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RESUMEN
El objetivo de este trabajo fue utilizar alginato de sodio (AS) y mezclas de alginato de sodio
(AS)-goma arabiga (GA) como material de pared para la encapsulacion de acido ascorbico (AA)
mediante gelacion idnica. Se obtuvieron esferas de geles por extrusion de las soluciones
coloidales de AS y AS-GA conteniendo AA y se evaluaron las caracteristicas de calidad de estos
biopolimeros tales como el rendimiento de encapsulamiento y comportamiento de estos contra

factores ambientales y forzados.

La primera parte de este trabajo fue desarrollar un diagrama de fases binario de sistemas alginato
de sodio (AS)-goma arabiga (GA), donde se estudio el estado fisico de la suspension acuosa
previo a la disolucidn y se identificaron las concentraciones en las que las suspensiones acuosas
de AS y AS-GA fueran adecuadas para incorporar el acido ascorbico, las cuales presentaron el
siguiente intervalo de operabilidad AS: 0 a 0.2 % w/w y GA: 0 a 0.2 % wiw.

A partir de este intervalo se seleccionaron tres sistemas para trabajar, un sistema con
concentracion de AS (0:0.125 % w/w) y uno con mezcla AS-GA (0.075:0.125 % wi/w). Se
prepararon disoluciones simples con acido ascorbico y posteriormente se obtuvieron esferas de

los geles por extrusion de la disolucion.

Se construy6 una curva de calibracién blanco utilizando el método de titulacion con el cual se
determind la cantidad de solucién de iodato potasico necesaria para encontrar la concentracion
de 4cido ascorbico en el disoluto. Posteriormente se realizd otra curva de calibracion, pero con el
acido ascorbico ya encapsulado y se compararon los resultados determinando que se requiere

mas solucion para encontrar la concentracion de la vitamina.

Posteriormente se determind el rendimiento de encapsulamiento (Y %) los cuales fueron 91.01%
para el sistema de la mezcla AS-GA y 77.56 % para el sistema de AS, mostrando que con una

diferencia del 15% aproximadamente que el sistema AS-GA es mejor.

Finalmente se evaluaron diferentes propiedades de calidad de los geles y se compararon ambos
sistemas para determinar cual era mejor. Primero se calcularon los porcentajes de solubilidad, se

mostré que los dos sistemas son poco solubles, produciendo resultados que van desde 20% a
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40% aproximadamente. Los resultados muestran que se presentaron diferencias significativas

entre ambos sistemas conforme aumentaba la temperatura, desde el 5 al 10% aproximadamente.

También se realizaron pruebas de hinchamiento, los resultados arrojaron que en ambos sistemas
se muestra que en un pH neutro 7 el coeficiente de hinchamiento es mayor, seguido de los pH
basicos de 10 y 4, por lo que se dedujo que en medios acidos el coeficiente de hinchamiento es
bajo. Ademas, también se observd que los mayores coeficientes se obtuvieron a temperatura

ambiente.

Se midieron tiempos de disolucién (tiempos necesarios para que las capsulas trituradas (en
polvo) se reconstruyeran en agua después de su agitacion). Dando como resultado que las

capsulas hechas con la mezcla de AS-GA tardan mas tiempo en reconstruirse.

Después se analizaron los porcentajes de dispersabilidad, en estos resultados obtenidos podemos
observar que los porcentajes son bajos y muy similares (con una diferencia significativa entre los
sistemas). Se puede deducir que ambos sistemas tienen la misma facilidad de distribuirse en agua

(aunque sea muy baja).

En las pruebas de humectabilidad las capsulas en mezcla tardan mas tiempo en humedecerse,
existen diferencias significativas, se muestra que la existencia de GA aumento el tiempo de

humectabilidad en comparacién con las microcapsulas producidas mediante el uso de AS solo.

Por Gltimo, se realizaron pruebas de higroscopicidad. Los resultados muestran que la
higroscopicidad del sistema de AS es significativamente menor en comparacion con el sistema
de AS-GA, con eso se dedujo que el alginato de sodio poseia el contenido de humedad mas bajo

y el mas bajo de higroscopicidad.

______________________________________________________________________________________________|
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INTRODUCCION
En la dltima década se ha notado un incremento en la demanda de hidrocoloides como agentes
emulsionantes, gelificantes, espesantes, estabilizadores y modificadores de textura empleados en
la industria alimentaria y farmacéutica; razon por la cual, se estan desarrollando metodologias
para la obtencién de sistemas coloidales provenientes de fuentes vegetales o animales (Salehi y
Kashaninejad, 2014). Las vitaminas empleadas en la industria alimentaria son alimentos con un
alto valor agregado, pero son sumamente labiles a factores ambientales, por lo que es necesario
brindarles una proteccién para ser usados. Una manera una manera de lograr esta proteccion es
proporcionandoles una membrana interfacial que amortigie el efecto de los mecanismos

deteriorativos en un medio liquido.

La tecnologia de encapsulacion es un proceso que reduce la degradacion de agentes 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.

Existe en el mercado una diversidad de biopolimeros para ser empleados como agentes
emulsionantes, entre los mas importantes se encuentran las gomas y los alginatos. Las gomas son
un amplio grupo de polimeros de cadenas largas que se caracterizan por su propiedad de formar
dispersiones viscosas y/o geles débiles cuando se mezclan con agua, entre ellos se encuentra la
goma arabiga la cual es un polisacarido de origen natural que se extrae de la resina de ciertas
variedades de la Acacia; tiene como uso funcional su capacidad de incrementar la viscosidad de
sistemas acuosos, propiedad para formar geles, asi como a su capacidad de estabilizar particulas
coloidales diversas a las que dispersan o emulsionan (Sibaja, 2007). Por otra parte los alginatos
son polisacaridos naturales no tdxicos, biodegradables, solubles en agua y forman una estructura
reticulada que puede enlazarse cursadamente con cationes divalentes o polivalentes para formar
una malla insoluble, entre estos se encuentra el alginato de sodio (AS) que es una sal de sodio del
acido alginico, un polimero lineal compuesto de acido 1,4-ligado &cido D-Manurénico (M) y

residuos de acido a-D-glurdnico (G) en diversas proporciones y disposiciones (Patil et al., 2010).
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Teniendo en cuenta las propiedades funcionales del alginato de sodio (AS) y la goma arabiga
(GA), en este trabajo se emplearon estos dos biopolimeros en mezclas como material de pared
para encapsular &cido ascorbico (AA) mediante gelacion idnica y analizar si existe un efecto
sinérgico entre ambos biomateriales que brinden ciertas caracteristicas a los geles que se
conformaron, como tener altos rendimientos de encapsulamiento (>80 %) comparandolas con la

encapsulacion utilizando solo alginato de sodio como material de pared.

______________________________________________________________________________________________|
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1.ANTECEDENTES
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1. ANTECEDENTES
1.1 VITAMINAS

Las vitaminas son nutrientes que junto a otros elementos nutricionales actian como catalizadores
de todos los procesos fisioldgicos ya sea directa o indirectamente. La mayoria de las vitaminas
no pueden ser sintetizadas por el organismo, por lo que solo puede obtenerlas mediante la ingesta
equilibrada de vitaminas contenidas en los alimentos naturales. En los seres humanos hay 13
vitaminas, 9 hidrosolubles (8 del complejo B y la Vitamina C) y 4 liposolubles (A, D, E, K)
(Vazquez y Lépez-Nomdedeu, 2005).

1.1.1  Acido Ascérbico
La vitamina C, o &cido ascorbico, es un compuesto hidrosoluble de 6 atomos de carbono
relacionado con la glucosa. Su papel biolégico principal parece ser el de actuar como cofactor en
diversas reacciones enzimaticas que tienen lugar en el organismo. Actla como coenzima
encargada de hidroxilar la lisina y prolina en el protocolageno, modificacion necesaria para que
éste pueda formar los enlaces cruzados para formar las fibrillas de colageno. En este sentido, la
vitamina C es importante para el mantenimiento del tejido conjuntivo normal, para la curacion de
heridas y para la formacion del hueso, ya que el tejido éseo contiene una matriz organica con

colageno (Ciancaglini, 2001).

En su condicién de agente reductor, el acido ascérbico posee otras propiedades importantes, que
parecen ser no enzimaticas. Por ejemplo, ayuda a la absorcion del hierro al reducirlo a su estado
ferroso en el estdbmago; protege la vitamina A, vitamina E y algunas vitaminas B de la oxidacion;
también favorece la utilizacion del acido folico ayudando a la conversién del folato en
tetrahidrofolato o mediante la formacién de derivados poliglutamato del tetrahidrofolato.
Finalmente, la vitamina C es un antioxidante biol6gico que protege al organismo del estrés

oxidativo provocado por las especies oxigeno reactivas.

La vitamina C se encuentra principalmente en alimentos de origen vegetal y puede presentarse en
dos formas quimicas interconvertibles: acido ascorbico (forma reducida) y é&cido
dehidroascorbico (forma oxidada), siendo ambas formas funcionales biol6gicamente y
manteniéndose en equilibrio fisiologico. Si el &cido dehidroascorbico es hidratado se transforma
en acido dicetogulonico, no activo bioldgicamente, siendo esta transformacion irreversible. Esta

hidratacion ocurre espontaneamente en disolucién neutra o alcalina (Ciancaglini, 2001).
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Os ,OH
e
|
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|
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H=C==0H
Acido ascérbico Acido dehidroascorbico HO=C=H

Formas bhioldgicamente activas de la vitamina C '

CHy=OH

Acido dicetogulénico
Figura 1. Estructura Quimica de la vitamina C.

La vitamina C es un compuesto inestable, debido a la facilidad con la que se oxida e hidrata. Se
destruyen con facilidad en el procesamiento y conservacion de los alimentos, por lo que es
utilizada como indicador de la pérdida vitaminica de un alimento durante su procesamiento y
almacenamiento. Por otra parte, el calor y los cationes metélicos (cuidado al cocinar en
recipientes de cobre) destruyen la vitamina C ya que es muy sensible a los cambios de
temperatura y humedad, lo que hace que se degrade mas rapido (Trindade y Grosso, 2000). Por

lo tanto, es muy importante proteger el acido ascérbico para que mantenga su funcionalidad.

