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RESUMEN

Se evalu6 al mucilago de tamarindo como agente encapsulante para la
microencapsulacion de aceite de ajonjoli por el método de secado por aspersion,
empleando relaciones agente encapsulante y agente encapsulado de 1:1 (M1) y 1:2
(M2).

Las emulsiones presentaron una alta estabilidad contra el efecto de coalescencia,
donde el sistema E1 muestra una Kc de 2.95 E-7 s™-1y el sistema E2 una de 1.31
E-7 s™-1. Se analizé la estabilidad de la emulsiéon (cremado) para cada emulsion,
determinando que E1 y E2 al final del periodo de la prueba presentaban una

estabilidad de 88% Yy 90% respectivamente.

La distribucion de tamafio de particula para M1 exhibieron un caracter unimodal,
con intervalos de diametro de ~1 a 50 um mientras que la distribucién de M2 tiene
diametros en el intervalo de ~1 a 50 um y una variacion en la distribucion en el
intervalo de ~50 a 125. Las microcapsulas del sistema M1 son térmicamente
estables hasta una temperatura de 227 °C mientras que las del sistema M2 son
estables hasta 178 °C. Los patrones de difraccion de rayos X para M1 y M2
muestran un dominante halo amorfo. La eficiencia de encapsulamiento para las
microcapsulas del sistema M1 presentaron un valor de 89.75% y para las
microcépsulas del sistema M2 un valor de 81.31%. Se permitid liberar al aceite
encapsulado a tasas de liberacién controladas donde el empleo de una mayor
proporcion de material encapsulado, como lo es en el caso M2, conllevo a una

liberacion méas acelerada del aceite en los primeros 100 minutos.

En general, los resultados llevan a concluir que el mucilago de tamarindo puede ser
empleado como agente encapsulante viable para obtener una alta eficiencia de

microencapsulacion.



1. INTRODUCCION

En la dltima década han surgido nuevas tendencias entre los consumidores, estos
han promovido notablemente el crecimiento en la demanda de alimentos
sustentables, minimamente procesados y ecoldgicos. Por lo que la investigacion en
el desarrollo y aplicacion de nuevas técnicas y formulaciones de productos
saludables, usando componentes naturales se ha intensificado en la Gltima década.
Hoy en dia el estilo de vida moderno demanda que la comida no solamente exceda
sus valores nutricionales, sino que también deben de satisfacer el hambre y proveer
de nutrientes esenciales para las personas. La industria contemporanea dedicada
a la produccion de comida es mas sofisticada ya que un ejemplo claro es que
involucra la inclusion de componentes bioactivos con un alto potencial en beneficios
a la salud; sin embargo, la estabilidad de dichos componentes es un parametro

critico para su incorporacion exitosa a varios sistemas alimentarios.

Comunmente los hidrocoloides se componen por diversos grupos de polisacaridos
gue dentro de sus diversos usos pueden fungir como agentes encapsulantes en
procesos de microencapsulacion. Los mucilagos son extensivamente usados como
una fuente de hidrocoloides para aditivos alimentarios, debido a su funcionalidad
por sus componentes saludables, glucosa, xilosa y galactosa, y por su funcionalidad
como agentes encapsulantes. Los mucilagos extraidos de semillas son fuentes
naturales de hidrocoloides a un bajo costo y con un contenido calérico bajo, lo que
lo convierte en un material ideal para el desarrollo de productos saludables con

propiedades benéficas para el consumo humano.

Se ha reportado que la semilla de tamarindo contiene ~72% de mucilago, es un
polisacéarido natural y es un subproducto de la industria de la pulpa de tamarindo. El
mucilago de la semilla de tamarindo es un polisacarido natural que esta compuesto
de B-(1,4)-D-glucano ramificado con cadenas a-(1,4)-d-xilopyranosay enlaces (1,6)
[B-D-galactopiranosil-(1,2)-a-D-xilopyranosil] a residuos de glucosa, conteniendo
unidades de glucosa, xilosa y galactosa en una relacion molecular en el orden

2.8:2.25:1.0 con un peso molecular de 720-880 kDa. Previamente se han hecho



estudios quimicos, fisicos, térmicos, termodinamicos, reolégicos y propiedades
funcionales sobre el mucilago de tamarindo, lo que sugiere un gran potencial en el
mucilago como un nuevo, funcional y a bajo costo agente encapsulante para ser

aplicado en la encapsulacion de alimentos.

Generalmente la encapsulacion es requerida para lipidos de interés nutricional,
especialmente aquellos que son insaturados o que son propensos a alguna
degradacion, como la oxidacion. Los aceites mas utilizados son aquellos con un alto
contenido de omega-3, omega-6 y omega-9. Estos aceites se han destacado por
sus beneficios a la salud, pero actualmente son comiunmente consumidos en forma
de cépsulas largas que dificultan el ser tragadas. Una solucion viable es encontrar
una forma de incorporar el aceite en pequefias microcapsulas mediante el secado

por aspersion para asi posteriormente adicionarlas en los alimentos.

El aceite de ajonjoli se usa principalmente en el proceso de freido de los alimentos
o bien en su consumo como tal. Las semillas de ajonjoli poseen dentro de sus
componentes principales proteinas, acidos grasos (omegas), fibra, agua, lipidos
totales, vitaminas y minerales lo que lo hace una semilla adecuada para su consumo
por su contenido nutrimental. Las semillas de ajonjoli tienen un contenido promedio
de 50% aceite y 25% de proteina; el aceite esta compuesto aproximadamente por
47% acido oleico y 39% acido linoleico. En los ultimos afios se ha reportado que el
aceite de ajonjoli tiene diversas propiedades benéficas para la salud. Los acidos
grasos insaturados dentro de la semilla de ajonjoli son quimica inestable en
presencia de oxigeno, luz, humedad y calor. Sin embargo, este problema se puede
solucionar mejorando la estabilidad del aceite a través del proceso de

microencapsulacion por secado por aspersion.

