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RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue utilizar alginato de sodio (AS) y mezclas de mucilago de nopal
(MN)-alginato de sodio (AS) como material de pared para la encapsulacion de aceite de
ajonjoli (AA) mediante gelacion idnica. Se obtuvieron esferas de geles por extrusion de
emulsiones y se determing el efecto de estos biopolimeros sobre caracteristicas deseables
como la retencion y la proteccion del aceite de ajonjoli encapsulado contra factores

ambientales.

La primera parte de este trabajo fue desarrollar un diagrama de fases binario de sistemas
alginato de sodio (AS)-mucilago de nopal (MN), donde se estudi6 el estado fisico de la
suspension acuosa previo a la emulsificacién y se identifico las concentraciones en las que
las suspensiones acuosas de AS y MN-AS fueran adecuadas para emulsionar el aceite de
ajonjoli, las cuales presentaron el siguiente intervalo de operabilidad AS: 0.25 a 1% p/v y
MN: 0.25 a 1.75% p/v.

A partir de este intervalo se seleccionaron tres sistemas para trabajar un solo sistema con
concentracion de AS (0:2 % p/v) y dos sistemas con mezclas MN-AS (1:1 y 1.25:0.75 %
p/v). Se prepararon emulsiones simples aceite en agua (O/W) con aceite de ajonjoli y

posteriormente se obtuvieron esferas de los geles por extrusion de la emulsiéon.

Se determiné el porcentaje de aceite superficial (%SO) y eficiencia de encapsulamiento
(%EE) el cual vari6 de 3.00 a 7.80% y 38.64 a 91.44% respectivamente para los sistemas
estudiados. A medida que la concentracion de MN se increment0 y la concentracion de AS
disminuyd en las mezclas MN-AS, los valores de %EE también aumentaron, lo cual indico
mayor cantidad de aceite de ajonjoli en el interior de los geles y menor cantidad de aceite
superficial en estos. El sistema 3 MN-AS (1.25:0.75 % w/v) presento el %EE més alto y
menor contenido de aceite superficial, caso contrario, el sistema 1, el cual solo contiene AS

como material de pared el %EE disminuyd y el %SO aumento significativamente.

1
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Los perfiles de liberacion del aceite de ajonjoli de las capsulas AS y MN-AS se vieron
afectadas por el tipo de material de pared, el empleo de mezclas MN-AS para encapsular
tienen un efecto mayor sobre la velocidad de liberacion del aceite que el empleo solo de AS,
siendo mas rapida cuando tenemos la misma cantidad de mucilago de nopal y alginato de

sodio es decir en la relacion 1:1.

Se obtuvieron imégenes de la estructura interna de las capsulas de los sistemas 1, 2, y 3
mediante microscopia optica mostrando una mayor conformacion esférica y mayor radio las
capsulas del sistema 1 mientras que las capsulas del sistema 2 y 3 fueron de forma irregular

y de menor tamafio.

Por Gltimo, se determind que la oxidacion del aceite de ajonjoli sigui6 una cinética de orden
uno tanto para el aceite encapsulado como para el aceite sin encapsular. Asi mismo se
observo que la oxidacion en el aceite se incrementaba conforme aumentaba la temperatura
de estudio y el sistema que protege mejor al AA contra la oxidacion es el encapsulado con
1:1 MN-AS.

1
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INTRODUCCION

En los dltimos afios la industria alimentaria ha dado un giro radical en torno al tipo de
alimentos que se desarrollan, ya que el consumidor se interesa por productos benéficos para

la salud humana.

Estudios de investigacion han demostrado que la inclusion de acidos grasos esenciales en la
dieta es fundamental por los altos beneficios que aporta, puesto que el ser humano no puede
sintetizarlos y necesita adquirirlos de fuentes naturales. Los &cidos grasos esenciales se han
relacionado con la disminucion de triglicéridos en la sangre y la mejora de los niveles de

colesterol, lo que conlleva a la reduccion en el riesgo de sufrir problemas cardiovasculares.

El aceite de ajonjoli (AA) contiene éacidos grasos poliinsaturados, principalmente esta
constituido por el acido a-linoleico (Omega 6). Estos acidos grasos ejercen efectos benéficos
a la salud cuando son consumidos. Sin embargo, el uso y manejo de dicho aceite es dificil,
debido a que éste presenta alta volatilidad, es hidrofobico, labil y es susceptible a degradarse

ante la presencia de factores ambientales (luz, temperatura, humedad y oxigeno).

Una alternativa para facilitar la aplicacion del aceite en los diferentes ramos de la industria,
es utilizar una solucion tecnoldgica que resuelva adecuadamente estos efectos. La tecnologia
de encapsulacion es un proceso que reduce la degradacion de aceites de alto valor nutricional
mediante el uso de agentes encapsulantes como los biopolimeros, los cuales funcionan como
capa protectora ante los fendmenos deteriorativos, por lo tanto, es de suma importancia
evaluar el efecto que tiene el empleo de biopolimeros (en mezclas o solo) en la estabilidad

de las capsulas.

El mucilago de nopal (MN) ha sido investigado previamente encontrando interesantes
caracteristicas fisicoquimicas y propiedades funcionales (espesantes, espumantes,

emulsionantes y encapsulantes).

Por otro lado, el alginato de sodio (AS) es un biopolimero que ha sido utilizado como material
de pared en la encapsulacion de aceites esenciales y a pesar de ser un buen agente
encapsulante ha mostrado algunas deficiencias funcionales, por lo que ha sido mezclado con
otros biopolimeros con la finalidad de encontrar efectos sinérgicos que permitan mejorar sus

propiedades individuales.
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En ese sentido, este trabajo se enfocd en el estudio del empleo de alginato de sodio (AS) y
mezclas de mucilago de nopal (MN) y alginato de sodio (AS) como material de pared para
la encapsulacién de aceite de ajonjoli mediante gelacion ionica obteniendo esferas de los
geles por extrusion de la emulsion y analizar si existe un efecto sinérgico entre ambos
biomateriales (biopolimero) que brinden ciertas caracteristicas a las esferas de los geles que
se conformaran para tener altas eficiencias de encapsulamiento y retardar la oxidacion del
aceite, ya que los acidos grasos insaturados de este aceite son quimicamente inestables en

presencia de oxigeno y temperatura.

. _________________________________________________________________________________________________|
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1. ANTECEDENTES
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1. ANTECEDENTES

1.1 ACIDOS GRASOS POLIINSATURADOS

Existe un grupo de &cidos grasos poliinsaturados que se denominan acidos grasos esenciales
(AGE), los cuales no pueden ser producidos por el hombre y deben ser incorporados a partir
de la dieta. Los AGE para el hombre son: los acidos grasos Omega-3 (acido a-linolénico) y
los &cidos grasos Omega-6 (acido linoleico). Los AGE son necesarios para la estructura y

flexibilidad de las membranas celulares.

Los acidos grasos esenciales como el Omega-3 y Omega-6 estan presentes en varios procesos
bioldgicos, tales como la agregacién de las plaquetas en sangre y la contraccion de los vasos
sanguineos, ademas que tienen muchas otras funciones bioldgicas importantes, como
participar de los procesos inflamatorios y del desarrollo del tejido nervioso. El interés
mundial en estas sustancias de origen natural esta en franco crecimiento. En los ultimos afios,
nueva informacién cientifica muestra como los Omega-6 ayudan a la funcion cardiaca y ha
esclarecido su mecanismo de accion y su papel en la prevencion de diversas enfermedades
(Zabka et al., 2009).

1.1.1 Aceite de ajonjoli (Sesamum Indicum L.)

El ajonjoli (Sesamum indicum L.) es uno de los cultivos de semilla oleaginosa mas importante
del mundo. El ajonjoli se cultiva principalmente en los paises en desarrollo de Asia y Africa
por su contenido de aceite de alta calidad (42-54%) y proteina (22-25%) (Desphande,
Desphande, & Salunkhe, 1996).

Las semillas de ajonjoli son cultivadas en México en diferentes condiciones de suelo. El fruto
de la planta son unas capsulas algodonosas gque contienen varias semillas aplanadas de 2 a 5

mm de longitud, las cuales son normalmente color marrén.

El aceite de ajonjoli contiene mas del 80% de acidos grasos insaturados y menos del 20% de
acidos grasos saturados. Los acidos grasos saturados del aceite de ajonjoli estin compuestos

en su mayoria de palmitico (7.9-12.0%) y estearico (4.8-6.1%). El aceite de ajonjoli puede
I ——
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ser clasificado en el grupo de acidos oleico-linoleico porque sus principales &cidos grasos
insaturados tienen valores de 36.7-52.4% del &cido oleico y 30.4-51.6% del &cido linoleico
(Hwang, 2005; Mondal et al., 2010; Nzikou et al., 2010).

La semilla de ajonjoli ha sido considerada como un alimento nutritivo y usado ampliamente
en productos horneados y de confiteria (Namiki, 1995). Generalmente se considera que
carece de pigmentos indeseables o sabores desagradables y compuestos antitripsin. Su
proteina de alimento esta compuesta de globulinas (67.3%), albuminas (8.6%), prolamina
(1.4%), and glutelina (7%) (Inyang & Iduh, 1996).

La proteina del ajonjoli es rica en metionina (3.2%), la cual es inusual para la mayoria de las
proteinas vegetales y estas propiedades Unicas hacen que la semilla de ajonjoli sea una
excelente fuente de proteina para suplementos de soja, mani y otras proteinas vegetales (que
carecen de suficiente metionina) para incrementar sus cualidades nutritivas (Inyang &
Ekanem, 1996). La semilla de ajonjoli contiene cantidades apreciables de varios
componentes bioactivos incluyendo tocoferoles, fitoesteroles, resveratrol y flavonoides, y los

lignanos sesamin y sesamolin (Namiki, 1990).

En adicion a sus usos alimenticios, el aceite de ajonjoli también tiene amplias aplicaciones
industriales tales como farmacéuticas, cosméticas, perfumeria, jabones, pinturas e
insecticidas (Uzun, Arslan, & Furat, 2008).

Recientes estudios, empleando métodos modernos, han revelado beneficios potenciales para
la salud por el consumo de la semilla, tales como antioxidativo (Shahidi, Liyana-Pathirana,
& Wall, 2006), antihipertensivo (Sankar et al., 2005), hipocolesterolémico (Hirose et al.,
1991), anticancerigeno (Miyahara, Hibasami, Katsuzaki, Imai, & Komiya, 2001) e
inmunoregulacién (Nonaka et al., 1997).

Los acidos grasos insaturados esenciales en el aceite de ajonjoli son quimicamente inestables
en presencia de oxigeno, luz, humedad y calor. La estabilidad del aceite de sésamo puede ser

incrementado a través de procesos de microencapsulacion (Fuentes-Ortega et al., 2017).
I ——
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1.2 ENCAPSULACION Y METODOS DE ENCAPSULACION

La encapsulacion es un proceso que entrampa una sustancia (agente activo) dentro de otra
sustancia como material de pared produciendo particulas a escala en nandémetros (nano-
encapsulacion), micrémetros (microencapsulacion), o milimetros (Lakkis, 2007; Burgain,
Gaiani, Linder & Scher, 2011).

La sustancia encapsulada, puede ser llamada nucleo, relleno, activo, fase interna o carga util.
La sustancia que encapsula el agente activo es llamada capa, membrana, corteza, cépsula,
material de soporte, fase externa o matriz (Wandrey, Bartkowiak & Harding, 2009; Fang &
Bhan- dari, 2010). La tecnologia de encapsulacion ha sido utilizada en sectores alimenticios
para proveer a los ingredientes liquidos y solidos una efectiva barrera contra parametros
ambientales tales como oxigeno, la luz, radicales libres, etc. (Desai & Park, 2005). Diferentes
tipos de encapsulantes (depdsito, matriz, matriz recubierta) podrian ser caracterizados
(Figura 1) (Zuidam & Nedovic, 2010).

Deposito Matriz Matriz recubierta
Figura 1. Tipos de agentes encapsulantes (Zuidam & Nedovic, 2010).