La vitamina C se puede reconocer mediante azul de metileno. Este colorante cuando esta
oxidado es de color azul y se reduce facilmente formando un compuesto incoloro. Por otra parte,
la cromatografia y la titulacion volumétrica de oOxido-reduccion son métodos utilizados para
cuantificar el contenido de vitamina C de un alimento. La cromatografia liquida de alta presion
(HPLC) es el método mas utilizado por ofrecer una gran precision de los resultados. Sin
embargo, la técnica de HPLC resulta cara, por ello en esta practica determinaremos el contenido
de vitamina C presente en la fruta, en bebidas preparadas o en complejos vitaminicos mediante

una titulacion volumétrica de 6xido reduccion. (Ciancaglini, 2001).

1.2 ENCAPSULACION Y METODOS DE ENCAPSULACION
La encapsulacion es un proceso gque entrampa una sustancia (agente bioactivo) dentro de otra
sustancia conocida como material de pared, produciendo particulas a escala en nanémetros
(nano-encapsulacién), micrémetros (microencapsulacion), o milimetros (Lakkis, 2007; Burgain,

Gaiani, Linder y Scher, 2011). La microcapsula protege a la sustancia de los factores ambientales
I ——
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(Dima et al., 2014). Este proceso suele realizarse con el fin de preservar la estabilidad de los
compuestos bioactivos durante su procesamiento y almacenamiento, para evitar interacciones
indeseables con las matrices alimentarias, contribuyendo asi a una liberacion controlada del

compuesto encapsulado (Desai y Park, 2005; Nedovic et al., 2011).

La sustancia encapsulada, puede ser Ilamada nucleo, relleno, activo, fase interna o carga Util. La
sustancia que encapsula el agente activo es llamada capa, membrana, corteza, capsula, material
de soporte, fase externa o matriz (Wandrey, Bartkowiak y Harding, 2009; Fang y Bhandari,
2010). La tecnologia de encapsulacion ha sido utilizada en sectores alimenticios para proveer a
los ingredientes liquidos y solidos una efectiva barrera contra pardmetros ambientales tales como
oxigeno, la luz, radicales libres, etc. (Desai y Park, 2005).

La seleccion de la pared los materiales son un paso crucial en el desarrollo de capsulas ya que
determina las caracteristicas y las propiedades de las capsulas resultantes. Diferentes tipos de
encapsulantes (dep6sito, matriz, matriz recubierta) podrian ser caracterizados (Figura 1) (Zuidam
y Nedovic, 2010).

Depoésito Matriz Matriz recubierta

Figura 2. Tipos de agentes encapsulantes (Zuidam y Nedovic, 2010).

El tipo depdsito tienen una capa alrededor del material del nicleo (también llamada céapsula). El
tipo matriz tiene un agente activo disperso sobre el material de soporte y también puede ser
encontrado en la superficie. Una combinacién tipo depoésitos y tipo matriz da un tercero
encapsulante llamado matriz recubierta, en la cual el agente activo es una capsula cubierta por

una capa adicional (Lakkis, 2007).

______________________________________________________________________________________________|
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La encapsulacién 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 y
Han, 1993; Ray et al., 2016).

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

1) La encapsulacion puede proteger el material del ndcleo de la degradacion reduciendo su
reactividad en su exposicién al exterior (ejemplo, calor, humedad, aire y luz),

2) La razén 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
0 en un cierto punto (ejemplo, para controlar la liberacién de los materiales del nucleo
hasta el estimulo correcto).

5) El sabor del material del ndcleo puede ser enmascarado.

6) El material del nucleo 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.

La calidad del proceso de encapsulacion depende del aumento de la capacidad de carga, la

eficiencia de la encapsulacién y el rendimiento obtenido de las microesferas (Chan, 2011).

Hay varias técnicas disponibles para la encapsulacién 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 y Hemar, 2009).

______________________________________________________________________________________________|
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1.2.1 Emulsiones
La emulsién es una técnica de encapsulacion ampliamente utilizada y puede ser hecha a
temperatura ambiente, lo cual es interesante para los constituyentes termo-sensitivos. Este
sistema es ampliamente utilizado por las industrias farmacéutica, cosmética y alimentaria como
una forma de establecer una barrera protectora para el compuesto activo encapsulado,
permitiendo su liberacion en sitios especificos y una mayor estabilidad durante el

almacenamiento (Azizi et al., 2018).

La tecnologia de emulsificacion es un paso clave en la microencapsulacion de aceites. Esto es
generalmente aplicado a la encapsulacion 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 emulsion antes del secado final. Las
gotas de la emulsion también pueden ser incorporadas dentro de la matriz durante el proceso de
extrusion, o actuar como modelo para el proceso de coacervacion. Basicamente, una emulsion
consiste en 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 emulsién
aceite en agua (O/W), mientras que un sistema que consiste en gotas de agua dispersas en una
fase aceitosa es llamado una emulsion agua en aceite (W/O). Mdltiples emulsiones, como la
emulsién aceiten en agua en aceite (O/W/O) o la emulsidn agua en aceite en agua (W/O/W) han
sido desarrolladas. Para obtener soluciones estables cinéticamente, emulsionantes o
modificadores de textura son comdnmente adicionados en el sistema de la emulsion. El didmetro
de las gotas de la emulsion es sistemas alimenticios tiene un intervalo 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, 0 homogeneizadora membrana). La
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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.

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 se define como el recubrimiento de materiales solidos, liquidos o
gaseosos con una pelicula de material polimérico o graso, que origina particulas micrométricas
de flujo libre, el producto de este proceso tecnoldgico se denomina ‘“microcapsula” o

“microesfera”, son sistemas que se diferencian en su morfologia y estructura interna (Saez et al.,

2007).

La microencapsulacién es una tecnologia innovadora que ha sido ampliamente utilizada en la
agricultura, industria farmacéutica, industria alimentaria y otras para crear estructuras protectoras
o capsulas para la inmovilizacion, proteccion, liberacién y funcionalizacién de ingredientes
activos. La microencapsulacion de células microbianas reduce la exposicion a condiciones
ambientales adversas a factores que potencialmente mejoran su viabilidad y estabilidad durante
la produccién, almacenamiento y transporte. La microencapsulacién también confiere proteccion
adicional durante la rehidratacion de células secas. (Favaro-Trindade y Grosso, 2002; Schoebitz
et al., 2013; Silva et al., 2012).

1.2.2.1 Secado por aspersion

La microencapsulacion mediante secado por aspersion es la tecnologia mas comudn vy
econdémicamente viable, ademas, 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). Es una forma efectiva de
preservar los compuestos fenolicos de la degradacion térmica, que generalmente ocurre cuando
estan expuestos al calor en una camara de secado caliente durante poco tiempo (Rocha et al.,
2019).
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El secado por aspersion es la transformacion de un fluido (solucién, dispersion o pasta) en un
material solido, 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 aln 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 cAmara
de secado fluyendo hacia abajo en paralelo con las gotas que se estdn 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
3) (Escalona-Garcia et al., 2016).

Aire
caliente

Boquilla
atomizadora
Suspension
a secar

Camara
de secado

Producto
Seco

Figura 3. Esquema del proceso de secado por aspersion.

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 operacién
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 y Langrish, 2014;

Escalona-Garcia et al., 2016).

Ademas, es un proceso econdmico 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).

______________________________________________________________________________________________|
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Los procesos de secado consisten en la transferencia simultanea de masa y calor, esto ocasiona
cambios significativos en la estructura, composicién 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 remocion 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 cristalizacién del producto deshidratado (Pavon-Garcia
etal., 2011).

Al disminuir el contenido de agua, el secado por aspersién se utiliza para garantizar la estabilidad
microbiologica de los productos, retardar la degradacion biologica, 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-Saenz et
al., 2011), es la transformacién de un fluido (solucion, dispersién 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).

1.2.2.2 Coacervacion
Entre las técnicas de encapsulacion esta el proceso de coacervacién compleja, el cual, se ha
utilizado para encapsular diferentes ingredientes activos para aumentar su vida Gtil en diferentes
condiciones de almacenamiento, para permitir el procesamiento de alimentos alternativos y para
enmascarar el sabor o controlar liberacion de componentes encapsulados. Es la separacion de un
sistema coloidal en dos fases liquidas (IUPAC, 1997).

El proceso de coacervacion consiste principalmente en tres pasos basicos: emulsificacion,
coacervacion, formacion y/o endurecimiento de la cascara (Yan y Zhang, 2014). Se basa en la

interaccion asociativa entre polimeros con carga opuesta, generalmente una proteina y un
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polisacarido (Schmitt y Turgeon, 2011), los cuales se emplean tipicamente como materiales de
pared, y se han obtenido excelentes resultados para la eficiencia de encapsulacion (Wang, Yang,
Cao, Zhao y Wang, 2016; Shen et al., 2016; Timilsena et al., 2017; Sponton, Pérez y Santiago,
2017).

Sin embargo, microcapsulas obtenido por coacervacion compleja también se sabe que son
fragiles bajo ciertas condiciones. La fuerza idnica a alta la concentracion y la variacion del pH
pueden debilitar o prevenir por completo la interaccion electrostatica existente entre proteinas y
polisacaridos que afectan las propiedades reoldgicas de los coacervados. Por lo tanto, se usan
compuestos especificos como reticulacion para obtener estructuras mas resistentes. Ca®* ion es
el mas utilizado, esta preferencia podria estar asociada a la red adecuada del gel de Ca-AL y la

aceptabilidad del calcio por el organismo humano (Draget, 2009).

La reticulacion de coacervato es un proceso irreversible destinado para mejorar propiedades
mecanicas, estabilidad del pH, fuerza ionica y alta estabilidad de temperatura (Dong et al.,
2008). Requiere la aplicacion de compuestos dotados de propiedades para endurecer la estructura
de coacervados. Diferentes compuestos quimicos como el formaldehido y glutaraldehido se han
usado previamente, sin embargo, se ha informado que los compuestos son tdxicos y, por lo tanto,

no son adecuados para la aplicacion de uso alimenticio.

La utilizacion de polifenoles en la reticulacion natural de biopolimeros ha atraido méas atencién
en parte porque son naturales, renovables materiales, su uso también puede mejorar las
propiedades del producto (Gao et al., 2019; Zou et al., 2018). Se informo que la reticulacion
usando polifenoles a diferentes pH altera la estructura secundaria de las proteinas, mejora la
estabilidad térmica y las propiedades reoldgicas debido a la proteina formada (Aewsiri et al.,
2010; Koupantsis, Pavlidou y Paraskevopoulou, 2016; Zhan Yang, Li, Wang y Li, 2018).

