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RESUMEN

El desarrollo de nuevas tecnologias que incorporen un mayor control sobre los procesos
productivos, asi como la busqueda de productos mas seguros y de mayor calidad han
favorecido la implantacion de sistemas de ultrafiltracion en la Industria Lactea, desde su
aparicion industrial. En concreto la ultrafiltracidon, como etapa suplementaria e incluso
sustitutiva de las tecnologias tradicionales de fabricacion de queso, es bien conocida a escala
industrial en la elaboracion de quesos de corta maduracion y elevado contenido en humedad.

En este trabajo se introduce la ultrafiltracion, mediante médulos de membrana espirales, para
el desarrollo de un queso de mezcla de pasta prensada, madurado. El interés de este producto
radica tanto en su amplia demanda por parte de los consumidores, como por la importancia del
sector lacteo en la region, ya que Castilla y Ledn es el mayor productor de leche de oveja y
segundo de leche de vaca a nivel nacional.

Se pretenden incorporar al proceso las ventajes productivas asociadas a la mayor eficacia de
planta, al ahorro de ingredientes y a un aumento de rendimientos —por la incorporacion de las
proteinas solubles— mediante la ultrafiltracion de la leche. Estos beneficios ya se vienen
obteniendo industrialmente en la elaboracion de quesos de menor maduracion, sin embargo,
debido a los elevados factores de concentracién requeridos para quesos de pasta prensada de
mayor grado de maduracion, el empleo de ultrafiltracion requiere de un estudio tecnolégico del
proceso global de elaboracion, el cual se aborda en esta Tesis.

Se realiza una secuencia experimental en tres etapas que maximiza tanto el rendimiento como
la calidad sensorial del queso (evaluada mediante panel de cata entrenado). Inicialmente se
realiza un cribado de variables, para estudiar el efecto y la significacion de un gran nimero de
factores. En una segunda etapa, a través de un disefio factorial completo resuelto mediante
andlisis de respuesta mudltiple, se establecen las mejores condiciones de los factores
identificados en el primer disefo. Para finalizar la optimizacion se analiza la etapa de prensado
mediante analisis de superficie respuesta, actuando sobre el tiempo de prensado y la activacion
del fermento. De esta forma, se consigue alcanzar el pH éptimo del queso a la salida de prensa
en las mejores condiciones sensoriales y productivas posibles, garantizando la calidad y
seguridad del producto.

Los quesos obtenidos en las condiciones éptimas de cada disefio se comparan frente al queso
elaborado con la tecnologia tradicional. El estudio comparativo se realiza a través de analisis
fisico-quimico, microbioldgico, sensorial, instrumental (textura y color), microestructural
(microscopia electrénica), estudios de maduracién y seguimiento de los procesos tecnoldgicos
de filtracion, elaboracién y maduracion a lo largo de cuarenta dias.

Como conclusién destacar que la calidad sensorial del queso final segin el proceso de
fabricacion propuesto es comparable a la del queso tradicional, aunque con diferencias
significativas en parametros estructurales y de textura. El aumento en rendimiento y el ahorro
de ingredientes obtenidos favorecen la implantacion industrial, si bien se hace imprescindible la
sustitucion de la tecnologia tradicional por equipos que permitan operar con productos de alta
viscosidad, asi como sistemas de procesado en continuo, desde la etapa de ultrafiltracion hasta
la etapa de prensado.
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1. INTRODUCCION

Se describe, en este primer capitulo, un breve resumen sobre tecnologia quesera que incorpora
unas definiciones generales, posibles clasificaciones del queso, asi como la descripcién de las
etapas que constituyen el proceso de elaboracion.

Como el objetivo de la Tesis se centra en la produccion de un queso de mezcla se evalla también
la importancia de esta tipologia que hace interesante su estudio.

Por Ultimo, esta introduccidén recoge conceptos basicos sobre la tecnologia de membranas —en
general-, y sobre su aplicacion a la elaboracion de queso, por ser la tecnologia empleada para
modificar las caracteristicas de la leche a partir de la que, a lo largo de la Tesis, se evaluara la
produccion de queso por ultrafiltracion desde diferentes puntos de vista.

1.1. EL QUESO

El queso es una de las formas mas antiguas que se conocen para conservar la leche. La historia
sobre el origen del queso se pierde entre mitos y leyendas, si bien no cabe duda que es uno de los
primeros alimentos transformados. Su descubrimiento es contemporaneo a la domesticacion del
ganado, siendo el hallazgo arqueoldgico mas importante relacionado con los derivados lacteos el
Friso de /a Lecheria, Figura 1.1, friso sumerio que data del tercer milenio a.C. Esta representacion
de las distintas etapas en el ordefio y cuajado de la leche se conserva en el museo nacional de
Irak, en Bagdad.

Figura 1.1. Friso de Lecheria

A partir de ese momento las referencias documentadas al queso son numerosas. Se popularizd en
la época Grecorromana; en la Edad Media (siglo X) los monjes en los monasterios de Europa ya
producian diferentes variedades de quesos (Bonet et al. 2009). El pastoreo, la trashumancia y el
peregrinaje durante la Edad Media ayudaron a difundir los diferentes tipos de quesos por toda la
Peninsula.

La elaboracion a gran escala de este producto llegd con la Revolucién Industrial y en la actualidad
se dice que en el mundo existen mas de 1.000 variedades de queso (Romero del Castillo y Mesters
2004), cada una de ellas con sus particularidades tanto en la leche de partida y los ingredientes de
fabricacion como en su tecnologia de produccion.
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1.1.1. DEFINICION

El queso es un derivado lacteo que lleva jugando un papel muy importante en la nutricion humana
durante afos, siendo un producto con mayor vida Util que la leche de partida debido, entre otros
factores, a su menor pH y su menor actividad de agua.

En este apartado, y con el fin de comprobar si el producto que se espera obtener en el desarrollo
de la Tesis esta acorde con la denominacién de “queso”, se incorpora su definicion. Muchas son las
definiciones de queso que se pueden encontrar, atendiendo a distintos puntos de vista como el
sensorial, tecnoldgico, alimentario e incluso algunas con cierto aire poético como la ofrecida por
Ramén Gomez de la Serna quien habla del queso como /a eternidad de la leche (Arroyo y Garcia
1988).

Con el fin de unificar criterios entre la gran variedad de tipos de quesos existentes se publico en
2006 la Norma de calidad para Quesos y Quesos Fundidos (RD 1113/2006) donde queda definido
el queso como:

"Se entiende por queso el producto fresco o madurado, solido o semisdlido, obtenido
de la leche, de la leche total o parcialmente desnatada, de la nata, del suero de
mantequifla o de una mezcla de algunos o de todos estos productos, coagulados total
o parcialmente por la accion del cuajo u otros coagulantes apropiados, antes del
desuerado o después de la eliminacion parcial de la parte acuosa, con o sin hidrolisis
previa de la lactosa, siempre que la relacion entre la caseina y las proteinas séricas
sea igual o superifor a la de la leche.”

Considérese la amplitud de la definicion, que incorpora las diferentes formas posibles de la materia
prima (leche), asi como las diferentes formas de cuajado y de eliminacién de agua/lactosuero, para
albergar en ella a la tecnologia de ultrafiltracion. Por otra parte, el Unico limite se establece en la
relacion entre los diferentes tipos de proteinas, comparandola con la de la materia prima.

1.1.2. CLASIFICACIONES

Las clasificaciones, al igual que las definiciones, también pueden ser muy variadas, si bien las mas
relevantes, recogidas también en el RD 1113/2006, se realizan en base al origen de la leche y al
grado de maduracion alcanzada:

SEGUN EL ORIGEN DE LA LECHE

Los quesos que se fabriquen con leche distinta de la de vaca, deberan incluir en su denominacion,
después de la palabra gueso, la indicaciéon de la especie que corresponda. Los quesos elaborados
con mezcla de leche de dos o mas especies, deberan incluir en su denominacion, después de la
palabra queso, la indicacion de las especies animales de las que proceda la leche, en orden
descendente de proporciones; si bien esta denominacion podra reemplazarse por la de Queso de
mezcla. La descripcion de los quesos de mezcla y su importancia se incorpora posteriormente en
esta Tesis en base a su tipologia y a datos nacionales de produccion.

ATENDIENDO A SU MADURACION

Atendiendo a su maduracion, los quesos se denominaran de la siguiente forma:
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e Queso fresco: es el que “esta dispuesto para el consumo al finalizar el proceso de
fabricacién”.

¢ Queso blanco pasterizado: “es aquel queso fresco en el que el coagulo obtenido se
somete a un proceso de pasterizacion, quedando dispuesto para el consumo al finalizar su
proceso de fabricacion”.

. Queso madurado: es el que, tras el proceso de fabricacion, requiere mantenerse durante
cierto tiempo a una temperatura y en condiciones tales que se produzcan los cambios
fisicos y quimicos caracteristicos del mismo. La palabra madurado podra sustituirse por los
calificativos segun el grado de maduracién alcanzado por el producto a la salida de fabrica
que figuran en la Tabla 1.1.

Tabla 1.1. Denominacion facultativa para quesos madurados. Fuente: RD 1113/2006

Peso > 1,5 kg Peso = 1,5 kg
DENOMINACION
FACULTATIVA

Maduracion minima en dias

Tierno 7
Semicurado 35 20
Curado 105 45
Viejo 180 100

Aiiejo 270

. Queso madurado con mohos: es aquel en el que la maduracion se produce,
principalmente, como consecuencia del desarrollo caracteristico de mohos en su interior,
en la superficie o en ambas partes. Dicha denominacion podra sustituirse por la de gueso
azul o queso de pasta azul, cuando corresponda.

Otra clasificacion bastante empleada, sobre todo por las diferencias organolépticas que origina
entre los productos, es la basada en el método de cuajado. En ella se distingue entre queso de
coagulacion enzimatica, en las que la coagulacién se produce por la accién de enzimas
coagulantes, y los quesos de coagulacion lactica, donde se produce una precipitacion de las
proteinas al acidificarse la leche. Esta clasificacion resulta de gran importancia desde el punto de
vista tecnoldgico, ya que condiciona enormemente la composicion mineral de la cuajada y por
tanto la estructura final del queso.

1.1.3. LA LECHE COMO MATERIA PRIMA

La leche es un medio acuoso caracterizado por la presencia de diferentes fases en equilibrio
inestable (Luquet 1991a):

. Una fase estable en solucion acuosa verdadera con moléculas (lactosa) e iones
(como el calcio) disueltos, como fase principal.

¢ Soluciones coloidales de proteinas, inestables por naturaleza, compuestas por dos
tipos de coloides:
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= Por un lado las albuminas y las globulinas, relativamente estables al ser hidrdfilas,
conocidas como proteinas solubles, las cuales pasan al suero en las etapas de
fabricacion de queso.

= Por otro la caseina, proteina mayoritaria de la leche, en forma de micela
fosfocalcica (de forma y masa variable) y cargada negativamente, lo que evita su
agregacién y separacion de la fase acuosa. Esta proteina tiene una gran
importancia tecnoldgica ya que formara la estructura final del queso.

- Por Ultimo una emulsion de grasa, en forma de glébulos de grasa, rodeada de una
membrana lipoproteica que la protege frente a oxidaciones, a la vez que la proporciona
una carga total negativa.

Las principales especies animales utilizadas para la produccion de leche y su transformacién en
queso (en el territorio nacional) son vaca, oveja y cabra, bien de forma individual o en alguna de
sus mezclas.

Ademas de otros factores como el clima, la estacion del ano, la alimentacion, el momento de
lactacién o el estado de salud del animal (Ramirez 2005) la mayor variacion en la composicién de
la leche es debida a la especie productora, como se muestra en la Tablal.2. No obstante, dentro
de cada especie hay variaciones importantes entre razas e incluso entre individuos.

Tabla 1.2. Composicidn quimica de la leche para distintas especies (Luquet 1991a)

% m/m GRASA PROTEINA LACTOSA CENIZAS | Extracto Seco (ES)
VACA 3,4 33 4,9 0,9 13,0

OVEJA 7,4 55 4,6 1,0 18,5
CABRA 4,1 3,6 4,8 0,8 13,2

La calidad de la leche, entendida como aptitud para dar un buen queso, va a depender tanto de los
criterios fisico-quimicos recogidos en las Tablas 1.2 y 1.3, como de otros criterios referentes a
contaminantes como (Romero del Castillo y Mesters 2004) residuos de antibioticos, células
somaticas o contaminacion bacteriana, cuyos valores se encuentran limitados bajo el Reglamento
(CE) 853/2004.

Tabla 1.3. Propiedades fisicas de la leche para distintas especies (Luquet 1991a)

pH (20 °C) Acidez (°D) Densidad (g/cm?®) Teongelacion (°C)
VACA 6,5-6,7 15-18 1,028-1,036 < -0,520
OVEJA 6,65-6,75 18-22 1,020-1,035 < -0,560
CABRA 6,5-6,7 12-14 1,026-1,042 < -0,540

Las caracteristicas de la leche de partida para la elaboracién quesera van a condicionar, ademas de
la calidad y seguridad del producto final, la aptitud tecnoldgica en las distintas etapas de
elaboracion.
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1.1.4. ETAPAS EN LA ELABORACION DE QUESO

Desde un punto de vista meramente fisico-quimico, se pueden definir cuatro etapas en la
elaboracién de queso (Castillo 2001):

¢ Coagulacion: modificacion fisico-quimica de la micela de caseina por la accion de
enzimas proteolitcas o determinados acidos que producen la desestabilizacion de dichas
particulas.

. Desuerado: sinéresis y evacuacion del lactosuero con separacion de la fase sélida y la
fase liquida. Generalmente se inicia tras la rotura mecanica del coagulo (corte) y se facilita
bien por tratamiento térmico y/o mecanico (agitacion), disminuciones del pH, moldeado,
aplicacién de presién o durante el afinado.

¢ Salado: fendmenos de transporte de materia conducentes a la incorporacion de sal a la
cuajada. Puede hacerse aplicando el sélido desde la superficie, incorporandolo en la masa
de leche o por inmersiéon en salmuera.

e Afinado: transformaciones bioquimicas de los componentes de la cuajada, bajo la accién
de enzimas, principalmente microbianas. La digestion enzimatica de la cuajada modifica su
estructura y composicion, acentuando el aroma y el sabor y confiriendo a la cuajada
nuevas caracteristicas, en lo referente al aspecto, la consistencia y el color. Estos cambios
se producen durante lo que se conoce como maduracion del queso.

La clasificacion mas empleada y que engloba todas las fases de produccién del queso se realiza
desde un punto de vista tecnoldgico del proceso de elaboracion, dividiéndose en las siguientes
etapas (Luquet 1991b): tratamientos previos, premaduracion, coagulacion, desuerado, moldeo,
prensado, salado, oreo, maduracion y afinado. Todas ellas se resumen a continuaciéon (Castillo
2001).

. Tratamientos previos: operaciones de preparacion de la leche como limpieza (tamizado,
filtrado o clarificacion por centrifugacion), normalizacion en grasa (desnatado),
estandarizacion en proteina (adicion de caseina, concentracion, ultrafiltracion)
conservacion e higienizacion (refrigeracion, termizacion, pasteurizacion, bactofugacion,
microfiltracion o tratamientos por altas presiones).

e Premaduracion: adicion de cultivos y otros ingredientes como el CaCl, para compensar el
equilibrio salino de la leche, alterado en etapas previas de la elaboracion. La
premaduracion puede ser rapida (antes del cuajado) o lenta (el dia anterior).

. Coagulacion: desestabilizacion de las micelas de caseina formando un gel que atrapa
grasa, bacterias y toda la fase acuosa.

¢ Desuerado: separacion de la cuajada del lactosuero mediante corte, agitacién y/o
calentamiento. Esta etapa permite regular la humedad y el pH de los granos de cuajada. El
mecanismo de contraccion y reorganizacion de la cuajada recibe el nombre de sinéresis. A
su vez, se pueden realizar otras operaciones adicionales dentro de esta etapa como la
eliminacién de lactosa (delactosado) mediante intercambio de agua por lactosuero para
evitar excesos de acidez en ciertas variedades de queso.

¢ Moldeo: introduccion de la cuajada en moldes, que daran la forma final al queso.
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e Prensado: la cuajada ya en el molde se somete a presion, bien por gravedad o por aporte
externo, para eliminar el suero residual y regular el pH final del queso antes de la
maduracién.

. Salado: adicion de NaCl, normalmente por salado superficial en seco o por inmersion en
salmuera. Se realiza para completar el desuerado, favorecer la formacion de corteza,
disminuir la actividad del agua y realzar el sabor del queso. Por otra parte con la
incorporacion de sal en el queso se consigue una regulacion del desarrollo bacteriano.

. Oreo, maduracion y afinado: conservacion en condiciones controladas de temperatura,
humedad y velocidad del aire para facilitar la digestion enzimatica dirigida o maduracion
biologica de la cuajada, desarrollandose la textura, el aroma y el sabor tipico de cada
queso. Durante esta etapa se produce la degradacion de los constituyentes de la leche
—azUcares, grasas Yy proteinas— mediante procesos de glicolisis, lipolisis y proteolisis.

1.1.5. COAGULACION Y SINERESIS

Desde el punto de vista del trabajo desarrollado en la presente Tesis Doctoral, como se justificara
posteriormente, las principales etapas del proceso de elaboracidon son la coagulaciéon de la leche
por la accién de enzimas coagulantes (cuajo), para la formacién de una cuajada de caracter
eminentemente enzimatico, y el desuerado por sinéresis de la cuajada formada. Los fundamentos
de ambas etapas se detallan a continuacion.

COAGULACION DE LA LECHE

Desentrafiar el mecanismo de la coagulacion de las micelas de caseina, por la ruta que sea, es un
asunto complejo (Christian 2007). Para intentar comprender y explicar este proceso es necesario,
en primer lugar, conocer la organizacion de las caseinas en su forma micelar. Para explicar su
dispersion coloidal en la leche existen varias hipdtesis, destacando entre ellas la de Schmidt por ser
una de las mas aceptadas.

Moléculas de caseina «

Lo

Grupos PO,

o0 = grupos de Cag(PO,)
Nucleo hidrofobo

A A = Subunidad micelar " B
B = Micela

Figura 1.2. Estructura de la micela de caseina seglin Schmidt. (Goudedranche et al. 1980)

El modelo de Schmidt propone que la micela, a su vez, estd compuesta de un conjunto de
sub-micelas, de base proteica y composicion variable. Estas sub-micelas se asocian unas a otras a
través de fosfatos de calcio y magnesio para formar la micela. Las sub-micelas, de unos 15-20 nm
de didametro y 250.000 Da de peso molecular, son el resultado de la agrupacion de entorno a una
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docena de mondmeros caseinicos. Su estructura no es uniforme, al diferir en la proporcién de cada
uno de los distintos tipos de caseinas. Las sub-micelas se componen de un nucleo hidréfobo y una
corteza hidrofila de caracter polar constituida por grupos fosfoséricos de las asl, as2 y B-caseinas,
asi como por grupos —COOH de las x-caseinas. La agrupacion en micelas se realiza a través de los
grupos fosfoséricos, quedando las sub-micelas ricas en k-caseina, con sus fibras de proteinas libres
en el exterior de la micela, donde posteriormente actuara la enzima coagulante del cuajo, como se
muestra en la Figura 1.2 (Goudedranche et al. 1980).

El mecanismo de coagulacion de la leche, a través del ataque enzimatico de la quimosina y pepsina
(enzimas predominantes en el cuajo) se realiza en tres etapas, las cuales se representan en la
Figura 1.3. Estas tres etapas son (Goudedranche et al. 1980):

. Hidrolisis enzimatica de la x—caseina (fase primaria).

¢ Agregacion de las micelas desestabilizadas (fase secundaria).

- Formacion del gel (coagulacion visible).
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Figura 1.3. Evolucién de la hidrdlisis de la k-caseina. (Goudedranche et al. 1980)

La hidrdlisis enzimatica se realiza por la ruptura especifica en el enlace Phe105-Met106, dividiendo
la molécula de caseina en dos segmentos. El primer segmento (1-105 & paracaseina ) es
hidréfobo, basico y permanece dentro de la micela mientras que el segmento final (106-169 6
caseinomacropéptido) es muy hidrdfilo, acido y pasa a formar parte del lactosuero. De esta forma
se produce una disminucién de la electronegatividad de la micela, a la vez que desciende su grado
de hidratacion.

La posterior agregacion de las micelas se produce por uniones electrostaticas e hidrofobas entre
las micelas modificadas (paracaseina k). Las micelas agregadas sufren una profunda
reorganizacion mientras se generan enlaces para constituir el gel, a través del calcio soluble, que
atrapa en su interior el suero y la materia grasa. Debido al alto grado de mineralizacion de la
micela, al tratarse de un proceso de coagulacién enzimatico, el gel formado es flexible, muy
cohesivo, impermeable y contractil. Las caracteristicas especificas de los distintos geles van a
depender de diversos factores como son el grado de mineralizacion (contenido en calcio), la
relacion grasa/proteina o la incorporacion de proteinas solubles a la matriz de caseina.
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PROCESO DE SINERESIS

El gel enzimatico formado en la etapa de coagulacion presenta una cohesion, una elasticidad y una
porosidad alta, pero una escasa permeabilidad, por lo que para obtener una cuajada con un
elevado contenido en materia seca, es necesario realizar (después del corte) distintas operaciones
como la agitacion y el calentamiento. Durante este proceso de drenaje de suero se produce una
redispersion de la malla de caseina. A su vez se producen interacciones hidréfobas dentro de la
micela que ayudan a la formacion de la estructura final. Este proceso global de eliminaciéon de
suero recibe el nombre de sinéresis (Govindasamy-Lucey et al. 2005).

Como indica Balcones (1996), entre los principales factores que favorecen la sinéresis destacan
una disminucién del pH a niveles entre 6,6 y 5,9, valores moderados de grasa —no
homogeneizada—, el aumento de la temperatura, el aumento de la concentracién de cuajo o la
adicién de cloruro calcico.

Por otro lado, los tratamientos térmicos intensos de le leche, antes del cuajado, provocan la
desnaturalizacién de las proteinas solubles y la disminucion de la sinéresis por la mayor retencién
de agua en la matriz de caseina (Goudedranche et al. 1980). Del mismo modo, aumentos en la
concentracion de proteina también pueden dificultar la expulsion del suero.

1.2. EL QUESO DE MEZCLA

Bajo la denominacion espanola de quesos de mezcla, se puede enmarcar al queso elaborado a
partir de cualquier combinacion de leche de las especies vaca, oveja y cabra, bien dos a dos o en
mezcla de las tres. En esta Tesis se estudia este tipo de queso, a partir de la mezcla vaca/oveja.

1.2.1. QUESOS DE MEZCLA EN ESPANA

En Espafia se elaboran mas de cien variedades distintas de queso, de las que aproximadamente
una cuarta parte estan protegidas por alguna denominacion de origen.

Los quesos de mezcla, aunque son quesos muy comerciales, son dificiles de enmarcar en una
region determinada o bajo una denominacion de origen u otra marca de garantia que los avale. No
obstante la Orden de 9 de julio de 1987, donde se aprueban las Normas de Composicion para los
quesos Hispanico, Ibérico y De la Mesta (ORDEN 16728/1987), intenta identificar y conservar estos
tres tipos de quesos de mezcla, todos ellos de gran tradicion en nuestro pais. En esa orden se
especifica, entre otros aspectos, la composicidon minima de la leche de partida para la elaboracién
de los distintos tipos de queso. Estas proporciones se recogen en la Tabla 1.4. Segln estos
valores, el queso de mezcla estudiado en esta Tesis seria similar al Hispanico, si bien no podria
llevar ese calificativo debido a que no llega al porcentaje minimo de leche de oveja.

Tabla 1.4. Mezclas de leche para queso Hispanico, Ibérico y De la Mesta. (ORDEN 16728/1987)

%o en Volumen VACA OVEJA CABRA
Hispanico > 50 > 30
Ibérico > 50 >10 >30

De la Mesta > 15 > 75
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Algunos ejemplos de quesos de mezcla (en cualquiera de sus variedades), con caracteristicas
similares de elaboracion que el estudiado en el presente trabajo y reconocidos como autdctonos de
las distintas Comunidades Autdnomas espafolas son en Andalucia los quesos de Grazalema vy
Calahorra; en Aragoén el queso Tronchdn; en Canarias el queso Flor de Guia; en Cantabria los
Quesucos de Liébana o en Valencia el queso de Cervera (Ramirez y ILE 2009).

1.2.2. QUESOS DE MEZCLA EN CASTILLA Y LEON

En Castilla y Ledn los quesos autéctonos son principalmente de oveja y cabra, si bien dentro de la
categoria de mezcla se puede encontrar el queso de Burgos (Ramirez y ILE 2009), el queso fresco
mas conocido en nuestro pais, asi como otras variedades que han sido elaboradoras a lo largo de
la historia, la mayoria de ellas de produccién artesanal como los quesos de Cordifales, Los Llanos
o de Salamanca.

En la actualidad la marca de garantia Quesos Region del Duero, certificada en marzo de 2004,
engloba dentro de su reglamento los quesos de mezcla vaca/oveja y vaca/cabra/oveja. Dicha
denominacion cuenta con queserias en siete de las nueve provincias que componen la comunidad
de Castilla y Ledn y bajo ella se comercializd, en su primer afo, aproximadamente el 2,7 % del
total de queso producido en la comunidad.

Por otro lado la Consejeria de Agricultura y Ganaderia de esta comunidad, en el marco del I Plan
de Promocion y Comercializacion del sector agroalimentario de Castilla y Le6n 2008-2011 y con el
afan de dinamizar iniciativas de adecuacion al mercado y a sus exigencias de competitividad, ha
desarrollado la marca de garantia Tierra de Sabor cuya finalidad es distinguir en el mercado
determinados productos agroalimentarios de calidad diferenciada producidos, elaborados y/o
transformados en el territorio de Castilla y Ledn, entre ellos el queso en todas sus variedades
(www.tierradesabor.es).

1.2.3. DATOS DE PRODUCCION Y CONSUMO

Segun datos facilitados por la Federacion Nacional de Industrias Lacteas (FENIL), publicados por el
Ministerio de Medio Ambiente y Medio Rural y Marino para el afio 2008, la produccion total de
leche en Espafia fue de 6.607.800 Tn, de la cual un 88,7 % corresponde a leche vaca, un 5,7 %
oveja y el 5,6 % restante de cabra. Del total nacional, Castilla y Ledn contribuyd con un 18 % de
la produccion lechera.

Segun las distintas especies, la leche de vaca producida en Castilla y Ledn representa un 15 % de
la produccién bovina nacional, mientras que la oveja llega a ser el 63 % de la produccién ovina
nacional. Los datos globales de produccién en Castilla y Ledn para 2008 se recogen, por
provincias, en la Tabla 1.5.

Tabla 1.5. Produccion de leche en Castilla y Ledn en el afio 2008 (Fuente M.A.R.M.)

miles de litros | Leche de Vaca | Leche de Oveja | Leche de Cabra TOTAL

Avila 113.915 4,591 11.567 130.073
Burgos 75.369 15.646 761 91.776
Leén 264.326 29.437 7.694 301.456
Palencia 140.323 36.672 361 177.356

Salamanca 47.561 26.071 2.332 75.964
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miles de litros | Leche de Vaca | Leche de Oveja | Leche de Cabra TOTAL
Segovia 85.582 6.724 1.208 93.514
Soria 4.509 233 56 4.798
Valladolid 67.119 76.347 1.442 144.908
Zamora 101.656 68.885 3.707 174.249
Castilla y Leon 900.360 264.606 29.128 1.194.094

Algo mas de la mitad del total de leche recogida en Espafia se destind a leches de consumo
mientras que otra parte importante se destind a la elaboracion de queso. En total, segun datos de
la FENIL para 2008, se elaboraron un total de 317.000 Tn, sin contar los quesos fundidos
(45.600 Tn), divididas segun el origen de la leche de la siguiente manera:

©. Queso de vaca 129.000 Tn (40,7 %)
@ Queso de oveja 45.300 Tn (14,3 %)
@ Queso de cabra 20.400 Tn (6,5 %)

. Queso de mezcla 122.400 Tn (38,5 %)

El consumo doméstico de queso en Espana fue de 6,5 kg por persona y afio en 2008 (FENIL).
Aunque su tendencia va en aumento desde el afio 1984 cuando estaba en 4,4 kg por persona y
afo, como se muestra en la grafica de evolucion de la Ultima década (Figura 1.4), sus posibilidades
de aproximacién a los consumos europeos estan aun por desarrollar.

6.2 W—_

Consumo {kg) per capita

2000 2001 2002 2003 2004 2005 200€ 2007 2008

Figura 1.4. Evolucion del consumo de queso en Espafia en los Ultimos afios (Fuente: M.A.R.M.)

Cabe destacar, segun un estudio publicado por la FENIL en 2009 (realizado entre
junio 2007/junio 2008) que del total consumido, aproximadamente un 75 % se consumia en el
hogar, superando en términos de volumen los 270 Millones de kg.

No obstante, la prevision de consumo de queso en la UE, segin datos de la FAPRI (2009),
aumentara un 12,98 % durante el periodo 2008-2018. Por todo ello parece que podria ser el
momento adecuado para generar la estructura futura, que permita una mejora continua de la
competitividad y del valor afiadido de los productos mediante el uso de nuevas tecnologias que
ofrezcan un valor anadido al producto final, como se pretende en esta Tesis.
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Por dltimo, en la Tabla 1.6 se puede observar como el tipo de queso mas demandado por el
consumidor es el queso semicurado, con un consumo per capita medio de 2,30 kg a un precio
medio de 9,74 €/kg, que indica el valor anadido introducido en el queso por el procesado de la
leche y los periodos de curado.

Tabla 1.6. Consumo en hogares segun el tipo de queso para el afio 2008 (Fuente: M.A.R.M.)

PRODUCTO Volumen Valor Precio Consumo (kg)
(miles de kg) | (miles de €) | medio (kg) per capita

Queso 289.797,61 2.152.934,10 7,43 6,43
Queso fresco 93.393,94 465.311,53 4,98 2,07
Queso fundido 36.150,34 217.150,61 6,01 0,81
Queso semicurado 103.152,52 | 1.004.300,42 9,74 2,30
Queso de bola 6.055,96 53.498,96 8,83 0,13
Queso Emmental y Gruyere 3.614,91 29.827,36 8,25 0,11
Queso azul 2.794,35 28.938,68 10,36 0,06
Otros tipos 44.635,63 353.906,57 7,93 1,00

Si bien estas preferencias pueden cambiar por comunidades o paises, las tecnologias que consigan
mejorar la produccion de este tipo de quesos (incrementando rendimientos o generando una
mayor aceptacion del consumidor) tendran una mayor viabilidad econémica y una mayor influencia
sobre el mercado.

1.3. PROCESOS DE SEPARACION CON MEMBRANAS

El término membrana designa un sistema sélido o liquido que separa dos fases macroscdpicas,
verificando un control selectivo de la transferencia de materia y energia a su través (Ibafiez 1989).

En este apartado se resumen algunos conceptos generales sobre la filtracion tangencial con
membranas, en lo que se refiere, Unicamente, a procesos de separacion basados en el principio de
permeabilidad selectiva en funcidon del estado de solvatacion y la estructura de los constituyentes
de una disolucion, haciendo intervenir un gradiente de presion entre ambos lados de la membrana.

En particular, se introducen los sistemas de filtracion tangencial, microfiltracion (MF), ultrafiltracion
(UF), nanofiltracion (NF) y ésmosis inversa (OI), que consiguen controlar los depositos en o sobre
el medio filtrante mediante barrido del retenido sobre la membrana, los cudles han tenido
aplicacion industrial en el sector lacteo en distinta medida.

1.3.1. ASPECTOS GENERALES SOBRE LA FILTRACION TANGENCIAL

Frente a los procesos de filtracion en torta (dead-end) donde la limitacion a la permeabilidad se
establece principalmente por los depdsitos sobre la membrana, la filtracién tangencial consigue su
eliminacion parcial mediante el barrido continuado de la superficie de la membrana por el retenido.
Esta particularidad, junto con la reduccion de costes y la optimizacion de procesos, ha permitido el
desarrollo de los sistemas industriales de filtracion.



34 CAPITULO I

El origen de los procesos de filtracién tangencial se puede establecer en el descubrimiento de los
fenomenos de dsmosis —transporte de agua o solvente a través de una membrana semipermeable—
observado en el afio 1748 por Abbe Nollet. Un siglo mas tarde, en 1856, Fick desarrolld la primera
membrana sintética, a partir de nitrocelulosa, dando origen a lo que se conoce como la separacion
por membranas.

A partir de ese momento la evolucién de las distintas técnicas ha sido notable, destacando hitos
como el desarrollo de nuevos materiales poliméricos y de membranas inorganicas —como las
ceramicas— en la década de los ochenta, los cuales han abierto multitud de campos de aplicacion
en todos los sectores, entre ellos el alimentario.

Sobre el proceso de filtracion afectan caracteristicas dependientes de la membrana —como su
composicién quimica, carga, hidrofobicidad, potencial zeta—, del mddulo —como su disefio o
material de fabricacion—, de los parametros de operaciéon —como la diferencia de presion a través
de la membrana o la velocidad tangencial (que por su importancia son abordados mas adelante en
este trabajo)—, o de los procesos de ensuciamiento y limpieza de la membrana que afectan tanto a
su selectividad como a su permeabilidad.

POSIBILIDADES TECNOLOGICAS

La tecnologia de membranas engloba distintos procesos de separacion de compuestos a nivel
molecular. Cada uno de estos procesos requiere unos equipos y unas condiciones de trabajo
especificas, que les hace apropiados para aplicaciones de separacién, concentracion y/o
fraccionamiento.

Como se observa en la Figura 1.5, segun el tamano de la molécula que se desee separar, con
gradiente de presion como fuerza impulsora, encontramos cuatro tipos de técnicas diferentes, que
se separan de la filtracion convencional: microfiltracion (MF), ultrafiltracién (UF), nanofiltracién
(NF) u dsmosis inversa (OI). Si bien la investigacion basica se centra en otras técnicas mas
innovadoras como la destilacién con membranas o la pervaporacion, la aplicacién de estas
tecnologias a sistemas industriales —objetivo Ultimo de esta Tesis— necesita de desarrollos aun
importantes, exceptuando aplicaciones puntuales ampliamente instauradas.
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Las aplicaciones de la tecnologia de membranas, como muestra la Figura 1.5, se dan en una gran
variedad de campos, tomando especial importancia en la industria agroalimentaria por las
condiciones limitadas de temperatura a las que permiten operar, acorde a las necesidades
especificas de sus productos.

COMPOSICION Y ESTRUCTURA DE LAS MEMBRANAS

La aplicacién industrial de estas tecnologias ha pasado por importantes desarrollos en el campo de
los materiales empleados para la fabricacién de las membranas, con el fin de conseguir mayor
selectividad, mayor duracién o menor coste.

En cuanto a la naturaleza de las membranas poliméricas organicas los materiales mas empleados,
por orden cronoldgico, son acetato de celulosa y celulosa regenerada (empleados en las primeras
filtraciones a pesar de su escasa resistencia quimica y microbioldgica) seguidos de polisulfonas,
polietersulfonas y poliamidas (de coste reducido y resistencias moderadas a temperaturas y pH), y
por Ultimo poliacrilonitrilo y fluoruro de polivinilideno (de superior resistencia quimica y térmica).

También es posible el empleo —a pesar de un coste ligeramente superior— de membranas
realizadas con materiales inorganicos. Se trata de membranas elaboradas a partir de materiales
como oxidos de titanio y zirconio sobre alimina, carbén o acero inoxidable. Dichos materiales les
confieren una mayor resistencia tanto quimica como térmica en comparacion a las poliméricas.

La seleccion de los materiales viene dada por razones de operabilidad —las membranas poliméricas
tiene una vida Util de 9 a 18 meses, con ciclos diarios de limpieza normales, mientras que en las
inorganicas se puede prolongar hasta los 14 afos (Cheryan y Wilson 2000a)- o por razones
econdmicas de coste —las membranas ceramicas son de entre 10 y 30 veces mas caras que las
poliméricas—.

Las mejoras y descubrimientos en la fabricacién de membranas en cuanto a materiales, resistencia
0 economia son factores clave para el desarrollo de estas técnicas a escala industrial. Otro hito
importante en este sentido es la posibilidad de fabricacion asimétrica de las membranas, frente a
las de estructura homogénea que presentaban menor permeabilidad. Como ejemplo de
membranas asimétricas, destacar la fabricacion multicapa basada en la superposicion de soportes
porosos (de entre 100 y 200 um) de alta permeabilidad con capas filtrantes de mayor selectividad
Yy menor espesor.

Hoy en dia, la mayoria de las membranas poliméricas son asimétricas, con una capa fina superficial
de 0,1-0,2 um de espesor en la superficie que establece el umbral de corte de la membrana. Esta
capa es la que marca el alcance de la separacion mientras el resto, de elevada porosidad, actua
como soporte de esa capa (denominada "pie/”).

1.3.2. CLASIFICACION DE LOS PROCESOS DE SEPARACION CUYA FUERZA
IMPULSORA ES LA PRESION

Por tratarse de los procesos mas empleados en agroalimentacion, y en particular en tratamientos
ya existentes en la industria lactea —muchos de ellos incorporados en queseria— se incorpora una
breve descripcion de las diferentes tecnologias en funcion del corte molecular de la membrana, es
decir, en funcion del tamafio de las moléculas que se retienen en la superficie de la misma, de
acuerdo con el espectro de filtracién mostrado en la Figura 1.5.
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Los procesos con membranas que se describen a continuacién constituyen una técnica de
separacion en los que un gradiente de presion fuerza el paso selectivo de unos componentes sobre
otros a través de una membrana permeable (Chacdn 2006). La corriente que contiene los
componentes que atraviesan la membrana, por tener un tamafo menor al de la porosidad de la
misma, recibe el nombre de permeado. Aquellos componentes no permeables a la misma se
concentran en la corriente de retenido.

MICROFILTRACION (MF)

Por medio de este proceso se separan selectivamente particulas de alto peso molecular, que se
encuentran en suspension o en estado coloidal, mayores de 200.000 Da, mediante membranas con
tamafio de poro de entre 0,1 y 2,0 um. Las presiones de trabajo son de hasta 4 bar (Cheryan y
Wilson 2000a).

Las referencias a tamano de poro deben interpretarse como una distribucion de tamafios y se
caracterizan segun el corte de la membrana o molecular weight cut-off (MWCO), definido como el
peso molecular de una disolucion patrén (normalmente proteinas globulares o etilenglicoles)
retenidas en un 90 % en unas condiciones estandar.

ULTRAFILTRACION (UF)

Proceso de separacion selectivo de macromoléculas de peso molecular entre 1.000-500.000 Da,
con un tamano de poro entre 1 y 50 nm (Cheryan y Wilson 2000a; Cheryan y Wilson 2000b),
mediante un flujo tangencial a lo largo de la superficie de la membrana a presiones inferiores a
1.000 kPa (10 bar).

La diafiltracion (DF) es un modo particular de operacion de la UF, donde el retenido se diluye con
agua para reducir la concentraciéon de los componentes capaces de atravesar la membrana, ya que
por atravesar la membrana se reparten entre retenido y permeado.

Gracias al empleo de membranas inorganicas se ha ampliado el rango de aplicacion en las
operaciones debido a su mayor estabilidad al pH (0,5-13,5) y a la temperatura (hasta 350 °C),
pasando a ser limitantes por su resistencia los materiales de fabricacion de mddulos y juntas y no
la resistencia quimica o térmica de la membrana.

NANOFILTRACION (NF)

Separa compuestos de bajo peso molecular, de entre 200 y 1.000 Da, mediante tamafos de poro
inferiores a 2 nm, como moléculas disociadas de pequeno tamafio, en proporcion inversamente
proporcional a su valencia. Las presiones a través de la membrana utilizadas estan entre 15 y
25 bar (Cheryan y Wilson 2000a).

OSMOSIS INVERSA (OI)

Es un proceso de eliminacion de agua, mayoritariamente, que opera a elevadas presiones (de 5 a
10 veces las presiones usadas en la UF). Mediante la OI se separan solutos de peso molecular
aproximado menor de 150 Da mediante membranas densas con tamafio de poro entre 5y 10 A.
Para vencer la elevada presion osmotica asociada a los compuestos de bajo peso molecular
retenidos, es necesario operar a presiones de entre 30 y 60 bar (Cheryan y Wilson 2000a). Este
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mismo motivo limita los grados de concentracion alcanzados, permitiendo Unicamente alcanzar
retenidos de hasta un 30 % de extracto seco.

1.3.3. CONFIGURACION DE LAS MEMBRANAS EN MODULOS

Segun las condiciones especificas de cada proceso de concentracion y/o separacion se puede
trabajar con la membrana dispuesta en distintas configuraciones, las mas comunes se detallan a
continuacién (Cheryan 1998).

TUBULARES

La alimentacion fluye a través de un tubo de entre 85 y 600 cm de longitud y de 3 a 25 mm de
diametro interno. Su didmetro condiciona el consumo de energia y el coste de fabricacion.

Su modo normal de operacion es mediante la circulacion de la alimentacion por el interior de la
membrana, consiguiendo alcanzar elevadas velocidades de barrido. Las membranas de esta
conformacién se conectan en serie o en paralelo en modulos multitubulares.

En esta conformacion tubular se desarrollan sistemas multicanal que en una Unica membrana
contienen varios canales longitudinales paralelos, incrementando la superficie filtrante.

Las membranas tubulares son faciles de limpiar y permiten procesar fluidos con particulas y
liquidos de elevada viscosidad, aunque presentan la menor relacion area/volumen de todas las
configuraciones. En determinadas aplicaciones su uso puede requerir mayores flujos de
alimentacién, debido a las altas viscosidades, lo que conlleva un mayor consumo energético
(0,6-1,0 kW/m?).

La posibilidad de elevadas velocidades tangenciales y flujos en régimen turbulento, facilitan los

procesos de limpieza. Esta conformacion permite un montaje y reemplazo sencillo de las
membranas.

FIBRAS HUECAS

Son sistemas tubulares de haces de membranas de menor didmetro que las tubulares, entre 0,19 y
1,25 mm, inmersas en una carcasa que puede contener entre 500 y 3.000 fibras en paralelo. Las
fibras actan simultaneamente como soporte y medio filtrante.

La alimentacion circula por su interior y el permeado se recoge en el modulo que contiene el haz
de fibras.

Como ventaja mas destacable de esta conformacidn se encuentra su elevada relacion
superficie/volumen con un reducido volumen muerto. Como inconvenientes destacar la necesidad
de sustitucion completa de los modulos en caso de fallo o la imposibilidad de operar con productos
viscosos. La presion transmembrana estad restringida a 170-270 kPa, por su mayor fragilidad, lo
que supone menores consumos energéticos (entorno a 0,2 kW/m?).

MEMBRANAS PLANAS

Estos mddulos se basan en la agregacion de membranas planas y separadores alternadamente al
estilo de los cambiadores de calor de placas. El conjunto se puede montar tanto en vertical como
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en horizontal, tratandose de una configuracion simple y de facil ampliacion, en la que toma
especial relevancia la distancia entre membranas (espaciador).

La relacién superficie/volumen que se alcanza es intermedia a la conseguida con fibras huecas y
tubulares. La energia de bombeo requerida estd entorno a los 0,5-0,7 kW/m? (Maubois y Brulé
1982).

Histdricamente han sido las mas empleadas por la industria lactea ya que combinan una velocidad
de circulacién intermedia, con un espacio entre membranas —definido por los separadores—
suficientemente elevado para evitar su obturacion (clogging). Ademas, es factible la sustitucion de
parte de las membranas, en caso de obturacidn, rotura o mal funcionamiento, sin necesidad de
sustituir el modulo completo.

MEMBRANAS ESPIRALES

En la actualidad se trata de la configuracién mas empleada en la industria lactea y alimentaria en
general. La bajada de los precios de los mddulos hace factible la sustitucion de médulos completos
en casos de ensuciamiento o rotura. La mejor comprension y el mayor control de los procesos de
filtracion con membranas evitan, por ejemplo, la realizacion de limpiezas inadecuadas que
degraden completamente los moédulos. Por dltimo la adaptacidn de nuevos materiales a los
modulos espirales ha permitido su creciente implantacion.

Estan constituidas por dos membranas planas separadas por un espaciador, enrollado a un tubo
perforado por donde se recoge el permeado. Cuando la alimentacién fluye por la superficie de la
membrana el permeado la atraviesa y se recoge en el tubo central. Entre las membranas se instala
una rejilla plastica de espesor variable que permite aumentar la turbulencia en su superficie
minimizando el ensuciamiento. Las etapas de limpieza y desinfeccion pueden ser mas complicadas
gue con otras configuraciones, especialmente cuando se trabaja con liquidos muy viscosos.

Algunas ventajas de esta conformacién son su elevada compacidad (300 a 1.000 m?*/m?), un
reducido consumo energético y un moderado coste. Como desventajas indicar la posibilidad de
puntos muertos en el sistema o una elevada pérdida de carga en los moédulos.

Esta configuracion es adecuada para todos los tipos de operaciones existentes, ya que la
naturaleza y el disefio del soporte de la membrana permiten trabajar a elevadas presiones sin que
la membrana se vea dafiada.

1.3.4. PRINCIPALES VARIABLES DEL PROCESO

En este apartado se describen las variables que afectan significativamente en la hidrodinamica del
proceso de filtracion sobre los valores de densidad de flujo de permeado a través de la membrana.
Entre ellas se recogen como mas importantes la presion y la temperatura de operacion o la
velocidad de barrido en la superficie de filtracién. Todas estas variables condicionan otros factores
como el grado de concentracién alcanzado o el porcentaje de retencién de los distintos
constituyentes de la alimentacion.

DIFERENCIA DE PRESION A TRAVES DE LA MEMBRANA

En los procesos de filtracion descritos en el Apartado 1.3.2, se establece un diferencial de presion
entre ambos lados de la membrana denominado ‘presion transmembrana (TMP)” que sera la
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fuerza que impulse la separacion. Esta TMP es la diferencia existente entre los dos lados de la
membrana, el retenido y el permeado. Como en cualquier configuracion de membranas, lo que se
conoce es la presion a la entrada y la salida de retenido y permeado, ademas de la TMP local en
cada punto de la membrana, se define una TMP promedio entre las entradas y salidas de ambas
corrientes, que se calcula segun la Fcuacion [1.1].

TP - P,,e + P,,ys ~ Ppye + PM
2 2

[1.1]

Donde P, .: presion a la entrada del retenido
P, : presion a la salida del retenido
P,.: presion a la entrada del permeado
<. presion a la salida del permeado
El adecuado manejo de la TMP es muy importante para reducir el impacto de la colmatacién, ya

que el efecto de compresion bajo una presion muy acentuada puede provocar un agudo
incremento en la resistencia hidraulica y una disminucion de la selectividad de la membrana.

FACTOR DE REDUCCION DE VOLUMEN Y PORCENTAJE DE RETENCION

El factor de reduccion de volumen (VCR) se utiliza para medir el grado de concentracion en el
proceso global, y se calcula como:

V, VetV, .V,

VCR=—4="R"_"P _|4 2 19
V.oV, v, [1-2]
Donde Vi: denota los volimenes de alimentacién (A), retenido (R) o permeado (P)

El factor de reduccion, también conocido como factor de concentracion, puede ser obtenido a
partir tanto de los volimenes como de la masa total de las corrientes. Para operaciones en
continuo se calcula a través de los caudales o los flujos masicos de las distintas corrientes
(alimentacion, retenido y permeado) siguiendo la base de la Fcuacion [1.2].

El VCR también puede calcularse a partir de la Ecuacion [1.2] y del balance de materia para el
extracto seco (ES), sobre las tres corrientes presentes, alimentacion (A), retenido (R) y permeado
(P), a través de la formula:

ESR _ESP

VCR =
ES,—ES, [1.3]

El porcentaje de retencion o rechazo de un componente dado (% R;) se define como la relacion
entre la concentracion de dicho componente entre las corrientes de permeado y retenido, restado
de la unidad segun:

Hl‘H

Concentracion del componente "i" en el permeado

Hl’H

%R, =1-

[1.4]

Concentracion del componente "i" en el retenido
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Acorde a la definicion, un compuesto de tamafio molecular superior al corte de la membrana sera
retenido en su totalidad y el %6 R; tomara el valor de uno, ya que la concentracion en el permeado
sera cero para él. Si por su tamano atraviesa libremente la membrana su concentracién se iguala a
ambos lados, por lo que el cociente de la ecuacién sera uno y el valor de retencion sera cero. Para
compuestos que son retenidos parcialmente % R; tomara valores entre cero y uno, aunque en
ocasiones puede tomar también valores negativos.

DENSIDAD DE FLUJO DE PERMEADO

La densidad de flujo de permeado (J) se define como el volumen filtrado por unidad de tiempo y
de area de membrana. Cuanto mayor sea el valor de esta variable menores seran los tiempos de
operacion. Como se muestra en la Figura 1.6, la relacion entre la densidad de flujo de permeado y
la TMP es lineal para el disolvente puro, pero no asi para una disoluciéon de macromoléculas, en
cuyo caso se observan dos regiones diferenciadas (Cheryan 1998).

4 AGUA

>
TMP

Figura 1.6. Flujo de permeado en funcidn de la presiéon transmembrana

El comportamiento observado en la Figura 1.6 se puede explicar a través de varios modelos. Como
indican Field et al. (1995), de acuerdo con la teoria del flujo critico existen dos zonas de flujo
segln la presion aplicada entre ambos lados de la membrana. En la primera de ellas, zona de
control por presion, la TMP se encuentra por debajo de la presion critica y la filtracion se realiza sin
formacion de un depdsito en la superficie de la membrana que limite la densidad de flujo en
funcion de la fuerza impulsora, por lo que a medida que se incrementa la TMP mayor cantidad de
materia atraviesa la membrana por unidad de tiempo.

La filtracion en la primera zona, empleada mayoritariamente en operaciones de microfiltracion
(Howell 1995), se conoce por algunos autores como flujo subcritico y es interesante en ocasiones
para obtener la maxima selectividad. En esta zona los flujos alcanzados son menores, haciéndose
necesario un mayor area de membrana o superiores tiempos de operacion.

En la segunda zona, de control por difusion, la TMP estd por encima de la presién critica y la
densidad de flujo tiende a un valor constante —denominado densidad de flujo limite—. Este
comportamiento se explica a través de modelos de filtracion en gel o modelos de transporte
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inverso. En esa zona la densidad de flujo de permeado es independiente de la presion y del
tamafno de poro. El flujo a través de la membrana esta controlado exclusivamente por la
transferencia de materia entre la superficie de la membrana —en la que hay una concentracién
local mayor a la del seno de la alimentacion— y el lado del permeado, segun las leyes de difusion y
transporte de materia. Por tratarse de un flujo controlado por los fendmenos de transferencia, y
por tanto funcién del gradiente de concentracién de las diferentes especies, la constancia de la
concentracion debido a, por ejemplo, la formacion de un gel superficial hace a la densidad de flujo
de permeado independiente de la TMP.

La selectividad en procesos de separacidén o fraccionamiento no es optima en muchos casos al
trabajar en la segunda zona de la grafica de la Figura 1.6. Este efecto se acentua al incrementar
en demasia la TMP por encima de la critica, por una compactacion excesiva de la capa de gel.

Para operaciones de concentracién, normalmente, se trabaja en la interseccién de ambas zonas
(densidad de flujo optima) donde el flujo y la presion se denominan /imites o criticos, obteniendo
simultaneamente unos adecuados valores tanto de densidad de flujo de permeacion como de
selectividad. En otros casos, como en el fraccionamiento de proteinas, donde se persigue la
maxima selectividad, se elige operar en la zona de control por presion.

LA VELOCIDAD DE RECIRCULACION Y LA TEMPERATURA

Las plantas normales de filtracion cuentan con una bomba de alimentacion que transfiere la
presion al fluido y una bomba de recirculaciéon que proporciona elevada velocidad tangencial (v;) en
la superficie de la membrana. A menudo mayores velocidades tangenciales aumentan la densidad
de flujo de permeado debido a que actia a modo de barrido sobre la superficie de filtracion,
minimizando la polarizacién de la concentracion y el ensuciamiento. Cuanto mayor sea la velocidad
mayor sera J, si bien mayor sera también la caida de presion en el mddulo.

Aumentos de la temperatura de operacion tienen un comportamiento similar, incrementando J, por
el efecto que tiene en la disminucion de la viscosidad de la alimentacion, mejorando la fluencia.

Como se muestra en la Figura 1.6 el efecto del incremento en el valor de cualquiera de estas
variables, o ambas, se traduce en un aumento de la pendiente para la primera zona donde la
relacion entre Jy TMP sigue un comportamiento lineal. Tanto los valores de temperatura como de
caida de presion en el modulo (y por tanto la velocidad de recirculacion) estaran limitados por las
especificaciones técnicas de la membrana utilizada.

1.3.5. MODELIZACION CLASICA DE LOS PROCESOS DE FILTRACION
TANGENCIAL

Los fendmenos implicados en la filtracion pueden modelarse empleando sistemas sencillos y
tradicionales, como la Ley de Darcy, con modificaciones que incorporan diferentes términos de
resistencia hidraulica o de presiébn osmoética. Modelos mas complejos, aplicados a medios
multicomponentes de macromoléculas, incorporan potenciales Z o interacciones entre los distintos
componentes y de éstos con la membrana.

Cuando el sistema de filtracion tangencial opera en condiciones de estado estacionario, pueden
aplicarse modelos clasicos para el transporte de fluidos a través de los poros de la membrana,
tratando la operacion como un flujo laminar a través de un canal, donde el flujo de permeado es
directamente proporcional a la presion aplicada. Estos modelos son muy descriptivos de los
fundamentos del proceso de separacion.
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Mediante la ley de Darcy se expresa la dependencia lineal entre la presion transmembrana y el
flujo de permeado, a través de la viscosidad del permeado (uo) Y la resistencia al flujo (Ry,) que
ofrece la membrana (Jeantet et al. 2000).

TMP
J=—"

Rm "Ho [1'5]

El inverso de la resistencia se conoce como permeabilidad (1/Ry,) y es funcion tanto de la
estructura de la membrana, como de los depdsitos que se forman en el interior y en la superficie.

En cualquier operacién de filtracion con membranas que incorpora solutos ademas del disolvente,
deben afadirse las resistencias hidraulicas asociadas a la aparicion de la polarizacién por
concentracion o/y del ensuciamiento (Rg) o la formacion de una capa de gel (Rgey). En estos casos,
la resistencia total se establece mediante un modelo de resistencias en serie que incluye esos
efectos.

Rtot :Rm +Rf +Rg€l [1 6]

La determinacién de estas resistencias en funcién de las condiciones de operacién o de la
composicion fisico-quimica de la corriente filtrada, permite estimar los fendmenos involucrados en
el proceso de filtracion.

Otros modelos mejorados como el Modelo Osmético, desarrollado por Kozinsky et al. (1972),
complementan la ley de Darcy para disoluciones donde la presion osmotica (4/7) juega un papel
importante en contra de la presion de transferencia (Jeantet et al. 2000). Estos modelos permiten
interpretar con mayor precision el flujo, definiendo una presion efectiva (TMP-AII) que se
incorpora en el numerador de la Ecuacion [1.5] cuando se opera en nanofiltracion u dsmosis
inversa.

1.3.6. FENOMENOS IMPLICADOS EN LA TRANSFERENCIA DE MATERIA

Como se recoge en el apartado anterior, todos los fendmenos generados pueden englobarse a
partir de una serie de resistencias —ademas de la ejercida por la propia membrana— que limitan la
transferencia de materia a su través, si bien los citados fendmenos de transferencia y flujo, tanto
del disolvente como de los solutos, son complejos y se ven afectados por mdltiples factores.

Asi, el transporte selectivo a través de un medio filtrante induce, en el seno de la disolucién, un
movimiento convectivo que arrastra hacia la membrana a todas las especies presentes en la
misma, creando de ese modo una acumulacion de materia en las proximidades de la membrana.
Segun el grado de acumulacion y su reversibilidad se alcanza la denominada polarizacion de
concentracion o el ensuciamiento de la membrana, ambos fendmenos modificadores de la
selectividad y del flujo de permeacion.

POLARIZACION DE LA CONCENTRACION

A medida que transcurre el tiempo en la filtracion, se registra una disminucion progresiva de la
densidad de flujo de permeado, debido a una serie de fendmenos simultaneos, uno de ellos es la
denominada polarizacién de la concentracion. La composicién de la alimentacién difiere de la
composicion en la superficie de la membrana, formandose una capa limite en la interfase de
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ambas. El gradiente de concentracion que se genera en el lado de la alimentacion reduce la
eficacia de separacion y aumenta el potencial de ensuciamiento, por lo que un objetivo de todo
proceso ha de ser la minimizacion de esa capa (Wijmans y Wilson 2000).

La polarizacion por concentracion no se considera estrictamente ensuciamiento, aunque también
afecta al flujo y la selectividad. La polarizacion se considera un fendmeno reversible que puede ser
controlado por ajustes de velocidad, pulsos, ultrasonidos o campos eléctricos.

Este fendmeno se suele abordar mediante el estudio del transporte convectivo y por difusion
generado en la capa de polarizacion, a través de un estudio de la capa limite en estado
estacionario (Maubois y Brulé 1982). En la Figura 1.7 se muestran las distintas corrientes que
entran en juego segun este modelo.
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Figura 1.7. Perfil de concentracion en la capa limite

Como indican Sablani et al. (2001) en su revision sobre los fendmenos de polarizacion de
concentracion, un modelo simple para el estudio de la polarizacidon por formacién de gel es el que
asume la formacion de una capa en la superficie de la membrana, asi como que el efecto de la
presion osmotica de la solucion de macromoléculas es despreciable.