El tipo depdsito tienen una capa alrededor del material del nucleo (también Ilamada capsula).
El tipo matriz tiene un agente activo disperso sobre el material de soporte y también puede
ser encontrado en la superficie. Una combinacion tipo depdsitos y tipo matriz da un tercero
encapsulante Ilamado matriz recubierta, en la cual el agente activo es una capsula cubierta

por una capa adicional (Lakkis, 2007).

. _________________________________________________________________________________________________|
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La encapsulacion es aplicable en la agricultura, industria alimenticia, industria farmacéutica,
biotecnologia e industria textil. En cuanto a la industria alimentaria, los productos
encapsulados han encontrado muchas aplicaciones como capas en colorantes, sabores,
vitamina y otros ingredientes de alimentos sensibles en orden para incrementar su vida
(Dziezak, 1988; Shahidi & Han, 1993; Ray et al., 2016).

En la industria alimentaria el proceso de encapsulacion se aplica por varias razones (Gouin,
2004):

1) Laencapsulacion puede proteger el material del nucleo de la degradacion reduciendo
su reactividad en su exposicion al exterior (ejemplo, calor, humedad, aire y luz),

2) Larazon de vaporizacion o transferencia del material del ndcleo en su exposicion al
exterior es disminuido, retardado,

3) Las caracteristicas fisicas del material original pueden ser modificadas y facil de
manipular,

4) El producto puede ser hecho a medida para que se libere lentamente a lo largo del
tiempo o en un cierto punto. (ejemplo, para controlar la liberacion de los materiales
del nucleo hasta el estimulo correcto),

5) El sabor del material del nacleo puede ser enmascarado,

6) El material del nacleo puede ser diluido cuando solo pequefias cantidades sean
requeridas, asi logrando una dispersion uniforme en el material hospedero,

7) Esto puede ser empleado para separar componentes en una mezcla que de lo contrario

reaccionaria con otro.

Hay varias técnicas disponibles para la encapsulacion de compuestos alimenticios. Muchos
procedimientos han sido propuestos, pero ninguno de ellos puede ser considerado como un
procedimiento universalmente aplicable para todos los componentes bioactivos de alimentos.
Esto es causado por el hecho que individualmente los componentes bioactivos de alimentos
tienen sus propias caracteristicas debido a su estructura molecular (Augustin & Hemar,
2009).

. _________________________________________________________________________________________________|
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1.2.1 Emulsiones

Las emulsiones son usadas en una amplia variedad de productos alimenticios Yy
farmacéuticos. La tecnologia de emulsificacion es un paso clave en la microencapsulacién
de aceites. Esto es generalmente aplicado a la encapsulacién de agentes bioactivos en
soluciones acuosas, las cuales pueden ser usadas directamente en estado liquido o pueden ser
secadas (secado por aspersion o liofilizacion) para formar polvos después de la

emulsificacion. Por lo tanto, esto es una parte del proceso de microencapsulacion.

Por ejemplo, en la microencapsulacion de secado por aspersion y liofilizacion, el nucleo y el
material de pared pueden ser preparados por técnicas de emulsidn antes del secado final. Las
gotas de la emulsién también pueden ser incorporadas dentro de la matriz durante el proceso
de extrusién, o actuar como modelo para el proceso de coacervacion. Bésicamente, una
emulsion consiste de al menos 2 liquidos inmiscibles, usualmente aceite y agua, con uno de

los liquidos disperso como pequefias gotas esféricas en el otro.

Un sistema que consiste en gotas de aceite dispersas en una fase acuosa es llamado una
emulsion aceite en agua (O/W), mientras que un sistema que consiste en gotas de agua
dispersas en una fase aceitosa es llamado una emulsién agua en aceite (W/O).

Mudltiples emulsiones, como la emulsion aceiten en agua en aceite (O/W/O) o la emulsion
agua en aceite en agua (W/O/W) han sido desarrolladas. Para obtener soluciones estables
cinéticamente, emulsionantes o modificadores de textura son cominmente adicionados en el
sistema de la emulsion. El diametro de las gotas de la emulsion es sistemas alimenticios tiene
un rango de 0.1 a 100 um (Fang and Bhandari, 2010).

Las emulsiones son preparadas homogenizando el aceite, el agua y el emulsionante juntos
usando dispositivo mecanico conocido como homogeneizador (mezclador de alto
cizallamiento, homogeneizador de alta presion, molino coloidal, sonicador, o
homogeneizadora membrana). La emulsion O/W consiste en pequefias gotas de aceite
dispersado en un medio acuoso, con las gotas de aceite rodeadas por una capa delgada de

moléculas del emulsionante.
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Las ventajas de este sistema es que es relativamente facil de preparar y de bajo costo, pero
tiene inconvenientes de inestabilidad fisica (cuando se expone a calefaccion, refrigeracion,
congelacion, secado, pH extremos y altas concentraciones de minerales) y un control limitado
de liberacion (McClements et al., 2009; Bakry et al., 2016).

1.2.2 Microencapsulacion

La microencapsulacion mediante secado por aspersion es ampliamente usada en la industria
de alimentos para la preparacion de aditivos en polvo tales como aceites esenciales y sabores
para protegerlos de factores que puedan causar su deterioro (Cortés-Camargo et al., 2017).

El secado por aspersion es la transformacion de un fluido (solucién, dispersién o pasta) en
un material sélido, atomizandolo en forma de gotas minusculas en un medio de secado
caliente, dando como producto un polvo o pequefias esferas. En el secado por aspersion el
producto esta expuesto al aire caliente durante tiempos cortos y la evaporacion del liquido en
la aspersion mantiene la temperatura del producto a un nivel bajo ain en presencia de gases
muy calientes. El aire, que se alimenta a través de un filtro y un calentador, entra por la parte
superior de la cdmara de secado fluyendo hacia abajo en paralelo con las gotas que se estan
secando. A medida que caen las gotas atomizadas, se evapora la humedad en el gas caliente,
dejando el material solido en forma de particulas, las cuales son arrastradas por el gas hacia

separadores de ciclon (Figura 2) (Escalona-Garcia et al., 2016).

Aire
caliente

Boquilla
atomizadora

Suspension
a secar

Camara
de secado

Producto
Seco

Figura 2. Esquema del proceso de secado por aspersion.
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El secado por aspersion ofrece la ventaja de un secado rapido para los productos sensibles al
calor, un tamafio y densidad de particula controlable dentro ciertos limites y costos de
operacion bajos. El secado por aspersion es la técnica mas utilizada en la industria
alimentaria, debido a que ofrece ingredientes con bajos contenidos de humedad y estables
(Shofinita & Langrish, 2014; Escalona-Garcia et al., 2016).

Ademaés, es un proceso econémico y flexible, adaptable a diversos procesos ofreciendo
particulas de buena calidad. Los costos de produccion asociados a esta técnica son mas bajos

que aquellos asociados a otras técnicas de secado (Carneiro et al., 2013).

Los procesos de secado consisten en la transferencia simultdnea de masa y calor, esto
ocasiona cambios significativos en la estructura, composicion fisica y quimica del material a
secar, que dependen de los mecanismos de transporte aplicados. Por lo tanto, la
microestructura y morfologia de los alimentos, asi como la calidad final del producto, estan
relacionadas con el método de secado y las condiciones aplicadas (Oikonomopoulou et al.,
2011). La remocidn de agua reduce el contenido de humedad y la actividad de agua, por lo
que afecta la fluidez y la pegajosidad e incrementa la estabilidad de almacenamiento debido
al efecto de la temperatura de transicion vitrea y el comportamiento de cristalizacion del

producto deshidratado (Pavon-Garcia et al., 2011).

Al disminuir el contenido de agua, el secado por aspersion se utiliza para garantizar la
estabilidad microbiol6gica de los productos, retardar la degradacion bioldgica, reducir gastos
de almacenamiento y transporte, y obtener un producto con caracteristicas especificas, como

la solubilidad instantanea (Gharsallaoui et al., 2007).

El secado por aspersion es una operacion de proceso continuo que involucra diferentes
etapas: atomizacion, mezclado de rocio y aire, evaporacion y separacion de productos
(Sanchez-Séenz et al., 2011), es la transformacion de un fluido (solucion, dispersion o pasta)
en un material sélido, atomizandolo en forma de gotas mindsculas en un medio de secado
caliente, dando como producto un polvo o pequefias esferas. La distribucion del tamafio de
las particulas obtenidas por este método es en general menor a 100 um, lo cual depende de

las condiciones del proceso (Velazquez-Gutiérrez et al., 2015).
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1.2.3 Gelacion iénica

Este método estd basado en la habilidad de polielectrolitos para una union cruzada en
presencia de contra-iones multivalentes tales como Ca?*, Ba?* y AI®*, para formar hidrogeles
(Jamekhorshid et al., 2014). La gelacion idnica se produce a través de enlaces cruzados de
cadenas de hidrocoloides con iones, tipicamente la gelificacion medida por cationes con

polisacaridos cargados negativamente (Glicksman, 1983c; Hoefler, 2004).

Sin la presencia de iones especificos a concentraciones adecuadas, el hidrocoloide
tipicamente tendra valores bajos en sus propiedades espesantes. Hay dos técnicas principales
por las que la gelacion ionica puede ser llevada a cabo, estas son la difusion ajustada y

gelacion interna (Burey, 2008).

La calidad de las gotas del hidrogel preparadas por el método de gelacion ionica puede ser
mejorada adicionalmente por la técnica del polielectrélito complejo. La fuerza mecénica y
barrera permeable de los hidrogeles puede ser mejorada por la adicidn de otro polielectrdlito

con carga opuesta a las gotas del hidrogel en la gelacién ionica (Patil, 2010).

1.2.3.1 Difusion ajustada

La difusion implica la introduccion de una solucion hidrocoloidal a una solucién ionica, con
la gelacion ocurriendo a través de la difusion de iones en la solucion hidrocoloidal
(Glicksman, 1983; Hoefler, 2004; Nussinovitch, 1997).

La desventaja de esta técnica es que frecuentemente puede causar una gelaciéon no
homogénea de las particulas debido al mecanismo de difusion. La gelacion superficial a
menudo ocurre previo a la gelacion del nucleo y esto puede inhibir la gelacion del nucleo,
dando lugar a particulas de gel con superficies exteriores firmes y nucleos débiles. Sin
embargo, cuando esta es la microestructura deseada, puede ser la ruta preferida. (Burey,
2008).

1
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1.2.3.2 Gelacion interna

La gelacion interna supera la principal desventaja de la difusion ajustada, ya que requiere la
dispersion de iones previo a su activacion para causar la gelacion de las particulas del
hidrocoloide. Esto usualmente implica la adicion de una forma inactiva del ion que causara
la unién cruzada del hidrocoloide, que es entonces activada por un cambio ejemplo en pH
después de que se completa la dispersion del hidrocoloide (Glicksman, 1983; Hoefler, 2004).
Esto es particularmente util en sistemas de alginato que pueden gelificar rdpidamente y
pueden volverse sistemas no homogéneos si la gelacion ocurre antes de una adecuada

dispersion (Burey, 2008).

1.2.4 Extrusion

La extrusion es una técnica comdnmente usada para la formacion de particulas en gel. En
una escala pequefia, esta implica el uso de una aguja de jeringa (Blandino et al., 1999; Cheng
& Lim, 2004; Hills et al., 2000; Hunik & Tramper, 1993). Una solucion hidrocoloidal es
cargada en una jeringa y luego extruida a través de la aguja, para formar gotas que luego se
gelifican segun las condiciones en las que se extruye la solucion hidrocoloidal. El tamarfio de
las gotas, y las subsecuentes particulas gelificadas depende del diametro de la aguja, la razén

de flujo y la viscosidad de la solucién.