1.2.3 Gelacion idnica
Un método interesante de encapsulacion es la gelificacion iénica (1G), dada su simplicidad y
versatilidad. La gelacion idnica es una técnica que a menudo se utiliza para formar
microparticulas cuyo material de pared estd compuesto de un polimero formador de gel, que no

requiere el uso de solventes o altas temperaturas (Colak et al., 2016; Mukai-Corréa et al., 2005).
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Este método esta basado en la capacidad de polielectrolitos para llevar a cabo una union cruzada
en presencia de contraiones multivalentes tales como Ca®*, Ba®* y AI**, para formar hidrogeles
(Jamekhorshid et al., 2014; Traffano-Schiffo et al., 2018). La gelacion ionica se produce a
través de enlaces cruzados de cadenas de hidrocoloides con iones, tipicamente la gelificacion
medida por cationes con polisacaridos cargados negativamente (Glicksman, 1983; Hoefler,
2004).

Aunque la gelificacion ionica es una técnica simple, los geles producidos son porosos, que
pueden acelerar la penetracion de oxigeno a través de la matriz o permitir la liberacién de
compuestos activos con baja masa molar que se insertan en los geles (Sezer y Akbuga, 1999).
Sin la presencia de iones especificos a concentraciones adecuadas, el hidrocoloide tipicamente
tendra valores bajos en sus propiedades espesantes. Ademas, la gelificacion ionica no permite un
buen control de tamarfio de particula (que posteriormente puede variar de 3 a 5 mm), que puede
afectar negativamente la textura resultante de los alimentos (Zhao et al., 2011; Comunian,
Abbaspourrad, Favaro-Trindade y Weitz, 2014).

La calidad de las gotas del hidrogel preparadas por el método de gelacién ionica puede ser
mejorada adicionalmente por la técnica del polielectrolito complejo, donde, la fuerza mecanica y
barrera permeable de los hidrogeles puede ser mejorada por la adicion de otro polielectrolito con
carga opuesta a las gotas del hidrogel en la gelacion idnica (Patil, 2010).

Hay dos técnicas principales por las que la gelacién idnica puede ser llevada a cabo, estas son la

difusion ajustada (externa) y gelacion interna (Burey, 2008).

1.2.3.1 Difusion ajustada (Externa)

La difusion implica la introduccion de una solucion hidrocoloidal a una solucion iénica, con la
gelacion ocurriendo a través de la difusion de iones en la solucion hidrocoloidal (Glicksman,
1983; Hoefler, 2004; Nussinovitch, 1997). Es un proceso simple utilizado para obtener geles en
la cual, una solucion de polisacarido anionico se gotea sobre una solucion idnica a
concentraciones apropiadas, permitiendo obtener geles de diferentes formas y tamafios que
forman estructuras tridimensionales con alto contenido de agua. (Gombotz y Wee, 1998; Smrdel
et al., 2008).
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La desventaja de esta técnica es que frecuentemente puede causar una gelacién no homogénea de
las particulas debido al mecanismo de difusion. (Kim, Lee, y Lee, 2016). 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).

1.2.3.2 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 gelacién de las particulas del
hidrocoloide. Esto usualmente implica la adicion de una forma inactiva del ion que causar la
unién cruzada del hidrocoloide, que es entonces activada por un cambio 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 rapidamente y pueden volverse

sistemas no homogeneos, si la gelacion ocurre antes de una adecuada dispersion (Burey, 2008).

1.2.4 Extrusion
La extrusion es una técnica comunmente usada para la formacion de particulas en gel. En una
escala pequefa, esta implica el uso de una aguja y una jeringa (Blandino et al., 1999; Cheng y
Lim, 2004; Hills et al., 2000; Hunik y 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 segln
las condiciones en las que se extruye la solucion hidrocoloidal. El tamafio de las gotas, y las
subsecuentes particulas gelificadas depende del diametro de la aguja, la razon de flujo y la

viscosidad de la solucion.

Esta técnica puede ser aplicable a hidrocoloides de gelificacion répida 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 solucion. Si el gel es ionotrépico, entonces la

concentracion de la solucién ionica en el bafio coagulante afectara el tamario final del gel.

Comuanmente el tamafio 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) y en escala de cientos de
micras si se utiliza una técnica modificada para atomizar la solucién hidrocoloidal (Murakata et

al., 2001). En una escala industrial extrusores comerciales e intercambiadores de calor de
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superficie raspada podrian ser usadas para formar particulas en gel (Brown et al., 2004; Peng et
al., 2006).

La gelificacion idnica por goteo de extrusion representa un método simple y eficiente, es una
técnica de encapsulacion de bajo costo que no requiere especializacion equipo, alta temperatura o
solventes organicos, lo que lo hace adecuado tanto para compuestos hidrofobicos como
hidrofilicos (Pordevi¢ et al., 2015; Nedovic et al., 2011; Colak et al., 2016; Mukai-Corréa et al.,
2005).

1.3 POLIMEROS COMO AGENTES ENCAPSULANTES
Los hidrocoloides son un grupo particular de los sistemas coloidales, los cuales se caracterizan
por tener una gran afinidad por el agua donde se dispersan. Se consideran biopolimeros de alto

peso molecular. Entre ellos podemos encontrar polisacaridos y proteinas (Capitani et al., 2013).

Los hidrocoloides son polimeros hidrofilicos que generalmente contienen muchos grupos
hidroxilos y podrian ser polielectrolitos. Son derivados de origen vegetal, animal, microbiano o
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 polisacaridos,
aungue 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 adhesion, 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).
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La correcta eleccion del material de pared es muy importante porque tiene efecto en la eficiencia
de encapsulacion y estabilidad de la microcapsula. EI material de pared ideal debe tener las

siguientes caracteristicas (Desai y Park, 2005):

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

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

3. Sin reactividad quimica con los materiales activos del nucleo a encapsular durante el
procesamiento.

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 méxima proteccién 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).

La mayoria de los biopolimeros utilizados como agentes estabilizantes y texturizantes son
principalmente proteinas y polisacaridos solubles en agua, dado que su uso funcional se debe a la
capacidad de incrementar la viscosidad de sistemas acuosos, debido a sus propiedades para
formar geles, asi como a su capacidad para estabilizar particulas coloidales diversas a las que
dispersan o emulsifican. El mecanismo por el que estabilizan los polisacaridos es via
modificacién de las propiedades reoldgicas del medio de dispersion (viscosidad o gelacién de la

fase acuosa continua) (Dickinson, 2003).

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 propoésito (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
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flexibilidad en la cadena molecular, estas proteinas tienen excelentes propiedades funcionales
como solubilidad, viscosidad, emulsificante, y propiedades de formacién de pelicula, y deberian

ser usadas en la encapsulacion.

Durante la formacion de la emulsion 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 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 y 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 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 interaccién electrostatica de los grupos
amina de quitosano con los grupos carboxilo de alginato conduce a la formacion del complejo de

quitosano- alginato. Las gotas de gel de quitosano-alginato con un nucleo de quitosano y una piel
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de quitosano-alginato se preparan adicionando una solucién de alginato en una solucién de

quitosano.

Debido a la protonacion del grupo amino en el quitosano y la ionizacion del grupo de acido
carboxilico en el alginato, la estabilidad del quitosano estd influenciada por parametros
ambientales tales como el pH y la fuerza i6nica. 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 nucleo interno. En orden para aumentar la estabilidad del complejo de quitosano-

alginato, solucidn de quitosano, cloruro de calcio fue empelado para la gelificacion del alginato.

La presencia de iones de calcio en la solucién 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 concentracién de cloruro de calcio, la velocidad y el alcance del proceso de unién al quitosano

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

1.3.3 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 formulacion de
coacervados, emulsiones, peliculas comestibles y microcapsulas de compuestos activos, de esta

manera representan alternativas interesantes para la industria alimentaria.

Poseen ventajas economicas y funcionales, ya que son de facil acceso, bajo costo y buena
funcionalidad (Salehi y Kashaninejad, 2014). Constituyen una clase diversa de macromoléculas
bilogicas localizadas en altas concentraciones en distintas partes de las plantas, ya que forman
parte de la célula y su pared celular. Debido a la alta concentracion de grupos hidroxilo en los
polisacaridos que los constituyen, los mucilagos generalmente tienen una alta capacidad de
retencion de agua ofreciendo un mecanismo para las plantas frente a los periodos de sequia
(Fang et al., 2014).

Algunos ejemplos de extraccidn 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
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(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).

1.3.4 Carbohidratos de cadena larga
Los carbohidratos como los almidones, s6lidos de jarabe de maiz, gomas 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 o 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 almidon
hidrolizados son compuestos hidrofilicos, por lo tanto, tienen poca afinidad por los condimentos
hidrofdbicos (Shaikh, Bhosale y Singhal, 2006). Su naturaleza hidrofilica puede ser modificado
mediante el enlace de cadenas laterales hidrofébicas como el octenol (Drusch y Schwarz, 2006).

La maltodextrina es un hidrolizado almidon con una amplia gama de ventajas, que incluyen alta
solubilidad, baja viscosidad, capacidades de formacion de pelicula y propiedades de secado, y
asegura la estabilidad de los compuestos bioactivos (Suhag, Nayik y Nanda, 2016), pero exhibe
poca capacidad emulsionante, baja estabilidad a la emulsién y baja retencion de aceite (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).

Las gomas son comunmente usadas para describir a una gama de polisacaridos, que hoy en dia

son ampliamente usados en productos alimenticios para desarrollar un namero de funciones
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incluyendo, gelado, espesado, estabilizacion de espumas, emulsiones y dispersiones, inhibicion
de la formacion de cristales de hielo y de azlcar y en el control de la liberacion del sabor
(Orozco-Villafuerte et al., 2003).

Las gomas pueden ser definidas en términos practicos como moléculas de alto peso molecular
con caracteristicas o hidrofilicas o hidrofobicas que, usualmente, tienen propiedades coloidales,
con capacidad de producir geles al combinarse con el solvente apropiado. De este modo, el
término goma se aplica a una gran variedad de sustancias con caracteristicas gomosas. Sin
embargo, es mas comun la utilizacién del término goma para referirse a polisacaridos o sus
derivados, obtenidos de plantas o por procesamiento microbioldgico, que, al dispersarse en el
agua fria o caliente, producen soluciones 0 mezclas viscosas (Saha y Bhattacharya, 2010).

