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RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue optimizar el proceso de microencapsulacién mediante secado
por aspersion del aceite de ajonjoli empleando el método de superficie de respuesta. Se
elabord un disefio experimental factorial 3%, donde las variables de proceso fueron la fraccion
volumeétrica dispersa (¢ ow), la relacion de material de pared respecto al material encapsulado
(Wa:Co), y la temperatura de entrada de secado (T). Las variables de respuesta fueron: los
porcentajes de aceite superficial en las microcdpsulas (SOM%), la eficiencia de
encapsulamiento (EE%), el contenido de &cido linoleico (LAC%) y el contenido de humedad
(MC%). Las emulsiones se prepararon con tres niveles de fraccion volumétrica dispersa
(0.05, 0.10 y 0.15), y tres diferentes relaciones de material de pared respecto al material
encapsulado (1:1, 2:1 y 3:1) empleando una mezcla de goma de mezquite (GM) y
maltodextrina DE-10 (MD) (GM66%-MD34% w/w) como materiales encapsulantes. Las
microcapsulas conteniendo aceite de ajonjoli se obtuvieron mediante secado por aspersion.
Los resultados experimentales se procesaron en el software estadistico Minitab version 17.0
para obtener un modelo matematico que correlacionara los datos experimentales, este modelo
fue un polinomio de segundo orden, el cual indico que para las 4 variables de respuesta, la
variable independiente que influyé en el proceso de microencapsulacion de aceite de ajonjoli
fue la fraccion volumétrica dispersa. El porcentaje de aceite superficial y eficiencia de
encapsulamiento varié de 6.67- 37.23 % y 62.37% - 93.37% respectivamente, estos valores
indicaron que la cantidad de material de pared presente en las emulsiones fue capaz de
emulsionar y retener el aceite utilizado de manera eficiente EI contenido de acido linoleico
en el aceite de ajonjoli encapsulado mostré no ser afectado por la etapa del secado por
aspersion, ya que permanecio en un intervalo de 47.684%-50.399% muy similar al valor del
aceite de ajonjoli sin encapsular que fue del 50.4%. Los valores de contenido de humedad se
obtuvieron en un intervalo de 2.479 - 5.678%. La mayoria de las microcapsulas no mostraron
grietas o fisuras aparentes, asegurando una baja permeabilidad para los aceites y compuestos
volatiles, por lo tanto, proporcionar proteccion y mayor retencion del material de nucleo. Las
condiciones Optimas para el proceso de microencapsulacion del aceite de ajonjoli fueron: una
relacion volumétrica de la fase dispersa (¢ ow) de 0.05, Wa:Co de 2:1 y una temperatura de
entrada de secado de 160°C, obteniendo valores de SOM de 6.63%, EE%=93.37%,
LAC%=50.32 y MC%=2.479%.



Universidad Auténoma del Estado de México

INTRODUCCION

Existe un interés creciente en la industria alimentaria por promover la utilizacién de
productos naturales, libres de quimicos, ya que en la actualidad, los consumidores prefieren
productos alimenticios seguros para la salud, consciente de esto y de la necesidad de mejorar
los procesos productivos que permitan el desarrollo de tecnologia a escala industrial, se
contintan desarrollando lineas de investigacion que permitan poner en funcionamiento
nuevos procedimientos dirigidos a la mejora de productos minimamente procesados.

El aceite de ajonjoli contiene &cidos grasos poliinsaturados, principalmente esta constituido
por el acido linoleico (Omega 6). Estos acidos grasos ejercen efectos benéficos a la salud
cuando son consumidos. El uso y manejo de dicho aceite es dificil, debido a que éste presenta
alta volatilidad, es hidrofébico, labil y es susceptible a degradarse ante la presencia de
factores ambientales (luz, temperatura, humedad y oxigeno). Una alternativa para facilitar la
aplicacion del aceite en los diferentes ramos de la industria, es utilizar una solucion
tecnoldgica que resuelva adecuadamente estos efectos. La tecnologia de microencapsulacion
es un proceso que reduce la degradacion de aceites de alto valor nutricional mediante el uso
de agentes encapsulantes como los biopolimeros, los cuales funcionan como capa protectora
ante los fenGmenos deteriorativos, por lo tanto, es de suma importancia evaluar la relacion
que guarda el agente encapsulante con el material encapsulado, debido a que la estabilidad
de las microcapsulas depende en parte de la cantidad empleada de biopolimeros. Por lo
descrito anteriormente, el presente proyecto de investigacion, consisti6 en optimizar el
proceso de microencapsulacion por secado por aspersion de aceite de ajonjoli mediante el
método de superficie de respuesta analizando como variables de estudio la relacion de
material respecto al material encapsulado, la temperatura de entrada de secado, y la fraccion
volumétrica de la fase dispersa; y como variables de respuesta a la eficiencia de
encapsulamiento, asi como la retencion del acido linoleico en las microcapsulas, después del

proceso de secado por aspersion.
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1. ANTECEDENTES
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1. ANTECEDENTES

1.1 Acidos grasos esenciales

Los principales componentes de todas las grasas son los acidos grasos, que pueden ser
saturados, monoinsaturados o polinsaturados. Las grasas saturadas y mono insaturadas no
son necesarias en la dieta, ya que se producen en el cuerpo humano. Existen dos &cidos grasos
polinsaturados que el cuerpo no puede producir el &cido linoleico y el acido alfa linoleico.
Deben obtenerse mediante la dieta y son conocidos como acidos grasos esenciales (AGE);
en el cuerpo humano estos acidos grasos esenciales son de suma importancia para mantener
las membranas de todas las células, para producir las prostaglandinas que regulan muchos
procesos corporales y ayudan a que las vitaminas liposolubles de los alimentos (A, D, E Y
K) puedan ser absorbidas.

Hay dos familias de acidos grasos esenciales: los omega-3 (n—3) y los omega-6 (n—6). Dado
que estos acidos grasos no estan saturados de atomos de hidrogeno (H) (y tienen mas de un
enlace doble entre los atomos), se denominan ‘acidos grasos poliinsaturados’ (PUFAs por
sus siglas en inglés). La mayoria de los PUFAs provienen de las plantas y los pescados

grasos.

Existen tres tipos principales de acidos grasos omega-3 que se ingieren a traves de los
alimentos y que el organismo utiliza: el &cido alfa-linolénico (ALA) y los acidos grasos
poliinsaturados de cadena larga, el 4&cido eicosapentaenoico (EPA) y el éacido
docosahexaenoico (DHA). Una vez ingeridos, el cuerpo convierte los ALA en EPA 'y DHA,

los dos tipos de acidos grasos omega-3 mas facilmente asimilables por el organismo.

La mayoria de los acido grasos omega-6 se consumen en la dieta a partir de aceites vegetales
como el &cido linoleico (LA). El organismo convierte el acido linoleico en los &cidos grasos
poliinsaturados de cadena larga: gamma-linolénico (GLA) y acido araquidénico (AA). El
AA también se puede consumir directamente de la carne, y el GLA se ingiere a partir de

varios aceites de origen vegetal.
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La ingesta suficiente de acidos grasos poliinsaturados (omega-3 y omega-6) es importante

por el papel crucial que desemperian en:

El desarrollo y mantenimiento de una correcta funcion cerebral

e Lavision

e Lasrespuestas inmunitarias e inflamatorias

e La produccion de moléculas semejantes a las hormonas

e Mantenimiento de una presion arterial normal

e Mantenimiento de una concentracion normal de triglicéridos

La extraccion de las grasas y aceites naturales y sus transformaciones constituyen un sector
industrial de gran importancia econdmica. Las principales materias primas utilizadas son los
sebos y tocinos animales, los huesos, los productos secundarios de las fabricas de harina de
pescado (Vvisceras y extractos), la aceituna y las semillas oleaginosas. Las grasas animales se
extraen calentando con vapor, en autoclaves, los tejidos semitriturados; con ello las grasas se

funden y se separan. Se utilizan para fabricar distintos tipos de tensoactivos.

Para la obtencion de aceites vegetales procedentes de semillas oleaginosas hay que
descortezar y triturar las semillas previamente. Las semillas oleaginosas contienen un 45%
de aceite una vez peladas. Hay dos métodos fundamentales para obtener el aceite: el prensado
y la extraccion con disolventes apolares. En el primer caso, una vez limpias las semillas se
trituran y se calientan con vapor con objeto de dilatar los tejidos celulares. Seguidamente se
someten a presion con prensas continuas de huso que alcanzan presiones altas v,
simultdneamente, calientan la masa triturada. De este proceso se obtiene el aceite crudo y la
torta. El aceite crudo se decanta, se filtra y pasa al proceso de refinado. La torta, que aun

contiene entre un 15% y un 25% de aceite pasa a la etapa de extraccién con disolvente.
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Para la extraccion con disolventes se utiliza la fraccion de petréleo que destila entre 55 y 65
°C, denominada hexano comercial. El hexano circula, a contracorriente, a través de depositos
llenos de material triturado. La disolucion obtenida se destila para recuperar el hexano y
obtener el aceite. Ambos procesos se usan extensamente para obtener aceites de semillas
oleaginosas (soja, girasol, algodon, colza). El aceite asi obtenido hay que refinarlo antes de
utilizarlo para consumo humano. El residuo sélido desengrasado es muy rico en proteinas y
se utiliza para la fabricacidén de piensos compuestos y para extraer proteinas destinadas a la

industria alimentaria.

En los ultimos afios el interés mundial en estas sustancias de origen natural ha ido en
constante crecimiento, ademas, los alimentos funcionales con un mayor contenido de AGE

son cada vez mas disponibles (Castro et al., 2002).

1.2 Ajonjoli.

El ajonjoli es una planta herbacea perteneciente a la familia de las Pedaliaceas, la cual se
distingue por alcanzar un metro de altura y tener unas flores Ilamativas, de colores blanco-
rosaceos. Su semilla es conocida de igual forma con el nombre de sésamo. No se ha
descubierto a ciencia cierta su origen, pero su cultivo data de tiempos remotos en Etiopia
(Africa), y se expandié a India, China, Japon y los paises del Mediterraneo. Con el
descubrimiento de América, los esclavos del Africa trajeron la semilla a México y
Centroamérica. La semilla era utilizada por los indios y chinos como aceite de sésamo para
embellecer la piel y como consumo en sustitucion del aceite de oliva. Actualmente su uso se
ha expandido por todo el mundo y se cultiva preferentemente en climas calidos como India,
China, Ecuador, Centroamérica y México. Sin embargo, las semillas de mayor calidad son
procedentes de Centroamérica, principalmente de Guatemala. El cultivo de ajonjoli es anual,
y prospera en regiones célidas con temperaturas entre 24 y 30°C, radiacién solar alta,

precipitaciones entre 300 y 400 mm, suelos franco arenoso y con drenaje eficiente.

Hay diferentes variedades de ajonjoli, se pueden dividir por su color y su precocidad, las mas

comunes son de color blanco y negro o tostado. Las primeras se caracterizan por su buen

10
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desarrollo y por ser exigente en nutrientes del suelo, por tanto reciben mejor precio y se usan
para la panificacion y reposterias. La segunda variedad corresponde a las semillas mezcladas
(coloraciones) entre amarillo a marrén oscuro (la méas cultivada en México), la planta es mas
pequefia con menores rendimientos, y se desarrolla en suelos pobres en nutrientes, es mas
rustica que la blanca y se usa para la produccion de aceites y harinas. El ajonjoli o sésamo es
un ingrediente que esta presente en infinidad de alimentos de nuestra vida diaria. Es un

ingrediente que aporta sabor, proporcionando un toque caracteristico a cada plato.

Figura 1.1: Semilla de Ajonjoli

El ajonjoli es una oleaginosa que provee mas hierro que el huevo, es una fuente de lecitina
(mayor que la soya), es de facil digestion para el organismo humano, sabor agradable, y rico
en potasio y sodio. Se utiliza como especia para la preparacion de pan, galletas, confiteria,
aceite comestible, aderezo para ensaladas, en la elaboracion de margarinas, en la industria
farmacéutica, en la fabricacion de jabones, cosméticos y pinturas. Después de la extraccion
del aceite la parte residual (pasta) se puede usar para la alimentacion del ganado y aves de
corral. El aceite de ajonjoli es apetecido por ser de larga duracion, debido a que contiene un

antioxidante llamado Sesamol.