Cuando se trabaja con macromoléculas, como proteinas, este modelo resulta muy interesante ya
que esta ampliamente aceptado que en estos casos la concentracion de soluto en la interfase
excede de un valor limite de concentracion, conocido como concentracién de gel (c,), dejando de
ser fluido y formando una capa en la superficie de la membrana, que pasa a ser una resistencia
adicional a la transferencia con la correspondiente disminucion de flujo de permeado. Cuando se
alcanza la concentracién de gel en la superficie de la membrana y el estado estacionario, la
densidad de flujo de permeado se puede calcular como:

c Cg
Jlim = prkyIn| — [1.7]
Sp
Donde p es la densidad de la corriente de concentrado

Cg y Cp son las fracciones en peso del componente i, en la capa de gel y en el seno
de la disolucion

ky; coeficiente de transferencia de materia (cms™)
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Este flujo es conocido como flujo limite, ya que cualquier aumento en la presion transmembrana se
transforma en un aumento del espesor de la capa de gel, sin aumentar el flujo de permeado, como
se muestra en la Figura 1.6. A partir de esa condicién el flujo deja de estar controlado por la
presion y pasa a estarlo por la transferencia de materia, que dependera del coeficiente de difusion
en la capa limite, turbulencias en el canal, asi como la viscosidad y densidad de la corriente de
concentrado.

Para minimizar la polarizacion de la concentracion se debe maximizar el coeficiente de
transferencia de materia en la capa limite. Una de las formas de conseguirlo es aumentando la
velocidad tangencial, con el inconveniente de aumentar la caida de presién. Otra forma mas eficaz
es elegir el material del espaciador 6ptimo o introducir promotores de turbulencia, los cuales
inducen aumentos de la transferencia de materia.

La interpretacion de los fendmenos referidos se incorpora en diferentes modelos tedricos, una

buena parte de ellos estan aplicados a operaciones de MF y UF (Romero y Davis 1988; Romero y
Davis 1991; Ould-Dris et al. 2000).

ENSUCIAMIENTO

El ensuciamiento es el factor limitante en todas las aplicaciones con membranas. Los depdsitos en
la membrana hacen disminuir el flujo de permeado, afectando simultaneamente a la selectividad
de la filtracion. La colmatacion o ensuciamiento de la membrana se produce por una acumulacion
de solutos mediante mecanismos de adsorcion o blogueo, tanto en el interior de los poros como en
la superficie de la membrana.

El ensuciamiento es un proceso mas complicado que la polarizacion de concentracion, formado por
fendmenos fisicos, quimicos y biolédgicos que generan una pérdida de permeabilidad en la
membrana, que a largo plazo puede ser irreversible (Sablani et al. 2001).

A corto plazo se forma un ensuciamiento de caracter reversible, bien bloqueando los poros o
formando una capa en la membrana, que puede ser eliminado mediante una correcta eleccion de
las propiedades hidrodinamicas. La acumulacién de materia en tiempos prolongados causa
reducciones en el flujo de permeado, debiendo eliminarse mediante una etapa eficaz de limpieza
mas agresiva que un simple cambio hidrodinamico.

Con el fin de evitar alcanzar estados irreversibles de ensuciamiento (que no puedan ser eliminados
mediante protocolos de limpieza) o a limpiezas muy continuadas o agresivas (que disminuyen el
tiempo efectivo de operacién), se han estudiado algunas alternativas para reducir este fenémeno
como modulos vibrantes o médulos con discos rotatorios bajo la superficie de la membrana, si bien
son dificiles de escalar y caros para una aplicacion industrial. Asimismo, se pueden emplear ondas
acusticas, ultrasonidos o campos eléctricos que impidan la estabilizacion de los colmatantes sobre
o en el interior de la membrana, aumentando los tiempos efectivos de operacion.

También, en el ambito hidrodinamico, se consigue disminuir el ensuciamiento empleando
espaciadores y promotores de turbulencia para crear inestabilidad en el flujo, si bien estos
sistemas pueden generar problemas de puntos muertos en las limpiezas.

Con el fin de disminuir la colmatacion sin recurrir a limpiezas quimicas, principalmente en
microfiltracion, se desarrollan técnicas de flujo inverso pulsante de agua o permeado (backwash) o
de gas (backflushing). Estos sistemas pueden estar limitados por el tipo de membrana, ya que la
configuracion espiral no tolera su aplicacion por un posible desenrrollamiento de la membrana.
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1.3.7. APLICACIONES DE LA TECNOLOGIA DE MEMBRANAS EN LA INDUSTRIA
LACTEA

Dentro de la industria alimentaria, el sector lacteo cuenta con el mayor nimero de membranas
instaladas. Si en los afios 80 habia instalados 250.000 m?, en el 2000 esta cifra habia ascendido
hasta los 850.000 m? (Daufin et al. 2001) con un aumento anual del 7,5 %. Del total instalado la
mayor parte correspondia con operaciones de ultrafiltracion y nanofiltracion (400.000 UF,
300.000 NF, 100.000 OI y 50.000 m? MF). En torno al 40 % instalado en la industria alimentaria,
corresponde a la industria lactea.

La primera aplicacion conocida de estas técnicas en la industria lactea data de 1967 en Estados
Unidos y Francia para el tratamiento de lactosuero por dsmosis inversa. Dos afnos después, en
1969, tiene lugar la verdadera revolucion en lo que se refiere a su aplicacion industrial, con la
invencion del proceso MMV (Maubois, Mocquot y Vassal) en el cual, mediante ultrafiltracion de
leche, se conseguia un concentrado con una composicion final similar al queso (prequeso) antes de
la coagulaciéon (Maubois et al. 1969).

Los procesos de separacién con membranas han revolucionado la industria lactea de una manera
importante, a través del desarrollo de nuevos productos y nuevos procesos tecnoldgicos. En sus
inicios, hace ya 40 anos, los procesos se centraron en la UF y OI, si bien mas recientemente se
vienen empleando otras técnicas como la MF y la NF. En la actualidad la mayor parte de las
membranas instaladas en la industria lactea se emplean para estandarizacion en proteina de la
leche en queseria.

Mediante el uso individual o combinado de estas cuatro técnicas —microfiltracion, ultrafiltracion,
nanofiltracién u dsmosis inversa— son muchas las posibilidades de separacion, concentracion y/o
fraccionamiento que se pueden ensayar, tanto para el tratamiento de leche como de lactosuero,
como muestran las Figura 1.8 y 1.9.
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Figura 1.8. Procesado de leche mediante tecnologia de membranas. Fuente: Cheryan et al. (2000a)
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Figura 1.9. Procesado de suero mediante tecnologia de membranas. Fuente: Cheryan et al. (2000a)

Dos factores importantes para conseguir una buena combinacion entre los componentes retenidos
y transmitidos a través de la membrana, ademas de la selectividad derivada del tamafio de corte,
son la uniformidad del tamano de poro (las membranas poliméricas presentan una distribucion de
tamafio de poro amplia respecto a las ceramicas, lo que dificulta los procesos de purificacion) asi
como unas adecuadas condiciones de filtracion, que deben ser lo mas uniformes posibles a lo largo
de la membrana, sobre todo en lo que se refiere a la diferencia de presién entre el lado del
retenido y el del permeado. Con este fin se han desarrollado conceptos, sobre todo aplicados a
procesos de microfiltracion, como el de presion transmembrana uniforme (UTP) en membrana
tubulares o gradientes de porosidad (GP) en la membrana, como indican en su revisién sobre las
técnicas de microfiltracion Saboya y Maubois (2000), lo que demuestra un continuo avance
tecnoldgico.

Como ya se ha comentado, para conseguir la viabilidad de cualquier proceso es fundamental
controlar el ensuciamiento. Dicho ensuciamiento, a su vez, afecta a la selectividad, ya que a mayor
ensuciamiento menor superficie efectiva de poros disponible, cambiando la retencion de los
distintos componentes. Esto se debe a que el didmetro efectivo serd menor que el tedrico y
determinados compuestos que deberian atravesar la membrana se retienen en mayor o menor
medida. Ademas del posible cambio en la selectividad otra consecuencia clara del ensuciamiento es
la disminucion de la densidad de flujo de permeado, nuevamente debido al taponamiento parcial
de los poros de la membrana, por lo que al trabajar con leche o derivados lacteos todas estas
consideraciones han de tenerse en cuenta.

Algunas aplicaciones de la tecnologia de filtracion tangencial (OI, NF, UF y MF) en el sector lacteo,
desarrolladas a distinta escala, se recogen a continuacién, segun el proceso empleado.

MICROFILTRACION (MF)

€. Separacion y fraccionamiento de la grasa trabajando sobre leche entera (Goudédranche
et al. 2000; Brans et al. 2004).

e Pasterizacién en frio de leche mediante la eliminacién de esporas y microorganismos
(Saboya y Maubois 2000; Daufin et al. 2001; Brans et al. 2004; Chacdén 2006).
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Eliminacion de bacterias en la elaboracion de queso mediante bactofugacion (Saboya y
Maubois 2000).

Concentracidn de micelas de caseina en leche desnatada (Punidadas y Rizvi 1998; Vadi
y Rizvi 2001).

Eliminacion de grasa en lactosuero (Saboya y Maubois 2000).

Purificacion de salmueras, empleadas en el salado de queso (Saboya y Maubois 2000).

ULTRAFILTRACION

[y

Fabricacion de queso. Por la importancia para este trabajo, los estudios en este ambito
se explican en mayor profundidad en el Apartado 1.4.

Elaboracién de productos fermentados y yogur (Mohr et al. 1989).
Normalizacion del contenido proteico de la leche (Kosikowski 1986).

Concentracion de lactosuero incrementando su contenido en extracto seco para
disminuir los costes de la posterior concentracion por evaporacién (Daufin et al. 2001).

Fraccionamiento/aislamiento de proteinas mediante combinacion de procesos de UF
con diferentes cortes moleculares y funcionalidades de las membranas (Zydney 1998;
Chaufer et al. 2003; Muller et al. 2003).

NANOFILTRACION

[y

Preconcentracion y desmineralizacion parcial de lactosuero (Van der Horst et al. 1995;
Doyen et al. 1996).

Preconcentracion de leche para la elaboracion de queso Quarg (Mucchetti et al. 2000).
Desmineralizacion de leche (Suarez et al. 2009).

Recuperacion de proteinas y lactosa en lactosuero (Atra et al. 2005).

Recuperacion de efluentes en la industria lactea (Balannec et al. 2005).

Regeneracion de disoluciones de limpieza (Dresch et al. 1999).

OSMOSIS INVERSA

[

Preconcentracion de leche y suero. Con el fin de disminuir los costes de la posterior
evaporacion (Cheryan y Wilson 2000a).

Recuperacion de efluentes en la industria lactea (Balannec et al. 2005).

Concentracién de permeados de ultrafiltracion (Mohr et al. 1989).
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1.4. ULTRAFILTRACION APLICADA A LA ELABORACION DE QUESO

A continuacion se describe en detalle esta aplicacion, ya que en ella se basa el trabajo de la
presente Tesis, y se indican los antecedentes, mediante un recorrido por el panorama quesero
mundial, que justifican la eleccion de la ultrafiltracidon como tecnologia para conseguir los objetivos
gue posteriormente se plantean.

Como ya se ha indicado, una de las aplicaciones mas relevantes de la UF en la industria lactea es
la fabricacion de queso. La fabricacién de queso mediante tecnologia de membranas comenzo al
final de la década de los 60 con el desarrollo del proceso MMV (Maubois et al. 1969), patentado en
1969 por los investigadores que le dan nombre Maubois, Mocquot y Vassal. A partir de este
momento su aplicacion empezo a crecer en la industria quesera, y ya en 2001 mas de 450.000 Tm
de queso se fabricaron mediante UF en todo el mundo.

Desde la aparicion del proceso MMV los trabajos de investigacion sobre la aplicacion de la UF tanto
en la fabricacion de queso como en el aprovechamiento de lactosuero, han crecido
exponencialmente, si entre 1979-1983 habia 213 publicaciones cientificas, dos décadas después,
entre 1995-2002, la cifra ascendié a 1.200 (Mistry y Maubois 2004). A partir de 1969, las
aplicaciones en la elaboracién de queso se han dirigido por numerosas vias hasta abarcar la casi
totalidad de quesos existentes: fabricacion de quesos frescos, de pasta blanda, semidura o dura a
partir de leche de oveja, cabra, vaca o sus mezclas.

Algunos de los beneficios alcanzados mediante el uso de la UF son (Cheryan 1998):

. Aumento del rendimiento quesero, pudiéndose incrementarse hasta en un 10-20 %,
debido a la incorporacion de las proteinas solubles.

©. Menor cantidad de ingredientes empleados, como cuajo y fermentos, disminuyendo los
costes de fabricacién.

. Reduccion del volumen de leche a manejar, para conseguir la misma cantidad de
queso, por lo que es menor el volumen de los equipos empleados. Es decir, se consigue
un aumento de la capacidad productiva.

. Menor produccion de lactosuero en la elaboracién del queso, ya que al menos parte de
sus componentes se incorporan en el queso y en algunos casos la etapa de desuerado
se elimina completamente.

. Incremento del valor nutritivo del queso, asociado a las proteinas del lactosuero.

¢ Posibilidad de usar sistemas de produccion en continuo. En alguna de las aplicaciones,
la concentracién alcanzada mediante UF permite el cuajado en linea, disminuyendo
enormemente los tiempos de elaboracion.

e Ahorro de energia y reduccion de tiempos de elaboracion.

Algunos de los quesos que se fabrican a nivel industrial mediante UF, en todo el mundo, son los
tipos: Feta, Quarg, Queso Blanco de Turquia, Domiati y Kariesh en Egipto, Teleme en Grecia,
Queso Fresco Espafiol y Sudamericano, Quesos de Cabra, Camembert, Ricotta, Mozzarella,
Cheddar o Quesos Fundidos (Mistry y Maubois 2004), lo que demuestra el gran potencial de esta
tecnologia aplicado a la diversidad de tipos de queso existentes.
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Las aplicaciones de la ultrafiltracion a la elaboracion de los distintos tipos de quesos se pueden
clasificar segun tres categorias (Mistry y Maubois 2004). Se distingue entre estandarizacion del
contenido proteico de la leche, retenidos de concentracidon media y obtencién de un prequeso
liquido (basado en la idea del proceso MMV).

Una cuarta posibilidad, que se recoge dentro del concepto de prequeso liquido en el presente
trabajo, seria la combinacién de la concentracién mediante ultrafiltracién con otras técnicas como
la evaporacién, para conseguir factores de concentracién mas elevados, que pueden alcanzar hasta
7,5 veces respecto al volumen inicial de leche (Bech 1993).

1.4.1. ESTANDARIZACION DEL CONTENIDO PROTEICO DE LA LECHE

Una de las primeras aplicaciones de la UF en la industria lactea (Poulsen 1978) fue la
estandarizacion del contenido proteico de la leche hasta valores de entre un 4y 5 % de proteina
para la elaboracién de queso Camembert (Lawrence 1989). Esta practica es muy comin en
Europa, como alternativa a otros medios de incrementar el contenido proteico como la adicion de
concentrados de proteinas séricas o de caseinatos o para solventar las variaciones estacionales de
la composicién de la leche (Fernandez-Albalat 2002).

En las plantas de queso altamente mecanizadas, el contenido de proteina se eleva hasta el
3,7-4,5 %, para estandarizar la leche de partida en cuanto a mejora de la materia prima. En EEUU
se denomind a este tipo de practica bajo las siglas de LCR "“ow concentrated retentates”
(Kosikowski 1986). Se han realizado numerosos estudios a nivel piloto e industrial aplicando dicho
concepto a la elaboracion de gran variedad de queso como, por ejemplo, los quesos de pasta dura
tipo Cheddar.

El factor de concentracion (VCR) optimo para este tipo de aplicaciones esta entre el 1,7 y 1,8. De
esta forma, en la fabricacion se pueden emplear equipos convencionales y la implantacion en
cualquier queseria es sencilla. Las plantas de UF deberan disponer de equipos de medicién en linea
de grasa y proteina de la leche de entrada para conseguir la estandarizacién de los dos
componentes.

El coste adicional de la etapa de UF puede ser compensado con un pequefio aumento en la
eficiencia del proceso, debido al aumento de kilogramos de queso por cuba y por dia, sumado a la
menor cantidad de cuajo empleada y el aumento de la calidad del queso, asi como a un pequefio
aumento en el rendimiento (menor del 1 %) debido a las menores pérdidas de cuajada en forma
de finos (Kosikowski 1986). La retencion de proteinas del suero es muy pequefia, en comparacion
con las tecnologias basadas en el proceso MMV. Ademas, el suero obtenido tiene una mayor
proporcion de proteina/sdlidos totales, es decir un mayor valor afnadido, ya que parte del agua ha
sido eliminada en la etapa de ultrafiltracion.

Al igual que en otros casos, estd técnica ha sido ampliamente estudiada para la fabricacion de
queso Cheddar (Guinee et al. 1994; Neocleous et al. 2002). Otras muchas variedades de queso
gue se elaboran por el método LCR son Minas Frescas (da Cunha et al. 2006), Cottage, Brick,
Colby, Edam, Danbo, Mozzarella o Saint Paulin (Bush et al. 1983; Zall y Chen 1986; Oommen et al.
2000). Esta técnica también ha sido empleada para mejorar la calidad de quesos bajos en grasa
(Mistry et al. 1996).

En la dltima década se estan utilizando en Estados Unidos retenidos de leche obtenidos por
ultrafiltracion a baja temperatura (<7 °C) en la elaboracion de distintos tipos de queso, como
Cheddar, Mozarella o Parmesano, debido a que la FDA (Food and Drug Administration) aprob6 su



50 CAPITULO T

utilizacion en 1996 para la estandarizacion de leche (Govindasamy-Lucey et al. 2004;
Govindasamy-Lucey et al. 2005).

1.4.2. RETENIDOS DE MEDIA CONCENTRACION

Mediante esta técnica se elaboran también multitud de quesos, desde pastas blandas hasta duras,
asi como quesos frescos, queso crema, Camembert, Feta, Pasta Filata, Cheddar, Cottage, etc.

En este caso, a la hora de elaborar el queso son necesarios equipos especiales para cortar y
manipular la cuajada formada, a causa de la elevada dureza de los geles obtenidos a partir de
concentrados con VCR oscilando entre 2 y 5.

En muchas ocasiones, ademas de la UF se realiza una etapa adicional de diafiltracién (DF) con
agua pura, salada o acidificada, para reducir la concentracion de sales y lactosa, de acuerdo con
los estudios de Brulé et al. (1974).

La aplicacion mas importante, por su elevada implantacion a nivel industrial, es la elaboracion de
queso tipo Feta, debido a que se trata de un queso con elevado contenido en humedad, lo que
supone una menor cantidad de suero a eliminar tras la ultrafiltracion.

Estas técnicas se caracterizan por la obtencidon de dos corrientes residuales: un permeado del
proceso de concentracion y un lactosuero del proceso de elaboracion del queso. Esto se debe a
que, a pesar de la concentracion, se sigue generando un lactosuero que se separa en una etapa de
sinéresis, la cual se modifica respecto a la elaboracién tradicional debido a las caracteristicas
singulares de los geles generados a partir de leche concentrada.

PROCESO APV-SIROCURD

Entre los procesos que emplean o han empleado la UF para alcanzar grados intermedios de
concentracion, destaca el proceso APV-Sirocurd (Garret y APVCoLtd 1987), el cual fue desarrollado
por un grupo de investigadores australianos (CSIRO) en colaboracién con la empresa APV en el
ano 1983. Se instalaron plantas industriales en Australia y EEUU entre 1986 y 1990 (Cheryan
1998), aunque el proceso ha dejado de funcionar por razones técnicas y econémicas. Mediante
este proceso se podian conseguir unos incrementos en el rendimiento quesero de entre el 6 y el
8 % (Mistry y Maubois 2004).

Se aplicaba a la elaboracion de queso tipo Cheddar, queso madurado de origen inglés, de distinta
curacion, del cual se fabrican mas de 3 millones de toneladas/afio, resultando muy interesante
desde el punto de vista econdmico retener las proteinas del lactosuero. La primera planta para
gueso Cheddar se instald en 1985 en Australia. La leche entera estandarizada y pasterizada se
concentraba, a 50 °C hasta un VCR de 5 mediante ultrafiltracion con mddulos de membrana
espirales, incluyendo dos etapas de diafiltracion al 5 % para alcanzar entre un 38 y un 40 % de
extracto seco. El concentrado se cuajaba en continuo en un equipo formado por cilindros estaticos
de coagulacién, una vez cuajado se cortaba en continuo en cubos de 1 cm y se llevaba a un
tambor rotatorio para su calentamiento y sinéresis en linea. Por Ultimo la chedarizacion también se
realizaba en linea.

En este proceso un 8 % de la leche inicial se pierde después de la coagulacion en forma de suero
de alto contenido proteico. El trabajo mecanico en la sinéresis es muy pequefio, minimizandose los
danos a la cuajada. El tiempo de produccion se reduce en 1 h, hay ahorro de ingredientes y una
menor probabilidad de contaminacion por bacteriéfagos. La alta automatizacidn permite gran
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control sobre variables como pH, humedad y sal, ademas de ser un proceso flexible adaptable a
otros tipos de queso y a variaciones estacionales en la composicion quimica de la leche. Por otra
parte, el suero puede ser utilizado en la elaboracion de yogur o helados, mientras que el permeado
puede ser concentrado y desmineralizado para usos farmacéuticos, comida infantil, salsas, etc.

Resumiendo, las principales ventajas alcanzadas son: aumento de rendimiento entre el 6-8 %,
reduccién del tiempo total en 1 h, ahorro de 1/3 en la cantidad de cuajo, menores riesgos de
contaminacioén, control automatico del proceso y menores variaciones en la composicion del queso
por efectos estacionales (Garret y APVColLtd 1987).

APLICACION DE UF A LA FABRICACION DE QUESO TIPO FETA

Este proceso fue desarrollado en Dinamarca, como respuesta a la demanda por parte de paises
mediterraneos, donde los consumidores preferian quesos con apariencia y textura similar a los
tradicionales (presencia de ojos mecanicos), cosa que se habia perdido al elaborar el queso Feta
mediante prequeso liquido (proceso MMV).

A partir de leche estandarizada en grasa (pasterizada y homogeneizada) se obtenia, mediante
ultrafiltracion a 50 °C, un concentrado con el 28,5 % de extracto seco, equivalente a un VCR de 3.
Al concentrado pasterizado se le afadia lipasa y fermento de bacterias acidolacticas o
glucona-5-lactona como regulador del pH. Tras un breve tiempo en el tanque de mezcla se
bombea a un equipo especialmente disefiado para tratar el coagulo. El cuajo se afiade en linea y
se mezcla y coagula a través de unos tubos. La cuajada se corta en cubos y se coloca en moldes
(16-24 h/10-14 °C) hasta que el pH desciende hasta 4,6 (punto isoeléctrico de las caseinas).

El producto final es practicamente indistinguible respecto al tradicional, con un aumento de
rendimiento del 14 % en base seca. Si se usa el método de prequeso liquido el rendimiento puede
aumentar hasta un 30 %, por lo que muy pocas industrias producen queso &po Feta mediante esta
tecnologia (Mistry y Maubois 2004).

APLICACION EN LA PRODUCCION DE OTROS TIPOS DE QUESOS

Han sido muchos los estudios realizados para la fabricacion de distintos tipos de queso, llegandose
a concentrar la leche desde 2 hasta 5 veces respecto al volumen inicial. Algunos ejemplos son:

©. Queso Havarti, queso semiblando de origen Danés, concentrando la leche hasta un
36 % de ES.

- Queso Quarg, queso fresco de coagulacion lactica, la UF se llevaba a cabo a bajo pH
(4,7) para evitar excesos de acidez en la pasta, concentrando hasta un VCR de 3-4
(Cheryan 1998).

@ Queso Gouda, a partir de leche entera ultrafiltrada hasta un VCR de 3,3 y diafiltrada
hasta 5. Se consiguieron quesos con un contenido en humedad, grado de proteolisis y
dureza similares al tradicional y un ahorro en cuajo del 33 % (Spangler et al. 1990;
Spangler et al. 1991). El desarrollo acelerado del flavor se estudié con el uso
combinado de lipasas encapsuladas y células congeladas de /actobacillus helveticus.

©. Queso azul, obteniendo que las cualidades organolépticas eran similares a los quesos
de referencia para concentrados del 3,2-10 % en proteina, ya que a partir de 12 % de
proteina en el concentrado eran necesarios equipos especiales para la agitacion y el
corte de la cuajada. Este proceso fue consumado satisfactoriamente en Francia en
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1996 por la French Guilloteau Society con la variedad "La Roche” (Mistry y Maubois
2004).

. Ultrafiltracion de leche de cabra como alternativa a la congelacién de cuajadas lacticas,
ya que los concentrados soportan mejor el almacenamiento. Al mismo tiempo se
consiguen aumentos de rendimiento del 12-20 % y reducciones del cuajo empleado
del 80 % (Cheryan 1998).

. En cuanto a la elaboracién de quesos curados o semicurados, han sido muchas las
invenciones patentadas empleando la ultrafiltracion. Mediante procesos patentados por
Van Leeuwen y colaboradores se establecen las condiciones tecnoldgicas para la
elaboracion de distintas variedades de quesos curados a partir de concentrados de
ultrafiltracién (Van Leeuwen et al. 1984; Van Leeuwen et al. 1990). Algunos ejemplos
de estas fabricaciones son la obtencion de queso Cheddar con distintos factores de
concentracion, queso Colby o queso Parmesano.

1.4.3. PREQUESO LIQUIDO (LIQUID PRE-CHEESE, LPC)

Mediante esta técnica la leche se concentra por UF hasta alcanzar la composicion de la cuajada
desuerada para, posteriormente, anadir el cuajo. La pérdida de suero es minima debido a la
eliminacién de la fase de desuerado y sinéresis y no es necesaria la utilizacion de cubas ya que el
trabajo una vez cuajada la leche es minimo. La tecnologia descrita se conoce como proceso MMV
(Maubois et al. 1969).

Las primeras aplicaciones del concepto LPC fueron para la elaboracién de queso Camembert,
aunqgue en la actualidad han sido muchas las tecnologias de fabricacion desarrolladas mediante
este proceso, abarcando desde quesos frescos como el Quarg hasta quesos de pasta semidura
como el Saint-Paulin.

A menudo esta tecnologia no se ha podido aplicar a quesos con elevado contenido de solidos,
como los quesos duros o semiduros, ya que la alta viscosidad de los concentrados y los bajos flujos
de permeado alcanzados limitan el grado de concentracion. Para VCR mayores de 5 el flujo de
permeado alcanzado, con leche desnatada, es un 10 % del inicial, debido al ensuciamiento. Esta
tecnologia funciona especialmente bien con quesos frescos o quesos de pasta blanda como el
Camembert, para VCR inferiores a 5 (Hinrichs 2001).

APLICACION A LA PRODUCCION DE QUESOS FRESCOS NO MADURADOS

En la elaboracion de queso Quarg o demas quesos frescos de coagulacion lactica, los cuales
presentan baja acidez y elevada humedad (Lawrence 1989), el uso de VCR entorno a 3 alcanzo las
primeras aplicaciones industriales.

Para la elaboracion de los primeros quesos frescos de pasta lactica la leche se concentraba
directamente antes de la adicidon del cuajo y del cultivo iniciador. Se encontraron sabores
fuertemente acidos y metalicos, frecuentemente asociados a amargores por la presencia de lactato
calcico (Brulé et al. 1974). Estos efectos eran atribuibles al alto contenido mineral de la cuajada vy,
consecuentemente, a su alto poder tampdn (Lawrence 1989). Reducciones en el sabor acido se
lograron preacidificando la leche a valores de pH proximos a 6,0 o concentrando a mayores niveles
de lo requerido para luego diluir con agua.
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La introduccion de membranas minerales, que permiten tratar productos altamente viscosos,
resolvid los problemas organolépticos encontrados, ya que es posible ultrafiltrar el coagulo
formado tras la fermentacion inicial de la leche hasta pH 4,6 (como en el proceso tradicional)
eliminando selectivamente el agua y la lactosa y conservando la totalidad de las proteinas solubles
(Stenne 1973; Fernandez-Albalat 2002).

Los flujos de permeado iniciales son altos, si bien decrecen con el tiempo significativamente,
debido a la estructura altamente viscosa de la capa de polarizacién formada en la superficie de la
membrana.

Muchos otros quesos frescos han sido elaborados mediante el proceso LPC similar al proceso MMV
desarrollado por Maubois, et al. (1969). Algunos ejemplos son Ricotta, quesos Crema o
Mascarpone (Maubois 1978).

De gran relevancia en la Industria Espaiiola ha sido la elaboraciéon de queso fresco y queso blanco
pasterizado de coagulaciéon enzimatica tipo Burgos. Como recoge Fernandez-Albalat (2002), para
este tipo de quesos se ha encontrado que un tratamiento térmico intenso de la leche de partida
mejora la calidad sensorial de los mismos, por modificaciones en la red proteica del coagulo. En
este sentido, se han desarrollado trabajos, como el patentado por Rodriguez et al. (1999), para la
elaboracion de queso fresco bajo en grasa mediante la mezcla de leche desnatada de vaca con
leche de cabra y oveja, sin pérdidas de sabor apreciables respecto el queso elaborado con leche
entera.

APLICACION A LA FABRICACION DE QUESOS DE PASTA BLANDA

Como ya se ha indicado previamente, el primer queso desarrollado por el proceso MMV (Maubois
et al. 1969) fue el Camembert, queso francés afinado superficialmente con moho. La empresa
Alfa-Laval desarrolléd un proceso con moldeo/desmoldeo en continuo denominado "Camatic” en el
cual la leche pasterizada se ultrafiltraba a 50 °C hasta un VCR de 5 y un contenido total en ES del
35 %. Este proceso ha sido implantado satisfactoriamente en Alemania, mientras que en Francia
ha encontrado dificultades comerciales debido a una excesiva densidad de la pasta —por la falta de
0jos mecanicos— lo cual no fue aceptado por el consumidor al tener la impresion de recibir menos
queso por su dinero (Mistry y Maubois 2004).

El mayor éxito del proceso MMV ha sido la fabricaciéon de queso Feta. Hasta 1997 el queso Feta
representaba el 35 % del queso producido en Dinamarca y ya en ese ano mas del 90 % se
producia por UF.

La fabricacién de queso Feta por el método MMV permite fabricar el queso en su propio recipiente,
con aumentos de rendimiento del 30 %, bastante por encima de lo que cabria esperar incluso con
la retencién completa de proteinas solubles (20 % maximo incremento esperable) debido a la
incorporacion de humedad asociada a las proteinas solubles principalmente y a la eliminacién casi
total de pérdidas de grasa y finos de queso.

Un concepto similar se aplica en la fabricacion de queso Domiati (variedad egipcia) donde la leche
entera se ultrafiltra hasta un VCR de 5.

En el caso de la Mozzarella hay estudios desde mediados de los afios 70 (Covacevich y Kosikowski
1978) donde se aplica el proceso MMV concentrando la leche desnatada hasta un 33,6 % de ES
(VCR de 6).
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APLICACION A LA FABRICACION DE QUESOS DE PASTA SEMIDURA

El queso Saint-Paulin es un queso francés de consistencia semidura, afinado superficialmente con
bacterias, cuya composicién es aproximadamente del 47 % en ES y un 2,5 % de sal. En la
fabricacion mediante UF es necesario obtener por lo menos un 21 % de proteina (45 % de ES), lo
cual es mas factible con membranas ceramicas que con las poliméricas convencionales. Se
consiguen aumentos en rendimiento de hasta un 19 %, con ahorros de cuajo de hasta el 85 %
(Goudedranche et al. 1980). La aparicién de sabores acidos y la lenta maduracion se puede
controlar reduciendo el contenido en lactosa en el concentrado (por debajo del 1,9 %) a la vez que
se reduce el contenido en cenizas (Delbeke 1987).

En los trabajos sobre quesos de larga curacion elaborados bajo el concepto de prequeso liquido, se
suelen encontrar defectos sensoriales cuando son comparados con la elaboracién tradicional. En
los trabajos de Covacevich (1978) elaborando queso Cheddar, a partir de concentrados de leche
desnatada de VCR 7 mezclados con nata para alcanzar extractos secos de hasta el 60 %, se
obtenian quesos de textura y sabor pobre comparados con la elaboracion tradicional. Por otro lado
los prequesos asi obtenidos son dificiles de manejar debido a su alta viscosidad y elevado poder
tampodn, sobre todo en torno a 5,8 de pH (Covacevich 1978).

La aplicacion de factores de concentracién muy elevados (mayores de 7) han sido estudiados en
Francia (Mistry y Maubois 2004) en nuevas variedades de queso, con fermentacion propionica. El
procedimiento incluye la preparacion de un concentrado en dos etapas: una primera concentracion
hasta VCR 3 con diafiltracion en continuo, seguida de una segunda hasta VCR 7,5. Se requerian
equipos especialmente disefiados, con cartuchos mas estrechos para alcanzar mayores velocidades
de barrido de la membrana y bombas de desplazamiento positivo en la recirculacién para mover un
fluido de tan elevada viscosidad. En el moldeo se emplea vacio para eliminar los gases disueltos y
un sistema especial de inyeccion de cuajo.

Bajo esta categoria se han desarrollado multitud de invenciones, desde la de Maubois et al. en
1969. En la mayoria de los casos la etapa de ultrafiltracidn se realiza sobre leche desnatada, como
en el trabajo de Schaap et al. (1982) quienes patentaron un método para la elaboracion de queso
semicurado a partir ultrafiltracion y diafiltracion de leche desnatada, alcanzando un 27-28 % de
proteina y mezclando el concentrado con nata.

OTRAS APLICACIONES DEL CONCEPTO LPC

También se recogen en la bibliografia trabajos sobre elaboracién de quesos azules a partir de
retenidos de leche desnatada empleando el concepto de prequeso liquido (Tanahashi et al. 1975).

Existen, asi mismo, estudios interesantes para la sustitucion de queso Cheddar en quesos fundidos
por retenidos de UF con un 30 % de ES tratados enzimaticamente (Sood y Kosikowski 1979). Por
otro lado, se ha encontrado que quesos obtenidos a partir de concentrados de UF pueden sustituir
perfectamente a quesos jovenes en la elaboracion de queso fundido tradicional. Un proceso
australiano se comercializé en EEUU para la fabricacién de quesos fundidos mediante combinacion
de UF y evaporacion a vacio hasta el 64 % de ES (Ernstrom et al. 1980), existiendo también un
proceso similar desarrollado en Dinamarca.

Otra practica ensayada es rociar con LPC prefermentado la superficie de quesos frescos, en vez de
usar métodos manuales o mecanicos de lavado, pudiéndose aplicar a la fabricacién de quesos
afinados superficialmente con moho. Esta técnica permite tener una capa superficial colonizada por
bacterias acido lacticas, previniendo el atague de bacterias indeseables (/isteria o psudomonas
entre otras) ademas de conseguir acelerar la maduracién.
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Mediante esta tecnologia es posible abarcar problemas de deslocalizacion de los productores de
leche o de bajadas estacionales de la produccion, ya que se ha comprobado la estabilidad, tanto
de las proteina como de la grasa, en leche de oveja ultrafiltrada hasta el 37 % de extracto seco y
congelada durante 6 meses hasta ser empleada en la elaboracién de queso de pasta blanda
madurado en salmuera (Voutsinas et al. 1995a; Voutsinas et al. 1995b).

Asimismo es posible, mediante UF y secado en torre, conseguir un prequeso en polvo que luego
puede ser reconstituido para elaborar queso. El uso principal de este producto es la exportacion a
paises con baja produccion de leche, donde mediante la adicion de agua, fermentos y cuajo
puedan elaborar el queso. Este mismo sistema podria emplearse para elaboracion casera de queso.
Estos prequesos en polvo presentan mejores caracteristicas que las leches en polvo, ya que no
generan lactosuero y los costes de transporte son ain menores. Esta tecnologia no ha encontrado
aplicacion, en parte debido a la regulacion en la exportacion de productos lacteos en polvo, las
cuales son subvencionadas (Mistry y Maubois 2004).
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2. JUSTIFICACION Y OBJETIVOS

A continuacion se recoge una breve descripcion de los motivos que han llevado a la realizacion de
esta Tesis Doctoral.

Del mismo modo se establecen los objetivos que con ella se pretenden alcanzar, sirviendo la fase
final de conclusiones de este trabajo, Capitulo VI, para la evaluacion de su consecucion.

2.1. JUSTIFICACION

La experimentacion de este trabajo se ha llevado a cabo integramente en la Estacion Tecnoldgica de
la Leche, perteneciente al Instituto Tecnoldgico Agrario de Castilla y Ledn —ente publico de derecho
privado adscrito a la Consejeria de Agricultura y Ganaderia de la Junta de Castilla y Ledn— cuyo
principal objetivo es el avance cientifico en la actividad del sector agroalimentario (lacteo) y de sus
industrias de transformacion, dinamizando la innovacion tecnoldgica y las iniciativas que conlleven
nuevas orientaciones productivas y de adecuacion al mercado.

Junto a este hecho, indicar que el sector lacteo en la comunidad de Castilla y Ledn es un pilar
importante de la industria agroalimentaria, representando el 16 % de la facturacion regional, con
un total de 1.200 millones de euros facturados en 2008 (M.A.R.M.) a través de sus 254 empresas
(8 % del total de empresas en el sector).

Ambos aspectos, unidos al intimo contacto con el sector quesero y su demanda de nuevos
productos, hacen plantear como base de este trabajo la elaboracion de un queso novedoso,
adaptando la tecnologia tradicional de elaboraciéon quesera hacia nuevas tecnologias que aporten
un valor afadido al producto final. Este beneficio debera referirse tanto a la calidad y seguridad del
queso como a la mejora de los procesos tecnoldgicos existentes, en busca de una Optima
produccion a través de procesos mas sostenibles.

Como tecnologia de mejora se elige la filtracién tangencial mediante membranas de ultrafiltracion,
por ser una técnica ampliamente conocida e implantada a nivel industrial en el sector lacteo. La
aplicacion de la ultrafiltracion a la elaboracion de queso es conocida desde hace ya cuatro décadas,
cuando se desarrollé el proceso MMV (Maubois et al. 1969), cuya aplicacion a la elaboracion de
queso fresco tipo Burgos o queso blanco pasterizado esta desplazando ampliamente a la tecnologia
tradicional tanto a nivel nacional como regional.

Dadas las caracteristicas especificas del sector lacteo en Castilla y Ledn y las tendencias actuales
de produccién y consumo nacionales, el queso escogido para ser elaborado a partir de
concentrados de UF es un queso semicurado de mezcla. La elaboracion se realiza a partir de leche
pasterizada de vaca y oveja (en relacion aproximada 85/15). Se trata de un queso de coagulacion
mixta —con predominio enzimatico—, de pasta prensada no cocida y tipo semicurado, al haber
superado una maduracion minima de cuarenta dias y presentarse en formatos de
aproximadamente un kilogramo, como establece la Norma de Calidad para Quesos y Quesos
Fundidos (RD 1113/2006).
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Esta eleccion se fundamenta en los datos de produccion y consumo recogidos en el Capitulo I
(Apartado 1.2.3), cuyos principales valores se resumen a continuacion:

€. Castilla y Ledn cuenta con una produccidon muy importante de leche de oveja, la mayor
del pais con un 63 % del total nacional.

- En cuanto a cifras totales de produccion de leche, la mayor cantidad producida es leche
de vaca —segunda region productora—, llegando a ser tres veces del volumen respecto
al de leche de oveja. La leche de cabra también cuenta con una produccién importante
—quinta productora a nivel nacional- aunque mucho mas localizada que el resto (ver
Tabla 1.5). Estos datos de produccion lechera en la comunidad de Castilla y Ledn
justifican la eleccion de la mezcla de leches.

¢ El tipo de queso mas consumido en Espafia es el elaborado con leche de vaca, seguido
muy de cerca por el de mezcla, el cual supone aproximadamente el 38,5 % del total
producido. Estos datos justifican la eleccion de la materia prima (leche de mezcla) en
base a los datos de produccion de queso.

€. Por Ultimo, de las distintas variedades de queso, el mas demandado por el consumidor
es el semicurado. Este tipo supone aproximadamente el 18 % del total de queso
consumido en los hogares espafioles.

La ultrafiltracion para estandarizar leche o elaborar quesos frescos y pastas blandas, asi como para
el desuerado de cuajadas lacticas, ha sido ampliamente estudiada a nivel de investigaciéon y
posteriormente implantada a nivel industrial con susceptibles mejoras respecto al proceso
tradicional. Sin embargo, no se puede decir lo mismo en el caso de su aplicaciéon en la produccion
de quesos con un mayor grado de maduracién y menor contenido de humedad, como son los
quesos semicurados o curados. Aunque existe un amplio nimero de trabajos de investigacion
relacionados con este Ultimo tipo de quesos, no ha tenido el mismo impacto su aplicacion
industrial, debido a diversos problemas encontrados (Cheryan 1998):

@ Aumentos drasticos de la viscosidad de los concentrados, a partir del 12-14 % de
proteina, que se procesan con mayor dificultad en los sistemas de membranas.

. Aumento del poder tampdn de los retenidos, que afecta a los procesos de acidificacion.

¢ Posible homogenizacion parcial de la grasa en el proceso de filtracion, favoreciendo
oxidaciones y enranciamientos, pudiendo verse dafadas también las proteinas solubles,
lo que genera problemas tecnoldgicos.

¢ Imposibilidad de llegar a un prequeso lo suficientemente concentrado, manteniéndose
la necesidad de etapas posteriores de desuerado con las que no se consigue sacar la
maxima rentabilidad al producto.

Por todo ello, el presente trabajo se plantea como un reto de investigacion innovador para el
sector lacteo de Castilla y Ledn, en cuanto a la consecucion total o parcial de los beneficios que
esta técnica ya viene brindando a otros tipos de quesos, como (Cheryan 1998): aumento de
rendimiento, ahorro de ingredientes, reduccién del volumen de leche a tratar, eliminacion o
reduccion de la cantidad de suero, mayor uniformidad y calidad del producto y mayor
automatizacién del proceso y posibilidad de elaboraciéon en continuo.
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2.2, OBJETIVOS

El objetivo principal del presente trabajo ha sido la obtenciéon de un queso de mezcla (vaca/oveja),
semicurado, de pasta prensada, obtenido a partir de retenidos de ultrafiltracion de alto grado de
concentracion mediante adaptaciéon de la tecnologia tradicional de elaboraciéon. Al mismo tiempo,
se pretende conseguir un queso que aporte mayor rentabilidad, con las mejores cualidades
organolépticas posibles, sin tener que imitar en todos sus atributos al queso fabricado mediante la
tecnologia tradicional de cuajado y desuerado en cuba.

Para llevar a cabo este objetivo general se plantearon los siguientes objetivos parciales:

[

Optimizacion de las condiciones hidrodindmicas de flujo para la concentracion de la
leche en una planta piloto de ultrafiltracion con membranas espirales poliméricas.

Optimizacién secuencial, mediante disefio de experimentos, del proceso global de
fabricacion de queso ultrafiltrado teniendo en cuenta tanto la concentracion de los
retenidos, como las condiciones de cuajado, desuerado y prensado. La optimizacién se
realizara en cuanto a calidad sensorial y rendimiento quesero.

Para evaluar la optimizacion conseguida se propone la realizacion de comparaciones, desde
distintos puntos de vista, entre los quesos obtenidos a partir de concentrados de
ultrafiltracion —seglin cada secuencia de optimizacion— con queso de mezcla elaborado
mediante tecnologia convencional, a lo largo de cuarenta dias de maduracion.

Para esta comparacion se han realizado estudios:

[y

[

[

[

Microbioldgicos, desde el punto de vista de seguridad alimentaria.
Fisico-quimicos de composicion.

Organolépticos, mediante analisis descriptivo.

De andlisis estructural mediante micrografia ESEM.

De andlisis instrumental de textura y de color.

Del proceso de maduracion a través de fracciones proteicas y compuestos organicos
volatiles.

Del proceso de elaboracion (seguimiento de temperatura y pH en el tiempo).

La propuesta final del trabajo pretende ser un protocolo de fabricacion de un queso, con los
mayores beneficios econdmicos por incremento del rendimiento quesero, a la vez que se
mantienen unas adecuadas caracteristicas organolépticas que faciliten su aceptacién por el
consumidor.
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3. METODOLOGIA

Se presenta a continuacion una breve descripcion de la metodologia empleada para abordar los
trabajos planteados en este estudio. Previamente a la mejora de las condiciones de procesado son
necesarios unos estudios preliminares para la mejor comprension del proceso de fabricacion, al
sustituir la leche por concentrados de ultrafiltracion. En estos estudios se optimizaran las
condiciones hidrodinamicas del proceso de filtracion y se analizaran las consecuencias sobre las
etapas de elaboracion de factores como el poder tampon de los concentrados de ultrafiltracion o la
mayor dureza de las cuajadas obtenidas a partir de ellos.

A continuaciéon, mediante una secuencia de disenos experimentales, se obtendran las condiciones
optimas de fabricacion de queso a partir de concentrados de UF. Finalmente, todos los quesos
obtenidos en los éptimos experimentales seran comparados frente al queso de mezcla tradicional.

Con el fin de retener las proteinas solubles en el queso en su estado nativo —que en los procesos
tradicionales de elaboracién se pierden en un 95 % al ser solubles en el suero lacteo (Lawrence
1989)-, la secuencia experimental se resolvera mediante andlisis de respuesta mdltiple que
maximice tanto el rendimiento como la calidad sensorial del queso. De este modo se estableceran
las condiciones Optimas, tanto de las variables del proceso de concentracion de la leche por
ultrafiltracion como de las variables de elaboracion del queso a partir del concentrado obtenido.

Tanto la aceptacion sensorial como el rendimiento quesero, se seleccionan como respuestas a
optimizar en todos los disefos, por el efecto econdmico final sobre la produccién y sobre la
aceptacion del consumidor. Su definicion e interés se recoge a continuacion.

. Rendimiento quesero

La viabilidad econémica de la produccion quesera depende enormemente del rendimiento final
alcanzado, por lo que los métodos para calcularlo deben ser inequivocos.

Una forma muy comudn de expresion del rendimiento es la cantidad obtenida de queso (kg) por
cada cien kilogramos de leche, calculado normalmente tras las etapas de prensado o salado.

kg queso

%R = 100 [3.1]

8 leche

Para que los distintos contenidos de humedad entre quesos no distorsionen los resultados, ha de
estandarizarse el rendimiento a un contenido en sdlidos (ES) del queso determinado (St-Gelais et
al. 1998), transformando la Ecuacion [3.1] a la forma:

ES

kg queso queso

%R = 100
08 corregido kglgche ES

[3.2]

estandar

En este trabajo, cuando se emplean concentrados de ultrafiltracion para elaborar el queso, se
multiplica el peso de concentrado por el factor de concentracion alcanzado en la etapa de
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ultrafiltracién (VCR) para determinar los kilogramos de leche, de acuerdo con la Ecuacion [1.2]. De
esta manera se unifica la base de calculo para el rendimiento en cuanto a la leche inicial con el fin
de poder comparar el queso tradicional con los quesos elaborados a partir de concentrados de UF.

Para el tipo de queso estudiado un valor adecuado de referencia es el del 55 % de extracto seco
en el momento de su consumo (ESesindar =55 %) similar al contenido en sdlidos del queso Gouda,
gueso semiduro de origen holandés (Dejmek 1986).

. Evaluacion sensorial

En todo momento debera considerarse la aceptacion olfato-gustativa del queso, ya que en muchas
ocasiones se han atribuido sabores y textura atipicos en el estudio de quesos madurados obtenidos
a partir de concentrados de leche por ultrafiltracion. Estos defectos se atribuyen, en algunas
ocasiones, a la hidrdlisis de las proteinas solubles durante la maduracidon con formacion de
compuestos azufrados.

Como las proteinas en estado nativo son resistentes a la hidrdlisis por la quimosina, plasmina o las
bacterias lacticas (Mistry y Maubois 2004), en el proceso que se desarrolla se pretende evitar su
desnaturalizacion y conseguir su conservacion en la cuajada en estado nativo, para que realicen
Unicamente funciones de relleno inerte.

La incorporacion de proteinas solubles al queso —dependiente del tipo de queso y del grado de
concentracion alcanzado en la ultrafiltracion— provoca que en la matriz de cuajada parte de la
caseina sea remplazada por proteinas solubles, dando una textura mas blanda al queso. Por ello en
la evaluacién sensorial también se tendrd en cuenta la textura y la valoracién visual del mismo,
tanto interior como exterior.

Para caracterizar y comparar los distintos quesos se realiza un andlisis sensorial mediante
descriptores de olor, sabor y textura ya que, para conocer las propiedades sensoriales del
producto, el método mas flexible, comprensible y Util resulta ser el analisis descriptivo (Murray et
al. 2001).

Para evaluar el resultado de las fabricaciones y optimizar los disefnos se tomara el promedio de las
puntuaciones obtenidas en la evaluacidén sensorial global de la sensacion olfato-gustativa y de la
impresion visual.

La leche de partida se estandariza a un 4,0 + 0,2 % de materia grasa y un 3,5 + 0,1 % en proteina
para evitar la variabilidad que la materia prima pueda afadir a los resultados. Dicha
estandarizacion corresponde a un relacion grasa/proteina de 1,14 (o caseina/grasa de 0,7) como la
empleada por Oommen et al. (2000) en la elaboracién de queso Cheddar. Esta etapa de
estandarizacion de la leche se llevara a cabo en todos los experimentos, en la ultrafiltracion para
optimizar las condiciones de flujo, en la ultrafiltracion para elaborar queso con el concentrado y en
la elaboracion de queso mediante la tecnologia tradicional.

Conforme a estas premisas el trabajo se secuencid en las cinco fases que se detallan a
continuacion.

3.1. ESTUDIOS PRELIMINARES

Previos a la concentracion de la leche por ultrafiltracién para elaborar el queso, fueron
imprescindibles la puesta a punto del equipo y el estudio de la influencia de las condiciones de UF.
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Una vez obtenidos los primeros concentrados se realizan medidas del poder tampoén y la dureza de
las cuajadas, debido a la gran influencia que ambos factores tendran en el comportamiento de la
cuajada —obtenida a partir de concentrado de ultrafiltracién— para la fabricacion de queso.

3.1.1. OPTIMIZACION DE LAS CONDICIONES HIDRODINAMICAS DE
FILTRACION

Las condiciones en que se realiza la ultrafiltracion son muy importantes desde el punto de vista del
efecto sobre las proteinas que se incorporaran posteriormente en el queso, tanto caseinas como
proteinas del suero. Se cree que el propio proceso de UF desnaturaliza una parte de las proteinas,
concretamente entre un 5y un 50 % de la B-lactoglobulina segin Lawrence (1989), dependiendo
del grado de recirculacion, la temperatura y el aire atrapado en los circuitos del equipo, por lo que
es dificil controlar la proporcidon exacta de proteina nativa y soluble, en base sélo al tratamiento
térmico.

Dependiendo del tipo de queso, el grado de desnaturalizacion dptimo para las proteinas solubles
varia. Este puede ser elevado para quesos tipo Feta o Quarg, mientras que para Cheddar o
Mozzarella se introducen las proteinas en estado nativo, principalmente para evitar problemas de
sabor y de textura, ya que las proteinas desnaturalizadas incrementan la cantidad de agua retenida
(Rao y Renner 1988).

Por todo ello, la etapa de ultrafiltracion debe ser lo mas corta posible, ademas de por la
rentabilidad econdmica que conlleve la reduccion de tiempos, para evitar en todo lo posible la
excesiva desnaturalizacion proteica.

Las condiciones hidrodinamicas deberan establecerse intentando alcanzar la mayor densidad de
flujo de permeado (J), trabajando en condiciones de flujo limite como se definié en el Capitulo I
(Apartado 1.3.4). Para ello, se realizaran estudios de J en funcion de la diferencia de presion a
través de la membrana (TMP), para distintas velocidades tangenciales.

La limitacion de la concentracion a alcanzar a causa de los modulos empleados (espirales) —mas
compactos y econdomicos— conlleva estudios previos de determinacion del factor de concentracion
alcanzable, realizados estableciendo el comportamiento de 7 como funcién de la concentracion.

3.1.2. PODER TAMPON Y ACIDIFICACION DE LOS CONCENTRADOS

Cuando la leche se ultrafiltra a su pH normal (6,6-6,8), las sales minerales (de Ca, Mg y P) unidas
a las micelas de caseina se concentran en el mismo factor que la proteina, debido a que parte se
encuentran unidas a la caseina (Maubois et al. 1969). Este hecho conlleva un incremento en el
poder tampdn del retenido, lo cual modifica algunos parametros basicos del proceso de elaboracion
de queso como la cinética de acidificacion de las bacterias lacticas, el pH final del queso, la cinética
de coagulacién de la leche, las propiedades reoldgicas de la cuajada, la lipolisis durante la
maduracion, el crecimiento y supervivencia de microorganismos patdgenos o la expulsion de agua
durante la maduracion (Rash y Kosikowski 1982; Saboya et al. 2001). Todo esto puede provocar,
en muchas variedades de queso, el desarrollo de un sabor acido excesivo.

Por otro lado, un exceso de sales de calcio son liberadas en la cuajada durante la acidificacion,
aumentando la fuerza i6nica y modificando la agregacion de las caseinas, desencadenando
texturas arenosas mas fragiles y desmenuzables y perdiendo elasticidad en el queso.
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Para tener una estimacion de la magnitud de estos efectos se propuso la realizacion de los
siguientes estudios:

. Capacidad tampodn para distintos valores de pH, tanto en leche de mezcla estandarizada
como en retenidos de distinto grado de concentracion.

. Seguimiento de la cinética de acidificacion de distintas concentraciones de bacterias
lacticas, tanto en la leche como en el concentrado. Estos estudios proporcionan una
estimacion de la cantidad de fermento que debera emplearse en el proceso de
elaboracion del queso a partir de concentrados de ultrafiltracion, respecto a la
empleada en la elaboracién tradicional.

3.1.3. DUREZA DE LAS CUAJADAS

Cuando se emplean concentrados de ultrafiltracion de leche a los que se anade la misma cantidad
de cuajo que a la leche sin ultrafiltrar, el tiempo de gelificacién (tiempo de toma) no se ve afectado
por el incremento de proteina; sin embargo, el tiempo hasta el corte de la cuajada (tiempo de
coagulacion) se reduce considerablemente (Maubois et al. 1971; Garnot et al. 1982). Este
comportamiento es debido a numerosos fendmenos como, por ejemplo, el aumento en la velocidad
de la reaccién enzimatica al aumentar el contenido proteico. Por este motivo, una practica comdn
cuando se trabaja con concentrados de leche, es la reduccion de la cantidad de cuajo utilizada, ya
que excesiva firmeza de la cuajada puede empeorar las etapas posteriores de corte y desuerado o
de moldeo y prensado.

Con el fin de estudiar este efecto en los diferentes concentrados obtenidos se propuso como parte
de estos estudios previos el:

¢ Seguimiento mediante texturometro de la dureza de los geles a lo largo del tiempo,
para diferentes concentraciones de cuajo, tanto en leche como en retenidos de distintos
grados de concentracion. Estos resultados permitiran establecer los niveles de
concentracion de cuajo para ser ensayados en los disefios experimentales.

3.2. ESTABLECIMIENTO DE LAS CONDICIONES INICIALES

Con objeto de identificar los factores, tanto del proceso de ultrafiltracion como de fabricacion,
susceptibles de ser significativos —bajo una optimizacion de respuesta multiple que maximice el
rendimiento final obtenido y la calidad sensorial- y para establecer sus condiciones iniciales en la
elaboracién con concentrados de leche, se empled una matriz de experimentos Plackett-Burmann,
que sirve de método de barrido (screening) en la citada identificacion.

Esta matriz Plackett-Burmann se aplica al estudio de ocho factores (también denominadas
variables) mediante doce experimentos independientes y aleatorizados, con una resolucion III,
donde las interacciones dobles se confunden con los efectos principales.

Se trata de un disefio a medio camino entre los factoriales y los fraccionados que, por el hecho de
considerar las interacciones como despreciables, permite alcanzar las mismas conclusiones que un
disefio fraccionado empleando un nimero menor de experimentos.
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Los ocho factores se recogen a continuacion, agrupados seguin la etapa en que aparecen, bien en
el proceso de ultrafiltracion o en distintas etapas de la fabricacion del queso (adicion de
ingredientes, coagulacion y corte de la cuajada) incluyendo también la etapa de prensado.

¢ Variables del proceso de ultrafiltracion

En la etapa de concentracion por ultrafiltracion se evalud la posibilidad de incluir dos factores que
se pueden considerar como dos sub-etapas:

— La diafiltracion en discontinuo, mediante adicion al concentrado de la cantidad de agua
correspondiente a cada nivel del diseio (calculada como porcentaje de la leche inicial). Para la
diafiltracion se afiade agua de red, una vez alcanzado un VCR de 3 —como en los trabajos de
Spangler et al. (1990, 1991) sobre queso Gouda— para posteriormente ser eliminada hasta
alcanzar el grado de concentracion objetivo. Se estudia la inclusion o no de esta etapa por su
influencia en la reduccion del contenido en lactosa del concentrado.

— La modificacién del pH inicial de la leche antes de ser ultrafiltrada, mediante adicion de
disolucion de glucona-é-lactona comercial (60 g/100 L de leche) como regulador del pH,
actuando durante 45 min a 45 °C, en agitacion, antes de proceder a la ultrafiltracion.