Sin embargo, hay una importante falta de estudios en la aplicacion de los mucilagos
como agentes encapsulantes. Por lo que el objetivo de este trabajo fue introducir al
mucilago como un agente encapsulante mediante la microencapsulacion por

secado por aspersion del aceite de ajonjoli susceptible a la degradacion.



2. ANTECEDENTES

2.1. Aceite de ajonjoli

El aceite de ajonjoli se deriva de una planta llamada “Sesamum indicum”. Se cree
que el ajonjoli es una de las plantas mas antiguas que se han cultivado, desde la
época antigua en el Medio Oriente se utilizaba para consumo humano en la
preparacion de alimentos. Se considera que el ajonjoli tuvo su origen en Africa y
posteriormente fue diversificado en India, Japén y China. Después del
descubrimiento de América, fue llevado a México, luego a paises de Centro América
con climas célidos de zonas tropicales. Su adopcién es sencilla y aceptable tanto

socioeconémica como agroecologicamente.

El ajonjoli, sésamo o alegria es originario de Etiopia, de donde se distribuy6 a
Indostan, China y Asia Central. Es una planta de clima célido por lo que prospera
en regiones tropicales y subtropicales. En la actualidad, el ajonjoli se cultiva en
varias regiones llegando a un estimado de una produccién anual de dos millones de
toneladas métricas. Entre los principales productores se encuentra Asia
contribuyendo con 1182000 toneladas, América Central con 138000 toneladas,

América del Norte con 1000 toneladas, entre otras (Sanchez-Potes, 2004).

La semilla de ajonjoli posee aceite saludable que beneficia a la salud. A esta
oleaginosa se le puede dar un valor agregado debido a su utilizaciéon en productos
gue van desde aceites, pastas, plasticos biodegradables y biocombustibles ademas
de su alto contenido de proteinas, vitaminas y minerales, fundamentales en la
nutricion (ASERCA, 2012).

Las semillas de ajonjoli tienen un contenido promedio de 50% aceite y 25% de
proteina; el aceite estd compuesto aproximadamente por 47% acido oleico y 39%
acido linoleico. Este aceite es utilizado en la industria alimenticia, manufactura de

confites y en preparacién de alimentos (Suja, Jayalekshmy, & Arumughan, 2005).



Las semillas de ajonjoli son ricas en &cidos grasos, lipidos totales, proteinas,
vitaminas y minerales; ademas de ser una muy buena fuente de energia ya que
aporta cinco veces su peso en calorias. A continuacion, se presenta la cantidad de

cada componente en 100 gramos de semilla de ajonjoli (Moreiras et al., 2013):

Tabla 1. Composicion quimica de la semilla de ajonjoli en 100g.

Componentes Cantidad Unidades
Energia 614 Kcal
Proteinas 18.2 g
Lipidos totales 58 g
AG saturados 8.3 g
AG monoinsaturados 21.7 g
AG poliinsaturados 25.5 g
Fibra 7.9 g
Agua 15 g
Vitaminas y minerales Cantidad Unidad
Calcio 670 mg
Hierro 10.4 mg
Zinc 5.3 mg
Fosforo 720 mg
Vitamina A 1 mg
Vitamina E 2.53 mg

El aceite de ajonjoli al ser prensado en frio posee un color amarillo palido, contiene
una acidez libre baja y tiene entre 0.2% a 0.65% &cido oleico, dependiendo de la
calidad de la semilla. Contiene una sustancia fendlica que es un potente
antioxidante natural el que en conjunto a las pequefias proporciones de tocoferoles
gue contiene, hacen que el aceite tenga cierto grado de resistencia a la rancidez
oxidativa, aunque esto no garantiza una vida de anaquel muy prolongada (Sanchez-
Potes, 2004).
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En la tabla 2 se muestra la composicion de acidos grasos presentes en el aceite de
ajonjoli pudiendo observar un alto contenido del &cido graso esencial omega-6
(Tiwari, Tiwari, & Toliwal, 2014).

Tabla 2. Composicién de acidos grasos en el aceite de ajonjoli.

Nombre del acido graso Porcentaje (%)
Palmitico (C1e6:0) 12.83
Estearico (C18:0) 4.90
Oleico (C18:1) 37.83
Linoleico (C1s8:2) 42.36
Linolénico (C18:3) 2.08

El aceite de ajonjoli puede ser utilizado para consumo en diferentes platillos, se
utiliza en cremas para tratamientos médicos y como antinflamatorio natural; es decir
que es usado en la industria cosmetoldgica, alimenticia y farmacéutica. Algunos de

los beneficios del consumo de este producto:

a) Fortalecen el sistema nervioso
b) Favorecen la regulacion del colesterol en la sangre
c) Favorecen el funcionamiento de la memoria
d) Retrasan el envejecimiento celular
e) Protegen el sistema cardiovascular
f) Entre otros
(FAO, 2012).

2.1.1. Acidos grasos esenciales

Los acidos grasos son moléculas formadas por una larga cadena hidrocarbonada
de tipo lineal y con un numero par de atomos de carbono. Los acidos grasos
saturados solo tienen enlaces simples entre los atomos de carbono, son ejemplos

de este tipo de acidos el miristico, el palmitico y el esteéarico. Los acidos grasos

11



insaturados tienen uno o varios enlaces dobles en su cadena, algunos de ellos son:

el &cido oleico, el linoleico y a -linolénico (Alvarez-Chéavez et al., 2008).