Esta técnica puede ser aplicable a hidrocoloides de gelificacidn rapida que no requieran iones
para gelificacion, pero también puede ser usada para extruir gotas en un bafio coagulante que
contiene iones que promueven la gelificacion de la solucién. Si el gel es ionotrdpico, entonces
la concentracion de la solucion ionica en el bafio coagulante afectara el tamafio final del gel.
Comunmente el tamarfio del gel empleando esta técnica es de 0.5-6 mm usando el método
convencional de goteo (Blandino et al., 1999; Murakata et al., 2001; Ouwerx et al., 1998) y
en escala de cientos de micras si se utiliza una técnica modificada para atomizar la solucion
hidrocoloidal. (Murakata et al., 2001). En una escala industrial extrusores comerciales e
intercambiadores de calor de superficie raspada podrian ser usadas para formar particulas en
gel (Brown et al., 2004; Peng et al., 2006).
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1.3 POLIMEROS COMO AGENTES ENCAPSULANTES

Los hidrocoloides son polimeros hidrofilicos que generalmente contienen muchos grupos
hidroxilos y podrian ser polielectrolitos. Son derivados de origen vegetal, animal, microbiano
0 sintético y estan presentes de forma natural en productos alimenticios o se afiaden para
controlar propiedades funcionales de tales alimentos Glicksman, 1983; Hoefler, 2004). En la
mayoria de las aplicaciones practicas de hidrocoloides, son principalmente empleados los
polisacéridos, aunque algunas proteinas pueden ser usadas. Los hidrocoloides son usados
para modificar diversas propiedades de los alimentos incluyendo reologia (la forma de
enlazarse y gelificarse) y unién con el agua, asi como la estabilizacion de la emulsion,
prevencion de recristalizacion y mejorar propiedades organolépticas (Hoefler, 2004;
Nussinovitch, 1997). Aplicaciones adicionales incluyen adhesién, suspension, floculacion,
estabilizacion de espuma y formacion de pelicula.
Los hidrocoloides tienen diversas aplicaciones Utiles de las cuales las mas comunes
encontradas son:

» Agentes estructurantes para su uso en productos alimenticios.

» Fases dispersas para aplicaciones en la fuerza y texturizacion en materiales

alimenticios.
» Agentes de liberacion controlada para su uso en aplicaciones farmacéuticas,

alimenticias y agricola (Burey, 2008).

La correcta eleccion del material de pared es muy importante porque tiene efecto en la
eficiencia de encapsulacién y estabilidad de la microcapsula. EI material de pared ideal debe

tener las siguientes caracteristicas (Desai & Park, 2005):

1. Buena propiedad reoldgica a alta concentracion y facil capacidad de trabajo.

2. Capacidad de dispersar o emulsionar el material activo y estabilizar la emulsién
producida.

3. Sinreactividad quimica con los materiales activos del nicleo a encapsular durante

el procesamiento.

1
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4. Capacidad para sellar y mantener el material activo dentro de su estructura
durante el procesamiento o almacenamiento.

5. Capacidad de liberar completamente el solvente u otros materiales usados durante
el proceso de encapsulacion bajo secado u otras condiciones de desolventizacion.

6. Capacidad para proporcionar la maxima proteccion al material activo contra las
condiciones ambientales (por ejemplo, oxigeno, calor, luz y humedad)

7. La solubilidad del disolvente deberia ser aceptable para la industria alimentaria

(por ejemplo, agua y etanol).

1.3.1 Proteinas

Aunque los hidrocoloides alimenticios son ampliamente empleados como
microencapsulantes de sabor, las proteinas alimenticias como el caseinato de sodio, la
proteina de suero de leche y los aislados de proteina de soya aparentemente no han sido
usados para este proposito (Kim et al., 1996). Debido a sus diferentes grupos quimicos,
propiedades anfifilicas, capacidad para auto asociarse e interactuar con una variedad de
diferentes tipos de sustancias, alto peso molecular y flexibilidad en la cadena molecular, estas
proteinas tienen excelentes propiedades funcionales como solubilidad, viscosidad,
emulsificante, y propiedades de formacion de pelicula, y deberian ser usadas en la

encapsulacion.

Durante la formacion de la emulsién las moléculas de proteinas se absorben rapidamente en
la interfase aceite-agua recién formada. La capa estérica-estabilizante resultante protege
inmediatamente las gotas de aceite contra recoalescencia y a partir de entonces proporciona
estabilidad fisica a la emulsion durante el proceso y almacenamiento (Dalgleish, 1997;
Dickinson, 2001).

En el mercado internacional, las proteinas de suero de leche estan disponibles como polvos
de aislados de proteinas de suero (95-96% de proteina) o concentrado de proteinas de suero
(WPC-50, WPC-70). WPC 70 da propiedades requeridas a la superficie para estabilizar
emulsiones. Materiales basados en proteinas como la polipeptona, proteina de soya o

1
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derivados de gelatina son capaces de formar soluciones estables con compuestos volatiles,
sin embargo, sus solubilidades en agua fria, su potencial capacidad para reaccionar con
carbonilos y su alto costo limita sus potenciales aplicaciones (Bangs & Reineccius, 1988).

La gelatina, un producto de hidrdlisis del colageno, es ampliamente usado en coacervacion
compleja (Ducel et al., 2004). Este es un material soluble en agua que tiene capacidad para
forma una pared cuando mezclas de compuestos volatiles, agua y material de pared son

secados por aspersion (Lee et al., 2000).

1.3.2 Carbohidratos de cadena larga

Los carbohidratos como los almidones, sélidos de jarabe de maiz y las maltodextrinas son
usados como agentes encapsulantes. Estos materiales se consideran buenos agentes
encapsulantes porque presentan bajas viscosidades a altos contenidos de sélidos y una buena
solubilidad, pero la mayoria de ellos carecen de las propiedades interfaciales requeridas para
una alta eficiencia de microencapsulacion, asociado con otros materiales encapsulantes como
proteinas 0o gomas. Ademas, es conocido que los polisacaridos tienen propiedades
gelificantes que podrian estabilizar las emulsiones hacia la floculacion y coalescencia
(Dalgleish, 2006).

Un enfoque novedoso para mejorar las propiedades encapsulantes de materiales de pared
comunes consiste en modificaciones quimicas de los carbohidratos. Por ejemplo, algunos
almidones modificados tienen propiedades de superficie activa y son ampliamente utilizados
en el proceso de microencapsulacién mediante secado por aspersion. Los productos de
almidoén hidrolizados son compuestos hidrofilicos, por lo tanto, tienen poca afinidad por los
condimentos hidrofobicos (Shaikh, Bhosale, & Singhal, 2006). Su naturaleza hidrofilica
puede ser modificado mediante el enlace de cadenas laterales hidrofébicas como el octenol
(Drusch & Schwarz, 2006).

Las maltodextrinas proporcionan buena estabilidad oxidativa al aceite encapsulado, pero

exhibe poca capacidad emulsionante, baja estabilidad a la emulsion y baja retencion de aceite

1
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(Kenyon, 1995). La pectina es un polimero capaz de producir emulsiones estables en baja
concentracion. Las propiedades emulsionantes de la pectina son debido a residuos proteicos
presentes en la cadena de pectina y su composicion quimica caracterizada por un mayor

contenido de grupos acetilo (Leroux et al., 2003).

El uso de carbohidratos de bajo peso molecular en la microencapsulacién generalmente se
asocia con problemas de apelmazamiento, colapso y recristalizacion del carbohidrato amorfo
durante el almacenamiento. El apelmazamiento puede ser explicado por la formacion de
enlaces entre particulas, con particulas adyacentes cuando la viscosidad superficial alcanza

un valor critico (Le Meste, Champion & Roudaut, 2002).

Las gomas son empleadas en la microencapsulacion por su formacion de pelicula y
propiedades de estabilizacion de la emulsion. Entre todas las gomas; la goma de acacia,
generalmente llamada goma arabiga, se destaca debido a sus excelentes propiedades de

emulsificacion y por lo tanto es ampliamente utilizada.

La goma arabiga es un polimero que consiste en acido D-glucurénico, L-ramnosa, D-
galactosa y L-arabinosa, con aproximadamente 2% de proteina. Las propiedades de
emulsificacion de la goma arabiga se atribuyen a la presencia de esta fraccion de proteina
(Dickinson, 2003). La goma arabiga es generalmente preferida porque produce emulsiones
estables con la mayoria de los aceites en un amplio rango de pH, y también forma una visible
pelicula en la interfaz de aceite. Por lo general, la proporcién de aceite / material de pared,
cuando se usa goma ardbiga, es menor que 0.15. La goma aradbiga es ideal para la
microencapsulacién de lipidos debido tanto a su actividad superficial como a sus propiedades

de formacion de pelicula.

Sin embargo, otro estudio mostré que la goma arabiga no es eficiente como material de pared
para la encapsulacion de cinco diferentes monoterpenos (citral, linalool, B-mirceno,

limoneno, y B-pineno) (Bertolini, Siani & Grosso, 2001).
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De hecho, las capsulas obtenidas a base de goma ardbiga muestran una limitada capacidad
de barrera contra la oxidacion porque actian como membranas semipermeables y su
permeabilidad al oxigeno es un factor preponderante en la vida Gtil del material del ntcleo.

Del mismo modo, costos, suministro limitado y variaciones de calidad han restringido el uso
de goma arabiga para encapsulacion, propoésito por el cual investigadores buscan alternativas

de materiales microencapsulantes.

1.3.3 Quitosano

El quitosano es un biopolimero que podria usarse para la preparacion de diversos productos
complejos de polielectrolitos con polianiones naturales como xantano, alginato y
carrageninas. Los complejos de polianiones-quitosano han sido ampliamente investigados
para aplicaciones como el suministro de farmacos y proteinas, el trasplante de células y la

inmovilizacion de enzimas.

Entre estos complejos, el complejo de quitosano-alginato puede ser el sistema de hidrogel de
administracion farmacéutica mas importante. La fuerte interaccion electrostatica de los
grupos amina de quitosano con los grupos carboxilo de alginato conduce a la formacién del
complejo de quitosano- alginato. Las gotas de gel de quitosano-alginato con un nicleo de
quitosano y una piel de quitosano-alginato se preparan adicionando una solucion de alginato

en una solucidn de quitosano.

Debido a la protonacion del grupo amino en el quitosano y la ionizacién del grupo de acido
carboxilico en el alginato, la estabilidad del quitosano esta influenciada por pardmetros
ambientales tales como el pH y la fuerza ionica. Se ha encontrado que el quitosano
macromolecular se une rapidamente a la superficie de la gota de alginato, pero se limita a
difundirse en el ndcleo interno. En orden para aumentar la estabilidad del complejo de
quitosano-alginato, solucion de quitosano, cloruro de calcio fue empelado para la gelificacion

del alginato.
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La presencia de iones de calcio en la solucion de quitosano durante la incubacion tiene un
gran efecto sobre la capacidad de una capsula de gel para unirse al quitosano. A medida que
aumenta la concentracion de cloruro de calcio, la velocidad y el alcance del proceso de union

al quitosano también aumenta proporcionalmente (Patil et al., 2010).

1.3.4 Alginatos

El alginato es un polisacarido natural no toxico, biodegradable, obtenido a partir de algas
pardas marinas, y ciertas especies de bacterias. El alginato de sodio es una sal de sodio del
acido alginico, un polisacarido natural y un polimero lineal compuesto de residuos de acido
1,4-B-D-Manurénico (M) y de acido a-D-glurdnico (G) en diversas proporciones y arreglos.
Las regiones homopolimericas compuestas de bloques M y G se encuentran intercaladas con
regiones heteropoliméricas M y G conocidas como "unién caja de huevos".

El alginato de sodio es soluble en agua y forma una estructura reticulada que puede enlazarse
cursadamente con cationes divalentes o polivalentes para formar una malla insoluble.
Cationes de calcio y zinc han sido reportados para la reticulacion de grupos acidos de

alginato.

El alginato parece ser muy prometedor debido a su naturaleza no toxica, biodegradable y
biocompatible y se ha investigado en detalle. Su propiedad Unica de formar geles de alginato
de calcio insolubles en agua a través de gelificacion idnica con iones de calcio es una
condicion simple, moderada y ecolégica que ha permitido encapsular agentes
macromoleculares bioactivos como células, enzimas, proteinas y vacunas.