El ajonjoli tiene una gran demanda en procesos que requieren de una mayor duracion del

producto preparado con aceite, debido a su alto valor nutritivo y su aceite de mejor calidad

11
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que le resto de las oleaginosas. El ajonjoli tiene un alto valor nutritivo por la gran cantidad
de proteinas, lipidos e importantes minerales y vitaminas. Es de resaltar que su contenido de
proteina oscila entre 12 a 23% y el contenido de aceite entre 40 y 60%; la calidad de su aceite
esencialmente con alto contenido de &cido lindleo (35 a 41% del aceite total) y su contenido
de fibra8a 11% .

El cultivo no requiere de cuidados especiales ya que puede crecer en diferentes regiones de
forma casi silvestre, sin embargo, su baja promocion al consumo ha limitado su expansién.
La produccion mundial en 2014 fue de 3,092 millones de toneladas. EI 70 por ciento de la
produccion mundial se emplea en la elaboracion de harina y aceite, y la industria alimentaria
es el principal segmento de mercado. A partir del afio 2000, la produccion ha sufrido un
crecimiento anual del 9 por ciento. Las exportaciones mundiales registradas en 2003 fueron
de 540 millones de délares siendo India, China y Sudan los principales exportadores (Figura
1.2), que en comparacién con afios anteriores sufrieron un aumento significativo de 38.9 por
ciento, incentivado por el comportamiento de la demanda mundial.

Otros

36% India

28%

Centroamerica

4%
México/ Sudan China

2% 14% 16%

Figura 1.2: Principales exportadores de ajonjoli a nivel mundial (2003).

12
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Las importaciones en ese mismo afio aumentaron 20 por ciento con respecto a 1990 (Figura
1.3), y la tendencia creciente en el consumo del ajonjoli fue propiciada por la diversificacion
de sus usos, despertando intereses tanto comerciales como industriales.

Japdn
19%

Corea
12%

58%

\\\\\\\\_China

11%

Figura 1.3: Principales importadores de ajonjoli a nivel mundial (2003).

1.3. Microencapsulacion

La microencapsulacion se define como una tecnologia de empacamiento de materiales
solidos, liquidos o gaseosos. Las microcapsulas selladas pueden liberar su contenido a una
velocidad controlada bajo condiciones especificas, pueden protegen el producto encapsulado
de la luz y el oxigeno. La microencapsulacion consiste en macroparticulas conformadas por
una membrana polimérica porosa (pared encapsulante) contenedora de una sustancia activa
(nucleo). Es una técnica por la cual gotas liquidas, particulas solidas o gaseosas, son cubiertas
con una pelicula polimérica porosa conteniendo una sustancia activa, esta membrana, barrera
o pelicula esta generalmente hecha de componentes con cadenas para crear una red con

propiedades hidrofébicas y/o hidrofilicas (Figura 1.4) (Parra, 2010)

13
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Red Polimérica

Material Activo Disperso

Figura 1.4: Estructura general de una microcapsula.

Los procesos de encapsulacion fueron desarrollados entre los afios 1930 y 1940 por la
National Cash Register para la aplicacion comercial de un tinte a partir de gelatina como
agente encapsulante mediante un proceso de coacervacion (Yafiez et al., 2002).
Histéricamente, la microencapsulacion fue introducida de manera comercial en 1954 como
medio de hacer copias multiples sin el uso del papel carbon (Madene, Scher y Desobry,
2006).

Existen una gran cantidad de técnicas para la produccion de microcapsulas, en general estos
métodos pueden ser divididos en dos grupos: mecanicos y quimicos (Figura 1.5). Los
procesos quimicos se dividen en las técnicas de coacervacion, co-cristalizacion,
polimerizacién interfacial, gelificacion ionica, incompatibilidad polimérica, atrapamiento
por liposomas e inclusion molecular; dentro de los procesos mecanicos estan las técnicas de
secado por aspersion, secado por congelamiento/enfriamiento y extrusion (Madene, Scher y
Desobry, 2006; Yafiez et al., 2002).
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I Material de pared Sustancia a encapsular I
Peso molecular Peso molecular
2 Polaridad
Conformacion G imi
Grupos quimicos FUPOS QUIMICOS
Estado fisico
Emulsion
Proporcién de sustancia a encapsular y
material de pared
[ Procesos quimicos l [ Procesos mecanicos ]

Coacervacion
Co-cristalizacién
Polimerizacion interfacial
Gelificacién idnica
Incompatibilidad polimérica
Atrapamiento en liposomas

Inclusién molecular

Secado por aspersién
Secado congelamiento/
enfriamiento

Extrusion

l Microparticulas I

Figura 1.5: Esquema de los diferentes procesos de microencapsulacion

Las principales ventajas de la microencapsulacion son:

© N o o &

Proteger el material activo de la degradacion producida por el medio ambiente (calor,
aire, luz, humedad), etc.

El compuesto encapsulado se libera gradualmente del compuesto que lo ha englobado
0 atrapado en un punto determinado.

Las caracteristicas fisicas del material original pueden ser modificadas y hacer mas
facil su manejo (un material liquido convertido a polvo), la higroscopia puede ser
reducida, la densidad se modifica y el material contenido puede ser distribuido mas
uniformemente en una muestra.

Previene la pérdida del color o del sabor del producto encapsulado.

Puede ser empleado para separar componentes, con el fin de que estos no reaccionen.
Estabilizacion de principios activos inestables.

Transformacion de liquidos en s6lidos (Astray et al., 2009).

Control del secado-conversion de liquidos y solidos pegajosos para el libre fluido de
polvos (mejor mezclado, prevencidn de aglomeramiento).

Control de la velocidad de emision del material del nGcleo bajo condiciones deseadas.
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Las aplicaciones de esta técnica han ido aumentando considerablemente en la industria
alimentaria debido a la proteccion de los materiales encapsulados de factores como el calor
y la humedad, permitiendo mantener su estabilidad y viabilidad. Las microcapsulas, ayudan
a que los materiales alimenticios empleados resistan las condiciones de procesamiento y
empacado mejorando sabor, aroma, estabilidad, valor nutritivo y apariencia de sus productos
(Montes, De Paula y Ortega, 2007).

1.4. Secado por Aspersion

Es una operacion unitaria por la cual un producto liquido es atomizado en una corriente de
gas caliente para obtener de manera instantanea un polvo. El gas usado generalmente para
esta operacion es aire caliente, aungue en unos casos especiales se utilizan gases inertes como
el nitrogeno. EIl secado por aspersion produce, dependiendo del material y las condiciones
iniciales de operacion, un polvo muy fino (10-50 um) o particulas de largas (2-3 nm).

El secado por aspersion es la técnica mas comun y de menor costo para producir
microencapsulacién de en productos alimenticios. Se considera a este método como una
solucion para los problemas convencionales de secado, debido a que el proceso proporciona
no solo una buena eficiencia sino también un bajo costo econdmico. Sin embargo, es
considerado como una operacion con gran pérdida de energia, debido a que es imposible
utilizar todo el calor que pasa a traves de la cAmara de secado, estas ventajas y desventajas

se muestran en la tabla 1.1.

Tabla 1.1: Ventajas y desventajas del proceso de secado por aspersion.

VENTAJAS

e Bajo costo de operacion.

e Altos rendimientos y calidad de encapsulamiento.

e Capsulas altamente solubles.

e Tamafios pequefios de particula.

e Alta estabilidad de capsulas.
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DESVENTAJAS

e Produccién no uniforme de microcépsulas.

e Limitacion de eleccién de material de pared.

e Produccion de polvos demasiado finos para las necesidades a satisfacer con el
producto final.

e No apto para materiales sensibles a la temperatura

La aplicacion del proceso de secado por aspersion en microencapsulacion implica tres etapas

basicas:

. Preparacion de la dispersion o la emulsion para ser procesado.
. Homogeneizacion de la dispersion.

. Atomizacion de la masa dentro de la camara de secado.

Salida de aire
—_—
Entrada de

aire - _rr' ——- Atomizador ¢smara de|
secado 1

Dispersador
|
Ty " l de aire
de Vent
alimen- entilador . Ventilador
lacidny (\_) T )
prrssssssrssissse W A
—,
( [:Il// Colector de
—> polvos de
l Ducto de cicion
Calen- | 4 salida de r Co‘:ctor del
|| tador aire :‘e‘;o“cm
Eyector Colector de ;
E [],. de! polvos de N~ Podoem
| | producto ciclém ) Ducto transportador
- — — neumatico

77

Figura 1.6. Esquema de un secador por aspersion (Fuente: Treybal, 1988)
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La tecnologia de secado por aspersion es utilizada en la industria farmacéutica, bioquimica
y alimenticia para obtener sustancia en polvo. Esta tecnologia se utiliza en la industria
alimentaria para convertir liquidos en polvo y como método de encapsulacion de
componentes volatiles como fragancias, aceites esenciales y componentes termosensibles

como ciertas vitaminas (Gouin et al., 2004).

1.4.1 Parametros de secado por aspersion

Los principales factores que deben ser optimizados en secado por aspersién son la
temperatura de alimentacion, temperatura de entrada y salida de aire.

Temperatura de alimentacion: La temperatura de alimentacion modifica la viscosidad de
la emulsion y por lo tanto su capacidad de ser homogéneamente asperjada. Cuando la
temperatura de alimentacion se incrementa, la viscosidad y tamafio de gota puede disminuir,
pero a altas temperaturas puede ocurrir una volatilizacion o degradacion de algunos
ingredientes sensibles al calor. La velocidad de alimentacion suministrada al atomizador se
ajusta para asegurar que cada gota asperjada alcance los niveles de secado deseados antes de

gue se ponga en contacto con la superficie de la camara de secado.

Temperatura de aire de entrada: La temperatura del aire de entrada se determina por la
temperatura que puede ser usada sin producir un dafio al producto o crear riesgos en la
operacion. La temperatura de aire de entrada es directamente proporcional a la velocidad de
secado de las microcapsulas y al contenido de agua final. Una temperatura baja de aire de
entrada provoca una baja velocidad de evaporacion, una deformacion de las microcapsulas
con alta densidad, alto contenido de agua, poca fluidez y seran susceptibles a aglomerarse.
Sin embargo una temperatura alta de aire de entrada provoca una evaporacion excesiva y
resulta en el rompimiento de la membrana, induciendo una subsecuente liberacion prematura

asi como una degradacion del ingrediente encapsulado y una pérdida de volatiles.

Temperatura de aire de salida: La temperatura en la zona final de secado o temperatura de
salida de aire se considera como un parametro de control del secador, la cual depende de la

temperatura de entrada y se ha reportado que varia de 50 a 80°C para microencapsulacién de
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ingredientes de alimentos con compuestos fendlicos como de té verde (Medina-Torres et al.,
2013).

1.4.2 Andlisis térmico de biopolimeros

Para el secado por aspersion de una emulsion, la eleccién del material de pared es
fundamental ya que este material tiene una influencia en la estabilidad de la emulsion antes
del secado, estabilidad mecénica y vida de anaquel después del secado. Es por eso que es

muy importante la eleccion del material de pared para el proceso de secado.

Se pueden investigar los materiales de pared para determinar cudl puede ser el mejor
encapsulante para un lipido dado. Este método de investigacion consiste en la emulsificacion
del lipido en una solucion de material o materiales de pared y de una deshidratacion rapida.

Los materiales adecuados para este método deben tener las siguientes caracteristicas:

Alta actividad emulsificante.

e Los lipidos no deben separarse de la emulsion durante la deshidratacion.
e Alta estabilidad.
e Deben tener una tendencia a formar una red compleja durante el secado, para prevenir

los mecanismos de inestabilidad en la emulsion y las fracturas en las microcéapsulas.