El uso de carbohidratos de bajo peso molecular en la microencapsulacion generalmente se asocia
con problemas de apelmazamiento, colapso Yy 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 y Roudaut, 2002).

1.3.4.1 Goma Arabiga
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 ardbiga es una exudacion gomosa seca obtenida de la corteza de varias especies de
arboles de Acacia de la familia de las leguminosas; arbol nativo de la zona de Sahel, que bordea
por el sur el desierto del Sahara en Africa y abarca una enorme extension distribuida en varios
paises (Lopez Franco et al., 2006). Este polisacarido es ampliamente usado en la industria, en

areas como la alimenticia, textil y farmacéutica.

La goma arabiga es un polimero que consiste en acido D-glucurénico (~21%), L-ramnosa
(~13%), D-galactosa (~40%), L-arabinosa (~24%), acido 4-O-metil-D glucuronico (~2%) y con

un contenido de proteina de 2 a 5%, ademas contiene calcio, magnesio y potasio (ver Figura 4).
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Las propiedades de emulsificacién de la goma arabiga se atribuyen a la presencia de esta
fraccion de proteina (Dickinson, 2003; Garti y Reichman, 1993).
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Figura 4. Estructura de la goma Arébiga (Gracia, 1987).

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 arabiga, es

menor que 0.15. La goma arabiga es ideal para la microencapsulacion de lipidos debido tanto a

su actividad superficial como a sus propiedades de formacion de pelicula.

Debido a su extrema solubilidad en agua, la goma ardbiga es Unica entre los hidrocoloides

naturales; permitiendo producir soluciones concentradas (hasta un 50% wt); asi también, se

puede utilizar en concentraciones mucho menores en combinacion con otras gomas (Williams y

Phillips, 2000). Se disuelven en mayor o menor medida dependiendo de las condiciones del

medio y caracteristicas quimicas de la goma, aunque en muchos casos se requiere de alta
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temperatura y vigorosa agitacion antes de que se lleve a cabo la disolucion completa; lo que
conlleva a la modificacién de la reologia, aumentando la viscosidad del liquido y llegando, en
ocasiones, incluso a favorecer la floculacion dando un aspecto sélido a ese liquido (Pasquel,
2001).

A concentraciones del 40% w/w las soluciones de goma Arabiga presentan un comportamiento
tipicamente Newtoniano. Arriba del 40% w/w las soluciones pueden adquirir caracteristicas
viscoelasticas, llegandose a observar un decremento en la viscosidad con un aumento en el
esfuerzo cortante. La goma Arabiga es un emulsionante efectivo que tiene las caracteristicas de
baja viscosidad, buena actividad de superficie y capacidad para formar una pelicula protectora en
una emulsion; ésta produce peliculas con las propiedades de un hidrocoloide y puede formar
emulsiones estables con la mayoria de aceites esenciales, (Valle-Guadarrama et al., 2008),
formando una pelicula visible en la interfase grasa, previniendo la coalescencia de las gotas de

aceite aumentando la dispersion de las mismas (Valle-Guadarrama et al., 2008).

Sin embargo, otro estudio mostr6 que la goma aradbiga no es eficiente como material de pared
para la encapsulacion de cinco diferentes monoterpenos (citral, linalool, B-mirceno, limoneno, y

B-pineno) (Bertolini, Siani y Grosso, 2001).

De hecho, las capsulas obtenidas a base de goma arébiga muestran una limitada capacidad de
barrera contra la oxidacién porque actan como membranas semipermeables y su permeabilidad

al oxigeno es un factor preponderante en la vida Gtil del material del nucleo.

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

materiales microencapsulantes.

1.3.5 Alginatos
El alginato es un polisacarido natural no téxico, 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 polisacérido natural y un polimero lineal compuesto de residuos de &cido 1,4-B-D-
Manuroénico (M) y de acido a-D-glurénico (G) en diversas proporciones y arreglos. Las regiones
homopoliméricas compuestas de bloques M y G se encuentran intercaladas con regiones

heteropoliméricas M y G conocidas como "union caja de huevos™.
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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 y se ha investigado en detalle. Su
propiedad unica de formar geles de alginato de calcio insolubles en agua a través de gelificacién
i6nica con iones de calcio es una condiciéon simple, moderada y ecoldgica 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 rehinchamiento. 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).

1.3.5.1 Alginato de Sodio

El alginato de sodio (AS) es una sal de sodio del acido alginico, un polisacarido natural y un
polimero lineal compuesto de acido 1,4-ligado acido D-Manurénico (M) y residuos de acido a-
D-glurdnico (G) en diversas proporciones y disposiciones (Patil et al., 2010; Draget y Taylor,
2011; Sarker et al., 2015). Absorbe agua rapidamente y se usa como ingrediente en una variedad
de industrias manufactureras como papel, textiles, farmacéutica, odontologia, proétesis y
diferentes tipos de productos médicos que incluyen cicatrizacion de heridas, administracion de
medicamentos, tejidos y materiales de ingenieria. (Cui et al., 2016; Lee y Mooney, 2012; Meng
etal., 2017; Rehim et al., 2016).

Ademas del origen de algas, el alginato puede ser producido por Azotobacter y Pseudomonas
con caracteristicas similares y amplias aplicaciones biomédicas (Maleki et al., 2015; Almaas,
Zotchev, Valla y Ertesvag, 2016; Trujillo-Roldan et al., 2015).

Este polimero presenta varias cualidades que lo hacen adecuado como material encapsulante,
como bajo costo, simplicidad de uso, biodegradabilidad, biocompatibilidad (Desai y Park, 2005;

Fang et al., 2008). Ademas, proporciona una proteccion eficiente cuando se usa como material
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de recubrimiento, resultando en valores altos de eficiencia de encapsulacién de compuestos
fendlicos extraidos de plantas (Deladino et al., 2008; Bels¢ak-Cvitanovi¢ et al., 2011; Stojanovic
et al., 2012; Deladino et al., 2013). Ademas, es altamente compatible con el proceso de
gelificacion idnica, por lo cual se considera uno de los polimeros anidnicos naturales mas
versatiles (Lopez-Cérdoba, Deladino y Martino, 2014; Lozano-Vézquez et al., 2015; Stojanovic
etal., 2012).

1.4 MEZCLAS DE BIOPOLIMEROS
Una mezcla es un material formado por dos 0 mas componentes unidos, pero no combinados
quimicamente. En una mezcla no ocurre una reaccion quimica y cada uno de sus componentes
mantiene su identidad y propiedades quimicas. Se sabe que existen dos tipos de mezclas las
cuales se distinguen, una por reconocer a simple vista sus componentes (mezcla heterogénea) y
la otra por solo poder observar una fase (mezcla homogénea). Al ser una combinacion fisica de
dos 0 mas sustancias, estas pueden formar aleaciones, suspensiones, emulsiones o coloides por

citar algunos ejemplos (Serdaroglu et al., 2016).

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 hidrofdbicas, 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 unidn especificas generando geles mas robustos, como ocurre con la mezcla de goma
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de xantana — galactomanana cuya fuerza de gel depende de la proporcion de manosa — galactosa
(Schorsch et al., 1997). Por otro lado, las interacciones polisacarido — 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 hidrogeno e interacciones hidrofébicas (Doublier et al., 2000).

1.4.1 Mezcla alginato de sodio (AS) — goma arabiga (GA)
La solucion acuosa de alginato de sodio se transforma en un gel de consistencia variable por la
accion de iones de calcio, que forman enlaces intermoleculares con los grupos carboxilo de
gluconato que conduce a la conocida estructura de "caja de huevos" y al establecimiento de un
recubrimiento de polimero o "caparazon" (Goh, Heng y Chan, 2012). Sin embargo, incluso la
gelificaciéon ionica de alginato por extrusion tiene pérdidas y altas tasas de difusion de
compuestos activos a través de alginato poroso, la red limita su aplicacion como vehiculo de
liberacién controlada. (L6pez Cordoba, Deladino y Martino, 2014). Para superar esta desventaja,
ciertos materiales de relleno a menudo se usan para mejorar la porosidad del alginato gel,
prevenir y posponer la liberacion rapida del compuesto atrapado del gel a los medios

circundantes y mejora la eficiencia de encapsulacion (Busi¢ et al., 2016).

La encapsulacién por técnica de gelificacion ionica ocurre porque reticulaciones de alginato con
cationes divalentes. Se afiaden particulas de calcio a la solucién de alginato y la liberacion de
estos iones es inducida por la reduccién del pH mediante la adicion de acido, lo que resulta en la
gelificacion del alginato (Leong et al., 2016). Los iones de calcio liberados reaccionan con las

cadenas de alginato, promoviendo la gelificacion del polimero.

Como se reporta, es evidente que una amplia gama de polimeros naturales apunta con éxito a
mejorar las desventajas de los geles de alginato. Sin embargo, tomando esto en cuenta, otros
materiales derivados de plantas ricas antioxidantes polifenodlicos también podrian servir como
componentes de relleno funcionales a la red de gel de alginato, y de esa manera, ademas de
proporcionar una mejor encapsulacion, también podrian enriquecer los sistemas de entrega

mediante sus bioactivos presentados naturalmente (Busica et al., 2018).

La goma ardbiga ayuda a incrementar la capacidad adherente de las moléculas de agua en la

superficie de las microcapsulas acortando asi el tiempo de creacion de instancias de mezclas y
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carbohidratos a traves de una mayor interaccion con el agua (Edris et al., 2016; Fernandes et al.,
2014).
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2. JUSTIFICACION
En la ultima década se ha notado un incremento en la demanda de hidrocoloides como agentes

emulsionantes, gelificantes, espesantes, estabilizadores y modificadores de textura empleados en
la industria alimentaria y farmacéutica; razon por la cual, se estdn desarrollando metodologias
para la obtencidon de hidrocoloides provenientes de fuentes vegetales o animales (Salehi y
Kashaninejad, 2014). EIl consumidor se interesa por productos benéficos para la salud humana,

de origen natural, biodisponibles y de bajo costo.