Existe un grupo de &cidos grasos que se denominan acidos grasos esenciales
(AGE), los cuales no pueden ser producidos por el hombre y deben ser incorporados
a través de la dieta, entre ellos se encuentran 4cido araquidonico, los acidos grasos
Omega-3 (acido a-linolénico) y los &cidos grasos Omega-6 (acido linoleico), los
cudles son necesarios para la estructura y flexibilidad de las membranas celulares
(Alvarez-Chéavez et al., 2008; McClements, Decker, & Weiss, 2007).

Los AGE como el Omega-3 y Omega-6 estan presentes en varios procesos
bioldgicos, tales como la agregacion de las plaguetas en sangre y la contraccion de
los vasos sanguineos, participan en el desarrollo del tejido nervioso. En los dltimos
afos se ha despertado un gran interés por el uso de estos acidos grasos esenciales
debido a su origen natural y beneficios a la salud (Alvarez-Chavez et al., 2008).

2.2. Microencapsulacion

La microencapsulacion es un proceso en el cual se revisten pequefias particulas ya
sean solidas, liquidas o gaseosas con una capa protectora o pared, la cual tiene el
propdsito de proteger al material encapsulado contra condiciones ambientales
adversas, como lo son la humedad, oxigeno, deterioro quimico y los efectos de la
luz, con el fin de prolongar la vida de anaquel del producto promoviendo la liberacién
controlada de las particulas encapsuladas (Shahidi & Han, 1993; Qianyu, Nicolas,
& Cordelia, 2018).

La microencapsulacién aplicada en la tecnologia de alimentos es una propuesta
atractiva para transformar aditivos alimenticios liquidos (aceites esenciales,
oleorresinas, etc.) en polvos estables que puedan fluir libremente, que sean faciles

de manejar e incorporar a una mezcla de alimento seco, para asi poder preservar

12



sus caracteristicas naturales y optimizar su uso (McNamee, O’Riordan, &
O’Sullivan, 1998; Qianyu, Nicolas, & Cordelia, 2018).

Existen diversos factores por lo cual es conveniente el uso de la
microencapsulacion, de las cuales las razones mas destacadas son: el control de la
velocidad de emisién del material encapsulado bajo condiciones deseadas, otorgar
una proteccion al producto de factores ambientales (temperatura, radiacion
ultravioleta, humedad y de productos toxicos), recubrir las propiedades no deseadas
del componente activo (olor, sabor o propiedades quimicas). Los métodos de

encapsulacion se pueden clasificar en tres grupos (Gharsallaoui et al., 2007).

a. Procesos fisicos: Secado por aspersion, extrusion, cristalizacion.

b. Procesos quimicos: Polimerizacion interfacial, inclusién molecular.

c. Procesos fisicoquimicos: Coacervacion simple o compleja, evaporacion de

solvente en la emulsion, solidificacién de la emulsién.

Si bien existen diferentes métodos para encapsulamiento en funcion del tamafio de
particula requerida, las propiedades fisicoquimicas del agente encapsulante y la
sustancia a encapsular, el mecanismo de liberacion y los costos se selecciona el

método que se adecue mejor a dichas necesidades (R€, 2008).

En la microcépsula, al contenido interior se le denomina nucleo, fase interna o
agente activo, a la capa exterior se le llama material portador, matriz, coraza o

agente encapsulante (Dziezak, 1988).

Las dos etapas principales en la microencapsulacién son el emulsionamiento del
material a encapsular utilizando como agentes encapsulantes diferentes
biopolimeros (Shaikh, Bhosale, & Singhal, 2004) y la segunda etapa es el secado,

formandose una capa protectora lo suficientemente densa y a la vez fina para evitar
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mecanismos difusivos al y del interior de la microcapsula, siendo el secado por
aspersion el método dominante en el mercado de microencapsulacion de
saborizantes (R€, 1998).

A continuacion, se explicaran mas a fondo algunos métodos de encapsulacion:

2.2.1 Coacervacion

La coacervacion consiste en la separacion de soluciones de las particulas
coloidales, las cuales se aglomeran en una fase de separacion liquida denominada
como coacervado. La coacervacion es dividida en simple o compleja dependiendo
de la cantidad de tipos de polimeros que se utilizan; en la coacervacion simple se
involucra a un solo polimero, mientras que en la compleja se utilizan dos o mas tipos
(Korus, 2001; Ozkan et al., 2019).

Mediante una agitacion a temperatura constante de la solucién acuosa y el material
de pared estos son mezclados para posteriormente con un cambio de pH o adicion
gota a gota de agentes hidrofilicos, como los son el alcohol u otras sales hidrofilicas,
provocar su fase de separacion. El material de pared es formado por el polimero,
mientras que la coacervacion se logra por ajuste del pH en un punto donde ambas
moléculas de coloide presenten el mismo nimero de cargas opuestas, debido a que
en este punto se forman el mayor nimero de uniones (King, 1995).

Para garantizar que el método sea eficiente se recomienda que el material a
encapsular (material activo) debe ser compatible con el polimero encapsulante o
bien ser escasamente insoluble en el medio de coacervaciéon (Madene, Jacquot, &
Desobry, 2006).

A pesar de que esta técnica muestra ser superior en cuestiones de manejo de

temperaturas bajas, reduccion de pérdidas por evaporacion y reduccion de

degradacion térmica (Taneja & Singh, 2012); sus altos costos en el proceso de
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aislacion de la particula y la complejidad de esta técnica hacen que se elijan otras

alternativas para microencapsular (Gouin, 2004; Ozkan et al., 2019).

2.2.2 Extrusién

La encapsulacion por este método es generalmente usada para sabores volatiles e
inestables. Una de las ventajas del microencapsulamiento por este método es su
larga vida atil que otorga al producto ya que los compuestos de sabor son muy

propensos a la oxidacion. (Madene, Jacquot, & Desobry, 2006).