Ré (1998) enfatizd que los biopolimeros que se utilizan como materiales de pared en la
microencapsulacién por secado de aspersion deben de tener propiedades térmicas eficientes
(baja difusividad efectiva) para proteger el material encapsulado durante la operacion del
secado. La difusividad es una propiedad de transporte que permite disefiar y optimizar el
proceso de secado, asi como cuantificar y dar un indicativo de que tan lento se lleva a cabo

el proceso de secado (Zogzas et al., 1994).

Otro parametro importante en el proceso de secado es la energia de activacion; es decir, la
energia necesaria que se requiere para evaporar un mol de agua del material que se debera

secar. Pérez-Alonso et al. (2003) determinaron la energia de activacion en el proceso de
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secado isotérmico de soluciones de biopolimeros para elegir las mezclas de biopolimeros

mas efectivas en la encapsulacion de materiales.

El conocimiento de todo lo anterior constituye una parte importante para el disefio de
procesos, de un sistema de almacenamiento asi como de procesos para una extraccion 6ptima,
ya que la industria de alimentos busca métodos mas eficientes para conservar las propiedades
funcionales de los aceites esenciales asi como de los colorantes, los cuales son sensibles al
exponerse a la luz, calor y el medio ambiente que los rodea, ademas de tener una vida de
anaquel corta si no se tiene un almacenaje adecuado, es por eso que urge la necesidad de
protegerlos, mediante el disefio de membranas y una forma de hacerlo es a través de la
microencapsulacion y lo que se pretende en este trabajo es proveer las caracteristicas mas

adecuadas para el secado de las microcapsulas.

1.5. Biopolimeros

Los biopolimeros presentan diversas caracteristicas que los hacen materiales adecuados para
su aplicacion como agentes encapsulantes. Estos biomateriales provienen de una fuente
renovable, pueden ser biodegradables, no tdxicos y muchos de ellos comestibles por lo que

se podrian consumir junto con el alimento (envase ideal, residuo cero).

Los biopolimeros pueden tener por si mismos actividad antimicrobiana/antioxidante o llevar
dichos agentes activos incorporados y realizar una liberacion controlada. También pueden
formar recubrimientos o pelicula (film) homogéneos a los que se puede incorporar aditivos
(aromas, colorantes, edulcorantes, etc.) que pueden mejorar las propiedades del alimento y
en muchas ocasiones (especialmente en el caso de proteinas) pueden tener componentes

nutricionales adicionales.

Debido a la estructura molecular compleja de los biopolimeros, estos pueden realizar un
control mas adecuado de las propiedades fisico quimicas (transferencia de gas, lipidos u
aromas) y permiten un control fisicoquimico y microbioldgico de los alimentos igual o

superior a los plasticos convencionales. Los polimeros poseen caracteristicas funcionales

20



Universidad Auténoma del Estado de México

Unicas tales como la capacidad para estabilizar emulsiones y espumas, formar geles y

aumentar la viscosidad de las soluciones (Gharsalloui et al., 2007).

La solubilidad de biopolimeros para la formacion de una emulsion est& determinada por una
combinacion de interacciones de Van der Waals, enlaces de hidrdgeno, estéricas
hidrofébicas; que promueven la agregacion, existiendo una baja solubilidad y las
electrostéticas; que pueden ser atractivas o repulsivas incrementando o disminuyendo la
solubilidad (Gharsalloui et al., 2007).

Una vez que ha sido formada la emulsién, es importante para su estabilidad a largo plazo que
el biopolimero adsorbido produzca una barrera macromolecular robusta en la interfase, para

lo cual es necesario cumplir con las siguientes caracteristicas (Rodriguez-Huezo et al., 2004):

Un material de pared ideal debe tener buenas propiedades reologicas (Tabla 1.2) (éstas
determinan las propiedades funcionales de algunas sustancias e intervienen durante el control
de calidad, los tratamientos y estabilidad fisica) a altas concentraciones y facil manipulacion
durante los procesos de encapsulacion, capacidad de estabilizar, dispersar o emulsificar el
material activo y no debe reaccionar con el material a ser encapsulado; sin embargo, debe

retener el material activo dentro de su estructura durante el proceso y almacenamiento.

Tabla 1.2. Caracteristicas de los Biopolimeros Absorbidos.

Caracteristicas del | Descripcion
biopolimero
absorbido

Implica que el polimero anfifilico tenga
un grado sustancial de caracter
hidrofobico que lo mantenga unido a la
interface.

Fuerte adsorcion

Formacién de una

Se requiere de un polimero compuesto

gruesa capa | de una pequefia fraccion de segmentos

estabilizante hidrofobicos adsorbentes y una gran

estérica fraccién de segmentos hidrofilicos no
adsorbentes.

Cobertura Implica que haya suficiente presencia

superficial de polimeros para saturar la interface.

completa
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Formacién de una | Implica la presencia de grupos cargados
capa estabilizante | en el biopolimero que contribuyan a la
cargada interaccion electrostética repulsiva neta
entre las superficies de las gotas,
especialmente a bajas fuerzas iénicas.
Fuente: Rodriguez-Huezo et al. (2004)

La funcionalidad de un material de pared radica en proveer maxima proteccion al material
activo contra las condiciones ambientales (calor, luz, humedad), debe permitir la liberacion
completa del solvente, material activo o de otros materiales que son usados durante el proceso
de encapsulacion o durante el secado y finalmente ser agentes econémicos de grado
alimenticio (Pérez-Alonso et al., 2008). La estructura de la pelicula adsorbida alrededor del
material encapsulado determinara en gran medida la proteccion que se brindara durante el

proceso de secado y durante su posterior almacenamiento.

El criterio fundamental para la seleccion de un buen material de pared es su capacidad para
retener al material del nucleo dentro de su estructura durante el proceso y almacenamiento
(Carrillo-Navas et al., 2011).

1.5.1 Goma Arabiga

La goma arabiga es considerada como un polisacarido de origen natural, que se produce como
una secrecion resinosa que se conoce COMoO guMMOSIs; ésta aparece sobre lesiones y grietas

en la corteza de arboles como el de la Acacia Senegal y Acacia seyal.

La goma ardbiga aparece en los arboles con el Unico objetivo de proteger a éstos contra la
aparicion de enfermedades y propagacion de plagas. De esta manera, si la corteza de un arbol
se corta, se producird goma para cerrar los agujeros. Esta resina conocida como goma ardbiga

es generalmente de color ambar y se recolecta normalmente a mano una vez seca.

La goma arabiga se compone de distintos polisacaridos y acidos, por ejemplo: D-galactosa,
L-arabinosa, L-ramnosa, D-glucorénico o el 4-O-metil-D-acido glucorénico. La goma

arabiga es facilmente soluble en agua a temperatura ambiente, pero es insoluble en alcohol.
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La goma arébiga se ha utilizado desde hace muchos afios, generalmente es utilizada en varias

industrias para diferentes aplicaciones como se muestra en la Tabla 1.3.

Tabla 1.3. Usos industriales de la goma Arébiga.

Industria

Uso

Papel y Adhesivos

Alimenticia

Farmacéutica

Vitivinicola

Pinturas y Recubrimientos

Bebidas

1.6 Emulsién

Se utiliza como pegamento en sellos y sobres
postales.

Es conocida como E414, la cual tiene varias
aplicaciones, por ejemplo, en la produccion de
caramelos masticables, es utilizada como
fijador de aromas, estabilizante de espumas y
emulsiones y como modificador de la
consistencia de varios alimentos.

Se utiliza para fabricar ciertos medicamentos.

Se utiliza en pequefas cantidades como
coloide protector de vinos jovenes con el
objetivo de mejorar su estabilidad, aumentar el
equilibrio y las caracteristicas organolépticas
del vino, reductor de amargura y astringencia,
y como clarificador de éstos.

Es ideal para la fabricacion de tintes.

Se utiliza como emulsificante, pues conella, se
obtienen las peliculas protectoras de las
bebidas refrescantes

La emulsion es un proceso que consiste en la mezcla de dos liquidos diferentes que no se

puedan mezclar, es decir, que sean inmiscibles entre si. Uno de los liquidos se encontrara

formando la fase, conocida con el nombre de dispersa, que se encontrara constituida por el

liquido que sera dispersado dentro del otro liquido que conforma la mezcla, el cual seréa el

formador de la fase conocida como, continua, o también, dispersante. Las emulsiones

encuentran aplicaciones en diversos campos: alimentacion, cosmética, farmacia, quimica
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agricola, detergencia, industria de la pintura y polimeros, pretratamientos de crudos de
petréleo en refinerias, tratamiento de mareas negras, recuperacion terciaria de petrdleo,

asfaltos, etc. No obstante, esta revision hace especial énfasis en las emulsiones alimentarias.

Dependiendo de la naturaleza de las fases dispersa y continua, las emulsiones se clasifican
como O/W, W/O o multiples tipo W/O/W y O/W/O (Becher, 1985). Una emulsion O/W, se
denomina emulsién aceite en agua. En este tipo de emulsiones la fase dispersa consiste en
pequefias gotas de un liquido de naturaleza oleosa, por tanto hidréfoba, y una fase continua
dominada por un medio normalmente acuoso. Como ejemplos de emulsiones O/W se pueden
citar: leche, mayonesa, nata, abonos, fitosanitarios y herbicidas emulsionados, algunas salsas
y emulsiones de algunos tipos de petréleo.

La posibilidad de que se formen emulsiones O/W o W/O con petroleos depende de si se trata
de crudo de petroleo y del tipo que sea o si se trata de fracciones refinadas del mismo.
Ademas, es clave el tipo de emulsionante utilizado (Sjéblom, 2001). La mayoria de las
emulsiones maltiples: O/W/O y W/O/W encuentran aplicaciones en cosmética y farmacia,
constituyendo la medicina y tecnologia de alimentos campos claros de aplicaciones

potenciales (Garti y Benochou, 2003).

Dada la diferente naturaleza de las fases organicas/oleosas y acuosas, son esperables
diferencias significativas de densidad, que conduzcan tarde o temprano a una separacion de
fases, que en la practica supone la rotura de la emulsion y, por tanto, el fin de su vida util.
Esto sera un problema serio a no ser que se compense la inestabilidad termodinamica de estos
sistemas mediante lo que se puede denominar estabilidad cinética. Es decir, a no ser que se
consiga mantener practicamente constantes el tamafio medio de gota, la distribucion espacial
de las mismas y sus propiedades funcionales a lo largo del tiempo de vida util para la

aplicacion prevista de la emulsion.

Por tanto, una de las propiedades mas importantes de una emulsion es su estabilidad.
Dependiendo del tipo de emulsién considerado, fundamentalmente de su composicion, el
término estabilidad no so6lo incluye los aspectos fisicos que controlan principalmente la
separacion de fases, sino también quimicos (oxidacion, hidrolisis) y microbioldgicos
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(crecimiento bacteriano y de otros microorganismos). No obstante, en ocasiones, la clave del

éxito de un proceso es justo la contraria, poder controlar la desestabilizacion de emulsiones.

En cualquier caso, la investigacion, desarrollo e innovacion de productos emulsionados

abarca las siguientes etapas comunes a los distintos campos de aplicacion:

1. Analisis de mercado para el producto emulsionado que se pretende desarrollar.

2. Formulacién, incluyendo la caracterizacion fisica y quimica de las materias primas,
ademas del estudio de las interacciones entre componentes.

3. Procesado, incluyendo la seleccion de los equipos mas adecuados y las condiciones
de operacion Gptimas.

4. Caracterizacion microestructural de las emulsiones.

5. Analisis de la estabilidad de las emulsiones.

6. Comercializacion con énfasis en el valor afiadido real del producto.

Una vision global de estas etapas indica que las propiedades funcionales, incluyendo la
estabilidad de las emulsiones, estan principalmente controladas por la microestructura de las
mismas Yy en su evolucion bajo las condiciones termo-mecanicas existentes durante su vida
atil. La correlacion entre una propiedad especifica de la emulsion y su microestructura se

denomina funcidén de propiedad (Schubert et al., 2003).