Recientemente, muchos esfuerzos en investigacion han sido concentrados en el desarrollo de
capsulas de alginato de calcio cargadas con diversos agentes terapéuticos de bajo peso
molecular. En varios estudios, las capsulas de alginato se han utilizado como vehiculos
excelentes.

Otra propiedad importante de las capsulas de alginato es su capacidad de re-hinchamiento.
Esta propiedad es sensible al pH del ambiente. Por lo tanto, los &cidos sensibles de los
farmacos incorporados dentro de las capsulas pueden protegerse del jugo gastrico (Patil et
al., 2010).
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1.3.5 Mucilagos

Los mucilagos son biopolimeros complejos con gran capacidad de absorber agua, los cuales
son extraidos de plantas (semillas o tallos suaves) mediante el sumergimiento en agua
(Kaewmanee et al., 2014). Estos mucilagos tienen propiedades funcionales como agentes
espesantes, emulsionantes, espumantes y encapsulantes, por lo que han sido aplicados en la
formulacién de coacervados, emulsiones, peliculas comestibles y microcapsulas de
compuestos activos, de esta manera representan alternativas interesantes para la industria

alimentaria.

Algunos ejemplos de extraccion y aplicacion de mucilagos obtenidos de distintas fuentes son:
el de la planta de Aloe vera (Cervantes-Martinez et al., 2014), el de semilla de tamarindo
(Alpizar-Reyes et al., 2017), el de semilla de linaza (Kaewmanee et al., 2014), el de cladodios
de pitahaya (Hylocereus undatus) (Garcia-Cruz et al., 2013), el de semillas de Lepidium
perfoliatum (Koocheki et al., 2013) y el de semillas de chia (Salvia hispanica L.) (Mufioz et
al., 2012b; Capitani et al., 2013).

1.3.5.1 Mucilago de nopal

El mucilago de nopal (MN), obtenido de cladodios de Opuntia ficus indica (miembro de la
familia cactaceae), es una mezcla de polisacaridos acidos y neutros cuya estructura esta
compuesta por 24.6-42% de arabinosa; 21-40.1% de galactosa; 8-12.7% de 4&cido
galacturdnico; 7-13.1% de ramnosa y 22—-22.2% de xilosa, ademas de glicoproteinas (Séenz
et al., 2004). EI MN tiene un peso molecular de 2.3x10* a 4.3x10° Da y se comporta como
un polielectrdlito (Medina-Torres et al., 2000).

El anélisis proximal del MN en polvo indica que esta constituido por carbohidratos
(66.65+0.61), proteina (6.34+0.61), cenizas (23.19+0.69), lipidos (0.59+0) y humedad
(3.23+0.39) expresado en g/100g (Rivera-Corona et al., 2014).

El MN es un material espesante con un comportamiento reol6gico no-Newtoniano de tipo

pseudoplastico, el cual se atribuye a la configuracion de bobina aleatoria (random coil, en
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inglés) del mucilago (Medina-Torres et al., 2000). Asimismo, el MN tiene una temperatura
de transicion vitrea (Tg) de 45°C con una humedad de 7.2% (Ledn-Martinez et al., 2010).

ElI MN ha sido usado como retenedor de agua, espesante de alimentos, emulsionante (Ledn-
Martinez et al., 2010), como %" encapsulante de acido galico por secado por aspersion con
buenos resultados (Medina-Torres et al., 2013) y como componente de peliculas comestibles
de frutas para extender su tiempo de vida de anaquel tomando ventaja del bajo costo del

material (Zambrano-Zaragoza et al., 2014).

1.4 MEZCLAS DE BIOPOLIMEROS

Las mezclas de biopolimeros pueden conducir a grandes cambios en la conformacion y en
las interacciones de los biopolimeros, dichos cambios pueden influir en las propiedades
fisicoquimicas de las dispersiones como en su apariencia, reologia y estabilidad. Ademas, las
interacciones entre biopolimeros podrian formar estructuras con nuevas propiedades
funcionales como espesantes, formadores de gel, espumantes, emulsionantes o encapsulantes
(McClements, 2005).

El tipo de interacciones entre biopolimeros depende de sus estructuras y de sus caracteristicas
moleculares (peso molecular, hidrofobicidad, carga eléctrica y flexibilidad), asi como de sus
concentraciones (Li et al., 2012). Por otro lado, considerando que los biopolimeros estan
cargados eléctricamente, ciertos factores como el pH, la fuerza ionica y el calentamiento
tienen un efecto sobre la estabilidad de sus estructuras (Turgeon et al., 2003). Las
interacciones mas comunes entre biopolimeros que pueden provocar la unién o repulsion de
particulas son las interacciones hidrofébicas, electrostaticas, estéricas o puentes de hidrogeno
(McClements, 2005).

En las mezclas entre dos o mas polisacaridos las moléculas interactian formando redes a
través de zonas de union especificas generando geles mas robustos, como ocurre con la
mezcla de goma de xantana — galactomanana cuya fuerza de gel depende de la proporcién de

manosa — galactosa (Schorsch et al., 1997). Por otro lado, las interacciones polisacarido —

1
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proteina son normalmente interacciones de tipo electrostaticas entre biopolimeros con cargas
opuestas, sin embargo, en algunos casos, las interacciones macromoleculares primarias se
dan mediante la formacion de puentes de hidrdgeno e interacciones hidrofobicas (Doublier
et al., 2000).

. _________________________________________________________________________________________________|
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2. JUSTIFICACION

En los dltimos afios la industria alimentaria ha dado un giro radical en torno al tipo de
alimentos que se desarrollan, ya que el consumidor se interesa por productos benéficos para
la salud humana, de origen natural, biodisponibles, de bajo costo y con un aporte nutricional
para mejorar la calidad y estilo de vida, lo que ha impactado positivamente en la demanda de
hidrocoloides de origen natural.

En ese sentido, los mucilagos surgen como una opcidn potencial de aplicacion en la industria
alimentaria y/o farmacéutica. Los mucilagos son fuentes de hidrocoloides totalmente
naturales, con aportes caléricos bajos ideales para el desarrollo de alimentos dietéticos,
ademéas de tienen propiedades funcionales como agentes emulsionantes, espumantes,

espesantes y encapsulantes.

El mucilago de nopal (MN) es obtenido a partir de cladodios de nopal, una materia prima
altamente producida en México, y su produccion representa una de las actividades agricolas
con mayor relevancia, ya que gracias a las caracteristicas de esta especie vegetal es posible
cultivarla en diferentes regiones del pais. EIl MN ha sido usado como retenedor de agua,
espesante de alimentos, emulsionante, como agente encapsulante de &cidos graso esenciales
y como componente de peliculas comestibles de frutas para extender su tiempo de vida de
anaquel tomando ventaja del bajo costo del material, por lo que resulta atractivo la aplicacion

de este mucilago.

Teniendo en cuenta las propiedades funcionales del mucilago de nopal (MN) en este trabajo
se tiene como objetivo de estudio emplear alginato de sodio (AS) y mezclas de mucilago de
nopal (MN)-alginato de sodio (AS) como material de pared para la encapsulacion de aceite
de ajonjoli (AA) mediante gelacion idnica obteniendo esferas de los geles por extrusion de
la emulsion y analizar si existe un efecto sinérgico entre ambos biomateriales (biopolimero)
que brinden ciertas caracteristicas a las esferas de los geles que se conformaran para tener
altas eficiencias de encapsulamiento y retardar la oxidacion del aceite, ya que los acidos
grasos insaturados de este aceite son quimicamente inestables en presencia de oxigeno y

temperatura.
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3. HIPOTESIS

La conformacion de geles mediante mezclas de mucilago de nopal (MN)-alginato de sodio
(AS) contribuird a retardar la oxidacién del aceite de ajonjoli (AA), y tener altos porcentajes
de eficiencia de encapsulamiento.

. _________________________________________________________________________________________________|
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4. OBJETIVOS
4.1 OBJETIVO GENERAL

Desarrollar geles de mezclas biopoliméricas de mucilago de Nopal (MN)-Alginato de Sodio

(AS) conteniendo aceite de ajonjoli (AA) mediante gelacion idnica.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Extraer el mucilago de nopal (MN) mediante un proceso fisico y obtenerlo en forma
de polvo mediante deshidratacion por conveccion.

» Extraer el aceite de ajonjoli (AA) mediante prensado en frio.

» Obtener un diagrama de fases de sistemas mucilago de nopal (MN)-alginato de sodio
(AS).

» Desarrollo de las emulsiones O/W del aceite de ajonjoli (AA).

» Formular y obtener los geles de mucilago de nopal (MN)-alginato de sodio (AS)
conteniendo aceite de ajonjoli (AA) mediante gelacién ionica.

» Determinar contenido de aceite superficial, total de los geles y eficiencia de
encapsulacion.

» Realizar perfiles de liberacion del aceite contenido en los geles.

» Obtener imagenes de la estructura interna de los geles mediante microscopia Optica.

» Determinar cinéticas de oxidacion del aceite encapsulado.

1
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5. MATERIALES Y METODOS
5.1 MATERIALES

Para la extraccion del aceite de ajonjoli (AA), se emplearon semillas de sésamo de la variedad

café, que fueron adquiridas de un centro comercial de la ciudad de Toluca, Estado de México.

Los cladodios de nopales (Opuntia ficus indica) se obtuvieron en la central de abastos de
Toluca, Estado de México, México, y se trataron eliminando las espinas de la piel; su
contenido de humedad inicial fue de 93.40+0.10%.

El alginato de sodio (AS) empelado como agente encapsulante fue adquirido en Toluca de

Lerdo en la tienda FMC corporacion como protanal RF 6650 alginato.

Los reactivos y solventes utilizados son grado analitico, adquiridos en la compafiia Sigma
Aldrich S.A. de C.V., Toluca, Estado de México.

El agua destilada fue proporcionada por la planta piloto de Ingenieria Quimica de la Unidad

Cerrillo, de la Facultad de Quimica de la Universidad Autonoma del Estado de México.

5.2 METODOS
5.2.1 Extraccion de aceite de ajonjoli

Para la extraccion del aceite de ajonjoli (AA) se empelo el método de prensado. Se colocaron
300 g de semillas de ajonjoli dentro de un émbolo de 40 cm de largo por 10 cm de diametro,
y este a su vez se coloco en una prensa hidraulica Tamer (modelo PHT-20, Shangai, China)
ejerciendo una presién gradual sobre el piston, hasta alcanzar las 9 toneladas de presion a

temperatura ambiente.

El aceite extraido se recolecto en un vaso de precipitado y posteriormente fue envasado en

frascos de vidrio color ambar y almacenados en un cdmara de refrigeracion a 5°C.

1
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5.2.2 Extraccion de mucilago de nopal

El mucilago de nopal (MN) se extrajo de los cladodios siguiendo el método de Leon-Martinez
et al. (2010) con ligeras modificaciones. Los cladodios de nopal se cortaron en rebanadas
con un area de contacto de 36 cm? y un grosor de 2+0.2mm. Las rebanadas se pesaron y se
colocaron en un contenedor de acero inoxidable al cual se adicion6 agua destilada en una
proporcion 1:2.5 nopal-agua destilada. La mezcla se llevé a una temperatura de 86°C por 2.5
h bajo agitacion con un agitador modelo BDC-3030 (Caframo, Ontario, Canada). El mucilago
extraido se separ0 de la fase sélida por filtracion usando una malla metalica No.100. EI MN
filtrado se coloco en charolas de aluminio y se secO a una temperatura de 65°C por 4 h
utilizando un horno de conveccién modelo HCX Il (San-son plus, Estado de México,
México). El tamafio del mucilago en polvo se estandarizé usando una malla No. 40 (420 pum).
Una vez obtenido el mucilago de nopal seco se guardd en un contenedor de pléstico para

preservarlo libre de humedad durante su almacenamiento.