El estudio de estas etapas resulta interesante ya que muchos de los defectos de textura de los
quesos, obtenidos a partir de concentrados de leche, como arenosidad, menor firmeza o mayor
friabilidad, estan provocados por el alto contenido en calcio de los concentrados cuando la leche se
filtra @ pH 6,7. La mineralizacion de la cuajada juega por tanto un papel fundamental en las
propiedades reoldgicas del queso (Maubois y Kosikowski 1978). Con la inclusion de estas dos
etapas se estudiara la influencia del contenido final en sales del retenido.

Por otro lado, el grado de concentracidn alcanzado es otra variable a tener en cuenta en el
estudio. Se pretende alcanzar el mayor grado de concentracién posible, mediante el uso de
membranas espirales, para trabajar bajo el concepto de prequeso liquido.

¢ Adicion de ingredientes

Segln los resultados obtenidos en los estudios preliminares, se elegiran los rangos de
concentracion, tanto de fermento como de cuajo, que seran estudiados en el disefio.

Mediante la variacién de la concentracion de fermento se intentara paliar el aumento del poder
tampon y la disminucion de la velocidad de acidificacion, sin afectar —en la medida de lo posible— el
sabor final del queso. Se partira de la concentracion empleada en la elaboracion tradicional y se
elevara la dosis para estudiar su efecto en el queso final.

Con la variacion de la dosis de cuajo se pretende un ahorro en la cantidad de enzima coagulante,
siempre que se obtengan durezas de cuajadas y tiempos de coagulacion adecuados para el
proceso global.

¢ Coagulacion y corte de la cuajada

El cuajo es activo a temperaturas comprendidas entre 10-40 °C si bien a valores por debajo de
30 °C el tiempo de consolidacion de la cuajada disminuye significativamente (Mahaut et al. 2003).
Por ello se estudiara un rango de temperaturas de cuajado por encima de la temperatura
normal de cuajado de este tipo de queso (32 °C) y sin sobrepasar las temperaturas alcanzadas en
la etapa de sinéresis en la elaboracion tradicional de queso (37 °C).



70 CAPITULO IIT

El estudio del tamafo de corte de la cuajada se realizara a valores ascendentes respecto a los
empleados en el queso tradicional, ya que a menor tamafo de grano se alcanza un mayor grado
de desuerado y, consecuentemente, mayor pérdida de proteina soluble en su estado nativo.

. Etapa de Prensado

Se estudio el efecto de la presion de prensado sobre el queso final, como variable discreta,
dividida en dos intervalos (Psna/Pinicial), donde la presion inicial es la que actiia desde el inicio hasta
el volteo y la final la aplicada desde el volteo hasta el desmoldeo. Una de las funciones del
prensado es favorecer la union de los granos de cuajada (Mahaut et al. 2003), y el valor de presion
utilizado para quesos de pasta prensada varia entre los 2,0 y 5,0 bar dependiendo del tamano y la
consistencia final del queso.

Se seleccionaron valores de presién mayores a los empleados en la elaboracién del queso
tradicional —entre 2,0 y 2,5 bar— al considerar que una mayor dureza de la cuajada hace necesarias
presiones superiores para favorecer la fusion de los granos tras la etapa de corte.

Para las ocho variables aqui definidas —etapa de diafiltracion, disminucion del pH inicial de la leche,
extracto seco del concentrado, concentracién de cuajo, dosis de fermento, temperatura de
cuajado, tamafio de corte de la cuajada y presion en la etapa de prensado— se establecieron dos
niveles de trabajo, alto y bajo, para delimitar la region de estudio sobre la que se aplica el disefio
de experimentos Plackett-Burmann.

3.3. OPTIMIZACION DE LAS VARIABLES SIGNIFICATIVAS. DISENO
FACTORIAL

Una vez establecidas las condiciones iniciales de fabricacién del queso ultrafiltrado, se investigan
simultaneamente los efectos y las interacciones de los factores cuya influencia resultd significativa
en el disefio anterior, mediante un experimento factorial completo (2%). Debido a la posibilidad de
que el efecto de un factor cambie en presencia de los niveles de otro factor, es decir, que los
factores interactien, surge la necesidad de su estudio conjunto.

Puesto que la composicién de la leche no es homogénea a lo largo de la lactacién y puede
intervenir en los niveles de los factores de estudio —aln habiendo sido estandarizada en grasa y
proteina— el diseno se realiza bloqueado en cuanto a la leche de partida. De este modo, se elimina
su influencia mediante el control de la misma, creando bloques de observaciones en los que esta

variable asume un valor constante. Mediante esta estrategia se consigue al mismo tiempo estimar
el efecto de la variable bloqueada (composicion de la leche).

Los factores estudiados en el disefio, y las causas de su seleccién, han sido:
. Tamafo de corte de la cuajada.
¢ Concentracion de fermento.
. Tipo de fermento.

Los dos primeros se seleccionaron por ser significativos en el estudio de las condiciones iniciales,
como se vera en el Capitulo V (Apartado 5.2). El tercero se selecciona para contrarrestar el poder
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tampdn de los concentrados mediante el uso de un fermento puramente acidificante (R703) en
comparacion con el fermento empleado en la elaboracion tradicional (MA4001), asi como para
estudiar su influencia respecto a las propiedades sensoriales del queso.

La composicion de ambos fermentos, tradicional (MA4001) y acidificante (R703), es:

o CHOOZIT™ MA4001: mezcla de bacterias meséfilas y termdfilas acidificantes
homofermentativas (/actococcus lactis ssp. lactis, lactococcus lactis ssp. cremoris y
streptococcus salivarius ssp. thermophilus) con bacterias productoras de aromas
(lactococcus lactis ssp. lactis var diacetylactis).

@ HANSEN R703: mezcla de bacterias mesodfilas homofermentativas (lactococcus lactis
ssp. lactis y lactococcus lactis ssp. cremoris).

Para tener una mejor estimacion del error experimental el disefio se ejecuta por duplicado,
constando en su totalidad de 16 experimentos (fabricaciones) independientes y aleatorizados.

3.4. OPTIMIZACION DEL PROCESO DE ACIDIFICACION EN PRENSA

Una vez establecidos el tipo y la dosis de fermento —mediante el disefio factorial- se optimiza,
nuevamente en cuanto a valoracion sensorial global y rendimiento, el proceso de acidificacion del
queso hasta alcanzar el valor final de pH a la salida de prensa (5,1-5,3) en las mejores condiciones
posibles.

Para ello el experimento se ajusta a un modelo de segundo orden, mediante disefio de superficie
respuesta central compuesto (St-Pierre y Weiss 2009). Este se compone de un disefio factorial 2%
(K=2) aumentado por puntos axiales y centrales, convertido en rotable (misma precision de
estimacion en todas las direcciones) mediante la eleccion adecuada de la distancia axial.

Con este tipo de disefo se llegara mejor al valor deseado de pH, ya que permite conocer el espacio
respuesta con mas detalle al moverse sobre una superficie, frente a los modelos factoriales de
primer orden que se mueven sobre un plano.

El disefio se divide en bloques, para eliminar la posible influencia de la leche de fabricacion de cada
uno de los dias, y se repite para estimar mejor el error experimental. En total, contabilizando las
réplicas, el disefio consta de veinte experimentos independientes y aleatorizados.

Las variables seleccionadas para el estudio de la cinética de acidificacion, y los motivos de esa
seleccion, fueron:

. El tiempo de prensado.
e El tiempo de activacion (premaduracion) del fermento a 37 °C.

Con el primero de ellos se pretende tener un control lo mas exacto posible de la duracién de la
etapa de prensado, ya que variaciones en el tiempo de prensado entre distintas fabricaciones/lotes
-0 lo que es lo mismo en la cinética de acidificacion del fermento— provocan pérdidas de calidad
debido a una mayor variacion en las cualidades sensoriales del queso entre lotes. Para ello se
controla la temperatura de la sala de prensado entre 22 y 24 °C al mismo tiempo que se estudia la
posibilidad de activar el fermento comercial, con intencion de ganar tiempo al anadir las bacterias
reconstituidas frente a la presentacién comercial liofilizada.
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El objetivo es optimizar el tiempo de prensado para alcanzar el valor éptimo de pH, establecido
entre 5,15 y 5,30 para quesos de similares caracteristicas, como puede ser queso semicurado de
mezcla (Rodriguez et al. 1996), queso Gouda (Spangler et al. 1990), queso Cheddar (McGregor y
White 1990) o queso Saint-Paulin (Delbeke 1987).

Por otro lado, alcanzar valores de pH mayores de 5,3 puede afectar a la mineralizacion de la
cuajada y a la seguridad del alimento al ser éste mas susceptible de contaminacion por
microorganismos patdgenos, como indican Rash et al. (1982) en su estudio sobre los recuentos de
E. Coli en queso Camembert elaborado a partir de retenidos de ultrafiltracion. De igual forma,
valores de pH por debajo de 5,1 provocaran defectos de textura, como pérdidas de elasticidad y
cohesividad de la cuajada, aumentos de adherencia, al igual que sabores indeseables por excesos
de acidez y/o presencia de amargores.

Por ultimo, la eleccién de la temperatura de activacion se realizd a partir de un estudio anterior en
el que se evaluaron tres temperaturas de premaduracion (32, 35 y 37 ©C). En esas condiciones se
elaboraron quesos a partir de concentrados de UF y se efectuaron pruebas de preferencia
mediante el panel de cata entrenado de la Estacion Tecnoldgica de la Leche (ITACyL). En estas
pruebas los catadores eligieron de forma significativa los quesos elaborados a partir de fermentos
premadurados a 37 °C.

3.5. SEGUIMIENTO DE LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES

En las tres etapas de optimizacion estudiadas (Apartados 3.3, 3.4 y 3.5) se ha centrado el estudio
en maximizar simultdneamente el rendimiento y la valoracién sensorial global del queso
(olfato-gustativa y visual) a través de las puntuaciones de un panel de cata entrenado.

No obstante, para el seguimiento de los resultados de los experimentos indicados en esta
metodologia se realizan determinaciones complementarias como el analisis fisico-quimico de las
corrientes liquidas, acorde a los parametros recogidos en la Tabla 3.1.

Se analizan las leches de partida (vaca, oveja y mezcla estandarizada) para garantizar su calidad,
comprobando la ausencia de residuos de antibidticos, puesto que su presencia puede crear
resistencia frente a microorganismos ademas de inhibir el desarrollo del fermento.

Se realizan recuentos de células somaticas, ya que recuentos altos de células afectan de forma
significativa al rendimiento quesero (Kosikowski y Mistry 1988; Barbano et al. 1991). Conforme a lo
establecido por la Unidn Europea (Reglamento (CE) 853/2004) los recuentos de células somaticas
no deben superar, en vaca, las 400.000 células/mL; respecto a la oveja no esta legislado el
contenido minimo de células, por lo que se establecerdan, como parametro de calidad, recuentos
menores de 800.000 células/mL. Otro parametro de calidad que recoge el citado reglamento son
los recuentos de gérmenes a 30 °C, si bien como la leche —o el concentrado— se somete a
tratamiento térmico no se realizara dicho analisis. Se comprobara la seguridad microbiolégica del
producto final de acuerdo con la legislacion vigente (Reglamento(CE) 2073/2005) para estudiar la
seguridad del queso obtenido mediante la nueva tecnologia en comparacion con el obtenido por la
tecnologia tradicional.

A su vez, los concentrados de ultrafiltracién se analizan para comprobar que cumplen las premisas
en cuanto a factor de concentracion alcanzado y para verificar su composicion.
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Por ultimo, se analizan los permeados generados en la etapa de ultrafiltracion, para comprobar el
grado de retencion de los constituyentes de la leche que se desean incorporar al queso.

Tabla 3.1. Determinaciones realizadas a las corrientes liquidas

1]
5]
B¢ g8 5| 8|38 38
£ °1 398 S5 | =
@ | g
Leche Oveja X X X X X X X
Leche Vaca X X X X X X X X
Leche Mezcla X X X X X X X X
Concentrado X X X X X X
Permeado X X X X X X
Suero en éptimos disefios X X X X X X
Suero en el queso tradicional X X X X X X

Para evaluar y comparar los resultados de todas las fabricaciones de queso llevadas a cabo a lo
largo de los tres disenos se efectuaron sobre todos ellos las determinaciones recogidas en la Tabla
3.2.

Tabla 3.2. Andlisis realizados a los quesos de los distintos experimentos.
(PB= Plackett-Burmann; DF=disefo factorial; SR=disefio de superficie respuesta)

COMPOSICION TEXTURA SENSORIAL
. . . SENSORIAL VISUAL | PROCESO
2| =z Fisico-quimico TEXTUROMETRO OLFATO-GUSTATIVO
£ | G
£ U
ol x [
% % k-] -] -l?! '; % g o § EI 2
T | T 2
g9 g " e | S| 8| 3| 2 2|2 e | Bl _| 8|88 £
= | Z c 7 [ Nz |z | Bl 5|l 9|l e|lwn|sg|B|E|X|5|® 2
bl g |lw|@o | 8| 5| 2| z|e|2|2| E8| Blc|la|®|B|3|l=|2]|=|8|2|a2 I £
[s] fal ] s it [} = o 5 ] Fi] = U | -0 © o 3 o8| 0 Q o 5| 2 [} 3
Z | g | 0 ] a|l2| 2| 8| =E|g|s5|5|°|&2|2|9|c|g|8|0 c
ol =2 o s |3 | m!| 8| & | 2| = ] 9| 9| =< 15
5| B O <« M 3l al X3 o & & &
[} - L o <
n
0 X
Bl20 | x| X | X |X|X]|X X X
40 | X | X | X | X[ X | X | X | X |X|X|X|X|xX|X|X | X|X%X|X|X|X|%X]|X
0 X
'
Gl2 | X | X | X|X|X|X X X
40 | X | X | X |X|X|X|X|X|X|X|XYX|Y¥|X|X|X|X|X|X|X|X|X]|ZX
0 X
120 | X | X | X|X|X]|X X X
40 | X | XY | X |X|[X|X|X|X|X|X|YX|Y¥|X|X|Y|X|X|X|X|X|X]|ZX

En cuanto a la caracterizacion fisico-quimica se realizaron analisis tanto a la mitad como al final de
la maduracién para estimar la evolucién de la etapa de secado, exceptuando la medida de pH que
se realizd durante todo el proceso de elaboracion para establecer la cinética de acidificacion del
fermento utilizado.

Ademas de la valoracién sensorial global a partir de la que se optimizan los disefos, se eligieron
una serie de descriptores sensoriales de olor, sabor, textura y aspecto visual, sobre los cuales se
encontraba entrenado el panel de cata.
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En lo referente a la textura, se realiza un analisis instrumental mediante analisis de perfil de
textura (TPA) para completar los datos obtenidos con el panel de cata. Al igual que el analisis
sensorial, el instrumental se llevé a cabo a los 40 dias de maduracion del queso.

Mediante la inclusion de los andlisis recogidos en las Tablas 3.1. y 3.2 quedan perfectamente
caracterizados los quesos elaborados en el amplio rango de condiciones que ofrecen los disefios
experimentales, por lo que se obtendra gran informacién sobre el efecto de los distintos factores
sobre las cualidades organolépticas y de textura del queso.

3.6. COMPARACION DE LOS QUESOS OBTENIDOS EN LAS
CONDICIONES OPTIMAS DE LOS DISENOS FRENTE A LA
ELABORACION TRADICIONAL

Tras los ensayos descritos anteriormente en esta metodologia, y su interpretacion, se realizan una
serie de elaboraciones, con el fin de establecer la idoneidad de los disefos planteados y de los
optimos alcanzados, asi como de conocer las diferencias encontradas entre los quesos de la
secuencia de optimizacién respecto del elaborado mediante la tecnologia tradicional. Estas
fabricaciones se corresponden con:

©. OPB = fabricacion en las condiciones del dptimo alcanzado en el disefio inicial
Plackett-Burman.

. ODF = fabricacion en las condiciones del 6ptimo alcanzado en el Disefio Factorial de
optimizacion de las variables significativas.

e OSR = fabricacién en las condiciones del optimo alcanzado en el disefio de Superficie
Respuesta para obtener el pH final del queso.

. M = fabricacién de queso de mezcla mediante tecnologia tradicional, que sirva de
referencia para las comparaciones.

En todos los casos se realizaron tres lotes de fabricacion distintos a partir de los que se obtuvieron
los valores medios para cada variable estudiada.

Sobre la leche de partida (oveja, vaca y mezcla), concentrado y permeado de ultrafiltracion (en su
caso) asi como a los suero obtenidos, se realizaron los andlisis recogidos en la Tabla 3.1.

Sobre los quesos obtenidos en cada uno de los tres lotes de las cuatro fabricaciones anteriores se
realizaron las determinaciones que se recogen en las Tablas 3.3 y 3.4.

Segun la Tabla 3.3 el analisis de composicion de los quesos se realiza en tres fases, al final de la
elaboracion (tras el salado), a los 20 y a los 40 dias de maduracion. Del mismo modo que en los
guesos de los disefios experimentales, se realiza un analisis detallado de descriptores sensoriales y
de textura. La caracterizacion de los quesos se completa mediante la medida del color (con
colorimetro) para comparar el 6ptimo final (OSR) con el queso tradicional (M).

Para profundizar en el proceso de maduracion se realiza un seguimiento del nitrégeno no caseinico
(NNC) y del nitrégeno no proteico (NNP) a lo largo de la maduracién, segin se recoge en la
Tabla 3.4. Con el mismo proposito se realiza un analisis de los compuestos organicos volatiles que
se generan durante el afinado del queso.
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Debido a la singularidad de las cuajadas generadas a partir de concentrados de ultrafiltracion se
realiza un analisis estructural a los 40 dias de maduracion mediante microscopia de barrido
electrénico para caracterizar las cualidades estructurales, como porosidad o didmetro medio de
poro, de los quesos resultantes de las cuatro tecnologias de fabricacion.

Como se trabaja con alimentos se realizan analisis de contaminantes patdgenos, conforme a la
legislacion vigente, para asegurar la inocuidad del queso (Tabla 3.4). En lo que respecta a la
calidad del queso se estudiara también el crecimiento de microorganismos alterantes susceptibles
de contaminar el producto final.

Tabla 3.3. Analisis generales realizados a los quesos de las fabricaciones: OPB, ODF, OSRy M
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Tabla 3.4. Analisis especificos realizados a los quesos de las fabricaciones: OPB, ODF, OSR y M
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4. MATERIALES Y METODOS

A continuacion se define la tecnologia de fabricacion empleada en el proceso tradicional de
elaboracion de queso, desde la preparacion de la leche de partida (mezcla estandarizada de leche
de vaca y oveja) hasta la maduracion final del mismo, asi como el equipamiento para su desarrollo
empleado en este trabajo.

Posteriormente se incorpora la tecnologia empleada para la ultrafiltracion de la leche que permite
llegar a los concentrados con los que se elaborara el queso, describiendo tanto el equipo, como los
modulos y membrana utilizados.

Establecidos los métodos de elaboracion, se describen los métodos de analisis (fisicos, quimicos,
microbioldgicos y estructurales) —realizados sobre las distintas corrientes liquidas y solidos—
descritos en el Apartado 3.5 del capitulo de Metodologia.

Asimismo, se establecen los descriptores empleados en el andlisis sensorial realizado sobre los
quesos.

4.1. ESTANDARIZACION DE LA LECHE

La leche de partida, en todas las fabricaciones vy filtraciones, serd leche de mezcla (vaca/oveja)
proveniente de la Escuela de Capacitacion Agraria “Vinalta” (Palencia), estandarizada a un:

@ 4,0+ 0,2 % de materia grasa
e 3,5+0,1 % en proteina
La estandarizacion en proteina (P) de la leche de mezcla (M) se realiza a través de la combinacion

de leche de vaca (LV)y oveja (LO) de acuerdo con los balances de materia global (Ecuacion [4.1])
y a la proteina (Ecuacion [4.2]):

LO=LM-LV [4.1]
LO'PLO+L V'PLV:LM‘PLM [42]
Despejando:
P,,-P -
LV = LM LO LM y LO=IM PLM PLLV [43]
Pro =Py Pro =Py

Para la estandarizacion en grasa (G) se calcula la grasa tedrica que deberia de tener la leche de
vaca (Gr), conocida la grasa de la leche de oveja (G;p) para que la mezcla total de leche (LM)
tenga un 4 % en grasa:

IM-4—-LO-G
GTLV = v Lo [4.4]
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Se mezclara leche de vaca entera (LVE), bien con nata (V) o leche desnatada de vaca (LVD),
obtenidas ambas por centrifugacion, para obtener la cantidad total de leche de vaca (ZV) calculada
segun la Ecuacion [4.3] que debera tener la composicion Gy calculada con la Ecuacion [4.4].

Para los calculos se supone un contenido en grasa del 53 % para la nata y del 0,05 % para la
leche desnatada. Conocida la grasa inicial de la leche de vaca (G;,) se deben cumplir los balances:

LV=LVE+N+LVD [4.5]

LV-Gry=LVE-Gry+N-53+LVD-0,05 [4.6]

4.2. METODO TRADICIONAL DE ELABORACION DE QUESO

Se describen las distintas fases o etapas que componen un proceso normal de elaboracién de
queso. El proceso se adapta al tipo de queso motivo de la presenta Tesis, el cual se puede definir
como un queso de mezcla, elaborado a partir de leche pasterizada de vaca y oveja (en relacion
aproximada 85/15) de coagulaciéon mixta pero predominio enzimatico, de pasta prensada no cocida
y tipo semicurado, debido a que ha sufrido una maduracién minima de cuarenta dias y se presenta
en formatos de aproximadamente un kilogramo, como establece la Norma de Calidad para Quesos
¥y Quesos Fundidos (RD 1113/2006).

El proceso de elaboracién del queso de mezcla, que servird de patrén para la comparacion con los
quesos ultrafiltrados, se detalla en el diagrama de flujo de la Figura 4.1.

4.2.1. PASTEURIZACION

La pasteurizacion de la leche, una vez estandarizada, se realiza en discontinuo en la misma cuba
de cuajado, mediante la combinacién temperatura/tiempo de 63 °C durante 30 min.

4.2.2. CUAJADO Y SINERESIS

Una vez pasterizada la leche se enfria a 32 °C manteniendo agitacion suave (4 Hz).

Se anade cloruro calcico comercial (concentracion 38,5 % masa/masa) en relacion 2 mL/4 L de
leche para compensar los desequilibrios salinos ocasionados en la etapa de pasterizacion.

No antes de 10 min se afiade fermento comercial CHOOZIT™ MA4001 en relacién 4 DCU/100 L de
leche.

Transcurrido un tiempo de premaduracion de entre 30 y 45 min —y alcanzado un pH de la leche de
entorno a 6,56— se afiade extracto de cuajo liquido comercial (fuerza 1:15.000) obtenido a partir
de cuajares de ternero en relaciéon 40 mL/100 L de leche. Tras la adicién, se deja la leche en
reposo hasta la etapa de corte.

Pasados entre 45 y 50 minutos se corta la cuajada en cubos, con lira vertical y horizontal de
1,5 cm de haz. El punto de corte se establece por comprobacién visual de la consistencia.

Mediante calentamiento progresivo (por debajo de 38 °C) y agitacién, se procede al
endurecimiento y secado del grano, en lo que se conoce como proceso de sinéresis.
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Figura 4.1. Diagrama de flujo del proceso tradicional de elaboracion de queso



82 CAPITULO IV

4.2.3. MOLDEO Y PRENSADO

Cuando el grano tiene la consistencia y el pH correcto (entorno a 6,30), se elimina el lactosuero y
se introduce la cuajada en moldes de 14 cm de diametro interno y 10 cm de altura, con trapo,
para conseguir quesos de aproximadamente 1 kg a la salida de prensa.

El prensado se realiza mediante prensa neumatica controlando la presién y el tiempo de duracion.
Esta etapa se divide en 2 fases:

@ Inicial: 60 min a 2 bar, finalizado se procede al volteo del queso.

. Final: aproximadamente 90 min a 2,5 bar hasta pH 5,15-5,30.

4.2.4. SALADO, OREO Y MADURACION

El salado se realiza mediante la introduccién del queso en salmuera de concentracién 20 °Baumé
durante 2 h y 30 min, a una temperatura de 8 °C.

En este trabajo, todos los quesos tendran un proceso de curado de 40 dias a una temperatura de
9 oC, divido en dos periodos de 20 dias cada uno, con velocidad del aire (va) y humedad relativa
(¢) controladas. En ambos periodos se realizan volteos periddicos para garantizar la uniformidad
en el secado del queso:

¢ QOreo: primeros 20 dias; (v, = 0,3-0,7 m/s y ¢=80 %)

¢ Maduracién: ultimos 20 dias; (va = 0,2-0,3 m/s y ¢=85 %)

4.3. ULTRAFILTRACION DE LECHE PARA LA ELABORACION DE
QUESO

A continuacion se realiza una descripcion detallada de la planta piloto de ultrafiltracion mediante la
que se realiza la concentracion de la leche.

También se describen las especificaciones técnicas de las membranas empleadas para la
concentracion selectiva de la proteina y la grasa de la leche y las variaciones introducidas respecto
a la tecnologia tradicional de elaboracion.

4.3.1. DESCRIPCION DEL EQUIPO

Para realizar la concentracion de la leche mediante ultrafiltracion se usa la planta piloto de
filtracion tangencial que se muestra en la Figura 4.2.

Dicha planta consta de cuatro moédulos para trabajos de MF/UF/NF/OI mediante membranas
espirales de 4 pulgadas de diametro exterior. En la planta piloto se opera en discontinuo, al no ser
necesarios unos grandes volimenes de fabricacion.

El entramado de tuberias, valvulas, bombas y demas elementos con los que cuenta la planta se
pueden ver en el diagrama de flujo de la Figura 4.3.
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Figura 4.2. Planta piloto de filtracién tangencial
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Figura 4.3. Diagrama de flujo del equipo de filtracién tangencial (CODIGOS: T=tanque; V=valvula; B=bomba;
C=cambiador de calor; M=medidor; MM=mddulo de membrana; F=filtro)
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Para realizar los trabajos de ultrafiltracion la leche estandarizada se introduce en el tanque de
alimentacion (T1). Mediante una bomba centrifuga (B1) se hace pasar por un cambiador de calor
de placas (C1) para unirse con parte de la corriente de retenido y conducirse al médulo de
ultrafiltracion (MM2) mediante la bomba de recirculacién (B3). Del mddulo de UF salen dos
corrientes, el permeado que atraviesa la membrana —recogido en un tanque (T3)- y el retenido,
gue parte es recirculado para unirse con la alimentacidon mientras que el resto se conduce de
nuevo al tanque de alimentacion (T1).

Los posibles calentamientos que pueda suftir la corriente de retenido debido a la recirculacion a
alta velocidad se compensan mediante un cambiador de calor tubular (C2).

El equipo cuenta a su vez con un sistema de control automatico de temperatura, mediante el
circuito de agua caliente que alimenta al cambiador de calor (C1) y otro de control automatico de
caida de presion en el médulo que actla sobre el variador de la bomba de recirculacion (B3).

7

Segun lo descrito la planta trabaja en configuracion de “recirculacion y purga (feed and bleed)’,
con retorno continuo del concentrado y salida continua de permeado.

Los estudios de filtracion se realizan a presion transmembrana (TMP) constante mediante el
sistema de automatizacion de la planta.

La planta (Figura 4.2y 4.3) esta equipada con un sistema continuo de medida y registro de
temperaturas de entrada (M4) y salida (M9), caudal de alimentacion (M1) y de retenido (M10),
presion de entrada (M7) y salida (M8) del médulo de membrana y variadores de las bombas de
alimentacion (B1) y recirculacion (B3).

Para el calculo del grado de concentracion (VCR) alcanzado se coloca el tanque de permeado (T3)
sobre una bascula de pesaje industrial cuyo visor permite conocer en todo momento la masa de
permeado recogida. Segun el peso inicial de leche de mezcla estandarizada (LM) y el grado de
concentracion deseado, la cantidad de permeado (P) a eliminar se calcula —de acuerdo con la
Ecuacion [1.2}- como:

1
P= LM(I _ﬁj [4.7]

Tras conseguir recoger esa cantidad de permeado, se finaliza la filtracion, retirando el concentrado
para continuar su procesado.

4.3.2. MEMBRANA

En todos los procesos de concentracidn de leche se utiliza una membrana espiral -modelo ABCOR®
3838 HFK-FYT- fabricada en polietersulfona de 10.000 Da de corte molecular, como la mostrada
en la Figura 4.4.

Figura 4.4. Membrana espiral
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Entre los modelos espirales evaluados, este tipo de mddulo es el que ofrece unos espaciadores con
mayor separacion, lo cudl facilita alcanzar un mayor grado de concentracion de la leche. El
espaciador empleado proporciona una separacion entre laminas de membrana de 2,03 mm. Cada
modulo tiene un &rea total de membrana de 3,3 m.

4.3.3. MODIFICACIONES AL METODO TRADICIONAL DE ELABORACION DE
QUESO

Debido a factores como la viscosidad de los concentrados, el aumento del poder tampon respecto
a la leche inicial o la elevada humedad del queso UF a la salida de prensa, es necesario realizar
alglin cambio respecto al proceso de elaboracion descrito en el Apartado 4.2.

Se realizan las siguientes modificaciones en lo que se refiere a las etapas de premaduracion,
sinéresis, prensado y salado:

@ Una vez afadido el fermento y distribuido por toda la masa, sin etapa de
premaduracion en cuba, se afiade el cuajo en su dosis correspondiente. Se deja reposar
hasta cuajado (unos 25 min dependiendo del ES y la concentracion de cuajo) y se
procede al corte con lira vertical y horizontal en cubos segln el tamafio de grano
deseado para cada experimento.

. Una vez cortado se introduce en moldes de 14 cm de diametro interno y 10 cm de
altura, con trapo, para conseguir quesos de aproximadamente 1 kg al finalizar la
siguiente etapa, el prensado.

@ El tiempo de prensado, para los quesos ultrafiltrados elaborados antes de la
optimizacion del proceso de acidificacion en prensa, es de 5 h. En estos primeros
disefios, antes de proceder al salado por inmersion en salmuera, los quesos se
mantienen en los moldes, sin trapo y en condiciones de refrigeracion (8 °C), hasta el
dia siguiente para que el pH siga descendiendo.

@ En la etapa de salado, debido a la mayor humedad de las cuajadas respecto a las
tradicionales, el tiempo se reduce en treinta minutos para alcanzar concentraciones
finales de sal en el queso similares, estableciéndose en 2 h.

4.4. ANALISIS FISICO-QUIMICO

Las determinaciones se realizan sobre leche, permeado, concentrado o queso, aplicando las
variaciones especificas del método que ello conlleve.

Todos los analisis se realizan por duplicado y se calcula su valor medio.

4.4.1. PODER TAMPON

Sobre 20 mL de muestra (leche o concentrado) en agitacion se adiciona HCl 0,1 N con bureta
automatica a razén de 0,2 mL/min (Salaiin et al. 2005) y se mide el pH al final de cada adicién con
pH-metro Crison GLP 22 equipado con sonda de penetracién con compensacion automatica de
temperatura. El pH inicial de la muestra se ajustd en todos los casos a 6,60.
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El poder tampdn se expresa segun la definicion de Van Slyke (1992) como:

dB  (volumnende acido)(normalidad del acido)

= 4.8
dpH  (volumende muestra)-(cambio de pH producido) [4.8]

4.4.2. CURVAS DE ACIDIFICACION

En matraz erlenmayer de 250 mL se pesa con balanza analitica, de 1 mg de precisién, la cantidad
de fermento a ensayar y se afladen 150 mL de muestra (leche o concentrado) ajustada a un pH de
6,55 y una temperatura de 32 °C. Se agita vigorosamente para facilitar la disolucion del fermento y
se introduce en un bafo a 32 °C. Mediante pH-metro Crison Multimeter 44 se registra en continuo
la evolucion del pH y la temperatura a lo largo del tiempo, con sonda de penetracién con
compensacion automatica de temperatura, durante un periodo minimo de 12 h.

4.4.3. DETERMINACION DEL EXTRACTO SECO (ES)

El extracto seco en queso se determind por desecacién en estufa Selecta Digitheat 80L a
102 + 2 °C seguin ISO 5534:2004 y sus modificaciones para leche y derivados (Casado 1991).

4.4.4. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE GRASA

Para leche, suero, permeado y concentrado se analiza por el método Gerber (ISO 488/2008).

En queso se analizd por el método de Van GuliK (ISO 3433:2008).

4.4.5. DETERMINACION DEL NITROGENO

El nitrogeno total se obtiene por el método Kjeldhal para leche, sueros, permeados y concentrados
(ISO 8968-1:2001).

En todos los casos la cantidad de nitrdgeno se convierte en proteina mediante la multiplicacion por
el factor 6,38 (Casado 1991).

Como recogen Furtado et al. (1988) la maduracion de los quesos se puede sequir a través de los
conocidos indices de maduracion, obtenidas las distintas fracciones nitrogenadas del queso.

€ Por un lado la relacion entre el nitrdgeno no caseinico (también llamado nitrégeno
soluble) y el nitrégeno total, se conoce como indice de maduracion aparente (ARE
"Apparent Rijppening Extension”) el cual es proporcional a la actividad proteolitica total.

. Por otro lado la relacién entre el nitrégeno no proteico (NNP) y el nitrdgeno total,
conocido como indice de profundidad de la maduracion (RD "Ripenning Depth”) da
cuenta de la actividad aminopeptidasa de las bacterias lacticas del fermento.

Para queso se realizaron las siguientes modificaciones para el calculo conjunto de las fracciones
proteicas (Ard6 1999):
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NITROGENO TOTAL EN QUESO

Pesar 10 g de queso en una botella pirex de 100 mL y afiadir 50 mL de citrato sddico 0,5 M a
40 °C. En una placa calefactora se mantiene en continua agitacion durante 1 hora a 50 °C. Se
pasa el contenido a un matraz de 250 mL y se enrasa con agua ultrapura. Para el andlisis, segln
ISO 8986:2001, usar 5 mL de la dispersion en citrato.

NITROGENO NO CASEINICO (NNC) EN QUESO

Tomando 80 mL de la dispersién en citrato en vaso de precipitados de 100 mL, afiadir HCl 1 N
hasta que el pH sea de 4,45. Llevar la mezcla a matraz aforado de 100 mL y enrasar con agua
ultrapura. Filtrar con filtro Whatman 40. Para el analisis segin ISO 8986:2001, usar 10 mL del
filtrado. A esta fraccién también se la conoce como nitrogeno soluble.

NITROGENO NO PROTEICO (NNP) EN QUESO

Se anaden 25 mL de la fraccidn soluble a pH 4,45 a un matraz aforado de 50 mL y enrasa con
acido tricloroacético (TCA) al 24 %. Tras mantenerse toda la noche en frigorifico a 4° C, filtrar con
filtro Whatman 40. Para el analisis, segiin ISO 8986:2001, usar 25 mL del filtrado.

4.4.6. CENIZAS

El contenido en cenizas se obtiene por desecacion de la muestra, en capsula de porcelana, a
550 °C en mufla Heraeus M110 segun las indicaciones de Casado (1991).

4.4.7. LACTOSA

La lactosa se determind por diferencia, conocidos el resto de componentes del extracto seco,
segun el siguiente balance de materia:

Lactosa (L) = Extracto Seco (ES) — Grasa (G) — Proteina (P) — Cenizas (C) [4.9]

4.4.8. DETERMINACION DE CLORUROS EN QUESO

La determinacion se lleva a cabo mediante valoracion colorimétrica. Sobre la muestra de queso se
realiza una destruccion de la materia organica del queso con permanganato potasico y acido
nitrico. La valoracion se realiza en disolucion de acido nitrico, en presencia de sulfato
amaonico-férrico como indicador, segin recoge Casado (1991).

4.4.9. MEDIDA DEL pH

La determinacién se realiza con pH-metro Crison GLP 22 y electrodo de penetracion con
compensacion automatica de temperatura. Para quesos la medida se realizd sobre muestras
picadas (Casado 1991).
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4.4.10. ANTIBIOTICOS

Se realiza un test de inhibicion bacteriana mediante el kit Eclipse 100 de la marca ZEU Inmunotec.
Se comprueba la presencia/ausencia de betalactamicos y tetraciclinas.

4.4.11. ANIONES Y CATIONES

Se prepara un extracto (2 g /200 mL) de la muestra mediante calentamiento y agitacion en el
mismo eluyente usado para la cromatografia. El extracto se centrifuga a 4.200 rpm durante
5 minutos, se filtra a través de un filtro de pliegues y se pasa por un filtro de 0,45 pum.

Para el analisis se emplea un Cromatografo idnico 882 Compact IC Plus (Methrom) con detector de
conductividad, previamente calibrado en el rango adecuado para todos los iones a analizar.

Para la determinacién de los cationes (Ca, Mg y K) se utilizd como eluyente acido dipicolinico
0,7 mmol/L y &cido nitrico 1,7 mmol/L. Columna Metrosep C4 150, 150/4,0 mm y precolumna
Metrosep C4S Guard. El volumen de inyeccion es 20 uL, el flujo es de 0,9 mL/min y el tiempo de
analisis 28 minutos.

Para la determinacién de los aniones (fésforo en forma de fosfato, 027) se utiliza como eluyente
hidrégeno carbonato de sodio 1,0 mmol/L y carbonato de sodio 3,2 mmol/L. Se emplea Columna
MetroSep A Supp 5, 150/4,0 mm y precolumna Metrosep A Supp 4/5 Guard. Se usa supresion
secuencial para reducir la conductividad del eluyente y para el médulo de supresion quimica se usa
una columna de intercambio regenerada mediante acido sulfirico 50 mM que posteriormente se
lava con agua ultrapura. El volumen de inyeccidon es 20 pL, el flujo 0,7 mL/min y el tiempo de
analisis 33 minutos.

Los picos se identifican por sus tiempos de retencién y se cuantifican por comparacién de las areas
con las de la recta de calibracion.

4.4.12. COMPUESTOS ORGANICOS VOLATILES

La determinacion de compuestos voldtiles se lleva a cabo por cromatografia de gases con
deteccion de masas. En un tubo de ensayo se pesa 1 g de muestra de queso picado —con precision
de 1 mg-y 2 g de sulfato sddico anhidro; se agregan 50 uL de ciclohexanona (0,2 mg/mL) como
patrén interno y se homogeniza completamente. Las muestras se concentran y volatilizan en purga
y trampa Teledyne Tekmar. Los volatiles se extraen usando un flujo de helio (40 mL/min) durante
20 min a 40 °C, separados en cromatdgrafo de gases Agilent Technologies G6890N con detector
de masas G3171A. Se empled una columna modelo 19091N-136, HP INNOWAX 60-0,25 y 0,25 de
diametro. El flujo de helio es de 1,0 mL/min y el gradiente de temperatura de 45 °C,
incrementando 4,0 °C/min hasta 110 °C y manteniéndose durante 10 min; posteriormente se lleva
hasta 240 °C a 18,0 °C/min. La temperatura del detector es 250 °C. El rango de masas utilizado es
de 33-250 m/z.

Los picos se identifican por su tiempo de retencion y su espectro de masas y se comparan con la
libreria de espectros del software del equipo y con patrones puros. Los resultados se expresan
como abundancia relativa con respecto al patron interno (ciclohexanona).
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4.5. ANALISIS MICROBIOLOGICO

Para caracterizar la leche y el queso se aplican métodos estandar cuyas normas de referencia se
recogen a continuacion.

4.5.1. CELULAS SOMATICAS

El recuento de células somaticas en leche se realizd mediante conteo fluoro-opto-electronico de
acuerdo con la norma ISO 13366-2:2006 en equipo Fossmatic FC.

4.5.2. ESCHERICHIA COLI (E. COLI)

Recuento en placa segun la norma ISO 16649-2:2001, para muestras de queso.

4.5.3. STAPHYLOCOCCUS COAGULASA POSITIVO

Deteccion segun la norma ISO 6888-2:1999, para muestras de queso.

4.5.4. LISTERIA MONOCYTOGENES

Deteccion segun la norma ISO 11290-1:1996, para muestras de queso.

4.5.5. COLIFORMES TOTALES

Recuento en placa segun la norma ISO 4832:2006, para muestras de queso.

4.5.6. LEVADURAS

Recuento en placa segun la norma ISO 6611:2004, para muestras de queso.

4.6. ANALISIS REOLOGICO Y ESTRUCTURAL

Se recogen los ensayos realizados tanto en la caracterizacion de cuajadas como en el analisis
estructural de los quesos.

De igual modo, se detalla la sistematica de preparacion de muestras para la observacion de los
guesos mediante microscopia electrénica de barrido.
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4.6.1. DUREZA DE LAS CUAJADAS

Para la comparacion de la dureza de las cuajadas, obtenidas a partir de leche o concentrado, se
desarrolla el siguiente método experimental: en vasos de precipitados de 500 mL se toman
porciones de 200 mL de muestra (leche o concentrado), se calienta a 32 °C y se aflade con
micropipeta la cantidad de cuajo a ensayar —cuajo liquido comercial (fuerza 1:15.000) obtenido a
partir de cuajares de ternero—. Se agita vigorosamente y se deja reposar en bafo termostatico.

Mediante texturometro Aname TA-XT2 equipado con sonda cilindrica de 6 cm de diametro se mide
a lo largo del tiempo de coagulacién la fuerza en compresion y vuelta al inicio necesaria para
penetrar la muestra 0,5 mm, con velocidades de pre-ensayo y post-ensayo de 2 mm/s y de ensayo
de 1 mm/s.

4.6.2. ANALISIS DE PERFIL DE TEXTURA (TPA) EN QUESO

El andlisis se lleva a cabo sobre muestras de queso cilindricas de 2 cm de altura y 2 cm de
didametro, a temperatura controlada entre 18-20 °C, mediante texturémetro Aname TA-XT2 con
sonda cilindrica de 6 cm de diametro.

Los parametros del ensayo son 2 mm/s de velocidad de pre-ensayo, ensayo y post-ensayo y
7,5 mm de distancia de penetracion.

Mediante el método de andlisis de perfil de textura (TPA), ver Figura 4.5, se determinan de manera
instrumental los atributos sensoriales de (O "Callaghan y Guinee 2004):

Firmeza = F1

Cohesividad = A2/A1

N Adherencia = A3

. Firmeza (o dureza) Elasticidad = t:/t.

Masticabilidad = Firmeza-Cohesividad-Elasticidad

. Cohesividad

z

m

. Adherencia )

i
©. Elasticidad lI;:f’uerza

: drea
. . t: tiempo
©. Masticabilidad

: Tiempo (s)

Figura 4.5. Andlisis de perfil de textura (TPA)

4.6.3. MICROGRAFIAS DE LOS QUESOS

Para la preparacion de las muestras se corta el queso en cubos de 5-6 mm de lado con un cuchillo
afilado y se realiza el siguiente pretratamiento (Madadlou et al. 2007; Kuo y Gunasekaran 2009):

. Fijacién en glutaraldehido al 2,5 % y tampdn fosfato 0,1 M (pH = 7) durante 48 h,
refrigerado a 4 °C.

. Lavado con agua destilada en seis series de 1 minuto cada una.
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. Deshidratacion en series de etanol de concentracion creciente: 40, 55, 70, 85, 90,
100 %, permaneciendo sumergido 30 minutos en cada una de ellas.

. Desgrasado en cloroformo mediante tres series de 10 minutos.

. Guardar la muestra refrigerada y cubierta en etanol hasta su fractura por congelacion
en nitrégeno liquido.

Tras la fractura se observan y fotografian mediante microscopio electronico de barrido ambiental
(Environmental Scanning Electron Microscopy, ESEM), modelo FEI-Quanta 200FEG provisto con
canon de Emision de Campo con filamento Schottky y voltajes de aceleracion: 0.2-30 kV. El estudio
se realiza entre x2.000 y x30.000 aumentos, con diferencias de potencial entre 2,5 y 3,5 kV y
analizadas a bajo vacio con detector de amplio espectro (Large Field Detector, LFD).

4.6.4. COLOR DE LOS QUESOS

Se realizan mediciones del interior y exterior de los quesos, a temperatura controlada entre
15-20 °C, mediante colorimetro Konica Minolta CR-410 con iluminante D65 y observador estandar
de 29. Se evallan los resultados mediante el espacio de color CIELAB con las coordenadas de
cromaticidad (@*y %)y luminosidad (L ). Dichas coordenadas han de entenderse como:

- Luminosidad (L), escala de 0-100 que va desde el negro al blanco.

* . . . g .
©. g, valores negativos indican verde y valores positivos rojo.

e p’, valores negativos indican azul y positivos amarillo.

4.7. ANALISIS SENSORIAL DE LOS QUESOS

Todas las pruebas de analisis sensorial se realizaron con el panel de cata entrenado de la Estacion
Tecnoldgica de Leche, compuesto por diez catadores experimentados y entrenados en la
evaluacion sensorial descriptiva sobre quesos de pasta prensada de distinto grado de maduracion.

4.7.1. PRUEBA DESCRIPTIVA

Para conocer las diferencias sensoriales entre los quesos, se realizd un analisis descriptivo, tanto
olfato-gustativo como visual, en escala de 1-7 (Ibafiez y Barcina 2001) entendidos los distintos
valores de la escala como:

1 | o2 | 3 | a4 | 5 | e | 7
Nada Muy poco Levemente Propiedad Moderada- Muy Excesivamente
Apreciable Apreciable Apreciable Apreciable mente Apreciable Apreciable
Apreciable

El perfil sensorial estudiado ha sido el siguiente:
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Sensacién olfativa
¢ Intensidad: grado de la sensacion percibida.
. Calidad: grado de aceptacion de la sensacion percibida.
Textura en mano
¢ Rugosidad: percepcion de granos en la superficie del queso.
. Elasticidad: rapidez de recuperacién de una deformacion o el grado de ésta.
. Firmeza: fuerza requerida para deformar el alimento.
Textura en boca
€. Friabilidad: aptitud a generar numerosos trozos desde el principio de la masticacion.
. Adherencia: trabajo realizado para despegar un producto del paladar o los dientes.
e Solubilidad: sensacion percibida cuando la muestra funde con la saliva.
€. Granulosidad: percepcion al final de la masticaciéon de granos o cristales.
¢ Humedad: percepcién del grado de humedad de la muestra.
Sensacion en boca

¢ Intensidad: grado de la sensacion percibida.

°

Calidad: grado de aceptacion de la sensacion percibida.

. Salado: intensidad del sabor elemental a sal encontrado.

e Acido: intensidad del sabor elemental &cido encontrado.

@ Amargo: intensidad del sabor elemental amargo encontrado.

. Regusto: grado de aceptacion de la sensacion que aparece tras la eliminacion del
producto.

. Persistencia: sensacion percibida cuando el producto se encontraba en la boca, que
permanece durante un periodo de tiempo medible.

Aspecto exterior
@ Homogeneidad/uniformidad de forma y color.
Aspecto interior
©. Homogeneidad/uniformidad pasta y color.
€. Valoracién de aberturas en cuanto a forma, tamano y distribucion.

Valoracién global en las fases
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. Visual (aspecto exterior y aspecto interior).

¢ Olfato-gustativo (sensacion olfativa y en boca, textura en mano y en boca).

4.8. SOFTWARE DE TRATAMIENTO ESTADISTICO DE RESULTADOS

Se describen los programas de software empleados tanto en el tratamiento estadistico de los datos
como en la definicion de los disefios de experimentos.

4.8.1. ESTADISTICA

Los resultados estadisticos fueron procesados mediante el programa SPSS € versidn 9.0 en lo que
se refiere a calculo de:

e Media aritmética

¢ Desviacién estandar (S)

@ ANOVA de un factor

¢ Analisis de Componentes Principales (CP)

e Andlisis de correlacién bilateral entre variables

El error de las mediciones ha sido calculado en todos los casos al 95 % de probabilidad a partir de
la desviacion estandar (S) y del nimero de réplicas realizadas (n) segun:

S
n

Error =1,98% [4.10]

4.8.2. DISENO DE EXPERIMENTOS

El establecimiento de los disefios de experimentos, asi como su resolucion y optimizacion, se
realiza mediante el programa estadistico STATGRAPHICS Plus® Version 5.1. Se llevaron a cabo tres
tipos de disefos distintos:

. Disefo factorial fraccionado de Plackett-Burmann.
e Disefio factorial completo (2%).
¢ Disefio de superficie respuesta, central compuesto.

Para interpretar mas facilmente los resultados que ofrece el disefio de experimentos y detectar los
efectos que son significativamente importantes, se convierten los datos en graficos estadisticos
mediante Diagramas de Pareto. En este formato se representa en ordenadas una escala de valores
normalizados para los efectos y en abscisas se disponen los efectos, propiamente dichos,
ordenados de mayor a menor. Mediante una barra vertical se indica a partir de qué punto un factor
es estadisticamente significativo para un determinado intervalo de confianza, en todos los casos
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del 95%. Obtenemos ademas otra informacién adicional, de tipo cualitativo, ya que el signo que un
factor muestra en un diagrama de Pareto, se puede asociar a una relacion directa, en caso de
signos positivos, o inversa si el signo es negativo, entre la variacién del factor y la variacién de la
respuesta medida.

La resolucion de los disefios se realiza mediante optimizacion de respuesta multiple.

Los supuestos que se deben cumplir para que el modelo sea valido hacen referencia al error
experimental. En todos los casos se comprueba que:

e El error sigue una distribucién normal (de media cero y varianza o), verificado
mediante graficos de Probabilidad Normal para los residuos.

©. Los errores son independientes unos de otros, para lo que se aleatorizd la secuencia
experimental.

€. La varianza es constante (homogénea) y no varia con cada observacion. Mediante
graficos de residuos frente a valores estimados se comprobaba la ausencia de patrones
o tendencias.

4.8.3. ANALISIS DE IMAGEN

Para el andlisis de las micrografias se emplea el programa Sigma ScanPro® versién 3.00.030. Con
¢él, mediante analisis grafico, se calcula la porosidad, el diametro de poro y el factor de forma de
los poros a partir de las micrografias de los diferentes quesos.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se exponen los resultados mas significativos alcanzados, de acuerdo con la
metodologia experimental descrita. La discusién de estos resultados se realiza a través de cinco
apartados:

PRIMERO- El estudio preliminar, donde se realizaran los primeros experimentos de ultrafiltracion
y los estudios sobre el comportamiento de los concentrados ante los procesos tecnoldgicos de
elaboracion, en lo que se refiere a acidificacion y cuajado.

SEGUNDO, TERCERO Y CUARTO- Terminados y optimizados los estudios iniciales se
realizaran tres disefos experimentales que optimizan la tecnologia de elaboracion:

El primero de ellos sirve para el establecimiento de las variables de partida del proceso de
elaboracion en las mejores condiciones posibles, teniendo en cuenta la gran cantidad de
factores que influyen sobre las caracteristicas finales del queso.

En el segundo se realiza un estudio detallado de las variables que resultaron significativas en
el estudio inicial, con el fin de establecer las mejores condiciones para cada una de ellas.

Con el ultimo disefo experimental se concluye el proceso de optimizacién, logrando un
queso con las mejores cualidades posibles desde el punto de vista sensorial, tecnoldgico y
econdmico.

QUINTO- Se comparan los resultados de los tres disefios con el mismo tipo de queso —pasta
prensada, semicurado, fabricado a partir de leche pasteriza de mezcla— elaborado mediante la
tecnologia tradicional de cuajado y desuerado en cuba.
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5.1. ESTUDIOS PRELIMINARES

Se incluyen, por un lado los estudios de optimizacion de las condiciones de flujo de la planta piloto
de ultrafiltracién, en cuanto a maximizar la densidad de flujo de permeado. Al mismo tiempo se
estudian los limites operacionales que ofrecen las membranas espirales en la elaboracién de queso
a través de la obtencién de un prequeso liquido.

Obtenidos los primeros concentrados se realizan pruebas de coagulaciéon y acidificacion por las
bacterias lacticas, estudiando la capacidad tampdn en funcion del factor de concentracién de la
leche.

Los resultados obtenidos permitiran tomar decisiones sobre las concentraciones de ingredientes a
ensayar en las posteriores etapas de optimizacion.

5.1.1. OPTIMIZACION DE LAS CONDICIONES HIDRODINAMICAS DE FLUJO

A continuacion se detallan los resultados que conducen a la optimizacion de las condiciones de
flujo. En esta fase se estableceran los limites de concentracion operativos alcanzables mediante el
uso de membranas poliméricas en configuracion espiral.

OPTIMIZACION DE LA DENSIDAD DE FLUJO DE PERMEADO

Como indica Zulaica (2002), en operaciones de ultrafiltracion, la variabilidad de las propiedades de
las macromoléculas presentes en la leche —bajo la influencia de los parametros de operacién—
aumenta con frecuencia las dificultades en la separacién. Por ello, un buen conocimiento tanto del
fluido a tratar como del efecto de los parametros de operacion (TMP, T, J y v,) resulta ser una
etapa esencial para estimar la transferencia de materia. Con este fin se realiza el seguimiento de la
densidad de flujo de permeado en funcién de la presion transmembrana (TMP) y asi identificar la
zona donde el flujo deja de ser dependiente de la presion para depender Unicamente de la
transferencia de materia —flujo limite— (Field et al. 1995).

Actuando sobre el variador de la bomba de recirculacion se obtienen distintas curvas en funcion de
la velocidad tangencial (v;) de barrido en la superficie de la membrana, calculada a partir del
caudal de recirculacién (Qr) —medidor del equipo— dividido entre la seccién perpendicular al flujo
(0,0027 m* Koch Membrane Systems, Inc). Puesto que a medida que aumenta la velocidad
tangencial, aumenta la caida de presién (AP) en el lado del retenido, en todo momento se emplean
caudales que no superen el valor limite de caida de presion de acuerdo con las especificaciones de
la membrana (1,4 bar).

Las correspondencias entre estas tres variables (vi/Qr/AP), para ultrafiltrar la mezcla de leche
estandarizada con la que se realizaran las elaboraciones de queso, se encuentran recogidas en la
Tabla 5.1.

Tabla 5.1. Equivalencias entre AP, Qr Y Wt

AP (bar) Qg (m3/h) Vi (m/s)
1 9 0,9
1,2 10 1,0
1,4 11 1,1
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Esta equivalencia es efectiva en las primeras etapas de la UF y se modifica a lo largo de la misma,
debido al aumento de viscosidad que experimenta la alimentacion al operar con recirculacion de
retenido.

Para la obtencion de los datos de densidad de flujo de permeado se opera en condiciones de
estado estacionario, a recirculacion total tanto de permeado como de retenido con el fin de
mantener constante las caracteristicas y concentraciones de la alimentacién al modulo de
membranas. A su vez la temperatura se mantuvo controlada entre 45-50 °C. Esta temperatura es
la normal de operacidn con corrientes lacteas, para evitar viscosidades elevadas desde el comienzo
de la UF. No se emplean valores superiores —que disminuirian la viscosidad— para evitar la
desnaturalizacion de proteinas y por la resistencia térmica de la propia membrana.

Los valores de densidad de flujo alcanzada en la ultrafiltracion de leche entera de mezcla,
estandarizada a un 4,0+0,2 % de grasa y un 3,5+0,1 % de proteina, estan recogidos en la Tabla
5.2.

Tabla 5.2. Datos para la optimizacion de la densidad de flujo de permeado

v (m/s) TMP (bar) J(L'h'*m™?)
1 13,6 +1,1
2 21,2 +1,9

0,9
3 26,4 +0,7
4 273 +1,5
1 152 +0,7
2 24,8 +1,5

1
3 29,1 40,9
4 30,9 +1,2
1 16,7 #£1,9
2 30,0 +1,6

1,1
3 36,1 0,8
4 37,0 +0,8

*Valores medios calculados a partir de tres filtraciones

En la Figura 5.1 se encuentran representados graficamente los tres grupos de valores, el error
representado en cada experimento corresponde al mayor de los valores obtenidos a cada
velocidad.

Se observa claramente un aumento de la densidad de flujo a medida que aumenta la velocidad
tangencial en la superficie de la membrana, debido a una disminucién de la capa de polarizacion
de concentracion, la cual es significativamente apreciable para valores de presion transmembrana
superiores a dos.

Estos resultados, relativos a las densidades de flujo maximos, son acordes con los encontrados por
D'Souza et al. (2003) ultrafiltrando lactosuero con membranas planas, a velocidad tangencial de
1,5 m/s o los resultados de Gandison et al. (2000) ultrafiltrando leche desnatada.
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Figura 5.1. Densidad de flujo de permeado en funcién de la presion transmembrana en la UF de leche

También se observan claramente las dos zonas de densidad de flujo recogidas en la Figura 1.6 de
la Introduccion (Apartado 1.3.4). La primera zona, de flujo subcritico, llegaria hasta valores de TMP
de entre 2,0 y 3,0 bar, siendo mayor a medida que aumenta la velocidad tangencial. En la segunda
zona, para valores de TMP superiores a 3,0 el flujo se hace independiente de la TMP.

Acorde a los resultados alcanzados, las condiciones hidrodinamicas que se mantendran para todos
los experimentos de UF de leche de mezcla estandarizada, trabajando a una temperatura de
45-50 °C, seran:

o TMP = 3,0 bar
& vi=1,1m/s

Con estas condiciones se consiguen densidades de flujo de permeado iniciales de 36 L/(h'm?). Los
resultados alcanzados coinciden con los obtenidos por Atra et al. (2005) ultrafiltrando leche
desnatada con membranas planas a 50 °C y v; de 1,7 m/s, quienes obtuvieron valores de TMP
critica entre 2,0 y 4,0 bar y densidad de flujo de permeado entre 30-35 L/(h-m?) con membrana de
10.000 Da de corte molecular, equivalentes a las empleadas en este trabajo. Estos investigadores
obtenian que la densidad de flujo aumenta linealmente con la temperatura a razon de
0,5 L/(h-m?-°C) debido a la disminucién de la viscosidad y la mayor difusividad de los componentes
a través de la membrana.