En este sentido es importante reparar en que la formulacion, tanto desde el punto de vista
cualitativo, como cuantitativo, junto con las condiciones de procesado condicionan la
formacién de una microestructura determinada de la emulsion y, por tanto, indirectamente
sus propiedades funcionales. La relacién entre las condiciones de procesado y la
microestructura de la emulsion se ha denominado funcion de proceso (Borho et al., 1991,
Schubert et al., 2003).

La formulacion de emulsiones se basa en un conocimiento lo mas profundo posible de sus
componentes basicos y de sus interrelaciones: la fase oleosa, la fase acuosa y el o los
emulsionantes. En algunos casos para que la emulsion presente unas propiedades funcionales

aceptables es también fundamental utilizar algln tipo de estabilizante o estabilizador. La
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estabilidad fisica de una emulsion esta condicionada por el resultado de un balance complejo
de fuerzas de atraccion y repulsion entre las gotas de fase dispersa, condicionado por las
condiciones fisicoquimicas del medio continuo (Evans y Wennerstrom, 1994).

Es importante sefialar que la inclusion de algun principio activo, alimento funcional o
componente esencial para garantizar el valor afiadido de la emulsion, dependera de su
compatibilidad con el medio donde se incorpore fundamentalmente: la fase oleosa (O), la

fase acuosa (W) o la interfase.

El proceso en el cual se realizan las emulsiones, se conoce con el nombre de emulsificacion.
Las emulsiones forman parte también, de un grupo méas grande de materia que se divide al
igual, en dos fases, dentro de la quimica coloidal. Asi, es frecuente que los términos coloide
y emulsidn, se suelan confundir, no son lo mismo, pues cuando hablamos de emulsiones, nos
estamos refiriendo a una mezcla donde las dos fases se implican en conseguir una mezcla lo
méas homogénea posible, y en el caso de los coloides, aunque también formados por dos fases
con igual nombre, la fase continua en este caso suele ser fluida y en cambio la fase dispersa,

es solida, encontrandose siempre en menor cantidad.

Cuando hablamos de emulsiones de agua en aceite (muy frecuentes), o viceversa, influye en
gran medida el volumen de cada fase, asi como el tipo de emulsificador utilizado. Asi, se
suele aplicar una regla conocida con el nombre de “regla de Bancroft”, donde los
emulsificadores, asi como las particulas emulsificadas, suelen tender a incrementar la
dispersion de la fase en la cual no se suelen realizar una disolucion 6ptima. Un ejemplo
clasico para este tipo de emulsiones, puede ser el caso de las proteinas, las cuales se disuelven
facilmente en agua, pero no en aceite, por lo cual tienen a formar emulsiones de aceite en el

agua.

1.6.1 La fase oleosa (O) de las emulsiones

La fase oleosa de una emulsién puede estar formada por un producto quimico organico de
sintesis, como por ejemplo: hidrocarburos, o grasas y aceites procedentes de materias primas

apenas manipuladas, por ende préximo a productos naturales de naturaleza organica, como
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por ejemplo, aceites vegetales. Sin embargo, también son utilizadas fases oleosas basadas en
lipidos naturales quimicamente modificados, como por ejemplo grasas hidrogenadas. Entre
los componentes mas importantes de las fases oleosas de las emulsiones alimentarias se

pueden citar los &cidos grasos y sobre todo los triglicéridos.

El resto de compuestos liposolubles presentes en la emulsion se concentraran en la fase
oleosa. Como ejemplos se pueden citar: vitaminas, colorantes liposolubles (carotenos), y
esteroles. Los carotenos en la practica se utilizan en forma cristalizada, siendo su solubilidad
en fase oleosa bastante baja. Los carotenos como aditivos de emulsiones alimentarias se usan
en forma emulsionada, consiguiéndose una mayor solubilidad que en fase oleosa (Schubert
y Ax, 2003).

Entre las propiedades méas importantes de las fases oleosas utilizadas en emulsiones
alimentarias se encuentran, ademas de sus caracteristicas organolépticas, la densidad, punto

de fusion, viscosidad y tension superficial (McClements, 2004a).

Todas estas propiedades son dependientes de la estructura quimica concreta de los lipidos
utilizados. Es también importante el caracter apolar de la fase oleosa ya que influye en las
propiedades interfaciales de los emulsionantes. Por ejemplo, afecta a la intensidad de los
cambios conformacionales de las proteinas adsorbidas en la interfase (Rampon et al., 2004 y
McClements, 2004b).

La fase oleosa de las emulsiones constituye uno de los puntos de progreso en lo que respecta
a formulaciones innovadoras. En el campo de las emulsiones alimentarias es de prever un
interés creciente en el uso de aceites con propiedades funcionales, como por ejemplo: aceites
de girasol alto oleico, aceites de oliva (refinado y virgen) y aceites vegetales enriquecidos en

acidos grasos poliinsaturados.

1.6.2 La fase acuosa (W) de las emulsiones

La fase acuosa de las emulsiones en pocas ocasiones consiste en agua pura, lo normal es que

ademas se encuentren varios productos de naturaleza hidréfila. Entre los componentes
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solubles en medio acuoso se encuentran: sales, acidos, bases, azlcares, tensoactivos,
proteinas (en los dos Ultimos casos puede ser por exceso respecto a las cantidades presentes
en la interfase O/W, por incompatibilidad con la interfase o material desplazado de la misma
durante el procesado), estabilizantes (polisacéaridos, polimeros), conservantes y algunos
colorantes (ejemplo: extracto de pimenton).

Desde un punto de vista quimico es interesante distinguir entre las diferentes interacciones
de las moléculas de agua con solutos idnicos, dipolares e hidréfobos. Respecto al agua en si,
debe prestarse atencion al efecto de la cristalizacion en las emulsiones sometidas a bajas
temperaturas, sobre todo teniendo en cuenta la expansion de volumen que representa,

reflejada en un claro descenso de densidad.

En algunas emulsiones O/W es decisivo el papel de los estabilizantes en la fase acuosa, papel
que en emulsiones no alimentarias lo desempefian principalmente polimeros sintéticos y en
alimentarias, polimeros de naturaleza polisacaridica. Estos polisacaridos pueden llegar a

controlar las propiedades de la fase acuosa en una emulsion.

Un factor decisivo para el éxito de una formulacion es la correcta hidratacion de
biopolimeros, hidrocoloides tales como proteinas y polisacaridos en las emulsiones
alimentarias y de polimeros sintéticos en otras emulsiones, que a su vez esta condicionada
por una dispersion previa eficaz de los componentes sélidos y de la presencia del resto de

solutos en la fase acuosa (sales, acidos, bases, azucares, etc.) (Clark, 2004).

1.6.3 Estabilizador

Un estabilizante o estabilizador es un compuesto quimico normalmente de naturaleza
macromolecular que hidratado en la fase acuosa confiere a una emulsion O/W una estabilidad
fisica durante un tiempo prolongado. La estabilizacion de la emulsiébn se consigue
restringiendo la movilidad de las gotas de la fase dispersa, gracias al aumento de viscosidad

y, en ocasiones de la viscoelasticidad, de la fase continua.
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Los estabilizantes contribuyen a la estabilidad de la emulsion favoreciendo principalmente
las interacciones estéricas entre las gotas, si bien también pueden ser significativas las
electrostaticas. Como ejemplos de estabilizantes se pueden citar: polimeros sintéticos

hidrdfilos y polisacaridos: goma xantana, galactomananos, almidones, etc.

Los polimeros usados para estabilizar emulsiones alimentarias O/W son mayoritariamente
hidrocoloides de naturaleza polisacaridica (gomas alimentarias). Se pueden clasificar en
naturales, semisintéticos y sintéticos. Ejemplos de las primeras pueden ser: carrageninas,
goma de garrofin, pectinas, gomas xantana y gelana, y almidones obtenidos a partir de
cereales. Entre los semisintéticos, se pueden destacar los almidones modificados (Thomas y
Atwell, 1999) y el propilenglicol alginato. Los polimeros de tipo polioxietilados se pueden

citar ente los sintéeticos (Da Silva, 1992).

Es de suma importancia recordar que las concentraciones de aplicacion de los biopolimeros
a usar como estabilizantes deben ser ajustadas convenientemente para evitar problemas de
desestabilizacion por floculacion inducida por puentes entre macromoléculas adsorbidas en
gotas cercanas o por expulsion de macromoléculas del medio continuo de gotas tambien
cercanas, fendmeno que ha sido estudiado por muchos autores tanto desde un punto de vista
tanto tedrico como aplicado (Waltz, 2000, Vélez et al., 2003, Dickinson, 2004).

Ademas deben tenerse en cuenta variables tales como fuerza ionica, pH, temperatura y etapa
del procesado en el que se van a incorporar a las emulsiones. No es lo mismo adicionarlos

antes que después del proceso de formacion de las emulsiones.

La inclusion voluntaria o no de particulas sélidas en la interfase pueden favorecer la
estabilidad de las emulsiones, al formarse una barrera de proteccién mecanica en torno a las
gotas de fase dispersa. Por ejemplo, monoglicéridos cristalizados y asfaltenos en emulsiones
de crudo de petrdleo. La clave esta en las propiedades de mojado de las fases oleosa y acuosa
en relacion con las particulas solidas, siendo un angulo de contacto de 90° la situacién mas

favorable para la estabilidad de la emulsion.
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1.7 Prensado en frio

La presién en frio, es un modo de extraccion exclusivamente mecéanico que se realiza a baja
temperatura, preservando de este modo la proporcion de acidos grasos esenciales, vitamina
E, antioxidantes naturales y no necesita ningln aditivo. La primera extraccion denominada

“primera presion” da como resultado un zumo de frutas puro y verdaderamente oleaginoso.

En la antigliedad, todos los aceites eran prensados en frio y por lo mismo todos fueron
siempre considerados muy valiosos en la alimentacion y aplicaciones medicinales, usadas
incluso como sustancias para el culto, para ungir a sacerdotes y reyes, 0 como portador del
espiritu, asi como en la extremauncion para acompanar el retorno al mundo espiritual.

Fue a partir de la revolucion industrial que se fueron empleando métodos de extraccion de
aceites cada vez mas sofisticados, calentando las semillas y lavandolas con solventes
derivados del petroleo, se fueron lograron altos niveles de rendimiento y, por consiguiente,
el abaratamiento del aceite, el cual ya no era un alimento altamente nutritivo,
multivitaminico y demas, sino un mero aporte calorico, una “alimento” desvitalizado y hasta

perjudicial para la salud.

La extraccion de aceites prensados en frio se sigue realizando hoy en dia en forma simple y
artesanal. La semilla se descascara parcialmente y se limpia mediante ventilacion y zarandeo
para eliminar impurezas; la semilla limpia se lleva a la prensa: un extrusor a tornillo sin fin.
Aqui se vigila especialmente que la temperatura generada por la presion no supere los 45° C
para asegurar la estabilidad molecular de los acidos grasos poliinsaturados. Se evita asi

también la disolucidn de ceras y otras sustancias.

Durante varios dias el aceite bruto decanta en tanques de acero inoxidable. Luego se bombea
por un filtro de algodon descartable y se envasa en botellas de vidrio oscuro o envases de
hojalata para evitar la oxidacion del aceite por accion de la luz ultra violeta como se observa
en la Figura 1.7. El refinado se hace innecesario, y el aceite conserva el suave sabor propio

de la semilla de la cual proviene.
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Figura 1.7: Botella de vidrio oscuro para envasado de aceite.

Para que el aceite prensado en frio sea sano debe, ademas, proceder de semillas de cultivo
organico y estar almacenadas en silos provistos de sistemas de aireacion que permitan

optimizar su conservacion y frescura.

Por estar elaborado con materia prima organica debidamente certificada por organismos
autorizados, por ser extraido mediante un procedimiento artesanal de rendimiento reducido
y tener un envase que lo resguarde de la luz, este tipo de aceites llega al consumidor con un

valor diferencial.