En ese sentido, las gomas y los alginatos surgen como una opcién potencial de aplicacion en la
industria alimentaria y/o farmacéutica ya que son fuentes de hidrocoloides totalmente naturales
que tienen propiedades funcionales como agentes emulsionantes, espumantes, espesantes y

encapsulantes.

Teniendo en cuenta sus propiedades funcionales, emulsificantes y encapsulantes, se pretende
estudiar al alginato de sodio (AS) y la goma arabiga (GA) como material de pared para la
encapsulacion de acido ascorbico (AA) mediante gelacion idnica, obteniendo esferas de los geles
por extrusion de la emulsion y analizar si existe un efecto sinérgico entre ambos biomateriales
(biopolimeros) que brinden ciertas caracteristicas a las esferas de los geles que se conformaran,

para tener altos rendimientos de encapsulamiento entre otras caracteristicas.

Se eligid encapsular vitamina C ya que es empleada en la industria alimentaria y posee alto valor
agregado, pero es sumamente labil a factores ambientales, por lo que es necesario brindarle una

proteccion para ser usada.
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3. HIPOTESIS
La conformacién de geles de alginato de sodio (AS)—goma ardbiga (GA) presentardn mejores

propiedades encapsulantes de acido ascorbico en comparacion con el alginato de sodio puro
(AS).
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4. OBJETIVOS
4.1 OBJETIVO GENERAL

Desarrollar geles alginato de sodio (AS) y alginato de sodio (AS)-goma ardbiga (GA)

conteniendo &cido ascorbico (AA) para comparar las propiedades encapsulantes de los mismos.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Obtener diagramas de fase del sistema alginato de sodio (AS)-goma arabiga (GA).

e Formular geles mediante gelacién idnica para encapsular acido ascorbico.

e Obtener curva de calibracion para el acido ascorbico

e Obtener rendimiento de proceso de encapsulamiento.

e Evaluar propiedades de calidad de los geles (porcentaje de solubilidad, coeficiente de
hinchamiento, tiempo de disolucion, porcentaje de dispersabilidad, humectabilidad e
higroscopicidad).
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5. MATERIALES Y METODOS
5.1 MATERIALES

La goma arabiga (GA) empleada como agente encapsulante fue adquirido en Industrias Ragar S.
A. de C. V. (Ciudad de México)

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

en la tienda FMC corporacién como protanal RF 6650 alginato.

El 4cido ascorbico (AA) empleado como material encapsulado fue adquirido en Sigma Aldrich
S.A. de C.V., Toluca, Estado de México.

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 Autdnoma del Estado de México.

5.2 METODOS

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

El diagrama de fases se realizd siguiendo el método de Vasile et al. (2017) con ligeras
modificaciones para estudiar las interacciones de polielectrolitos y su efecto sobre el estado
fisico de la suspensidn acuosa previo a la emulsificacion, y durante la formacion del gel por
gelacion idnica.
Se realizé un diagrama de fases binario de mezclas AS - GA, variando las concentraciones de
GA (0-0.2% w/w) y AS (0-.25% w/w) en suspensiones acuosas a temperatura ambiente, de
acuerdo con un enfoque de red simple (Correa, 2003; Mestdagh y Axelos, 1999). Para ello, 0,
0.075, 0.1, 0.125 y 0.2 g de GA se introdujeron en 10 mL de dispersiones acuosas que contienen
0, 0.075, 0.1, 0.125, 0.2 y 0.25 g de AS en todas las combinaciones de mezclas. Las dispersiones
hidrocoloidales se agitaron utilizando un equipo Vortex Mixer (IKA, Alemania) a 4000 rpm
hasta que completar la hidratacién de los polimeros (primero el alginato y posteriormente se

agrega la goma arabiga).
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Posteriormente, el estado fisico macroscopico de las suspensiones se caracterizé visualmente
como estados de DISP (fluye cuando el tubo esta invertido) o GEL (no fluye cuando el tubo esta

invertido).

5.2.2 Formulacion y obtencion de emulsiones
Las emulsiones de acido ascorbico se formularon utilizando tres mezclas de biopolimeros (AS-
GA) como agentes dispersantes en tres relaciones distintas (0:100, 50:50 y 62.5:37.5 %). El
procedimiento consistio en una etapa inicial, en donde se elabord una solucion de alginato de
sodio en agua, se calentd durante 24 h a 45 °C mientras se mantuvo en agitacion constante a 300
rpm en una parrilla, la segunda etapa consistio en adicionar goma ardbiga a la solucion de
alginato de sodio con agua (se mantuvo la agitacion y la temperatura) entre 2 y 4 h,
posteriormente se agregd a la solucion biopolimérica el acido ascorbico (la relaciéon agente
dispersante [material de pared] respecto al &cido ascorbico [material de nucleo] fue 1:1) y se
homogeneiz6 mediante un homogeneizador Ultra-Turrax T50 basic (IKA-WERKE Works Inc.,
Wilmington, NC, EE.UU.) a una velocidad de 5200 rpm durante 12 min, con un bafio de hielo

para mantener la temperatura por debajo de 30 °C.

5.2.3 Obtencidn de los geles en forma de esferas
La obtencion de los geles de AS-GA se llevé a cabo siguiendo el método propuesto por Chan
(2011) con ligeras modificaciones. Las emulsiones fueron extruidas a través de una pipeta
Pasteur de 3 mL y se gotearon en una solucion de CaCl, al 5% en agua contenida en un vaso de
precipitado con agitacion a 180 rpm usando un agitador magnético. La agitacion se continud
durante 40 min para completar la gelaciéon y producir capsulas esféricas. Posteriormente, la
mezcla se filtré y las cépsulas separadas se lavaron repetidamente con agua destilada e
inmediatamente estas se secaron en una estufa de conveccion forzada a 45°C durante 24 h. Las

esferas secas se almacenaron en un desecador hasta su uso posterior.

5.2.4 Curva de calibracion
Para determinar el contenido de vitamina C mediante una volumetria de 6xido-reduccion se
utilizé el procedimiento descrito por Ciancaglini (2001) con ligeras modificaciones en el cual la
vitamina C tiene caracter reductor y se utiliz6 una disolucion de yodo como agente oxidante que

constituye el titulante patrén.
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Primero se obtuvo la curva de calibracion blanco, para ello se adicionaron diferentes cantidades
de acido ascorbico (0.1, 0.125, 0.15, 0.175, 0.2, 0.225, 0.25, 0.275, 0.3 g) a un matraz
Erlenmeyer que contenia una mezcla de 1 g de KI, 5 mL de HCI 1 M y 100 mL de agua destilada
y se adiciond 0.1 g almiddn en polvo (indicador). Una vez completada la disolucion, se valord
ésta con una disolucion patron de yodato potésico. Se detectd la aparicion de un complejo I3 -

Almidon al notar un ligero color azul.

Se graficaron los resultados y se obtuvo la linea de tendencia y la ecuacion de la recta ademas del

valor R2,

Por ultimo, se repitié el mismo procedimiento, pero en lugar del &cido ascorbico se utilizaron

diferentes cantidades de microcépsulas o geles (0.1, 0.2, 0.3 y 0.4 g).

5.2.5 Rendimiento del proceso de encapsulamiento
El rendimiento del proceso de encapsulacion se determind de acuerdo con la metodologia
descrita por Benavides et al. (2016). El rendimiento es la relacién entre la cantidad de esferas
obtenidas y la cantidad de emulsion utilizada en el proceso de encapsulacion, por lo que se
obtiene dividiendo la masa de las capsulas secas entre la masa del material de pared (mezcla de

geles) por 100, como se puede apreciar en la siguiente ecuacion:
Y (%) = (Mcap/Memu) * 100 (1)
donde “Mcap” es la masa total de capsulas y “Memu” es la masa total de emulsién usada.

5.2.6 Evaluacion de propiedades de calidad de los geles
5.2.6.1 Porcentaje de Solubilidad

La solubilidad es el Gltimo paso de disolucién de particulas. y es un factor decisivo para la
calidad del polvo que se utilizara como ingredientes para la industria alimentaria (Fernandes et
al., 2014). Para calcularla se utilizd el método descrito en Amid y Mirhosseini (2012) con ligeras
modificaciones. Se adiciond 1 g de muestra (previamente trituradas) a un vaso de precipitado que
contenia 10 mL de agua destilada y se dejo en agitacion magnética en una parrilla a 400 rpm por
30 min a diferentes temperaturas (25, 45y 65 °C) y después las muestras se centrifugaron por 10
min y finalmente se secaron por conveccion a 45 °C por 2 dias. La solubilidad se calculd usando
la siguiente ecuacion:
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%Solubilidad = —=<2_ 4 100 )

Mmuestra

en la cual “Mseca” es el peso de la muestra diluida después de secar y “Mmuestra” es el peso de

la muestra antes de diluir.

5.2.6.2 Coeficiente de Hinchamiento
Para calcular el coeficiente de hinchamiento se utilizo el método descrito en Archana et al.
(2013) con algunas modificaciones. Se adicionaron 0.5 g de muestra a un vaso de precipitado
que contenia 100 mL de agua destilada, los geles son hidratados por 24 h a diferentes
temperaturas (25, 45 y 65 °C) y diferentes pH (1, 4, 7 y 10), posteriormente se les removio el
agua a las muestras hinchadas y se pesaron. El coeficiente de hinchamiento (SI) fue calculado

con la siguiente ecuacion:

SI (%) — Mhin—Mseca (3)

Mseca

en la cual “Mhin” es el peso de las capsulas hidratadas y “Mseca” es el peso de la muestra

antes de hidratar.

5.2.6.3 Tiempo de Disolucion
La prueba de disolucion se evalué basandose en la metodologia descrita por Quek et al. (2007)
con algunas modificaciones. Se pesaron aproximadamente 0.05 g de muestra (previamente
triturada) y se colocaron en un mini tubo de ensayo al cual se afiadié 1 mL de agua destilada. A
continuacion, se agité a 2000 rpm usando un agitador orbital Vortex 3 (IKA, Alemania) durante
10 s. El tiempo para reconstituir completamente los polvos se registré utilizando un temporizador

electrénico.