La extrusién es un método de encapsulacion que implica forzar un material activo
en una masa fluida de hidratos de carbono a través de una serie de troqueles que
le dan forma a presidbn en un bafio de liquido deshidratante, todo esto a
temperaturas menores a 115°C y una presion menor a 100 psi. (Brazel, 1999).
Mediante el uso de un disolvente frio se endurece al material de recubrimiento para
asi formar una matriz encapsulante que protege al material activo. Posteriormente,
dicha matriz se separa del bafio liquido para poder secarse. Una ventaja de este
método es que posee una alta estabilidad frente a la oxidacion ya que cualquier
aceite residual que haya quedado en la superficie del material encapsulante es
eliminado con la ayuda de un bafio de alcohol, traduciéndose a una prolongada vida
atil el producto. El producto es capaz de mantenerse libre de degradaciéon en un

promedio de afio y medio (Desai & Park, 2005).

Un ejemplo de la aplicacion de este método es en el procesamiento de alimentos
como lo son bebidas, pasteles o postres. El proceso involucra la mezcla caliente de
sabores con jarabe de maiz, extrudiendo la mezcla en forma de pellets en un bafio
con isopropanol. La funcién del isopropanol es solidificar el jarabe en un sdlido
amorfo. Gracias a este método, la vitamina C y los colorantes extienden su vida de
almacenamiento a un periodo mayor a dos afios, ya que como se habia comentado
anteriormente se protegen dichos componentes de la oxidacién. (Madene, Jacquot,
& Desobry, 2006).
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2.2.3 Gelacion lonica

La encapsulacion a través del método de gelificacion protege al nucleo de
condiciones poco favorables para el producto como lo son el pH, temperatura,

disolventes organicos o alguna contaminacion (Ko, Koo, & Park, 2008).

En esta técnica el material de pared de forma mediante una reaccion de gelificacion
iGnica entre un polisacarido y un ion de carga opuesta. La gelificacion iénica o goteo
con alginato es un proceso rapido que permite encapsular cualquier alimento ya sea
hidrofébico, hidrofilico, termosensible, liquido o solido (Gouin, 2004; Ozkan et al.,
2019).

Es un proceso donde se utiliza principalmente alginatos como componente de
membrana y la combinacion de iones divalentes como el calcio para inducir la
gelificacion (Ozkan et al., 2019). Entre los materiales mas destacados para usar
como agentes encapsulantes esta el alginato de sodio, gelatina, goma arabiga y
almidon ya que todos han demostrado generar particulas aptas para liberar al

nucleo en el momento de la masticacion (Appelqvist, 2007).

El comportamiento del alginato se ve afectada por los siguientes factores (Cubero,
Montferre, & Villalta, 2002):

a) Temperatura: a mayor temperatura menor serd la gelificaciéon ya que las
cadenas tendran un exceso de energia y no se alinean en forma de gel.

b) pH: si el pH es acido la viscosidad es mayor, si el pH es de 5 puede llegar a
gelificar y si el pH es de 3 el alginato precipita formando acido alginico.

c) Presencia de proteinas: a pH acido y temperatura baja los alginatos pueden
desnaturalizar las proteinas.

d) Azlcares: niveles altos de azucares solubles disminuyen la fuerza del gel.
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2.2.4 Liofilizacion

El proceso de liofilizacion tipico puede ser dividido en tres etapas: congelacion,

secado primario y secado secundario (Ozkan et al., 2019).

e Etapa de congelacion

Esta etapa da inicio enfriando las bandejas, sobre las cuales se colocan los viales
con las muestras, a la temperatura de congelacion deseada, manteniendo esta
temperatura constante. La muestra primero es enfriada hasta que se produzca la
nucleacion del hielo, lo que sucede varios grados por debajo del punto de
congelacion de equilibrio de la muestra conocido como super enfriamiento. Después
de la nucleacion del hielo, los cristales de hielo comienzan a crecer dando como
resultado la congelacién de la muestra. En este punto estan presentes dos fases,

hielo y solucidn concentrada en congelaciéon (Franks, 1998; Ozkan et al., 2019).

Al terminar la etapa de enfriamiento, la mayor parte del agua se ha separado del
soluto, la etapa de congelacion es la mayor etapa de deshidratacion en la
liofilizacién. Esta etapa es la mas critica ya que afecta al rendimiento de la

liofilizacién y a la calidad del producto final (Kasper, Winter, & Friess, 2013).

e Secado primario

El secado primario es la etapa en donde la mayor parte del agua es extraida del
producto mediante la sublimacion, se inicia reduciendo la presién de la camara y
elevando la temperatura de la bandeja para proporcionar el calor eliminado por
sublimacion del hielo (Ozkan et al., 2019).

Para una mayor eficiencia la temperatura del producto debe mantenerse lo mas alta

posible y la presion de cAmara lo mas baja posible sin perjudicar la velocidad de

sublimacién (Kasper, Winter, & Friess, 2013).
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Al final del secado primario, solo esta presente agua no congelada en la matriz
liofilizada. Esta agua no puede eliminarse por sublimacién por lo que se recurre a la

desorcién (secado secundario).

e Secado secundario

La matriz seca producida por el secado primario contiene agua no congelable que
tiene que ser eliminada por desorcion a temperatura altas (20-40°C) (Franks &
Auffret, 2007).

El secado se ejecuta rapidamente durante la parte inicial del secado secundario,
pero se ralentiza a medida que el secado continda debido a que el contenido de

agua va disminuyendo (Tang & Pikal, 2004).