5.2.3 Diagrama de fases binario para el estudio de las interacciones de
polielectrolitos

El diagrama de fases fue realizado siguiendo el modelo Vasile et al. (2017) con ligeras
modificaciones para estudiar las interacciones de polielectrolitos y su efecto sobre el estado
fisico de la suspensién acuosa previo a emulsificacion, y durante la formacion del gel por
gelacion idnica.

Se realiz6 un diagrama de fases binario de mezclas MN-AS, variando las concentraciones de
MN (0-2% p/v) y AS (0-25% p/v) en suspensiones acuosas a temperatura ambiente, de
acuerdo con un enfoque de red simple (Correa, 2003; Mestdagh & Axelos, 1999). Para ello,
0, 0.075, 0.1, 0.125, 0.2 y 0.25 g de AS se introdujeron en 10 mL de dispersiones acuosas
que contienen 0, 0.075, 0.1, 0.125 y 0.2 g de MN en todas las combinaciones de mezclas. Las
dispersiones hidrocoloidales se dejaron en reposo durante toda la noche a 25°C para
completar la hidratacion de los polimeros. Despues de eso, el estado fisico macroscopico de
las suspensiones se caracterizé visualmente como estados de DISP (flujo cuando el tubo esta

invertido) o GEL (no fluye cuando el tubo esta invertido).
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5.2.4 Formulacion y obtencién de emulsiones

Las emulsiones O/W del aceite de ajonjoli (AA) se formularon utilizando tres mezclas de
MN-AS (0:100, 50-50 y 62.5-37.5 %) como agentes emulsionantes. Las dispersiones acuosas
de los biopolimeros se prepararon a una concentracion de 2% (p/v), la relacion agente
emulsionante (material de pared) respecto al aceite (material de nucleo) fue 1:5 y la fraccion
volumetrica dispersa (¢ ow) de 0.1. En la tabla 1 se muestran las formulaciones de cada

sistema.

Tabla 1. Formulacién de los sistemas mucilago de nopal (MN) — alginato de sodio (AS)

Sistema AS MN H,O destilada | Aceite de ajonjoli
% % % %
1 2 0 98 10
2 1 1 98 10
3 0.75 1.25 98 10

El procedimiento consistio en una etapa inicial, en donde la fase continua se prepard
disolviendo la mezcla de biopolimeros en agua destilada 24 h antes de la preparacion de la
emulsion y se afiadid azida de sodio al 0,3% basado en el total de gramos de la emulsién con
el orden para evitar la proliferacion de microorganismos; en una segunda etapa se afiadio la
fase dispersa gota a gota a la fase continua y se emulsion6 en un homogeneizador Ultra-
Turrax T50 basic (IKA-WERKE Works Inc., Wilmington, NC, EUA) a una velocidad de
5.200 rpm durante 10 minutos, con un bafio de hielo para mantener la temperatura por debajo
de 30°C.

5.2.5 Obtencion de los geles en forma de esferas

La obtencion de los geles de MN-AS se llevd a cabo siguiendo el método propuesto por Chan
(2011) con ligeras modificaciones. Las emulsiones fueron extruidas a través de una aguja de
0.55 mm vy se gotearon en una solucion de 100 ml de CaCl, contenida en un vaso de
precipitado con agitacion a 300 rpm usando un agitador mecanico. La agitacién se continud

durante 60 min para completar la gelacion y producir capsulas esféricas. Luego la mezcla se
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filtré donde las capsulas separadas se lavaron repetidamente con agua destilada y posterior
estas se secaron en una estufa a 45°C durante 24 h. Las esferas secas se almacenaron en un
desecador hasta su uso posterior.

5.2.6 Rendimiento del proceso de encapsulacion

El rendimiento es la razon entre la cantidad de esferas obtenidas y la cantidad de emulsion
utilizada en el proceso de encapsulacion. El rendimiento del proceso de encapsulacion fue
calculado usando la siguiente expresion (Benavides et al 2016):

Y (%) = I”;C—"’ 100 1)

emu

Donde M, es el peso de las capsulas y M, es el peso de la emulsion usada.

5.2.7 Aceite superficial en las esferas

El aceite no encapsulado se determino segun el método descrito por Vasile et al. (2017). El
aceite superficial (SO) fue medido como el aceite extraido después de ser agitado en n-
hexano sin la ruptura de la estructura de la capsula durante 60s, suponiendo que este tiempo
fue adecuado para extraer el aceite libre de la superficie de la capsula. Aproximadamente 1
g de cépsulas se agité en un matraz con 5 mL de n-Hexano durante 60 s. EI sobrenadante se
transfirid a un tubo previamente pesado y el aceite superficial se determind por diferencias

de peso, después de la evaporacion del disolvente a temperatura ambiente.

5.2.8 Determinacién de aceite total en las esferas

El aceite total se determino de acuerdo al método descrito por Rodea Gonzélez et al. (2012)
con ligeras modificaciones. Se pesaron 5 g de capsulas, a las cuales se les extrajo el aceite
utilizando el equipo de extraccion de grasas Soxhlet empleando éter de petréleo como

disolvente extractor, durante un espacio de 6 h.
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Posteriormente se evapord el residuo del disolvente (éter de petréleo) empleando la
evaporacion al vacio a 80°C. Se peso el aceite obtenido después de la evaporacion y se tomo
como el contenido de aceite total en las cpsulas, el cual fue calculado gravimeétricamente
(Jiménez et al., 2006).

5.2.9 Eficiencia de encapsulamiento

El porcentaje de eficiencia de encapsulamiento (EE) se determiné con la siguiente relacion
Rodea Gonzalez et al. (2012):

Ot — Oupertici
EE% _ ( total superficial ) ><100 (2)

total

donde el aceite total (Orotal) €S €l contenido interno y la superficie de aceite de ajonjoli de las
capsulas, mientras que el aceite de la superficie (Osuperficia) €S €l aceite de ajonjoli que
correspondio a el contenido de aceite no encapsulado que se encuentra en la superficie de las

particulas.

5.2.10 Perfiles de liberacion del aceite

Los perfiles de liberacion del AA de las cdpsulas se obtuvieron basados en el método de
Peniche et al. (2004) con modificaciones. Se llevo a cabo la agitacion de muestras de 1g de
capsulas de cada sistema a diferentes intervalos de tiempo (5, 10, 15, 20, 25 y 30 min)
adicionadas a 20 mL éter de petréleo contenidos en un vaso de precipitado. Al término las
capsulas se separaron del solvente por filtracién, se colocaron en recipientes de aluminio
identificados y el residuo del solvente se secé en una estufa a 25°C.

Por altimo, la liberacion del aceite; se calculé midiendo la pérdida de peso de cada muestra

en los diferentes intervalos de tiempo después de secar el residuo del solvente.

1
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5.2.11 Microscopia Optica de las esferas

Las imagenes de microscopia optica de la estructura interna de las capsulas fueron obtenidas
en un microscopio MOTIC BA-400 Xiamen, China, y empleando también el software
MOTIC IMAGES PLUS 3.0, Wetzlar, Alemania, en una resolucion de 10X para las muestras

de los tres sistemas de capsulas obtenidas.

Las capsulas se cortaron cuidadosamente por la mitad con la ayuda de un bisturi, con la
finalidad de obtener caras internas de las capsulas, posteriormente las muestras se colocaron

sobre un portaobjetos, se cubrieron con un cubreobjetos y se examinaron en el microscopio.

5.2.12 Cinética de oxidacion del aceite por valor peroxido

5.2.12.1 Acondicionamiento del aceite y de las esferas

El aceite de ajonjoli (AA) sin encapsular (2.0 mL) y las capsulas de cada sistema (5 g) se
colocaron dentro de mini-desecadores de vidrio de aproximadamente 20 mL y se
almacenaron en una estufa (sin luz) a 25°C, 35°C y 45°C para acelerar el proceso de
oxidacion, con una actividad de agua controlada en el intervalo de 0.2 a 0.4 trabajando con
cloruro de magnesio (MgCl.). La oxidacion de las muestras se determino al tiempo cero y

cada semana durante ocho semanas de almacenamiento.

5.2.12.2 Valor peréxido

Para conocer el valor perdxido del aceite encapsulado se tuvo que realizar la extraccion del
aceite donde 0.5 g de capsulas se dispersaron en 1 mL de agua para formar una emulsion, asi,
0.3 mL de la emulsion reconstituida se mezclaron con 1.5 mL de solucion
isoctano/isopropanol 3:2 (v/v) en tu tubo de ensayo, y se agito tres veces por 10 s con un
vortex 3 Orbital Shakers (IKA, Alemania). Posteriormente, la muestra se separ6 usando una
centrifuga 5810R (Eppendorf, Hamburgo, Alemania) a 3150%g por 10 min (Niu et al., 2016).
Por otro lado, el aceite sin encapsular no tuvo que ser extraido por lo que se utiliz de manera

directa.

1
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El valor peroxido del AA sin encapsular y del AA encapsulado se determind de acuerdo al
método de Shanta & Decker (1994) con ligeras modificaciones. 0.2 mL de la fase organica
extraida de las esferas o del aceite sin encapsular se adicionaron a 2.8 mL de solucién
metanol/1-butanol 2:1 (v/v) y se hicieron reaccionar con 15 pL de tiocianato de amonio 3.94
My 15 pL de solucion de iones fierro (Fe*?) 0.072 M. La solucion de iones fierro (Fe*?) se
obtuvo del sobrenadante de la mezcla de 25 mL de BaCl20.132 M con 25 mL de FeSO4 0.144
M, ambas soluciones preparadas en HCI 0.4 M. Las muestras se dejaron reposar en la
oscuridad durante 20 min. Finalmente, la absorbancia de las muestras se leyo a 510 nm
usando un espectrofotometro UV/Vis modelo Genesys 10 (Thermo Scientific, Waltham,
MA, EUA) y las concentraciones de hidroperoxidos en el aceite se calcularon usando una

curva estandar de hidroperoxidos de cumeno (Niu et al., 2016).

5.2.12.3 Cinética de oxidacion del aceite

Las curvas de valor peroxido en funcion del tiempo del AA sin encapsular y del AA
encapsulado se ajustaron a modelos de orden cero y primer orden usando las ecuaciones

lineales (3) y (4), respectivamente (Labuza, 1984):

Crp = Kipt +Cpy (3)
InC,,, =InC,, + Kyt (4)

donde Chpo es el valor perdxido inicial al tiempo cero (justo después del secado), Cp €s el
valor peroxido al tiempo t, Kup es la constante de formacion de hidroperoxidos la cual fue
obtenida de la pendiente de la curva valor peréxido en funcion del tiempo; en este caso, Kup
tuvo signo positivo ya que la formacion de hidroperoxidos aumenté con el tiempo (Escalona-
Garcia et al., 2016).

1
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6. RESULTADOS Y
DISCUSION

1
JOSUE HUERTA HERNANDEZ 38



DESARROLLO DE GELES MUCILAGO DE NOPAL-ALGINATO DE SODIO CONTENIENDO ACEITE DE AJONJOLI
MEDIANTE GELACION IONICA

6. RESULTADOS Y DISCUSION
6.1 Diagrama de fases binario para el estudio de las interacciones de polielectrolitos

Se evaluo el estado fisico de las suspensiones acuosas que contienen alginato de sodio (AS),
y mezclas de alginato de sodio (AS)-mucilago de nopal (MN) con el objetivo de identificar
las concentraciones en las que las suspensiones acuosas de AS y MN-AS (mezclas) son
adecuadas para emulsionar el aceite de ajonjoli (que sera encapsulado mediante la técnica de
gelacion ionica). Se observo que las mezclas biopoliméricas de MN-AS no manifestaron
separaciones macroscopicas de fase en ninguna de las concentraciones estudiadas, lo que
indica una buena miscibilidad entre los biopolimeros (Ver ANEXO 1). Otro punto observado
es que con el aumento de la concentracion de MN la suspension adquiria un color verde

caracteristico del nopal lo que se veria reflejado directamente en el color de las capsulas.