5.2.6.4 Porcentaje de Dispersabilidad
La dispersabilidad de los geles se determinara utilizando el método descrito por Bhusari et al.
(2014). Se agitaron aproximadamente 2.6 g de microcapsulas (previamente trituradas) con 20 g
de agua a temperatura ambiente en un vaso de precipitado. La agitacion se realizé a 300 rpm en
todo el diametro del vaso de precipitado durante 60 s. Las microcapsulas se vertieron a través del
papel filtro y se dejaron secar en un horno de conveccién forzara a 45°C por 2 dias. La
dispersabilidad se calculd usando la siguiente ecuacién:
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(W+a)s,

a-Sj

DS (%) = (4)

donde a (g) es la cantidad de microcapsulas en polvo usadas, W (g) es el peso del agua tomada
para la reconstitucion, Sp (%) es el porcentaje de sélido total presente en las microcapsulas y Sj
(%) es el porcentaje de materia seca presente en las microcapsulas reconstituidas después de

haber sido pasado por el papel filtro.

El porcentaje de materia seca de las microcapsulas se estimé midiendo su contenido de humedad,
manteniendo la muestra en un horno de conveccién forzada a 45°C por 5 dias hasta que se

obtuvo un peso constante y se calcul6 usando la siguiente ecuacion:
_ Win-wfi
H = i 100 (5)
Donde Win y Wfi son los pesos iniciales y finales del contenido de la unidad de dosificacion

respectivamente.
El resultado obtenido no debe ser mayor que 12% para el caso de productos secos.

5.2.6.5 Humectabilidad
La humectabilidad de las microcapsulas fue determinada acorde a la metodologia propuesta por
Fernandes et al. (2014) con ligeras modificaciones, para ello, se agreg6 1 g de muestra a un vaso
de precipitado con 50 mL de agua destilada a temperatura ambiente donde se agito
magnéticamente a 350 rpm en una parrilla y se midié el tiempo necesario para alcanzar la

humectacién completa (tiempo que tardaron los geles en sumergirse completamente).

5.2.6.6 Higroscopicidad
Para calcular la higroscopicidad se utiliz6 el método descrito por Cai y Corke (2000) con ligeras
modificaciones. Se adiciono 1 g de muestra en un desecador con una solucién de NaCl al 75% y
se deja reposar por 7 dias a temperatura ambiente. Los resultados son expresados como la masa
del agua absorbida por 100 gramos de muestra (g/100 g).

Para obtener el porcentaje de higroscopicidad se utilizé la siguiente ecuacion:

Pt—Ps

T R

donde Pt es la masa total después de los 7 dias y Ps es la masa de la muestra seca.
I ——
OSCAR RODRIGO JIMENEZ OROPEZA 44



DESARROLLO DE GELES ALGINATO DE SODIO (AS)-GOMA ARAGI(}A (GA) CONTENIENDO ACIDO ASCORBICO (AA)
MEDIANTE GELACION IONICA

6. RESULTADOS Y
DISCUSION
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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 contenian alginato de sodio (AS) y
mezclas de alginato de sodio (AS)-goma ardbiga (GA) con el objetivo de identificar las
concentraciones en las que las suspensiones acuosas de AS y AS-GA (mezclas) eran adecuadas
para emulsionar el acido ascorbico (que sera encapsulado mediante la técnica de gelacion
idnica). Se observd que las mezclas biopoliméricas de AS-GA 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 concentracién de GA la suspensién adquiria un color marrén claro caracteristico

de la goma arabiga lo que se veria reflejado directamente en el color de las capsulas.

Posteriormente se construyo un diagrama de fases binario AS-GA en el cual dos estados fisicos
distintos (GEL, DISP) fueron observados y limitados por una linea de fase teérica (Figura 5).
Debajo de la linea, los sistemas fueron fluidos (fase DISP) con un cuerpo homogéneo de aspecto
translucido al inicio y opaco conforme se aumenta la concentracién de goma arabiga (GA). A
concentraciones superiores a la linea tedrica, la viscosidad aumento y se formé un GEL, de igual
manera de aspecto translucido en un inicio y opaco agregando la goma. Se concluye que el
aumento de la fraccion del AS y la disminucion de GA promueve la formacion del GEL,
mientras que la reduccion de la concentracion de AS y el aumento de GA promueve que las

suspensiones permanecen fluidas (DISP).

El analisis del diagrama de fase (Figura 5) permitio ver que la mezcla AS-GA tiene el siguiente
rango de concentraciones; AS: 0 a 0.2 gy GA: 0a 0.2 g, en el cual la mezcla de biopolimeros
tiene una fluidez adecuada para la produccion de las emulsiones que tendran la sustancia activa
de interés (acido ascorbico) y para su posterior transporte mediante la inyeccion o goteo en el
proceso de obtencidn de cépsulas (esferas). Puesto que la presencia de un GEL dificulta las

etapas posteriores de encapsulacion.
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‘GEL

Alginato de Sodio (g)

.l — R N . AN

Goma Arabiga (g)

Figura 5. Sistema de fases binario GA-AS.

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 AS (0.125:0 % w/w) y dos sistemas con mezclas AS-GA (0.125:0.075, 0.125:0.125 % wi/w)
para analizar el efecto que tenian como material de pared en la encapsulacion del acido

ascorbico. Al hacer pruebas con las emulsiones correspondientes los resultados fueron 6ptimos
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para el sistema trabajando solo con AS y la mezcla AS-GA (0.125:0.075) ya que las esferas
obtenidas no se rompian durante el goteo y posterior secado; pero no fue el mismo caso para el
sistema AS-GA (0.125:0.125) ya que dicha solucion estaba muy dispersa lo que condujo a que
las esferas se rompieran durante el goteo formando una gran masa de gel en lugar capsulas
individuales por lo que tuvo que descartarse, por lo que finalmente solo se desarrollaron los otros
dos sistemas (ver ANEXO 2).

Como las cantidades de material de pared era pequefias se aumentaron por 5 veces respetando los

porcentajes masa de cada uno de los dos sistemas.

6.2 Curva de calibracion
A través de una titulacion volumétrica se evalud el volumen de disolucién de yodato potasico
necesaria para reaccionar con la concentracion de acido ascorbico diluido en la muestra. Se
utilizd almidén con indicador ya que los iones de yodato reaccionan con este dando como

resultado visible un ligero color azul.

Primero se evaluaron las concentraciones especificadas en la metodologia, pero dado que los
volimenes obtenidos al graficarlos dieron una R2 de 0.9882 se decidio expandir la gréafica y se
agregaron 4 nuevas concentraciones de acido ascorbico (0.02, 0.04, 0.06 y 0.08 g), con las cuales
finalmente se obtuvo una R2 de 0.9988 (los resultados se pueden encontrar en el ANEXO 3). Con
dichos resultados se construy6 la curva de calibracion blanco (Figura 6) con la cual también se

obtuvo la linea de tendencia y la ecuacién de la recta.

140
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R?=0.9988
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______________________________________________________________________________________________|
OSCAR RODRIGO JIMENEZ OROPEZA 48



DESARROLLO DE GELES ALGINATO DE SODIO (AS)-GOMA ARAGI(}A (GA) CONTENIENDO ACIDO ASCORBICO (AA)
MEDIANTE GELACION IONICA

Figura 6. Curva de calibracion blanco solucién de iodato de potasio vs vitamina C.

Con la ecuacién de la recta se procedié a calcular cuales serian los volimenes posibles de
solucion de iodato de potasio (Tabla 1) necesarios para conocer la concentracion de &cido

ascorbico dentro de las capsulas.

Tabla 1. Volimenes de solucion de iodato potasico probables.

Vit C (g) sin (mL)
0.1 39.48
0.2 77.63
0.3 115.79
0.4 153.95

Una vez calculados los volimenes probables se compararon con los volimenes resultantes de las

pruebas para conocer la concentracion de acido ascorbico dentro de las capsulas (vea Tabla 2).

Tabla 2. Volimenes de solucidon de iodato de potasico para cada sistema de geles.

Muestra Peso (g) [Volumen (mL)
AS-GA 0.1 61.9
AS-GA 0.2 100.6
AS-GA 0.3 138.9
AS-GA 0.4 177.1

AS 0.1 55.7
AS 0.2 95.3
AS 0.3 136.4
AS 0.4 175.7

Comparando la Tabla 2 con la Tabla 1 se puede apreciar que para ambos sistemas se requiere
mas volumen de solucidn, esto se debe a que el soluto (los geles) contiene el &cido ascorbico que
provee una capa que evita que facilmente reaccione el acido con el iodato, por lo cual se requiere

mas solucidn patron.

También se puede apreciar que los geles del sistema que solo tiene AS dieron como resultado
volimenes menores que los del sistema de AS-GA, con eso se puede deducir que el material de
pared en mezcla es mas resistente contra solventes de la vitamina, pero, como las diferencias
entre ambos sistemas son significativas y no sobrepasan los 5 mL aproximadamente entre si,
podemos decir que ambos sistemas tienen la misma resistencia en concentraciones pequenfas.
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6.3 Rendimiento del proceso de encapsulamiento
Una vez obtenidos los geles se procedid a la evaluacion de su calidad. Primeramente, se evalud
el rendimiento del proceso de encapsulacion de acuerdo con la cantidad de emulsion utilizada en
el desarrollo de los 2 sistemas hidrocoloidales y la cantidad final de esferas o capsulas de AS y

AS-GA obtenidas después de su secado (ver Tabla 3).

Tabla 3. Rendimientos de proceso de encapsulamiento.

_ Acido Mezcla de Capsulas
Sistema . H,O o Total de Y
Ascorbico biopolimeros secas
AS-GA © disolucion (g) (%)
) 9 Q)
1 0.1 48.75 0.625:0 % wiw 1.25 0.9695 77.56
2 0.1 48 0.625:0.375 % w/w 2 1.8202 91.01

En base a los resultados presentados se puede decir que el rendimiento para cada uno de los dos
sistemas de geles obtenidas es adecuado, pero, estd el detalle de que él sistema 2 tiene una
diferencia aproximadamente del 15% mayor respecto al sistema 1, indicando que el empleo de

mezclas AS-GA en la encapsulacion del &cido ascorbico es mejor.

Es importante mencionar que existe pérdida 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 méas 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 del otro sistema que

no fue tan viscoso y su transporte no represento perdidas de emulsion.