Existen algunas ventajas y desventajas del uso de la liofilizacion (Ozkan et al., 2019;
Franks & Auffret, 2007):

a) El material liofilizado puede almacenarse a temperaturas altas como a la
temperatura ambiente sin sufrir degradacion.

b) Al no ser secado con un calor excesivo, las proteinas y otros productos que
podrian ser desnaturalizados térmicamente se pueden conservar con éxito.

c) Es necesaria una gran inversion en equipamiento, alrededor de tres veces el
de otros métodos.

d) Alto coste energético y elevado tiempo de proceso (entre 4 y 10 horas por

ciclo de secado).

2.2.5 Secado por aspersion

El secado por aspersion es una de las técnicas mas utilizadas en la industria

alimenticia, principalmente se aplica para la preparacién de ingredientes secos y
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estabilizacion de alimentos mediante la eliminacion de la humedad de estos
(Shofinita & Langrish, 2014).

Es un proceso economico y flexible, facilmente adaptable a diversos equipos
ofreciendo particulas de buena calidad. A diferencia de otros métodos de
encapsulamiento este presenta unos costos de produccién méas bajos, aunque una
de las limitaciones del secado por aspersion es el numero limitado de materiales
encapsulantes con caracteristicas deseables para la aplicacion de este método
(Madene, Jacquot, & Desobry, 2006; Carneiro et al., 2013).

El término secado se refiere a la eliminaciéon de humedad (eliminar o reducir el
contenido de agua) en una sustancia. Al disminuir el contenido de agua, el secado
por aspersion es utilizado para evitar la degradacion biolégica, mejorar la estabilidad
microbiolégica de los productos, reducir gastos de almacenamiento o transporte al
ocupar menos espacio y obtener un producto con caracteristicas necesarias para

las funciones deseadas (Gharsallaoui et al., 2007).

El secado por aspersién es una operacion de proceso continuo que se divide en
atomizacion, mezclado de rocio y aire, evaporacion y separacion de productos
(Sanchez-Séenz et al., 2011). Se puede considerar como la transformacion de un
fluido, entendiendo como fluido una solucion, dispersion o pasta, en un material
sélido, atomizandolo en forma de gota en un medio de secado caliente obteniendo
como producto un polvo. La distribucion del tamafio de particula obtenido por este
método en promedio es menor a 100 um, dependiendo de las condiciones del
proceso (presion, temperatura, flujo) (Rodriguez-Huezo et al., 2004; Veldzquez-
Gutiérrez et al., 2015).

El secado por aspersion se divide en 4 etapas principalmente:

e Atomizacion
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Mediante el uso de atomizadores neumaticos, boquillas de presion, discos
giratorios, boquillas e fluido y boquillas sénicas se atomiza el liquido en pequefias
gotas con el fin de maximizar el intercambio de calor entre la superficie liquida y el

aire seco con el fin de optimizar el calor y la transferencia de masa.

Para elegir la configuracion del atomizador més adecuada se debe de tomar en
cuenta la naturaleza, la viscosidad y las caracteristicas que se desean obtener del
producto seco. Se sabe que a mayor sea la energia proporcionada mas finas seran
las gotas formadas, aunque el tamafo de las particulas es proporcional a la

viscosidad y tension superficial del liquido.

e Liquido en contacto con corriente caliente

Durante la atomizaciéon es cuando se da el contacto del liquido con la corriente
caliente iniciando la etapa de secado, existen dos tipos de contacto: contracorriente

y flujo en paralelo.

En el proceso a contracorriente se alimentan en direcciones opuestas el liquido
atomizado y la corriente caliente haciendo que el producto seco este expuesto a
altas temperaturas limitando su aplicacion en productos termosensibles. Una de las
principales ventajas de este proceso es la reduccién de consumo de energia ya que

garantiza que el material se seque eficientemente.

Para el proceso en flujo paralelo el liquido es atomizado en la misma direccién que
el flujo de aire a través del equipo, normalmente la temperatura de entrada del aire
caliente es de 150-220°C haciendo que la evaporacion sea instantanea, mientras
gue la temperatura a la salida del producto esta entre 50-80°C dando como ventaja

una limitacién en la degradacion térmica.

e Evaporacion de agua
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Como resultado de un gradiente de temperatura la transferencia de calor se lleva a
cabo del aire al liqguido atomizado, mientras que la transferencia de agua es llevada
a cabo en direccion contraria debido a la diferencia de la presion de vapor (Gutiérrez
et al., 1998).

Principalmente se pueden identificar tres etapas las cuales tienen duraciones
diferentes en funcion de dos variables: la naturaleza del producto y la temperatura

de entrada del aire. Estas 3 etapas son:

a) Contacto del gas con el liquido, donde la transferencia de calor eleva la
temperatura de las gotas hasta llegar a un valor estable o constante.

b) La velocidad de difusién de agua de la gota, que por lo general es igual a la

tasa de evaporacion superficial.

c) Cuando el contenido de agua alcanza un valor critico, se forma en la
superficie de la gota una costra seca ocasionando que la velocidad de secado
disminuya rapidamente con la progresion del secado y este empiece a ser
dependiente de la tasa de difusion de agua a través de dicha costra seca.

e Separacion producto seco-aire humedo

Para llevar a cabo dicha separacién se sitia al final de la camara por aspersion un
ciclon, las particulas mas densas se recuperan al final de la camara de secado,
mientras que las mas finas son mandadas al ciclén para ser separadas por el aire

himedo.

Como en todo proceso existen variables criticas que deben de ser controladas u
optimizadas para asegurar el maximo uso de los recursos, en este caso las
principales que deben ser optimizadas en el secado por aspersion son la

temperatura de alimentacion, la temperatura de entrada y la temperatura de salida.
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La viscosidad y el tamafio de la gota son inversamente proporcionales a la
temperatura de alimentacion, pero las altas temperaturas pueden ocasionar una

degradacion térmica de algunos componentes sensibles al calor.