De igual modo Makardij et al. (1999) obtenian también densidades de flujo similares de
30-35 L/(h'm?) ultrafiltrando leche con membranas planas de 3.500 Da.

FACTOR DE CONCENTRACION MAXIMO ALCANZABLE

La operacion en modo concentracion discontinua supone un incremento del contenido en sélidos
totales de la corriente de retenido que, por aumentar su viscosidad simultdneamente al incremento
del ensuciamiento de la membrana, provoca una disminucién de la densidad de flujo de
permeacion.
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Para establecer los limites operacionales de factor de concentracion (VCR) mediante la utilizacion
de membrana espiral (ABCOR® 3838 HFK-FYT) de elevada separacién entre laminas (amplio
espaciador), se realiza un seguimiento de la densidad de flujo de permeado a lo largo del tiempo.
La operacion se realiza con salida continua de permeado y recirculacion total de retenido (modo de
concentracion discontinuo), partiendo de 150 L de leche de mezcla estandarizada. Los datos
registrados a lo largo del tiempo se representan en la Figura 5.2.

Se observa una disminucion de la densidad de flujo mas pronunciada a partir de una hora de
operacion -1<20 L/(h'm?)—, que corresponde con un factor de concentracién entorno a cuatro, lo
gue supone una concentracién aproximada de proteina del 14 %. Este hecho ya fue apuntado por
Lawrence (1989), en su revisidn sobre la ultrafiltracién aplicada a la elaboracion de queso, donde
afirmaba que cuando el contenido de proteina excede del 12-14 % se produce un aumento
drastico en la viscosidad del retenido. Consecuentemente se produce un aumento del espesor de la
capa de deposito sobre la membrana, lo que se traduce en una disminucion de la densidad de
flujo. Este deposito de proteina se postula como el mayor responsable del descenso de flujo
observado experimentalmente, si bien, también influyen otros constituyentes como la grasa y las
sales inorganicas o la presencia de microorganismos, todos ellos responsables de los problemas de
ensuciamiento.

0 20 40 60 80 100
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Figura 5.2. Evolucion de J en la ultrafiltracion de leche entera con membranas poliméricas (10.000 Da)

Una forma mas clara de conocer los limites de la membrana, a partir de los datos anteriores, es a
través de la grafica de la Figura 5.3, donde se enfrenta la densidad de flujo de permeado (J) al
factor de concentracion volumétrico (VCR).
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Figura 5.3. J vs VCR. UF de leche entera con membranas poliméricas (10.000 Da)
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A través del ajuste del comportamiento lineal detectado, por el método de minimos cuadrados, se
obtiene una relacién de la forma:

J = -7.3(VCR)+46,2 [5.1]

Considerando como flujo minimo, desde un punto de vista operacional (Schreier et al. 2010),
valores por debajo de 10 L/(h'm?) y despejando de la Ecuacion [5.1] se obtienen factores de
concentracion maximos de 4,8. Este valor de VCR transformado en extracto seco del concentrado
(suponiendo una leche entera estandarizada con un 13,2 % de sdlidos totales y un permeado del
5,4 %) corresponde, segun la Ecuacion [1.3], a un extracto seco del retenido del 43 %.

Estos resultados sirven para establecer los valores del factor de concentracion (o lo que es lo
mismo extracto seco del concentrado) que se emplearan en las etapas posteriores de optimizacion.
Estos limites se establecen en VCR=4,5 (41 % de ES) y VCR=4,0 (36 % de ES).

La aplicacion de la técnica de UF, con este equipo, a la elaboracidon de quesos madurados
mediante el concepto de prequeso liquido es limitada, al no alcanzarse extractos secos similares al
del queso tradicional al final de la etapa de salado (entorno al 52 % de ES). Por ello se hace
imprescindible controlar las pérdidas de suero en etapas posteriores a la concentracion, es decir en
el proceso de elaboracion (corte/moldeo/prensado/salado/maduracion) para lograr retener al final
del proceso global las proteinas solubles, mayoritariamente en su estado nativo (Rao y
Renner 1988).

Los resultados obtenidos relativos al comportamiento de la densidad de flujo de permeacion
(Figura 5.1) son totalmente acordes con los conocimientos clasicos de filtracion, como recogen
Marshall et al. (1993) en su completa revision sobre la ultrafiltracién y microfiltracion de soluciones
de proteinas.

5.1.2. ESTUDIO DEL PODER TAMPON Y ACIDIFICACION DE LOS
CONCENTRADOS

La importancia de estos efectos se ha explicado previamente en la Metodologia (Apartado 3.1.2).
El poder tampdn se estudia mediante el seguimiento de la variacion del pH a medida que se va
acidificando la muestra. Se obtiene el poder tampdn de la disolucion, denotado por (dB/dpH),
como indicativo directo de la cantidad de protones que es capaz de asimilar la disolucién sin
cambiar su pH (Van Slyke 1922). En la Figura 5.4 se muestra la evolucion de dicho pardmetro
frente al pH, tanto para la leche de mezcla estandarizada como para retenidos de ultrafiltracion de
distinto grado de concentracién (VCR de 3,5y 4,5).

Esta capacidad de la leche y los concentrados para autorregular el pH se atribuye a las proteinas y
sales que los constituyen. Aunque en distintas proporciones, algunos investigadores han atribuido
el mayor peso a las sales minerales, seguido de la caseina y por Ultimo las proteinas solubles
(Kirchmeier 1980; Srilaorkul et al. 1989; Lucey 2008). Segun Srilaorkul et al. (1989) las sales son
responsables de un 58,6 % del poder tampon, mientras que el resto es atribuible a las proteinas:
un 36 % a la caseina y el 5,4 % restante a las proteinas solubles, debido a su caracter anfétero.

Se observa un aumento significativo en el poder tampdn, respecto del de la leche de origen, de los
retenidos a medida que aumenta el factor de concentracion. Al aumentar el grado de
concentracion de la leche aparecen dos maximos en la capacidad tampén. El mas significativo se
alcanza a valores de pH de 5,15 y el segundo a 4,90. El primero de ellos se atribuye al poder
tampon de la caseina, ya que se ha encontrado que esta proteina presenta un maximo poder
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tampon a valores de pH entre 5,0-5,5 y de forma especifica atribuible a los residuos de
fosfofoserina e histidina (Salalin et al. 2005). El segundo maximo corresponde con la capacidad
tampdon de los distintos aniones (fosfato, citrato, lactato, carbonato, acetato y propionato) y
cationes (calcio y magnesio) presentes en la leche, cuyos maximos, asociados a sus equilibrios de
disociacion, se encuentran entre valores de pH de 4,0 y 4,8 de acuerdo con los resultados de
Salaiin et al. (2005). En cuanto a las proteinas solubles, la maxima capacidad reguladora se
encuentra entre valores de pH de 3,0 y 4,0 por lo que su contribucion se considera despreciable en
la zona de pH estudiada.
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Figura 5.4. Evolucion del poder tampdn en funcion del pH, para leche y concentrados

En la Tabla 5.3 se puede ver la magnitud del poder tampon para los dos maximos y la proporcion
en que aumenta respecto al valor de la leche, llegando a ser hasta casi nueve veces mayor que el
de la leche de partida, para un concentrado de VCR = 4,5 a pH de 5,3.

Tabla 5.3. Valores maximos de poder tampdn del concentrado y relacion respecto a la leche

LECHE VCR 3,5 VCR 4,5
PH dB/dpH dB/dpH VCR/LECHE dB/dpH VCR/LECHE
5,15 0,03 0,17 5,6 0,26 8,6
4,90 0,03 0,10 3,8 0,14 54

Los valores de poder tampdn calculados para la leche son acordes con los obtenidos por Lucey et
al. (1993) con maximo poder tampon (0,03) entorno a 5,5 de pH. Por su parte, los valores
calculados en leche concentrada coinciden con los de Mistry and Kosikowski (1985) con capacidad
maxima a pH de 5,1-5,3 y poder tampdn de 0,15 para VCR de 3,4 respecto al contenido proteico,
trabajando sobre leche desnatada.

Destacar la relacién observada en este trabajo entre la capacidad tampén y el VCR, mediante
ajuste por minimos cuadrados, que permite establecer una relacion lineal entre ambos. Se
obtienen elevados coeficientes de correlacién (R?), como se muestra en la Figura 5.5, para un valor
dado de pH —en este caso se aplica a los dos maximos observados en la grafica de la Figura 5.4—.
Para cada valor de pH se puede establecer que:
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Figura 5.5. Relacion entre el poder tampdn y el factor de concentracion para la UF de leche entera

Tecnoldgicamente, como indica Salatin (2005), este gran aumento en el poder tampdn hace
preveer un retraso en la cinética de acidificacion de las bacterias lacticas. Por este motivo, si no se
esta en la regidn apropiada de pH, la capacidad tampoén puede influir negativamente tanto en la
actividad enzimatica como en el crecimiento microbiano.

Este efecto se observa experimentalmente en la Figura 5.6, en la que se representa la disminucion
de pH a lo largo del tiempo, tanto en leche de mezcla estandarizada como en concentrado de
ultrafiltracion (VCR 4,5), cultivados todos ellos a 32 °C durante 12 h. En la grafica se compara la
concentracion del fermento (MA4001) empleada en la elaboracion del queso tradicional
(4 DCU/100L) con valores creciente de concentracion de fermento sobre leche concentrada. Se
observa que para un VCR de 4,5 la concentracion de fermento ha de ser 4 veces mayor
(16 DCU/100L) a la empleada en leche para obtener cinéticas similares; si bien en las etapas
finales (valores de pH inferiores a 5,2) se produce un retardo notable en la velocidad de
disminucion del pH, el cual resulta ser independiente de la cantidad de fermento inoculado.
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Figura 5.6. Curvas de acidificacion para leche y concentrado a VCR 4,5. Fermento MA4001
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En todos los casos se muestra una primera zona —entre las 2-3 horas iniciales— donde
practicamente no hay disminucion de pH. Esta zona corresponde con el tiempo de aclimatacion y
activacion de los microorganismos, ya que éstos se encuentran en estado liofilizado en el momento
de la siembra. Pasado ese tiempo inicial aparece una zona intermedia, donde la disminucion del pH
es casi lineal con el tiempo, hasta llegar a valores cercanos a 5,15 donde se encontraba el maximo
poder tampodn de los concentrados (Figura 5.4). En la Gltima zona el pH se vuelve practicamente
constante con el tiempo, hacia un valor asintético cercano a 4,9 y coincidiendo esta vez con el
segundo maximo encontrado en el poder tampdn de los concentrados.

A tiempos prolongados se observa la verdadera magnitud del poder tampdn ya que por elevada
que sea la dosis de fermento no se alcanza el valor de pH de 4,6 (punto isoélectrico de las
caseinas). Este comportamiento tiene especial relevancia al elaborar quesos de coagulacion lactica,
por lo que en este tipo de quesos se aconseja realizar la ultrafiltracién después de la acidificacion
(Fernandez-Albalat 2002). A efectos practicos, en el proceso de elaboracion, esto se va a traducir
en un incremento de los tiempos de acidificacion y en un aumento de la produccion de acido
lactico, que puede desencadenar sabores y texturas atipicas en el queso.

En este sentido, el crecimiento microbiano no se ve afectado por el alto contenido proteico y salino
de los concentrados (Mistry y Kosikowski 1985). Esta caracteristica de autorregulacion del pH a
causa del elevado contenido proteico y mineral de los concentrados, los convierte en un medio
apropiado para el crecimiento microbiano, al permitir mantener el pH del medio cercano al 6ptimo
de crecimiento de las bacterias lacticas durante tiempos prolongados. Si bien, debera tenerse en
cuenta la disminucion de la actividad de agua a medida que aumenta el grado de concentracion, la
cual puede llegar a inhibir el fermento. De acuerdo con estas consideraciones, se han realizado
numerosos estudios donde los retenidos de ultrafiltracidon son empleados para la produccion de
fermentos (Mistry y Kosikowski 1986; Mistry 2002).

En base a los resultados mostrados —donde se demuestra que el poder tampon aumenta con la
concentracion de sales y proteina— y ante el efecto que supone sobre la posterior elaboracion de
queso, las tres posibilidades de reduccion de dicho poder tampon mas aceptadas son (Brulé et al.
1974):

. La preacidificacion de la leche antes de la ultrafiltracion, para aumentar la proporcién de
calcio soluble frente al calcio micelar;

. |a diafiltracién con agua, para eliminar mayor cantidad de lactosa y, por ultimo,

¢ |a adicion de cloruro sddico, para solubilizar mayor cantidad de sales de magnesio y calcio
por intercambio idnico Na/Ca en la micela de caseina.

Segun estudios realizados por St-Gelais et al. (1992), mediante una buena eleccion de las
condiciones de preacidificacion y diafiltracion se puede reducir el poder tampdn del concentrado en
un 78 % pasando de valores de 0,15 a valores de 0,06 en su capacidad tampon.

Acorde con estos resultados, en las primeras etapas de optimizacién se estudiara la posibilidad de
reducir el contenido en sal y lactosa mediante diafiltracion o reduccién del pH inicial de la leche,
introduciendo ambas etapas como factores de estudio en el disefio experimental Plackett-Burmann.

5.1.3. DUREZA DE LAS CUAJADAS

Como ya se ha indicado en la metodologia, y debido al efecto de la duraza de los geles formados
por la accion de enzimas sobre las etapas posteriores de corte y desuerado; se cuantificd mediante
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texturémetro, a lo largo del tiempo, la dureza de los geles cuajados a partir de leche de mezcla y
concentrados de UF de VCR 4,0 y 4,5.

Empleando la misma concentracién de cuajo que en el proceso tradicional de elaboracion
(40 mL/100 L) se obtiene la gréfica de la Figura 5.7.
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Figura 5.7. Dureza de los geles cuajados con 40 mL de cuajo por cada 100 L de leche o concentrado

Se observa un aumento significativo en la dureza de la cuajada al aumentar el factor de
concentracion, del mismo modo que se recoge en la bibliografia (Singh y Waungana 2001). El
tiempo al que se forman las primeras agregaciones de caseina (tiempo de toma o floculacion), sin
embargo, permanece constante en todos los experimentos, con valores proximos a los 12 minutos.
Estos resultados concuerdan con los de Maubois (1989), quien indicaba una menor proporcion de
k-caseina hidrolizada en el momento de la formacion de los primeros floculos en los retenidos de
ultrafiltracion, respecto a la leche sin concentrar.

A los 45-50 minutos, cuando se procede al corte de la cuajada en la elaboracién tradicional, la
dureza del gel es de entre 400 y 500 N. Si se realizara el corte a ese mismo valor de dureza con los
concentrados, el tiempo se reduciria hasta los 20 minutos para un VCR de 4,5 y hasta los
30-35 minutos para VCR de 3,5.

Segun estos datos, y de acuerdo con la bibliografia, una reduccién en la concentracion de enzima
coagulante parece factible, documentandose en los mejores casos reducciones de hasta el 85 %
en la cantidad de cuajo (Mistry y Maubois 2004).

Para estimar el porcentaje de la posible reduccién en la cantidad de enzima coagulante empleada
al cuajar concentrados de UF, respecto al utilizado con leche sin concentrar, se realiza el mismo
experimento sobre los retenidos de UF a dos concentraciones de cuajo menores, 30 y
15 mL/100 L. Los resultados obtenidos se recogen en la Figura 5.8.

Mediante el uso de menores concentraciones de cuajo se observa como aumenta el tiempo de
toma en unos 2-3 min al pasar de 40 a 30 mL/100 L y en unos 10-12 min cuando se disminuye la
concentracion de cuajo de 40 a 15 mL/100 L. Estos resultados son acordes con los obtenidos por
Karlsson et al. (2007), quienes también demostraron que al aumentar la concentracion de cuajo
aumenta la firmeza del gel de una manera lineal.
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Figura 5.8. Dureza de los geles cuajados con 30 y 15 mL de cuajo por cada 100 L de concentrado.
La leche ha sido cuajada nuevamente con 40 mL/100 L

Acorde con los resultados presentados en la Figura 5.8, los tiempos de corte para alcanzar
firmezas de 400-500 N deberan estar entre 25 y 30 min para concentraciones de cuajo de
30 mL/100 L y entre 40 y 50 min para concentraciones de 15 mL/100 L, dependiendo del VCR
alcanzado en la concentracion.

En el disefio experimental Plackett-Burmann se estudiaran ambos niveles de concentracion (15 y
30 mL/100 L) para conocer las variaciones sobre el rendimiento y la calidad del queso que puedan
producirse por una reduccién excesiva de la cantidad de enzima coagulante. En el proceso de
elaboraciéon no se estudiara el efecto del tiempo total de coagulacién —desde la adicion del cuajo
hasta la etapa de corte—, ya que, como se recoge en la bibliografia, mayores tiempos de cuajado
no repercuten en mejores propiedades de textura del queso, como mayor firmeza o elasticidad
(Spangler et al. 1991). Los tiempos de corte obtenidos de los resultados de este estudio se
comprobaran de manera visual en las distintas elaboraciones.
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5.2. ESTABLECIMIENTO DE LAS CONDICIONES INICIALES DE
ELABORACION Y FILTRACION

A continuacion se muestran los resultados que conducen a la definicion de las condiciones de
partida, tanto del proceso de filtracion como del proceso de elaboracion de queso de mezcla a
partir de concentrados de ultrafiltracion.

Como se ha indicado en la metodologia, en este primer disefio experimental se realizara una
seleccion de variables significativas para continuar su estudio en etapas posteriores. Una vez
definidas las variables y realizado el disefo se lleva a cabo un estudio comparativo de los distintos
guesos elaborados a través de analisis fisico-quimico, analisis instrumental de textura y evaluacion
sensorial. Al mismo tiempo se realizara un seguimiento de las distintas elaboraciones ensayadas,
para resolver el disefio en base al rendimiento quesero y la evaluacion sensorial del queso.

5.2.1. DISENO EXPERIMENTAL

En la ultrafiltracion se afiadira la etapa de diafiltracion con un 14 % de agua respecto a la leche de
partida (factor A), porcentaje similar al usado por Spangler et al. (1991) en la elaboracion de
gueso Gouda o por Ernstrom (1980) en la elaboracién de queso Cheddar. También se estudiara la
bajada del pH inicial de la leche desde su valor normal (entorno a 6,7) hasta valores de 6,4 a
través de la adiciéon de glucona-é-lactona (F), rango de pH similar al estudiado por Spangler et al.
(1991) para la elaboracion de queso Gouda. Por Ultimo en lo que se refiere a la etapa de filtracion,
se ajustara el extracto seco del concentrado al 41 y al 36 %, lo que se corresponde con VCR de
4,5 y 4,0 respectivamente (D), como se vio en los estudios preliminares.

En cuanto a ingredientes, los niveles estudiados para cada factor son, la dosis de cuajo (C) entre
30 y 15 mL por cada 100 L de concentrado y la dosis de fermento (B) que se aumentara de los

4 DCU/100L del queso tradicional a 6 DCU/100L, acorde a los resultados alcanzados en los
estudios preliminares.

Las variables estudiadas en el disefio Plackett-Burmann se recogen en la Tabla 5.4.

Tabla 5.4. Niveles de las variables para el disefio Plackett-Burmann

Céodigo FACTORES R:::go R::jio Unidades
A Etapa de Diafiltracion (DF) 14 0 % de agua/leche de partida
B Cantidad de fermento 6 4 *DCU/100 L de concentrado
C Concentracion de cuajo 30 15 mL/100 L de concentrado
D Extracto seco del concentrado 41 36 % ES
E Temperatura de cuajado 37,0 32,0 oC
F pH inicial de la leche filtrada 6,7 6,4 Unidades de pH
G Tamafio de corte de la cuajada 3,0 1,5 cm de haz de lira
H Presion de prensado +1(3,0/2,5) | -1 (2,5/2,0) bar

*Una unidad DCU contiene aproximadamente de 1-10* a 2:10** bacterias
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En la etapa de fabricacion las variables consideradas y sus intervalos (como se expuso en el
Apartado 3.2 de la Metodologia) son la temperatura de cuajado (E), realizandose a 32y 37 °C vy el
tamafio del corte de la cuajada (G), que se realiza con una lira de haz estandar para el tipo de
gueso a ensayar (1,5 cm) y con una de tamaiio doble. Por Ultimo en la prensa se usara la presion
normal de 2,5/2,0 bar y una mayor de 3/2,5 bar; al tratarse de una variable discreta tomara los
valores de +1/-1 a efectos de andlisis.

Los doce experimentos del disefo, aleatorizados segun la secuencia experimental, se muestran en
la Tabla 5.5. También se recogen para cada experimento los valores experimentales de las dos
variables respuesta con los que se realizara la optimizacién multiple final: % R (expresado como
rendimiento corregido) y puntuacién sensorial global (olfato-gustativa y visual).

Tabla 5.5. Matriz del disefio de experimentos Plackett-Burmann

PB A B C D E F G H % R* | Sensorial
1 14 6 30 36 37 6,7 1,5 1,0 12,85 4,5
2 0 6 30 41 32 6,7 3 -1,0 | 15,18 4,5
3 14 6 15 41 37 6,4 3 -1,0 13,58 4,7
4 14 6 15 41 32 6,4 1,5 1,0 12,62 4,9
5 14 4 30 36 32 6,4 3 1,0 14,40 41
6 0 4 15 36 32 6,4 1,5 -1,0 12,70 41
7 0 4 30 41 37 6,4 3 1,0 14,15 41
8 14 4 30 41 32 6,7 1,5 -1,0 13,66 44
9 0 4 15 41 37 6,7 1,5 1,0 13,58 4,3
10 0 6 15 36 32 6,7 3 1,0 15,07 4
11 0 6 30 36 37 6,4 1,5 -1,0 12,86 471
12 14 4 15 36 37 6,7 3 -1,0 14,79 3,8

* Rendimiento corregido para quesos de un 55 % de extracto seco (kg/100 kg de leche)

Previo a la realizacion de la optimizacion mlltiple del disefio (en cuanto a rendimiento y calidad
sensorial) se determina la influencia de cada uno de los factores del disefio sobre el resto de
parametros y descriptores analizados en cada una de las fabricaciones. Para estudiar esta
influencia se resuelve el disefio introduciendo como variables respuesta la composicion
fisico-quimica de los quesos, los datos de textura instrumental y la totalidad de descriptores
cuantificados por el panel de cata en la evaluacién sensorial.

5.2.2. ESTUDIO FiSICO-QUIMICO

De las corrientes liquidas se realizaron analisis quimico y fisico tanto a las leche de partida
(vaca/oveja) como a la mezcla estandarizada y a los concentrados obtenidos tras la etapa de
ultrafiltracion.

Los quesos obtenidos a partir de los 12 experimentos del disefio se analizaron, a los 20 y 40 dias
de maduracién, en composicion quimica y pH.
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LECHES Y CONCENTRADOS

En las Tablas A.1-A.2 recogidas en el Anexo A.1 se muestra la composicion quimica (grasa,
proteina, lactosa, cenizas y extracto seco) y el pH de las leches de oveja y vaca con las que se
realizaron las mezclas estandarizadas. Mediante su estudio queda de manifiesto la gran variabilidad
que experimenta la leche, sobre todo en cuanto a la concentracion de grasa y proteina, y su
correspondiente impacto sobre el extracto seco. Esta variacion, en muchos casos estacional, es
mayor para la leche de oveja que para la de vaca. Por tanto, se hace necesaria la estandarizacion
de la leche y asi evitar un factor de variabilidad que pueda distorsionar los resultados alcanzados
en la optimizacién del disefio.

Respecto a la calidad de la materia prima, el analisis de antibiéticos mostrd ausencia en todas las
leches. El recuento de células somaticas para la leche de vaca result6 ser menor de las
400.000 células/mL, de acuerdo con el Reglamento 853/2004, y para el caso de la leche de oveja
por debajo de las 800.000 células/mL, por lo que las materias primas se consideran de calidad
para la elaboracion de queso.

La composicién de las leches de mezcla estandarizadas, a partir de las que se realizaran los
distintos experimentos del disefio, se muestra en la Tabla 5.6. La composicidon se encuentra
controlada en los margenes establecidos (4,0+0,2 % de grasa y 3,5+0,1 % de proteina)
minimizando su contribucion a la variabilidad de los factores sujetos de estudio. Por su parte el pH,
como parametro de calidad, se encuentra entorno a los valores normales de la leche (x6,75).

Tabla 5.6. Composicion quimica y pH de la leche de mezcla. Disefio Plackett-Burmann
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PB1 PB2 PB3 PB4 PB5 PB6 PB7 PB8 PB9 PB10 | PB11 | PB12

—&— Grasa 4,08 | 409 | 409 | 404 | 416 | 414 | 407 | 418 | 409 | 409 | 414 | 4,05

—— Proteina| 352 | 351 | 3,48 | 3,46 | 3,45 | 351 | 3,54 | 356 | 3,51 | 3,49 | 3,54 | 3,56

—&—lactosa | 4,72 | 47 | 465 | 462 | 465 | 47 47 | 472 | 471 | 47 47 | 472

—>—Cenizas | 0,86 | 0,74 | 0,66 | 067 | 069 | 081 | 08 | 084 | 076 | 082 | 08 | 0,36

—®—pH 6,75 | 672 | 6,75 | 675 | 675 | 6,77 | 6,77 | 6,75 | 6,72 | 672 | 677 | 6,75

—%—ES 13,21 | 13,06 | 12,94 | 12,88 | 12,96 | 13,2 | 13,18 | 13,25 | 13,16 | 13,12 | 13,24 | 13,22

Después de llevar a cabo la etapa inicial de todos los experimentos —ultrafiltracion, con diafiltracion
y bajada inicial de pH cuando asi lo indica el disefio— la composicién de los concentrados a partir
de los que se fabrica el queso se recoge en la Tabla 5.7. Los datos de concentracion de lactosa
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han sido calculados mediante diferencia del resto de constituyentes con el ES, por lo que se
consideran meramente indicativos.

Los valores de ES se agrupan en dos grandes conjuntos, uno para el nivel bajo (PB1, PB5, PB6,
PB10, PB11 y PB12) y otro para el alto (PB2, PB3, PB4, PB7, PB8 y PB9) del disefio. Dentro de
cada uno de ellos se observan otros tres sub-grupos interconectados entre si. Similares resultados
se encuentran para la proteina y la grasa. Estas tendencias se muestran en la Figura 5.9.

Tabla 5.7. Composicién quimica y pH de los retenidos de UF. Disefio Plackett-Burmann
% peso PB1 | PB2 | PB3 | PB4 | PB5 | PB6 | PB7 | PB8 | PB9 | PB10 | PB11 | PB12

17,25% | 19,25 | 19,75¢ | 19,75¢ | 17,25% | 17,25% | 20,75° | 20,25¢ | 19,25 | 16,75° | 17,25% | 17,50%°
+0,05 | +0,05 | £0,05 | 0,05 | +0,05 | 0,05 | +0,05 | 0,05 | +0,05 | +0,05 | 0,05 | +0,00

Grasa

14,23 | 17,119 | 17,419 | 17,42% | 14,56%®° | 14,66° | 16,52° | 16,54° | 16,84 | 14,32% | 14,06° | 14,21*

Proteina| 1y | 1005 | +0,08 | 0,01 | 0,05 | 0,23 | 0,33 | 0,14 | +0,06 | 0,12 | +0,18 | +0,15

Lactosa | 2,75 3,04 2,56 2,55 2,60 2,65 2,26 2,44 3,02 2,84 2,71 2,66

1,35 | 1,79 | 1,36* | 1,372 | 1,36 | 1,45° | 1,44° | 1,39° | 1,68 | 1,58™ | 1,46° | 1,39°

Cenizas | 504 | 1013 | +0,01 | 0,02 | +0,02 | 0,08 | 0,04 | 0,03 | +0,01 | 0,01 | +0,05 | +0,02
Es | 35587 | 41,18 | 41,07 | 41,08' | 35,76™ | 36,01° | 40,96 | 40,62¢ | 40,79% | 3549" | 35,48" | 35,76
+0,05 | +0,01 | +0,02 | +0,04 | +0,02 | 0,17 | +0,22 | +0,10 | 0,01 | 0,04 | +0,07 | +0,07

H 6,53" | 6,45% | 6,35 | 6,38% | 6,41% | 6,30° | 6,25 | 6,53 | 6,49° | 6,55" | 6,34™ | 6,52

P +0,01 | +0,02 | +0,01 | +0,01 | 0,02 | 0,01 | +0,01 | +0,02 | +0,02 | 0,01 | 0,02 | +0,02

*Valores designados en la misma fila con la misma letra no son significativamente diferentes (p<0,05)

En ninguno de los casos se encuentran desviaciones mayores a +1 % de ES, respecto al 36 y 41 %
gue marca el disefio, por lo que los datos de partida se consideran adecuados para las posteriores
elaboraciones de queso.
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Figura 5.9. Composicién quimica y pH de los retenidos de UF. Diseno Plackett-Burmann

En cuanto al contenido en cenizas, la diafiltracion tiene un mayor efecto sobre la reduccion de
sales que la acidificacidn, ya que los experimentos en que se empleé diafiltracion se agrupan en los
niveles mas bajos de cenizas. En el siguiente nivel se encuentran los experimentos en que se
ultrafiltra la leche a un menor pH, mientras que los de mayor concentracion de cenizas se unen en
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varios grupos, correspondiente a la ultrafiltracion sin diafiltraciéon y al valor de pH normal de la
leche.

Por su parte los valores de pH de los concentrados también difieren significativamente,
dividiéndose en varios grupos muy interrelacionados. Aparecen dos tendencias, por un lado cuando
la leche se filtré a su pH normal se obtuvieron valores entorno a 6,5 de pH, mientras que en los
gue se disminuyé el pH inicial de la leche los concentrados se encontraban entorno a 6,3.

En este disefio los permeados no se analizaban ya que al diluirse con agua en las diafiltraciones, su
composicion real queda enmascarada.

COMPOSICION DE LOS QUESOS A LO LARGO DE LA MADURACION

Una vez completado el disefio, cuyos factores cubren las etapas de elaboracion hasta la salida de
prensa, se salan los quesos por inmersidn en salmuera y se orean/maduran en condiciones
controladas, durante 40 dias, para proceder a su comparacion.

Los datos de composicién y pH a los 20 y 40 dias de maduracion para las 12 fabricaciones se
recogen en la Tabla A.9 del Anexo A.2.

En la Figura 5.10 se representa la tendencia de las variables de composicién y el pH para los
distintos quesos, determinados a los 40 dias de maduracién. Se observan rangos estrechos para
todas ellas con alguin experimento puntual como PB5 con un exceso de sal (NaCl), lo cual se asocia
principalmente a la variabilidad experimental.

En cuanto al extracto seco, los valores varian entre el 53 y 58 % siguiendo una tendencia similar a
la de grasa y proteina. Los valores tras el secado son apropiados para el tipo de queso a tratar,
teniendo en cuenta que tanto en el queso, como en los retenidos, una proporcion importante de la
humedad esta unida a las proteinas, no tratandose de agua libre (Maubois y Mocquot 1974).

&0 6,0
.__,_*‘ o .VA‘"‘-‘ " N A
g’ = * e, \/ \ L 55
50 ' 'h“"‘-'_’.-—.._ = _ 2 - ;
e E e e e L 50
. . N 43
—4—E5 —ll—Grasa —d— Proteina —se—NaCl —#=—Cenizas —&—pH

40 +— —

- 4,0

3,5

% Grasa, ProteinayES
% NaCl, Cenizas y pH

30 A
E;\ = __—‘r"_'-’\.“‘-‘—/—r—?-:v’"?.
m— ™

- 3,0

20
- 25

o \ N
N lan \V“‘""’"A‘*""“

PB1 PB2 PB3 PB4 PB5 PB& PB7 PBB PB9 PB10 PB11 PB12

Figura 5.10. Composicion de los quesos a los 40 dias. Disefio Plackett-Burmann

Para estudiar el efecto de los ocho factores del disefio sobre la composicion del queso, se resuelve
dicho disefio (optimizaciéon) respecto a cada componente del ES y al pH. El andlisis de los datos
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muestra que ninguno de los factores (o variables) afecta significativamente a la composicion o al
pH.

En la Figura 5.11 se muestran los Diagramas de Pareto para los casos en que la respuesta, ain no
viéndose afectada significativamente por los factores, muestra tendencias interesantes. En el
primer caso se ve como el contenido en cenizas esta en el limite para depender significativamente
—a un 95 % de probabilidad— por la diafiltracion, apuntando que la ausencia de esta etapa
aumenta el contenido en cenizas.

Asi mismo, se muestra la optimizacién en cuanto a pH, ya que sera una variable importante a
tener en cuenta en las futuras optimizaciones. Seguin los signos, concentraciones elevadas de
fermento y tamaiios de corte de la cuajada grandes favorecen la bajada final del pH a los 40 dias
de maduracion.

ADF m+ Gl m-+
C:[Cuajo] | [ =- GCote [ ] =-
FpH [ ] DES|[____ |
E:T cuba | [N Ci[Cuajo] | [N
| —— Fpr | [
H:Pprensa|[ | H:Pprensa ||
B:[F] - Cenizas A-DF - pH
G:Corte | [] E:T cuba | [
0 1 2 3 4 0 1 2 3 4
Efectos estandarizados Efectos estandarizados

Figura 5.11. Optimizacion en cuanto a cenizas y pH. Disefio Palckett-Burmann

Debido al tipo de disefio y a la alta confusién que lleva asociado, los resultados no han de
interpretarse como concluyentes, si no que seran tomados como puntos de partida para las
investigaciones de los posteriores disenos. Este hecho habra de tenerse en cuenta tanto en este
estudio como en las siguientes resoluciones del presente diseno frente a los descriptores de
textura y de la evaluacion sensorial.

5.2.3. ESTUDIO DE LA TEXTURA DEL QUESO

El analisis de perfil de textura realizado a los quesos de las 12 fabricaciones, a los 40 dias de
maduracion, proporciona una medida instrumental de propiedades como la firmeza, elasticidad,
cohesividad, masticabilidad o adherencia de los distintos quesos. A continuacion se realiza un
analisis de cada una de ellas desde dos perspectivas. Por un lado se representa en graficos
circulares la magnitud de la propiedad obtenida en cada experimento. Por otro, mediante graficos
de Pareto, se observa el grado de significacion de cada variable estudiada en el disefio sobre la
propiedad de textura indicada en cada caso.

FIRMEZA

En la Figura 5.12 se muestran los valores de firmeza obtenidos en cada experimento, se observan
valores similares para todos ellos (entorno a 10 N) con excepcion del experimento PB4 (corte
pequeno y ES alto), que obtuvo una mayor puntuacién. Ninguna de las variables resulta ser
significativa respecto a esta propiedad, si bien se observa que para aumentar la firmeza del queso
ayuda el tamafio de corte pequefio, presiones en prensa altas o elevadas dosis de cuajo filtrando la
leche a su pH normal, para no desmineralizar la cuajada.
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PB11
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PB7

Figura 5.12. Medida de firmeza (N) y su significacion en el disefio Plackett-Burmann

ELASTICIDAD

En los graficos de elasticidad de la Figura 5.13 se aprecian pequefias diferencias en cuanto a
elasticidad para los distintos quesos. Optimizando el disefio respecto a esta respuesta, se observa
que tanto el aumento en el extracto seco del concentrado como las concentraciones altas de cuajo
conducen de forma significativa a una mayor elasticidad.

D:ES
C:[Cuajo] -
WPprensa ||
E:T cuba | [

B:(F] | [

o I —

GCorte | [ ]

v

0 1 2 3 4 5 6
Efectos estandarizados

Figura 5.13. Medida de elasticidad y su significacion en el disefo Plackett-Burmann

ADHERENCIA

En cuanto a la adherencia de los quesos, graficos en Figura 5.14, ninguna variable resulta ser
significativa. Atendiendo al signo de cada variable presiones bajas en la etapa de prensado, la no
diafiltracion o las concentraciones altas de fermento parecen aumentar la adherencia del queso.

HPprensa | [ ] -
ADF| [ ]
Bi(F | [
FpH| [ ]
E:T cuba | [0
DES|[]
G:Corte | [
C:[Cuajo] | []
0

1 2 3 4
Efectos estandarizados

Figura 5.14. Medida de adherencia (N's) y su significacion en el disefio Plackett-Burmann
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COHESIVIDAD

Las fabricaciones PB10, PB11, PB12 y PB1 —coincidentes las 4 en que tienen ES bajo del
concentrado—, al igual que sucedid con la firmeza y la elasticidad, resultan ser menos cohesivas
gue el resto. Respecto a los factores estudiados, el aumento del extracto seco del prequeso y de la
concentracion de cuajo aumentan la cohesividad del queso de manera significativa, al igual que la
ultrafiltracidn de la leche previamente acidificada, como se observa en la Figura 5.15.

D:ES
F:pH
C:[Cuajo]

HPprensa | [ ]
[
[
L 1|
[
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A:DF

Efectos estandarizados

Figura 5.15. Medida de cohesividad y su significacion en el diseno Plackett-Burmann

MASTICABILIDAD

En el estudio de la masticabilidad mostrado en la Figura 5.16, aunque a priori parece haber
diferencias entre las fabricaciones, éstas no resultan ser significativas. Se observa que la
masticabilidad aumenta con tamafios de corte pequefio, con concentraciones de cuajo elevadas o
ultrafiltrando la leche a su pH normal.

For |
GCorte | [ ]
CilCuajo] | [

H:P prensa | [

B:(F] | [

E:Tcuba | [

ADF| []
D:ES | [l

Efectos estandarizados

Figura 5.16. Medida de masticabilidad (N) y su significacion en el disefio Plackett-Burmann

5.2.4. ANALISIS SENSORIAL DE LOS QUESOS

El estudio del efecto de los factores sobre la apreciacion sensorial del queso, realizado por el panel
de cata entrenado, se divide en dos fases:

€. Sensacion olfato-gustativa

. Impresion visual



116 CAPITULO V

Al final de ambas etapas se recoge una valoracion global de todos los atributos caracterizados
dentro de la etapa correspondiente. A raiz de ambas valoraciones se calcula la valoracion global
compuesta, recogida en la Tabla 5.5, a partir de la que se optimizara finalmente el disefio en el
Apartado 5.2.6.

SENSACION OLFATO-GUSTATIVA

La evaluacién de la sensacidn olfato-gustativa se divide en cinco fases segun los descriptores de
olor, textura en mano, textura en boca, sensacion generada en boca e identificacién de sabores
elementales.

e Calidad e intensidad del olor

En las graficas de la Figura 5.17 se observan las puntuaciones obtenidas por cada queso respecto
a la sensacion olfativa percibida por el panel de cata, tanto en intensidad como calidad del mismo.

Las puntuaciones se mantienen por debajo de 4 en cuanto a la intensidad y por encima de cuatro
respecto a la calidad del olor, en escalade 1 a 7.

Aparece como variable significativa en la calidad del olor el pH inicial de la leche, donde valores
altos aumentan la respuesta. En cuanto a la intensidad del olor, esta cualidad se relaciona de
forma significativa con el tamafio de corte de la cuajada, aumentando la intensidad a valores bajos
de éste.
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Figura 5.17. Puntuaciones de olor y su significacion en el disefio Plackett-Burmann

e Textura en mano: rugosidad, elasticidad y firmeza

En cuanto a la evaluacion tactil de la textura del queso, Figura 5.18, se observa que en todos los
casos se trata de quesos poco rugosos (puntuacion por debajo de 2), blandos y ligeramente
elasticos.

Los rangos de valores para elasticidad y firmeza son similares a los obtenidos por Menéndez et al.
(2000) al evaluar queso Arzua-Ulloa mediante analisis descriptivo por panel de cata entrenado en
escala 1-7. Esta similitud se mantiene a lo largo del resto de elaboraciones.
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Figura 5.18. Puntuaciones de textura en mano y su significacion en el disefio Plackett-Burmann

o Textura en boca: friabilidad, adherencia, solubilidad, granulosidad y firmeza

En cuanto a la textura se muestran a continuacién en la Figura 5.19 las puntuaciones de los
quesos y la significacién de las variables en cuanto a friabilidad, adherencia, solubilidad,
granulosidad y humedad del queso, evaluado en boca por el panel de cata.
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Figura 5.19. Puntuaciones de textura en boca y su significacion en el disefio Plackett-Burmann
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Se observa que todos ellos son quesos muy poco friables y de muy baja granulosidad
(puntuaciones entorno a 2), algo adherentes, de buena solubilidad y humedad media. En cuanto a
la significacion de las variables del diseno, ninguno de los atributos sensoriales aparece
influenciado significativamente por ellas.

e Sensacion en boca: intensidad y calidad del sabor, regusto y persistencia
En cuanto a la sensacion en boca, en la Figura 5.20 se recogen las puntuaciones referentes a la

sensacion inicial de intensidad y calidad del sabor, asi como las sensaciones finales de regusto y
persistencia del sabor en el queso.
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Figura 5.20. Puntuaciones de la sensacién en boca y su significacion en el disefio Plackett-Burmann

Analizando la calidad e intensidad del sabor se detallan puntuaciones medias para ambas
sensaciones (entorno a 4) con distribucion mas homogénea para la intensidad. El regusto resultd
ser puntuado muy similar a la calidad, mientras que la persistencia en general es baja (valores por
debajo de 4), como corresponde al tipo de queso estudiado.

La Unica variable que aparece como significativa es la presion en prensa, aumentando el regusto
del queso cuando esta en su rango alto.
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e Sabor: salado, acido y amargo

Se estudiaron los tres sabores mas frecuentes para este tipo de queso: salado, acido y amargo,
cuyas puntuaciones y significacion se recogen en la Figura 5.21.

El sabor amargo ha sido identificado en todos los casos como muy bajo o despreciable (por debajo
de 2), mientras que la sensacion salada aparece ligeramente (valores por debajo de 4) lo que hace
considerar aceptable la etapa de salado para este tipo de quesos. Por otro lado, la sensacién de
acidez aparece claramente en alguno de los quesos (valores de 4).

Ninguna variable llega a ser significativa sobre los sabores, si bien en cuanto a la acidez las
presiones bajas parecen favorecer el incremento de la sensacidn percibida, sin aparecer
claramente identificada la relacion entre la concentracion de fermento y la acidez.
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Figura 5.21. Puntuaciones de sabor y su significacion en el disefio Plackett-Burmann

VALORACION VISUAL

El aspecto exterior e interior del queso se representan conjuntamente, sus puntuaciones se
recogen en la Figura 5.22. La valoracién del aspecto exterior se realiza en cuanto a homogeneidad
de forma/color. El aspecto interior se evalGa por un lado al corte en cuanto a la homogeneidad de
pasta/color y por otro lado en cuanto a la valoracion de los o0jos mecanicos
(numero/forma/distribucién) o aberturas.

En cuento al aspecto exterior de los quesos la aceptacién general es buena (valores entre 5y 6)
no apareciendo factores significativos, en su variacién, si bien aumentan la puntuacion
concentraciones altas de cuajo, presiones elevadas en la etapa de prensado o la ausencia de etapa
de diafiltracion.

La valoracién es aceptable para el aspecto interior al corte (puntuaciones entre 4 y 5), sin
encontrarse ninguna variable significativa para la respuesta. Por Ultimo, la valoracién de las
aberturas es desigual entre la aceptacion y el ligero defecto, debido a la presencia de agujeros en
algunos de los quesos, atribuibles a la mala fusion de los granos de cuajada; las puntuaciones
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mayores se obtienen, de manera significativa,
leche.
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Figura 5.22. Puntuaciones fase visual y su significacion en el disefio Plackett-Burmann

VALORACIONES GLOBALES

Por ultimo, se puntuaba de forma global la valoracion de los catadores respecto a ambas fases:

olfato-gustativa y visual (Figura 5.23).
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Figura 5.23. Puntuaciones globales y su significacién en el disefio Plackett-Burmann

Las puntuaciones segun la impresion global olfato-gustativa en esta primera optimizacion
demuestran que los quesos, en general, son aceptables (valores entorno a 4), si bien debera
mejorarse en las posteriores etapas. Como significativo aparece el efecto del extracto seco del
concentrado, el cual maximiza la valoracion global olfato-gustativa en su nivel alto.
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En cuanto a la fase visual, las puntuaciones son similares a las anteriores. En algunos casos se
obtienen puntuaciones menores (PB7, PB8 y PB9) lo que puede ser debido a la presencia de
oquedades de gran tamano en la pasta del queso como consecuencia de la deficiente fusion de los
granos de cuajada, como se observa en las fotografias de estos quesos que se muestran en el
Anexo 1.4 (Figura A.2). En este caso ninguna variable aparece como significativa.

5.2.5. EVOLUCION DEL pH A LO LARGO DE LAS ELABORACIONES

La evoluciéon del pH es un parametro clave en la elaboracidn de cualquier tipo de queso —con
especial interés de la cinética de acidificacion producida durante el prensado— por sus efectos
directos sobre la calidad y seguridad del producto. A continuacién se presenta el seguimiento del
pH en las 12 fabricaciones llevadas a cabo en el disefo (Figura 5.24).

Se aprecian inicialmente dos grandes grupos, por un lado las filtraciones realizadas al pH normal
de la leche (PB1, PB2, PB8, PB9, PB10 y PB12) que parten de un pH inicial de 6,55. Por otro las
realizadas a un pH inferior (PB3, PB4, PB5, PB6, PB7 y PB11) se agrupan entorno a valores de pH
de 6,35.

pH

ELABORACION

ULTRAFILTRACION PRENSADO

59

0 a5 1 15 2 25 3 35 4 a5 5 55 6 65 7 75 8 85 £l

Tiempo (h)

Figura 5.24. Evolucion del pH en las fabricaciones del disefio Plackett-Burmann

La etapa de prensado, para todos los quesos, tuvo una duracion total de 5 horas. El pH final de los
quesos oscila entre valores de 6,2 y 5,9 dependiendo, de forma significativa, tanto del pH inicial
del concentrado —aumentando a pH inicial alto— como de la concentracion de fermento inoculada
—aumentando a concentraciones pequefias—, como muestra el grafico de Pareto de la Figura 5.25.

Se observa que, debido al alto poder tampdn de los concentrados, el pH final del queso a la salida
de prensa es elevado, respecto al valor de 5,15-5,30 que deberia tener el tipo de queso estudiado.
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Figura 5.25. Significacion de las variables sobre el pH a la salida de prensa. Disefio Plackett-Burmann

5.2.6. OPTIMIZACION DEL DISENO

Si bien ya se ha determinado como afectan los factores de estudio a distintos cualidades
sensoriales y de textura del queso, la optimizacion final para la eleccién de las condiciones de
elaboracion se realiza en base al rendimiento y al analisis sensorial global, segln los valores de
ambas respuestas que se recogen en la Tabla 5.5.

RENDIMIENTO CORREGIDO

En los datos de rendimiento recogidos de la Tabla 5.5 se observa un rango amplio de valores, que
oscilan entre 12,6 y 15,2 kg por cada 100 kg de leche inicial. Estas diferencias se deben a que en
la etapa de corte y prensado algunos de los quesos pierden una cantidad considerable de
lactosuero, y con él parte de la grasa y la proteina soluble que se pretenden retener en el queso.

En la optimizacion del rendimiento aparecen como variables significativas el tamafio de corte de la
cuajada y el pH inicial de la leche en la etapa de ultrafiltracién, mostrando p-valor<0,05 segln los
datos de la Tabla 5.8. En ella se recoge mediante un analisis de varianza (ANOVA) la contribucién
de cada factor a la variabilidad de los resultados y se compara con el error experimental (F-ratio).

Tabla 5.8. Datos del ANOVA y coeficientes de la regresion para rendimiento, diseno Plackett-Burmann
(SC=suma de cuadrados, GL=grados de libertad, MC=cuadrados medios)

Fuente SC GL MC F-ratio p-valor Coeficientes de la
A:DF  |0224 1 0224 231 0226 regresion
B:[F] 0,105 1 0,105 1,08 0,376 constante | -3,60

C:[Cuajo] ] 0,048 1 0,048 0,5 0,532 A:DF -0,01
D:ES 0,001 1 0,001 0,01 0,932 B:[F] -0,09
E:T 0276 1 0276 2,84 0,190 C:[Cuajo] | 0,01
F:pH 1,93 1 1,93 19,94 0,021 D:ES 0,00
G:Corte 6,601 1 6,601 67,98 0,004 E:T -0,06
H:P 0,001 1 0,001 0,01 0,932 F:pH 2,68
Error Total | 0,291 3 0,097 G:Corte 0,99
Total 9,482 11 H:P -0,01

La Figura 5.26 muestra el Diagrama de Pareto —que confirma los datos del ANOVA- y la evolucién
del rendimiento en la region estudiada, en funcion de las dos variables significativas. En la grafica
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de superficie respuesta se observa como el tamafio de corte afecta en mayor medida (mayor
pendiente) presentandose como una variable susceptible de futuras optimizaciones.
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C:[Cuajo] | [ 13
H:P prensa |]
DES| | 12,5¢
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Efectos estandarizados

Figura 5.26. Optimizacion del rendimiento. Disefio Plackett-Burmann

En resumen, el rendimiento es maximo cuanto mas grande se corte la cuajada y ultrafiltrando la
leche a su pH normal, sin la etapa previa de acidificacion. La direccidon del resto de los factores,
rango alto (+) o rango bajo (-), se puede observar siguiendo el cdédigo de colores de los Diagramas
de Pareto.

ACEPTACION SENSORIAL GLOBAL

En la aceptacion sensorial global del queso, Figura 5.27, aparecen como variables significativas por
un lado el extracto seco del concentrado y por otro la concentracion de fermento. Ambas variables
maximizan la valoracién sensorial en sus niveles altos. En el grafico de superficie respuesta se
puede observar el plano que genera la puntuacion sensorial al variar estas dos variables dentro del
rango de niveles estudiados.
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Figura 5.27. Optimizacion de la calidad sensorial. Disefio Plackett-Burmann

La Tabla 5.9 recoge los datos del ANOVA para la evaluacion sensorial, donde se comprueba la
significacion de los dos factores indicada en el parrafo previo. También se recogen, como para el
rendimiento, los coeficientes de la regresion que modelan el disefio y por los que se debe
multiplicar el valor que tome cada factor (dentro del rango alto y bajo establecido) para predecir el
valor de la variable respuesta (en el caso de factores categdricos se introducen los valores +1/-1).
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Tabla 5.9. Datos del ANOVA vy coeficientes de la regresion para calidad sensorial, disefio Plackett-Burmann
(SC=suma de cuadrados, GL=grados de libertad, MC=cuadrados medios)

Fuente SC GL MC F-ratio p-valor Coeficientes de la
A:DF 0141 1 0,141 557 0,099 regresion
B:[F] 0,301 1 0,301 11,90 0,041 constante | 3,21

C:[Cuajo] | 0,001 1 0,001 0,03 0,868 A:DF 0,01
D:ES 0441 1 0441 17,44 0,025 B:[F] 0,16
E:T 0,021 1 0,021 0,82 0,431 C:[Cuajo] | 0,00
F:pH 0,021 1 0,021 0,82 0,431 D:ES 0,08

G:Corte | 0,101 1 0,101 3,99 0,140 E:T -0,02
H:P 0,008 1 0,008 0,30 0,624 F:pH -0,28

Error Total | 0,076 3 0,025 G:Corte -0,12
Total 1,11 11 H:P 0,03

OPTIMIZACION MULTIPLE

Para fijar, simultaneamente, las condiciones de todas las variables se realiza una optimizacion de
respuesta multiple del disefio, en cuanto a rendimiento y valoraciéon sensorial global. Los datos
obtenidos se recogen en la Tabla 5.10.

Estos valores serviran para establecer las condiciones dptimas iniciales de elaboracion del queso

ultrafiltrado. Las optimizaciones individuales previamente realizadas de rendimiento y calidad
sensorial, sirven para identificar futuras variables importantes en el proceso de optimizacion.

Tabla 5.10. Optimizacion de respuesta mdltiple para el disefio Plackett-Burman

VARIABLE Optimo Unidades
Etapa de Diafiltracion (DF) 0 % de agua/leche de partida
pH inicial de la leche filtrada 6,7 Unidades de pH
Extracto seco del concentrado 41 %
Cantidad de fermento 6 DCU/100 L de concentrado
Concentracion de cuajo 30 mL/100 L de concentrado
Temperatura de cuajado 32 oC
Tamanio de corte de la cuajada 3,0 cm de haz de lira
Presion de prensado -1 (2,5/2,0) bar

Estas condiciones Optimas, aplicando el modelo, conducen a los siguientes valores de ambas
respuestas:

. Rendimiento=15,2 %

€. Puntuacion sensorial global compuesta=4,4
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Estos datos obtenidos mediante el modelo se comparan con los resultados experimentales en el
Apartado 5.5.9, donde se elabora queso por la tecnologia tradicional y se compara con el obtenido
bajo las condiciones establecidas en la Tabla 5.10.

5.2.7. CONCLUSIONES DEL DISENO

En el Anexo A.4 (Figuras A.1 y A.2) se muestran fotografias del aspecto exterior y al corte de las
12 elaboraciones realizadas en el curso de este disefio experimental, tomadas de los quesos a los
40 dias de maduracién.

Por Ultimo, una vez optimizado el disefio, se recoge en el Anexo A.3 (Tabla A.17) un resumen de
los resultados obtenidos en la evaluacion instrumental de la textura y en los descriptores del
andlisis sensorial, junto al rendimiento, comparandolos con las condiciones éptimas. En la fila
"porcentaje de coincidencias” se recoge el nimero de veces que cada factor en su nivel ptimo
(Tabla 5.10) coincide con el nivel obtenido de cada resolucion individual (de textura y sensorial).
En la fila de "% de coincidencias significativas” se incorpora el porcentaje en el que los
descriptores que fueron significativos en su evaluacion individual coinciden con el valor éptimo de
cada factor.

Mediante el estudio fisico-quimico, de textura y sensorial realizado en los Apartados 5.2.2, 5.2.3 y
5.2.4 se obtiene informacion detallada de cdmo la variacion de cada uno —o varios— de los factores
analizados en este disefio puede afectar a una caracteristica especifica del queso, como su ES,
firmeza, elasticidad, gusto, olor, acidez, etc. Del estudio del conjunto de descriptores se extrae la
siguiente informacion sobre cada uno de los factores:

¢ Diafiltracion al 14 % (A)

Esta variable no ha resultado significativa sobre ninguna de las respuestas estudiadas. El reparto
entre ellas ha sido equilibrado; en un 40,6 % de los casos se eligié el nivel bajo (ausencia de etapa
de diafiltracion) para optimizar el disefio. En la optimizacion final la ausencia de diafiltracion
aumenta los rendimientos pero disminuye la valoracion sensorial, si bien de manera no significativa
respecto a ambas respuestas.

Por todo ello su eleccion es complicada, si bien se opta por la eliminacion de esta etapa —de
acuerdo con la optimizacién multiple— ya que simplifica el proceso de filtrado y, consecuentemente,
tendra una repercusion positiva en el coste operacional. En cuanto a los trabajos encontrados en la
bibliografia para elaborar quesos similares al estudiado en esta Tesis, son muchos los casos en los
gue se emplea la diafiltracion, con porcentajes de agua similares, para reducir el contenido en
lactosa y tener una mejor regulacion del pH final (Covacevich y Kosikowski 1978; Ernstrom et al.
1980; McGregor y White 1990b; Spangler et al. 1991; Guinee et al. 1995).

¢ Disminucion del pH inicial de la leche antes de la ultrafiltracion (F)

En cuanto a la incorporacion de una etapa previa para disminuir el pH de la leche a valores
préximos a 6,4 antes de la ultrafiltracion, segun los resultados de optimizacion multiple no resulta
necesaria su inclusién. Con respecto al total de parametros o descriptores estudiados en la
caracterizacion de los quesos, en un 58,6 % de los casos los estudios aconsejaban la eliminacion
de la etapa de acidificacion inicial de la leche. De todos ellos, la disminucion del pH fue significativa
en cuatro ocasiones, con resultados opuestos para la mitad de ellos. Su inclusiéon como etapa
previa mejora significativamente la valoracién de las aberturas del queso a la vez que aumenta su
cohesividad, mientras que su eliminacién aumenta la calidad del olor y el rendimiento quesero.
Debido al gran peso que se ha dado al aumento de rendimiento en el objetivo de esta Tesis se
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decide eliminar dicha etapa. Por tanto, no sera tenido en cuenta su efecto como reductor del poder
tampon de los concentrados, debido a la mayor eliminacion de fosfato calcico en la etapa de
ultrafiltracién, como han demostrado numerosos investigadores (Covacevich y Kosikowski 1978;
McGregor y White 1990a; McGregor y White 1990c; Spangler et al. 1991; O Callaghan y Guinee
2004).

De acuerdo con la bibliografia sobre ultrafiltracion aplicada a la elaboracién de queso, en algunos
trabajos —como el desarrollado por Green (1985) sobre queso Cheddar a partir de leche
concentrada hasta VCR entre 3 y 6— también se elimina tanto la etapa de preacidificacion como la
etapa de diafiltracion en el proceso de elaboracién, al no observarse ningun efecto significativo
sobre la composicion ni sobre las propiedades de textura de los quesos finales. Sutherland et al.
(1981) encontraron problemas de excesiva humedad en el queso al preacidificar la leche a valores
comprendidos entre 6,2 y 6,3.

