes del modelo de Peleg y caracteristicas para
cada alimento, f y n son constantes del modelo de Henderson y K y n son constantes del modelo Oswin y
caracteristicas para el alimento estudiado. Asimismo, se determind la dependencia de estos parametros en funcion de
la temperatura realizando regresiones lineales y los residuos de las estimaciones de acuerdo a Baptestini et al. (2017).
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Tabla 1. Modelos aplicados para describir la sorcion de humedad en café soluble.

Modelo Referencia Ecuacién Parametro No
Eq.
BET
(Wani & Kumar, Mo C aw
2016) Xe = Mo, C o)

[A=aw) + (€ — 1A — aw)aw)]

Peleg (Edrisi Sormoli &

Langrish, 2015) Xe = Kjaw™ + Kyaw™ Ki Konnn — (2)

1
—log(1 — aw)]n

Henderson Galvez, Aravena, & _
( Xe = 0,01[ o7 f,n (3)

Mondaca, 2006)

Oswin (Al-Muhtaseb,
McMinn, & Magee,
2002)

Xe = K[aw/(1 — aw)]|" K,n 4

2.2.3 Propiedades termodinamicas de los fendmenos de sorcion

Las propiedades termodinamicas que describen la relacion entre agua y matriz alimentaria son Gtiles para evaluar
los requisitos energéticos en los procesos de concentracién y secado, el disefio y la optimizacion de los secadores
industriales y determinar mejores condiciones de almacenamiento (Lépez-Vidafia et al., 2021). Los fendbmenos de
sorcion en términos de calor isostérico neto de sorcion, energia libre de Gibbs y entropia de sorcién se evaluaron en
la matriz alimentaria de café soluble en polvo, haciendo uso de las isotermas de adsorcion de humedad halladas en
las distintas temperaturas. De acuerdo con Yogendrarajah et al. (2015) la entalpia, la entropia y la energia libre estan
interrelacionadas.

2.2.3.1 Determinacion del calor isostérico neto de sorcién

El calor isostérico de sorcion, relacionado con la energia interna de un alimento, se considera como indicativo de
las fuerzas de atraccion intermoleculares entre los sitios de sorcion y vapor de agua. El calor isostérico neto de sorcion
0 entalpia de sorcidn (gst) se define como la diferencia entre el calor total de sorcion (Qst) y el calor de vaporizacion
del agua pura (AHvap) (Yogendrarajah et al., 2015). El calor isostérico neto de sorcion viene dado por:

qst = Qst — AHVap (5)

El calor isostérico neto de adsorcion para un contenido de humedad dado se calcul6 usando la ecuacion de Clausius-
Clapeyron (Yogendrarajah et al., 2015):

RT:iT, Aw2

= In— (6
Qst T, — T, nan (6)

Donde: R es la constante de gas universal (8.314 J/ mol / K), aw2 Y aw1 Son los valores aw a temperaturas absolutas
T2 y T1 (K), respectivamente. AHyap €S el calor de la vaporizacion (kJ / mol). gs se calcul6 a partir de la pendiente
desarrollada trazando el In (aw) versus 1/T para un valor de humedad especifico. La pendiente es igual a -gs/R. El
procedimiento se realizé de la misma forma para varios contenidos de humedad para determinar la relacion con el
valor de gst (Togrul & Arslan, 2007; Yogendrarajah et al., 2015).
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2.2.3.2 Determinacion del cambio de entropia de sorcion

La entropia de sorcidn de un material es proporcional al nimero de sitios de adsorcion disponibles en un nivel de
energia especifico y puede estar relacionada con las fuerzas de atraccion-repulsion en el sistema alimentario
(Yogendrarajah et al., 2015). EI cambio de entropia de sorcion (AS) se determin6 usando ecuacion 7.

AS
~In(@,) = Qe/RT) = (%) )

Los datos de sorcion del modelo Peleg se usaron para determinar la entropia de sorcion en cada contenido de
humedad. La AS para un determinado nivel de humedad se calcul6 utilizando el intercepto (AS/R) de la curva de In
(aw) versus 1/T.

2.2.3.3 Determinacion del cambio de energia libre de Gibbs

El cambio en la energia libre de Gibbs (AG), que se usa para indicar la afinidad del sistema adsorbente por el agua,
se emplea para determinar si la sorcion de agua es un proceso espontaneo o no, usando la ecuacion 8 (Sawhney et al.,
2014).