Debemos tener en cuenta que los diversos aceites (girasol, lino, sésamo, germen de trigo,
etc.) con sus propiedades individuales no son sélo aderezos para las comidas y aporte
caldrico, sino un alimento esencial: porque aporta nutrientes que el organismo no puede

elaborar por si mismo a partir de otras sustancias.

Estos nutrientes son la vitamina E o tocoferol y los &cidos grasos poliinsaturados. El
tocoferol, por su accién contra los radicales libres es la vitamina antienvejecimiento y de la
fertilidad. Se destruye en los procesos de refinado de los aceites industrializados, por lo cual
debe ser restituida en su forma sintética.

Cuando se trata de aceites delicados, o aquellos en los cuales el sabor o el matiz de sus
propiedades son un componente clave, se necesita tener mayor cuidado en el control de los

factores durante el proceso de elaboracion.
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Aceites denominados como prensados en frio son en realidad prensados por expulsor en un
ambiente con temperaturas controladas que se mantienen por debajo de los 120 grados °F
(48°C). Es importante sefialar que mientras que en Europa existen rigurosos estandares para
la terminologia de prensado en frio (aceite totalmente sin refinar extraido a temperaturas por
debajo de los 122 °F), la frase "prensado en frio" ha sido usada erroneamente por muchos
afios en Estados Unidos, generalmente se la ha empleado como una técnica de mercadeo para
aceites que han sido prensados por expulsor o hasta refinados (que someten al aceite a
temperaturas hasta de 470 °F).

En la cosmética, para crear una crema, es necesario al minimo mezclar a alta temperatura
(80°C) un cuerpo graso, agua destilada, un emulsionante, un perfume y un conservante
antibacteriano necesario por la presencia del agua. Utilizando excipientes de alta calidad
como los aceites vegetales bioldgicos de primera presion en frio y combinandolos con aceites
esenciales bioldgicos se puede obtener tratamientos de belleza conteniendo 100% de

principios activos naturales, sin calentarlos y sin necesidad de emplear conservantes.

El prensado en frio se efectlia a una temperatura maxima de 45 °C; a continuacion, se decanta
y se filtra antes de ser embotellado en botellas opacas (Figura 1.8). Los aceites prensados en
frio no pasan por un refinado adicional. Cabe destacar que la denominacidn "prensado en
frio” no se ajusta a ningun precepto legal, por lo que los aceites asi comercializados pueden

no haber sido sometidos a este proceso.

Figura 1.8: Proceso de prensado en frio
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1.8 Optimizacion de procesos por medio de superficie de respuesta

El método de superficie de respuesta es un conjunto de técnicas matematicas utilizadas en el
tratamiento de problemas en los que una respuesta de interés esté influida por varios factores
de caracter cuantitativo. El proposito inicial de estas técnicas es disefiar un experimento que
proporcione valores razonables de la variable respuesta y, a continuacion, determinar el
modelo mateméatico que mejor se ajusta a los datos obtenidos. El objetivo final es establecer

los valores de los factores que optimizan el valor de la variable respuesta.

El Método de Superficie de Respuesta (RSM, por sus siglas en inglés) se utiliza para
optimizar o reformular productos o procesos. Se usa principalmente para reducir costos y
tiempo de pruebas, al disminuir el nimero de ensayos. La RSM es una técnica secuencial en
la que, a menudo, la estimacion inicial de las condiciones dptimas de operacion esta alejada
del éptimo real, asi que el objetivo es, usando un método lo méas simple y menos costoso

posible, moverse rapidamente hacia las cercanias del 6ptimo (Gamboa et al., 2010).

Tonon et al. (2011) estudiaron la influencia de algunas condiciones de proceso en la
microencapsulacion de aceite de semilla de lino mediante secado por aspersion. Emplearon
goma Arabiga como material de pared. Realizaron 17 pruebas de acuerdo a un disefio
experimental central. Las variables independientes fueron: la temperatura de entrada de
secado (138-202°C), contenido total de sélidos (10-30% w/w) y la concentracion de aceite
con respecto al contenido de sélidos (10-30% wi/w). La eficiencia de encapsulamiento,
oxidacion de lipidos, y la densidad en masa del polvo se analizaron como respuestas.
También se analizd la morfologia del polvo y la distribucion del tamafio de particula. Las
emulsiones de alimentacion se caracterizaron con respecto a tamafio de gota y viscosidad.
Alto contenido de solidos y baja concentracion de aceite condujo a una mayor eficiencia de
encapsulacion y a una oxidacion lipidica baja, que fue relacionada a la mayor viscosidad de
la emulsion y tamafios de gota inferiores. El aumento de temperatura de secado dio lugar a
mayor oxidacion de los lipidos. La densidad aparente aument6 cuando el mayor contenido
de solidos y la menor temperatura del aire de entrada fueron usados. Las particulas se
redondean y se marchitaron, y su didmetro medio se vio afectado principalmente por el

contenido total de solidos.
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Bringas-Lantigua et al. (2011) estudiaron la influencia de la temperatura de entrada y salida
de secado (160-200 y 80-100 °C, respectivamente) en el secado por aspersion del aceite de
mandarina asi mismo emplearon como material de pared una mezcla de goma arédbiga y
maltodextrina DE-20, y el proceso fue evaluado utilizando un disefio de factor de tres niveles.
Para la optimizacion, la tasa de evaporacion de secado, retencién de aceite volatil, y la
eficiencia de microencapsulacion se consideraron como variables de respuesta. Las
optimizaciones de respuesta multiple indicaron que una entrada de aire temperatura de 200
°C y una temperatura del aire de salida de 80 °C eran predicho para proporcionar la velocidad
de evaporacién maxima, aceite volatil retencién, y la eficiencia de microencapsulacion en los

intervalos estudiados.
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2. JUSTIFICACION
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2. JUSTIFICACION

Los &cidos grasos (tanto omega-3 como omega-6) son indispensables dentro de una dieta
sana y equilibrada, debido a que reducen los niveles de colesterol alto de forma mas efectiva
que las grasas monoinsaturadas. Las semillas de ajonjoli actian contra la pérdida de memoria,
depresion, insomnio y otros problemas nerviosos.

El aceite de sésamo posee ventajas adicionales, ya que es un buen regulador intestinal y
poderoso energizante, especialmente recomendado para deportistas y personas que estan
expuestas a tareas agotadoras, tanto fisicas como mentales. Por otra parte, el aceite de sésamo
es considerado de alto calidad, debido esencialmente a su alto contenido de &cido linoleico
(35 a 41% del aceite total y &cido oleico).

Lamentablemente el uso y manipulacién de dicho aceite es complicado, debido a que
presenta alta volatilidad y es susceptible a degradarse ante la presencia de factores
ambientales tales como la luz, temperatura, humedad y oxigeno, por lo que es de suma
importancia desarrollar nuevas tecnologias eficientes y econdmicas para poder conservar las
propiedades del aceite y evitar el deterioro o perdida de las mismas.

En el presente trabajo se propone obtener un producto microencapsulado de acido linoleico
con base en el empleo de dos tipos de biopolimeros como agentes encapsulantes, la goma
Arabiga y la goma de mastique, mediante la operacion de secado por aspersion. Ademas de
evaluar los distintos parametros de proceso y las variables de respuesta, para de esa forma
lograr las condiciones Gptimas de proceso de microencapsulacion y poder ser comercializado

a nivel industrial.
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3. PREGUNTA DE
INVESTIGACION
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3. PREGUNTA DE INVESTIGACION
¢Cudles son las condiciones 6ptimas del proceso de microencapsulacion de &cido linoleico

mediante secado por aspersion donde se obtengan porcentajes de eficiencia de

encapsulamiento y contenido de &cido linoleico mayores al 90%?
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4. OBJETIVOS
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OBJETIVOS

4.1 OBJETIVO GENERAL

Analizar distintos parametros de proceso en la microencapsulacion de &cido linoleico

mediante secado por aspersion.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Extraer el aceite de ajonjoli mediante un proceso de prensado en frio.

e Formular un disefio de experimentos para analizar parametros de proceso de la
tecnologia de microencapsulacion mediante secado por aspersion.

e Formular emulsiones el tipo aceite-en-agua (O/W), empleando como agente
emulsionante una mezcla de maltodextrina DE-10 y goma de mezquite.

e Obtener microcapsulas de aceite de ajonjoli mediante secado por aspersion.

e Determinar la eficiencia de encapsulamiento del aceite de ajonjoli.

e Determinar el contenido de acido linoleico presente en las microcapsulas.

e Describir la morfologia de la microcapsulas a condiciones 6ptimas de procesamiento.

e Obtener graficos de superficie de respuesta para determinar valores 6ptimos de las
variables de respuesta (eficiencia de microencapsulacion y contenido de &cido

linoleico presente en el aceite de ajonjoli encapsulado) que sean mayores al 90%.
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5. MATERIALES Y
METODOS
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5.1 MATERIALES

Para la extraccion del aceite de ajonjoli, se emplearon semillas de la variedad café, que fueron
adquiridas de un centro comercial de la ciudad de Toluca, Estado de México. Como agentes
encapsulantes se utilizaron goma de mezquite (GM) (Prosopis laevigata), la cual fue
recolectada del Estado de San Luis Potosi, México en forma de lagrimas y purificada de
acuerdo a Vernon-Carter et al. (1996) y maltodextrina DE-10 (MD), la cual fue adquirida en
la compafiia Industrias Ragar S.A. de C.V. (Ciudad de México). Los disolventes que se
utilizaron fueron grado analitico y cromatografico adquiridos en la compafiia SIGMA
ALDRICH S.A. de C.V. Toluca, México. En todos los experimentos se utilizd agua

desionizada.

5.2 METODOS

5.2.1 Extraccion de aceite de ajonjoli

Se emple6 para la extraccion del aceite de ajonjoli el método de prensado en frio. Se
colocaron 300g de semillas de ajonjoli dentro de un émbolo de 40 cm de largo por 10 cm de
didmetro, y este a su vez se colocé en una prensa hidraulica Tamer (modelo PHT-20, Shangai,
China) ejerciendo una presion gradual sobre el piston, hasta alcanzar las 9 ton de presion a

temperatura ambiente.

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

frascos de vidrio color &mbar y almacenados en un camara de refrigeraciéon a 5 °C.

5.2.2 Disefio experimental

La metodologia de superficie de respuesta que aplicd un disefio factorial 3 se utilizo para
determinar la influencia de tres variables independientes que se considerd que influian en el
proceso de microencapsulacion mediante secado por aspersion de aceite de ajonjoli. Los
siguientes parametros fueron seleccionados como variables independientes: (X;) fase

volumétrica dispersa (¢o/w), (X2) relaciébn de material de pared respecto al material
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encapsulado (Wa: Co), y (Xs) de temperatura de entrada de aire de secado (Ti). La Tabla 5.1
muestra los niveles de las variables independientes que operan. El disefio experimental
consistié en 30 puntos, incluyendo cuatro repeticiones del punto central (tabla 2), y se llevé

a cabo de manera aleatoria.