. Extracto seco del concentrado (D)

Los resultados son bastante claros en cuanto al contenido en extracto seco (o al VCR alcanzado).
La optimizacion multiple apunta a un establecimiento en su rango alto (41 % de ES) y con ello
coinciden el 62 % de las variables respuesta estudiadas. Ademas dentro de ese porcentaje de
coincidencia, cinco veces fue significativo el efecto del extracto seco. Su rango alto maximiza la
elasticidad del queso, tanto en la evaluacion instrumental como en la sensorial, la cohesividad v la
evaluacion global tanto olfato-gustativa como compuesta. Se elige por tanto el nivel alto de
concentracion. No se continuara evaluando a mayores concentraciones en posteriores disefios
debido a que se ha alcanzado el limite de concentracion que posibilitan las membranas espirales.

Estos resultados son acordes con los obtenidos por Spangler et al. (1990) en la elaboraciéon de
queso Gouda, donde se daba preferencia a factores de concentracion elevados (VCR de 5) en
cuanto a calidad sensorial del queso, atribuyendo una relacion directa entre el grado de
concentracion y la ausencia de sabores amargos en el queso.

¢ Concentracion de fermento (B)

La inoculacion de fermento resulta dptima en su nivel alto de concentracion (6 DCU/100 L), este
comportamiento es acorde con el 58,6 % de los parametros estudiados (fisico-quimicos, de textura
y descriptores sensoriales). De todos ellos la concentracion de fermento resultd significativa en la
optimizacion de la evaluacion sensorial global compuesta a concentracion alta. Por ello se
continuara estudiando y optimizando la cantidad de indculo en sucesivos estudios.

¢ Concentracion de cuajo (C)

La concentracion de cuajo seleccionada a través de la optimizacion mdltiple corresponde con el
nivel alto (30 mL/100 L). Esta misma situacion se da en el 55,2 % de los descriptores estudiados.
De todos ellos en tres ocasiones resultd significativa en su rango alto, aumentando la elasticidad
de los quesos, con coincidencias entre los resultados obtenidos mediante el texturometro y
mediante el panel de cata. De igual forma, el rango alto maximiza también la cohesividad.

Por otro lado, como apuntan Green et al. (1981), el grado de degradacién de las proteinas en la
maduracién puede disminuir como consecuencia de la reduccion de la concentracion de cuajo,
aunque valores elevados de enzima coagulante pueden desencadenar la aparicion de sabores
amargos en el queso (Spangler et al. 1990).

A esta concentracién —30 mL/100 L— se consigue una reduccion del cuajo empleado del 83 %
respecto a la elaboracion tradicional, en base al volumen inicial de leche, acorde a lo recogido en la
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revision bibliografica sobre las aplicaciones de la tecnologia de membranas en la elaboracién de
queso realizada por Mistry et al. (2004) donde se establecen reducciones maximas del 85 %.

. Temperatura de cuajado (E)

La temperatura de cuajado, evaluada entre 32 y 37 °C, resulta Optima en su nivel bajo. El nivel de
coincidencias se mantiene repartido, ya que el 51,7 % de los descriptores maximizan su valor a
temperatura baja de cuajado. Ninguno de ellos es afectado significativamente por la temperatura.
De acuerdo con la optimizacién multiple, para aumentar el rendimiento y la valoracion sensorial ha
de establecerse la temperatura en su nivel bajo, por lo que la temperatura se fija en 32 °C para los
futuros disefios.

El hecho de cuajar a menor temperatura conlleva un ahorro energético, si bien puede afectar a
etapas posteriores como el prensado. Spangler et al. (1990) estudiando un rango mayor de
temperatura en la elaboracion de queso Gouda (26-39 °C) no encontraron ningin efecto
significativo en cuanto a dureza, sabor amargo o valoracién sensorial global del queso; sin
embargo mostraron preferencia por valores bajos de temperatura, ya que al incrementarse la
temperatura de cuajado menor cantidad de cuajo queda atrapado en la cuajada, con su
consecuente efecto en la desaceleracion de la maduracion de los quesos.

. Tamaiio de corte de la cuajada (G)

En este caso se eligio el mayor tamano de haz de lira como dptimo, aunque los resultados pueden
parecer contradictorios ya que sdélo el 20,7 % de los casos estudiados se corresponden con este
resultado. Analizando mas en detalle todos ellos, sélo en dos ocasiones fue significativo el factor,
con resultados opuestos. Por un lado la intensidad del olor aumentaba significativamente al
disminuir el tamano de corte, lo cual puede ser debido a la confusion del modelo, mientas que por
otro lado el rendimiento aumentaba de forma significativa al aumentar éste. Debido al gran peso
que tiene el rendimiento en los objetivos finales del estudio se ratifica la eleccion de un mayor
tamaiio de corte y se continuara con su estudio en posteriores disenos.

. Presion de prensado (H)

La presion de la etapa de prensado se ha seleccionado en su rango bajo, si bien una baja presion
aumenta la respuesta de los descriptores estudiados sélo en el 48 % de los casos. De todos ellos
resultd significativa en su nivel alto aumentando el regusto del queso. Los datos de evaluacion
sensorial muestran mejores puntuaciones a presiones elevadas, mientras que los de rendimiento
sefalan hacia presiones menores.

Durante las elaboraciones se observaba que en las realizadas a presion alta la cuajada se pegaba
de forma excesiva a los trapos, lo que complicaba bastante la operacion, pudiendo ser a su vez
causante de pérdida de rendimiento. Por ello, y acorde a la optimizacién multiple, se decide fijar la
presién en su nivel bajo, que coincide con la presion ejercida en la elaboracion tradicional.
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5.3. OPTIMIZACION DE LAS VARIABLES SIGNIFICATIVAS. DISENO
FACTORIAL

Mediante el disefio de experimentos anterior (Plackett-Burmann) se han obtenido como variables
significativas —en la evaluacion conjunta del rendimiento y la calidad sensorial- el tamafio de corte,
la concentracion de fermento, el extracto seco del concentrado y el pH de la leche en la
ultrafiltracion.

Como se ha indicado en el Apartado 5.2.7, en cuanto al extracto seco nos encontramos en el limite
operacional alcanzable por las membranas espirales, por lo que queda fijado en su valor mas
elevado y no sera factor de estudio en futuras optimizaciones. Asi mismo, respecto al pH inicial de
la leche, se continuara filtrando a su valor normal (= 6,7).

Partiendo del tamafio de corte y la concentracion de fermento como variables de estudio se
contintia con la optimizacion del proceso de elaboracion mediante el presente diseio.

Junto a las dos variables significativas susceptibles de optimizacion que nos muestra el disefio
anterior, y dada la importancia tecnoldgica y sensorial atribuible a la composicion del fermento, se
incorpora como tercer factor a evaluar el tipo de fermento. Se introduce este nuevo factor ya que
el uso de distintos fermentos puede afectar a la evaluacién organoléptica del queso, debido a la
ruptura especifica de los distintos péptidos generados por las enzimas durante la maduracion
(Spangler et al. 1991) asi como para comparar su efecto ante el poder tampdn que tiene la leche
concentrada, como se comprobd en el Apartado 5.1.2.

5.3.1. DISENO EXPERIMENTAL

Se utilizaron dos fermentos comerciales (factor A), por un lado el empleado en el disefio anterior,
gue a su vez se utiliza en la fabricacion del queso tradicional (MA4001), por otro, un fermento de
acidificacion rapida mezcla de bacterias puramente acidificantes sin cepas productoras de aroma
(R703). La composicién de ambos fermento se recoge en el Capitulo III (Apartado 3.4).

El rango de concentracion de fermento (B) se establece desde 6 hasta 14 DCU/100 L, a partir del
optimo del disefio anterior (6 DCU/100 L) y abarcando un rango elevado de concentraciones,
segun los resultados del Apartado 5.1.2 (Figura 5.6). El tamano de corte (C) se varia desde 3 hasta
15 cm de haz de lira, el rango alto para el tamafio de corte es el maximo posible debido a las
dimensiones del molde, por lo que el corte con lira de 15 cm equivale a ausencia de etapa de
corte.

Los niveles de las variables estudiados se recogen en la Tabla 5.11.

Tabla 5.11. Niveles de las variables para el Disefio Factorial

Cadigo Rango Rango .
FACTORES i Unidades
alto bajo
A Fermento (1) R703 | (-1) MA4001 Tipo de fermento
B [Fermento] 14 6 *DCU/100 L de concentrado
C Tamaiio de corte de la cuajada 15 3 cm de haz de lira

*Una unidad DCU contiene aproximadamente de 1-10'! a 2-10*! bacterias
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El disefio se realiza por duplicado para tener mejor estimacion del error experimental y en 4
bloques partiendo de 4 leches distintas para controlar la variabilidad que la materia prima pueda
incorporar a los resultados.

Con cada tipo de leche (o bloque) se realiza una filtracién y 4 fabricaciones con el concentrado
obtenido en el proceso de ultrafiltracion, segin la matriz experimental de la Tabla 5.12.

Tabla 5.12. Matriz de experimentos del Disefio Factorial

Bloque Fermento [Fermento] Corte %R* Sensorial
DF1 1 1,0 14 3 14,41 3,9
DF2 1 -1,0 14 15 15,50 4,0
DF3 1 1,0 6 15 15,40 4.1
DF4 1 -1,0 6 3 14,89 4,2
DF5 2 1,0 14 15 15,38 3,8
DF6 2 -1,0 14 3 14,63 4,0
DF7 2 -1,0 6 15 15,98 4,3
DF8 2 1,0 6 3 14,46 3,5
DF9 3 1,0 14 3 14,06 3,7
DF10 3 -1,0 14 15 15,71 4,1
DF11 3 1,0 6 15 15,44 4,3
DF12 3 -1,0 6 3 14,70 4,3
DF13 4 1,0 14 15 15,23 3,8
DF14 4 -1,0 14 3 14,56 4,1
DF15 4 -1,0 6 15 15,80 4,6
DF16 4 1,0 6 3 15,29 4,0

* Rendimiento corregido para quesos de un 55 % de extracto seco (kg/100 kg de leche)

5.3.2. ESTUDIO FISICO-QUIMICO

A continuacion, se recogen los resultados de composicion y pH, tanto de la leche de mezcla de
partida como de los permeados y concentrados generados en la etapa de ultrafiltracion.

Asi mismo se presentan estos mismos valores para los quesos finales, obtenidos de las 16
fabricaciones que forman el disefio, a los 20 y 40 dias de maduracion.

LECHES, CONCENTRADOS Y PERMEADOS

La primera etapa en todos los casos fue la estandarizacion en grasa y proteina de la leche de
partida. Los valores de composicion para las leches de vaca y oveja a partir de las que realiza la
mezcla se recogen en las Tablas A.3 y A.4 del Anexo A.1.

Se comprobd la calidad de ambas leches a través del recuento de células somaticas obteniendo
valores por debajo de las 400.000 células/mL en vaca, conformo al Reglamento 853/2004. Para el
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caso de la oveja se encontraron valores por debajo de las 800.000 células/mL. También se
comprobd la ausencia de residuos de antibidticos.

Los datos obtenidos para la mezcla estandarizada se recogen en la Tabla 5.13. Se observa como
en todos ellos se cumplen los requisitos establecidos tanto para la grasa (4,0+0,2 %) como para la
proteina (3,5+0,1 %).

Cada una de las cuatro leches de partida (DF1-DF4, DF5-DF8, DF9-DF12 y DF13-DF16) fue
ultrafiltrada bajo las mismas condiciones de operacion.

Tabla 5.13. Composicidén quimica y pH de la leche de mezcla. Disefio Factorial

140
12,0 |
100

% g0 |

0,0

Grasa Proteina Lactosa Cenizas

= DF1-DF4 4,15 3,51 4,70 0,71

W DF5-DF2 4,12 346 474 0,65 13,02 8,67
DFS-DF11 4,09 3,47 4,76 0,71 13,06 6,78
® DF12-DF-16 4,05 3,48 4,70 0,71 12,87 6,69

La composicion de los permeados obtenidos en la etapa de ultrafiltacion se recoge en la Tabla
5.14. Estadisticamente, a través del analisis de varianza, no se pueden considerar las
composiciones iguales para todos ellos; a efectos practicos los valores son aceptables ya que las
diferencias pueden proceder del pequefio error experimental asociado a cada medida. Los datos se
agrupan en dos sub-grupos interconectados entre si. El porcentaje de lactosa estd calculado por
diferencia respecto al extracto seco.

Queda comprobado que la totalidad de la grasa se retiene por la membrana, al igual que la
proteina (caseina y proteina soluble) ya que la cantidad de nitrégeno que atraviesa la membrana,
mostrada como contenido en proteina, corresponde con el nitrégeno no proteico (NNP) de la leche
(Luquet 1991).

Tabla 5.14. Composicion quimica de los permeados. Disefio Factorial

% peso DF1-DF4 DF5-DF8 DF9-DF12 DF13-DF16
Grasa 0,00 0,00 0,00 0,00
Proteina 0,19% 0,01 0,18% 0,01 0,19%° 0,01 0,20° 0,01
Cenizas 0,37%° 0,02 0,44° 0,02 0,34% +0,01 0,39 0,01
ES 5,39% +0,06 5,46%° +0,03 5,54° +0,03 5,55° +0,03
Lactosa 4,83 4,84 5,01 4,96

*Valores designados en la misma fila con la misma letra no son significativamente diferentes (p<0,05)
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Analizando la composicion de los retenidos a partir de los que se realizan las 16 fabricaciones del
disefio, Tabla 5.15, se puede asumir que todos ellos presentan la misma composicion, por lo que la
variacién en la materia prima se considera despreciable.

Tabla 5.15. Composicion quimica y pH de los retenidos de UF. Disefio Factorial

% peso Grasa Proteina Cenizas ES Lactosa pH
19,002 16,332 1,542 40,712 6,57°
DF1 3,84
+0,00 +0,14 +0,02 0,20 +0,01
19,002 16,502 1,602 40,72° 6,56°
DF2 3,63
+0,00 +0,96 +0,08 +0,18 +0,01
19,502 16,242 1,762 41,182 6,58°
DF3 3,69
+0,00 +0,21 +0,02 +0,12 +0,01
19,252 16,362 1,622 41,062 6,58°
DF4 3,84
+0,50 +0,11 +0,01 +0,04 +0,01
19,502 16,362 1,582 41,072 6,53¢
DF5 3,63
+0,00 +0,08 +0,26 +0,23 +0,01
19,002 16,902 1,502 40,52° 6,52%
DF6 3,13
+0,00 +0,27 +0,03 +0,29 +0,01
19,502 16,272 1,612 41,002 6,510
DF7 3,62
+0,00 +0,14 +0,02 +0,04 +0,01
19,502 16,25° 1,602 40,972 6,515
DFS8 3,62
+0,00 +0,12 +0,04 +0,01 +0,01
19,252 16,742 1,632 41,092 6,58°
DF9 3,48
+0,50 +0,15 +0,05 +0,61 +0,01
19,252 16,802 1,622 40,92° 6,58°
DF10 3,25
+0,50 +0,02 +0,08 +0,48 +0,01
19,252 16,732 1,692 40,912 6,56°
DF11 3,24
0,50 +0,05 +0,02 +0,60 +0,01
19,002 16,852 1,632 40,97° 6,56°
DF12 3,50
+0,50 +0,03 +0,15 +0,26 +0,01
19,752 16,112 1,582 40,99° 6,48°
DF13 3,56
+0,50 +0,01 +0,05 +0,08 +0,01
19,752 16,292 1,512 40,89° 6,49
DF14 3,34
0,50 0,04 0,06 +0,10 +0,01
19,752 16,122 1,692 41,02° 6,513
DF15 3,46
+0,50 +0,21 +0,18 +0,16 +0,01
19,002 16,842 1,592 40,89° 6,50%°
DF16 3,47
+0,00 +0,13 +0,03 +0,02 +0,01

*Valores designados en la misma fila con la misma letra no son significativamente diferentes (p<0,05)
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Los valores de pH de los concentrados se muestran estadisticamente distintos entre ellos,
apareciendo grupos similares a los bloques del disefo, si bien la variacion total entre el mayor v el
menor valor es insignificante (< 0,1) para el presente estudio.

COMPOSICION DE LOS QUESOS A LO LARGO DE LA MADURACION

Tanto a los 20 como a los 40 dias de maduracion se realizaron analisis sobre los quesos de cada
una de las fabricaciones en cuanto a extracto seco, grasa, proteina, sal (NaCl) y cenizas.
Igualmente, se determind el pH de todos ellos. Estos datos se recogen en el Anexo A.2 en las
Tablas A.10 y A.11.

La composicién de los quesos realizados a partir de los concentrados de cada uno de los
experimentos propuestos en el disefio factorial, a los 40 dias de maduracion, se recoge en la
Figura 5.28. Se aprecian variaciones en el extracto seco de hasta un 4% entre las distintas
fabricaciones, con valores medios del 55-56 %, similar al extracto seco considerado estandar para
este tipo de queso en el momento de consumo. El perfil de grasa entre los experimentos es similar
al del ES, con valores del 28-29 %. La concentracion de proteina se sitla alrededor del 20 %. En
cuanto al pH final del queso los valores se aproximan al valor de 5,0+0,3.

60 60
~ e P e >
\\/’ ‘VA\,—/ Ny’ SNe—T |
50
IS o ST S e G P I N S P
[72]
I-Ié. 40 +— ——ES —l—Grasa —— Proteina —>— NaCl —¥— Cenizas —o—pH 7’ 4,5 :55
i ©
g | TS Lo 8
£ T Vaney (U 5
/ N o
g. 307 .\* A ’.—%{ N > 3,5 tg
& ~" N ~ - 3
°\° r 3,0 °\°
R e e i e P e S e S
r 2,5
10 ‘r(\ 20
SN e TS N NN
° 1,0

DF1 DF2 DF3 DF4 DF5 DF6 DF7 DF8 DF9 DF10 DF11 DF12 DF13 DF14 DF15 DF16

Figura 5.28. Composicion de los quesos a los 40 dias. Disefio Factorial

Al establecer los efectos de los tres factores estudiados sobre la composicion quimica del queso,
Unicamente el extracto seco y el contenido proteico son afectados significativamente, como se
recoge en la Figura 5.29. Mientras que el tipo de fermento y su concentracion no afectan de
manera significativa, si lo hace el tamafio de corte de la cuajada. Este tamafio, en su nivel bajo,
aumenta el contenido proteico y el ES como consecuencia de una mayor eliminacion de agua en
los quesos cortados a menor tamafio.

Asi mismo, el pH del queso a los 40 dias es significativamente mayor a menores tamarios de corte
(Figura 5.29). Este comportamiento coincide con la tendencia observada en el disefio anterior (PB),
relacionandose con un mayor desarrollo del fermento a mayor actividad de agua (ay) en el queso
(menor ES).
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Figura 5.29. Variables significativas en la optimizaciéon en cuanto a pH, ES y proteina. Disefo Factorial

5.3.3. ESTUDIO DE LA TEXTURA DEL QUESO

Sobre los quesos elaborados en las 16 fabricaciones del disefio se realiza un analisis de perfil de
textura (TPA) a los 40 dias de maduracion. Los resultados obtenidos en la evaluacion instrumental
de la textura se muestran a continuacion.

FIRMEZA

Las graficas de la Figura 5.30 recogen los resultados obtenidos en la evaluacion instrumental de la
firmeza de los quesos. Se observan diferencias en su valor que van desde 10 hasta 25 N. El
tamafio de corte afecta significativamente a la firmeza, aumentando la dureza a medida que
disminuye este factor. De igual modo, aparecen significativas las interacciones entre el tipo de
fermento y la concentracion de fermento (AB) y entre el tipo de fermento y el tamafio de corte
(AC). A concentraciones bajas proporciona mayor firmeza el fermento MA4001 (-1) mientras que a
elevadas el R703 (+1); a su vez a tamafios pequefios de corte la mayor firmeza se consigue con el
fermento MA4001 y a mayor corte con el fermento R703.

C:Corte | | | e +
DF14 -
AB - \
"
AC +><- -
DF13 BC I:l
A:Fermento I:l "
DF12 -1,0 1,0 40 10
B:[Fermento] I AB “ac
0 2 4 6 8 10 12
Efectos estandarizados

Figura 5.30. Medida de firmeza (N) y su significacion en el Disefio Factorial

ELASTICIDAD

En lo que se refiere a la elasticidad, Figura 5.31, no se determinan grandes diferencias entre los
distintos quesos, obteniéndose valores comprendidos entre 0,6 y 0,8. Ninguno de los factores del
disefio aparece como significativo a un 95 % de probabilidad, si bien el tamafio de corte casi llega
a serlo, aumentando la elasticidad del queso con tamafios pequefios de corte, como consecuencia
de la menor humedad (ver Figura 5.29) y mayor firmeza (ver Figura 5.30).
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Figura 5.31. Medida de elasticidad y su significacion en el Disefio Factorial

ADHERENCIA

Los datos de adherencia de la Figura 5.32 muestran valores muy variados entre los distintos
quesos elaborados a partir de los 16 experimentos del disefio.

Se observa como el aumento de la concentracion de fermento aumenta de forma significativa la
adherencia de los quesos. Este comportamiento es debido a una excesiva acidificacion de la pasta,
que descompensa el equilibrio salino y afecta a la estructura del queso. Aparentemente el empleo
del fermento MA4001 provoca quesos mas adherentes, si bien su contribucion no es significativa.
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Figura 5.32. Medida de adherencia (N's) y su significacion en el Disefio Factorial

COHESIVIDAD

Respecto a la cohesividad, Figura 5.33, la diferencia observada entre los valores de los quesos de
las distintas fabricaciones experimentales depende significativamente de dos factores. Por un lado,
el uso del fermento tradicional (-1) hace que el queso sea mas cohesivo. Por otra parte, el corte de
la cuajada con liras de menor haz de paso aumenta de forma significativa la cohesividad del queso,
como sucedia tanto con la firmeza como con la elasticidad.
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Figura 5.33. Medida de cohesividad y su significacion en el Disefio Factorial

MASTICABILIDAD

En la medida instrumental de la masticabilidad, Figura 5.34, también se observan diferencias
importantes entre las distintas fabricaciones. Esta variacion depende significativamente del tamaino
de corte, aumentando las masticabilidad a medida que éste disminuye, ya que se calcula a partir
de los valores de firmeza, cohesividad y elasticidad.
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Figura 5.34. Medida de masticabilidad (N) y su significacién en el Diseno Factorial

5.3.4. ANALISIS SENSORIAL DE LOS QUESOS

A continuacion se muestran las puntuaciones alcanzadas por los quesos del disefo tanto en la
sensacion olfato-gustativa como en la impresion visual, al ser evaluados por el panel de cata.

SENSACION OLFATO-GUSTATIVA

Se muestran los resultados de la fase olfato-gustativa agrupados segun el atributo sensorial
evaluado por cada uno de los sentidos (olfato, tacto y gusto).
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e Calidad e intensidad del olor

En lo que se refiere a la intensidad de la sensacion olfativa se observa un amplio rango de valores,
con puntuaciones entre 3 y 4, segun los datos presentados en Figura 5.35. En cuanto a la calidad
del olor, la aceptacion general es buena con puntuaciones entorno a 4. Para ambas respuestas el
uso del fermento MA4001 (-1) aumenta significativamente las puntuaciones.

La funcién principal de las bacterias lacticas en la elaboracion de queso es la fermentacién de la
lactosa para generar acido lactico —favoreciendo la expulsion de agua (suero)-. No obstante, otros
subproductos generados en las fermentaciones que producen las bacterias lacticas, importantes en
cuando al desarrollo del flavor del queso, son el diacetilo (2,3-butanodiona) y el acetato, mientras
que para el desarrollo de la textura juega un papel importante la produccién de didxido de carbono
(Cogan 1995).

Por todo ello los resultados alcanzados —mayor intensidad y calidad de la sensacion olfativa— son
acordes con la composicion del fermento MA4001, ya que presenta cepas de bacterias productoras
de diacetilo, como es el /actococcus lactis ssp. lactis var diacetylactis (Wood y Holzapfel 1995).
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Figura 5.35. Puntuaciones de olor y su significacion en el Disefio Factorial

¢ Textura en mano: rugosidad, elasticidad y firmeza

Los datos de textura en mano obtenidos tras la evaluacion de los quesos por el panel de cata se
recogen en la Figura 5.36.

Se encuentran puntuaciones bajas (por debajo de 4) para los tres descriptores utilizados:
rugosidad, elasticidad y firmeza. Los valores mas elevados corresponden a la elasticidad, si bien se
obtienen valores menores que los alcanzados bajo las condiciones del disefio anterior, relacionados
con el mayor tamaiio de corte.

Como variable significativa aparece el tamafo de corte de la cuajada en lo que se refiere a firmeza
—al igual que cuando se evalud instrumentalmente mediante texturdmetro— y rugosidad del queso.
En ambos descriptores se obtienen puntuaciones mayores a medida que disminuye el tamano de
corte.
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Figura 5.36. Puntuaciones de textura en mano y su significacion en el Disefio Factorial

¢ Textura en boca: friabilidad, adherencia, solubilidad, granulosidad y firmeza

Analizando los datos de la Figura 5.37, se observa que para los descriptores de granulosidad y
friabilidad se obtienen valores bajos en todas las fabricaciones (menores de 3), por lo que los
quesos son caracterizados como poco granulosos y poco friables. Por otro lado, se alcanzan
puntuaciones medias (entorno a 4) para el resto de variables, lo que caracteriza los quesos como
adherentes, de buena solubilidad y humedad media.
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Figura 5.37. Puntuaciones de textura boca y su significacion en el Disefio Factorial
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El tamafio de corte de la cuajada aparece como variable significativa para todos los descriptores,
exceptuando el contenido en humedad. A medida que aumenta el tamano de corte aumenta la
solubilidad y la adherencia del queso, mientras que a medida que disminuye el tamano de corte de
la cuajada aumenta la friabilidad y la granulosidad del queso.

La friabilidad aumenta significativamente con el uso del fermento R703. Aparece como significativa
la interaccién del tipo de fermento con su concentracion (AB) y de la concentracion y el tamano de
corte (BC). A concentraciones reducidas de fermento el uso del fermento R703 proporciona quesos
con mayor friabilidad mientras que a niveles altos no hay diferencias de friabilidad. A
concentraciones elevadas de fermento la friabilidad aumenta con el tamafo de corte y a
concentraciones bajas disminuye ligeramente al aumentar el corte (Figura 5.37).

La solubilidad también se ve afectada de manera significativa por la concentracion de fermento,
aumentando a medida que ésta disminuye, y por la interaccion entre la concentracion de fermento
y el tamafio de corte. Cuando la concentracién de fermento es elevada disminuye la solubilidad
aun aumentando el tamano de corte, mientras que a concentracion baja de indculo la solubilidad
aumenta ligeramente al incrementar el tamanio.

e Sensacion en boca: intensidad y calidad del sabor, regusto y persistencia

En la Figura 5.38 se presentan las puntuaciones obtenidas al evaluar la sensacion en boca.
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Figura 5.38. Puntuaciones de sensacion en boca y su significacion en el Disefio Factorial
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Los valores para la intensidad son elevados, por encima de 4 en todos los casos, mientras que los
valores de calidad y regusto, nuevamente muy similares entre si, se encuentran entre 3 y 4. Por
ultimo la persistencia del sabor, una vez consumido el queso, resulta en general baja para todos
ellos.

En cuanto a la significacion de las variables optimizadas en el disefio, la intensidad del gusto
resulta mejor puntuada a concentraciones bajas de fermento mientras que la calidad del gusto
aumenta con tamafos de corte pequefios.

e Sabor: salado, acido y amargo

En cuanto a los sabores elementales percibidos por los catadores, Figura 5.39, se describen ligeros
amargores en algunos de los quesos y elevada acidez, que alcanza puntuaciones de 5. En cuanto
al salado también se observan diferencias entre los quesos aunque mas moderadas y de valores
aceptables, entre 3 y 4 en todos los casos.

La Unica variable que aparece como significativa es la concentracion de fermento en relacién con el
sabor acido del queso, observandose un aumento de acidez a medida que aumenta la
concentracion de fermento. El fermento R703, el cual es definido como muy acidificante por la
casa comercial que lo distribuye, produce quesos con mayor acidez estando cerca de ser
significativa al 95 % de probabilidad.
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Figura 5.39. Puntuaciones de sabor y su significacién en el Disefio Factorial

25

VALORACION VISUAL

Los datos de la Figura 5.40 muestran las puntuaciones que obtuvieron los quesos en la evaluacién
de su aspecto interior y exterior por los catadores.

Las puntuaciones mas altas y homogéneas se encuentran en la valoracion del aspecto exterior, con
valores entorno a 5. Para la valoracion interior las puntuaciones son irregulares comprendiendo
valores entre 3 y 5, con mayores variaciones en la valoracion de las aberturas derivadas de los dos
tipos de corte utilizados, por un lado la lira de 3 cm y por otro el corte a 15 cm. Las diferencias
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entre los distintos quesos se pueden observar en las fotografias recogidas en el Anexo 5,
Figuras A.3, A4y A5,
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Figura 5.40. Puntuaciones fase visual y su significacion en el Disefio Factorial

En todos los casos el tamafio de corte es un factor determinante del valor de la respuesta, aunque
en sentidos opuestos. En la valoracion exterior las puntuaciones aumentan cuando disminuye el
tamafio de corte, debido a que presentan menor humedad en las primeras etapas de la
maduracién y consecuentemente mantienen mas la forma inicial. Sin embargo los de tamafio de
corte elevado tienden a atalonarse y deformarse por efecto de su propio peso. En la valoracion
interior ocurre lo contrario, son mejor valorados los quesos con mayor tamafo de corte en la
cuajada debido a la ausencia de aberturas, en lo que se conoce como pastas cliegas.

La interaccion entre el tipo de fermento y la concentracion es significativa sobre el aspecto
exterior, observando que a concentraciones bajas se puntua mejor por el panel de cata el queso
inoculado con el fermento R703 mientras que a concentraciones altas el inoculado con el fermento
MA4001.

En el estudio de Spangler et al. (1990) sobre queso Gouda, se encontraron mayor nimero de ojos
mecanicos (aberturas) en queso ultrafiltrado elaborado mediante coagulacién en continuo
(coagulador Alcurd) que en la elaboracion tradicional. Estos investigadores destacaban la
necesidad del desarrollo de nuevos procesos tecnoldgicos para mejorar la fusiéon entre los granos
de cuajada, resaltando la importancia de las etapas de sinéresis y de acidificacién del coagulo para
la mejora del aspecto interior del queso. En esta Tesis se propone la solucion de estos problemas
eliminando por completo la etapa de corte (ya que el nivel alto de este factor coincide con la
medida del didmetro del molde).

VALORACIONES GLOBALES
En la valoracion global de ambas etapas se alcanzan las puntuaciones de la Figura 5.41.

Se obtienen puntuaciones mayores para la valoracion visual, que llegan a acercarse al 5 en alguna
ocasion, donde las mejores puntuaciones corresponden a los quesos que fueron bien valorados en
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cuanto a aberturas (por ausencia de ellas). Por otra parte, los valores en la evaluacion
olfato-gustativa rondan la aceptabilidad y se sitian entorno a 4.

La valoracion global olfato-gustativa no se ve influenciada significativamente por ninguna de las
variables. La valoracién global visual se ve fuertemente influenciada por el tamafo de corte,
mejorando a tamafios de corte grandes. Aparecen significativamente mejor valoradas, a efectos
globales de la fase visual, las pastas ciegas frente a los quesos que contienen ojos mecanicos o
aberturas provenientes de las elaboraciones donde la cuajada se cortd en cubos de 3 cm.
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Figura 5.41. Puntuaciones globales y su significacion en el Disefio Factorial

5.3.5. EVOLUCION DEL pH A LO LARGO DE LAS ELABORACIONES

Debido a la importancia ya indicada del pH en las distintas etapas de fabricacion, sobre el queso
final, se realiza un seguimiento del mismo durante todo el proceso.

En la evolucion del valor de pH a lo largo del proceso de fabricacidn, Figura 5.43, se observa como,
dentro de un rango razonable (£0,5 unidades de pH), los datos parten de un estado similar para
las primeras etapas y a lo largo del prensado se van dividiendo en dos grupos, a medida que el
fermento va desarrollandose y acidificando el medio.

Analizando el efecto de los factores del disefio sobre el pH a la salida de prensa, Figura 5.42, se
comprueba la gran influencia de la concentracion de fermento, debida al amplio espectro de
concentracion estudiado. Al mismo tiempo, aparece como significativa la interaccion entre la
concentracion de fermento y el tamano de corte, observandose como al aumentar el tamafio de
corte el pH del queso a la salida de prensa disminuye, con un descenso mas acusado a
concentraciones reducidas.
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Figura 5.42. Significacion del pH a la salida de prensa. Disefio Factorial
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Figura 5.43. Evolucién del pH en las fabricaciones del Disefio Factorial
(La escala de tiempos desde la adicion del fermento al prensado es cualitativa)

Como es normal, las fabricaciones realizadas con una cantidad mayor de fermento alcanzan menor
pH a la salida de prensa, con valores entorno a 6,0 e independientes del tipo de fermento utilizado.

Por su parte, las fabricaciones con menor cantidad de fermento inoculada alcanzan valores entre
una y dos décimas por encima de los anteriores.

Se demuestra, ademas, que la diferencia en el pH final del queso no es proporcional a la cantidad
de fermento, sino que en la disminucién del pH juega un papel esencial la capacidad tampén de los
concentrados, con mayor influencia en los maximos observados en los estudios preliminares
(Figura 5.4).

5.3.6. OPTIMIZACION DEL DISENO

Como etapa final para la optimizacion de los tres factores estudiados en el disefio factorial —el
tamanio de corte, tipo de fermento y concentracion de fermento—, se realiza un Ultimo estudio en
base a las variables respuesta de puntuacion obtenida por los quesos en la evaluacion sensorial
global y de rendimiento quesero corregido, segun los valores recogidos en la Tabla 5.12.
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RENDIMIENTO CORREGIDO

Los rendimientos corregidos de los 16 experimentos (Tabla 5.12) muestran valores comprendidos
entre 14,5 y 16,0 kg de queso (normalizado al 55 % de ES), por cada 100 kg de leche de mezcla
estandarizada inicialmente.

Seglin se muestra en el diagrama de Pareto de la Figura 5.44 aparece nuevamente como variable
significativa el tamafo de corte de la cuajada. Asi mismo, se muestra en esta figura la superficie
respuesta que genera la variacién del rendimiento en funcién del tamano de corte y de la
concentracion de fermento, a través de un plano que comprende la regidn de estudio. Se observa
la mayor influencia del tamano de corte sobre el rendimiento frente a la concentracion de
fermento, mediante el andlisis de la pendiente del plano, acorde con la significacion encontrada al
resolver el disefio en base a rendimiento.
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Figura 5.44. Optimizacion del rendimiento. Disefio Factorial

Las mismas conclusiones se obtienen al analizar los datos del andlisis de varianza, Tabla 5.16,
donde se aprecia un p-valor menor de 0,05 para el tamafio de corte.

Tabla 5.16. Datos del ANOVA vy coeficientes de la regresion para rendimiento. Disefio Factorial
(SC=suma de cuadrados, GL=grados de libertad, MC=cuadrados medios)

Fuente SC GL MC F-ratio p-valor Coeficientes de la
A:Fermento | 0,276 1 0276 3,73 0,102 Regresion
B:[Fermento] | 0,384 1 0,384 5,21 0,063 constante 15,11
C:Corte 3460 1 3,460 46,87 0,001 A:Fermento 0,062
AB 0,018 1 0,018 0,25 0,637 B:[Fermento] | -0,068
AC 0,060 1 0,060 0,81 0,402 C:Corte 0,050
BC 0,048 1 0,048 0,66 0,449 AB -0,010
bloques 0,127 3 0,042 0,57 0,654 AC -0,010
Error Total 0443 6 0,074 BC 0,003
Total 4,816 15

Mediante el ANOVA se comprueba que la variabilidad debida al bloque (leche de partida) no es
significativa con respecto al error experimental, por lo que la estandarizacion ha sido efectiva para
unificar la materia prima de partida. Por Ultimo, en el estudio de las interacciones dobles ninguna
aparece como significativa.
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Segun estos resultados el rendimiento aumenta a medida que aumenta el tamafio de corte. El
resto de variables, aunque no son significativas, mejoran el rendimiento en su nivel bajo, lo que
significa concentracion baja del fermento empleado en la elaboracién tradicional (MA4001).

ACEPTACION SENSORIAL GLOBAL

En la optimizacion de la calidad sensorial de los distintos quesos elaborados, analizando
conjuntamente el aspecto visual y la valoracién olfato-gustativa, se observa una situacion
complementaria a lo ocurrido en la optimizaciéon en base a rendimiento. En este caso, aparecen
como variables significativas el tipo de fermento utilizado y la concentracion inoculada del mismo.

Las puntuaciones sensoriales se incrementan significativamente a valores bajos de indculo asi
como mediante el empleo del fermento MA4001, como se puede observar en la Figura 5.45.
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Figura 5.45. Optimizacion de la calidad sensorial. Disefio Factorial

Si bien el tamafio de corte no resulta significativo, se aumenta la valoracion sensorial a valores
elevados de éste.

De acuerdo con los datos del ANOVA, Tabla 5.17, se comprueba la significacién de dichos factores
asi como la correcta estandarizacion de la leche ya que, al igual que ocurrié con el rendimiento, el
factor bloque no resulta significativo.

Tabla 5.17. Datos del ANOVA vy coeficientes de la regresion para calidad sensorial. Disefio Factorial
(SC=suma de cuadrados, GL=grados de libertad, MC=cuadrados medios)

Fuente SC GL MC F-ratio p-valor Coeficientes de la
AFermento | 0366 1 0366 1847 0,005 regresion
B:[Fermento] | 0,226 1 0,226 11,40 0,015 constante 3,91
C:Corte 0,080 1 0,080 4,02 0,092 A:Fermento | -0,281
AB 0,016 1 0,016 0,79 0,409 B:[Fermento] | 0,001
AC 0,016 1 0,016 0,79 0,409 C:Corte 0,047
BC 0,106 1 0,106 534 0,060 AB 0,008
bloques 0,122 3 0,041 2,05 0,208 AC 0,005
Error Total 0,119 6 0,020 BC -0,003
Total 1,099 15
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A través de los coeficientes de regresion (Tabla 5.16 y 5.17), es posible predecir la respuesta
correspondiente —rendimiento o calidad sensorial-, sumando al valor de la constante el resultado
de multiplicar cada coeficiente por el valor deseado de los factores, dentro de la zona estudiada, lo
que corresponde con la ecuacién de los planos de las Figuras 5.44 y 5.45.

OPTIMIZACION MULTIPLE
A través de la optimizacion de respuesta multiple (sensorial global y rendimiento) se obtienen los

valores definitivos de los tres factores que maximizan conjuntamente ambas respuestas, Tabla
5.18.

Tabla 5.18. Optimizacién de respuesta multiple para el Disefio Factorial

VARIABLE Optimo Unidades
Tipo de fermento MA4001
Concentracion de fermento 6 DCU/100 L de concentrado
Tamaiio de corte de la cuajada 15 c¢m de haz de lira

Estas condiciones dptimas conducen, a través de un modelo lineal de optimizacién multiple, a los
siguientes valores de las respuestas:

. Rendimiento=15,8 %
€ Puntuacién sensorial global compuesta=4,5

Estos datos de rendimiento y calidad sensorial obtenidos a través del modelo tedrico en la
optimizacion multiple —al igual que las condiciones optimas alcanzadas con el resto de disefios de
la secuencia experimental— se comparan con los experimentales en el Apartado 5.5.9.

5.3.7. CONCLUSIONES DEL DISENO

A continuacion se comparan las condiciones de cada factor que establece el dptimo de respuesta
multiple (calidad sensorial y rendimiento) con los resultados obtenidos en la evaluacion
instrumental de la textura y en los descriptores del analisis sensorial. El resumen comparativo de
todos ellos se recoge en el Anexo A.3 (Tabla A.18).

Esta visidn global permite conocer el grado de idoneidad de las decisiones tomadas, ya que son
muchas las cualidades del queso que varian al cambiar el nivel de un factor.

@ Tipo de fermento (A)

Se decide continuar con el fermento usado en la elaboracion tradicional, MA4001, de acuerdo con
la optimizacién multiple. Este hecho estd en concordancia con el analisis descriptivo del queso,
donde el 79 % de los descriptores analizados maximizan su respuesta con el fermento MA4001. De
todos los casos el tipo de fermento ha resultado ser significativo en seis ocasiones. En cinco de
ellas el fermento MA4001 afecta significativamente aumentando la puntuacion en la calidad y la
intensidad del olor (debido a la presencia de cepas productoras de aromas), en la calidad en boca
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asi como en la puntuacion global de la fase visual y de la global compuesta. Por su parte el
fermento R703 resultd ser significativo en el aumento de la friabilidad en el queso.

¢ Concentraciéon de fermento (B)

Si nos fijamos en la concentracion de fermento, el 62 % de los descriptores estudiados coinciden
en la eleccion optima del nivel mas bajo de indculo (6 DCU/100 L) seleccionado en la optimizacion
multiple. En cuatro de ellos la variabilidad asociada a la concentracién resultd ser significativa,
aumentando la solubilidad del queso y la valoracidon global compuesta a niveles bajos, mientras
qgue se produce un aumento de la adherencia y del sabor acido a concentracion elevada de
fermento.

Estos resultados son acordes con los obtenidos por Spangler et al. (1991) en la elaboracién de
queso Gouda, quienes encontraron que a mayor concentracion de fermento se favorecen los
procesos de sinéresis, por lo que al aumentar la citada concentraciéon los quesos son menos
himedos (y consecuentemente menos solubles), a la vez que se favorece la disminucion del pH y
los excesos de acidez.

@ Tamaiio de corte de la cuajada (C)

La aparicion de defectos de textura como oquedades en el interior de los quesos, debido a la mala
fusion de los granos de cuajada (en parte atribuible a su menor dureza) ha sido observada por
Delbeke (1987) al elaborar queso Saint-Paulin mediante total concentracion de la leche hasta
prequeso liquido —proceso MMV (Maubois et al. 1969)-.

La magnitud de las oquedades encontradas en el interior de los quesos elaborados en el presente
disefio se observa a través de las imagenes de los quesos de las 16 fabricaciones que se recogen
en el Anexo A.6 (Figuras A.6-A.8).

La aparicion de estos ojos mecanicos o aberturas hace que el algoritmo de optimizacion multiple
seleccione un mayor tamafio de corte, hasta valores iguales a los del diametro del molde, como
consecuencia de la mejor valoracion visual de los quesos. Esto se traduce en la eliminacion de la
etapa de corte de la cuajada y la obtencion de quesos de pasta ciego. La ausencia de corte en la
cuajada, ademas de una simplificacion tecnoldgica con reduccion del tiempo total de procesado,
presenta beneficios para una posible adaptacién global del proceso para la fabricacion en continuo.

Segun la Tabla A.18 del Anexo A.3, de todas las variables respuesta analizadas en el disefio el
tamanio de corte dptimo en su nivel alto coincide con el 41 % de los casos. En 15 ocasiones resultd
ser una variable significativa en la optimizacidén, con valores enfrentados. El tamaifio de corte
pequefio maximiza la firmeza (tanto instrumental como sensorial), cohesividad, masticabilidad,
rugosidad, friabilidad o granulosidad del queso, asi como la calidad de la sensacién generada en
boca y la valoracion exterior del queso. Por otra parte la ausencia de corte aumenta la solubilidad y
la adherencia del queso, la valoracion visual en cuanto al interior de la pasta y a la presencia de
aberturas, la valoracion global visual asi como el rendimiento quesero.

Por todo ello, se considera adecuado el resultado de la optimizacién mdltiple (Tabla 5.18),
procediéndose a la eliminacion de la etapa de corte en el proceso de elaboracién de queso a partir
de concentrados de ultrafiltracion.

Los posibles defectos de textura originados a causa de esta manera de operar se intentaran
amortiguar en la siguiente etapa de optimizacion actuando sobre la etapa de prensado.



Resultados y Discusion 147

5.4. OPTIMIZACION DEL PROCESO DE ACIDIFICACION EN PRENSA

Como Ultimo paso de la secuencia experimental, una vez optimizado el tipo y la cantidad de
fermento a utilizar, es necesario alcanzar a la salida de prensa el pH adecuado para el tipo de
queso estudiado (pH=5,15-5,30), en el menor tiempo y en las mejores condiciones posibles, para
garantizar la calidad y seguridad del producto final.

Los resultados alcanzados en esta etapa, junto a los conseguidos en las anteriores, constituiran en
su conjunto las condiciones tecnoldgicas finales del proceso de elaboracion del queso de pasta
prensada semicurado de mezcla elaborado a partir de retenidos de ultrafiltracion, complementando
la tecnologia tradicional de elaboracion con la tecnologia de filtracion tangencial.

5.4.1. DISENO EXPERIMENTAL

En este disefio se establece un modelo de superficie respuesta central compuesto, con las
caracteristicas indicadas en la Metodologia (Apartado 3.4), estudiando el tiempo de premaduracion
de la leche y el tiempo de prensado, a los niveles de ambos factores recogidos en la Tabla 5.19. Al
tratarse de un modelo polinomial son necesarios tres niveles para cada uno de los factores.

Se estudiara el efecto del tiempo de prensado, con valores entre 5 y 15 horas y del tiempo de
premaduracion del fermento a una temperatura de 37 °C, entre valores de 1 y 5 horas. El resto de
variables se fijaran segln las condiciones establecidas en los disefios anteriores, Plackett-Burmann
(Tabla 5.10) y Factorial (Tabla 5.18).

La inclusion en la elaboracion de una etapa de premaduracion ha sido estudiada, también, por
otros autores como un método para conseguir el pH final del queso en mejores condiciones,
orientado a la elaboracién de quesos madurados. Como ejemplo de este tipo de quesos, el
Cheddar es el mas ampliamente estudiado (Ernstrom 1980). La temperatura de 37 °C para activar
el fermento ha sido utilizada con anterioridad en la elaboracién de quesos como Mozzarella o
Cheddar (Covacevich y Kosikowski 1978).

Tabla 5.19. Niveles de las variables para el disefio de Superficie Respuesta

L Rango | Rango | Rango .
Cadigo FACTORES i ) Unidades
alto Medio | bajo

A Tiempo de premaduracién 5 3 1 h

B Tiempo de prensado 15 10 5 h

La matriz de experimentos se realiza a partir de un disefio factorial 2% al que se le afiaden dos
réplicas en el punto central (rango medio) y cuatro puntos axiales. Mediante la inclusion de los
puntos axiales se amplian los rangos de experimentacion; para el prensado los tiempos se amplian
desde las 3 a las 17 h y para el tiempo de premaduracion de las 0,2 h (12 minutos) a las 5,8 h.

Con estas consideraciones, el resultado es un disefio que consta de 10 experimentos. Para estimar
mejor el error se duplica el disefio, por lo que el nimero total de fabricaciones sera de 20. Para
evitar la posible variabilidad introducida por la leche de partida se bloquea el disefio en cuanto a la
leche de fabricacion. Los experimentos finales, divididos en cuatro bloques experimentales, se
recogen en la Tabla 5.20.
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Tabla 5.20. Matriz de experimentos del disefio de Superficie Respuesta
BLOQUE PRENSA PREMADURA. %R* Sensorial
SR1 1 10 3 14,99 4,5
SR2 1 5 1 14,32 4,6
SR3 1 5 5 14,56 4,4
SR4 1 15 1 15,20 43
SR5 1 15 5 15,47 4,6
SR6 2 10 3 15,68 4,8
SR7 2 3 3 15,58 4,3
SR8 2 10 5,8 14,81 3,9
SR9 2 10 0,2 15,52 49
SR10 2 17 3 14,30 4,3
SR11 3 10 3 14,28 4,2
SR12 3 5 1 14,12 4,6
SR13 3 5 5 14,24 49
SR14 3 15 1 14,52 4.4
SR15 3 15 5 14,49 4,2
SR16 4 10 3 15,37 4,8
SR17 4 3 3 14,95 4,6
SR18 4 10 58 15,60 44
SR19 4 10 0,2 15,16 4,7
SR20 4 17 3 15,50 4,5

* Rendimiento corregido para quesos de un 55 % de extracto seco (kg/100 kg de leche)

5.4.2. ESTUDIO FiSICO-QUIMICO

A continuacién se recogen los resultados de composicién y pH, tanto de la leche de mezcla de
partida como de los permeados y concentrados generados en la fase de ultrafiltracion. Asi mismo,
se presentan estos mismos valores para los quesos finales a los 20 y 40 dias de maduracion.

LECHES, CONCENTRADOS Y PERMEADOS

Las variaciones en cuanto a composicion de la leche de vaca y oveja que componen la mezcla se
recogen en el Anexo A.1 (Tablas A.5 y A.6).

Al igual que en casos anteriores se comprueba la calidad de la leche inicial (vaca y oveja) mediante
el recuento de células somaticas y el test de inhibidores. Los valores de células se encontraron
siempre por debajo de las 400.000 células/mL en vaca, de acuerdo con el Reglamento 853/2004, y
de 800.000 células/mL para oveja. También se comprueba la ausencia de residuos de antibidticos.
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En la Tabla 5.21 se muestran los datos de composicion de la leche tras la etapa de estandarizacion
en grasa y proteina, a través de la mezcla vaca/oveja. Los valores alcanzados son acordes con el
criterio establecido tanto para la grasa (4,0+0,2 %) como para la proteina (3,5+£0,1 %).

Tabla 5.21. Composicion quimica de la leche de mezcla y pH. Disefio de Superficie Respuesta

14,0
12,0
10,0
% 80
6,0 - _
40 — — EE— — —
20 - — e — — —
00 Hmnm
Grasa Proteina Lactosa Cenizas ES pH
® SR1-SR5 4,11 3,53 4,71 0,78 13,21 6,84
B SR6-SR10 4,12 3,56 4,74 0,70 13,15 6,84
SR11-SR15 4,09 3,47 4,76 0,71 13,06 6,78
® SR16-SR20 4,10 3,53 4,70 0,69 13,10 6,84

Como el disefio esta estructurado en cuatro bloques de cinco experimentos cada uno (SR1-SR5,
SR6-SR10, SR11-SR15 y SR16-SR20), las leches de partida coinciden con el nimero de bloques, al
igual que los permeados de ultrafiltracion. En cuanto a los retenidos se pasa a tener veinte
muestras debido a que cada concentrado se divide en cinco lotes a partir de los que se realizan las
distintas elaboraciones del disefio.

Los valores de composicion de los permeados obtenidos tras la ultrafiltracion de las cuatro leches
de partida se recogen en la Tabla 5.22.

Tabla 5.22. Composicién quimica de los cuatro permeados. Disefio Superficie Respuesta

% en peso SR1-SR5 SR6-SR10 SR11-SR15 SR16-SR20
Grasa 0,00 0,00 0,00 0,00
Proteina 0,21° +0,01 0,18% +0,01 0,187 +0,01 0,24° +0,01
Cenizas 0,417 +0,01 0,42% +0,05 0,407 +0,03 0,397 +0,01
ES 5,48" +0,05 5,53° 0,10 5,49" +0,06 5,30° 0,10
Lactosa 4,86 4,93 4,91 4,67

*Valores con la misma letra en la misma fila no son significativamente diferentes (p<0,05)

Los valores de la concentracion de proteina se dividen en dos grupos de concentracién muy
parecida. Algo similar ocurre con el extracto seco donde el permeado correspondiente al bloque
SR16-SR20 tiene una cantidad de sodlidos algo inferior al resto. Por su parte los valores de cenizas
se pueden considerar iguales entre si. Los resultados obtenidos se consideran correctos ya que las
variaciones detectadas son muy pequefias, al igual que el error experimental.

La composicion y pH de los concentrados (retenidos de UF), se recogen en la Tabla 5.23.
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Tabla 5.23. Composicion quimica y pH de los veinte retenidos de UF. Disefio Superficie Respuesta
% en peso Grasa Proteina Cenizas ES Lactosa pH
19,50° 16,81° 1,68° 41,29°°% 6,51
SR1 3,31
+0,00 40,33 +0,01 +0,02 +0,01
19,75° 16,86° 1,63° 41,45 6,49%°
SR2 3,21
+0,49 40,27 +0,16 40,17 +0,01
20,00° 16,47° 1,65° 41,42 6,49%°
SR3 3,30
+0,00 +0,86 +0,08 40,29 +0,01
20,00° 16,15° 1,67° 41,29°% 6,53%
SR4 3,47
40,00 40,38 10,14 +0,04 40,01
19,75° 16,34° 1,66° 41,18% 6,52°%
SR5 3,44
40,49 +1,02 +0,07 40,29 40,01
19,752 16,20° 1,55° 41,37% 6,53%
SR6 3,87
40,49 40,79 40,03 40,62 40,01
20,00 16,73 1,563° 41,54% 6,52°%
SR7 3,28
+0,00 +0,25 40,00 +0,13 +0,01
19,502 16,49° 1,72° 40,91% 6,51
SR8 3,20
+0,50 +0,82 +0,04 +0,15 +0,01
19,75° 16,49° 1,63° 40,86% 6,51
SR9 3,00
+0,50 +0,82 40,10 +0,22 +0,01
19,25° 16,30° 1,57° 40,76° 6,51
SR10 3,65
+0,50 +0,56 +0,04 +0,22 +0,01
20,00° 16,40° 1,69° 41,49 6,53%
SR11 3,40
+0,00 +0,85 +0,04 40,03 +0,01
20,00° 16,51° 1,69° 41,43 6,50°°
SR12 3,24
+0,00 +0,70 +0,19 +0,10 +0,01
20,00° 16,56° 1,59° 41,40° 6,51
SR13 3,26
+0,00 +0,64 +0,01 40,23 +0,01
19,75° 16,32° 1,69° 41,38% 6,53%
SR14 3,63
+0,50 40,72 +0,16 +0,02 +0,01
20,00° 16,38° 1,61° 41,57° 6,54°
SR15 3,58
+0,00 +0,84 +0,16 +0,01 +0,01
20,00° 16,71° 1,64° 41,63° 6,49%°
SR16 3,28
40,00 40,30 40,03 10,17 40,01
19,75° 16,63° 1,66° 41,26° 6,51
SR17 3,22
40,50 +0,04 40,05 10,27 40,01
20,00° 16,66° 1,62° 41,48 6,48°
SR18 3,20
+0,00 40,26 10,05 40,25 40,01
20,00° 16,68° 1,61° 41,68° 6,48
SR19 3,39
+0,00 +0,33 +0,00 +0,23 +0,01
19,50° 16,69° 1,62° 41,33% 6,51
SR20 3,53
+0,00 +0,07 40,13 +0,11 +0,01

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)
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Segun los resultados del analisis de varianza, los valores de grasa, proteina y cenizas de los
retenidos de UF se pueden considerar iguales, a un 95 % de probabilidad.

En cuanto al extracto seco los datos se dividen en cuatro grupos, si bien uno de ellos engloba a
diecisiete de los veinte concentrados y hay una muy alta interrelaciéon entre los grupos, por lo que
a efectos practicos se considera que la materia prima de partida para elaborar los quesos del
disefio no es un factor que aporte variabilidad al disefo, si bien se comprobara mediante el estudio
de la significacién de los blogues.

Para el pH de los concentrados ocurre algo similar a lo obtenido en la determinacion del extracto
seco; los valores se pueden considerar iguales dentro de cinco grupos dependientes unos de otros.
La variacion total entre el mayor y el menor valor no es superior a media décima de pH, por lo que
la division en grupos se debe mas al bajo error experimental en la medida (error de 0,01) que a
diferencias significativas entre experimentos. Esta igualdad en los valores del pH de partida es muy
importante ya que esta variable sera un factor clave en la optimizacién final.

COMPOSICION DE LOS QUESOS A LO LARGO DE LA MADURACION

Los datos del analisis de composicion de los quesos de cada una de las fabricaciones, tanto a los
20 como a los 40 dias de maduracidn, se recogen en el Anexo A.2 (Tablas A.12 y A.13).

La evolucién de los constituyentes a los 40 dias de maduracion se muestra en la Figura 5.46. Se
recogen variaciones muy grandes en cuanto a grasa y extracto seco, de hasta un 10% para éste
ultimo. También se detectan variaciones importantes en otros constituyentes como la proteina o el
contenido en sal (NaCl).

Por Ultimo, el pH presenta menos variaciones con valores en torno a5 en el momento de
consumo.

65 6,0
60 4\ -/'/A i Ve _/ /‘--o..—\\ /_..o-..-t
- 55
N \/ ~_ / \ /

55 v .
" R ARAR o = ¢"""----,.._.f""‘""'"'=--ou-........-F"""'-~i=-—-v-----o
u;_ 45 — — 45 IQ.
g ——E5 —li—Grasa —#— Proteina —=—NaCl —4— Cenizas —&—pH 5"
S— m
@ 40 N
° ., c
8 N I [
g 0 \’ \ ‘ﬁ B Tl -R 4 hVA\ - 3,5 g
=R v v - 3,0 =

25 !

N q(,a—-r-*\ - - _{J/—-—n—*\i‘_ LT

15

- 2,0

i ~ | /f)\\’

5 . - 1,5

0 1,0

SR1 SR2 SR3 SR4 SR5 SR6 SR7Y SRE  SR® S5R10 SR11 SR12 SR13 SR14 SR15 SR16 SR17 SR18 SR19 SR20

Figura 5.46. Composicion de los quesos a los 40 dias. Disefio Superficie Respuesta
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Segun los Diagramas de Pareto de la Figura 5.47, obtenidos de la resolucion del disefio a partir de
los analisis fisico-quimicos, el tiempo de prensado influye significativamente en la concentracion de
proteina, grasa y ES de los quesos, a los 40 dias de maduracion, aumentando la concentracién de
todos ellos a medida que aumenta el tiempo de prensado debido a la mayor eliminacién de agua
de las cuajadas.