AG = —RTIn(a,) (8)

Para determinar el cambio de energia libre debido al cambio en humedad en café soluble en polvo, se usaron datos
aw generados por los modelos Peleg para las isotermas de adsorcién. Luego, se calcularon los cambios de energia
libre en varios contenidos de humedad para cada temperatura evaluada en este estudio.

2.2.3.4 Determinacion de la superficie especifica de sorcion

El area de superficie especifica de sorcion se determiné utilizando la siguiente ecuacién (Yogendrarajah et al.,
2015):

S :MoxNAxAm/PMagua = 353M0 (9)

Dénde: S es el area de la superficie sélida de sorcién (m?/g sélidos), Mo el contenido de humedad de la monocapa
(9/100g, b.s.), Na el nimero de Avogadro (6.02 x 102 moléculas/mol), Anm el area de una molécula de agua (1.06 x
10 m#molécula) y PMagua s el peso molecular del agua (18 g/mol).

2.2.4 Estimacion de pardmetros y analisis estadistico

Los parametros de las ecuaciones de sorcién de humedad se determinaron mediante andlisis de regresion no lineal
utilizando el software matematico DataFit (version 8.1.69). La consistencia de los datos de contenido de humedad a
diferentes niveles de temperatura y humedad fueron analizados estadisticamente. Para evaluar la precisién de cada
modelo para representar datos experimentales, se utilizaron los siguientes criterios: el coeficiente de determinacion
ajustado (R?qj), el error estandar de estimacion (%E) y la raiz del error cuadratico medio (RMSE) (Ordofiez-Silva et
al., 2018; Wani & Kumar, 2016). Adicionalmente, se calcularon los intervalos de confianza del 95% para los
parametros de los modelos utilizados.

3. Resultados y discusion
3.1 Isotermas dinamicas de sorcién de humedad y ajuste a modelos de sorcién

La aw inicial para la muestra de estudio tras la deshidratacion fue de 0.145 + 0.020 y humedad de 0.82+ 0.05
9/100g. Las isotermas de adsorcion dindmicas halladas para café soluble a 20, 25, 35y 40°C se muestran en la Figura
1A. Laganancia de humedad aumenta lentamente entre valores de aw de 0.10-0.40 aproximadamente, seguido de un
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fuerte aumento en todas las temperaturas evaluadas. Estas isotermas son clasificadas como tipo 111 o en forma de J,
las cuales son caracteristicas de alimentos ricos en componentes solubles como el azlcar (Labuza & Altunakar, 2020).
Un comportamiento similar ha sido reportado para miel en polvo (Mutlu et al., 2020), café tostado en grano (Collazos-
Escobar et al., 2018) y fruta Cambusi (Paes et al., 2021). Este tipo de isoterma se genera cuando la energia de enlace
gue corresponde a la monocapa es menor que la energia de enlace entre las moléculas de agua (Carvalho-Lago &
Norefia, 2015). En cuanto al efecto de la temperatura, se observa que en un rango inicial entre 0.10-0.25 y rango final
0.65-0.90 de aw la dindmica de adsorcidn es similar en las isotermas, sin embargo, entre 0.25-0.65 a,, la ganancia de
humedad incrementa con la temperatura, observarse puntos de inflexion en valores de aw mas bajos a temperaturas
mas altas de adsorcion. Un comportamiento similar fue reportado para isotermas de polidextrosa (Yuan et al., 2011)
y leche en polvo (Carter & Schmidt, 2012) empleando el método DDI. Estos puntos de inflexion en las curvas
corresponderian a la aw critica del alimento, valores en los cuales ocurre una transicion vitrea de los componentes
amorfos que lo constituyen a la temperatura de estudio, esta transicion se caracteriza por pasar de un estado vitreo a
un estado gomoso menos estable, donde la adsorcion pasa a una absorcién acelerada, y en donde el alimento puede
experimentar perdida de estabilidad, como pegajosidad, apelmazamiento, colapso y cristalizacion (Carter, 2020;
Carter & Schmidt, 2012). Lo anterior ocasiona que a medida que un alimento en polvo, como el café soluble, vaya
ganando humedad durante el almacenamiento su tiempo de vida Gtil se acorte con el aumento de la temperatura.
Asimismo, este comportamiento deja en evidencia la rapida ganancia de humedad que puede presentar el café soluble
en valores de aw bajo (0.25-0.65).