Tabla 5.1. Niveles de operacion de las variables independientes

Variables Independientes Niveles de la Operacion
-1 0 1
X1 ¢ onw (fase volumétrica dispersa) 0.05 0.10 0.15
X2 Wa:Co (relacion de material de pared 1:1 2:1 3:1
respecto a material encapsulado)
X3 Temperatura (°C) 120 140 160

Las variables de respuesta fueron eficiencia de encapsulamiento (EE), aceite superficial en
las microcapsulas (SOM), el contenido de &cido linoleico (LAC) y el contenido de humedad
(MC). Los modelos de regresion fueron evaluados para cada variable de respuesta. Los
términos no significativos fueron eliminados, y las ecuaciones resultantes se probaron para
la adecuacion y ajuste mediante un analisis de varianza (ANOVA). La relacién entre las
variables independientes y las variables de respuesta fue calculada mediante el polinomio de

segundo orden (Ec. 5.1)
Y =/ +Zik=1:3iXi +Zik=1:3iiXiXi +Zr;lztzi+1ﬁinin (Ec. 5.1)

Donde Y es la respuesta predicha, /o es una constante, £ es el coeficiente lineal, i es el
coeficiente de cuadrado, g es el coeficiente de producto cruzado, y k es el numero de los

factores.
5.2.3 Formulacién de emulsiones aceite en agua O/W

Se formularon varios tipos de emulsiones simples O/W de acuerdo al disefio factorial
experimental, utilizando una mezcla de biopolimeros como agente emulsionante, goma de
mezquite (GM) con maltodextrina DE-10 (MD) (GM66% -MD34% w/w), con una fraccion
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volumétrica dispersa (¢ omw) de 0.05, 0.10 y 0.15, con tres relaciones de material de pared-
respecto al material de nucleo (Wa:Co) de 1:1, 2:1 y 3:1 para producir 100 g de emulsion,

utilizando el procedimiento de emulsificacion de dos etapas.

El procedimiento consisti6 en una etapa inicial, en donde la fase continua se prepard
disolviendo la mezcla de biopolimeros en agua 24 horas antes de la preparacion de la
emulsion y se afiadié azida de sodio al 0,3% basado en el total de gramos de la emulsion con
el orden para evitar la proliferacion de microorganismos; en una segunda etapa se afiadio la
fase dispersa gota a gota a la fase continua y se emulsioné en un homogeneizador Ultra-
Turrax T50 basic (IKA-WERKE Works Inc., Wilmington, NC, EE.UU.) a una velocidad de
5.200 rpm durante 10 min, con un hielo bafio para mantener la temperatura por debajo de 30
°C.

5.2.4 Obtencién de microcapsulas mediante secado por aspersion

Las diferentes variaciones de emulsiones alimentaron un secador por aspersion Nichols/Niro
a nivel planta piloto (Turbo spray PLA, NY, EE.UU.), utilizando un flujo de alimentacién de
40 mL/min por medio de un dosificador. Se emplearon tres temperaturas de entrada de aire
de secado de 120, 140y 160 °C £ 5 °C y la temperatura de secado de salida de aire de 80 + 5

°C respectivamente, con una presion de atomizacion de 4 bar (Pérez Alonso et al., 2008).

5.2.5 Aceite superficial en las microcapsulas

El aceite no encapsulado se determind segun el método descrito por Calvo et al. (2012) con
ligeras modificaciones. 5 g de microcapsulas se dispersaron en 10 ml de hexano durante 10
s (teniendo cuidado de que la particula no se destruyera). El disolvente se filtré a través de
papel filtro Whatman no. 1, después de lo cual el residuo se evapord usando un rotavapor
Biichi R-100 (BUCHI Labortechnik, AG) bajo vacio a 80 °C, posteriormente se pesd el aceite

no encapsulado. El aceite se calculé gravimétricamente (Jiménez et al., 2006).

5.2.6 Determinacidn de aceite total en las microcapsulas
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El aceite total se determind de acuerdo al método descrito por Rodea Gonzélez et al., (2012)
con ligeras modificaciones. Se pesaron 5 g de microcapsulas, a las cuales se les extrajo el
aceite utilizando el equipo de extraccion de grasas Soxhlet empleando hexano como
disolvente extractor, por espacio de 6 horas. Se evaporo el residuo de disolvente empleando
la evaporacion al vacio a 80°C. Se peso el aceite obtenido después de la evaporacion y se
tomé como el contenido de aceite total en las microcapsulas y fue calculado
gravimétricamente (Jiménez et al., 2006).

5.2.7 Eficiencia de encapsulamiento

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

Outar — Ouuperfici
EE% — ( total superficial ) %100 (EC 52)

total

Donde el aceite total (Ototal) €S €l contenido interno y la superficie de aceite de ajonjoli de las
microcéapsulas, mientras que el aceite de la superficie (Osupericial) €S €l aceite de ajonjoli que
correspondio al contenido de aceite no encapsulado que se encuentra en la superficie de las

particulas.
5.2.8 Determinacion del contenido de &cido linoleico por cromatografia de gases

El aceite sin encapsular y microencapsulado (seccion 5.2.6) se derivatizo para determinar la
composicion de acidos grasos. Previamente, 200 uL del aceite se mezclaron con 1 ml de 0.2
N HCI-metanol y después se incubd a 60°C durante 4 h, luego se afiadieron 0.2 mL de agua
desionizada y 2 mL de hexano. Después de agitacion, los ésteres metilicos se extrajeron en
la capa de hexano y se utilizaron para el analisis de CG, de acuerdo con Miranda et al. (2013).
Un pL de la capa de hexano se inyect6 en un Varian 3800 GC (Palo Alto, CA) equipado con
una columna capilar polar Agilent HP-INNOWax (30 m x 0.32 mm x 0.25 um). Inyector
(CP-8410) vy las temperaturas FID fueron fijados en 250 °C. La temperatura del horno se
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mantuvo a 50 °C durante 2 min, a continuacién, alcanzando 220 °C a una velocidad de
30°C/min y se mantuvo a esta temperatura durante 25 min. Después de eso, la temperatura
llegé a 255 °C y se mantuvo a esta temperatura durante 7 min. Los acidos grasos se
identificaron por comparacion de sus tiempos de retencion con los de la norma FAME Mix

Supelco 37.

5.2.9 Contenido de humedad en las microcapsulas

El contenido de humedad se determiné de acuerdo con el método AOAC (2000). Se tomaron
muestras por triplicado de microcapsulas (~5 g) se pesaron y posteriormente se secaron en
un horno ventilado a 105°C durante 3 horas. Las muestras se retiraron del horno, se enfriaron
en un desecador y se pesaron. Los procesos de secado Yy la pesada se repitieron hasta que se

obtuvieron pesos constantes.

5.2.10 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Las microcapsulas fueron montados en soportes de muestra de carbono utilizando cinta
adhesiva de doble cara, y se observaron utilizando un microscopio electrénico de barrido
JEOL JMS 7600F (Akishima, Japon) con el modo de GB-H a 1 kV tensidn de aceleracion.
Las micrografias se presentaron a diferentes aumentos. Las muestras no fueron metalizadas
ya que el equipo de microscopia opera en condiciones de ultra vacio (Guadarrama-Lezama
et al. 2014)

5.3 Andlisis estadistico

El analisis estadistico se realizd utilizando el software Minitab versién 17.0 (Minitab Inc.,
State College, PA, EUA). La adecuacion de los modelos se determind mediante la evaluacion
de la falta de ajuste, el valor de la prueba de Fisher (valor F), coeficiente de determinacion
(R?), y adjusted- R? obtenidos a partir del analisis de la varianza (ANOVA). La prueba de
significacion estadistica se basa en los criterios de error totales con un nivel de confianza del
95%. Los coeficientes de regresion fueron utilizados para hacer los calculos estadisticos para
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generar gréficas de superficie de respuesta de los modelos de regresion. Todas las mediciones

analiticas se llevaron a cabo por triplicado.

El andlisis estadistico fue realizado usando el software Desing Expert version 6.0.10 (Stat-
Ease. Inc., Minneapolis, USA). La adecuacion del modelo se determind mediante la
evaluacion del valor de prueba de Fisher (valor F), coeficiente de determinacion (R?), R?
ajustada y un coeficiente de variacion (CV) obtenido del anélisis de varianza (ANOVA). La
prueba de significacion estadistica fue basada en los criterios de error total con un nivel de
confianza del 95%. Los coeficientes de regresion se utilizaron para hacer calculos estadisticos

para generar graficos de superficies de respuesta a partir de los modelos de regresion.

Todas las mediciones analiticas se realizaron por triplicado. Las condiciones optimas para la
microencapsulacion del aceite de sésamo fueron determinadas analizando los resultados de
las variables que fueron afectadas significativamente por las condiciones experimentales y
se obtuvieron por la metodologia de funcion deseada de Derringer aplicando el perfil de
deseabilidad de respuesta usando el software Design Expert 6.0.10 (Stat-Ease, Inc.,
Minneapolis, USA) (Derringer y Suich, 1980).

El método encuentra las metas deseadas para cada superficie de respuesta. Todas las variables
independientes se mantuvieron dentro del rango mientras que las respuestas fueron
maximizadas 0 minimizadas. La optimizacion numérica encuentra un punto que maximiza la
funcion deseada. En el presente estudio, se desarrollaron funciones de deseabilidad para los
criterios de eficiencia maxima de encapsulacion, contenido maximo de &cido linoleico micro
encapsulado, aceite superficial minimo sobre las microcapsulas y contenido de humedad

aceptable.
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6. RESULTADOS Y
DISCUSION
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6.1. Ajuste de ecuaciones polinomiales de segundo orden y andlisis estadistico.

La relacion empirica entre los resultados experimentales obtenidos sobre la base del modelo
de disefio experimental y las variables independientes se expresaron mediante una ecuacion

polinomial de segundo orden con términos de interaccidn como se muestra a continuacion.

SOM=14.96+1.16X1+1.18X,+1.90X2?+1.28X52+2.42X1 X2+3.75X1X3+2.16X,X3  (EC. 6.1)

EE= 85.04-1.16X1-1.18X7-1.90X7%-1.28X3%-2.42X1X7-3.75X1X3-2.16 X2 X3 (Ec. 6.2)
LAC= 50.10+0.035X1%-0.52X7%-0.40X1X2+0.17X1X3+0.52X>X3 (Ec. 6.3)
MC= 2.65+0.37X1-0.20X7-0.38X3+1.08X12+0.25X,?+0.58X3?+0.63X1 X2 (Ec. 6.4)

En general, continuar con la exploracion y optimizacion utilizando la superficie de respuesta
ajustada puede producir resultados no fiables a menos que el modelo exhiba un ajuste
adecuado. Esto hace que la comprobacion de la adecuacion del modelo sea esencial. La
adecuacion e idoneidad del modelo se probaron mediante un analisis de varianza de la
regresion (ANOVA) (Tablas 6.1 y 6.2). Los resultados indicaron que la ecuacion representa
adecuadamente la relacion actual entre las variables independientes y las respuestas.
ANOVA es una técnica estadistica que subdivide el total de la variacion en un conjunto de
datos dentro de componentes asociados con fuentes especificas de variacion con el proposito

comprobar hipétesis sobre los pardmetros del modelo.

49



Universidad Auténoma del Estado de México

Tabla 6.1. Andlisis de regresion de varianza y adecuacion de los modelos

Suma de

Media

Fuente cuadrados cuadrada Valor F Valor p
SOM%
Modelo 393.32 9 43.70 189.78 <0.0001
X1 24.10 1 24.10 104.68 <0.0001
X2 24.87 1 24.87 108.02 <0.0001
X3 3.05 1 3.05 13.25 0.0014
X1 X2 70.42 1 70.42 305.82 <0.0001
X1 X3 168.60 1 168.60 732.17 <0.0001
XoX3 55.90 1 55.90 242.76 <0.0001
Xq? 70.42 1 70.42 305.82 0.0089
X7? 168.60 1 168.60 242.76  <0.0001
X3? 55.90 1 55.90 242.76  <0.0001
Error residual 5.07 22 0.23
Falla de ajuste 5.07 17 0.30 2180.22  <0.0001
CV.% 2.91
Precision de
Adec. 65.11
EE%
Modelo 393.32 9 43.70 189.78 <0.0001
X1 24.10 1 24.10 104.68 <0.0001
X2 24.87 1 24.87 108.02 <0.0001
X3 3.05 1 3.05 13.25 0.0014
X1 X2 70.42 1 70.42 305.82 <0.0001
X1 X3 168.60 1 168.60 732.17 <0.0001
XoX3 55.90 1 55.90 242.76 <0.0001
X12 70.42 1 70.42 305.82 0.0089
X2? 168.60 1 168.60 24276  <0.0001
X3? 55.90 1 55.90 24276  <0.0001
Error residual 5.07 22 0.23
Falla de ajuste 5.07 17 0.30 2180.22  <0.0001
CV.% 2.91
Precision de
Adec. 65.11
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Tabla 6.2: Analisis de regresion de varianza y adecuacion de los modelos.