El término cuadratico en el tiempo de prensado es significativo para el contenido en grasa y
proteina. Este signo negativo indica una atenuacién del aumento en la concentracién al pasar del
nivel bajo de tiempo de prensado al alto, como se recoge el los graficos de la Figura 5.47.
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Figura 5.47. Variables significativas en la optimizacién en cuanto a grasa, proteina, extracto seco y pH

El pH del queso, a los 40 dias de maduracion, se ve afectado significativamente por el tiempo de
prensado, aumentando a valores bajos. Esto es atribuible a un menor desarrollado de las bacterias
del fermento antes del salado, donde se inhibe su desarrollo al modificarse la actividad de agua
(Mahaut et al. 2003). El tiempo de premaduracién aparece significativo en su término cuadratico,
mostrando un maximo de pH a tiempos intermedios (ver Figura 5.47).

5.4.3. ESTUDIO DE LA TEXTURA DEL QUESO

Mediante texturémetro, a través de un andlisis de perfil de textura (TPA), se evalla
instrumentalmente la firmeza, elasticidad, adherencia, masticabilidad y cohesividad de los quesos
de los 20 experimentos del disefio, a los 40 dias de maduracion. Seguidamente se estudia el efecto
de los factores —tiempo de prensado y premaduracion— del disefio sobre los descriptores de
textura.

FIRMEZA

Los datos de firmeza recogidos en la Figura 5.48 muestran como las fabricaciones SR4, SR5 y SR6
(al igual que sus réplicas SR14, SR15 y SR16) tienen durezas superiores al resto de experimentos.
Este aumento en la dureza se corresponde de forma significativa, de acuerdo con el Diagrama de
Pareto, con un mayor tiempo de prensado y la consecuente mayor eliminacién de agua (mayor
ES). En este caso la premaduracion de la leche no afecta a la firmeza del queso.
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Figura 5.48. Medida de firmeza (N) y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

ELASTICIDAD

Al evaluar la elasticidad, Figura 5.49, se observan diferencias entre los distintos quesos, con
valores comprendidos entre 0,6 y 0,9. El tiempo de prensado resulta ser significativo, aumentando
la elasticidad a niveles bajos. Si bien el tiempo de premaduracién no afecta significativamente,
mejora la elasticidad con valores elevados.
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Figura 5.49. Medida de elasticidad y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

ADHERENCIA

Al evaluar la adherencia, Figura 5.50, el tiempo de prensado resulta ser significativo,
aumentandose la adherencia a valores bajos de éste. Sin embargo, el tiempo de premaduracion,
no afecta significativamente a la adherencia del queso a los 40 dias.
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Figura 5.50. Medida de adherencia (N's) y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta
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COHESIVIDAD

Nuevamente aparece el tiempo de prensado como el causante de diferencias significativas, en este
caso respecto a la cohesividad, entre los quesos elaborados en los distintos experimentos del
disefio (Figura 5.51). Cuanto menor es el tiempo de prensado (dentro del rango de valores
estudiado) mayor es la cohesividad del queso, mientras que la premaduracion no tiene ningdn
efecto significativo respecto de esta variable.
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Figura 5.51. Medida de cohesividad y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

MASTICABILIDAD

En la medida instrumental de la masticabilidad, Figura 5.52, se observa una cierta homogeneidad
entre las muestras, con valores elevados de este parametro. La variacion entre los quesos depende
significativamente del tiempo de prensado, aumentando a medida que este disminuye. La
significacion del tiempo de prensado en el término de segundo orden (AA) con signo positivo indica
gue en la region estudiada existe un minimo para esta propiedad. Por su parte el tiempo de
premaduracion aumenta la masticabilidad a valores elevados.
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Figura 5.52. Medida de masticabilidad (N) y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

5.4.4. ANALISIS SENSORIAL DE LOS QUESOS

Se determina el efecto de los dos factores evaluados, tiempo de prensado y de premaduracion del
fermento, sobre la apreciacion sensorial del queso a los 40 dias de maduracion, tanto en la
sensacion olfato-gustativa como en la impresion visual, para el total de experimentos
correspondientes al disefio de superficie respuesta (SR).
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SENSACION OLFATO-GUSTATIVA

e Calidad e intensidad del olor

En las graficas de la Figura 5.53 se representan los resultados obtenidos en la fase olfativa.
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Figura 5.53. Puntuaciones de olor y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

La sensacion olfativa provocada, en general, es buena en cuanto a calidad (valores por encima de
4) y aceptable en cuanto a intensidad (valores ligeramente por debajo de cuatro).

En ambos casos aparece como significativa la interaccion entre los factores, con un valor negativo.
Esto significa que a tiempos bajos de premaduracién tanto la intensidad como la calidad del olor
aumentan al aumentar el tiempo de prensado, mientras que a tiempos elevados de premaduracion
ambas respuestas aumentan a tiempos bajos de prensado.

Para la evaluacién de la calidad del olor aparecen significativos los dos términos cuadraticos, con
signo negativo para ambos factores, lo que indica que el aumento de estas puntuaciones al
aumentar tanto el tiempo de prensado como el tiempo de premaduracion alcanza un minimo
dentro de la region estudiada.

¢ Textura en mano: rugosidad, elasticidad y firmeza

La evaluacion de la textura en mano, Figura 5.54, se realiza a través de los descriptores de
rugosidad, elasticidad y firmeza. Los valores obtenidos indican que se trata de quesos muy poco
rugosos (valores por debajo de 2), levemente elasticos (valores en torno a 3) y de firmeza
intermedia (valores entre 3 y 4).

El aumento del tiempo de prensado aumenta de manera significativa tanto la rugosidad como la
firmeza de los quesos, obteniéndose un patron idéntico de firmeza que el obtenido en la
evaluacion instrumental (Figura 5.48). En lo que se refiere a la elasticidad el tiempo de prensado
no aparece como significativo, si bien aumenta la elasticidad al aumentar el tiempo.

El tiempo de premaduracion no resulta significativo sobre ninguno de ellos. En cuanto a la
rugosidad la favorecen tiempos altos mientras que a la firmeza y la elasticidad tiempos bajos.
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Figura 5.54. Puntuaciones de textura en mano y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

¢ Textura en boca: friabilidad, adherencia, solubilidad, granulosidad y firmeza

Respecto a los valores de textura en boca representados en la Figura 5.55, se observan diferencias
importantes en cuanto a friabilidad y granulosidad, con valores bajos (comprendidos entre 2 y 3).
El patron sensorial para ambos atributos es similar y en ambos casos los tiempos de prensado
elevados favorecen significativamente el aumento de sus puntuaciones por el panel de cata. El
tiempo de premaduracién reducido, no siendo significativo, favorece las puntuaciones sensoriales.
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Figura 5.55. Puntuaciones de textura en boca y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta
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Los valores de adherencia (=4) aumentan a niveles bajos de ambos factores, siendo significativo el
efecto del tiempo de prensado, al igual que ocurrid en la evaluacion instrumental de dicho
descriptor (Figura 5.50).

Tanto la humedad como la solubilidad de los quesos estudiados presentan un perfil similar, con
valores algo superiores de solubilidad. Si disminuye el tiempo de prensado aumenta
significativamente el valor de ambos descriptores, debido a la mayor retencién de agua en el
queso, como se comprueba al analizar el extracto seco (Figura 5.47). El tiempo de premaduracion
nuevamente no resulta significativo, pero valores elevados favorecen la solubilidad y valores
reducidos incrementan la humedad de los quesos.

e Sensacion en boca: intensidad y calidad del sabor, regusto y persistencia

La Figura 5.56 recoge las puntuaciones obtenidas en cuanto a sensacion inicial de intensidad y
calidad del sabor, asi como de las sensaciones al final de la degluciéon del queso en cuanto a
persistencia del sabor y regusto final en boca.
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Figura 5.56. Puntuaciones de la sensacion en boca y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta
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En ninguno de los cuatro descriptores aparecen los dos factores estudiados como significativos. Se
observa, sin embargo, que valores bajos tanto del tiempo de premaduracion como del tiempo de
prensado aumentan la respuesta de todos los descriptores.

Son quesos con un gusto de intensidad y calidad apreciable (valores entorno 4-5, con mejor
puntuacion para la intensidad), que dejan un regusto bueno en boca, el cual se asemeja a la
calidad percibida durante la masticacion. La persistencia se puede considerar ligera, acorde al tipo
de queso que se evalla.

El perfil de los descriptores es similar para el total de experimentos, con especial coincidencia entre
la calidad del gusto y el regusto final, como ocurria en los disefios anteriores.

e Sabor: salado, acido y amargo

Para los tres sabores predominantes en este tipo de quesos (salado, acido y amargo), las
puntuaciones y la significacién de los factores se recogen en la Figura 5.57.

Se obtienen valores muy poco o nada apreciables en cuanto al amargor (por debajo de 2),
sensacion leve de sal (entorno a 3) y acidez entre leve y apreciable (valores entre 3 y 4).

En lo que respecta al amargor, ningun factor afecta de forma significativa su aparicion, si bien
podria estar algo favorecido por tiempos altos de prensado relacionado con excesos de acidez.
Tiempos cortos de prensado aumentan significativamente las puntuaciones tanto del sabor acido
como del salado, lo cual esta relacionado con la mayor cantidad de humedad que presenta el
queso a tiempos de prensado reducidos.
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Figura 5.57. Puntuaciones de sabor y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

VALORACION VISUAL

En la Figura 5.58, se representa la valoracion del aspecto exterior de los quesos en cuanto a
homogeneidad de forma y color. Por otra parte, el aspecto interior al corte se evalla en cuanto al
color y la homogeneidad de la pasta. Por Ultimo se realiza una valoracion de los ojos mecanicos o
aberturas (nimero/forma/distribucion).
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Figura 5.58. Puntuaciones fase visual y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

La apariencia externa recibe puntuaciones aceptables/buenas (entre 4-5), algo menores que en
disefios anteriores. El tiempo de prensado afecta significativamente a la valoracién exterior,
favoreciéndose una elevada puntuacion de la apariencia externa del queso a tiempos reducidos.
Este comportamiento se relaciona con la adhesién del trapo en aquellos quesos que tuvieron
mayores tiempos de prensado. En esas condiciones el trapo se pegaba excesivamente el queso,
guedando marcas apreciables en el exterior tras el desmoldeo, penalizadas en la valoracion.

La apariencia interna no se ve afectada significativamente por ninguno de los dos factores,
aumentando a niveles bajos de ambos. La puntuacion del aspecto interior es bastante buena
(entorno a 5), debido a que no se corta la cuajada, tratandose de pastas practicamente ciegas. No
obstante, la valoracion de las aberturas fue catalogada como defectuosa en alguno de los quesos
debido a la aparicién de grietas en su interior. El defecto se asocia a tiempos de prensado
excesivamente pequefios que no permiten la fusidon uniforme de toda la matriz proteica. Este
comportamiento puede observarse en las fotografias de los quesos de las veinte fabricaciones del
disefio (SR) recogidas en el Anexo A.6 (Figuras A.6 a A.9).

VALORACIONES GLOBALES

En la valoracion global de ambas etapas, olfato-gustativa y visual, se obtienen las puntuaciones de
la Figura 5.59.

Se observan puntuaciones mayores para la valoracion exterior, en la mayoria de los quesos, que
ronda un valor de 5 en muchos de ellos. El perfil que siguen estas puntuaciones es practicamente
idéntico a las del aspecto interior al corte (Figura 5.58), con puntuacién algo menor al ser
penalizados algunos quesos por grietas o marcas de trapo en la corteza. Ninguno de los dos
factores afecta significativamente a la puntuacion global de la fase visual, mejorandose las
caracteristicas globales a tiempos elevados de prensa y reducidos de premaduracion.

La puntuacion global de la fase olfato-gustativa es buena (valores entorno a 4), resultando ser un
queso equilibrado en cuanto a su sabor, olor y textura. Tampoco afecta de forma significativa
ningun factor sobre esta valoracién, si bien se mejora la respuesta a tiempos cortos tanto de
prensa como de premaduracion del fermento.
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5.4.5. EVOLUCION DEL pH A LO LARGO DE LAS ELABORACIONES

Figura 5.59. Puntuaciones globales y su significacion en el disefio de Superficie Respuesta

Nuevamente, por su importancia, se realiza un seguimiento del pH durante la elaboracion del
queso, a lo largo de las distintas etapas, para las veinte fabricaciones del disefio SR.

En la Figura 5.60 se muestra la tendencia que siguié la acidificacion en prensa de las 20
elaboraciones. Se aprecia como el pH inicial de todos los concentrados tiene el mismo valor, con
significativas diferencias en la evolucion final del mismo, que alcanza valores desde 4,83 hasta
6,28 (1,5 unidades de pH). Aunque ningln experimento alcanzo el valor éptimo de pH para estos
quesos (5,15-5,30), el rango estudiado comprende este valor objetivo.
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Figura 5.60. Evolucion del pH en las fabricaciones del disefio de Superficie Respuesta



Resultados y Discusion 161

Los datos de pH a la salida de prensa para el total de elaboraciones se recogen en la Tabla 5.24.

Tabla 5.24 Valores de pH a la salida de prensa, disefio Superficie Respuesta

SR1 SR2 SR3 SR4 SR5 SR6 SR7 SR8 SR9 SR10

4,83 6,28 5,65 4,66 4,61 4,8 6,16 4,82 4,94 4,78

SR11 SR12 SR13 SR14 SR15 SR16 SR17 SR18 SR19 SR20

4,9 5,66 5,92 4,62 4,66 4,79 6,13 4,78 4,82 4,75

En la Figura 5.61 se observa la alta significacion que tiene el tiempo de prensado sobre el pH final
del queso, disminuyendo significativamente el valor de pH cuanto mayor es la permanencia del
queso en la prensa. Este comportamiento se debe a un mayor desarrollo, en el prensado, de las
bacterias lacticas incorporadas con el fermento. La significacion del término cuadratico con valor
positivo indica la atenuacion en el descenso del pH a tiempos elevados (ver Figura 5.61) de
acuerdo con uno de los maximos encontrados en el estudio del poder tampon de las cuajadas (ver
Figura 5.4).
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Figura 5.61. Significacion del pH a la salida de prensa. Disefio Factorial

Frente a los disefios de experimentos previos, donde Unicamente se pretendia la optimizacion del
rendimiento y de la calidad sensorial, en este disefio se debe introducir el pH como condicionante
del proceso de optimizacion, debido a la gran importancia que tiene la consecucién del valor de pH
optimo, tanto para la seguridad del alimento como para la calidad sensorial del mismo.

5.4.6. OPTIMIZACION DEL DISENO

A partir de los datos de rendimiento corregido y de valoracion sensorial global del queso, recogidos
en la Tabla 5.20, se procede a la optimizacién de los tiempos de prensado y premaduracion.
Ademas, se tendra en cuenta el pH optimo al final de fabricacion para este tipo de queso (pastas
prensadas de distinto grado de maduracién) que ha de estar comprendido entre las 5,15-5,30
unidades de pH (Rodriguez et al. 1999).

RENDIMIENTO CORREGIDO

Los rendimientos obtenidos en los 20 experimentos (fabricaciones) recorren un amplio rango de
valores, desde los 14,1 hasta los 15,6 kg por cada 100 kg de leche inicial estandarizada
(Tabla 5.20). En la optimizacion individual del rendimiento ninguno de los dos factores afectan de
forma significativa, como se observa en la Tabla 5.25, donde se recogen los resultados del analisis
de varianza (ANOVA) realizado tanto sobre las variables de primer y segundo orden como sobre la
interaccion entre ambos factores. Como ningin p-valor es mayor de 0,05 la variabilidad de los
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resultados atribuida a cualquiera de ellos no se puede considerar distinta al error experimental. En
este caso el efecto bloque resulta significativo para un 95 % de probabilidad (p-valor<0,05), por lo
gue aun estandarizando la leche, su composicién o las condiciones de fabricacion y/o ambientales
entre los diferentes dias de fabricacion tienen influencia sobre el resultado final. Sin embargo, el
bloqueo del experimento ha eliminado posibles errores en la interpretacion de los resultados.

Tabla 5.25. Datos del ANOVA y coeficientes de la regresion para rendimiento. Disefio Superficie Respuesta
(SC=suma de cuadrados, GL=grados de libertad, MC=cuadrados medios)

Fuente SC GL MC F-ratio p-valor Coeficientes de la
A:Prensa 0127 1 0,127 058 0,461 regresion
B:Premaduracion | 0,003 1 0,003 0,01 0,907 constante 14,17
AA 0,176 1 0,176 0,81 0,388 A:Prensa 0,135
AB 0,002 1 0,002 0,01 0,929 B:Premadura | 0,087
BB 0,017 1 0,017 0,08 0,786 AA -0,006
bloques 2836 3 0,945 4,34 0,030 AB -0,002
Error Total 2,394 11 0,218 BB -0,011
Total 5,553 19

Al tratarse de una optimizacién a través de un polinomio de segundo orden (véanse los
coeficientes de la regresién en Tabla 5.25), los valores de rendimiento en la region estudiada se
pueden modelar a través de una superficie, Figura 5.62. La region estudiada tiene forma convexa,
lo que indica la existencia de un Optimo en ella, cuando menos local. El valor maximo de
rendimiento (éptimo) se encuentra a las 11 h de prensado y a las 3 h de premaduracion. Estos
valores conducen a un éptimo econémico, ya que maximizan el rendimiento.

Sin embargo, no se trata de unas condiciones de elaboracion adecuadas, ya que, entre otros

problemas, el queso a la salida de prensa presentaria un valor de pH de 4,7 que afecta de forma
significativa a la calidad sensorial del queso.
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Figura 5.62. Superficie respuesta en la optimizacion del rendimiento
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ACEPTACION SENSORIAL GLOBAL

Al realizar la optimizacion de los tiempos de prensado y premaduracion en base a la valoracion
sensorial global (segin datos recogidos en la Tabla 5.20) se obtiene que la variabilidad atribuida a
los factores no es significativamente distinta al error experimental, ni siquiera para la variable
blogueada del disefio, como muestran los p-valores del ANOVA en la Tabla 5.26.

Tabla 5.26. Datos del ANOVA vy coeficientes de la regresion para calidad sensorial. Disefio Superficie
Respuesta (SC=suma de cuadrados, GL=grados de libertad, MC=cuadrados medios)

Fuente SC GL MC F-ratio p-valor Coeficientes de la
A:Prensa 0,110 1 0,110 1,35 0,269 regresion
B:Premaduracion | 0,172 1 0,172 2,11 0,175 constante 4,55
AA 0,047 1 0,047 0,57 0,465 A:Prensa 0,039
AB 0,001 1 0,001 0,01 0,933 B:Premadura | -0,013
BB 0,000 1 0,009 0,11 0,747 AA -0,003
bloques 0,069 3 0,023 0,28 0,836 AB 0,001
Error Total 0,897 11 0,082 BB -0,008
Total 1,297 19

Mediante la representacion de la calidad sensorial global a través de la superficie que generan los
coeficientes de la regresion (recogidos en la Tabla 5.26) se obtiene el grafico de la Figura 5.63. En
él se aprecia como al incrementar el tiempo de prensado disminuye la puntuacién sensorial. Un
comportamiento similar se observa con el tiempo de premaduracion, si bien de manera mas lenta.
Ambos efectos pueden explicarse por excesos de acidez en el queso y/o por defectos en el exterior
de los quesos.

’ 9 11 13 15 0  Tpo premaduracion
Tpo Prensa (h) (h)

Figura 5.63. Superficie respuesta en la optimizacion sensorial



164 CAPITULO V

Resolviendo la ecuacion del modelo (coeficientes de regresion de la Tabla 5.26), se alcanza el
maximo en la calidad sensorial para valores de 20 min de premaduracion de la leche y 7 h de
prensado. En estas condiciones el pH final del queso es de 5,7. Este valor, como recoge Garcia
(1994) en su revision sobre puntos criticos en queseria, se considera elevado respecto al deseado
para este tipo de queso, por motivos tanto sensoriales (desarrollo de la pasta del queso y
regulacion de la cinética enzimatica) como de seguridad alimentaria (efecto inhibidor sobre
bacterias indeseables), ya que una forma de controlar la proliferacion de microorganismos
patdgenos en el queso, como por ejemplo Staphylococcus Aureus, es la disminucion del pH
(Walstra et al. 2001).

VALOR DEL pH A LA SALIDA DE PRENSA

Tras indicar en los dos apartados previos los problemas que se generan para Optimos que no
tienen en cuenta el pH del queso de salida de prensa, y con el fin de establecer unas condiciones
que satisfagan tanto el rendimiento como la evaluacion sensorial, sin dejar a un lado la calidad y la
seguridad del producto final, resulta interesante conocer el proceso de acidificacion en prensa con
algo mas de detalle.

Para ello, en la Tabla 5.27 se recogen los datos del andlisis de varianza obtenidos al resolver el
disefio empleando como variable respuesta el pH a la salida de prensa (segun los datos de la Tabla
5.24).

Tabla 5.27. Datos del ANOVA y coeficientes de la regresion para pH. Disefio Superficie Respuesta (SC=suma
de cuadrados, GL=grados de libertad, MC=cuadrados medios)

Fuente SC GL MC F-ratio p-valor Coeficientes de la
A:Prensa 4916 1 4,916 182,80 0,000 regresion
B:Premaduracion | 0,023 1 0,023 0,86 0,375 constante 7,59
AA 1,061 1 1,061 39,46 0,000 A:Prensa -0,401
AB 0,016 1 0,016 0,60 0,454 B:Premadura | -0,111
BB 0,009 1 0,009 0,33 0,580 AA 0,014
bloques 0,059 3 0,020 0,73 0,557 AB 0,005
Error Total 0,296 11 0,027 BB 0,008
Total 6,516 19

En esta tabla se aprecia, como ya se observd en la Figura 5.61, que el tiempo de prensado afecta
enormemente al pH final del queso (a mas de un 99,99 % de probabilidad) tanto en el término de
primer orden como en el de segundo. Segun el ANOVA, la posible variabilidad atribuible al efecto
bloque no se presenta como significativa en esta ocasion.

Representando la superficie que se genera a partir de los coeficientes de la regresion (Tabla 5.27)
se obtiene el grafico de la Figura 5.64. En esta grafica se observa como disminuye el valor del pH a
medida que aumenta el tiempo de prensado asintdticamente a valores de pH de 4,7. A partir de
valores de 4,9 la disminucion del pH pierde su dependencia respecto al tiempo de prensado. Este
comportamiento se vincula con el elevado poder tampdn de los concentrados, que presenta un
maximo para ese valor de pH, como se establecid en los estudios preliminares (Figura 5.4).
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Figura 5.64. Superficie Respuesta en la optimizacién del valor de pH a la salida de prensa

OPTIMIZACION MULTIPLE

Tratando conjuntamente todos los resultados obtenidos de las optimizaciones —considerando cada
una de estas variables respuesta analizadas— y mediante una optimizacion mdltiple sobre todas
ellas (rendimiento, sensorial global y pH), fijando como condicién un pH a la salida de prensa de
5,15 se obtiene un éptimo, cuyo valor se consigue para:

. Tiempo de prensado=8 h
. Tiempo de premaduracién=2 h

Estas condiciones, junto con el resto de variables fijadas en los disefios experimentales anteriores,
permiten —segun el modelo polinomial empleado— la obtencién de un queso que proporcione un
15,3 % de rendimiento y una valoracién global sensorial de 4,6 puntos.

Estos datos obtenidos mediante el modelo se compararan con los experimentales en el
Apartado 5.5.9, para definir la bondad del ajuste realizado.

Frente a otros trabajos llevados a cabo sobre queso de mezcla semicurado (Rodriguez et al. 1999)
donde el concentrado (VCR 6) una vez cuajado debia estar durante toda la noche en camaras a
30 °C hasta alcanzar valores de pH proximos a5, bajo las condiciones alcanzadas con esta
optimizacion se disminuye notablemente el tiempo total de acidificacidn. Esto se consigue al
establecer las condiciones de pH deseadas a la salida de prensa, actuando sobre factores que
afectan a las cinéticas de acidificacion (tiempo de prensado y preacidificacion del fermento).

5.4.7. CONCLUSIONES DEL DISENO

Mediante el presente disefio de Superficie Respuesta (SR) queda resuelto otro de los problemas
gue se han planteado previamente en la bibliografia (Kosikowski 1986): la consecucion del valor
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optimo de pH en un tiempo razonable cuando se trabaja con concentrados de ultrafiltracion. Este
problema se debe, como se ha indicado previamente en este trabajo, a una mala definicion de la
etapa de prensado, lo cual tiene consecuencias negativas tanto sobre la calidad como sobre Ia
seguridad del producto final, asi como sobre las caracteristicas tecnoldgicas del proceso
productivo.

Para los dos factores del diseio, sus valores quedan resueltos hacia el nivel bajo-medio del rango
estudiado.

Realizando un andlisis de los valores optimos en los tiempos de prensado y premaduracion
resultante de la optimizacion multiple frente a los obtenidos al resolver el disefio con los
descriptores de textura instrumental (Apartado 5.4.3) y del andlisis sensorial (Apartado 5.4.4) se
obtiene que:

¢ Tiempo de premaduracion (A)

En el rango de valores de tiempo de premaduracion estudiado, los resultados obtenidos al
optimizar el disefio respecto a los parametros de textura y los descriptores sensoriales no muestran
significacién en ninguno de los casos.

@ Tiempo de prensado (B)

En cuanto a la duracién de la etapa de prensado, el tiempo en el intervalo estudiado resulta ser un
factor significativo sobre 15 de los 27 parametros o descriptores estudiados. Niveles bajos de dicho
factor aumentan la respuesta de variables de textura como elasticidad, adherencia (sensorial e
instrumental), cohesividad y masticabilidad o de descriptores sensoriales como solubilidad,
humedad, sabores acido y amargo asi como la apariencia exterior del queso, debido a que a
presiones altas el trapo se pega excesivamente por efecto de la propia presién y de los excesos de
acidez.

Por otro lado, tiempos elevados de prensado aumenta la firmeza del queso (tanto instrumental
como sensorial) y descriptores sensoriales como rugosidad, friabilidad y granulosidad debido a los
menores contenidos de humedad.
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5.5. COMPARACION RESPECTO A LA TECNOLOGIA TRADICIONAL

Tras obtener, a partir de los tres disefios experimentales (PB, DF y SR) optimizados en base a
rendimiento y calidad sensorial —teniendo en cuenta las correspondientes restricciones de pH- los
valores de los factores significativos en el proceso que maximicen ambas respuestas, se presenta
una comparativa de los dptimos alcanzados en las distintas etapas (Apartados 5.2, 5.3 y 5.4). Al
mismo tiempo, cada uno de ellos se compara respecto al queso de mezcla elaborado siguiendo la
tecnologia convencional de cuajado y desuerado en cuba.

Se realizaron tres elaboraciones (lotes) de cada tipo de queso, cada una de las tecnologias
ensayadas se codifica como:

. M: queso elaborado mediante tecnologia tradicional

. OPB: queso elaborado en las condiciones 6ptimas del diseno Plackett-Burmann

e ODF: queso elaborado en las condiciones 6ptimas del Disefio Factorial

. OSR: queso elaborado en las condiciones dptimas del disefio de Superficie Respuesta

Estas cuatro tecnologias de fabricacién, la tradicional y las tres que combinan la tecnologia
tradicional con procesos de concentracion por ultrafiltracion, se comparan a continuacion.

Previamente a la comparacion frente al sistema tradicional, se resume el proceso tecnoldgico
optimizado para la elaboraciéon de un queso semicurado de mezcla a partir de concentrados de
ultrafiltracion.

5.5.1. CONDICIONES OPTIMAS DE FABRICACION A PARTIR DE
CONCENTRADOS DE ULTRAFILTRACION

Mediante el desarrollo experimental, estudiando el proceso global y de acuerdo con los resultados
obtenidos en cada uno ellos, se da por optimizado el proceso tecnoldgico de elaboracién de queso
de mezcla semicurado a partir de retenidos de ultrafiltracion.

Las etapas de elaboracion del queso mediante la nueva tecnologia combinada (tradicional con
ultrafiltracion de la leche), resultado de la secuencia de optimizacién a partir de los tres disenos, se
definen a continuacion:

1. Estandarizacion de la leche
Se realiza la estandarizacion de la leche en cuanto a grasa y proteina para obtener un queso de
calidad, con la mayor homogeneidad posible entre lotes, a través de la mezcla de leche vaca/oveja
en relacién aproximada 85/15 %.

2. Concentracion de la leche por ultrafiltracion

Se realiza la concentracion de la leche mediante sistema de UF (Figura 5.65) hasta alcanzar un
factor de concentracion (VCR) de 4,5 lo que supone un contenido en sdlidos totales de la leche
concentrada del 41 %.
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Las condiciones hidrodinamicas del equipo que maximizan la densidad de flujo de permeacion en la
ultrafiltracién, mediante membrana espiral modelo ABCOR® 3838 HFK-FYT, son:

©. Temperatura = 45-50 °C
@ TMP = 3,0 bar

- Velocidad de barrido en la superficie de la membrana = 1,1 m/s

. -_— 4 A ]
Figura 5.65. Ultrafiltracion de leche de mezcla estandarizada

3. Pasterizacion del concentrado

Se somete al concentrado a un tratamiento térmico de pasterizacién en discontinuo
(63 °C/30 min), en el mismo recipiente donde se realizara la etapa de cuajado (Figura 5.66). Una
vez pasterizado el concentrado se disminuye su temperatura a 32 °C.

Figura 5.66. Pasterizacion de la leche concentrada
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4. Adicion de ingredientes

En primer lugar se afiade fermento comercial CHOOZIT™ MA4001. La dosis de indculo serd de
6 DCU/100 L de concentrado. El fermento se premadura previamente (2 h a 37 °C) en leche
esterilizada, con agitacion para favorecer un reparto homogéneo.

Posteriormente se incorpora el cuajo, transcurridos entre 15-30 minutos desde la adicion del
fermento, para favorecer el reparto del mismo. La concentracion de cuajo sera de 30 mL/100 L de
concentrado.

5. Cuajado y corte

Tras la adicién del cuajo se elimina la agitacién, dejando actuar la enzima coagulante 25 minutos
aproximadamente. Trascurrido este tiempo se corta la cuajada en cubos de 15cm de lado
(Figura 5.67).

Figura 5.67. Etapas de cuajado (izquierda) y corte (derecha)

6. Moldeo y prensado
Se incorpora la cuajada en los moldes, con trapo para favorecer el desuerado.

Se introducen los moldes en la prensa a 2,0 bar de presion durante 1 h. Se procede al volteo del
gueso y se somete nuevamente a presion (2,5 bar) durante 7 h (Figura 5.68).

Al final de esta etapa, el pH del queso alcanza un valor de entre 5,15 y 5,30, procediéndose al
desmoldeo.

' )

Figura 5.68. Moldeo y prensado del queso
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7. Salado y afinado

Los quesos se salan por inmersion en salmuera de concentracion 20 °Baumé durante 2 h, a una
temperatura de 8 °C.

Por ultimo, todos los quesos tendran un proceso de curado o afinado de 40 dias, dividido en dos
periodos de 20 dias cada uno, a temperatura y humedad controladas, realizando volteos periddico
para garantizar la uniformidad en el secado del queso, segun se ha establecido en le Capitulo 1V de
Materiales y métodos (Apartado 4.2.4).

5.5.2. COMPARACION FiSICO-QUIMICA

Tanto sobre las corrientes liquidas como sobre los quesos resultantes de las fabricaciones, se
realiza una caracterizacion quimica de composicion y fisica mediante medida de pH.

LECHES, CONCENTRADOS Y PERMEADOS

Los quesos elaborados a partir de cada una de las condiciones éptimas de los disefio (OPB, ODF y
OSR) se fabrican a partir de la misma leche concentrada, mientras que para la elaboracion
tradicional se emplearon tres leches (materia prima) distintas (M1, M2 y M3).

Los datos de composicion y pH de las leches de partida (vaca y oveja) se pueden consultar en el
Anexo A.1 (Tablas A.7 y A.8). En todos los casos se comprobaba la calidad de las leches de ambas
especies a través del recuento de células somaticas. Los valores obtenidos se encontraron por
debajo de las 400.000 células/mL en vaca, de acuerdo con el Reglamento 853/2004, y por debajo
de las 800.000 células/mL para el caso de la oveja. También se comprobaba la ausencia de
residuos de antibidticos en las seis muestras de leche analizadas.

Los datos para la mezcla, una vez estandarizada, se recogen en la Tabla 5.28. Se comprueba la
efectividad de la estandarizaciéon, ya que los valores se encuentran dentro de los rangos
establecidos tanto para la grasa (4,0£0,2 %) como para la proteina (3,5+0,1 %).

Tabla 5.28. Composicion quimica y pH de la leche. Comparacion tecnoldgica
14

12

10

%

0 Grasa Proteina Lactosa Cenizas ES pH
=M1 4,09 3,49 4,7 0,71 13,01 6,82
H M2 4,01 3,52 4,87 0,70 13,14 6,76
M3 4,13 3,44 4,73 0,64 13,02 6,86
mOPB 4,14 3,52 4,81 0,66 13,2 6,7
B ODF 4,11 3,47 4,80 0,77 13,22 6,80
W OSR 4,14 3,49 4,75 0,73 13,06 6,78
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Las leches para elaborar en las condiciones éptimas de los disefios experimentales (OPB, ODF y
OSR) fueron ultrafiltradas hasta VCR 4,5 con membranas espirales. La composicion de los
permeados obtenidos, Tabla 5.29, no muestra diferencias significativas entre las distintas
filtraciones.

Tabla 5.29. Composicion quimica de los permeados. Comparacion tecnoldgica

% en peso Grasa Proteina Cenizas ES Lactosa
oPB 0,00 0,19°+0,02 0,46°+0,02 5,512+0,04 4,86
ODF 0,00 0,19°+0,02 0,42°+0,03 5,55%+0,03 4,94
OSR 0,00 0,20°+0,02 0,40°+0,02 5,47°+0,01 4,87

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

Se comprueba como la totalidad de la grasa ha sido recuperada en la corriente de concentrado.

Respecto a la proteina contenida en la leche, el 5,4 % atraviesa la membrana; este porcentaje
corresponde con el nitrdgeno no proteico de la leche (principalmente urea) que atraviesa la
membrana y se reparte entre el permeado y el retenido. Este porcentaje se encuentra dentro del
rango normal de la fraccion de nitrdgeno no proteico sobre el contenido total de nitrégeno en la
leche, el cual varia entre el 3,1 y el 7,0 % para leche de vaca (Luquet 1991).

La concentracion de lactosa se incrementa ligeramente en el permeado respecto de la leche de
partida.

Las sales minerales se concentran en parte, debido a que algunas como el calcio se encuentran
repartidas entre la fase acuosa y la suspension de micelas de caseina.

En la composicién de los concentrados, una vez separada cada filtracion en tres lotes (datos en la
Tabla 5.30), no hay diferencias significativas entre todos ellos en cuanto a grasa, proteina, cenizas
y extracto seco.

En el pH de los concentrados se encuentran diferencias entre los distintos lotes, si bien estas
diferencias observadas son debidas al pequefio error de medicidn, no encontrando diferencias
entre el mayor y el menor de los valores superiores a 0,04 unidades de pH, por lo que se
consideran adecuados para no influir en las posteriores comparaciones.

Se ha demostrado por un lado que los nueve retenidos de partida para la elaboracion de los
quesos ultrafiltrados en los éptimos no son estadisticamente diferentes entre si en cuanto a
composicion, y por otro lado que la estandarizacion de las tres leches a partir de las cuales se
elaboraron los quesos de mezcla mediante tecnologia tradicional ha sido correcta. Por este motivo
a partir de ahora los datos presentados para cada una de las fabricaciones (M, OPB, ODF y OSR)
seran el valor medio de los tres lotes elaborados seglin cada tecnologia.

Si bien no se ha llevado a cabo la etapa de diafiltracion en ninguno de los casos, la concentracion
de lactosa en el retenido es menor que la de la leche de partida, en aproximadamente un 30 %.
Estos valores, al ser calculados por diferencia, llevan acumulado el error del resto de componentes
y el dato no puede ser tomado como concluyente. La disminucidn se relaciona con procesos de
hidrdlisis de la lactosa por la accién de microorganismos, de acuerdo con las reducciones en el pH
observadas (dos décimas respecto a a la leche de partida) ya que rechazos negativos atribuidos a
efecto Donnan sélo son aplicables a compuestos cargados. Esta disminuciéon en el contenido en
lactosa puede servir para regular parte de los excesos de acidez en el queso, si bien la citada
reduccién no alcanza los valores tipicos encontrados en la bibliografia mediante diafiltracion
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(concentracion menor de 1,7 %) para quesos semicurados elaborados con leche de mezcla
(Goudedranche et al. 1980).

Tabla 5.30. Composicién quimica y pH de los retenidos de UF. Comparacién tecnoldgica

% en peso Grasa Proteina Cenizas ES Lactosa pH

19,252 16,922 1,642 41,262 6,50%¢
OPB-1 3,46

40,50 +0,02 +0,01 40,18 +0,01

19,252 17,092 1,632 41,332 6,52
OPB-2 3,36

40,50 40,01 +0,05 +0,27 40,01

19,002 16,762 1,642 40,732 6,52
OPB-3 3,33

40,00 40,03 +0,02 40,41 40,02

19,252 16,752 1,572 40,952 6,497
ODF-1 3,37

+0,50 +0,06 +0,07 +0,07 +0,01

19,252 16,832 1,612 40,892 6,49
ODF-2 3,20

+0,50 +0,33 +0,04 +0,07 +0,01

19,252 16,792 1,602 40,882 6,48°
ODF-3 3,25

40,50 40,13 +0,28 +0,22 40,02

19,252 16,542 1,582 40,912 6,50
OSR-1 3,54

40,50 +0,68 +0,18 +0,72 40,01

19,002 16,472 1,682 40,572 6,51
OSR-2 3,42

+0,50 +0,06 +0,06 40,13 +0,01

19,002 16,622 1,632 40,48°2 6,51
OSR-3 3,23

40,00 40,26 +0,23 40,07 +0,01

“Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

COMPOSICION DE LOS QUESOS A LO LARGO DE LA MADURACION

En las Tablas A.14, A.15 y A.16 que se recogen en el Anexo A.2 se observa la evolucion del
contenido en grasa, proteina, extracto seco, cenizas, contenido en sal (NaCl) y pH en los quesos a
los 0, 20 y 40 dias de maduracion.

Para el extracto seco de los quesos, Figura 5.69, a la salida de salmuera (dia 0) los queso de la
elaboracién M tienen un valor significativamente mayor al resto.

70 70 70
=M mOPB ODF  mOSR =M  mOPB ODF  mOSR =M =O0PB ODF  mOSR
60 60 60
I
=
50 50 50 -
wn % 40 40
w
S ® 30 30 -
20 20 20
10 10 - 10 -
0 0 0

0 dias de maduracién 20 dias de maduracién 40 dias de maduracién

Figura 5.69. Porcentaje de extracto seco a lo largo de la maduracion. Comparacion tecnoldgica
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Los quesos fabricados a partir de concentrados de leche pierden mayor cantidad de humedad en el
secado Yy a los 20 dias practicamente han igualado en humedad al queso tradicional, si bien todavia
la humedad del queso OSR es significativamente mayor. Pasados 40 dias de maduracién, el
contenido en sdlidos se iguala en todos los casos, pudiéndose considerar igual para los cuatro
tipos.

En estudios llevados a cabo por Rodriguez et al. (1996) sobre queso semicurado de mezcla, el
secado era significativamente mas lento que en el presente trabajo, ya que, partiendo de un
contenido similar en sdlidos a la salida de prensa, se necesitaban 90 dias para alcanzar un ES del
53 %. Estas elevadas pérdidas de humedad por evaporacion durante la maduracion han sido
catalogadas como problematicas por algunos autores (Delbeke 1987). En el presente estudio, sin
embargo, esta disminucion de la humedad se considera un factor clave para alcanzar la
composicion final del queso, elaborado segln el proceso MMV —generacion de prequeso liquido— a
partir de membranas espirales.

Esta mayor eliminacion de agua en el secado para el queso ultrafiltrado va a provocar que se
igualen las concentraciones del resto de constituyentes del extracto seco (tanto grasa como
proteina) a los 40 dias de maduracion.

Estudios recientes llevados a cabo por Schreier et al. (2010) para la elaboracion de queso
semicurado partiendo de leche con un 3,2 % de grasa, alcanzan mediante secuencia de MF/UF, un
retenido con un ES del 44,8 % que tras el cuajado y prensado se transforma en un queso con el
47,8 % de ES a los cero dias de maduracion, un 4 % mayor que el alcanzado en el presente
trabajo.

El contenido en humedad de los quesos, a los 40 dias de maduracién, se asemeja a los quesos
espafioles de Cantabria, Gata-Hurdes, Gaztazarra, Palmero, Los Pedroches, Quesucos, La Serena,
Servilleta, Torta del Casar o Urziia-Ulloa (Sanchez 1999).

Los contenidos de grasa en base seca para los quesos se mantienen constantes a lo largo de la
maduracion, sin diferencias significativas entre los distintos tipos de elaboraciones. El valor medio
de grasa sobre ES es del 51,33+1,18 %, lo que lo incorpora, segun la Norma de Calidad del Queso
(RD 1113/2006), en la categoria de quesos grasos (contenido entre 45-60 % grasa en el ES).
Estos valores son similares a los obtenidos por otros investigadores sobre queso Cheddar
(Oommen et al. 2000).

En la Figura 5.70 se muestran los valores finales de grasa, cenizas y sal a los 40 dias de
maduracién de los cuatro tipos de queso. La grasa, aunque con alguna diferencia, presenta valores
similares en los 4 quesos, a pesar de que a los 0 dias se mostraban dos grupos, uno de mayor
concentracion formado por la fabricacion tradicional M y otro constituido por los quesos
ultrafiltrados, de acuerdo con su menor extracto seco.

40 3,0 5,0
s =M mOPB ODF  mOSR aM  mOPB ODF  mOSR as EM  mOPB ODF  mOSR
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Figura 5.70. Porcentaje de grasa, sal y cenizas a los 40 dias de maduracion. Comparacion tecnoldgica
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En cuanto al contenido en sal se observan pequefias diferencias a los cero dias de maduracion; sin
embargo, tanto a los 20 como a los 40 dias las concentraciones no difieren significativamente entre
las 4 tecnologias de fabricacién. A los 40 dias de maduracién el contenido de sal en humedad no
difiere significativamente entre los queso elaborados a partir de las cuatro tecnologias, tomando
valores de 2,87 % para el queso tradicional y algo mas alto, sobre el 3,18 %, en los quesos
ultrafiltrados. Este parametro es importante para el desarrollo de la proteolisis ya que condiciona el
crecimiento microbiano y la actividad enzimatica. Segun estudios realizados por Kelly et al. (1996)
sobre queso Cheddar el aumento del contenido de sal en humedad (cuyo valor tipico ronda el 4 %)
disminuye la hidrdlisis de la p-caseina y consecuentemente la produccion de péptidos de menor
tamano.

Por ultimo, el contenido de cenizas es significativamente mayor para el queso M a los cero dias de
maduracion, igualandose para todos los quesos a partir de los 20 dias. Acorde al analisis de
varianza, los mayores valores del contenido en cenizas encontrados en los quesos ultrafiltrados, a
los 40 dias de maduracion, no llegan a ser significativos respecto al contenido del queso tradicional
(igual comportamiento que el observado con la sal).

Por ser un factor clave para los objetivos de este trabajo, se comparara la concentracion de
proteina sobre base seca en los quesos elaborados mediante las 4 tecnologias (M/OPB/ODF/OSR),
seglin los datos que se recogen en la Tabla 5.31, obteniéndose una base comin para las
comparaciones.

Tabla 5.31. Porcentaje de proteina en el ES a lo largo de la maduracion. Comparacion tecnoldgica

DIAS DE MADURACION
0 dias 20 dias 40 dias
M 38,28° 1,43 38,217 +1,14 38,53 +1,93
OPB 40,95° +0,49 40,55 +1,52 40,05° 0,36
ODF 41,01° +0,74 40,06®° +1,18 39,61%° 0,87
OSR 41,63° +0,62 41,09° +0,74 40,55° +0,49

* Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

Se observa un aumento significativo en el contenido proteico —en base seca— de los quesos
ultrafiltrados (OPB, ODF y OSR) respecto al tradicional (M) en todos los casos.

En la Figura 5.71 se representa la evolucién del pH de los quesos desde su salida de prensa hasta
los 40 dias. Se observa como el pH del queso tradicional (M) y del optimo final (OSR) son
estadisticamente iguales desde el momento final de la elaboracion con un pH entorno a 5,1 al final
de la etapa de salado, hasta los cuarenta dias de maduracion con valores en torno a 4,95.

"M = 0oPB ODF H OSR M = OPB ODF ® OSR ! M H OPB ODF HOSR

pH 45

0dias de maduracién 20 dias de maduracién 40 dias de maduracién

Figura 5.71. Evolucion del pH a lo largo de la maduracion. Comparacion tecnoldgica
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En todos los casos se observa una disminucion del pH al principio de la maduracion, que se va
frenando para sufrir un ligero aumento en las etapas finales. El queso OPB tiene valores de pH
ligeramente superiores al éptimo mientras que el queso ODF presentd una acidificacién excesiva a
lo largo de la maduracion, ya que en su optimizacién no se tubo en cuenta el pH.

Se compara, finalmente, el contenido mineral de los quesos mediante analisis de cationes (potasio,
magnesio y calcio) y aniones (fésforo). Los datos obtenidos para los quesos elaborados a partir de
los dptimos experimentales (OPB, ODF y OSR) y el queso tradicional (M) se recogen en la Tabla
5.32. Los analisis se realizaron a los 40 dias de maduracion.

Tabla 5.32. Contenido mineral del queso a los 40 dias de maduracién. Comparacién tecnoldgica

PO, (9/kg) K (9/kg) Ca (g9/kg) Mg (9/kg)
M 6,1° 0,7 1,3 0,1 7,1° +0,1 0,42° +0,03
ODF 43 10,3 1,9° 10,1 5,5 10,1 0,40° 40,02
OSR 3,6° +0,5 2,1° 40,1 49 0,1 0,39° 0,02

" Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

El contenido de calcio y fosforo de los quesos elaborados a partir de leche concentrada (ODF y
OSR) presenta valores significativamente menores que el queso tradicional. En el contenido en
potasio ocurre lo contrario, obteniéndose concentraciones significativamente mayores en los
quesos ultrafiltrados. En lo que respecta al magnesio las concentraciones pueden considerarse
iguales para todos los quesos estudiados.

Del mismo modo Guinee et al. (1994) obtuvieron menores niveles de Ca y P al elaborar queso a
partir de leche ultrafiltrada, lo cual atribuyeron al menor pH de los quesos durante el proceso de
elaboracién comparado con la elaboracion tradicional. Otra posibilidad es la pérdida de parte de
estos compuestos en la etapa de ultrafiltracion —al disminuir el pH de la leche desde 6,75 hasta
6,50~ si bien son necesarios futuros estudios de la concentracién de calcio en la leche de partida,
suero de prensa y permeado de ultrafiltracion para conocer el momento exacto donde se produce
la pérdida de esas sales.

Algunos quesos espafioles con similares contenido de calcio que el queso ultrafiltrado son los

quesos de Burgos, la Garrotxa, Gata-Hurdes, Murcia, Pasiego, La Peral, Picon, Torta del Casar o
Arzua-Ulloa (Sanchez 1999).

ANALISIS DEL LACTOSUERO

Para finalizar el estudio fisico-quimico se realizan analisis de los lactosueros obtenidos en las 12
fabricaciones, tres lotes empleando la tecnologia tradicional y tres lotes en cada una de las
condiciones optimas de cada disefio experimental. En la elaboracion de queso por la tecnologia
tradicional se obtienen dos fracciones de lactosuero. El mayoritario, generado en la cuba en la
etapa de sinéresis (Mc) y el liberado durante el prensado del queso (Mp). En los quesos
ultrafiltrados Unicamente se recoge la fraccion obtenida en el prensado ya que el suero que se
genera en el corte es practicamente despreciable.

Los datos medios de los analisis se recogen en la Tabla 5.33.
En el queso OPB se pierde en el lactosuero una cantidad elevada de grasa en comparacion con el

resto de casos, relacionado con la etapa de corte de la cuajada. Por el contrario, la menor
concentracion de grasa es la del suero generado en el prensado del queso tradicional.
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Tabla 5.33. Analisis de lactosuero. Comparacion tecnoldgica

. % del
GRASA ES PROTEINA CENIZAS pH e

inicial**

Mc 0,44° £0,10 | 7,23° 0,10 | 0,97° 0,02 | 0,55° 0,10 | 6,37%® 0,02 78,2
Mp | 0,19° £0,05| 7,05 0,06 | 1,02 0,10 | 0,51° 0,10 | 6,24 0,11 3,3
OPB | 2,05° 0,86 | 10,47° 0,45 | 4,03° 0,09 | 0,48 0,03 | 6,50° 0,02 6,8
ODF | 0,76° 0,07 | 9,43 0,69 | 4,31 +0,29 | 0,397 +0,10 | 6,50° 0,03 3,4
OSR | 0,45° +0,15| 9,99° 0,74 | 4,55° 0,23 | 0,55° =+0,04 | 6,49° 0,11 4,5

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)
** kg de lactosuero/—kg de leche inicial (M) o de concentrado (OPB, ODF y OSR)-

El extracto seco de los sueros obtenidos en los quesos ultrafiltrados es un 30 % mayor que el
generado en la produccién tradicional. Este comportamiento se asocia a valores de proteina
significativamente mayores en los sueros de ultrafiltrados que llegan a ser 4 veces mayores que los
del suero de la elaboracion tradicional (tanto en cuba como en prensa).

En lo referente al contenido de cenizas, en todos los casos se obtienen valores estadisticamente
iguales.

El suero resultante de la fabricacion OSR presenta menor contenido en grasa que el encontrado
por Spangler et al. (1990), quienes obtuvieron un 1,13 % de grasa en el suero, elaborando queso
Gouda a partir de leche con menor contenido en grasa (3,1 %).

En la Tabla 5.33 también se muestra (% de/ inicial) el porcentaje en masa que representa el suero
respecto a la leche de partida en los quesos tradicionales o respecto a la masa de concentrado en
los quesos ultrafiltrados. Es de destacar que la materia perdida en las elaboraciones a partir de
concentrados de ultrafiltracion es minima en comparacion con el tradicional, ya que en la etapa
previa de ultrafiltracion ya se ha eliminado la mayor parte del agua. La cantidad de lactosuero es
menor que la generada en el proceso APV-Sirocurd, donde se perdia un 8 % (Garret y
APVColtd 1987).

Las mayores concentraciones de proteina en el suero de prensa del procesado de los concentrados
de ultrafiltracién no debe ser un problema, siempre que se minimice la cantidad total generada.

La ausencia de corte de la cuajada resulta ser, como se vio en los disefios, un factor importante
para el aumento de rendimiento asociado al aumento de proteina.

Es de destacar que los quesos elaborados a partir de concentrados de UF generan sueros con un
pH significativamente superior a los tradicionales y mas proximo a la neutralidad, por lo que el
impacto ambiental generado es menor.

5.5.3. SEGUIMIENTO DEL PROCESO DE MADURACION: PROTEOLISIS Y
LIPOLISIS

La maduracién de los quesos (tradicional y UF) a lo largo del tiempo se estudia a través de las
fracciones proteicas analizando el nitrdgeno no caseinico (NNC) y el nitrdgeno no proteico (NNP).
Asi mismo se estudian los compuestos organicos volatiles generados en la maduracién.
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SEGUIMIENTO DE LAS FRACCIONES PROTEICAS

Segun los datos recogidos en la Tabla 5.34 y representados en la Figura 5.72, se observa una
diferencia significativa en cuanto al contenido en nitrdgeno no caseinico (expresado como
porcentaje del nitrogeno total) del queso tradicional (M) respecto al de los quesos OPB, ODF y
OSR. Estos ultimos presentan un porcentaje casi tres veces mayor, con valores en torno al 18 %,
lo cual significa que practicamente la totalidad de la proteina soluble ha sido retenida en el queso,
al mantenerse la relacién proteica de la propia leche (Luguet 1991). La proteina soluble, de
acuerdo con los trabajos de Guinee et al. (1994), se espera esté en su estado nativo en un
90-95 %, debido al suave tratamiento térmico sometido al concentrado en la etapa de
pasterizacion, si bien el proceso de ultrafiltracion puede aumentar esta cantidad.
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Figura 5.72. Nitrégeno no caseinico respecto del total (NNC/NT) a los 0, 20 y 40 dias de maduracion

En el queso tradicional a los 20 dias de maduracion el porcentaje de NNC aumenta hasta alcanzar
el valor observado en el queso proveniente del primer optimo (OPB) y a los 40 dias el valor supera
al de todos los quesos ultrafiltrados, si bien las diferencias no llegan a ser significativas y
estadisticamente han de tratarse como iguales. Este comportamiento indica una desaceleracion en
los procesos de proteolisis y de degradacion de las proteinas para los quesos ultrafiltrados en
comparacion con el queso tradicional.

Tabla 5.34. Nitrégeno no caseinico (NNC) respecto del total en la maduraciéon. Comparacién tecnoldgica

DiAS DE MADURACION
% peso 0 dias 20 dias 40 dias
M 7,41° +2,05 16,812 +1,01 20,04° +1,62
OoPB 16,19° +0,16 17,00 +0,51 18,36° +1,28
ODF 18,50° +1,48 19,37° +0,47 19,632 +1,11
OSR 18,22° £2,12 19,02° +0,96 19,21° +0,86

" Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

Estudios relacionados, sobre queso de pasta blanda obtenidos a partir de retenidos de UF (Furtado
y Partridge 1988), muestran esta misma tendencia en la evolucién del NNC, con valores
significativamente menores que en las elaboraciones tradicionales para el indice de maduracién
aparente (ARE) a partir de los 14 dias de maduracion.

Siguiendo la evolucion de la relacion del nitrdgeno no proteico (NNP) respecto al nitrégeno total
(NT) a lo largo de la maduracion, segun los datos recogidos en la Tabla 5.35, se observa como a la
salida de salmuera (cero dias) el queso tradicional muestra valores significativamente menores de
NNP que los quesos ultrafiltrados. A los 20 dias de maduracion la relaciéon en cada uno de ellos se
puede considerar igual. Alcanzados los 40 dias de maduracion el porcentaje sigue aumentando
para todos ellos, con mayor proporcion para los quesos tradicionales.
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Tabla 5.35. Nitrdgeno no proteico (NNP) respecto del total en la maduracion. Comparacion tecnoldgica

DIAS DE MADURACION
% peso 0 dias 20 dias 40 dias
M 3,27° +0,82 8,99° +0,41 11,512 +2,15
OPB 4,89° +0,22 7,73? +1,21 9,26° +1,23
ODF 4,70° +1,02 7,86° +1,00 10,02 +0,41
OSR 5,58° +0,76 8,36° +1,20 10,30° +0,99

* Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

Esta tendencia observada en el NNP, graficos en Figura 5.73, es otro indicador del retardo en la
maduracién para los quesos elaborados a partir de concentrados de ultrafiltracion.
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Figura 5.73. Nitrégeno no proteico respecto del total (NNP/NT) a los 0, 20 y 40 dias de maduracion

El indice RD (NNP/NT) da una idea de la produccidon de compuestos nitrogenados solubles en TCA
al 12 % como péptidos de cadena corta, aminoacidos, amoniaco u otros compuestos minoritarios
producidos por las bacterias lacticas (Desmazeaud y Gripon 1977).

Estudios similares realizados por Bech (1993) sobre queso Havarti, partiendo de leche concentrada
y leche concentrada acidificada, mostraron en ambos casos menor contenido en aminoacidos a
partir de los 20 dias de maduracion que el queso tradicional.

Los valores para los indices de maduracion (ARE y RD) en el queso tradicional son similares a los
encontrados por Spadoti et al. (2005) al seguir la maduracién de queso Prato. Estos investigadores
obtuvieron, a los 25 dias de maduracion, valores del indice ARE del 15-20 % y del 6-8 % para el
indice RD, similares a su vez a los recogidos por Van der Berg et al. (1993) en su revision
tecnoldgica del proceso de maduracion, trabajando con queso Gouda.

Numerosos estudios (Green et al. 1981; Green 1985; Qvist et al. 1987) sobre distintos tipos de
queso han demostrado retardos en la maduracion respecto al queso tradicional para las
elaboraciones a partir de leche concentrada mediante el estudio de las fracciones nitrogenadas.

Como indica Bech (1993), esta maduracidén mas lenta es atribuible a una menor descomposicién de
las moléculas de B-caseina ya que su hidrdlisis primaria, catalizada parcialmente por la plasmina,
es inhibida por la presencia de B-lactoglubulina. Segun estudios realizados por Christensen et al.
(1991) con queso Danbo y Havarti, la hidrélosis de la B-caseina es entre un 20 y un 40 % menor
en el queso al partir de leche ultrafiltrada, con la consecuente reduccién del contenido en
y-caseina. Segun De Koning et al. (1981) la hidrdlisis de la og;-caseina también se ve ralentizada,
mientras que las proteinas solubles no son hidrolizadas durante la maduracion.
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COMPUESTOS ORGANICOS VOLATILES

Se presentan, en la Tabla 5.36, los resultados del estudio de los compuestos organicos volatiles
producidos a los 40 dias de maduracion, tanto para el queso tradicional (M) como para las
fabricaciones en las condiciones dptimas de los disefios ODF y OSR. El optimo del disefio inicial
(OPB) no ha sido analizado en cuanto a volatiles.