La temperatura en el proceso de secado esta relacionada con las caracteristicas
morfolégicas, funcionalidad del producto y las propiedades higroscépicas. (Fang et
al., 2012). La temperatura del aire de entrada va en funcion de dos factores, que la
temperatura a utilizar no provoque adversidades en el producto tales como una
degradacion térmica del agente encapsulante y el encapsulado afectando a su

funcionalidad y el costo comparativo de fuentes de calor para el equipo.

Dentro de las ventajas que ofrece el secado por aspersion esta un tamafio y
densidad de la particula del producto que son controlables dentro ciertos limites a
una velocidad rapida de secado para productos sensibles de calor y a costos bajos
de operacion a comparacion de otros métodos (Treybal, 1981).

Se considera que las microcapsulas producidas por secado por aspersion son del
tipo matriz. Se divide en dos partes a la microcapsula, el contenido interior la cual
es denominada como nucleo o agente activo, y la capa exterior denominada como
portador o agente encapsulante, la cual dependiendo del material utilizado varia su

espesor y generalmente es inerte frente al material a encapsular (Ré, 2008).

Se pueden clasificar a las microcapsulas basandonos en la forma del nucleo activo:

a) Aquellas en las cuales, el nucleo esta uniformemente dispersado a través de

la matriz.

b) Aquellas en las cuales el nucleo esta concentrado cerca del centro, rodeado

por una pelicula definida y continda del material de revestimiento.
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La eleccidn del agente encapsulante en el secado por aspersion es fundamental ya
que este influye en factores como lo son la estabilidad de la emulsion antes del
secado, fluidez, estabilidad mecanica y la vida de anaquel del producto final.
Generalmente lo obtenido es utilizado en la industria alimenticia por lo que es
fundamental que el material de pared debe de ser comestible, dicho material de
pared puede seleccionarse dependiendo del agente activo a encapsular y las
caracteristicas que se desean del producto final (generalmente se utilizan polimeros

sintéticos o naturales) (Desai & Park, 2005).

El secado por aspersion de las emulsiones es un medio efectivo para
microencapsulacién de aceites que reaccionan quimicamente, aceites volatiles y
compuestos saborizantes, ya que logra una alta retencion de materiales en el nicleo

durante su procesamiento y almacenamiento (Rosenberg & Young, 1993).

Cuando se evallan las ventajas de esta técnica, esta es considerada como una
rapida, continua, simple, econdémica, reproducible y facil de escalar a comparacion

de otras técnicas de secado (Gong et al., 2014).

2.3. Agentes encapsulantes

Las microcapsulas estdn compuestas por dos elementos, la porcidon activa
denominada como nucleo y el material encapsulante que envuelve al nucleo
denominado como agente encapsulante, la cual puede variar en su espesor o
namero de capas, el material utilizado para la constitucion el agente encapsulante

puede ser de origen natural o sintético (Madene, Jacquot, & Desobry, 2006).
Dependiendo de la aplicacién que se le dardn a las microcapsulas se pueden

adaptar o modificar algunas de sus propiedades tales como el mecanismo de

liberacion, el tamafio de particula, la composicion, la forma fisica final y el costo.
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Los agentes encapsulantes son denominados también como materiales de pared
que generalmente son biopolimeros, los cuales estan constituidos por
macromoléculas que pueden contener nutrientes especiales para el consumo
humano por sus propiedades funcionales, estos materiales de pared estan
disefiados para proteger al material activo o nicleo de factores que pueden provocar
su deterioro, para prevenir una interaccion prematura entre el material activo y otros
ingredientes, para limitar las pérdidas volatiles y también para promover una
liberacion controlada o sostenida en las condiciones deseadas (Shahidi & Han,
1993).

Las barreras poliméricas se forman por una parte permeable con alta porosidad o
una menos permeable con bajan porosidad, lo cual determina el comportamiento de
liberacion de los materiales del nucleo y la morfologia de las microcapsulas (Shahidi
& Han, 1993).

El propdsito de un material de pared radica en otorgar una maxima proteccion al
material activo contra condiciones ambientales (calor, luz humedad), esto sin afectar
la liberacion completa del disolvente, material activo u otros materiales utilizados
durante el proceso de encapsulacién o secado, todo esto tomando en cuenta que

deben ser agentes econdmicos de grado alimenticio (Gharsallaoui et al., 2007).

La eficacia de la encapsulacion es dependiente de la naturaleza del agente
encapsulante, estos materiales de pared se seleccionan dependiendo de la
naturaleza quimica de los componentes del nucleo, del proceso de encapsulacion y
del uso del producto final. Las capsulas a base de mucilago de tamarindo tienen el
fin de ser usadas para consumo por lo que deben de ser comestibles, no toxicas y

libres de olores fuertes.
Un buen material de pared es aquel capaz de retener al material del nacleo dentro

de su estructura durante el proceso y almacenamiento (Beltrdn et al., 2008). La

estructura de la pelicula adsorbida alrededor del material encapsulado determina en
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gran medida la proteccion que tendra durante el proceso de secado y

posteriormente durante el almacenamiento.

Existe una amplia variedad de agentes encapsulantes que pueden ser usados para
proteger ingredientes alimenticios con la formacion de microcapsulas por secado

por aspersion (Gharsallaoui et al., 2007).