Posteriormente se construy6 un diagrama de fases binario MN-AS como se muestra en la
Figura 3. Dos estados fisicos distintos (SOL, DISP) fueron observados y limitados por una
linea de fase teorica (Figura 3). Debajo de la linea, los sistemas fueron fluidos (fase DISP),
con un cuerpo homogéneo de aspecto translucido al inicio y opaco conforme se agregd el
mucilago de nopal (MN). A concentraciones superiores a la linea teorica, la viscosidad
aumentd y se formo un GEL, de igual manera de aspecto translucido en un inicio y opaco
agregando el mucilago. Se concluye que el aumento de la fraccion del AS y la disminucion
de MN promueve la formacién del GEL, mientras que la reduccién de la concentracion de

AS y el aumento de MN; las suspensiones de MN-AS permanecen fluidas (DISP).

De acuerdo con Pongjanyakul et al. (2007) las cadenas de sacaridos son capaz de formar
asociaciones intermoleculares por interacciones electrostaticas. En este sentido, los grupos
hidroxilo y carboxilo presentes en MN pueden formar enlaces de hidrégeno intermoleculares

con AS, aumentando la viscosidad de la dispersion.

El analisis del diagrama de fase (Figura 3) permitio ver que la mezcla MN-AS tiene el
siguiente rango de concentraciones; AS: 0.25a 1% y MN: 0.25 a 1.75%, en el cual la mezcla
de biopolimeros tiene una fluidez adecuada para la produccion de las emulsiones que tendran

la sustancia activa de interés (aceite de ajonjoli) y para su posterior transporte mediante la
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inyeccidn o goteo en el proceso de obtencion de capsulas (esferas). Puesto que la presencia

de un GEL dificulta las etapas posteriores de encapsulacion.
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Figura 3. Diagrama de fases binario Alginato de sodio (AS) — Mucilago de nopal (MN).

Tomando como referencia los resultados obtenidos en el analisis del diagrama de fases
binario se seleccionaron 3 sistemas para desarrollar las emulsiones de trabajo; un sistema
trabajando solo con concentracion de AS (0:2 % p/v) y dos sistemas con mezclas MN-AS
(1:1, 1.25:0.75 % p/v) y ver el efecto que tienen como material de pared en la encapsulacion
de aceite de ajonjoli.
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6.2 Rendimiento del proceso de encapsulacion

De acuerdo a la cantidad de emulsion utilizada en el desarrollo de los 3 sistemas
hidrocoloidales y la cantidad final de esferas o capsulas de AS, y MN-AS obtenidas después
de su secado se calculo el rendimiento del proceso de encapsulacion (ver
Tabla 2).

En base a los resultados presentados se puede decir que el rendimiento para cada uno de los
tres sistemas de emulsion y capsulas obtenidas es adecuado, pero con el detalle de que los
sistemas 2 y 3 tienen una diferencia aproximadamente del 20% mayor respecto al sistema 1,
indicando que el empleo de mezclas MN-AS en la encapsulacion del aceite de ajonjoli es

mejor.

Tabla 2. Rendimiento en el proceso de encapsulacion de los sistemas AS y MN-AS

e I S I L R P L
MN-AS emulsion %
(@) ©) (@) @ " |
1 10 08 2 (0:2% piv) 12 87 | 7250
2 10 08 2 (1:1% plv) 12 11 91.66
3 10 98 2 (1.25:0.75% p/V) 12 11 91.66

Es importante mencionar que existe perdida de la emulsion durante el proceso de goteo a
través de la jeringa, lo que afecta directamente en el rendimiento, por lo que analizando el
desarrollo de las emulsiones, la emulsion del sistema 1 (que contiene solo concentracion de
alginato de sodio (AS)) al ser mas viscosa resulta dificil transportarla a través de la jeringa
quedando restos de emulsion en las paredes del contenedor, lo que dio un porcentaje menor
al de los dos sistemas que no fueron tan viscosos Yy su transporte no represento perdidas de

emulsién.

. _________________________________________________________________________________________________|
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6.3 Aceite superficial y eficiencia de encapsulamiento en las capsulas (esferas)

El aceite superficial (SO) y eficiencia de encapsulamiento (EE) de las esferas se muestran en
la tabla 3.

Tabla 3. SO y EE de las capsulas (esferas) AS y MN-AS

) Aceite superficial EE
Sistema
(%) (%)
1 (0:2 % p/v MN-AS) 7.80 38.64
2 (1:1% p/v MN-AS) 3.00 80.64
3(1.25:0.75 % p/v MN-AS) 3.00 91.44

La eficiencia de encapsulamiento reflejé la cantidad de aceite de ajonjoli dentro de las
capsulas y el grado en el que la matriz biopolimérica desarrollada pudo prevenir la difusion
del aceite a través de la pared.

De acuerdo a la tabla 3, el porcentaje de eficiencia de encapsulamiento de las capsulas (%
EE) varia en el intervalo de 38.64 a 91.44% y el porcentaje de aceite superficial (%SO) en el
intervalo 3.00 a 7.80%. A medida que la concentracion de MN incremento y la concentracion
de AS disminuyo en las mezclas MN-AS, los valores de %EE también aumentaron lo cual
indicd mayor cantidad de aceite de ajonjoli en el nicleo y menor cantidad de aceite superficial
en las capsulas del sistema 2 y 3, caso contrario al sistema 1 donde el %EE disminuyd y el
%S0 aumento.

En la microencapsulacion o encapsulacion de compuestos activos es deseable encontrar
valores bajos en aceite superficial y valores altos de aceite total interno y de %EE ya que
pueden conducir a un incremento en el rendimiento y en el tiempo de vida del material
encapsulado, respectivamente. En este caso, las capsulas de aceite de ajonjoli cubiertas con
mezclas de MN-AS obtuvieron los mejores resultados frente a las capsulas de AS para los
parametros evaluados, esto indica que la inclusion de MN en mezclas biopoliméricas
propuestas como el material de pared representa un hidrocoloide de uso efectivo en la

encapsulacion de compuestos o sustancias activas.

. _________________________________________________________________________________________________|
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6.4 Microscopia Optica de las esferas

Mediante el uso de un microscopio MOTIC BA-400 Xiamen, China, y empleando también
el software MOTIC IMAGES PLUS 3.0, Wetzlar, Alemania, en una resolucion de 10X se
obtuvieron imagenes de la estructura interna de las capsulas del sistema 1, 2, y 3. Se
seleccionaron estructuras de dos capsulas representativas de cada sistema y se presentan en

la figura 4.

¥ 45 MN-AS 1.25:0.7

Sistema 1 Sistema 2 Sistema 3

Figura 4. Iméagenes obtenidas por microscopia Optica de las capsulas de aceite de ajonjoli

encapsuladas con AS y mezclas de MN-AS.

Para el sistema 1 la apreciacion de la conformacion interna de la capsula mostré una
estructura lisa con poca presencia del aceite y una capa delgada, aunque manifesté una mejor
forma esférica, mientras que en las imagenes de los sistemas 2 y 3 se observo esferas
irregulares, pero con una capa gruesa y una estructura porosa con presencia de aceite.

. _________________________________________________________________________________________________|
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Leon-Martinez et al. (2010) estudiaron la morfologia del MN secado por aspersion y
encontraron aglomeracion en su estructura lo cual fue atribuido al efecto electrostatico y a
fuerzas de Van der Waals, sin embargo, este efecto también puede ser debido a la
higroscopicidad del MN. La higroscopicidad del biopolimero puede llegar a ser indeseable

ya que dificulta el flujo y manipulacion del material.

En la tabla 4 se muestran las medidas del radio, perimetro y area de las capsulas, las cuales

también se obtuvieron del programa empleado en obtener las imagenes opticas.

Tabla 4. Radio, perimetro y &rea de las capsulas, sistemas 1, 2 y 3.

Sistema Capsula Radio (mm) Perimetro (mm) Area (mm?)
1 1.16 7.26 4.19
! 2 1.15 7.24 4.16
1 1.08 6.86 3.73
: 2 1.06 6.85 3.74
3 1 1.02 6.64 3.62
2 1.01 6.61 3.61

Las capsulas con solo la concentracion de AS tuvieron mayores tamafios de particula con un
didmetro que va de 2.30 a 2.32 mm Y las capsulas de las mezclas MN-AS tuvieron menor
tamafio de particula, con un diametro que va de 2.02 a 2.16 mm siendo menores en el sistema
3 donde hay mayor concentracién de MN.

El menor tamafio en los sistemas 2 y 3 es debido a que las suspensiones desarrolladas de

entrada tuvieron baja viscosidad.

. _________________________________________________________________________________________________|
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6.5 Perfiles de liberacion del aceite

La liberacidn del aceite de ajonjoli en las capsulas fue analizada por triplicado en los sistemas
1,2y 3 (Ver ANEXO 3). Lafigura 5 muestra los perfiles de liberacion de aceite encapsulado
con AS y mezclas de MN-AS en un intervalo de tiempo que va de 5 a 30 minutos, en estas
circunstancias podemos observar que la liberacidn del aceite es mayor en el sistema de
mezcla 1:1% p/v MN-AS, seguida por el sistema de mezcla 1.25:0.75% p/v MN-AS y, por
ultimo, el sistema que solo contiene AS como agente encapsulante. Con esto podemos decir
que el empleo de mezclas MN-AS para encapsular tienen un efecto mayor sobre la velocidad
de liberacion del aceite que el empleo solo de AS, siendo maés rapida cuando tenemos la

misma cantidad de mucilago de nopal y alginato de sodio, es decir, en la relacion 1:1% p/v.

Analizando el estado fisico de las capsulas se notd que las obtenidas con solo la concentracion
de AS presentaba mayor viscosidad a las obtenidas con las mezclas (ver ANEXO 2) lo cual

dificulta la salida del aceite al exterior influyendo directamente en la velocidad de liberacion.

12
11,2 A
104 - 0-2 MN-AS

©
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——-1-1 MN-AS

©
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—A—1.25-0.75 MN-AS
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Figura 5. Perfiles de liberacion de aceite de ajonjoli encapsulado con AS, y mezclas MN-

AS. Los resultados son promedio (n=3).
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6.6 Oxidacion del aceite por valor peroxido

Las Figuras 6, 7 y 8 muestran cinéticas de oxidacion por valor peroxido del aceite de ajonjoli
(AA) sin encapsular y del aceite de ajonjoli (AA) encapsulado con AS, y mezclas MN-AS
durante ocho semanas de almacenamiento a 25, 35y 45°C. Los resultados de las cinéticas de

oxidacion se muestran en el ANEXO 4.

Se evaluo el AA sin encapsular el cual en base a los resultados nos damos cuenta que es
sensible a la oxidacion y se vuelve més sensible cuando las condiciones de temperatura

aumentan.

En las condiciones de 25°C de almacenamiento la concentracion inicial de hidroperoxidos
(HP) fue de 27.79 meq de HP/ kg de AA, y alcanzé un valor maximo de 111.22 meq de HP/
kg de AA en la octava semana. A las condiciones de 35°C la concentracion inicial de
hidroperoxidos (HP) fue de 33.24 meq de HP/ kg de AA, y alcanz6 un valor méximo de
210.86 meq de HP/ kg de AA en la sexta semana, finalmente a 45°C la concentracién inicial
de hidroperoxidos (HP) fue de 83.19 meq de HP/ kg de AA, y alcanzd un valor maximo de
175.76 meq de HP/ kg de AA en la sexta semana.

Las capsulas de AA de los sistemas 0:2% p/v MN-AS, 1:1% p/v MN-AS, y 1.25:0.75% p/v
MN-AS tuvieron un valor perdxido en el tiempo cero de 2.62, 2.95 y 6.19 meq de HP/ kg de
AA respectivamente, en la semana 3 tuvieron un valor de 3.42 (0:2 MN-AS), 4.47 (1:1 MN-
AS) y5.17 (1.25:0.75) meq de HP/ kg de AA mostrando una mayor proteccion en este tiempo
las capsulas cubiertas solo con AS (0:2 MN-AS), sin embrago, a partir de la semana 4 la
concentracion de hidroperoxidos tuvo un aumento considerable para los sistemas 0:2 MN-
AS y 1.25:0.75 MN-AS, al finalizar el almacenamiento en la semana 8 vemos que el valor
peroxido fue 14.90, 8.26 y 14.24 meq de HP/ kg de AA para el sistema 0:2 MN-AS, 1:1 MN-
AS, y 1.25:0.75 MN-AS respectivamente, en este caso el sistema 1:1 MN-AS mostro mayor

proteccidn al aceite encapsulado y almacenadas a 25°C.