Los valores de los pardmetros obtenidos por analisis de regresion, junto con los intervalos de confianza del 95%,
para los modelos de sorcién se muestran en la tabla 2, asi como los valores de R%gj, %E y RMSE. El modelo de BET
se ajustd bien a los datos experimentales en el rango de 0.10-0.43, 0.10-0.37, 0.10-0.20 y 0.10-0.22 para 20, 25, 35y
40°C respectivamente. Se ha encontrado que este modelo se ajusta mejor en alimentos en el rango de aw entre 0.05-
0.45 y no puede predecir con precisién en valores superiores (Basu et al., 2006; Labuza & Altunakar, 2020), por esta
razén no se puede comparar de manera completa con los ajustes de los otros modelos.
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Figura 1. Isotermas de adsorcién de humedad dindmicas de café soluble a 20, 25, 35 y 40°C (A) y ajuste a
modelos matematicos de Oswin (B), Peleg (C) y Henderson (D).

Por otra parte, el modelo que mejor describi6 los datos experimentales de adsorcién en el rango total de estudio
(0.10-0.90 ayw) fue el de Peleg, con los valores mas altos de R%g;y menores de %E y RMSE, seguido de Henderson y
Oswin. Los modelos se ajustaron bien ya que el RMSE y %E fueron menores al 10% y el R%; superior a 0.9 (Carvalho
Lago & Norefia, 2015; Ordofiez-Silva et al., 2018). En la figura 1 se puede observar las diferentes curvas de ajuste
para los modelos a excepcion de BET. De acuerdo con el modelo de BET, el ajuste de los datos de sorcién permitio
la estimacién de la monocapa (Mo). EI Mo es un parametro critico en alimento ya que representa el contenido de
humedad donde las reacciones de deterioro seran mas bajas debido a la fuerte unién del agua con los sitios activos de
sorcion (Arslan-Tontul, 2020b; Yao et al., 2020). El valor de Mo, disminuyo con el aumento de la temperatura y se
situd entre 2.87 y 2.61 g/100g, b.s. Esto podria deberse a que las moléculas de agua alcanzan la energia necesaria
para separarse de sus sitios de sorcion a temperaturas de incubacion mas altas (Carvalho Lago & Norefia, 2015;
Yogendrarajah et al., 2015). Un valor Mo de 4.95 g/100g, b.s. fue reportado para café secado con cinta al vacio
(Burmester et al., 2011), 2.21 g/100g, b.s. para café tostado molido (Collazos-Escobar et al., 2019), 0.6-1.6 g/100g,
b.s. a 20-50°C para Yacon (Smallanthus sonchifolius) secado por aspersion (Carvalho Lago & Norefia, 2015) y 5.1-
6.7 g/100g, b.s. a 20-50 °C para Tamarinso secado por aspersion (Muzaffar & Kumar, 2016).

Al realizar un andlisis de los residuos del contenido de humedad y comparar los valores experimentales con los
predichos por los diferentes modelos de sorcidn, se encontrd una distribucién aleatoria de los valores residuales. Un
comportamiento similar ha sido reportado para café tostado y molido (Baptestini et al., 2017) y subproductos de maiz
(Duarte-Marques et al., 2020). Los valores residuales més bajos son presentados por el modelo de Peleg a las
temperaturas de estudio, en especial los residuales méas altos se encuentran en los rangos de aw 0.45-0.65 a 20°C,
0.40-0.70 a 25°C, 0.55-0.75 a 35°C y 40°C, espacios muéstrales de a, que coinciden con los puntos de inflexion de
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las isotermas a 20 y 25°C. Los residuales de humedad para el modelo de Peleg estuvieron en intervalos de [-1.44 a
2.44] a 20°C, [-1.27 a 1.61] a 25°C, [-1.19 a 1.10] a 35°C, y [-0.95 a 1.06] a 40°C. Segun Baptestini et al. (2017) la

Enero-Junio 2021/Universidad Surcolombiana

aleatoriedad de los residuos indican que el modelo se puede utilizar para describir la cinética de sorcion.

Tabla 2. Parametros estimados y comparacion para diferentes modelos de isotermas (media + intervalo de confianza

95%)
Modelo | Parametro | 20 °C 25°C 35°C 40 °C ?epe”denc'a de
a temperatura

Mo 2.87+0.02 | 2.79t0.04 | 261:0.03 | 2.67+0.05 | -0.0116T + 3.083

C 1268007 | 191+0.02 | 3.48:0.18 | 3.44+0.04 | 0.1186T — 1.0355
BET Ry 0.958 0.798 0.996 0.946 -
9%E 0.013 0.294 0.014 0.081 -
RMSE 0.941 0.445 0.553 0.484 -