Fuente Suma de Media Valor de valor-p
cuadrados cuadrada F
SOM%
Modelo 393.32 9 43.70 189.78 <0.0001
X1 24.10 1 24.10 104.68 <0.0001
X2 24.87 1 24.87 108.02 <0.0001
X3 3.05 1 3.05 13.25 0.0014
X1X2 70.42 1 70.42 305.82 <0.0001
X1X3 168.60 1 168.60 732.17 <0.0001
XoX3 55.90 1 55.90 242.76 <0.0001
X2 70.42 1 70.42 305.82 0.0089
X2? 168.60 1 168.60 242.76  <0.0001
X3? 55.90 1 55.90 242.76  <0.0001
Error Residual 5.07 22 0.23
Falta de ajuste 5.07 17 0.30 2180.22  <0.0001
CV.% 2.91
Precision de
Adec. 65.11
EE%
Modelo 393.32 9 43.70 189.78 <0.0001
X1 24.10 1 24.10 104.68 <0.0001
X2 24.87 1 24.87 108.02 <0.0001
X3 3.05 1 3.05 13.25 0.0014
X1X2 70.42 1 70.42 305.82 <0.0001
X1X3 168.60 1 168.60 732.17 <0.0001
X2X3 55.90 1 55.90 242.76 <0.0001
X1 70.42 1 70.42 305.82 0.0089
X2? 168.60 1 168.60 242.76  <0.0001
X3? 55.90 1 55.90 242.76  <0.0001
Error Residual 5.07 22 0.23
Falta de ajuste 5.07 17 0.30 2180.22  <0.0001
CV.% 2.91
Precision de
Adec. 65.11
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Se aplicd el analisis de varianza seguido por la prueba estadistica de Fisher (F-test) para evaluar la
importancia de cada variable. El valor de F es el cociente entre el cuadrado del medio debido a la
regresion a la media debido a un error real e indica la influencia (significancia) de cada factor de
control en el modelo probado (Triola, 2014).

Los resultados Anova para EE%, SOM%, LAC% y MC% mostraron un valor F de Fisher de
189.77, 189.78, 83.95 y 382.68 respectivamente, lo cual implica que el modelo es significativo y
mayor. El gran valor de F indica que la mayoria de la variacion en la respuesta puede explicarse
por la ecuacion de regresion. El coeficiente de determinacion (R?) y R? ajustado se calcularon
también para evaluar la suficiencia y adecuacion del modelo. Un alto coeficiente de R? asegura un
ajuste satisfactorio del modelo cuadratico para los datos experimentales. Los valores de R? se
calcularon a 0.990, 0.990, 0.970 y 0.990 para EE%, SOM%, LAC% y MC% respectivamente, lo

cual implica que el 95% de los datos experimentales fueron compatibles.

El uso de una R? ajustada es para evaluar la adecuacion del modelo. El valor de R2 ajustado corrige
el valor de R? para el tamafio de la muestra y para el nimero de términos en el modelo. El valor
de R? ajustado (0.98 para EE%, 0.98 para SOM%, 0.96 para LAC% y 0.99 para MC%) es también
alto y aboga por una alta correlacion entre los valores observados y los predichos. El coeficiente
de variacion (CV) indica la dispersion relativa de los puntos experimentales de las predicciones de
los modelos polinomiales de segundo grado. Como una regla general, el CV no debe de ser mayor
a 10% y un CV grande indica que la variacion en el valor medio es alta y no desarrolla

satisfactoriamente un modelo de respuesta adecuado.

Los valores muy bajos (0.0057, 0.0291, 0.0024 y 0.0268) de CV claramente representan un grado
muy alto de precision y una buena fiabilidad de los experimentos realizados. Una precision
adecuada mide la relacién sefial a ruido y compara el rango de los valores predichos en los puntos
de disefio para el error de prediccién media. La relacién mayor que 4 es deseable e indica una

discriminacion de modelo adecuada (Beg et al., 2003). En este trabajo se encuentra que la relacion
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es >65, lo que indica una sefial adecuada. Por lo tanto, el modelo cuadréatico se puede utilizar para

navegar en el espacio de disefio.

Adecuacion de modelos.

Generalmente, es importante confirmar el modelo ajustado para estar seguro de que proporciona
una aproximacion suficiente a los valores actuales. A menos que el modelo demuestre un ajuste
satisfactorio, proceder con una investigacion y optimizacion de la superficie de respuesta ajustada
probablemente de resultados pobres o engafiosos. (Murugesan et al., 2007). Los gréficos de
diagndstico, tales como los valores predichos versus los experimentales (Figura 6.1) nos ayuda a
juzgar lo satisfactorio del modelo y muestra la relacion entre los valore predichos y los

experimentales.
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Figura 6.1: Valores predichos contra valores experimentales.
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En esta figura, cada uno de los valores observados se comparé con los valores predichos calculados
a partir del modelo. Los puntos de datos en esta gréfica se encuentran razonablemente cerca de la
linea recta e indican un acuerdo adecuado entre los datos reales y los datos obtenidos del modelo.
El resultado sugiere que el modelo utilizado en esta investigacion fue capaz de identificar las
condiciones operativas para la microencapsulacion del aceite de sésamo mediante secado por

aspersion.

6.2. Aceite superficial (SOM, %) y eficiencia de encapsulacion (EE, %0).

La SOM% no cambia como consecuencia de la combinacién de las variables del proceso,
relativamente todos los experimentos muestran valores bajos de SOM en la superficie de la micro
capsula, estos valores variaron de 9.63 a 29.27% (Tabla 6.3). Aunque estadisticamente fue
significativamente influenciada por la interaccion entre la fase volumétrica dispersa (X1) y la
temperatura de entrada del aire de secado (Xz), la combinacién entre la fase volumétrica dispersa
(X1) y el material de la pared a la proporcion del nucleo Wa:Co (X2), y la interaccion de la pared
a la proporcion del nacleo Wa:Co (X2) con la temperatura de entrada del aire de secado (X3) (Ec.
6.1). Por otra parte, X2?, Xz and X; tienen un menor efecto de importancia que las interacciones
descritas anteriormente con respecto al porcentaje de aceite superficial (Tabla 6.4). Se dibujaron
los diagramas de superficie 3D y de contorno 2D (Fig. 6.2) para determinar los niveles éptimos de
las variables independientes. El grafico de efecto principal mostro que cuando la fase volumetrica
dispersa (X1) disminuyo de 0.15 a 0.05 a una temperatura de entrada del aire seco entre 140 y 160
°C con el material de pared a la proporcion del nucleo Wa:Co (X2) = 2:1, el SOM% disminuyo
~14.4%. Con respecto a la ecuacion empirica para determinar el porcentaje de aceite superficial
en las microcépsulas, se determind que le porcentaje minimo de 9.63% se obtiene con los
siguientes valores de las variables X; =-1 (0.05), X2 =0(2:1), y X3 =1 (160 ° C). Esta disminucion
en el SOM se debe a una menor proporcion de aceite en las emulsiones y una menor carga de
aceite cerca de la superficie de secado, alargando la longitud de la trayectoria de difusion a la

interface aire/particula y disminuyendo asi la cantidad de polvo de aceite superficial.
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Tabla 6.3: Disefio experimental y valores obtenidos para las variables de respuesta.

Variables independientes

Variables de respuesta

X1 X2 X3 SOM EE LAC MC
% % % %

1 -1 -1 -1 23.508 76.492 49.258 5.385
2 1 -1 -1 14.198 85.802 50.230 4.906
3 -1 1 -1 17.338 82.662 49.110 3.652
4 1 1 -1 16.760 83.240 48.567 5.638
5 -1 -1 1 11.892 88.108 47.684 4.599
6 1 -1 1 16.158 83.842 50.060 4.116
7 -1 1 1 13.394 86.606 50.095 3.067
8 1 1 1 29.270 70.730 50.199 5.251
9 -1 -1 0 16.440 83.560 48.800 4.496
10 1 1 0 20.316 79.684 49.610 4,627
11 -1 1 0 14.106 85.894 49.621 2.852
12 1 -1 0 13.918 86.082 50.249 3.900
13 -1 0 -1 18.767 81.233 49.845 4.460
14 1 0 -1 13.823 86.177 50.006 5.090
15 -1 0 1 9.630 90.370 49.890 3.300
16 1 0 1 19.619 80.381 50.395 4.264
17 -1 0 0 13.617 86.383 50.000 3.452
18 1 0 0 15.461 84.539 50.399 4.090
19 0 -1 0 15.712 84.288 49.708 3.076
20 0 1 0 17.744 82.256 49.712 2.665
21 0 0 -1 16.828 83.172 49.469 3.614
22 0 0 1 15.836 84.164 50.007 2.900
23 0 -1 -1 19.386 80.614 49.991 4.067
24 0 1 1 20.426 79.574 50.060 2.847
25 0 -1 1 14.558 85.442 49.086 3.310
26 0 1 -1 17.582 82.418 48.627 3.676
27 0 0 0 15.072 84.928 50.112 2.655
28 0 0 0 15.090 84.910 50.017 2.660
29 0 0 0 15.098 84.902 50.042 2.663
30 0 0 0 15.069 84.931 50.123 2.635
31 0 0 0 15.079 84.930 50.065 2.662
32 0 0 0 15.085 84.906 50.083 2.645
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X1, Xz, Xs: Variable independiente de la fase volumétrica dispersa, relacion de material de pared a material
encapsulado y temperatura de entrada de aire. EE, SOM, LAC, MC: Eficiencia de encapsulacion, aceite superficial en
las microcépsulas, contenido de 4cido linoleico y contenido de humedad.

Tabla 6.4. Analisis de regresion de varianza y adecuacion de los modelos

Fuente cig?rzggs DF Media cuadrada Vallo:r de Valor-p
LAC%
Modelo 9.87 8 1.23 83.95 <0.0001
X1 1.41 1 1.41 95.99 <0.0001
X2 0.00093 1 0.00093 0.06 0.8027
X3 0.33 1 0.33 22.68 <0.0001
X1 X2 1.95 1 1.98 132.79 <0.0001
X1X3 0.33 1 0.15 22.67 <0.0001
X2X3 3.30 1 3.30 224.27 <0.0001
X12 — —— —— —— ——
X2? 1.98 1 1.96 135.02 <0.0001
X3? 0.15 1 0.16 10.42 0.0037
Error Residual 0.34 23 0.01
Falta de Ajuste 0.33 18 0.02 11.95 0.0061
CV.% 0.24
Precision de Adec. 36.47
MC%
Modelo 26.73 7 3.82 382.68 <0.0001
X1 2.43 1 2.43 243.93 <0.0001
X2 0.71 1 0.71 71.36 <0.0001
X3 2.59 1 2.59 260.03 <0.0001
X1 X2 4.69 1 4.69 470.15 <0.0001
X1X3
Xa2X3
Xq? 8.39 1 8.39 840.84 <0.0001
X2? 0.44 1 0.44 43.78 <0.0001
X3? 2.43 1 2.43 243.23 <0.0001
Error Residual 0.24 24 0.01
Falta de Ajuste 0.24 19 0.01 101.16 <0.0001
CV.% 2.68
Precision de Adec. 61.79

56



Universidad Auténoma del Estado de México

En un intervalo de temperatura entre 140 y 160 °C aparentemente no hubo una evaporacion

excesiva, por lo que no produjo una ruptura de la matriz formada por el Wa:Co, reduciendo la

cantidad de aceite superficial.
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Figura 6.2. Diagramas de superficie y de contorno SOM

La eficiencia de encapsulacion refleja la cantidad de aceite dentro de las microcapsulas y el grado
en que la matriz puede prevenir la difusion del aceite interno a traves de la pared. De acuerdo con
la Tabla 6.3, el porcentaje de EE% varia de 70.73% a 90.37%, lo que puede considerarse un nivel

adecuado para los polvos de aceite.