N
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Las capsulas de AA que fueron almacenados a 35°C tuvieron un valor peréxido en el tiempo
cero de 2.62, 2.95 y 6.19 meq de HP/ kg de AA para los sistemas 0:2 MN-AS, 1:1 MN-AS,
y 1.25:0.75 MN-AS respectivamente, en la semana 2 tuvieron un valor de 4.22 (0:2 MN-AS),
5.36 (1:1 MN-AS) y 12.61 (1.25:0.75 MN-AS) meq de HP/ kg de AA mostrando una menor
proteccidn a este tiempo las capsulas del sistema 25:0.75 MN-AS, sin embrago a partir de la
semana 3 la concentracion de hidroperdxidos tuvo un aumento considerable para los sistemas
0:2 MN-AS y 1.25:0.75 MN-AS. La mayor concentracion de hidroperoxidos para los tres
sistemas fue en la semana 6 teniendo los siguientes valores: 26.97, 12.92 y 28.87 meq de HP/
kg de AA para los sistemas 0:2 MN-AS, 1:1 MN-AS, y 1.25:0.75 MN-AS respectivamente,

y de nuevo el sistema encapsulado con 1:1 MN-AS mostro mayor proteccion al aceite.

Finalmente, las capsulas de AA de cada sistema que fueron almacenados a 45°C tuvieron un
comportamiento similar a las capsulas almacenadas a 25°C y 35 °C. La proteccién del
sistema encapsulado con la mezcla 1:1 MN-AS se detecto a partir de la semana 4, al finalizar
el almacenamiento en la semana 8 vemos que el valor peréxido fue 51.32, 38.26 y 53.75 meq
de HP/ kg de AA para el sistema 0:2 MN-AS, 1:1 MN-AS, y 1.25:0.75 MN-AS

respectivamente.

En base a los resultados de los tres sistemas y el aceite de ajonjoli almacenados a tres
diferentes temperaturas (25°C, 35°C y 45°C) durante ocho semanas podemos decir que en
efecto el aceite de ajonjoli se oxida rapidamente y que su oxidacion se redujo al encapsularlo
con AS y las mezclas de MN-AS, sin embargo, la mezcla 1:1 MN-AS empleada como

material de pared influyé mas en el nivel de proteccién

La disminucion de los valores peréxido luego de los picos maximos se debe a que la reaccion

de oxidacion continué formando productos secundarios como:

» Aldehidos
» Cetonas
» Alcoholes
> Etc.

. _________________________________________________________________________________________________|
JOSUE HUERTA HERNANDEZ 47



DESARROLLO DE GELES MUCILAGO DE NOPAL-ALGINATO DE SODIO CONTENIENDO ACEITE DE AJONJOLI
MEDIANTE GELACION IONICA

120 T
[ m0:2 MN-AS

105 1 w11 MN-AS

©
o
I

1.25:0.75 MN-AS

1 Aceite ajonjoli

~
[é)]
1

N
(8]
I

Valor peréxido
(meq de HP/ kg aceite)
D
o

15

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tiempo (Semana)

Figura 6. Cinética de oxidacion del AA sin encapsular y del AA encapsulado con AS, y
mezclas MN-AS, en almacenamiento por ocho semanas a 25°C.
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Figura 7. Cinética de oxidacion del AA sin encapsular y del AA encapsulado con AS, y

mezclas MN-AS, en almacenamiento por ocho semanas a 35°C.
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Figura 8. Cinética de oxidacién del AA sin encapsular y del AA encapsulado con AS, y
mezclas MN-AS, en almacenamiento por ocho semanas a 45°C.

6.6.1 Cinética de oxidacion del aceite (Orden de reaccion y modelo cinético)

El orden de reaccion de la formacién de hidroperéxidos (HP) por oxidacién se determind
para el AA sin encapsular y el AA encapsulado con AS y las mezclas MN-AS mediante
modelos de ley de potencia. Al evaluar los sistemas en reacciones de orden cero y uno a 25,
35y 45 °C, los resultados (ANEXO 5) muestran que los modelos cinéticos se ajustaron a
una reaccion de orden 1.

Las tablas 5, 6 y 7 muestran los pardmetros del modelo cinético de orden 1 de los sistemas
encapsulados y el AA sin encapsular a 25, 35y 45 °C

Las constantes de velocidad de formacion de HP (Knp) del AA encapsulado con la mezcla
1:1 MN-AS (Sistema 2) fue menor que el AA encapsulado con 1.25:0.75 MN-AS (sistema
3) y aun menor que el AA encapsulado con 0:2 MN-AS (sistema 1) lo cual indicé que las
matrices constituidas por las mezclas MN-AS lograron una mayor proteccion del AA contra
la oxidacion, pero siendo optima la relacion 1:1 % p/v de los biopolimeros. Asi también

vemos que la Knp es una constante independiente de la concentracion de las especies que
I ——
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interactian en la reaccién de oxidacion, pero depende fuertemente de la temperatura,
mostrando asi un incremento de la Kup con el aumento de la temperatura en los diferentes

sistemas evaluados.
Tabla 5. Parametros de cinética de oxidacion de orden uno del AA y del AA encapsulado

con AS y mezclas MN-AS, a 25 °C de almacenamiento.

Modelo cinético Khp
-1 2
InC,,, =InCypp + Kyt (semana™) r

Sistema 1 _ 0.24 0.85
(0:2% p/v MN-AS) INChp=0.92 + 0.24t

Sistema 2 0.13 0.98

=1.08 + 0.

(1:1% p/v MN-AS) INChp=1.08 + 0.13t

Sistema 3 0.36 0.93
(1.25:0.75% p/v MN- INCrp=0.79 + 0.36t

AS)
AA INCyp=3.44 + 0.19t 0.19 0.99

MN: mucilago de nopal; AS: alginato de sodio; AA: aceite ajonjoli; Cnpo: valor peroxido
inicial al tiempo (t) cero; Cnp: valor peroxido al tiempo (t); Knp: constante de velocidad de
formacion de hidroperéxidos; r?: coeficiente de determinacion lineal.

Tabla 6. Parametros de cinética de oxidacion de orden uno del AA y del AA encapsulado
con AS y mezclas MN-AS, a 35 °C de almacenamiento.

Modelo cinético Khp
-1 2
INC,\, =InC,.p, + Kt (semana™) r
Sistema 1 INCp=0.78 + 0.43t 0.43 0.97
(0:2% p/v MN-AS)
Sistema 2 INCrp=1.27 + 0.22t 0.22 0.94
(1:1% p/v MN-AS)
Sistema 3 _ 0.24 0.97
(1.25:0.75% p/v MN- INCyp=1.92 + 0.24t
AS)
AA INCrp=3.70 + 0.27t 0.27 0.91

MN: mucilago de nopal; AS: alginato de sodio; AA: aceite ajonjoli; Chpo: valor peroxido
inicial al tiempo (t) cero; Chp: valor peroxido al tiempo (t); Knp: constante de velocidad de
formacion de hidroperéxidos; r?: coeficiente de determinacion lineal.

1
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Tabla 7. Parametros de cinética de oxidacion de orden uno del AA y del AA encapsulado
con AS y mezclas MN-AS, a 45 °C de almacenamiento.

Modelo cinético Khp
-1 2
InC,,, =InC,p + Kt (semana™) r
Sistema 1 _ 0.45 0.97
(0:2% p/v MN-AS) INChp=1.28 + 0.45t
Sistema 2 0.22 0.97
=2.01+0.
(1:1% p/v MN-AS) INCup=2.01 +0.22t
Sistema 3 0.19 0.98
(1.25:0.75% p/v MN- INChp=2.47 + 0.19t
AS)
AA INCyp=4.52 + 0.11t 0.11 0.95

MN: mucilago de nopal; AS: alginato de sodio; AA: aceite ajonjoli; Cnpo: valor peroxido
inicial al tiempo (t) cero; Cnp: valor peroxido al tiempo (t); Knp: constante de velocidad de
formacion de hidroperéxidos; r?: coeficiente de determinacion lineal.

1
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7. CONCLUSIONES
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7. CONCLUSIONES

El desarrollo y estudio de las capsulas del aceite de ajonjoli (AA) encapsulado con alginato
de sodio (AS) y mezclas de mucilago de nopal (MN)-alginato de sodio (AS) permitio
identificar que las proporciones de concentracion de los biopolimeros en mezclas, influyen
sobre las caracteristicas de la emulsion (viscosidad aparente) y sobre las caracteristicas de
las capsulas (morfologia y eficiencia de encapsulacion), las cuales a su vez ejercen un efecto
sobre el contenido de aceite total interno y aceite superficial, la estabilidad oxidativa del

aceite (tiempo de vida de anaquel) y la velocidad de liberacion del aceite de la capsula.

La construccion de un diagrama de fases binario permitié establecer que la mezcla MN-AS
presentase el siguiente intervalo de concentraciones de trabajo; AS: 0.25a1% y MN: 0.25 a
1.75%, en el cual la mezcla de biopolimeros tiene una fluidez adecuada para la produccion
de emulsiones y para su posterior transporte mediante la inyeccion o goteo en el proceso de
obtencidn de capsulas (esferas) ya que la presencia de un GEL dificulta las etapas posteriores

de encapsulacion.

El rendimiento para cada uno de los tres sistemas de emulsion y capsulas obtenidas es
adecuado, aunque los sistemas 2 y 3 tienen una diferencia aproximadamente del 20% mayor
respecto al sistema 1, indicando que el empleo de mezclas MN-AS en la encapsulacion del

aceite de ajonjoli es mejor.

La eficiencia de encapsulamiento reflejo la cantidad de aceite de ajonjoli dentro y en la
superficie de las capsulas. Las capsulas de aceite de ajonjoli cubiertas con mezclas de MN-
AS obtuvieron los mejores resultados frente a las capsulas de AS para los parametros
evaluados, esto indica que la inclusion de MN en mezclas biopoliméricas propuestas como
el material de pared representa un hidrocoloide de uso efectivo en la encapsulaciéon de
compuestos o sustancias activas. El sistema 3 (1.25:0.75% p/v MN-AS) presenta mayor el

%EE y menor el %SO siendo el mejor sistema para encapsular el aceite.

Las imagenes Opticas obtenidas de las capsulas de aceite de ajonjoli encapsuladas con AS 'y
mezclas de MN-AS permitieron apreciar que para el sistema 1 la conformacién interna de la

capsula mostro una estructura lisa con poca presencia del aceite y una capa delgada, aunque
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manifestd una mejor forma esférica, mientras que en las imagenes de los sistemas 2 y 3 se
observd esferas irregulares, pero con una capa gruesa y una estructura porosa con presencia

de aceite.

Los perfiles de liberacion de aceite encapsulado con AS y mezclas de MN-AS fueron
evaluados en un intervalo de tiempo que va de 5 a 30 minutos, en estas circunstancias se
observd que la liberacion del aceite es mayor en el sistema de mezcla 1:1% p/v MN-AS,
seguida por el sistema de mezcla 1.25:0.75% p/v MN-AS y por ultimo el sistema que solo

contiene AS como agente encapsulante.