K1 66.42+1.19 | 60.05:2.04 | 43.32+1.02 | 38.93:0.40 | -0.6911T + 66.064

nl 3.430:0.06 | 3.10+0.15 | 2.21%0.06 | 1.940+0.08 | -12.84T + 64.283

K2 120.60+4.80 | 97.63+11.40 | 110.24+5.06 | 115.17+2.16 | -0.2298T + 125.61

Peleg |2 21.14+2.24 | 17.20:2.99 | 13.83:+0.50 | 13.00:0.22 | -2.3832 + 68.868
Ry 0.995 0.998 0.998 0.999 -
9%E 0.120 0.081 0.071 0.003 -
RMSE 3.964 3.441 1.670 1.988 -

f 1.74+0.06 | -1.77+0.01 | -1.91+0.02 | -2.01+0.02 | -0.0136T — 1.4495

n 0.56£0.02 | 0.56:0.0L | 0.600.01 | 0.63x0.01 | 0.0036T + 0.4795
Henderson | Ry 0.995 0,097 0,097 0,995 -
9%E 1.467 0,969 1.077 1.218 -
RMSE 4.734 3.895 1.468 1.438 -

K 756+0.37 | 8.17+0.18 | 9.53+0.19 | 9.67+0.35 | 0.1116T +5.3845

n 0.97:0.05 | 0.96:0.0L | 0.86:0.01 | 0.85:0.02 | -0.0068 + 1.1140
Oswin | Rig 0.084 0.994 0.996 0.996 -
9%E 2.499 1.569 1.306 1.124 -
RMSE 9.272 8.998 6.806 6.613 -

3.2 Calor isostérico de sorcidn y entropia de adsorcién

El modelo de Peleg se emple6 para hallar los valores de a, en cada punto de humedad para determinar los valores
de calor isostérico de adsorcion y entropia de adsorcion. Los valores de estas variables respecto al contenido de
humedad del café soluble se presentan en la Figura 2A. El g aumenta con la disminucion del contenido de humedad.
El g decrecio rapidamente hasta una humedad de 10 g/100g, b.s y posteriormente decrece paulatinamente. El
aumento del g4 a bajos contenidos de humedad indica fuertes interacciones agua-superficie en el café soluble. En
contenidos de humedad bajos, el agua se absorbe en los sitios de unién mas fuertes en la superficie externa del sélido.
A medida que aumenta la humedad, disminuye el nimero de puntos de unién disponibles para la adsorcion de agua,
lo que da como resultado valores mas bajos de gs (Polatoglu et al., 2011; Yogendrarajah et al., 2015). Un
comportamiento similar ha sido reportado para fruta Cambuci (Paes et al., 2021), naranja en polvo (Edrisi Sormoli
& Langrish, 2015) y aceite en polvo (Zungur Bastioglu et al., 2017). Ademas, la disminucién de g indica un
debilitamiento progresivo de las interacciones agua-sélido, lo que posteriormente conduce a la humedad libre (Kamau
et al., 2018). Posterior a una humedad de 25 ¢g/100g, b.s. el valor de g, se aproxima a cero lo que significa que el
calor isostérico total de sorcién se aproxima al calor latente de vaporizacion del agua (Li et al., 2011). En la Figura
2B, se observa el comportamiento de la entropia de adsorcion la cual, al igual que gg;, muestra una tendencia
fuertemente dependiente de la humedad. La AS disminuyo de 98.75 a 1.60 J mol™* K™ en el rango de humedad de 0-
45 g/100g, b.s. comportamiento similar ha sido reportado para Yacon (Carvalho Lago & Norefia, 2015), Pimienta
(Yogendrarajah et al., 2015) y Quinua (Arslan-Tontul, 2020b). Con el aumento de la humedad la entropia se reduce,
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esto posiblemente debido a que los sitios activos en la superficie van ocupandose por las moléculas de agua,
reduciendo su capacidad de sorcién y la entropia (Yogendrarajah et al., 2015).
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Figura 2. Efecto del contenido de humedad sobre el calor isostérico de adsorcion (A) y entropia de sorcion (B)
de café soluble.