Carbohidratos: Almidon y derivados, maltodextrinas, jarabes de maiz,
ciclodextrinas, carboximetilcelulosa y derivados.

e Gomas: ardbiga, mezquite, alginato de sodio.

e Lipidos: ceras, parafinas, grasas, monoglicéridos, diglicéridos, aceites, cera
de abejas.

e Proteinas: gelatina, proteina de soya, caseinatos, suero de leche.

e Celulosas: carboximetil celulosa, metilcelulosa, etilcelulosa, nitrocelulosa,

acetilcelulosa.

e Mucilagos: de nopal, de pitahaya, de cactus, de linaza, de tamarindo

Carbohidratos. Estos ofrecen ventajas como poseer una alta viscosidad a altos
contenidos de sélidos, tienen un buen poder de encapsulamiento y son econémicos
(Jafari, Assadpoor, & Yinghe, 2008).

Gomas. Las gomas son un grupo de polisacéridos de origen natural con diversas
aplicaciones industriales. Estas provienen de varias fuentes de origen vegetal como
semillas de plantas, exudados de plantas, arboles, entre otros (Fang, Tang, & Cao,
2014). De los incluidos en este apartado el mas popular para el secado por

aspersion de aceites y sabores ha sido la goma Ardbiga ya que cuenta con
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propiedades emulsificantes que permiten una alta retencion de compuestos volatiles
(Fang, Shima, & Adachi, 2005).

Proteinas. Las moléculas de las proteinas se adsorben en la superficie de las gotas
de aceite presentes en la emulsion, formando asi una capa protectora alrededor de
ellas reduciendo la tension superficial. Estas poseen propiedades estabilizantes, ya
gue cuentan con una gran solubilidad y habilidad de interactuar con el agua, tienen
la habilidad de generar interacciones de repulsion entre las gotas de aceite y formar
una membrana interfacial resistente, la cual impide la floculacion y la coalescencia.
La desventaja de utilizar proteinas es que dependen de factores como lo son el pH,
fuerza iénica y temperatura (Mc Clements, 2004).

Mucilagos. Poseen ventajas econdmicas y funcionales, ya que son de facil acceso,
bajo costo y buena funcionalidad (Li & Nie, 2016). Los mucilagos son polisacaridos
que constituyen una clase diversa de macromoléculas localizadas en altas
concentraciones en distintas partes de las plantas, ya que forman parte de la célula
y su pared celular. Debido a la alta concentracion de grupos hidroxilo en los
polisacaridos que los constituyen, los mucilagos generalmente tienen una alta
capacidad de retencién de agua ofreciendo un mecanismo para las plantas frente a

los periodos de sequia (Fang, Tang, & Cao, 2014).

El uso de la técnica de microencapsulacion por secado por aspersién ha
incrementado en los udltimos afos. Actualmente, esta técnica es utilizada en la
industria alimenticia para encapsular lipidos, saborizantes o bien oleorresinas
(Gharsallaoui et al., 2007). Se han logrado encapsular con éxito diferentes
componentes como lo son saborizantes de orégano y mejorana mediante el secado
por aspersion con materiales de pared elaborados a base de leche desnatada en
polvo y concentrado de proteina de suero de leche (Baranauskiené et al., 2006);
una mezcla de caseinato de sodio con carbohidratos se utilizé para encapsular
aceite de soya (Hogan et al.,, 2001); el jugo de maracuya se ha encapsulando

mediante la combinacion de goma arabiga, goma de mezquite y maltodextrina
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(Carrillo-Navas et al., 2011); la sandia se ha encapsulado usando maltodextrina a
concentraciones de 3% y 5% en masa (Quek, Chok, & Swedlund, 2007); el aceite
de linaza se encapsulo empleando goma ardbiga como agente encapsulante
(Tonon, Freitas, & Hubinger, 2011).

2.4. Estabilidad de sistemas microencapsulantes

El producto final pasa por cambios fisicos, quimicos y microbiologicos durante su
almacenamiento y procesamiento, estos cambios principalmente se ven
influenciados por su contenido de humedad, la actividad del agua (aw) y la

temperatura durante el almacenamiento (Brazel, 1999; King, 1995).

Se han desarrollado varios métodos para evaluar la calidad de las microcapsulas,
basados en determinaciones analiticas (valoraciones acidas, valoraciones de
peréxidos, etc.), determinaciones fisicas (viscosidad, punto de flama, etc.) o bien

pruebas organolépticas (color, aroma, sabor) (Kowalski, 1991).

Otra alternativa para el estudio de la estabilidad de las microcapsulas es por medio
de su morfologia, esta puede ser analizada mediante la Microscopia Electrénica de

Barrido (MEB o SEM, por sus siglas en inglés Scanning Electron Microscopy).

El analisis por MEB proporciona imagenes y datos fisicoquimicos de la superficie de
cuerpos opacos a los electrones, por medio de un haz de electrones que recorre
dicha superficie y de detectores que translucen las sefales que de ella emanan,
transformandolas en corrientes eléctricas que se emplean en forma de imagenes en

un monitor.
El equipo permite obtener imagenes de muestras tanto en alto vacio como en

presion variable, el equipo esta capacitado para obtener buenas imagenes a bajo

potencial. Mediante el secado por aspersion por microscopia de barrido se
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evaluaron las propiedades microestructurales de las particulas de emulsion de

aceite de naranja (Kim & Morr, 1996).

Se reportd la microencapsulacion de oleorresina de pimienta negra mediante el
secado por aspersion, usando goma arabiga y almidon modificado como agentes
encapsulantes, la estabilidad de las microcdpsulas se determind con el tiempo
requerido para que los componentes fueran reducidos al 50% de su valor inicial,
ademas de evaluar la morfologia de las microcapsulas mediante microscopia
electronica de barrido (Shaikh, Bhosale, & Singhal, 2004).

2.5 Seleccidon de agente encapsulante

Se debe de hacer una buena eleccion del agente encapsulante ya que influye
directamente en la estabilidad de la emulsién, asi como en su vida de anaquel
después del secado. El proceso de seleccidbn comienza con la emulsificacion del
lipido en una solucién el agente encapsulante, para llevarlo a una deshidratacion

rapida.