El anélisis de la oxidacion por valor perdxido realizado permitio evaluar la degradacion del
AA sin encapsular y el AA encapsulado con AS y mezclas MN-AS, luego de almacenarlos a
tres diferentes temperaturas (25°C, 35°C y 45°C). Durante ocho semanas podemos decir que
en efecto el aceite de ajonjoli es sensible a parametros ambientales oxidandose rapidamente
y que su oxidacion es reducida al encapsularlo, por lo cual la encapsulacion del aceite
representa una alternativa para su proteccion, sin embargo es este estudio, el tipo de material
de pared influyé en el nivel de proteccion siendo mejor el empleo de la mezcla de
biopolimeros que consiste en 1:1 % p/v MN-AS (sistema 2) reflejando una formacion de
hidroperdxidos menor. Los modelos cinéticos de la reaccidn de oxidacion de los sistemas a
las tres temperaturas de trabajo se ajustaron a un orden 1, teniendo una constante de velocidad
de reaccion (knp) menor en el sistema 2, mayor en los sistemas 1, 3 y el AA sin encapsular.

Las knp aumentaron con el incremento de la temperatura.

Finalmente se concluye que en efecto la conformacion de geles mediante mezclas de
mucilago de nopal (MN)-alginato de sodio (AS) contribuyo a retardar la oxidacion del aceite
de ajonjoli, y tener altos porcentajes de eficiencia de encapsulamiento. El sistema 3
(1.25:0.75 % p/v MN-AS) tuvo mejores resultados en eficiencia de encapsulamiento y aceite
superficial, pero con una deficiente proteccion del aceite en contra de la oxidacion similar al
sistema 1, probablemente debido a su estructura mayormente porosa. El sistema 2 (1:1 % p/v
MN-AS) en cambio tuvo mayor proteccion del aceite contra su oxidacion y su resultado en
eficiencia de encapsulamiento fue casi 10 % menor al sistema 3 y en aceite superficial fue el

mismo que el sistema 3.
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9. ANEXOS
9.1 ANEXO 1. Figura 9. Sistemas de mezclas MN-AS a diferentes concentraciones

0 MN/0.075 AS g Dispersion 0 MN/0.1 AS g Dispersién 0 MN/0.125 AS g Dispersién

0 MN/0.2 AS g Dispersién 0 MN/0.25 AS g Gel

0.075 MN/0 AS g Dispersion 0.075 MN/0.075 AS g Dispersion 0.075 MN/0.1 AS g Dispersion

. _________________________________________________________________________________________________|
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0.075 MN/0.125 AS g Dispersion 0.075 MN/0.2 AS g Gel 0.075 MN/0.25 AS g Gel

0.1 MN/O AS g Dispersién 0.1 MN/0.075 AS g Dispersion 0.1 MN/0.1 AS g Dispersion

0.1 MN/0.125 AS g Gel 0.1 MN/0.2 AS g Gel 0.1 MN/0.25 AS g Gel
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2]
B
u

0.125 MN/O AS g Dispersion 0.125 MN/0.075 AS g Dispersion 0.125 MN/0.1 AS g Dispersion

0.125 MN/0.125 AS g Gel 0.125 MN/0.2 AS g Gel 0.125 MN/0.25 AS g Gel

0.2 MN/0 AS g Dispersion 0.2 MN/0.075 AS g Gel 0.2 MN/0.1 AS g Gel
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0.2 MN/0.125 AS g Gel 0.2 MN/0.2 AS g Gel 0.2 MN/0.25 AS g Gel

0.25 MN/O AS g Dispersion
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9.2 ANEXO 2. Figura 10. Cépsulas de estudio de los sistemas 1, 2y 3

Sistema /
o Hdamedo Seco
Condicion

Sistema 1
(0:2% plv
MN-AS)

Sistema 2
(2:1% p/v
MN-AS)

Sistema 3
(1.25:0.75% p/v
MN-AS)
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9.3 ANEXO 3. Resultados perfiles de liberacion

Tabla 8. Peso inicial de la capsula y aceite real encapsulado

Sistema 1 2 3
Peso cépsula inicial (Q) 1 1 1
Aceite real encapsulado 0.833 0.833 0.833

Tabla 9. Resultados de perfiles de liberacion del sistema 1 (0:2% p/v MN-AS)

Prueba Pardmetro \ Tiempo 5 10 15 20 25 30
Peso final capsula (g) 0.99 0.99 0.98 0.98 0.97 0.95
1 Aceite liberado (g) 0.01 0.01 0.02 0.02 0.03 0.05
%Aceite liberado 1.2 1.2 2.4 2.4 3.6 6
Peso final capsula (g) 0.99 0.99 0.98 0.98 0.96 0.96
2 Aceite liberado (g) 0.01 0.01 0.02 0.02 0.04 0.04
%Aceite liberado 1.2 1.2 2.4 2.4 4.8 4.8
Peso final capsula (g) 0.98 0.98 0.97 0.97 0.96 0.95
Aceite liberado (g) 0.02 0.02 0.03 0.03 0.04 0.05
3 %Aceite liberado 2.4 2.4 3.6 3.6 4.8 6
Promedio % Aceite
liberado 1.60 1.60 2.80 280 | 4.40 5.60

1
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Tabla 10. Resultados de perfiles de liberacion del sistema 2 (1:1% p/v MN-AS)

Prueba Pardmetro \ Tiempo 5 10 15 20 25 30
Peso final capsula (g) 098 | 096 | 096 | 095 | 0.94 | 0.93

Aceite liberado (g) 0.02 | 0.04 | 0.04 | 005 | 0.06 | 0.07

1 %Aceite liberado 2.4 4.8 4.8 6 7.2 8.4
Peso final capsula (g) 097 | 096 | 095 | 094 | 0.94 | 0.93

Aceite liberado (g) 0.03 | 0.04 | 0.05 | 0.06 | 0.06 | 0.07

2 %Aceite liberado 3.6 4.8 6 7.2 7.2 8.4
Peso final capsula (g) 097 | 095 | 095 | 094 | 091 | 0.86

Aceite liberado (g) 0.03 | 0.05 | 0.05 | 0.06 | 0.09 | 0.14

3 %Aceite liberado 3.6 6 6 7.2 10.8 | 16.8

Promedio % Aceite

liberado 3.20 | 520 | 560 | 6.80 | 840 | 11.20

Tabla 11. Resultados de perfiles de liberacion del sistema 2 (1.25:0.75% p/v MN-AS)

Prueba Parametro \ Tiempo 5 10 15 20 25 30
Peso final capsula (g) 098 | 097 | 097 | 0.96 | 0.96 | 0.94
Aceite liberado (g) 0.02 | 0.03 | 0.03 | 0.04 | 0.04 | 0.06

1 %Aceite liberado 2.4 3.6 3.6 4.8 4.8 7.2
Peso final capsula (g) 0.98 | 097 | 0.96 | 0.96 | 0.96 | 0.95
Aceite liberado (g) 0.02 | 0.03 | 0.04 | 0.04 | 0.04 | 0.05

2 %Aceite liberado 2.4 3.6 4.8 4.8 4.8 6
Peso final capsula (g) 098 | 0.97 | 0.96 | 0.96 | 0.96 | 0.95
Aceite liberado () 0.02 | 0.03 | 0.04 | 0.04 | 0.04 | 0.05

3 %Aceite liberado 2.4 3.6 4.8 4.8 4.8 6

Promedio % Aceite

liberado 240 | 3.60 | 440 | 480 | 480 | 6.40

1
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9.4 ANEXO 4. Resultados de oxidacion por valor perdxido oxidacion de los sistemas
encapsulados 1, 2, 3y AA sin encapsular

Tabla 12. Resultados de cinética de oxidacion a 25°C

Sistema 1 Sistema 2 Sistema 3
Semana / (0:2% pliv (1:1% piv (1.25:0.75% p/v AA
Concentracion MN-AS) MN-AS) MN-AS)
meq HP / kg meq HP / kg meq HP / kg meq HP / kg
Aceite Aceite Aceite Aceite
0 2.6154 2.9530 2.7129 27.7862
1 3.2756 3.1555 3.6207 38.6959
2 32831 4.1309 4.0033 45.1540
3 3.4256 4.4685 5.1737 57.6928
4 10.6205 4.8136 12.3161 63.9536
5 0.3958 5.7029 13.1937 83.1490
6 12.4864 6.5097 18.4962 102.2333
7 10.4705 7.5520 16.6976 77.0637
8 14.8970 8.2647 14.2442 111.2247
Tabla 13. Resultados de cinética de oxidacion a 35°C
Sistema 1 Sistema 2 Sistema 3
Semana / (0:2% pl/v (2:1% p/v (1.25:0.75% p/v AA
Concentracion MN-AS) MN-AS) MN-AS)
meq HP / kg meq HP / kg meq HP / kg meq HP / kg
Aceite Aceite Aceite Aceite
0 3.4556 4.1384 6.1866 33.2411
1 3.5757 4.6560 8.1522 45.1910
2 4.2209 5.3613 12.6087 89.9573
3 8.5198 5.9915 12.9838 93.0853
4 15.1971 10.0653 16.9601 99.0567
5 18.3974 10.5492 22.5241 157.6824
6 26.9718 12.9207 28.8667 210.8611
7 15.5722 11.6184 16.2924 103.3390
8 10.7781 13.0964 20.6664 122.2121
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Tabla 14. Resultados de cinética de oxidacion a 45°C

Sistema 1 Sistema 2 Sistema 3
Semana / (0:2% pl/v (1:1% p/v (1.25:0.75% p/v AA
Concentracion MN-AS) MN-AS) MN-AS)
meq HP / kg meq HP / kg meq HP / kg meq HP / kg
Aceite Aceite Aceite Aceite

0 3.6882 4.3109 9.4201 83.1932

1 4.8586 8.1297 14.6044 107.8936

2 11.5283 12.5562 17.1927 111.6137

3 12.4511 14.8894 19.3834 116.4947

4 21.6192 18.3406 26.2525 142.6435

5 34.0537 20.5601 33.1070 156.5889

6 53.2634 31.1348 41.8006 175.7621

7 44.6068 35.1912 43.5350 140.8311

8 51.3291 38.2608 53.7502 143.3718
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9.5 ANEXO 5. Resultados de cinéticas de oxidacion de los sistemas encapsulados 1, 2,
3y AA sin encapsular evaluadas en reacciones de orden Oy 1

Tabla 15. Parametros cinéticos a 25°C

Orden 0 Orden 1
Modelo cinético 2 Modelo cinético 2
CHP = KHPt + CHPO lnCHp = KHPt + lnCHPO

Sistema 1

(0:2% p/v MN-AS) 1.71t+0.81 0.84 0.24t + 0.92 0.85
Sistema 2

(1:1% p/v MN-AS) 0.71t + 2.37 0.98 0.13t+ 1.08 0.98
Sistema 3

(1.25:0.75% p/v 3.12t-1.44 0.91 0.36t + 0.79 0.93
MN-AS)

AA 12.51t + 8.84 0.96 0.19t + 3.44 0.99

Tabla 16. Parametros cinéticos a 35°C
Orden 0 Orden 1
Modelo cinético 2 Modelo cinético 2
CHP = KHPt + CHP() lnCHP == KHpt + lnCHPO

Sistema 1

(0:2% p/v MN-AS) 4.75t-3.81 0.95 0.43t +0.79 0.97
Sistema 2

(1:1% p/v MN-AS) 1.74t+ 2.16 0.94 0.22t + 1.27 0.95
Sistema 3

(1.25:0.75% p/v 3.92t + 3.29 0.95 0.24t + 1.92 0.97
MN-AS)

AA 29.64t + 12.22 0.89 0.27t + 3.70 0.91
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Tabla 17. Pardmetros cinéticos a 45°C

Orden 0 Orden 1
Modelo cinético 2 Modelo cinético 2
CHP = KHpt + CHPO lnCHp = KHpt + lnCHPO

Sistema 1

(0:2% p/v MN-AS) 7.45t - 4.30 0.91 0.45t + 1.28 0.97
Sistema 2

(1:1% p/v MN-AS) 4.47t + 2.30 0.97 0.22t + 2.01 0.97
Sistema 3

(1.25:0.75% plv 5.71t + 5.50 0.97 0.19t + 2.47 0.98
MN-AS)

AA 14.30t + 85.12 0.94 0.11t+4.52 0.95
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