Es importante sefialar que las interacciones de dos factores ejercieron una influencia significativa
en el EE% de aceite de sésamo (X1 Xz > X1 X2 > Xz Xa), aunque el efecto principal fue la
combinacion entre X; y Xs. La figura 6.3 muestra que la interaccion entre la fase volumétrica
dispersa (X1) y la temperatura de entrada del aire de secado (X3), donde es notable que X1= 0.05-
0.1y X3 =140-160 °C at X>= 2:1 constante, el EE% se observo entre 85-87%.

Ademas, el valor mas alto de EE% se obtuvo con los valores de X:=0.10 y X3= 160 °C con X,=
1:1. Un valor inferior de X1 con un valor superior de X3 da como resultado una mayor eficiencia
de encapsulacion e implica un menor tiempo para la formacién de la matriz, dificultando la

difusion del aceite a la superficie de la particula de secado.

58



Universidad Auténoma del Estado de México
Las cantidades altas de aceite de sésamo retenido dentro de las microcapsulas tambiéen se atribuyen

del material de pared utilizado y a la cantidad de material de pared en las emulsiones que fueron

capaces de emulsionar retener consecuentemente el aceite usado.

120 0.05
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Figura 6.3. Fase volumétrica dispersa contra temperatura de entrada de aire de secado

Muchas investigaciones informan acerca de las buenas propiedades de MG y MD para aceites
encapsulados y oleorresinas (Jafari et al., 2008; Sanchez-Séaenz et al., 2011). En este trabajo, MG
fue propuesto como parte de material de pared debido a sus buenas propiedades emulsionantes y

la microencapsulacion eficaz de aceite (Rodea-Gonzalez et al., 2012; Escalona-Garcia et al., 2016).

Se ha reportado que la goma de mastique ofrece propiedades emulsionantes porque esta compuesta
por una cadena principal de residuos de (1-3) B-D-galactosa enlazada, y cadenas laterales (1-6)
que contienen L-arabinosa, L-ramnosa, B-D-glucuronato y 4-o-metil-B-D-glucuronato, con una
cantidad pequefia de proteina (2.7 + 0.06%) unida a la molécula del polisacarido, que es
principalmente causada por su excelente emulsion y su capacidad de formacion de pelicula (Pérez-
Alonso et al., 2008). Las maltodrextrinas estan constituidas por unidades de p-D-glucosa unidas
principalmente por enlaces glicosidicos (1—4) y generalmente clasificados de acuerdo a su
equivalencia de dextrosa (DE). La DE de una maltodextrina determina su capacidad reductora y
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esta inversamente relacionado con su peso molecular medio. MD fue elegido principalmente ya

que proporciono una excelente estabilidad oxidativa al aceite encapsulado (Madene et al., 2006;
Gharsalloui et al., 2007).

La mezcla de biopolimeros (MG-MD) utilizada en este trabajo como material de pared retiene y
protege muy bien el aceite dentro de las microcapsulas, y los resultados se exhibieron en un mayor
porcentaje de EE. La relacion de material de pared a nicleo es otro parametro a considerar. Es
generalmente aceptado que una relacion de material de pared a nicleo 1:1 y 4:1 (w/w) deberia ser
adecuada para la mayoria de las aplicaciones en los alimentos secados mediante secado por
aspersion (Roccia et al., 2014).

6.3.Contenido de &cido linoleico en aceite micro encapsulado (LAC, %)

El contenido de &cido linoleico en el aceite de sésamo fue determinado mediante cromatografia de
gases antes de la microencapsulacion, que se encontré en 50.4%. Después del proceso de
microencapsulacion mediante secado por aspersion, el contenido de &cido linoleico (LAC%) sobre
el aceite de sésamo varia de 47.68 a 50.39% (Tabla 6.3), estos valores fueron muy similares al
contenido original de acido linoleico del aceite, por lo tanto las variables independientes no
influyeron significativamente, aunque la relacion entre el material de pared al nicleo Wa:Co (X>)

con la temperatura de entrada del aire seco (Xs) fue estadisticamente significativa (Tabla 6.3).

Como se observa en la Fig. 6.4, el LAC% permanecio casi constante independientemente de los
valores de X> y Xa. Esto se atribuye a la mezcla de biopolimeros como material de pared, donde
la goma de mastique (MG) y maltodrextrina DE-10 (MD) (MG66%-MD34% wi/w) tienen pesos
moleculares altos lo que llevo a formar una matriz polimérica capaz de retener el &cido linoleico
en el aceite micro encapsulado, relacionando que esta matriz retrasa los mecanismos de oxigeno

difusivo dentro de las microcapsulas.

Ademas, la transicion vitrea del material de pared juega un rol importante en el contenido de acido
linoleico. Aparentemente la temperatura de transicion vitrea del material de pared sugiere que esto
estd en un estado de vidrio debido a un menor contenido de humedad en la microcéapsulas (Tabla
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6.3) por lo que el oxigeno difuso dentro de la matriz es lento mostrando una mayor resistencia a la

difusion del oxigeno. Sin embargo, no se puede discutir mas el efecto de la velocidad de difusion
del oxigeno sobre el contenido de &cido linoleico porque no hay informacién acerca de coeficiente
de difusion del oxigeno a través de la capa deshidratada de matriz, o la constante de velocidad

cinética de oxidacién del &cido linoleico en las microcéapsulas.
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Figura 6.4. LAC % contra variables independientes X, y X3

Se ha encontrado en algunos trabajos que temperatura de entrada del aire de secado es un parametro
importante que determina la calidad y la funcionalidad de las microcapsulas producidas mediante
secado por aspersion. Gharsallaoui et al. (2007) describe en su informe que es importante
determinar una apropiada temperatura de secado para evitar el dafio del producto alimenticio seco.
Hay una temperatura de secado directamente proporcional a la velocidad de evaporacion e
inversamente proporcional al contenido final de agua en el polvo. A baja temperatura de secado,
la formacidn de las microcapsulas con membranas de alta densidad, alto contenido de agua, poca

fluidez y facilidad de aglomeracion es causada por la baja velocidad de secado.

En contraste, una evaporacion excesiva que ocurrid a altas temperaturas de entrada da como
resultado a grietas en la matriz induciendo la liberacion prematura subsecuente, y por lo tanto una
degradacion de compuestos bioactivos encapsulados. En este trabajo, la temperatura de entrada

del aire de secado no influye en el LAC% debido al rango de temperatura utilizada no causo la
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perdida de acido linoleico micro encapsulado; esto puede explicarse porque la matriz obtenida su

puede encontrar en un estado vitreo.

6.4. Contenido de humedad (MC, %).

El contenido de humedad de las microcapsulas varia de 2.63 a 5.64% (Tabla 6.3). La mayoria de
valores obtenidos de MC% mediante un disefio experimental estaban bajo la especificacion de
humedad minima de polvo seco en la industria alimenticia que esta entre 3 y 4 g/100g de agua
(Klaypradit y Huang, 2008; Huang et al., 2014). El variable MC% se vio afectada principalmente
por el efecto cuadratico de la fase volumétrica dispersa (X1) (Tabla 6.4). Aunque, esta variable por
si misma no muestra una clara tendencia con respecto al contenido de humedad (Fig. 6.5), los
valores de MC% que estan por encima de un 4% en peso podrian deberse a la presencia de
moléculas de maltodrextrina en el material de pared que se unen a las moléculas de agua y hace

que el agua sea dificil de difundir.

% MC
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Figura 6.5. MC % contra variables independientes X1 y X

Ademas, posiblemente la temperatura de entrada del aire de secado no generd un incremento en el
gradiente de temperatura entre el aire y el producto rociado dando como resultado una menor
transferencia de calor y de masa que disminuyd la velocidad de evaporacion de agua. Este resultado
también se relacion6 con la disminucion de la tasa de formacion de la corteza en la matriz, que

impide la difusion del agua de las particulas rociadas.

Por lo tanto, el contenido de humedad no fue un parametro critico porque la mayoria de
microcapsulas producidas tenian un bajo contenido de humedad y estaban dentro del rango que se
considera seguro para evitar el crecimiento de microorganismos y el desarrollo de la alteracion del

producto relacionado al contenido de humedad inicial.
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6.5. Determinacion de las condiciones 6ptimas.

Los parametros de proceso fueron optimizados para a lograr la méxima eficiencia de
encapsulamiento, el maximo contenido de acido linoleico micro encapsulado, aceite superficial
minimo sobre las microcapsulas y un contenido de humedad aceptable. La funcion de deseabilidad
de Derringer se empled para obtener las variables 6ptimas del proceso.

Con el fin de optimizar la microencapsulacion de aceite de sésamo, se han tenido en cuenta las
siguientes restricciones (1) fase volumétrica dispersa (¢ o) (0.05-0.15), (2) relacion del material
de pared al nacleo (1:1-3:1) y (3) temperatura de entrada del aire de secado (120-160 °C), fueron
establecidas para la maxima deseabilidad.

Se aplico la metodolgia de funcidn deseada y se obtuvd el nivel 6ptimo de diversas variables de
proceso para indicar que 0.05 de fase volumetrica dispersa, 2.59:1 de material de pared a relacion
del nacleo y 154.04 °C de temperatura de entrada del aire de secado nos da 11.80% de aceite
superficial, 88.02% de eficiencia de encapsulacion, 50.02% de contenido de acido linoleico en el
aceite de sesame microencapsulado y 2.99% (d.b.) de contenido de humedad con un valor global
de deseabilidad de 0.874.

6.6. Morfologia de las microcapsulas.

La Fig. 6.6 muestra las microcapsulas obtenidas dptimamente, estas particulas exhiben varios
tamafos (menores de 20 um). Las microcapsulas tenian una forma irregular, superficie concava y
arrugada, que son las caracteristicas tipicas de las microcapsulas producidas mediante secado por
aspersion. La mayoria de las microcapsulas no mostraron aparentes grietas o fisuras, garantizando
una baja permeabilidad para aceites y compuestos volatiles ofreciendo una mejor proteccién y
retencion del nicleo, este tipo de morfologia también ha sido observada por Tonon et al. (2011) y
Kha et al. (2014) quienes observaron que la formacion de particulas huecas es una caracteristica

habitual del proceso de secado por aspersion (Ré, 1998).

66



Universidad Autdnoma del Estado de México

o/

N ? ‘

I 10pm JEOL 08/07/2015
15.0kV SEI M WD Smm 08:48:04

Figura 6.6. Morfologia de las microcapsulas de aceite de ajonjoli.

La velocidad de transferencia de calor y de difusion del agua de la superficie al nacleo de las gotas,
asi como el material de pared afectd la microestructura de matrices secadas por aspersion. De
acuerdo con Nijdam y Langrish (2006) puede explicarse por la formaciéon de una “vacuola” dentro
de las particulas, inmediatamente después del desarrollo de la corteza. Esta corteza se infla cuando
la temperatura de la particula excede el punto de ebullicién ambiental local y la presion de vapor

dentro de la vacuola aumenta por encima de la presion ambiental local.
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Conclusiones

Este estudio encontr6 que el RSM fue un método estadistico valioso para evaluar los efectos de la
fase volumétrica dispersa, la relacion Wa:Co y la temperatura de entrada del aire de secado del

proceso de microencapsulacion del aceite de ajonjoli.

Una fase volumétrica dispersa de 0.05, una relacion Wa:Co de 2.59:1 y una temperatura de entrada
del aire de secado de 154.04 °C se sugirieron que eran las condiciones Optimas para la
microencapsulacion del aceite de sésamo mediante secado por aspersion, proporcionando la mayor
eficiencia de encapsulacion (88.02%) y retencion del acido linoleico (50.02%) en valores de

microcapsulas dentro de los rangos seleccionados.
Se puede concluir de manera general que la alta eficiencia de encapsulacion de las microcéapsulas

de aceite de sésamo VY la alta retencion de acido linoleico podrian ser utilizados como parametros

para obtener alimentos funcionales dentro de la industria alimentaria.
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