6.4 Porcentaje de solubilidad
La solubilidad de los polvos secos es uno de los pardmetros criticos de calidad en la industria
alimentaria que depende principalmente de la composicion quimica del polvo y su estado fisico

(Dhanalakshmi, Ghosal, y Bhattacharya, 2011).
I ——
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Los resultados de este estudio mostraron que los dos sistemas son poco solubles, produciendo
resultados que van desde 20% a 40% aproximadamente (Tabla 4). El acido ascorbico es soluble
en agua a temperatura ambiente, mientras que los materiales de pared utilizados para encapsular
el acido ascorbico redujeron su solubilidad. Las microcapsulas producidas que usaron diferentes

formulaciones en este estudio mostraron baja solubilidad en agua a temperatura ambiente.

Hubo diferencias notables entre ambos sistemas conforme aumentaba la temperatura, desde el 5
al 10% aproximadamente. A pesar de ser mas duros los geles de la mezcla de AS-GA con
respecto a las capsulas de AS muestran porcentajes de solubilidad mayores. Como se puede
apreciar en la Tabla 4, al principio los porcentajes son practicamente iguales, pero en la Gltima
temperatura notamos que la diferencia es mayor. Aungue en ambos casos el porcentaje es bajo,
claramente se nota que el sistema en mezcla tiene un porcentaje que supera por 10% al otro
sistema, con esto podemos deducir que aagregar GA al sistema caus6 un aumento en la
solubilidad en comparacién con el uso de AS solo como material de pared. Este resultado puede
atribuirse al hecho que la GA es altamente soluble en agua. Gracias a su carécter anfifilico, las
moléculas de proteina tienen buenas propiedades emulsionantes. Cuando el extracto de proteina
tiene una buena solubilidad en agua, una gran cantidad de cadenas de proteinas puede difundir y

estabilizar pequefias gotas de emulsion.

Tabla 4. Porcentajes de solubilidad.

Solubilidad (%)
Temperaturas
Sistemas| 25°C 45°C 65 °C
23.03 29.98 38.43
22.46 28.5 39.92
21.96 24.74 29
20.83 24.65 28

AS-GA

AS

Las pruebas se hicieron por duplicado los resultados obtenidos se pueden encontrar en el
ANEXO 4.

6.5 Coeficiente de hinchamiento
Se evaluo la capacidad de los geles para hidratarse en diferentes medios acuosos que variaban en

su pH y temperatura. Los resultados obtenidos del coeficiente de hinchamiento para los sistemas
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AS y AS-GA se graficaron y muestran dos patrones diferentes para cada uno de los sistemas

respectivamente como puede apreciarse en las figuras 6.3, 6.4, 6.5y 6.6.

AS-GA
1.05
0.85
GG —8—pH1
B 065
n —8—pH4
045 —8—pH7
0.25 DH 10
25 35 45 55 65
T(°C)

Figura 7. Coeficiente de hinchamiento vs Temperatura AS-GA prueba 1.

AS-GA

0.6
—e—pH1

3
— o4 —o—pH4
vl
02 —e—pH7
0 pH10
25 35 45 55 65

T(°C)

Figura 8. Coeficiente de hinchamiento vs Temperatura AS-GA prueba 2.
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Figura 9. Coeficiente de hinchamiento vs Temperatura AS prueba 1.

AS

25 35 45 55 65
T(°C)

Figura 10. Coeficiente de hinchamiento vs Temperatura AS prueba 2.

Como puede apreciarse en las figuras 7 y 8 las capsulas hechas con la mezcla AS-GA presentan
una tendencia en la cual el coeficiente de hinchamiento es mayor a temperatura ambiente, a 45
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°C disminuye drasticamente y a 65°C vuelve a subir, en algunos casos casi igualando al primer
valor. En cambio, en las figuras 9 y 10 que corresponden a la capsulas hechas usando solo AS la

tendencia va disminuyendo conforme la temperatura va aumentando.

En ambos casos se muestra que en un pH neutro (7) el coeficiente de hinchamiento es mayor
(lineas grises), seguido de los pH basicos de 10y 4, por lo que se dedujo que en medios acidos el
coeficiente de hinchamiento es bajo. Ademas, también se observa que los mayores coeficientes
se obtuvieron a temperatura ambiente, el hinchamiento no se favorece cuando la temperatura
aumenta, independientemente del valor del pH, por lo tanto, una mayor capacidad de
hinchamiento indicé que la interaccion entre las moléculas se vuelva méas débil cuando la

temperatura incrementa.

Por dltimo, comparando los dos sistemas, la mezcla AS-GA muestra coeficientes de
hinchamiento mayores concluyendo que absorben mayor cantidad de agua los geles combinados

que el AS por si solo, es se debe a la alta solubilidad de la goma arbiga en agua.

Las pruebas se hicieron por duplicado para cada uno de los dos sistemas. Las tablas con los

resultados obtenidos para cada sistema se puede encontrar el ANEXO 5.

6.6 Tiempo de disolucion
Se evaluaron por triplicado los tiempos necesarios para que las capsulas trituradas (en polvo) se
reconstruyeran en agua después de su agitacion. Como se puede observar en la Tabla 5 las
capsulas hechas con la mezcla de AS-GA tardan mas tiempo en reconstruirse, esto se puede
deber a que como previamente se ha mencionado la goma arabiga tiene alta solubilidad en agua

por lo que retrasa la reconstruccion de las capsulas que la contienen.

Tabla 5. Tiempos de disolucion

Tiempo (m)
AS-GA AS
22:49 15:30
23:38 15:49
23:59 16:33

Las diferencias son notables, para todas las pruebas la diferencia es de 7 minutos

aproximadamente entre ambos sistemas, una diferencia considerable dado a que son muestras
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pequefas, por lo que si se usaran muestras mas grandes la diferencia en tiempo también seria

mayor.

6.7 Porcentaje de dispersabilidad
La dispersabilidad es la facilidad con la que los polvos se distribuyen como particulas
individuales en la fase liquida. Para analizar las propiedades instantaneas de las muestras se

evalud su porcentaje de humedad antes de triturar los geles y después de la humectacion.

Los porcentajes finales se encuentran en la siguiente tabla:

Tabla 6. Porcentajes de dispersabilidad

DS (%)

AS-GA 13.32
AS-GA 11.82
AS 11.07
AS 11.28

Analizando los resultados obtenidos podemos observar que los porcentajes son bajos y muy
similares (presentando diferencias significativas). Se puede deducir que ambos sistemas tienen la
misma facilidad de distribuirse en agua (aunque sea muy baja). Lo Unico a considerar es que el
sistema en mezcla presenta los mayores porcentajes demostrando una vez que agregar GA al
sistema encapsulante da como resultado mejores cualidades de encapsulamiento por su gran

solubilidad en el agua.
Los resultados de las pruebas se pueden encontrar en el ANEXO 6.

6.8 Humectabilidad
La humectabilidad de las microcapsulas indica su capacidad para absorber agua, cuanto mas
corto es el tiempo que tarda el polvo en disolverse en el agua mejor es su atributo fisico en el
procesamiento de alimentos. La humectabilidad de los polvos secos es una de las mas
importantes caracteristicas de manejo asociadas con la reconstitucion polvos (Crowley et al.,
2016). El tiempo necesario para la humectacion de todas las microcdpsulas es mostrado en
(Tabla 7).
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Tabla 7. Humectabilidad

t (min)

AS-GA 02:21
02:45

AS 01:20
01:34

Analizando los resultados, los geles en mezcla tardan mas tiempo en humedecerse, existen
diferencias significativas, esto puede ser debido a que la mezcla crea un encapsulamiento mas
duro que evita la penetracion de agua en sus enlaces lo que evita que facilmente sea hidratada la
mezcla.

Estos resultados mostraron que la existencia de GA aumento el tiempo de humectabilidad en
comparacion con las microcapsulas producidas mediante el uso de AS solo. Las buenas
caracteristicas de humectacion para los tratamientos producidos por agregar GA pueden deberse
a el alto contenido de grupos hidrofilicos en los geles, que reaccionan altamente con agua (Dima
et al., 2016; Patrascu et al., 2016).

La razén de que las capsulas fueran trituradas antes de hacer las prueba es porque Dima et al.
(2016) informaron que disminuir el tamafio de particula aumentaria la humectabilidad, esto
podria deberse a que el tamafio de particula mas pequefio aumenta el &rea de superficie de las

microcéapsulas que pueden interactuar con el agua.

6.9 Higroscopicidad
La higroscopicidad es la capacidad de un material para absorber la humedad de la atmosfera
causando la oxidacion y agregacion de lipidos en las capsulas. Los resultados obtenidos se
encuentran en la Tabla 8.

Tabla 8. Higroscopicidad

| (/100¢g)
AS-GA (g) AS (g)
26 21.4
28.35 17.33
32.01 18.15
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La higroscopicidad del sistema de AS es significativamente menor en comparacion con el
sistema de base mixta. Anteriores estudios afirman que la muestra con menor contenido de
humedad aumenta la higroscopicidad ya que la capacidad de absorber humedad esta relacionada
con el gradiente de concentracion de agua entre el producto y el entorno (Tonon et al., 2008). Sin
embargo, los resultados de este estudio mostraron que el alginato de sodio poseia el contenido de

humedad mas bajo y el mas bajo de higroscopicidad.

La absorcion de humedad por un carbohidrato se atribuye por el hidrégeno presentado en las
moléculas de agua y los grupos hidroxilo disponible en goma arabiga y p-CD (Fernandes et al.,
2014). La higroscopicidad producida en este estudio fue inferior a los valores de higroscopicidad
que informaron en los estudios previos al usar goma arabiga como material de la pared (Daza et
al., 2016).

Los pesos obtenidos después de pasados 7 dias se encuentran en el ANEXO 7.
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7. CONCLUSIONES
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7. CONCLUSIONES
El desarrollo y estudio de los geles de acido ascorbico (AA) encapsulado con alginato de sodio

(AS) y mezclas de alginato de sodio (AS)-goma aradbiga (GA) permitio identificar que las
proporciones de concentracion de los biopolimeros en mezcla influyen sobre las caracteristicas
de la solucion (viscosidad aparente) y sobre las caracteristicas de los geles esféricos (rendimiento
de encapsulacion) y sus cualidades (solubilidad, hinchamiento, disolucién, humectabilidad,
dispersabilidad e higroscopicidad).