Tabla 5.36. Compuestos organicos volatiles en los quesos a los 40 dias. Comparacion tecnoldgica

M ODF OSR

2-Propanona 0,122° 10,018 0,055 0,015 0,107° 0,014
2-Butanona 0,017° 0,006 0,038° +0,026 0,010° +0,003

- Isopropanol 0,011* 0,004 0,013* 0,005 0,007* 0,002
S 2-Pentanona 0,008° +0,002 0,008° +0,003 0,008° +0,002
S 2,3-Butanodiona 0,558 0,082 0,582° 0,086 0,542° 0,072
2-Heptanona 0,008° +0,003 0,011 0,004 0,010° +0,003
3-Hidroxi-2-butanona 1,641%  +0,239 2,443 0,290 1,703%  +0,198

% Etanol 3,433° 40,330 2,345  +0,263 1,953%  +0,267
g 2-Butanol 0,017° 0,007 0,017°° 0,005 0,008° 0,002

* Valores con la misma letra en la misma fila no son significativamente diferentes (p<0,05)
UNIDADES: % respecto al patron interno (ciclohexanona)

Como indican McSweeney et al. (2000) los compuestos volatiles en el queso se generan por el
catabolismo de los azlcares (glicolisis), proteinas (proteolisis) y grasas (lipolisis) y son los
responsables del flavor caracteristico de cada tipo de queso.

Los compuestos mayoritarios encontrados en los quesos estudiados se recogen en dos grandes
grupos, cetonas y alcoholes.

Las cetonas son compuestos intermedios de la maduracion, que a su vez pueden ser reducidos a
alcoholes (Fernandez-Garcia et al. 2004). Entre las mas importantes se encuentran, por orden
descendente de concentracion, la 3-hidroxi-2-butanona, 2,3-butanodiona (diacetilo) y la
2-propanona, mientras que de forma minoritaria aparecen la 2-butanona, isopropanol,
2-pentanona y la 2-heptanona. La concentracion de todos ellos no presenta diferencias
significativas en los distintos quesos, salvo para el queso ODF que presentd mayor porcentaje de
3-hidroxi-2-butanona y menor de 2-propanona. La 2,3-butanodiona se relaciona significativamente
con la intensidad del aroma a mantequilla en el queso (Menéndez et al. 2000).

Los alcoholes se generan a partir de aldehidos y cetonas favorecidos por el bajo potencial redox
del queso (Fernandez-Garcia et al. 2004). Se genera mayoritariamente etanol, con mayores
concentraciones en el queso de mezcla tradicional. Estos resultados indican una mayor
degradacion de la caseina y el lactato, asi como de los metabolitos intermedios que genera cada
uno de ellos (McSweeney y Sousa 2000). Como alcohol minoritario encontramos el 2-butanol, con
concentracion mayor en los quesos tradicionales que en el éptimo OSR. Los resultados obtenidos
en el analisis de los alcoholes, fundamentalmente del etanol, son otro indicador de la maduracion
mas lenta de los quesos elaborados con concentrados de leche respecto al tradicional.

Comparando los valores obtenidos en el presente trabajo con la bibliografia, se encuentra el mismo
perfil de compuestos volatiles que en quesos de mezcla como el Hispanico (Garde et al. 2007) o
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quesos de oveja con denominacion de origen como el Zamorano, Roncal, Idiazabal o Manchego
(Barron et al. 2005) pero con menor nimero de compuestos identificados y en menores
concentraciones debido, entre otros factores, a su menor tiempo de maduracion.

5.5.4. COMPARACION REOLOGICA Y ESTRUCTURAL

A continuacion se realiza una comparacion instrumental de la textura y el color de los quesos
elaborados segun las cuatro tecnologias de fabricacion estudiadas.

A su vez se realiza un estudio estructural de la matriz de proteina mediante microscopia de barrido
electronico ambiental (ESEM).

ESTUDIO DE LA TEXTURA DEL QUESO

El queso es considerado un material viscoelastico, por lo que para la caracterizacion de su textura
es comun mezclar medidas reoldgicas con medidas de deformacion y fractura (Lucey 2008).
Mediante analisis instrumental del perfil de textura en los quesos (TPA) se evalla, estudiando las
deformaciones realizadas, la firmeza, elasticidad, adherencia, masticabilidad y cohesividad de los
quesos a los 40 dias de maduracion. Los datos obtenidos se recogen en la Tabla 5.37.

Para la firmeza se obtienen valores mayores en el queso de mezcla tradicional, que no difieren
significativamente de los obtenidos en la fabricacion ODF. El menor valor observado en el queso
OPB puede deberse a las aberturas que aparecen en el interior de la pasta por la mala fusion de
los granos de cuajada.

Las diferencias de firmeza encontradas entre el queso tradicional y los quesos ultrafiltrados, se
asocian con la particular estructura del queso obtenido a partir de concentrados de leche en
cuanto a tamafio de las micelas de caseina y estado de agregacion, asi como al contenido mineral
o la interaccidon entre las micelas, las proteinas solubles y los glébulos de grasa, ya que en el
estudio fisico-quimico, Figura 5.69, se encontrdé que el contenido en humedad no difiere
significativamente entre los quesos elaborados mediante la tecnologia tradicional y los que se
elaboraron con leche ultrafiltrada.

Tabla 5.37. Datos de textura instrumental. Comparacion tecnoldgica

Fir(':‘sza Cohesividad Adh(e;f;’i)dad Elasticidad MaStiEZ';i"dad
M | 23,38° 1,23 0,63° +0,09 0,14° 0,02 0,88° 0,02 | 11,83° 42,82
OPB | 19,01 0,98 0,61° 0,10 0,18%° 0,02 0,83° 0,04 | 9,89° +1,35
ODF | 21,62 +1,52 0,35% 0,04 0,22° +0,07 0,69° 0,07 | 6,29° 0,46
OSR | 20,667 0,67 0,54° +0,05 0,14 0,04 0,80°  +0,03 | 11,34> 1,48

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

Spangler et al. (1990) en su estudio sobre queso Gouda, elaborado por tecnologia de
ultrafiltracion, también obtenian diferencias significativas en cuanto a la firmeza o dureza de los
quesos, con mayores valores para los quesos elaborados mediante la tecnologia tradicional. Estos
investigadores atribuyeron estas diferencias a que las proteinas solubles retenidas en la cuajada
actdan como relleno inerte aumentando la retencién de agua (Karlsson et al. 2007a).
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Se obtienen valores elevados para la adherencia en el queso ODF, seguido del OPB y valores
menores tanto para el queso tradicional como para el OSR. Esta menor adherencia, como se
aprecia en los graficos de la Figura 5.74, se atribuye a la correcta regulacion del pH llevada acabo
en la elaboracion del queso OSR.
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Figura 5.74. Textura instrumental. Comparacion tecnoldgica.
Unidades: firmeza y masticabilidad (N), adherencia (N*s), elasticidad y cohesividad adimensionales

Por su parte la cohesividad, elasticidad y masticabilidad de los quesos presentan un patrén similar,
con mayores valores para el queso tradicional (M) seguido de OPB y OSR. Los valores de M, OPB y
OSR no difieren significativamente entre ellos pero si con los obtenidos por la tecnologia ODF, cuyo
valor para las tres propiedades es significativamente menor.

El comportamiento encontrado para cohesividad, elasticidad y masticabilidad es consecuencia de
la mayor adherencia y menor pH del queso ODF, ya que en las dos primeras optimizaciones (OPB y
ODF) no se llevé a cabo el ajuste de pH como se realizd en la optimizacion final OSR.

MEDIDA DEL COLOR

La medida del color ha sido utilizada en numerosos estudios para seguir la maduraciéon de los
guesos como parametro de calidad (Dufossé et al. 2005).

Durante el proceso de optimizacion se observaron, cualitativamente, diferencias en el color de los
quesos ultrafiltrados respecto al tradicional. Por ello, se ha estudiado este hecho cuantitativamente
mediante colorimetro sobre el optimo final (OSR) y el queso de mezcla elaborado mediante
tecnologia tradicional (M).
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Los valores obtenidos a lo largo del tiempo, tanto para el exterior como para el interior de los
quesos, se recogen en la Tabla 5.38.

Tabla 5.38. Medida instrumental de color en los quesos M y OSR

EXTERIOR INTERIOR

0 dias 20 dias 40 dias 0 dias 20 dias 40 dias
M 75,84+0,11 | 76,55+0,60 | 75,84+0,11 | 90,24+0,13 | 86,43+0,12 | 84,75+0,14
‘ OSR 76,60+£020 | 77,73+0,27 | 76,60+0,19 | 91,61+0,26 | 88,66+0,12 | 85,16+0,26
. M -1,40+0,05 2,50+0,50 3,72+0,53 | -1,04+0,51 | -0,15+0,24 | -1,00+0,52
? OSR -1,00+0,15 4,98+0,19 5,06+0,16 | -0,27+0,40 | -0,05+0,28 | -0,54+0,40
; M 22,03+0,40 | 42,93+0,67 | 40,42+0,40 | 20,70+0,26 | 26,33+0,12 | 27,20+0,26
b OSR 19,98+0,26 | 35,85+0,35 | 31,80+0,26 | 15,18+0,20 | 21,03+0,20 | 22,23+0,66

Segun los valores L-a*-b*a los 0, 20 y 40 dias de maduracion, los quesos tradicionales coinciden
con los ultrafiltrados en luminosidad exterior (L) a los tres tiempos de medida, mientras que el
mismo parametro para el interior coincide a los 0 y 40 dias de maduracién pero no a los 20.

En la coordenada de cromaticidad a* a los 20 dias de maduracion para el interior de la pasta se
pueden considerar iguales las medidas para ambos quesos.

El comportamiento de las coordenadas de color al evaluar el interior de la pasta se recoge en la
Figura 5.75.
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Figura 5.75. Evolucion del color en el interior del queso

Se observa una disminucion en la luminosidad o brillo de la pasta (Z) a lo largo de la maduracion,
un alejamiento del verde (a* negativo) hasta la mitad de la maduracién seguido de un
acercamiento hasta los 40 dias y un aumento hacia el amarillo (valores positivos de 5*), mas
acusado en las primeras etapas de maduracion. Los valores de Ly a* son mayores para los quesos
ultrafiltrados mientras que los de 6*lo son para el queso tradicional.

En cuanto al color exterior del queso, Figura 5.76, al tomar medidas intermedias se observa una
evolucion mas clara de cada una de las coordenadas. El brillo aumenta hasta un maximo en los
primeros 10 dias para volver a valores similares a los iniciales al final de la maduracion. La
coordenada a* pasa de la zona del verde (valores negativos) al rojo (positivos), con mayor
intensidad para el queso ultrafiltrado. Esta mayor intensidad se observa también para el
parametro L. Por Ultimo, la coordenada /* muestra una tendencia creciente hacia el amarillo
(valores positivos) con mayor intensidad para el queso elaborado por el método tradicional.
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Figura 5.76. Evolucion del color en el exterior del queso

La tendencia obtenida en este trabajo en los datos de color exterior es acorde con la encontrada
en la bibliografia con disminucion del valor de £ y aumento de los valores de a*y b*a lo largo de
la maduracion (Rohm y Jaros 1996a; Rohm y Jaros 1996b; Buffa et al. 2001).

Estas diferencias de color se comprueban cualitativamente a través de las fotografias recogidas en

el Anexo A.7 (Figuras A.10-A.12) donde se muestra el aspecto interior y exterior del queso
tradicional y el dptimo de ultrafiltracion a los 0, 20 y 40 dias de maduracion.

ESTRUCTURA INTERNA DE LOS QUESOS

Mediante microscopia ESEM (Environmental Scanning Electron Microscope) se realiza el estudio
estructural de la matriz proteica para cada uno de los quesos estudiados. Para ello se toman
microfotografias a tres aumentos distintos.

En primer lugar (Figura 5.77 a 5.80) se muestra una vista general de todos los quesos con un
aumento de x2.000. La zona gris corresponde con la matriz proteica y la negra con los huecos
donde quedan atrapados los glébulos de grasa en el proceso de coagulacion y sinéresis.

Se aprecian dos tipos de estructuras, una para los quesos M/OPB y otra para los quesos ODF/OSR.
En el primer grupo (quesos M y OPB) se observa una estructura mas ordenada, con huecos mas
redondeados y de menor tamafo, similar a la encontrada por Guinee et al. (1994) al elaborar
quesos semicurados mediante ultrafiltracion y coagulacion en continuo (cortando la cuajada en un
coagulador Aldcurd). En el segundo grupo aparecen huecos mas grandes con forma irregular.
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Figura 5.77. Micrografia ESEM queso M Figura 5.78. Micrografia ESEM queso OPB
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Figura 5.79. Micrografia ESEM queso ODF Figura 5.80. Micrografia ESEM queso OSR

En segundo lugar, para constatar dicha apreciacion se realiza un andlisis cuantitativo. Se parte de
cuatro micrografias de cada uno de los quesos, tomadas a x5.000 aumentos, Figura 5.81, 5.83,
5.85y 5.87.

Mediante analisis de las imagenes se calculan los valores de porosidad (porcentaje de huecos),

didmetro de poro (calculado a partir de la media y de la mediana) y factor de forma (diferencia
respecto al circulo) para cada uno de los quesos (Tabla 5.39).

Tabla 5.39. Parametros estructurales de los quesos: M, OPB, ODF y OSR

M oPB ODF OSR

Porosidad 34,1 £1,0 34,5 +2,6 50,9° 6,2 53,0° 3,3

Dimedio (um) 11,1 +1,9 14,3*  £1,5 12,72 +1,2 14,12 £21

Dinediana (um) 4,6 0,7 11,3° 1,2 5,6 0,6 59 +1,4
Factor de forma | 0,81° +0,03 0,84% 0,05 0,77% 0,05 0,76 +0,08

*Valores con la misma letra en la misma fila no son significativamente diferentes (p<0,05)

En el andlisis se encuentran diferencias significativas en la porosidad entre los quesos M/OPB vy los
qguesos ODF/OSR, cdmo se habia planteado a priori a partir de las micrografias generales. En los
quesos ODF/OSR se obtiene un mayor porcentaje de huecos, que esta relacionado con la ausencia
de corte de la cuajada y la consecuente mayor retencién inicial de agua.

Karlsson et al. (2007b) también encontraron diferencias estructurales entre geles obtenidos a partir
de leche desnatada concentrada respecto a los geles obtenidos de leche sin concentrar.
Observaron un mayor grado de agregacién, o lo que es lo mismo una menor porosidad, en los
geles elaborados con leche sin concentrar, que relacionaron con un mayor grado de hidrdlisis de la
k-caseina. La menor hidrdlisis en los quesos ultrafiltrados descrita en el estudio de Karlsson, asi
como la ausencia de corte para las fabricaciones ODF y OSR de este trabajo, se relaciona con un
menor grado de difusidén de las micelas de caseina y menores frecuencias de colisién entre dichas
micelas en la etapa de sinéresis, contribuyendo todo ello al menor grado de agregacion de la
matriz proteica que forma el queso.
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Figura 5.81. Micrografias ESEM queso M. Estudio cuantitativo

En la Figura 5.82 se representa la distribucion de didmetros para las cuatro micrografias realizadas
sobre el queso tradicional (M) que se muestran en la Figura 5.81.

T
Frecuencia
. s =

T T y =t
o mm w0 e e eooo 0 1w 200 w0 wm

H

Frecuencia
1
8

Fracusncia

a

14

8

— =1

00 0 am @ a0 ol W00 4 em w00 10000

Figura 5.82. Distribucién del diametro de poro (um). Quesos M
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Figura 5.83. Micrografias ESEM queso OPB. Estudio cuantitativo

En la Figura 5.84 se representa la distribucion de diametros para las cuatro micrografias realizadas
sobre el queso elaborado en el 6ptimo del disefio inicial (OPB) que se muestran en la Figura 5.83.
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Figura 5.84. Distribucion del diametro de poro (um). Quesos OPB
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Figura 5.85.

En la Figura 5.86 se representa la distribucion de diametros para las cuatro micrografias realizadas
sobre el queso elaborado en el dptimo del disefio factorial (ODF) que se muestran en la
Figura 5.85.
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Figura 5.86. Distribucion del diametro de poro (um). Quesos ODF
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Figura 5.87. Micrografias ESEM queso OSR. Estudio cuantitativo

En la Figura 5.88 se representa la distribucion de diametros para las cuatro micrografias realizadas
sobre el queso elaborado en el dptimo del disefio de superficie respuesta (OSR) que se muestran
en la Figura 5.87.
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En el analisis cuantitativo de las imagenes se encuentra una gran dispersion en el diametro de
poro, como se muestra en los histogramas de la Figura 5.82, 5.84, 5.86 y 5.88. El diametro
calculado a partir de la media aritmética no presenta diferencias entre las distintas micrografias,
mientras que calculado a través de la mediana, los quesos OPB presentan un mayor diametro o, lo
gue es lo mismo, un mayor nimero de huecos de tamafio superior (histograma de la Figura 5.84).
Este hecho puede estar ocasionado por la unién de huecos en el momento de la fractura del gel al
preparar la muestra, por lo que no se considera relevante.

Los resultados del diametro de poro calculado a partir de la mediana son acordes con el tamano de
los glébulos de grasa, cuyo didmetro medio esta entre 3 y 5 um (Collins et al. 2003).

Los didmetros de poro mayores de ese valor se deben a fendmenos de coalescencia y/o
agrupacion entre glébulos grasos de menor tamarno o a efecto de la preparacion de la muestra
(fractura en nitrégeno liquido).

Los diametros de huecos mas pequefio son acordes con los encontrados por Rodriguez et al.
(1999) trabajando con queso semicurado bajo en grasa. La presencia de huecos de tamafio menor
al diametro del globulo de grasa se deben a la parcial homogenizacion de la grasa en la etapa de
ultrafiltracion (Green et al. 1984). Si bien la homogenizacion de la grasa presenta ventajas en la
elaboracién de algunos tipos de queso, como los de pasta azul, en quesos de pasta prensada se
atribuyen a la homogenizacion defectos como: alteraciones de la red de proteinas (Nair et al.
2000), problemas en el secado y la eliminaciéon de agua (DePeters y Taylor 1985), fracturas en la
estructura de la cuajada (Tunick 2000) o disminucion de la elasticidad y/o firmeza del queso
(Green et al. 1983). Para minimizar estos defectos, la optimizacion de las condiciones
hidrodinamicas realizada en el Apartado 5.1.1 resulta ser un factor clave, no sélo desde un punto
de vista econémico si no también estructural, ya que cuanto menor sea el tiempo de procesado,
menor porcentaje de grasa sera susceptible de ser homgeneizada por efecto del bombeo.

No se encuentran diferencias significativas para el factor de forma medio de los poros entre los
quesos ultrafiltrados (OPB, ODF y OSR). Sin embargo, es significativa la diferencia entre el queso
tradicional (M) y los quesos ultrafiltrados en los que la cuajada no fue cortada (ODF y OSR) segun
indica el analisis de varianza (Tabla 5.39).

Por ultimo, se realiza un estudio en detalle (Figura 5.89 a 5.92) a mayor resolucién (entre x6.000 y
x30.000) para resaltar caracteristicas singulares de las matrices proteicas. Se observa en todos los
quesos la presencia de cristales y colonias de microorganismos.

3.6 pm

Figura 5.89.
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El tamafio medio de los microorganismos encontrados, con forma de elipse, es menor a 1 um. Por
su forma y tamafo coinciden con las bacterias del fermento, las cuales han sido encontradas
también en otros tipos de queso (McMahon et al. 1999). En la Figura 5.93 se muestra una imagen
de bacterias lacticas, donde se aprecia su semejanza con las encontradas en los quesos, en cuanto
a forma y tamano, descartandose que puedan corresponder con otro tipo de microorganismos
contaminantes, como mohos o levaduras.

Figura 5.93. Micrografia SEM de /actococcus lactis. Fuente: (Wood y Holzapfel 1995)

La presencia de bacterias del fermento (mayoritariamente /actococcos) también ha sido observada
en otras investigaciones (Rodriguez et al. 1999). Normalmente las bacterias aparecen en contacto
con los glébulos de grasa o en la interfase grasa/proteina, debido a su afinidad por la grasa (Laloy
et al. 1996). Esta tendencia se observa claramente en los quesos M y OPB, donde las bacterias se
enmarcan alrededor de los huecos que se generaron previamente a partir de los glébulos grasos.
Sin embargo, en los quesos ODF y OSR la presencia de bacterias es mucho mas notable, con
poblaciones mayores, que se localizan en zonas mas amplias que las correspondientes a la
interfase grasa/proteina. Este mayor crecimiento se relaciona con la ausencia de corte en las
cuajadas de estos quesos, que provoca una mayor eliminacion de humedad en el prensado v la
maduracién del queso. Los canales de eliminacién de lactosuero generados en esas etapas
proporcionan un espacio adicional para el crecimiento microbiano. Posteriormente, la
reorganizacion de la matriz caseinica hace que esos canales reduzcan su tamafio y las colonias de
microorganismos se incluyan en la matriz, como muestran las micrografias (Everett y Auty 2008).

En las Figura 5.89 a 5.92 también se observa la aparicion de cristales en todos los quesos.
Histdricamente la aparicion de cristales en el queso, sobre todo en su superficie, se asocia a la
formacién de lactato calcico a través de distintos mecanismos (Omar y Hosaja 1986; Severn et al.
1986; Dybing et al. 1988). Acorde con este planteamiento, Agarwall et al. (2006) estudiaron la
influencia de la concentracion de la leche y el pH en la formacion de cristales de lactato calcico en
el queso, concluyendo que ambas variables son factores que condicionan significativamente su
formacion. Tanto la concentracion de lactato como el calcio soluble aumentan a medida que
disminuye el pH, formandose precipitaciones a valores de pH inferior a 5,1 cuando se opera con
leche desnatada. Cuando la leche desnatada se ultrafiltraba antes de la elaboracion del queso,
estos investigadores encontraron que las cristalizaciones comenzaban a producirse a valores de pH
por debajo de 5,3. De acuerdo con estos resultados, los quesos de las cuatro fabricaciones
estudiados en este trabajo estarian dentro del rango de pH susceptible de generar cristales de este
tipo.

Por otro lado, el fosfato calcico es el mineral mas abundante en la leche y en el queso. Everett et
al. (2008) en su estudio sobre la estructura del queso constataron la presencia de cristales de
fosfato calcico en algunas variedades de queso, que podian generarse a partir de lactosuero
atrapado en la estructura del queso. En este sentido, los quesos elaborados por ultrafiltracion
atrapan en su interior gran cantidad de suero ligado a las proteinas. Los cristales de fosfato
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célcico, con tamafios entre 10 y 30 um, han sido identificados como brusita (CaHPO,*2H,0). Sin
embargo, los cristales de lactato (D(-)-lactato calcico), de acuerdo con el estudio de Everett, se
forman en la superficie de quesos curados, con tamafios de 80 um aproximadamente, visibles al
ojo humano e identificables en boca por su textura crujiente.

Se referencia la aparicion de otros dos tipos de cristales en el queso, junto al lactato calcico y
fosfato calcico, en queso italiano tipo Grana (Bottazzi et al. 1994). Por un lado cristales formados
por residuos de aminoacidos, compuestos predominantemente por tirosina y en menor medida de
fenilalanina y acido glutdmico (Bianchi et al. 1974), que se generan a lo largo de la proteolisis en la
maduracion; estos cristales o granulos pueden llegar a ser identificados a simple vista. Por otro
lado, en mas raras ocasiones, se han llegado a encontrar cristales de cloruro sddico en quesos de
elevado grado de maduracion.

Los cuatro tipos de cristales encontrados en queso Grana Padano se recogen en la Figura 5.94.

(A: lactato calcico; B: fosfato calcico; C: tirosina y D: cloruro sddico)

Segun lo expuesto anteriormente y debido a que en ningln caso el panel de cata detect6 la
presencia de cristales en ninguna de las etapas de la evaluacion sensorial, ni la olfato-gustativa ni
la visual, se descarta la posibilidad de cristales de lactato calcico o de tirosina. Asimismo, los
cristales de cloruro sddico son descartados por su reducida probabilidad de aparicién, restringida a
quesos de muy larga curacién.

Por lo tanto, y a la vista de la Figura 5.94 (B) cuyos cristales en forma y tamafio coinciden con los
cristales encontrados en las micrografias de los cuatro quesos ensayados, se afirma que los
cristales encontrados se producen en el proceso de acidificacion del queso por debajo de pH de 5,3
por la precipitacion del fosfato calcico micelar. En la Figura A.13 del Anexo A.8, se recogen mas
ejemplos de cristales encontrados en las distintas elaboraciones que sustentan esta teoria.

5.5.5. COMPARACION SENSORIAL

La comparacion mediante analisis organoléptico de los quesos obtenidos a través de las cuatro
tecnologias ensayadas —a los 40 dias de maduracion— se realiza nuevamente en dos etapas,
olfato-gustativa y visual, realizando también una valoracion global de cada una de ellas.

En todos los casos se presentan valores medios obtenidos en la evaluacion por el panel de cata de

tres quesos para cada tecnologia, correspondientes a distintos lotes. Asi mismo, el error se calcula
a un 95 % de probabilidad, a partir de la desviacion estandar de los resultados.

SENSACION OLFATO-GUSTATIVA

En primer lugar se presentan los resultados correspondientes a la evaluacion olfato-gustativa de
los quesos.
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e Calidad e intensidad del olor

El queso tradicional (M) presenta intensidad del olor significativamente superior a los quesos
ultrafiltrados, con valores por encima de 4, mientras que los ultrafiltrados no llegan a superar dicho
valor (Tabla 5.40).

Tabla 5.40. Datos de calidad e intensidad del olor. Comparacion tecnoldgica

Intensidad Olor Calidad Olor
M 45° 0,1 4,7° 0,2
OPB 3,4 0,4 4,1 10,1
ODF 3,77 20,6 3,9° 10,6
OSR 3,65 20,2 4,3 10,1

" Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

La puntuacion de cada descriptor se observa en la Figura 5.95.
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Figura 5.95. Grafico de calidad e intensidad del olor. Comparacion tecnoldgica

La calidad del olor obtiene puntuaciones por encima de 4 tanto para la tecnologia tradicional (M)
como para los optimos OPB y OSR, con valores estadisticamente semejantes, mientras que el
queso ODF obtiene puntuaciones algo menores.

¢ Textura en mano: rugosidad, elasticidad y firmeza

La evaluacién de la textura en mano, Tabla 5.41, se realiza a través de tres descriptores:
rugosidad, elasticidad y firmeza. En general todos los quesos son poco rugosos, de elasticidad
media y baja firmeza.

Tabla 5.41. Datos de textura en mano. Comparacién tecnoldgica

Rugosidad Elasticidad Firmeza
M 2,4° 0,2 45" 0,1 3,6° 0,7
OPB 1,72 20,2 3,5 0,5 2,22 04
ODF 1,52 0,3 3,66 0,4 3,6° 0,5
OSR 1,72 0,2 3,9 0,5 3,7° 0,5

“Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

Las diferencias entre los distintos quesos se encuentran representadas en la Figura 5.96. Los
quesos tradicionales son significativamente mas rugosos que los ultrafiltrados, los cuales se
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describen como muy poco rugosos, acorde con lo observado por otros investigadores al comparar
quesos ultrafiltrados con quesos elaborados mediante desuerado en cuba (Lawrence 1989).

La elasticidad del queso tradicional (M), presenta valores significativamente superiores que el
resto. Por su parte, los quesos ultrafiltrados se agrupan conjuntamente en cuanto a elasticidad, si
bien el éptimo final (OSR) presenta mayores valores que el resto.

La firmeza final de los quesos a los 40 dias muestra valores que no difieren significativamente
entre si para los casos M, ODF y OSR, con puntuaciones menores de firmeza para el queso OPB,
que estaria relacionado con las aberturas generadas por el corte y la deficiente fusion de los
granos de cuajada.

7 ; 7
. =M ®=OPB ®WODF mOSR =M moPB =ODF mOR =M mOPB WODF mOSR
6
5 5 5
4 4 4 I
3 3 4 3
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Rugosidad Elasticidad Firmeza

Figura 5.96. Gréficos de textura en mano. Comparacion tecnoldgica

¢ Textura en boca: friabilidad, adherencia, solubilidad, granulosidad y firmeza

En los valores de textura en boca recogidos en la Tabla 5.42 y representados en la Figura 5.97, se
observan tendencias similares para los descriptores de friabilidad y granulosidad, con puntuaciones
bajas para todos ellos que no difieren significativamente entre si.

Los quesos ultrafiltrados se presentan como mas adherentes que el tradicional, llegando a ser la
diferencia significativa para el queso ODF, como ocurria en la evaluacion instrumental.

El queso ODF presenta unas puntuaciones en humedad significativamente mayores al resto de los
guesos, asi como una mayor adherencia y acidez (como se vera en la evaluaciéon del gusto).

Los valores de solubilidad son similares, presentando un valor significativamente mayor el queso
del optimo final (OSR) respecto al queso tradicional.

Tabla 5.42. Datos de textura en boca. Comparacion tecnoldgica

Friabilidad Adherencia Solubilidad Granulosidad Humedad
M 2,3 10,2 3,7 +0,3 3,9° +0,1 2,7° +0,1 3,5° +0,1
OPB 1,99 0,2 3,9% 0,4 | 42® 105 1,9 £0,2 3,7° £0,2
ODF 2,37 0,3 4,6° +0,4 4,2% +0,1 2,5° +0,2 4,2° +0,1
OSR 2,22 0,7 4,0% +0,4 4,5° +0,4 2,5% +0,6 3,7 +0,3

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

La mayor adherencia y solubilidad, junto a la menor granulosidad y firmeza detectados en los
quesos ultrafiltrados pueden relacionarse con la mayor arenosidad que se genera en la pasta al
introducir las proteinas solubles, como indican los trabajos de Covacevich et al. (1987) en la
elaboracién de quesos de pasta prensada de distinto grado de maduracion, como el Cheddar.
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Figura 5.97. Grafico de textura en boca. Comparacion tecnoldgica

¢ Sensacion en boca: intensidad y calidad del gusto, regusto y persistencia
Los datos de sensacion en boca de la Tabla 5.43 muestran la obtencion de valores aceptables (por

encima de 4), que no difieren significativamente entre los cuatro quesos estudiados, tanto para la
intensidad del gusto como del regusto generado después de la masticacion.

Tabla 5.43. Datos de sensacidn en boca. Comparacion tecnoldgica

Gusto Intensidad Gusto Calidad Regusto Persistencia
M 47% 0,1 417 0,1 4,17 0,2 3,6° 0,1
OPB 44 0,1 3,99 0,1 42° 10,4 3,22 0,2
ODF 4,5 0,5 4,0° 0,3 4,37 0,3 3,6 0,3
OSR 4,72 0,5 4,7° +0,5 4,6 0,2 3,5% 0,2

“Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

La tendencia observada muestra una progresion en las puntuaciones a lo largo de la secuencia de
optimizacion que llega a ser significativamente superior en el caso de la calidad del gusto,
superando al queso tradicional (Figura 5.98).

La persistencia del sabor es baja en todos los casos, obteniéndose los menores valores para el
optimo del diseno inicial, OPB.

No se cumple la tendencia general encontrada en la bibliografia (Mistry y Maubois 2004) sobre el
desarrollo del flavor, donde se relaciona una pérdida de sabor con el aumento de la cantidad de
proteina soluble en el queso, como cabria esperar por los retardos en la proteolisis encontrados.
Por tratarse de quesos de corta maduracién las diferencias no llegan a ser apreciables.

Asi mismo, la optimizacion realizada de la dosis de fermento, en base a la valoracion sensorial,
juega un papel importante respecto a la calidad del gusto alcanzada.
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Figura 5.98. Grafico de sensacion en boca. Comparacion tecnoldgica

Defectos en la calidad del sabor recogidas en algunas investigaciones han sido atribuidas a la
variacion en los niveles de inmunoglobulinas y proteasopeptonas en las proteinas del suero, si bien
en este estudio no han sido detectadas por el panel de catadores (Lawrence 1989).

¢ Sabor: salado, acido y amargo

Los valores obtenidos en la evaluacion de los sabores elementales, salado, acido y amargo se
recogen el la Tabla 5.44.

Tabla 5.44. Datos de sabor. Comparacién tecnoldgica

Salado Acido Amargo
M 2,72 0,1 2,9° 0,4 1,00 £0,0
OPB 2,8 0,1 3,6 0,3 1,7° 0,2
ODF 2,72 £0,3 4,1° +0,2 1,6° 0,3
OSR 2,60 0,1 3,3 +0,3 1,22 0,1

“Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

No aparecen diferencias significativas en la apreciacion del sabor salado por el panel de cata entre
los quesos estudiados, con valores moderados de sal por debajo de 3, como se muestra en la
Figura 5.99. Esto supone que la etapa de salado, en lo referente a tiempo y concentracion
alcanzada, es apropiada para los tipos de queso estudiados.

Para la sensaciéon de acidez en boca se obtienen valores significativamente elevados en el queso

ODF respecto al queso tradicional y al optimo final, los cuales obtienen puntuaciones bajas y
similares, de entorno a 3.

Los defectos de acidez encontrados al elaborar quesos mediante concentrados de leche suelen
estar relacionados con los quesos de coagulacion lactica (Fernandez-Albalat 2002). Por su parte,
en los de coagulacién enzimatica se puede controlar mejor la aparicién de estos sabores mediante
una buena dosificacion del fermento y una adecuada eleccion de las etapas del proceso.
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Respecto a la valoracion del amargor, los datos se separan en dos grupos: por un lado los quesos
OPB y ODF son valorados como muy poco amargos, detectandose dicho sabor muy levemente con
valores por debajo de 2, mientras que los quesos M y OSR (el tradicional y el éptimo final)
obtienen puntuaciones de 1, lo que significa ausencia de amargor. La no apreciacion de sabores
amargos es indicativa de una buena eleccion de la concentracion de cuajo y de la temperatura de
coagulacion (Spangler et al. 1990; Spangler et al. 1991).
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Figura 5.99. Graficos de gusto. Comparacion tecnoldgica

VALORACION VISUAL

Los datos de la valoracion visual, Tabla 5.46, tanto del exterior como del interior de los quesos,
reflejan la progresion alcanzada en la optimizacién secuencial en cuanto a la aceptaciéon de los
quesos por los catadores.

Tabla 5.45. Datos de valoracion visual. Comparacion tecnoldgica

Aspecto Exterior Aspecto Interior Aberturas
M 55° +0,4 54° 0,2 52° £1,2
OPB 3,88 0,4 4,12 10,2 3,12 0,2
ODF 4,0° 0,5 4,77 0,5 4,1® 0,7
OSR 4,9° 0,2 56° 0,4 4,8° +0,2

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

La puntuacion en la valoracion exterior aumenta desde valores inferiores a 4 para el queso OPB
hasta valores cercanos a 5 para el queso OSR, estos ultimos no son estadisticamente distintos de
la puntuacion alcanzada para el queso tradicional (5,5).

La misma tendencia se presenta en la evaluacion interior (Figura 5.100), donde se aprecian dos
grupos: los quesos OPB y ODF obtienen menores puntuaciones, si bien aceptables por encima de
4, mientras que los quesos OSR alcanzan y superan, aunque no de forma significativa, al queso
tradicional. Esta evolucion se debe a las mejoras establecidas en lo referente al corte de la cuajada
y a la adecuada seleccion del tiempo de prensado, lo que conduce a puntuaciones entre 5 y 6 para
el queso OSR.

Las aberturas del interior de los quesos han evolucionado hacia quesos ciegos, con ausencia de
ojos debido a la eliminacién de la etapa de corte, lo cual ha sido valorado positivamente por el
panel de cata ya que las dos Ultimas tecnologias optimizadas (ODF y OSR) no difieren
significativamente del queso tradicional, si bien obtienen menores puntuaciones. En el queso OPB
las aberturas son evaluadas como ligero defecto, debido a la mala fusion de los granos de cuajada
durante el prensado.
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Figura 5.100. Graficos de valoracion visual. Comparacion tecnoldgica

VALORACIONES GLOBALES

Tanto en la fase olfato-gustativa como en la visual se llevd a cabo una valoracion global, cuyos
datos se recogen en la Tabla 5.46 y se representan en la Figura 5.101.

Tabla 5.46. Datos valoracion global. Comparacion tecnoldgica

Olfato-Gustativa Visual
M 4,58 0,2 53 0,2
OPB 43 +0,3 4,3 +0,2
ODF 43 10,6 4,5 +0,7
OSR 4,72 0,3 5,00 0,2

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

En la fase olfato-gustativa se observa un aumento en las puntuaciones acorde a la secuencia de
optimizacion, si bien se pueden considerar iguales entre todas ellas e iguales al queso tradicional.
En la fase visual, el aumento progresivo entre optimizaciones es mas pronunciado llegando
nuevamente a la puntuacion mas elevada en el optimo final (OSR), la cual no difiere
significativamente del queso tradicional.

mM = OPB = ODF = OSR =M = OPB = ODF = OSR

Olfato-gustativa Visual

Figura 5.101. Graficos de valoracién global. Comparacion tecnoldgica

Los datos en cuanto a la valoracién olfato-gustativo han sido alentadores desde un primer
momento, con valores similares de preferencia global en los quesos elaborados con concentrados
de leche (OPB, ODF y OSR) frente a la elaboracion tradicional (M). Trabajos realizados por otros
investigadores, sobre distintos tipos de quesos madurados, obtuvieron diferencias entre ambas
tecnologias, con mejores puntuaciones para el queso tradicional, como en los trabajos de Spangler
et al. (1990) con queso Gouda.
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RESUMEN COMPARACION ORGANOLEPTICA

Como resumen final de las pruebas sensoriales se presenta en la Figura 5.102 la evolucion de
todos los descriptores evaluados respecto al queso de mezcla tradicional.

Olor Intensidad

GLOBAL_______.?-- _____OIorCeIided
Visual _—~ - ~_ Rugesidad
Aberturas | Elasticidad
Aspecto Interior Firmeza
Aspecto Exterior \ \ Friabilidad
I| | - --.:'|" | |I
| 1
| | | | |
| | | | |
Olfato-gustativea —— 1~ [ ]| Adherencia
Persistencia | Solubilidad

Regusto ©

" Granulosidad
Amargo — " Humedad
Acido Gusto Intensidad
Salado Gusto Calidad
e [\ -0 PB ODF = (SR

Figura 5.102. Resumen comparacion organoléptica

Queda patente la mejora conseguida en la secuencia de optimizacion relativa al aspecto visual del
queso, influenciada en gran medida por el tamafio de corte del grano de cuajada. El queso
obtenido con la elaboracién optimizada final (OSR) es diferente al queso tradicional, tanto en su
interior como en su exterior. Esta diferencia es mas acusada al aumentar el tiempo de maduracion,
como se observa en las fotografias de ambos quesos (M y OSR) recogidas en el Anexo A.7 (Figuras
A.10, A.11 y A.12). No obstante, estas diferencias son apreciadas positivamente por el panel de
cata como demuestran los datos presentados.

La fase olfato-gustativo muestra valores adecuados comparables al queso tradicional. Nuevamente,
el queso final (OSR) es claramente diferente al tradicional, sobre todo en propiedades de textura
como elasticidad, solubilidad, adherencia, rugosidad o microestructura del queso. También es
diferente en descriptores del sabor como calidad del gusto y regusto final del queso donde las
puntuaciones han llegado a superar a las del queso tradicional.

En el trabajo de Schreier et al. (2010) sobre queso semicurado, a partir de leche concentrada, se
introduce la posibilidad de eliminar las aberturas u ojos indeseables en el queso manteniéndolo a
vacio durante dos dias tras la etapa de salmuera. Los resultados alcanzados por estos
investigadores se comparan con los del presente trabajo en la Figura 5.103. Las fotografias A y B
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corresponden a los quesos del trabajo de Schreier (ambos obtenidos por MF) mientras que Cy D
son las obtenidas en la presente Tesis (tradicional y ultrafiltrado —OSR-).

Figura 5.103. Comparacion de tecnologias para la eliminacion de ojos en el queso.
(Fotografias A y B: trabajo de Schreier et al. (2010); C y D trabajo desarrollado en la presente Tesis)

Los resultados de ambos estudios son comparables, siendo mas sencilla operacionalmente la
consecucién de mejores resultados con la propuesta de esta Tesis, donde la ausencia de corte
planteada facilita la automatizacion del proceso para la elaboracion en continuo.

5.5.6. ESTUDIO CONJUNTO DE VARIABLES

Se realiza un estudio global de todos los descriptores utilizados en el analisis sensorial, junto con
los atributos de textura medidos con el texturometro y la composicion fisico-quimica. De esta
manera se obtiene una vision global del proceso de optimizacidn que permite realizar una
reduccién de variables que facilite el estudio, mediante el analisis de componentes principales, o
conocer la correlacion entre los distintos descriptores a través de su estudio bilateral.

ANALISIS DE COMPONENTES PRINCIPALES

Se presenta un analisis de componentes principales (PC) realizado tanto sobre las variables de
textura instrumental medidas con el texturdmetro (Apartado 5.5.2) como sobre el total de
descriptores evaluados en el analisis sensorial de los quesos por el panel de cata, incluyendo un
total de 27 variables.

Los resultados del analisis se muestran en la Tabla 5.47.

El analisis multivariante mediante componentes principales se ha realizado a partir de la matriz de
correlaciones debido a que los datos no tienen todos la misma escala, segun las recomendaciones
de Borgognone et al. (2001).

Se seleccionan en el andlisis cinco componentes cuyos autovalores, superiores a 1, explican el
88,7 % de la varianza total, si bien sélo las tres primeras explican, por si solas, el 76 %.
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Tabla 5.47. Analisis de Componentes Principales. Autovalores y varianza explicada

CP Auto Valor % Varianza % Acumulado
1 11,2 41,7 41,7

2 54 20,1 61,9

3 39 14,4 76,3

4 1,9 7,1 83,4

5 1,4 52 88,7

En la Figura 5.104 se observa la ubicacién de cada grupo de elaboraciones respecto a las dos
primeras componentes principales. Estos resultados establecen que la componente 1 diferencia
entre quesos ultrafiltrados (OPB, ODF y OSR) y queso tradicional (M). En mayor medida, esta
componente permite definir diferencias entre los quesos obtenidos en las distintas optimizaciones,
separando las mejoras conseguidas en cada uno de los disefos, a través del acercamiento al queso
tradicional.

Analizando los coeficientes del PC1 a partir de la matriz de componentes (Tabla A.19 del
Anexo A.9) se observa que tienen un papel importante en la separacion de las tecnologias, con
valores positivos (>0,7), los descriptores de la valoracion visual asi como propiedades de textura
(firmeza, granulosidad y rugosidad) o la intensidad y calidad del olor. Por el contrario, atributos de
textura como adherencia y humedad o sabores acidos y amargos presentan coeficientes negativos.
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Figura 5.104. Representacion de las componentes principales. Comparacion tecnoldgica
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A través de la segunda componente se separan las elaboraciones ODF/OSR de M/OPB. Como la
diferencia mas importante entre ambos grupos es la ausencia o presencia de etapa de corte en el
proceso de elaboracién, se concluye que esta componente diferencia entre elaboraciones en
funcion de la presencia de etapa de corte de la cuajada.

Para esta segunda componente presentan coeficientes positivos (>0,7) el regusto y la valoraciéon
olfato-gustativa global. Los coeficientes negativos obtenidos en atributos de textura, como
cohesividad y elasticidad, tienen un mayor peso en la separacion en base a la etapa de corte.

Empleando ambas componentes (PC1 y PC2) se establecen criterios de diferenciacion entre las

fabricaciones con las distintas tecnologias, por lo que se eligen como las representativas,
consiguiendo explicar un 62 % de la variabilidad de los resultados.

CORRELACION ENTRE VARIABLES

Debido al elevado nimero de variables estudiadas en la caracterizacion de los quesos, resulta
interesante comprobar la dependencia y la correlacidn lineal que existe entre cada una de ellas.

Para ello se analizan un total de 33 variables correspondientes a los cinco descriptores de la
textura calculados mediante el analisis del perfil de textura, los veintidés descriptores empleados
en la evaluacion sensorial por el panel de cata, cinco parametros de composicion y el rendimiento
final del queso.

El analisis se efectla sobre los resultados de los tres lotes de las cuatro tecnologias estudiadas: M,
OPB, ODF y OSR con un total de 12 medidas por cada variable.

Como resultado del analisis, a partir de un gran nimero de variables estudiadas, se obtiene una
elevada correlacion entre ellas. A continuacion se recogen Unicamente las variables en las que la
correlacion resulta significativa con valores de coeficiente de Pearson (r) mayor, en valor absoluto,
de 0,75 (lo que en todos los casos supone la significacion con una probabilidad mayor del 99,9 %).

©. Medida instrumental de la textura

A través del estudio de correlacion, se obtiene que la firmeza presenta una correlacion directa con
la granulosidad. Cuando la firmeza se evallUa por el panel de cata existe correlacién significativa
con la instrumental, acorde a lo recogido por Xiong et al. (2002) en su estudio sobre distintos
quesos comerciales.

La cohesividad se relaciona de forma directa con la elasticidad instrumental y consecuentemente
con la masticabilidad, ya que la masticabilidad se mide indirectamente a partir de los datos de
firmeza, cohesividad y elasticidad. De manera inversa se relaciona con la adherencia evaluada por
el panel de cata.

La adherencia se relaciona con muchos de los descriptores, en mayor medida y de manera directa,
con el amargor y el aspecto exterior del queso mientras que de forma inversa con la firmeza
evaluada por el panel de cata y la valoracién de las aberturas.

La elasticidad se correlaciona inversamente con la adherencia evaluada por el panel de cata y
directamente con la cohesividad, la masticabilidad y la rugosidad del queso.

. Descriptores del analisis sensorial

En la sensacion olfativa, la intensidad vy la calidad se correlacionan mutuamente de manera directa.
De forma individual, la intensidad se relaciona inversamente con el amargor del queso, mientras
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que la calidad lo hace de manera directa con la rugosidad y el aspecto interior e inversamente con
el amargor.

Para la textura evaluada en mano, la rugosidad esta altamente correlacionada con la disminucién
de la adherencia, del sabor acido y del rendimiento. Se relaciona de forma directa con la
elasticidad instrumental, la calidad del sabor y el aspecto exterior del queso. La firmeza presenta
relacién inversa con la adherencia instrumental y con la humedad y directa con la granulosidad del
queso.

Para la textura evaluada en boca la adherencia tiene relacion directa con la acidez mientras que
inversa con la cohesividad y elasticidad medidas con texturémetro, asi como con la rugosidad;
estos resultados son coincidentes con los de Raphaelides et al. (1995) al evaluar queso Teleme
elaborado mediante tecnologia de ultrafiltracion. La granulosidad se relaciona directamente con la
firmeza (tanto instrumental como sensorial) y el aspecto interior del queso e inversamente con la
humedad. La humedad, ademas de con la granulosidad, se relaciona inversamente con la firmeza
sensorial y la persistencia del sabor.

En cuanto al gusto, la intensidad se relaciona de forma directa con la persistencia y la calidad con
el regusto. A su vez el regusto se relaciona directamente con la valoracion global olfato-gustativa
mientras que la persistencia lo hace de manera inversa con la humedad.

En la evaluacion del sabor, para la acidez se encuentra una relacion directa con la adherencia
evaluada por el panel de cata e inversa con la rugosidad. El amargor presenta relacién lineal
directa con la adherencia instrumental e inversa respecto a la intensidad y calidad del olor.
Estudios realizados por Menéndez et al. (2000) sobre queso ArzUa-Ulloa mostraron gran
correlacion (r=0,85) entre el amargor detectado en los quesos y el porcentaje de degradacién de
la pB-caseina atribuyendo el amargor a los péptidos generados de la porcion C-terminal de la
B-caseina.

Para los descriptores de la fase visual, existe una gran relacién directa entre todos ellos. Asi
mismo, el aspecto exterior se relaciona de manera directa con la calidad del olor y la rugosidad e
inversa con la adherencia. La valoracion interior se relaciona directamente con la granulosidad y
las aberturas de manera inversa con la adherencia y el contenido de proteina.

La valoracion visual global esta condicionada de manera directa por los descriptores individuales
analizados en la citada fase; en primer lugar por el aspecto exterior, seguido del interior y de la
valoracion de las aberturas. La puntuacion global de la fase olfato-gustativa se relaciona
directamente con el regusto del queso.

5.5.7. ESTUDIO MICROBIOLOGICO

En este apartado se incorporan los resultados de la calidad microbioldgica de los quesos obtenidos,
desde el punto de vista de la seguridad alimentaria.

Por tratarse de un producto elaborado a partir de leche pasterizada, listo para el consumo a los 40
dias de su elaboracion, segln el Reglamento(CE) 2073/2005 de la Comision donde se establecen
los criterios microbioldgicos aplicables a los productos alimentarios, los quesos de caracteristicas
similares al elaborado han de cumplir unos criterios en cuanto a recuento de £. Co/i —por ser un
queso a base de leche tratada térmicamente— y de Estafilococos Coagulasa positivos —por estar
sometidos a maduracidén—, asi como de Listeria monocytogenes —por ser alimentos de consumo-.
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Se ampliara el estudio que establece la legislacion realizando también recuento de Coliformes
totales y Levaduras.

Los recuentos obtenidos para cada uno de los microorganismos se recogen en la Tabla 5.48. Estos
datos corresponden con los valores medios encontrados en el estudio de tres lotes para cada tipo
de queso.

Queda comprobada la ausencia de riesgos para la salud del producto final en todos los casos,
acorde con la legislacién vigente.

Tabla 5.48. Estudio microbioldgico. Comparacion tecnoldgica

M OPB ODF OSR Unidades
Escherichia Coli ND ND ND ND NMP
'scherichia Coli gérmenes mL
Z
o)
w Staphylococcus ND ND ND ND ufclg
a § coagulasa positivo
7))
< > isteri.
E % Listeria Ausencia Ausencia Ausencia Ausencia en25g
e R Monocytogenes
<
= Coliformes totales ND ND ND ND ufc/g
Levaduras ND ND ND ND ufc/g
Escherichia Coli ND ND ND ND NMP
'scherichia Coli gérmenes mL
Z
‘O
E g Staphylacacc_u_s ND ND ND ND ufc/g
* § coagulasa positivo
<
] - 2 7
(=] g Listeria Ausencia Ausencia Ausencia Ausencia en25g
S 2 Monocytogenes
<
= Coliformes totales ND ND ND ND ufc/g
Levaduras ND 5,1+0,9 3,0+0,7 3,0+1,0 ufc/g
Escherichia Coli ND ND ND ND NMP
scherichia Coli gérmenes mL
2z
o)
E S Staphylococc.u:s ND ND ND ND ufc/g
@ § coagulasa positivo
<
N - [e [
(=] g Listeria Ausencia Ausencia Ausencia Ausencia en25g
3 2 Monocytogenes
<
= Coliformes totales ND ND ND ND ufc/g
Levaduras 3,5+0,2 5,0+1,0 5,0+1,0 5+2,0 ufc/g

Resultados expresados como logaritmo decimal sobre el recuento microbiano. ND = <10 ufc/g

Se observa en todos los quesos un aumento del recuento de levaduras —contaminante alterante no
patdogeno— a lo largo de la maduracién. Este incremento es mas notable en los quesos
ultrafiltrados debido a su mayor humedad en las primeras etapas de maduracion.

Los mayores recuentos de levaduras encontrados cuando el queso es elaborado a partir de
concentrados de leche no afectan a la seguridad del producto si bien han de ser conocidos,
contemplados y minimizados.
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5.5.8. COMPARACION TECNOLOGICA

En este apartado se realiza un estudio comparativo de las variables mas importantes del proceso,
tanto en la ultrafiltracion como en la elaboracién del queso tradicional (M) y de los elaborados
ultrafiltrando leche —a partir de las condiciones dptimas de cada disefio (OPB, ODF y OSR)— como
son la hidrodinamica de filtracion o la evolucion del pH y la temperatura en las etapas de
elaboracion.

HIDRODINAMICA DE FILTRACION

Durante todas las filtraciones se realizd un seguimiento de la densidad de flujo de permeado (J) y
la presiéon transmembrana (TMP) para comprobar que se opera en las condiciones de flujo limite
obtenidas en los estudios preliminares.

En el grafico de la Figura 5.105 se representa la densidad de flujo de permeado a lo largo del
tiempo, obtenido en las tres filtraciones a partir de las que se elabor6é en los 6ptimos de los
disefios experimentales (OPB, ODF y OSR). Se confirman los resultados obtenidos en el
Apartado 5.1.1 donde se obtenian unos flujos iniciales de 35-37 L/(h'm?) para presién
transmembrana entorno a 3 bar.
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Figura 5.105. Evolucion del flujo de permeado y la TMP con el tiempo en los 6ptimos OPB, ODF y OSR

Representando el flujo de permeado frente al VCR (Figura 5.106), se obtienen el comportamiento
lineal definido en los estudios preliminares con la Ecuacion [5.1]. Tomando valores medios de los
parametros de regresion de las tres ultrafiltraciones que dan lugar a las fabricaciones en los
optimos (OPB, ODF y OSR) se obtiene la Ecuacion [5.2].

J = (-7,540,4)«(VCR)+(46,740,5) [5.2]

Teniendo en cuenta el error experimental, esta ecuacion engloba a la regresion de la
Ecuacion [5.1], lo que demuestra que los protocolos de limpieza en todos los casos han sido
adecuados y que el equipo operd en condiciones dptimas en todo momento.
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Figura 5.106. Flujo de permeado en funcion del VCR, filtraciones OPB, ODF y OSR

EVOLUCION DEL pH Y LA TEMPERATURA A LO LARGO DE LAS FABRICACIONES

Ademas de otros parametros —como por ejemplo la acidez de la leche— el pH y la temperatura son
dos variables fundamentales para el seguimiento y control de los procesos de elaboracion de

queso.

En la grafica de la Figura 5.107 se recoge la evolucion comparada de ambas variables, pH y
temperatura, en la elaboracion mediante tecnologia tradicional (M) y mediante tecnologia de
ultrafiltracion en la optimizacién final (OSR).
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Para el queso tradicional se observa como la temperatura alcanza los 37 °C en la etapa de
sinéresis, empezando a descender a la entrada en prensa. Al partir de una mayor temperatura que
el queso ultrafiltrado al inicio de la etapa de prensado, unido al menor poder tampdn de la leche,
la cinética de acidificacion es mas rapida para el queso tradicional.

Se produce un incremento total en el tiempo de fabricacion para la elaboracion a partir de
concentrados de UF de entre 2,5 y 3,0 h. Este aumento se genera en la etapa de prensado, la cual
se incrementa de 2,5 a 8,0 h respecto a la elaboracidn tradicional. Por otro lado, el trabajo en cuba
se simplifica casi totalmente, pasando de 3,5 a 0,5 h, como consecuencia de la eliminacion de las
etapas de desuerado (sinéresis) y corte.

PERDIDAS DE PESO EN OREO Y MADURACION

Mediante el seguimiento del peso del queso a lo largo del proceso de maduracion se comprueba la
gran diferencia en la etapa de secado que existe entre el queso tradicional y el ultrafiltrado. Se
realiza el seguimiento de peso del queso obtenido con el disefio de experimentos del éptimo final
(fabricacion OSR) para su comparacion con el tradicional (M).

Los resultados de la Figura 5.108 muestran que el afinado, para ambos quesos, tiene dos fases.
Durante los 20 primeros dias —etapa de oreo— se pierde aproximadamente el 85 % del peso
asociado a la humedad total eliminada; en los 20 dias siguientes —etapa de maduracién— la
eliminacion de agua es mucho menor, representando aproximadamente el 15 % del total.

En la elaboracion con ultrafiltracion de la leche (OSR) se pierde aproximadamente un 35 % de
peso al finalizar la maduracion (agua principalmente), respecto al obtenido al finalizar la etapa de
prensado, mientras que las pérdidas para la elaboracion tradicional no superan el 20 %.

Estos resultados son acordes con los datos de extracto seco recogidos en el Anexo A.3
(Tablas A.14, A.15 y A.16) donde se observa que el extracto seco del queso tradicional aumenta
en 40 dias del 52 al 57 %, mientras que en el queso ultrafiltrado (OSR) se incrementan del 43 al
56 %.

40

% DE PESO PERDIDO

0 10 20 30 40 50
DIiAS DE MADURACION

Figura 5.108. Pérdidas de peso durante la maduracion del queso tradicional (M) y 6ptimo OSR
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Estas pérdidas tan elevadas de humedad condicionan enormemente la forma final del queso, como
se observa en las fotografias recogidas en el Anexo A.7 (Figuras A.10, A.11 y A.12). El exceso de
humedad inicial del queso ultrafiltrado provoca que en las etapas iniciales de secado el queso
ultrafiltrado no tenga la consistencia suficiente para soportar su propio peso, lo que se traduce en
un atalonamiento, aumentando su didmetro y disminuyendo en altura.

5.5.9. ESTUDIOS DE RENDIMIENTO Y CALIDAD SENSORIAL

Por servir como variable de decision en las optimizaciones realizadas, a continuaciéon se calcula el
rendimiento corregido y la puntuacion sensorial global compuesta (visual mas olfato-gustativo)
alcanzado en las fabricaciones mediante ultrafiltracién de la leche para su comparacion con los
alcanzados para el queso tradicional.

Asi mismo, aprovechando los modelos predictivos de los tres disefios factoriales (Apartados 5.2.6,
5.3.6 y 5.4.6), se comparan los valores de rendimiento y calidad sensorial que se obtuvieron
tedricamente en cada optimizacién, con los obtenidos experimentalmente para las fabricaciones en
las condiciones dptimas de cada disefio (OPB, ODF y OSR).