3.3 Cambio en la energia libre de Gibbs

La variabilidad del cambio de energia libre de Gibbs (-AG) con la humedad se muestra para las cuatro temperaturas
durante la adsorcion en la Figura 3. Los valores de AG estuvieron entre -4906 a -225 J mol. Se observa que el valor
negativo de AG disminuy6 con el aumento del contenido de humedad, es decir, la energia libre de Gibbs del
adsorbente aumento con el incremento del contenido de humedad (Sawhney et al., 2014). Tendencias similares han
sido reportadas para proteina en polvo (Sawhney et al., 2014), Yacon (Carvalho Lago & Norefia, 2015) y quinua
(Arslan-Tontul, 2020b). La energia libre de Gibbs es un criterio para evaluar si la sorcién de agua es un proceso
espontaneo (AG <0) o no espontaneo (AG> 0) (Zungur Bastioglu et al., 2017). En este estudio se confirmé que la
adsorcion de agua en el café soluble en polvo es un proceso espontaneo. Un AG alto indica que hay una gran libertad
de adsorcion de agua debido a las propiedades hidréfilas de un material alimenticio (Yogendrarajah et al., 2015;
Zungur Bastioglu et al., 2017). Para una humedad determinada se observo que la AG aumenta con el incremento de
la temperatura. Este comportamiento puede atribuirse a que el aumento de la temperatura puede provocar que se
alcance una transicion vitrea temprana, pasando un alimento como el café soluble de estado vitreo amorfo a gomoso,
lo que genera una mayor afinidad con el agua y por ende un menor AG (Carter & Schmidt, 2012; Yuan et al., 2011).
Un comportamiento similar se reportd para café tostado (Collazos-Escobar et al., 2019), mientras que un
comportamiento inverso con respecto al aumento de la temperatura ha sido reportado para Pimienta, esto puede
atribuirse a que este alimento no posee un elevado contenido de componentes amorfos que experimenten transicion
vitrea (Yogendrarajah et al., 2015).

3.4 Area de superficie especifica de sorcion

Los valores de la superficie de adsorcion de café soluble se calcularon utilizando los valores de Mo obtenidos de
la ecuaciéon BET. Los valores encontrados fueron 101.3, 98.5, 92.1 y 94.3 m?g s6lido a 20, 25, 35 y 40°C,
respectivamente. Los valores se encuentran cercanos al rango normal de area de sorcion para alimentos (100-250
m?/g sélido) (Yogendrarajah et al., 2015). Estos resultados indican que la disponibilidad de areas superficiales
especificas para la union hidréfila disminuye con el aumento de temperatura principalmente en el rango de aw entre
0.10-0.40 donde fueron hallados los valores de Mo. Este comportamiento ha sido descrito como una reduccién en el
namero de sitios activos debido a cambios fisicos y quimicos (Polatoglu et al., 2011). Resultados entre 100.6-162.2
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m?/g han sido reportados para granos de nuez entre 25-45°C (Togrul & Arslan, 2007) y 92.3-141.0 m%g para
premezcla alimenticia entre 5-45°C (Sharma et al., 2009).
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Figura 3. Cambio de energia libre de Gibbs durante la adsorcion de humedad de café soluble en polvo a
temperaturas de 20, 25, 35y 40°C.

4. Conclusiones

Las isotermas de sorcién dinamicas de humedad fueron obtenidas por el método DDI a cuatro temperaturas para
café soluble en polvo. Las isotermas encontradas son tipo 11l o en forma de J, caracteristico de alimentos ricos en
compuestos solubles. El contenido de humedad aumento con el incremento de la temperatura en el rango de 0.25-
0.65 aw. EI modelo de Peleg describié mejor los datos de adsorcion y present6 lo menores residuos en el rango de
temperaturas y aw investigadas. Las isotermas dindmicas permitieron observar los puntos de inflexion donde se
acelera la ganancia de humedad en el café soluble. El contenido de humedad de la monocapa y la superficie de
adsorcion disminuyen con el incremento de la temperatura. Segln los célculos termodindmicos, el aumento del
contenido de humedad conduce a una disminucion del calor isostérico, entropia de sorcion y energia libre de Gibb.
Ademas, los valores negativos de AG indican que la ganancia de humedad en el café soluble es un proceso espontaneo.

El presente estudio hace varias contribuciones para una mejor comprension de la interaccion entre el agua y café
soluble. Dadas las propiedades higroscopicas de este alimento y a los datos obtenidos en este estudio, se recomienda
el uso de materiales de empaque de alta barrera para mantener el contenido de humedad inferior al de la monocapa
(2.61-2.87 g/100g, b.s.) y que los valores de aw no se incrementen por encima de 0.45, 0.40, 0.30 y 0.27 a temperaturas
de 20, 25, 35y 40°C respectivamente, con el fin generar una maxima calidad y estabilidad del producto durante su
almacenamiento y comercializacion.
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