La construccién de un diagrama de fases binario permitié establecer que la mezcla AS-GA
presentase el siguiente intervalo de concentraciones de trabajo; AS: 0.075 a 0.2% y GA: 0.075 a
0.2%, en el cual la mezcla de biopolimeros tiene una fluidez adecuada para la produccion de
emulsiones y para su posterior transporte mediante la inyeccién o goteo en el proceso de
obtencion de capsulas (esferas) ya que la presencia de un GEL dificulta las etapas posteriores de

encapsulacion.

El modelado de una curva de calibracion para el &cido ascorbico por titulacién permitié conocer
el volumen de solucion de yodato potasico necesario para encontrar la concentracion de este.
Posteriormente se obtuvo la curva usando las capsulas y se compararon los resultados
demostrando que en encapsulado evita que el acido ascorbico sea hallado facilmente por lo que
se requirio de méas volumen de solucion. Entre los resultados se observé que las capsulas de AS
necesitaban menos volumen de solucién que las cépsulas en mezcla por lo que se dedujo que

liberan més facilmente el 4cido ascorbico y que son menos duras.

El rendimiento de encapsulamiento para cada uno de los dos sistemas de emulsion y geles
obtenidas es adecuado, aunque los sistemas 1 y 2 tienen una diferencia aproximadamente del
15%, indicando que el empleo de mezclas AS-GA en la encapsulacion del &cido ascorbico es

mejor.

El estudio del porcentaje de solubilidad de las capsulas permitié conocer cual de los dos sistemas
se solubiliza mayormente. A temperatura ambiente ambos sistemas tienen aproximadamente el
mismo porcentaje, pero conforme la temperatura se incrementa llegando hasta los 65 °C el
sistema de la mezcla AS-GA mostrd un porcentaje mayor que el sistema de AS superandolo por

un aproximado del 10 %.
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La prueba de hinchamiento arrojé resultados variados, principalmente por el hecho de que los
coeficientes de hinchamiento del sistema de AS-GA dibujan pardbolas y los del sistema de AS
dibujan rectas. Analizando los resultados los dos sistemas muestran que el mayor coeficiente de

hinchamiento se da en un pH neutro y a temperatura ambiente, seguido por los pH basicos.

Las pruebas de disolucion mostraron que los geles de la mezcla AS-GA tardan mas en
reconstruirse después de la agitacion, todo debido a la goma arabiga y su facilidad para
solubilizarse en agua. Teniendo un tiempo aproximado de 23 min para el sistema AS-GA y de 15
minutos para el sistema AS, dando una diferencia de aproximadamente 7 min para todas las

pruebas.

El calculo del porcentaje de dispersabilidad de los geles nos muestra un panorama no prometedor
ya que para ambos sistemas los resultados fueron muy bajos teniendo al sistema AS-GA con un
valor de 13% aproximadamente y al sistema AS con 11% aproximadamente, se deduce que

dificilmente se distribuyen sus particulas en fase liquida.

Los tiempos obtenidos en las pruebas de humectabilidad mostraron que las capsulas del sistema
AS-GA tardan aproximadamente 2:30 minutos en hidratarse completamente y el sistema de AS
tarda aproximadamente 1:30 minutos, entre ambos existe una diferencia significativa, sin
embargo, con ello se deduce que la presencia de la GA retarda su tiempo de hidratacion de las
capsulas debido a su alta reaccion con el agua.

Los resultados obtenidos en las pruebas de higroscopicidad muestran la cantidad de agua
absorbida por cada 100 gramos de muestra, en el caso de la mezcla AS-GA es de 32.01 g/100g y
en el caso del sistema AS de 18.15 g/100g; estos son los valores méas altos obtenidos. Como en el
caso de la dispersabilidad la presencia de GA aumenta el valor obtenido ya que como se ha
mencionado interacciona perfectamente con el agua dando un resultado de casi el doble con

respecto al sistema de AS puro.

Finalmente se concluye que en efecto la conformacion de geles mediante mezclas de alginato de
sodio (AS)-goma ardbiga (GA) contribuyo a tener altos porcentajes de rendimiento de
encapsulamiento y mejor calidad de los geles debido a la goma ardbiga. Ademas, los resultados

demuestran que las microesferas de alginato de sodio y goma ardbiga cargadas con acido
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ascorbico pueden prepararse con éxito mediante una emulsion a través de método de gelificacion

ionica.
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9. ANEXOS
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9. ANEXOS
9.1 ANEXO 1. Sistemas de mezclas AS-GA a diferentes concentraciones

0 GA/0.075 AS g Dispersion 0 GA/0.1 AS g Dispersion 0 GA/0.125 AS g Dispersion

0 GA/0.2 AS g Dispersidn 0 GA/0.25 AS g Gel

0.075 GA/0 AS g Dispersion 0.075 GA/0.075 AS g Dispersion 0.075 GA/0.1AS g Dispersion
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e

0.075 GA/0.2 AS g Gel

0.1 GA/0 AS Dispersidn 0.1 GA/0.075 AS g Dispersion

0.125 GA/0 AS g Dispersion 0.125 GA/0.075 AS g Dispersion 0.125 GA/0.1 AS g Dispersion
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0.125 GA/0.125 AS g Dispersidn 0.125 GA/0.2 AS g Gel

0.2 GA/0 AS g Dispersion 0.2 GA/0.075 AS g Dispersion 0.2 GA/0.1 AS g Dispersion

0.2 GA/0.125AS g Gel 0.2 GA/0.2 AS g Gel 0.2 GA/0.25 AS g Gel
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9.2 ANEXO 2. Capsulas de estudio de los sistemas 1y 2

Sistema /
L Hamedo Seco
Condicion

Sistema 1
(0.125:0 % w/w

AS-GA)

Sistema 2

(0.125:0.075 %

wiw

AS-GA)
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9.3 ANEXO 3. Resultados a graficar para construir la curva de calibracién blanco

Vit C(g) SIn (mL)
0.02 10.5
0.04 14.7
0.06 22.9
0.08 31.9

0.1 40.3
0.125 48
0.15 61
0.175 68.5

0.2 78.5
0.225 86
0.25 96.1
0.275 105.7

0.3 116.2

9.4 ANEXO 4. Resultados prueba de solubilidad

Temperatura
25°C 45 °C 65 °C
Sistemas | Mcon (g) | Mtot (g) | Mdry (g) | Mcon (g) | Mtot (g) | Mdry (g) | Mcon (g) | Mtot (g) | Mdry (g)
1.0271 | 1.2574 | 0.2303 | 1.0435 | 1.3433 | 0.2998 1.044 1.4283 | 0.3843
1.0097 | 1.2343 | 0.2246 | 1.0146 | 1.2996 0.285 1.0276 | 1.4268 | 0.3992
1.077 1.2966 | 0.2196 1.016 1.2634 | 0.2474 | 1.0499 | 1.3399 0.29
1.0819 | 1.2902 | 0.2083 | 1.0369 | 1.2834 | 0.2465 | 1.0216 | 1.3016 0.28

AS-GA

AS

Mcon=masa del contenedor

Mtot=masa del contenedor mas la
masa solubilizada

Mdry=masa solubilizada
Dry weight=Mdry

Sample weight=Masa muestra
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DESARROLLO DE GELES ALGINATO DE SODIO (AS)-GOMA ARAGIGA (GA) CONTENIENDO ACIDO ASCORBICO (AA)

MEDIANTE GELACION IONICA

9.5 ANEXO 5. Resultados coeficiente de hinchamiento

Sistema AS-GA

pH 1 4 7 10
T(°C)| 25 45 65 25 45 65 25 45 65 25 45 65
0.8247 | 0.6456 | 0.7022 | 0.8862 | 0.7599 | 0.7961 | 1.0069 | 0.8233 | 0.9073 | 0.9004 | 0.7773 | 0.8684
0.7583 | 0.5789 | 0.6879 | 0.8047 | 0.7431 | 0.7955 | 0.9165 | 0.8099 | 0.8625 | 0.8664 | 0.8032 | 0.8454
Swelling Index
pH 1 4 7 10
T(°C)| 25 45 65 25 45 65 25 45 65 25 45 65
0.6494 | 0.2912 | 0.4044 | 0.7724 | 0.5198 | 0.5922 | 1.0138 | 0.6466 | 0.8146 | 0.8008 | 0.5546 | 0.7368
0.5166 | 0.1578 | 0.3758 | 0.6094 | 0.4862 | 0.591 | 0.833 | 0.6198 | 0.725 | 0.7328 | 0.6064 | 0.6908
Sistema AS
pH 1 4 7 10
T(°C)| 25 45 65 25 45 65 25 45 65 25 45 65
0.6915 | 0.6536 | 0.5747 | 0.6948 | 0.6762 | 0.6588 | 0.7915 | 0.6846 | 0.6757 | 0.7399 | 0.6762 | 0.662
0.7038 | 0.6941 | 0.5862 | 0.7331 | 0.7118 | 0.6303 | 0.7814 | 0.7481 | 0.6855 | 0.7796 | 0.7124 | 0.6404
Swelling Index
pH 1 4 7 10
T(°C)| 25 45 65 25 45 65 25 45 65 25 45 65
0.383 | 0.3072 | 0.1494 | 0.3896 | 0.3524 | 0.3176 | 0.583 | 0.3692 | 0.3514 | 0.4798 | 0.3524 | 0.324
0.4076 | 0.3882 | 0.1724 | 0.4662 | 0.4236 | 0.2606 | 0.5628 | 0.4962 | 0.371 | 0.5592 | 0.4248 | 0.2808
9.6 ANEXO 6. Resultados porcentaje de dispersabilidad y porcentaje de humedad
Ppf (g) Pt (g) Pf H (%) Sj (%)
— 0.8997 2.7571 1.8574 | 39.9806181 | 60.0193819
1.0679 3.0987 2.0308 | 28.0283632 | 71.9716368
e 1.042 3.0062 1.9642 | 32.3694125 | 67.6305875
1.0958 3.1056 2.0098 | 29.3661061 | 70.6338939
pi pt ppf pf H (%) Sp (%)
AS-GA 0.5037 1.4853 1.0191 0.4662 | 8.04375804 | 91.956242
AS 0.5026 1.5048 1.0408 0.464 | 8.31896552 | 91.6810345

9.7 ANEXO 7. Resultados de prueba de higroscopicidad

AS-GA (g) AS (g)
1.26 1.214
1.2835 1.1733
1.3201 1.1815
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