RENDIMIENTO CORREGIDO

El célculo de rendimiento se realiza a través de la Ecuacion [3.2] corrigiendo el valor obtenido a la
salida de salmuera por el supuesto para un queso de un 55 % de extracto seco. Los datos para las
cuatro fabricaciones se recogen en la Tabla 5.49.

Tabla 5.49. Rendimiento corregido. Comparacién tecnoldgica

kg queso/kg leche M OPB ODF OSR

Rendimiento 13,3 0,5 15,3° +0,2 15,5° +0,3 15,5° 0,4

*Valores con la misma letra no son significativamente diferentes (p<0,05)

Los datos obtenidos denotan un aumento significativo del rendimiento quesero que llega a ser
hasta un 15 % mas elevado en el queso al ultrafiltrar la leche, respecto al queso tradicional.

En la bibliografia se encuentran diversos porcentajes de incremento del rendimiento en la
fabricacion de queso empleando concentrados de ultrafiltracion respecto a la elaboracion
tradicional, que pueden alcanzar hasta el 20 % (Saboya et al. 2001).

Este aumento se debe fundamentalmente a la retencién de la proteina soluble; su contenido en la
leche de partida es del 0,4-0,7 % (menos del 20 % de la proteina total), por lo que su total
incorporacion al queso aumentaria el rendimiento hasta en un 17 % (Lawrence 1989) —suponiendo
una cantidad de agua unida a las proteinas del mismo orden para las proteinas solubles que para
la caseina—. Por tanto, el incremento en el rendimiento del 3 % restante se debe a las menores
pérdidas de grasa y de finos de cuajada. Consecuentemente, aumentos de rendimiento por encima
del 20 % no pueden ser realistas.

Muchos son los ejemplos de variedades de queso elaboradas mediante tecnologia de ultrafiltracion
en las que se aumenta el rendimiento en distinta proporcion. Se citan aumentos del 21 % de
rendimiento en queso Domiati (Mehaia 2002), 14,7 % para quesos de coagulacion 3acida
(Hydamaka et al. 2001), 19 % para la elaboracion de queso Saint-Paulin (Goudedranche et al.
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1980), entre el 3,9 y el 12,25 % para queso Feta (Boyazoglu y Morand-Fehr 2001) o los recogidos
por Lawrence (1989) en su revision de la ultrafiltracion aplicada a la elaboracion de queso, con
incrementos del 12-18 % en queso Camembert, 18 % para Mozarella, 10-12 % para Cottage o del
16-20 % para queso azul. En todos los casos los valores se encuentran dentro de los margenes
indicados, si bien no es posible compararlos debido a que en muchos casos la base de calculo es
distinta o no esta claramente especificada.

Debido a que el coste de la leche es responsable del 60-80 % del coste final del queso (Lawrence
1989), es interesante considerar el aumento de rendimiento como ahorro en la cantidad inicial de
leche. Para ello se pueden adaptar los estudios realizados por Dejmek (1986), quien separa los
posibles beneficios de la tecnologia de ultrafiltracion segun la estrategia de concentracion llevada a
cabo en el proceso:

e Para bajo factor de concentracion (VCR<2) el aumento de rendimiento es
despreciable ya que las diferencias observadas pueden ser fruto del proceso de
elaboracion.

¢ Para concentraciones medias (VCR 2-5), el coste del proceso no depende solo del
grado de concentracién alcanzado, sino que el tipo de queso elaborado juega un papel
fundamental. El beneficio puede ser el doble al elaborar, a partir de un concentrado con
el 40 % de ES, una pasta blanda tipo Camembert que al elaborar una pasta dura, por
ejemplo queso Cheddar.

€. Segln el concepto de prequeso liquido (LPC) el beneficio referido a leche (en el
estudio de Dejmek con base en leche desnatada) es menor del 20 %.

El coste del proceso de UF es lineal con la concentracion hasta que el aumento de la
viscosidad domina el proceso. En ese momento, los costes de operacién aumentan
exponencialmente, haciendo poco probable que mejoras en la tecnologia de
ultrafiltracién hagan sostenibles los descensos de la densidad de flujo de permeado. Por
ello, la elaboraciéon de quesos de pasta dura en base a retenidos de ultrafiltracion de
alto grado de concentracién sélo tendria aceptacion si se modifica toda la tecnologia de
procesado, tanto en la filtracidon como en la elaboracién, incluyendo el moldeo y salado
del queso.

El queso desarrollado en la presente Tesis se encuentra en una situacion intermedia entre los dos
Ultimos casos. Por un lado se opera con un factor de concentracion medio —VCR de 4,5- si bien,
por otra parte no se contempla la etapa de desuerado tras el cuajado, lo que hace considerar el
concentrado como un prequeso.

La eliminacion de agua no alcanzada en el proceso de UF con membranas espirales, se realiza
forzando la etapa de oreo/maduracion hasta obtener un extracto seco (ES) final comparable al del
tipo de queso tratado.

Siguiendo con el estudio de Dejmek (1986), mediante la grafica de la Figura 5.109 se puede
predecir el ahorro en leche desnatada a partir de los datos de la presente Tesis. Tomando en
abscisas un valor de 0,7 a partir de los datos de ES para el concentrado (41 %), la leche (13 %) y
el queso (55 %), se alcanza un ahorro —referido a leche desnatada— del 11 % respecto al proceso
tradicional.

Este valor tedrico es algo inferior al alcanzado en el proceso de optimizacién de esta Tesis (15 %
de aumento de rendimiento).



210 CAPITULO V

Skim milk saved
in % of input
29 |

18

16 _ =

1 — T p /A

12 -

)/

7

Ta

b

7

- — /%4
v
” Wozzarslla

61— : %A/

J/ [

AR
i

04 0.8 a8 1
ITS UF~-T5 mik)ATS cheese/ TS mlik}

Figura 5.109. Ahorro de leche al realizar queso a partir de concentrados de UF.
(TS UF: ES del concentrado; TS milk: ES de la leche y TS cheese: ES del queso). Fuente: (Dejmek 1986)

CALIDAD SENSORIAL

La puntuacién sensorial, global compuesta (olfato-gustativa y visual), de los quesos se recoge en la
Tabla 5.50. Las puntuaciones del queso tradicional y del éptimo final (OSR) del estudio son
estadisticamente iguales y superiores a los dptimos de los disefios OPB y ODF.

Tabla 5.50. Puntuacién global compuesta. Comparacion tecnoldgica

M OoPB ODF

OSR

Global

bc
Compuesta 47

+0,2 4,3 0,15 4,4 0,2 4,8° 0,2

*Valores con la misma letra no son significativamente diferentes (p<0,05)

Estos resultados muestran la adecuada progresion en el desarrollo de las optimizaciones mediante
los disefios que permiten alcanzar un queso de tan alta calidad sensorial global como el tradicional.

ROBUSTEZ DE LOS MODELOS TEORICOS

Con los modelos obtenidos en cada optimizacion mdltiple (Apartados 5.2.6, 5.3.6 y 5.4.6) es
posible predecir, en las condiciones 6ptimas de los factores considerados en cada uno de ellos,
tanto el rendimiento como la calidad sensorial (Tabla 5.51).
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Tabla 5.51. Predicciones en los dptimos de los disefios experimentales

OPB ODF OSR
Rendimiento (%) 15,2 15,8 15,1
Sensorial Global 4,4 4,5 4,6

Comparando estos valores con los resultados experimentales de las correspondientes fabricaciones
(Tablas 5.49 y 5.50), se observa una total coincidencia en los resultados de los tres disefios para

ambas respuestas (rendimiento y calidad sensorial), teniendo en cuenta el error experimental.

Acorde a estos resultados, los modelos matematicos planteados se consideran adecuados para la
optimizacion realizada, por lo que las conclusiones obtenidas de ellos también se consideran

robustas.
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6. CONCLUSIONES

1. Las membranas de ultrafiltracion en configuracion espiral permiten concentrar leche entera
hasta VCR de 4,5 (41 % de ES) trabajando en condiciones de flujo limite (TMP de 3 bar y v; de
1,1 m/s a 45-50 °C). El concentrado asi obtenido se puede tratar como prequeso liquido para la
elaboracion de queso semicurado de pasta prensada en formatos de 1 kg.

2. El poder tampodn de la leche aumenta linealmente con la concentracién. Al aumentar el factor
de concentracion (VCR) alcanzado se observan dos maximos en la capacidad tampon a pH de
5,15 y 4,90. Estos maximos condicionan la cinética de acidificacion de las bacterias lacticas en
la elaboracion, con especial significacion en la etapa de prensado.

3. A partir de los disefios experimentales se comprueba como el rendimiento quesero aumenta
significativamente al ultrafiltrar la leche a su pH normal y con tamanos de corte de la cuajada
grandes, hasta eliminar por completo la etapa de corte.

4. Del estudio de los disefos experimentales se obtiene que para maximizar la calidad sensorial es
muy importante la adecuada eleccion tanto del tipo como de la concentracion de fermento, asi
como la obtencién de un prequeso con un ES elevado, similar al del queso elaborado con la
tecnologia tradicional a su entrada en prensa, al no llevarse a cabo la etapa de sinéresis.

5. El proceso tecnoldgico final optimizado para la elaboracion de queso semicurado de mezcla a
partir de concentrados de ultrafiltracion presenta como mayores diferencias respecto al proceso
tradicional:

a. Ahorro significativo de ingredientes, de un 83 % para la concentracion de cuajo y de un
66 % en la concentracion de fermento (MA4001), ambos ahorros referenciados a la
leche inicial. Por otra parte se elimina el empleo de CaCl,.

b. Incremento de la capacidad productiva de la planta, ya que el volumen a tratar se
reduce en 4,5 veces el inicial. Este hecho es de especial relevancia en la etapa de
pasterizacion, si bien el ahorro energético no es lineal con la concentracién debido al
aumento de viscosidad del producto.

c. Retencién de la proteina soluble de la leche en porcentaje tres veces superior al
alcanzado en la fabricacion tradicional. Esto supone un incremento del valor nutritivo
del queso, ya que son consideradas proteinas de alto valor bioldgico al contener todos
los aminoacidos esenciales.

d. El estudio detallado de la etapa de prensado, realizado para alcanzar el pH éptimo del
queso al final de esta etapa, se considera fundamental para controlar los excesos de
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acidez relacionados con el aumento del poder tampon de los concentrados de
ultrafiltracion.

Incremento del tiempo total de elaboracién en aproximadamente dos horas y media,
debido al aumento del poder tampdn que retrasa los procesos de acidificacion en la
etapa de prensado. No obstante se produce una notable simplificacion operacional en el
proceso, por la minimizacion del trabajo en cuba y la eliminacion de las etapas de
sinéresis y corte de la cuajada, factores que contribuyen a la adaptacion a la produccion
en continuo.

Como factor econémico mas significativo, junto al ahorro de ingredientes, se presenta
el aumento del rendimiento quesero en un 15 % respecto al conseguido en la
elaboracién tradicional, debido a la incorporacion de la proteina soluble y a menores
pérdidas de grasa y caseina.

6. Mediante la caracterizacion fisico-quimica, estructural y sensorial se obtiene un amplio rango de
descriptores que permiten comparar el queso tradicional con el elaborado a partir de
concentrados de ultrafiltracion.

Se encuentran diferencias en cuanto a la composicion en las primeras etapas de
maduracioén, debido al exceso de humedad que presentan los quesos ultrafiltrados a la
salida de prensa. Este exceso se compensa en la maduracion con un mayor secado
frente a los quesos tradicionales.

Se observa una desaceleracion en los fendmenos de proteolisis y lipolisis a lo largo de
la maduracién respecto a la elaboracién tradicional, como consecuencia de la
incorporacion de proteina soluble en el queso que, sin embargo, no afecta a la
apreciacion sensorial del mismo.

El analisis micrografico denota una mayor porosidad en los quesos en los que no se
corta la cuajada, con presencia de poros mas heterogéneos. En todos los casos se han
identificado cristalizaciones de fosfato calcico.

El queso ultrafiltrado presenta un color amarillo menos intenso que los tradicionales,
tanto en su interior como en su exterior.

Se obtienen diferencias claras en cuanto al aspecto visual exterior del queso
relacionadas con su forma y color. También se indican diferencias en el aspecto interior,
al tratarse de pastas ciegas por la ausencia de etapa de corte en la tecnologia de
ultrafiltracién. Las caracteristicas diferenciadoras han sido mejoradas en la secuencia
experimental de optimizacion hasta alcanzar puntuaciones similares al queso tradicional
en su evaluacion sensorial mediante panel de cata entrenado.

Los quesos fabricados a partir de concentrados de ultrafiltracion se presentan como
mas solubles, himedos y adherentes a la vez que de menor friabilidad, elasticidad,
granulosidad o cohesividad. Tanto el olor como el sabor del queso elaborado con leche
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concentrada se consideran equilibrados, con ausencia de sabores atipicos (como
amargores o excesos de acidez) obteniendo puntuaciones similares al queso tradicional
en la evaluacion sensorial.

7. El queso obtenido tras la optimizacién desarrollada en la presente Tesis, si bien presenta
diferencias respecto al tradicional, recibe buenas puntuaciones en cuanto a su calidad sensorial,
lo que se relaciona con una potencial buena aceptacion por parte del consumidor.

8. La rentabilidad final del proceso, basada en el aumento de rendimiento y avalada por la
simplificacion operacional, solo podra conseguirse mediante la completa sustitucion de los
equipos convencionales de elaboracion, prestando especial atencion en el uso de sistemas de
bombeo adecuados para tratar productos altamente viscosos.

En base a estas conclusiones se recomienda la reorientacion del proceso tradicional hacia una
fabricacion en continuo, que permita la ultrafiltracion de la leche y pasterizacion del concentrado,
pasando a un sistema de mezcla (para la adecuada distribucion de ingredientes) y la posterior
coagulacion en continuo con incorporacion directa de la cuajada en los moldes. A partir de este
momento se continuara con el sistema tradicional de prensado y afinado.
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A. ANEXOS

A.1. COMPOSICION FiSICO-QUIMICA DE LAS LECHES DE VACA Y

OVEJA

A continuacion se recogen los datos de composicion y pH de las leches de vaca y oveja a partir de
las cuales han sido elaboradas las distintas fabricaciones de queso para el desarrollo de esta Tesis.

Tabla A.1. Composicion quimica y pH de la leche de oveja. Diseno Plackett-Burmann
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Tabla A.3. Composicion quimica y pH de la leche de oveja. Disefio Factorial
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Tabla A.5. Composicion quimica y pH de la leche de oveja. Disefio Superficie Respuesta
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Tabla A.6. Composicion quimica y pH de la leche de vaca. Disefio Superficie Respuesta
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Tabla A.7. Composicion quimica y pH de la leche de oveja. Queso tradicional y optimos disefios
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A.2. COMPOSICION QUIMICA DE LOS QUESOS A LO LARGO DE LA
MADURACION

En este anexo se recogen los datos de composicion quimica (grasa, proteina, pH, cenizas y sal) y
el pH tanto del queso tradicional (M) como de la totalidad de quesos elaborados a partir de
concentrados de leche por ultrafiltracion: disefio Plackett-Burmann (PB) y optimo (OPB), Diseno
Factorial (DF) y optimo (ODF) y disefio Superficie Respuesta (SR) y éptimo (OSR).

Tabla A.9. Composicion quimica y pH de los quesos. Disefno Plackett-Burmann

PB1 | PB2 | PB3 | PB4 | PB5 | PB6 | PB7 | PB8 | PB9 | PB10 | PB11 | PB12
o B | 2575 | 26,75 | 26,25 | 26,75 | 26,25 | 25,75 | 25,75 | 26,25 | 25,75 | 2525 | 26,25 | 25,75
= NS | +0,50 | 0,50 | 0,50 | 0,50 | +0,50 | +0,50 | +0,50 | +0,50 | 0,50 | +0,50 | +0,50 | +0,50
O | o®|2875 3075|2675 | 28,75 | 28,75 | 27,75 | 29,75 | 28,75 | 28,75 | 27,75 | 27,75 | 28,25
¥ 5 | 0,50 | +0,50 | 0,50 | +0,50 | 0,50 | +0,50 | 0,50 | +0,50 | 0,50 | 0,50 | +0,50 | 0,50
< | o8| 21,24 | 21,89 | 21,59 | 20,75 | 21,03 | 21,19 | 21,40 | 21,44 | 20,97 | 21,55 | 21,39 | 21,13
Z | VT | 2023 | 0,62 | £0,34 | £0,13 | 20,23 | £0,04 | £0,13 | £0,36 | 0,84 | +0,84 | +0,53 | 0,27
5
& | o8| 2246 | 23,29 | 24,01 | 22,65 | 22,76 | 23,24 | 22,45 | 23,45 | 22,67 | 22,85 | 22,35 | 22,79
B | X35 | +0,04 | £0,04 | £0,84 | +0,9 | 0,23 | £0,06 | 0,31 | +0,09 | 0,05 | 0,31 | +0,57 | +0,32
o®| 092 | 1,07 | 1,12 | 098 | 1,08 | 098 | 1,02 | 098 | 1,08 | 1,29 | 100 | 1,09
N5 | +0,05 | £0,05 | £0,04 | £0,03 | £0,02 | +0,06 | +0,01 | +0,04 | +0,06 | +0,02 | +0,04 | +0,04
-
&
o® | 131 | 121 | 1,25 | 1,70 | 1,93 | 1,05 | 1,27 | 1,14 | 1,18 | 1,39 | 125 | 1,26
< 5 | £0,01 | 0,04 | 0,05 | 0,04 | 0,03 | £0,03 | +0,04 | 0,01 | 0,02 | +0,02 | +0,02 | +0,04
wl e 8| 29 | 310 | 283 | 287 | 285 | 258 | 3,17 | 304 | 294 | 3,14 | 280 | 297
2 | N5 | 10,01 | £0,10 | 0,10 | £0,25 | +0,28 | £0,01 | +0,05 | 0,09 | £0,01 | 0,02 | 0,01 | +0,07
N
& ()]
Ulo8| 293 | 327 | 302 | 305 | 311 | 295 | 323 | 3,18 | 324 | 334 | 3,09 | 335
¥ 5 | 0,06 | £0,27 | 0,01 | 0,06 | +0,08 | +0,01 | +0,49 | +0,04 | +0,32 | +0,12 | +0,12 | 0,30
o @ | 53,56 | 54,47 | 5529 | 56,33 | 51,61 | 53,49 | 56,71 | 55,05 | 50,95 | 50,77 | 54,20 | 51,96
NS | 0,27 | £0,20 | 0,29 | £0,15 | +0,04 | 0,17 | +005 | +0,08 | 0,02 | +0,30 | +0,02 | +0,04
2
o 8 | 5503 | 57,01 | 5590 | 5851 | 55,77 | 5545 | 57,77 | 58,51 | 5505 | 53,06 | 5538 | 54,62
¥ 5 | +0,07 | 0,28 | +0,07 | 0,05 | 0,06 | +0,08 | +0,06 | +0,05 | +0,34 | +0,18 | +0,19 | 0,17
o B8] 49 | 498 | 522 | 494 | 490 | 498 | 511 | 505 | 495 | 479 | 509 | 512
N5 | 0,01 | 0,02 | £0,04 | 0,02 | £0,02 | 0,02 | £0,04 | 0,01 | +0,02 | +0,03 | +0,02 | +0,03
T
Q
o®| 49 | 518 | 532 | 511 | 502 | 49 | 512 | 506 | 49 | 506 | 511 | 512
<5 | £0,02 | £0,02 | 0,02 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | +0,03 | +0,01 | 0,03
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Tabla A.10. Composicidon quimica y pH de los quesos a los 20 dias. Disefio Factorial

% Grasa Proteina Cenizas ES Sal pH

26,50 18,20 3,36 50,94 1,53 4,70
DF1

+0,00 +0,03 +0,02 +0,23 +0,01 +0,01

24,25 17,24 3,01 47,64 1,31 4,70
DF2

+0,50 +0,11 +0,08 +0,37 +0,01 +0,01

24,25 16,78 3,27 47,54 1,70 4,73
DF3

+0,50 +0,01 +0,21 +0,16 +0,04 +0,01

26,75 18,97 3,62 52,11 1,43 4,74
DF4

+0,50 +1,01 +0,20 +0,18 +0,04 v0,01

23,25 18,38 2,95 48,13 1,27 4,77
DF5

+0,50 +0,15 +0,06 +0,25 +0,01 +0,01

26,25 19,57 3,36 52,50 1,29 5,02
DF6

+0,50 +0,24 +0,09 +0,20 +0,00 +0,01

23,00 18,13 3,15 48,33 1,36 4,80
DF?7

+0,00 +0,07 +0,11 +0,68 +0,03 +0,01

25,25 19,09 3,14 49,80 1,46 4,90
DF8

+0,50 +0,19 +0,21 +0,13 +0,01 +0,01

25,25 19,13 3,1 50,52 1,31 4,90
DF9

+0,50 +0,26 +0,06 +0,22 +0,02 +0,01

22,25 17,69 3,11 47,18 1,33 4,76
DF10

+0,50 +0,11 +0,08 +0,02 +0,01 +0,01

23,00 17,61 2,81 47,07 1,32 4,75
DF11

+0,00 +0,02 +0,03 +0,77 +0,01 +0,01

22,75 17,97 3,09 47,67 1,36 4,81
DF12

+0,50 +0,02 +0,04 +0,23 +0,02 +0,01

24,00 18,69 3,58 49,42 1,36 4,70
DF13

+0,00 +0,10 +0,06 +0,10 +0,01 +0,01

26,50 19,56 3,48 53,01 1,36 4,81
DF14

+0,00 +0,77 +0,02 +0,28 +0,01 +0,01

23,00 17,96 3,26 47,04 1,41 4,89
DF15

+0,00 +0,29 +0,12 +0,04 +0,02 +0,01

23,00 17,96 3,26 47,04 1,41 4,89
DF16

+0,00 +0,09 +0,22 +0,44 +0,01 +0,01




Anexo 2

241

Tabla A.11. Composicidon quimica y pH de los quesos a los 40 dias. Disefio Factorial

% Grasa Proteina Cenizas ES Sal pH
29,00 20,05 3,99 56,72 1,91 4,90

DF1
+0,50 +0,17 +0,05 +0,03 +0,05 +0,01
27,25 19,35 3,94 54,52 1,76 4,90

DF2
+0,50 +0,01 +0,13 +0,69 +0,13 +0,01
26,00 18,39 3,83 52,33 1,92 4,95

DF3
+0,50 +0,27 +0,02 +0,07 +0,02 +0,01
30,25 20,76 3,75 56,10 1,86 513

DF4
+0,50 +0,37 +0,10 +0,95 +0,10 +0,01
25,75 19,81 3,76 53,69 1,61 4,98

DF5
+0,50 +0,27 +0,15 +0,51 +0,15 +0,01
27,75 20,97 3,70 55,86 1,46 5,09

DF6
+0,50 +0,07 +0,01 +0,03 +0,01 +0,01
29,00 19,71 3,40 53,32 1,53 4,98

DF?7
+0,00 +0,25 +0,01 +0,03 +0,01 +0,01
29,50 20,34 3,62 54,67 1,71 5,16

DF8
+0,50 +0,49 +0,08 +0,25 +0,08 +0,01
31,00 21,66 3,47 58,01 1,55 4,91

DF9
+0,00 +0,16 +0,01 +0,11 +0,01 +0,01
28,00 20,21 3,44 54,90 1,51 4,99

DF10
+0,50 +0,03 +0,05 +0,07 +0,05 +0,01
26,00 19,64 3,78 54,15 1,75 4,90

DF11
+0,00 +0,11 +0,01 +0,06 +0,01 +0,01
28,00 21,05 3,74 56,68 1,57 5,02

DF12
+0,49 +0,05 +0,12 +0,24 +0,12 +0,01
32,00 21,90 3,75 57,54 1,57 4,85

DF13
+0,00 +0,34 +0,02 +0,48 +0,02 +0,01
29,00 20,46 3,88 55,26 1,72 5,05

DF14
+0,49 +0,21 +0,05 +0,09 +0,05 +0,01
27,50 20,36 3,51 55,48 1,56 4,94

DF15
+0,00 +0,10 +0,11 +0,16 +0,11 +0,01
29,50 21,22 3,83 57,37 1,70 4,97

DF16
+0,00 +0,07 +0,02 +0,06 +0,02 +0,01
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Tabla A.12. Composicion quimica y pH de los quesos a los 20 dias. Disefo Superficie Respuesta

% Grasa Proteina Cenizas ES Sal pH
31,50 20,15 3,58 57,39 1,46 4,72
SR1
+0,00 +0,02 +0,02 +0,39 +0,02 +0,01
28,75 19,01 3,63 53,66 1,48 4,75
SR2
+0,50 +0,03 +0,00 +0,26 +0,01 +0,01
28,00 18,95 3,22 53,27 1,55 4,71
SR3
+0,00 +0,28 +0,04 +0,63 +0,01 +0,01
31,00 20,67 2,64 58,18 1,40 4,71
SR4
+0,00 +0,07 +0,41 +0,27 +0,01 +0,01
32,25 20,84 3,27 58,28 1,41 4,63
SR5
+0,50 +0,02 +0,02 +0,06 +0,03 +0,01
32,50 20,22 3,23 58,46 1,28 4,74
SR6
+0,99 +0,31 +0,07 +0,37 +0,02 +0,01
28,75 17,34 3,21 53,36 1,39 4,81
SR7
+0,50 +0,01 +0,16 +0,04 +0,05 +0,01
33,00 19,76 3,20 56,75 1,31 4,74
SR8
+0,00 +0,07 +0,02 +0,00 +0,01 +0,01
34,50 19,48 3,19 55,08 1,41 4,67
SR9
+0,00 +0,08 +0,03 +0,31 +0,02 +0,01
34,25 19,17 3,40 57,81 1,49 4,69
SR10
+0,50 +0,16 +0,00 +0,02 +0,01 +0,01
30,25 18,71 3,46 52,86 1,43 4,67
SR11
+0,50 +0,26 +0,08 +0,43 +0,04 +0,01
29,00 18,72 3,40 52,30 1,44 4,75
SR12
+0,00 +0,05 +0,26 +0,27 +0,05 +0,01
28,00 18,47 3,30 51,43 1,25 4,73
SR13
+0,00 +0,63 +0,19 +0,44 +0,04 +0,01
33,25 20,51 2,90 56,99 1,12 4,72
SR14
+0,50 +0,52 +0,32 +0,03 +0,04 +0,01
33,25 20,72 2,62 55,52 1,29 4,70
SR15
+0,50 +0,06 +0,11 +0,12 +0,02 +0,01
33,75 20,13 3,15 56,07 1,28 4,72
SR16
+0,50 +0,20 +0,22 +0,27 +0,01 +0,01
28,75 18,74 2,95 52,92 1,35 4,72
SR17
+0,50 +0,22 +0,11 +0,17 +0,01 +0,01
33,25 19,60 3,18 56,11 1,28 4,69
SR18
+0,50 +0,38 +0,05 +0,04 +0,01 +0,01
33,25 20,18 2,96 56,13 1,21 4,73
SR19
+0,50 +0,34 +0,02 +0,11 +0,00 +0,01
34,00 20,24 3,06 56,27 1,38 4,71
SR20
+0,00 +0,33 +0,06 +0,14 +0,05 +0,01
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Tabla A.13. Composicion quimica y pH de los quesos a los 40 dias. Disefo Superficie Respuesta

% Grasa Proteina Cenizas ES Sal pH
36,25 20,62 3,67 +60,91 1,70 4,84
SR1
+0,50 0,54 +0,00 +0,05 +0,03 40,01
29,75 19,62 3,71 55,60 1,68 4,84
SR2
+0,50 +0,29 +0,04 +0,49 +0,03 +0,01
32,25 19,67 3,88 56,01 1,78 4,81
SR3
+0,50 +0,21 +0,00 +0,18 +0,00 +0,01
37,75 21,99 3,11 62,36 1,77 4,76
SR4
+0,50 +0,18 +0,10 +0,20 +0,06 +0,01
35,75 21,92 3,62 62,39 1,61 4,70
SR5
+0,50 +0,26 +0,91 +0,04 +0,03 +0,01
37,75 22,74 3,48 63,58 1,61 4,84
SR6
+0,50 10,20 +0,09 0,17 +0,01 +0,01
34,25 18,63 3,54 55,09 1,55 4,92
SR7
+0,50 +0,34 +0,07 +0,50 +0,01 +0,01
36,75 21,49 3,43 60,42 1,94 4,81
SR8
+0,50 +0,10 +0,17 +0,05 +0,05 +0,01
37,25 20,04 3,55 59,78 1,61 4,72
SR9
+0,50 +0,40 +0,08 +0,11 +0,05 +0,01
38,75 20,63 3,58 63,71 1,70 4,73
SR10
+0,50 10,36 0,01 10,13 +0,04 +0,01
34,00 20,33 3,60 57,17 1,56 4,88
SR11
+0,00 +0,35 +0,10 +0,24 +0,01 +0,01
33,75 20,01 3,59 55,98 1,49 4,82
SR12
+0,50 +0,00 +0,05 +0,04 40,01 +0,01
30,00 19,29 3,36 53,47 1,48 4,81
SR13
+0,00 +0,21 +0,08 +0,40 +0,04 +0,01
37,75 22,53 3,26 63,60 1,42 4,78
SR14
+0,50 10,25 +0,20 10,12 +0,05 +0,01
36,75 22,03 2,98 62,24 1,40 4,73
SR15
+0,50 +0,00 +0,05 +0,13 +0,01 +0,01
37,75 22,05 3,46 61,77 1,92 4,79
SR16
+0,50 +0,18 +0,06 +0,24 10,03 +0,01
30,25 19,50 3,34 53,51 1,52 4,87
SR17
+0,50 +0,32 +0,03 +0,90 +0,04 +0,01
37,75 20,17 3,57 61,05 1,67 4,80
SR18
+0,50 +0,11 +0,07 +0,52 +0,02 +0,01
37,25 21,82 3,33 61,22 1,59 481
SR19
+0,50 +0,24 +0,01 +0,25 +0,02 +0,01
38,00 22,29 3,22 62,28 1,62 4,77
SR20
+0,00 +0,27 +0,10 +0,04 +0,05 +0,01
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Tabla A.14. Composicion quimica y pH de los quesos a los 0 dias. Comparacion tecnoldgica

% Grasa Proteina Cenizas ES Sal pH
" 26,17° 20,15° 2,44° 52,64° 0,58 5,13°
+0,44 £3,10 +0,21 +1,40 £0,25 +0,12
oPB 23,08° 19,19° 2,09 45,75° 0,83° 5,46°
£0,59 £0,27 +0,09 +0,19 £0,10 +0,16
oDF 21,007 17,88 1,70 43,60° 0,54 5,21°
£1,70 +0,39 +0,10 +1,47 +0,08 +0,06
OSR 22,33° 18,18° 2,25° 43,67° 0,69% 5,07%
+1,03 +0,19 +0,16 +0,72 +0,11 +0,01

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

Tabla A.15. Composicion quimica y pH de los quesos a los 20 dias. Comparacién tecnoldgica

% Grasa Proteina Cenizas ES Sal pH
M 28,087 21,172 3,08° 55,39° 1,11° 4,85°
+0,33 40,63 +0,26 +1,75 +0,36 +0,04
27,25° 22,238 3,11° 54,81° 1,212 5,01¢
OPB
10,75 40,83 +0,32 40,68 40,06 10,14
ODF 27,007 21,40° 2,952 53,35% 1,122 4,73
+1,85 40,38 +0,21 +0,47 +0,17 +0,01
26,08? 21,45 3,18° 52,22° 1,28 4,84°
OSR
+0,33 +0,39 +0,16 +0,57 40,21 +0,01

" Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)

Tabla A.16. Composicion quimica y pH de los quesos a los 40 dias. Comparacion tecnoldgica

% Grasa Proteina Cenizas ES Sal pH
M 31,33° 22,27° 3,20° 57,78° 1,217 4,91°
£1,00 +1,12 +0,25 +1,06 +0,35 +0,03
oPB 31,75° 24,19% 3,53° 57,65 1,36 5,18°
+0,75 +0,21 +0,24 +1,33 +0,06 +0,09
ODF 30,42° 23,33%® 3,39° 57,16 1,34° 4,77
+0,33 +0,62 +0,55 +0,67 +0,33 +0,02
OSR 29,50° 23,26%° 3,69° 55,97° 1,41° 4,96°
£1,31 +0,28 +0,11 +0,97 +0,10 +0,04

*Valores con la misma letra en la misma columna no son significativamente diferentes (p<0,05)
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A.3. RESUMENES DE LAS OPTIMIZACIONES PB Y DF
Tabla A.17. Resumen optimizaciones disefio Plackett-Burmann
A:DF | B:[F] | C:[Cuajo] | D:ES E:T F:pH | G:Corte | H:P
OPTIMO - + + + - + + -
8 Firmeza - + _ . _ N
o Elasticidad - + + +* + - - -
=
Q Adherencia - + - - + - . .
D
ot Cohesividad + + * + + - - -
[1N]
= Masticabilidad - + - + - +
§ Calidad - - - - + + - +
o Intensidad + - - - + + - -
% g Rugosidad + + + + + + - +
& <z': Elasticidad + - + o+ - - - -
w =
= w Firmeza + + + + - + - +
Friabilidad + + + + - + - +
i Adherencia - - + + + - - -
23 —
E o Solubilidad + - - + + - - -
[aa]
é Granulosidad - + - - - - - +
Humedad + - - + + - - -
% Intensidad - - - + - + - -
o é Calidad - - + + + + + +
< m
2= Regusto - - + - - + + -
w i
(0] . .
Persistencia - + - - + + + +
o Salado - - - + + + + -
% Acido - - - + + + - -
Amargo + + - - - + + -
2 Exterior + + +* - - + - ¥
? Interior + + + - - - - +
> Aberturas + + + - - - - +
2 0-G + + + +* + + - +
& VISUAL + + - + - - _ +
© COMPUESTO + + - + ] i ] N
RENDIMIENTO - - + + - o+* o+ -
% COINCIDENCIAS 40,6 58,6 55,2 62 51,7 58,6 20,7 48
0,
%o DE COINCIDENCIAS 100 100 100 50 50

SIGNIFICATIVAS

*Factores con signos en negrita resultaron significativos en la optimizacion del descriptor correspondiente
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Tabla A.18. Resumen optimizaciones Disefio Factorial

A:Fermento B:[Fermento] C:Corte
OPTIMO - - +
Firmeza - + -
Elasticidad - - -
TEXTUROMETRO Adherencia - + +
Cohesividad - - -
Masticabilidad - - -
Calidad - + +
OLOR

Intensidad - + -
Rugosidad - - -
TEXTURA EN MANO Elasticidad - - -
Firmeza + - -
Friabilidad + + -
Adherencia - - +*

TEXTURA EN BOCA Solubilidad - -
Granulosidad - - -
Humedad + - +
Intensidad - + +
SENSACION EN BOCA Calidad - " -
Regusto + + -
Persistencia - - -
Salado - + +
GUSTO Acido + + -
Amargo - - +
Exterior - + -

VISUAL Interior - +
Aberturas - - +
0-G - - -
GLOBAL VISUAL - - +
COMPUESTO - - +
RRENDIMIENTO - - +
PORCENTAJE DE COINCIDENCIAS 79 62 41
% DE COINCIDENCIAS SIGNIFICATIVAS 75 75 40

*Factores con signos en negrita resultaron significativos en la optimizacion del descriptor correspondiente
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A.4. FOTOGRAFIAS QUESOS DISENO PLACKETT-BURMANN

Figura A.1. Fotografias quesos PB1 a PB6
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Figura A.2. Fotografias quesos PB7 a PB12
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A.5. FOTOGRAFIAS QUESOS DISENO FACTORIAL

Figura A.3. Fotografias quesos DF1 a DF6
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Figura A.4. Fotografias quesos DF7 a DF11
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Figura A.5. Fotografias quesos DF12 a DF16
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A.6. FOTOGRAFIAS QUESOS DISENO SUPERFICIE RESPUESTA

Figura A.6. Fotografias quesos SR1 a SR5
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Figura A.7. Fotografias quesos SR6 a SR10
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Figura A.8. Fotografias quesos SR11 a SR15
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Figura A.9. Fotografias quesos SR16 a SR20
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A.7. FOTOGRAFIAS DEL QUESO TRADICIONAL Y EL OPTIMO FINAL

Tecnologia Tradicional Tecnologia de Ultrafiltracion

Figura A.10. Queso tradicional (izquierda) y ultrafiltrado (derecha) a los cero dias de maduracion
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Tecnologia Tradicional Tecnologia de Ultrafiltracion

Figura A.11. Queso tradicional (izquierda) y ultrafiltrado (derecha) a los 20 dias de maduracién
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Tecnologia Tradicional Tecnologia de Ultrafiltracion

Figura A.12. Queso tradicional (izquierda) y ultrafiltrado (derecha) a los 40 dias de maduracion
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A.8. MICROGRAFIAS EN DETALLE DE LOS QUESOS

Figura A.13. Cristalizaciones encontrados en los quesos M, OPB, ODF y OSR
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A.9. ANALISIS DE COMPONENTES PRINCIPALES

A continuacion se recogen los coeficientes que corresponden con cada una de las cinco
componentes principales resultado de la combinacion de los parametros de textura instrumental y
de los descriptores del analisis sensorial, en el estudio realizado en el Apartado 5.5.6.

Tabla A.19. Matriz de componentes

Componente
1 2 3 4 5
Firmeza (instrumental) ,70 -,06 -,58 11 ,20
Cohesividad (instrumental) ,29 -,76 ,52 -,06 -,03
Adherencia (instrumental) -,81 -,34 -,01 33 -,02
Elasticidad (instrumental) 41 -,81 34 ,09 ,10
Masticabilidad (instrumental) 57 -,44 57 ,07 ,25
Olor Intensidad 75 - 14 -,28 -10 -,38
Olor Calidad 74 -,32 ,16 -,30 -,16
Rugosidad 79 -,49 ,06 ,09 -,22
Elasticidad -,24 -,50 -,58 25 ,20
Firmeza ,68 ,59 -,28 -,06 ,05
Friabilidad 45 37 -,35 -,54 -,41
Adherencia -,50 ,58 -,43 -,04 ,36
Solubilidad -,22 ,61 ,49 - 14 37
Granulosidad 78 31 -42 ,01 -14
Humedad -,83 -,27 ,36 -12 22
Gusto Intensidad ,59 12 ,07 75 -,06
Gusto Calidad 43 ,51 ,67 ,15 -,01
Salado -,33 -,48 -,33 -,54 22
Acido -73 ,35 -,37 ,01 ,16
Amargo -,93 ,05 -,08 14 -,14
Regusto 13 75 ,57 ,06 -,01
Persistencia ,60 ,36 -,30 55 -,03
Global Olfato-gustativo ,06 ,70 ,57 -,21 -,16
Aspecto interior (visual) ,94 -, 14 ,01 -,10 ,23
Aspecto exterior (visual) ,86 ,28 ,05 -,07 31
Aberturas (visual) ,84 ,07 -17 -,06 ,33
Global Visual ,86 -,10 -,08 -15 ,39

Método de extraccion: Analisis de componentes principales.
a. 5 componentes extraidos
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ABREVIATURAS

% m/m porcentaje masa/masa

% R porcentaje de rendimiento

% R; porcentaje de rechazo de la membrana o de retencién de un componente
a* indice de cromaticidad verde-rojo

ANOVA analisis de varianza

ARE indice de maduracién aparente

Aw actividad de agua

b* indice de cromaticidad azul-amarillo

Ca calcio

CE Comision Europea

G fraccion en peso del componente i

cm centimetro

CMP caseinomacropéptido

Cp componentes principales

Da Dalton

DCU una unidad DCU contiene aproximadamente de 1-10* a 2-10* bacterias
DF disefio factorial

Dmediana diametro calculado a partir de la mediana
Dimedio didmetro calculado a partir de la media aritmética
1P presiéon osmotica de la disolucién

AP caida de presion

ES extracto seco

ESEM microscopia de barrido electronico ambiental

F fermento

FAPRI Food and Agricultural Police Research Institute
FDA Food and Drug Administration

FENIL Federacion Nacional de Industrias Lacteas

GL grados de libertad

HCI acido clorhidrico

Hz hercio

ISO organizacién internacional de estandarizacién
J densidad de flujo de permeado

K potasio

K coeficiente de transferencia de materia

kg kilogramo

L litros

L luminosidad

LCR retenidos de bajo factor de concentracion

LPC prequeso liquido

1 viscosidad
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M fabricacion del queso de mezcla tradicional

m metro

M.A.R.M. Ministerio de Medio Ambiente y Medio Rural y Marino

MC cuadrados medios para el analisis de varianza

MF microfiltracion

Mg magnesio

min minutos

mL mililitro

NMP nimero mas probable

MMV proceso de obtencion de prequeso por ultrafiltarcion patentado por Maubois,
Mocquot y Vassal

MWCO tamafio de corte de la membrana

N Newton

n niemro de réplicas

NaCl cloruro sédico

NF nanofiltracion

NNC nitrégeno no caseinico

NNP nitrégeno no proteico

NT nitrégeno total

oC grado Celsius

°D grado Dornic

ODF fabricacion el el éptimo del disefio factorial

Ol Osmosis inversa

OPB fabricacion en le éptimo del diseno Plackett-Burmann

OSR fabricacion en el éptimo del disefo de superficie Respuesta

P fosforo

PB disefio Plackett-Burmann

p-valor nivel de significacion empirico para los contrastes de hipotesis

Qr caudal de recirculacion en el equipo de ultrafiltracion

p densidad

R.D. real decreto

RD indice de profundidad de la maduracién

R¢ resistencia al flujo por colmatacién y/o ensuciamiento

Rgel resistencia al flujo por formacion de una capa de gel

Rm resistencia hidraulica de la membrana

Riot resistencia la flujo total

S desviacion estandar

S segundo

SC suma de cuadrados para el analisis de varianza

SEM microscopia de barrido electronico

SR disefio de superficie respuesta

T temperatura

TCA acido tricloroacético

Tm tonelada métrica

TMP presion transmembrana

TPA analisis de perfil de textura
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Tpo
UF
ufc

VCR
Vi

tiempo

ultrafiltracion

unidad formadora de colonias

volumen

velocidad del aire

factor de concentracion volumétrico

velocidad tangencial en la superficie de la membrana
humedad relativa del aire












	ÍNDICE 
	1.  INTRODUCCIÓN 
	1.1. EL QUESO
	1.1.1.  DEFINICIÓN
	1.1.2.  CLASIFICACIONES 
	1.1.3. LA LECHE COMO MATERIA PRIMA 
	1.1.4.  ETAPAS EN LA ELABORACIÓN DE QUESO
	1.1.5.  COAGULACIÓN Y SINÉRESIS

	1.2. EL QUESO DE MEZCLA 
	1.2.1.  QUESOS DE MEZCLA EN ESPAÑA 
	1.2.2.  QUESOS DE MEZCLA EN CASTILLA Y LEÓN
	1.2.3.  DATOS DE PRODUCCIÓN Y CONSUMO 

	1.3. PROCESOS DE SEPARACIÓN CON MEMBRANAS 
	1.3.1.  ASPECTOS GENERALES SOBRE LA FILTRACIÓN TANGENCIAL
	1.3.2.  CLASIFICACIÓN  DE  LOS  PROCESOS  DE  SEPARACIÓN  CUYA  FUERZA 
IMPULSORA ES LA PRESIÓN 
	1.3.3.  CONFIGURACIÓN DE LAS MEMBRANAS EN MÓDULOS 
	1.3.4.  PRINCIPALES VARIABLES DEL PROCESO 
	1.3.5.  MODELIZACIÓN    CLÁSICA    DE    LOS    PROCESOS    DE    FILTRACIÓN 
TANGENCIAL 
	1.3.6.  FENÓMENOS IMPLICADOS EN LA TRANSFERENCIA DE MATERIA
	1.3.7.  APLICACIONES DE LA TECNOLOGÍA DE MEMBRANAS EN LA INDUSTRIA 
LÁCTEA

	1.4. ULTRAFILTRACIÓN APLICADA A LA ELABORACIÓN DE QUESO 
	1.4.1.  ESTANDARIZACIÓN DEL CONTENIDO PROTEICO DE LA LECHE
	1.4.2.  RETENIDOS DE MEDIA CONCENTRACIÓN 
	1.4.3.  PREQUESO LÍQUIDO (LIQUID PRE-CHEESE, LPC) 


	2.  JUSTIFICACIÓN Y OBJETIVOS 
	2.1. JUSTIFICACIÓN 
	2.2. OBJETIVOS 

	3.  METODOLOGÍA 
	3.1. ESTUDIOS PRELIMINARES 
	3.1.1.  OPTIMIZACIÓN     DE     LAS     CONDICIONES     HIDRODINÁMICAS     DE 
FILTRACIÓN 
	3.1.2.  PODER TAMPÓN Y ACIDIFICACIÓN DE LOS CONCENTRADOS 
	3.1.3.  DUREZA DE LAS CUAJADAS 

	3.2. ESTABLECIMIENTO DE LAS CONDICIONES INICIALES 
	3.3. OPTIMIZACIÓN DE LAS VARIABLES SIGNIFICATIVAS. DISEÑO 
FACTORIAL 
	3.4. OPTIMIZACIÓN DEL PROCESO DE ACIDIFICACIÓN EN PRENSA 
	3.5. SEGUIMIENTO DE LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES 
	3.6. COMPARACIÓN    DE    LOS    QUESOS    OBTENIDOS    EN    LAS 
CONDICIONES  ÓPTIMAS  DE  LOS  DISEÑOS  FRENTE  A  LA 
ELABORACIÓN TRADICIONAL 

	4.  MATERIALES Y MÉTODOS 
	4.1. ESTANDARIZACIÓN DE LA LECHE 
	4.2. MÉTODO TRADICIONAL DE ELABORACIÓN DE QUESO 
	4.2.1. PASTEURIZACIÓN 
	4.2.2. CUAJADO Y SINÉRESIS 
	4.2.3. MOLDEO Y PRENSADO 
	4.2.4. SALADO, OREO Y MADURACIÓN 

	4.3. ULTRAFILTRACIÓN  DE  LECHE  PARA  LA  ELABORACIÓN  DE 
QUESO 
	4.3.1. DESCRIPCIÓN DEL EQUIPO 
	4.3.2. MEMBRANA 
	4.3.3. MODIFICACIONES  AL  MÉTODO  TRADICIONAL  DE  ELABORACIÓN  DE 
QUESO 

	4.4. ANÁLISIS FÍSICO-QUÍMICO 
	4.4.1. PODER TAMPÓN 
	4.4.2. CURVAS DE ACIDIFICACIÓN 
	4.4.3. DETERMINACIÓN DEL EXTRACTO SECO (ES) 
	4.4.4. DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO DE GRASA 
	4.4.5. DETERMINACIÓN DEL NITRÓGENO 
	4.4.6. CENIZAS 
	4.4.7. LACTOSA 
	4.4.8. DETERMINACIÓN DE CLORUROS EN QUESO 
	4.4.9. MEDIDA DEL pH 
	4.4.10.  ANTIBIÓTICOS 
	4.4.11.  ANIONES Y CATIONES 
	4.4.12.  COMPUESTOS ORGÁNICOS VOLÁTILES

	4.5. ANÁLISIS MICROBIOLÓGICO 
	4.5.1. CÉLULAS SOMÁTICAS 
	4.5.2.  ESCHERICHIA COLI (E. COLI) 
	4.5.3. STAPHYLOCOCCUS COAGULASA POSITIVO 
	4.5.4. LISTERIA MONOCYTOGENES 
	4.5.5. COLIFORMES TOTALES 
	4.5.6. LEVADURAS 

	4.6. ANÁLISIS REOLÓGICO Y ESTRUCTURAL 
	4.6.1. DUREZA DE LAS CUAJADAS 
	4.6.2. ANÁLISIS DE PERFIL DE TEXTURA (TPA) EN QUESO 
	4.6.3. MICROGRAFÍAS DE LOS QUESOS 
	4.6.4. COLOR DE LOS QUESOS 

	4.7. ANÁLISIS SENSORIAL DE LOS QUESOS 
	4.7.1. PRUEBA DESCRIPTIVA 

	4.8. SOFTWARE DE TRATAMIENTO ESTADÍSTICO DE RESULTADOS 
	4.8.1. ESTADÍSTICA 
	4.8.2. DISEÑO DE EXPERIMENTOS 
	4.8.3. ANÁLISIS DE IMAGEN 


	5.  RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
	5.1. ESTUDIOS PRELIMINARES 
	5.1.1. OPTIMIZACIÓN DE LAS CONDICIONES HIDRODINÁMICAS DE FLUJO 
	5.1.2. ESTUDIO     DEL     PODER     TAMPÓN     Y     ACIDIFICACIÓN     DE     LOS 
CONCENTRADOS 
	5.1.3. DUREZA DE LAS CUAJADAS 

	5.2. ESTABLECIMIENTO   DE   LAS   CONDICIONES   INICIALES   DE 
ELABORACIÓN Y FILTRACIÓN 
	5.2.1. DISEÑO EXPERIMENTAL 
	5.2.2. ESTUDIO FÍSICO-QUÍMICO 
	5.2.3. ESTUDIO DE LA TEXTURA DEL QUESO 
	5.2.4. ANÁLISIS SENSORIAL DE LOS QUESOS 
	5.2.6. OPTIMIZACIÓN DEL DISEÑO 
	5.2.7. CONCLUSIONES DEL DISEÑO 

	5.3. OPTIMIZACIÓN DE LAS VARIABLES SIGNIFICATIVAS. DISEÑO 
FACTORIAL 
	5.3.1. DISEÑO EXPERIMENTAL 
	5.3.2. ESTUDIO FÍSICO-QUÍMICO 
	5.3.3. ESTUDIO DE LA TEXTURA DEL QUESO 
	5.3.4. ANÁLISIS SENSORIAL DE LOS QUESOS 
	5.3.5. EVOLUCIÓN DEL pH A LO LARGO DE LAS ELABORACIONES 
	5.3.6. OPTIMIZACIÓN DEL DISEÑO 
	5.3.7. CONCLUSIONES DEL DISEÑO 

	5.4. OPTIMIZACIÓN DEL PROCESO DE ACIDIFICACIÓN EN PRENSA 
	5.4.1. DISEÑO EXPERIMENTAL 
	5.4.2. ESTUDIO FÍSICO-QUÍMICO 
	5.4.3. ESTUDIO DE LA TEXTURA DEL QUESO 
	5.4.4. ANÁLISIS SENSORIAL DE LOS QUESOS 
	5.4.5. EVOLUCIÓN DEL pH A LO LARGO DE LAS ELABORACIONES 
	5.4.6. OPTIMIZACIÓN DEL DISEÑO 
	5.4.7. CONCLUSIONES DEL DISEÑO 

	5.5. COMPARACIÓN RESPECTO A LA TECNOLOGÍA TRADICIONAL 
	5.5.1. CONDICIONES     ÓPTIMAS      DE     FABRICACIÓN     A     PARTIR     DE 
CONCENTRADOS DE ULTRAFILTRACIÓN 
	5.5.2. COMPARACIÓN FÍSICO-QUÍMICA 
	5.5.3. SEGUIMIENTO   DEL   PROCESO   DE   MADURACIÓN:   PROTEOLISIS   Y 
LIPOLISIS 
	5.5.4. COMPARACIÓN REOLÓGICA Y ESTRUCTURAL 
	5.5.5. COMPARACIÓN SENSORIAL 
	5.5.6. ESTUDIO CONJUNTO DE VARIABLES 
	5.5.7. ESTUDIO MICROBIOLÓGICO 
	5.5.8. COMPARACIÓN TECNOLÓGICA 
	5.5.9. ESTUDIOS DE RENDIMIENTO Y CALIDAD SENSORIAL 


	6.  CONCLUSIONES 
	BIBLIOGRAFÍA 
	ANEXOS 
	A.1. COMPOSICIÓN  FÍSICO-QUÍMICA  DE  LAS  LECHES  DE  VACA  Y 
OVEJA 
	A.2. COMPOSICIÓN QUÍMICA DE LOS QUESOS A LO LARGO DE LA 
MADURACIÓN 
	A.3. RESÚMENES DE LAS OPTIMIZACIONES PB Y DF 
	A.4. FOTOGRAFÍAS QUESOS DISEÑO PLACKETT-BURMANN 
	A.5. FOTOGRAFÍAS QUESOS DISEÑO FACTORIAL 
	A.6. FOTOGRAFÍAS QUESOS DISEÑO SUPERFICIE RESPUESTA 
	A.7. FOTOGRAFÍAS DEL QUESO TRADICIONAL Y EL ÓPTIMO FINAL 
	A.8. MICROGRAFÍAS EN DETALLE DE LOS QUESOS 
	A.9. ANÁLISIS DE COMPONENTES PRINCIPALES  

	LISTADOS
	TABLAS 
	 FIGURAS 
	ABREVIATURAS 



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /None
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Error
  /CompatibilityLevel 1.5
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJDFFile false
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /DetectCurves 0.0000
  /ColorConversionStrategy /LeaveColorUnchanged
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedOpenType false
  /ParseICCProfilesInComments true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize true
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveDICMYKValues true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveFlatness true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments false
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts false
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /CropColorImages true
  /ColorImageMinResolution 300
  /ColorImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 300
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageMinDownsampleDepth 1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.16667
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterColorImages false
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /CropGrayImages true
  /GrayImageMinResolution 300
  /GrayImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 300
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageMinDownsampleDepth 2
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.16667
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterGrayImages false
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /CropMonoImages true
  /MonoImageMinResolution 1200
  /MonoImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleMonoImages false
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /CheckCompliance [
    /None
  ]
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile (None)
  /PDFXOutputConditionIdentifier ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName ()
  /PDFXTrapped /False

  /Description <<
    /CHS <FEFF4f7f75288fd94e9b8bbe5b9a521b5efa7684002000410064006f006200650020005000440046002065876863900275284e8e9ad88d2891cf76845370524d53705237300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c676562535f00521b5efa768400200050004400460020658768633002>
    /CHT <FEFF4f7f752890194e9b8a2d7f6e5efa7acb7684002000410064006f006200650020005000440046002065874ef69069752865bc9ad854c18cea76845370524d5370523786557406300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c4f86958b555f5df25efa7acb76840020005000440046002065874ef63002>
    /DAN <>
    /DEU <>
    /FRA <>
    /ITA <>
    /JPN <FEFF9ad854c18cea306a30d730ea30d730ec30b951fa529b7528002000410064006f0062006500200050004400460020658766f8306e4f5c6210306b4f7f75283057307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103055308c305f0020005000440046002030d530a130a430eb306f3001004100630072006f0062006100740020304a30883073002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d3067958b304f30533068304c3067304d307e305930023053306e8a2d5b9a306b306f30d530a930f330c8306e57cb30818fbc307f304c5fc59808306730593002>
    /KOR <FEFFc7740020c124c815c7440020c0acc6a9d558c5ec0020ace0d488c9c80020c2dcd5d80020c778c1c4c5d00020ac00c7a50020c801d569d55c002000410064006f0062006500200050004400460020bb38c11cb97c0020c791c131d569b2c8b2e4002e0020c774b807ac8c0020c791c131b41c00200050004400460020bb38c11cb2940020004100630072006f0062006100740020bc0f002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e00300020c774c0c1c5d0c11c0020c5f40020c2180020c788c2b5b2c8b2e4002e>
    /NLD (Gebruik deze instellingen om Adobe PDF-documenten te maken die zijn geoptimaliseerd voor prepress-afdrukken van hoge kwaliteit. De gemaakte PDF-documenten kunnen worden geopend met Acrobat en Adobe Reader 5.0 en hoger.)
    /NOR <>
    /PTB <>
    /SUO <>
    /SVE <>
    /ENU (Use these settings to create Adobe PDF documents best suited for high-quality prepress printing.  Created PDF documents can be opened with Acrobat and Adobe Reader 5.0 and later.)
    /ESP <>
  >>
  /Namespace [
    (Adobe)
    (Common)
    (1.0)
  ]
  /OtherNamespaces [
    <<
      /AsReaderSpreads false
      /CropImagesToFrames true
      /ErrorControl /WarnAndContinue
      /FlattenerIgnoreSpreadOverrides false
      /IncludeGuidesGrids false
      /IncludeNonPrinting false
      /IncludeSlug false
      /Namespace [
        (Adobe)
        (InDesign)
        (4.0)
      ]
      /OmitPlacedBitmaps false
      /OmitPlacedEPS false
      /OmitPlacedPDF false
      /SimulateOverprint /Legacy
    >>
    <<
      /AddBleedMarks false
      /AddColorBars false
      /AddCropMarks false
      /AddPageInfo false
      /AddRegMarks false
      /ConvertColors /ConvertToCMYK
      /DestinationProfileName ()
      /DestinationProfileSelector /DocumentCMYK
      /Downsample16BitImages true
      /FlattenerPreset <<
        /PresetSelector /MediumResolution
      >>
      /FormElements false
      /GenerateStructure false
      /IncludeBookmarks false
      /IncludeHyperlinks false
      /IncludeInteractive false
      /IncludeLayers false
      /IncludeProfiles false
      /MultimediaHandling /UseObjectSettings
      /Namespace [
        (Adobe)
        (CreativeSuite)
        (2.0)
      ]
      /PDFXOutputIntentProfileSelector /DocumentCMYK
      /PreserveEditing true
      /UntaggedCMYKHandling /LeaveUntagged
      /UntaggedRGBHandling /UseDocumentProfile
      /UseDocumentBleed false
    >>
  ]
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2540 2540]
  /PageSize [595.276 841.890]
>> setpagedevice