La seleccion del material de pared puede ser llevada a cabo por prueba y error, en
donde mediante este procedimiento primero se forman las microcapsulas para ser
evaluadas determinando su eficiencia de encapsulacién, la estabilidad de las
microcapsulas bajo diversas condiciones de almacenaje y el grado de proteccion
qgue brinda | material de pared al material encapsulado, sin embargo, este método

resulta ser muy costoso y laborioso por lo que no es del todo viable.

Se tiene desarrollado un método basado en la determinacion de coeficientes de
difusividad como pardmetro para seleccionar materiales para la encapsulaciéon de
omega 3 (Baez-Gonzalez et al.,, 2004). 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, Maroulis, & Marinos-Kouris, 1994). Los agentes encapsulantes que se
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utilicen en la microencapsulacion por secado por aspersion deben de tener una baja
difusividad efectiva para proteger al material encapsulado durante la operacion de
secado (Ré, 1998).

Otro método para seleccion de materiales de barrera efectivos contra la oxidacion
del material a proteger es mediante la determinacion de la energia de activacion del
proceso de secado, a partir de la solucion numérica de la ley de Fick, de las curvas
de secado isotérmico obtenidas a distintas temperaturas (Pérez-Alonso et al., 2003).
Esta energia representa la dificultad para que un mol de agua se difunda a través
de la membrana polimérica (agente encapsulante); a mayor energia, mayor sera la

dificultad de que el agua sea difundida.

2.6 Tamarindo

El tamarindo (Tamarindus indica L.) es un arbol que puede alcanzar hasta 30 metros
de altura. La parte mas util es la vaina en donde se puede encontrar de 3 a 12
semillas en cada vaina constituyendo el 35% de la fruta entera (Peter, 2012).

El tamarindo esté presente en 4 continentes y cultivado en 54 paises; es nativo de
18 naciones y se encuentra naturalizado en 36. Aun cuando la mayoria de los paises
productores de tamarindo no crecen en una escala comercial, su comercio se ha
expandido en la Ultima década (Peter, 2012). En México, el cultivo de tamarindo se
realiza en 15 Estados de la Republica Mexicana, de los cuales destacan Colima,
Guerrero, Jalisco y Oaxaca por su alta presencia en el mercado del tamarindo a
nivel nacional. El estado de Colima lidera la producciéon nacional con un 38%,
seguido de Guerrero con 26%, y Jalisco con 13% de la produccién nacional
(SIACON, 2012).

La semilla de tamarindo contiene desde un 65% hasta un 72% de mucilago en peso
(Kumar & Bhattacharya, 2008). El mucilago de la semilla de tamarindo es un
polisacarido natural que esta compuesto de [-(1,4)-D-glucano ramificado con
cadenas a-(1,4)-d-xilopyranosa y enlaces (1,6) [B-D-galactopiranosil-(1,2)-a-D-

xilopyranosil] a residuos de glucosa, conteniendo unidades de glucosa, xilosa y
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galactosa en una relacion molecular en el orden 2.8:2.25:1.0 (Patel et al., 2008) con
un peso molecular de 720-880 kDa (Khounvilay & Sittikijyothin, 2012) presentando
un alto contenido de proteina (12.7 a 15.4%) en comparacién con otros mucilagos
como el proveniente del nopal (Leon-Martinez et al., 2010) o de la semilla de chia
(Velazquez-Gutiérrez et al., 2015) y es rico en fibra (7 a 8.4%) y carbohidratos (31
a 72.2%).Todo lo anterior hace que forme soluciones viscosas cuando se dispersa
en agua, ademas de tener una alta estabilidad térmica y quimica, comestible,
biodegradable, no-cancerigeno, biocompatible, mucoadhesivo y no téxico
(Manchanda & Arora, 2014).

El mucilago de tamarindo tiene aplicaciones como modificador de texturas,
estabilizador, emulsionante, recubrimiento, controlador en procesos de
cristalizacion, bioadhesivos y agente encapsulante (Salehi & Kashaninejad, 2014).
El manejo del mucilago de tamarindo en solucion trae consigo diversos problemas,
los dos principales son que debido a la cantidad de agua que este posee ocasiona
una disminucion de la vida util debido a reacciones de degradacién y el segundo
problema es que al estar en dicha fase presenta un volumen elevado que
incrementa costos de almacenamiento y transporte. Un método eficiente y
econdémico para lograr un mejor manejo e incrementar la vida util del mucilago es el
secado por aspersion, ofreciendo un producto en forma de polvo que asegure que
cada grano forme una particula individual ofreciendo ventajas, como una efectiva
hidratacion libre de grumos o aglomerados y un producto funcional para la

preparacién de ingredientes secos (Escalona-Garcia et al., 2016).
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3. JUSTIFICACION

En la actualidad, México tiene una creciente necesidad de exportar diversos
productos que sean competitivos dentro del mercado globalizado, por lo que es de
vital importancia el desarrollo de nuevas tecnologias que ofrezcan un mejor manejo
y aprovechamiento de las materias primas asegurando la sustentabilidad del
proceso. Hoy en dia, la industria alimentaria se ha enfocado en productos benéficos
para la salud humana y de origen natural, todo esto a un bajo costo y con un aporte
nutricional que mejore la calidad y estilo de vida, lo que ha impactado en la demanda
de hidrocoloides de origen natural y aceites con contenido de &cidos grasos

esenciales.

Debido a que el mucilago de la semilla de tamarindo es fuente de polisacéaridos de
origen natural, con aportes caloricos bajos lo hace ideal para el desarrollo de
alimentos dietéticos, convirtiéndolo en una opcion potencial de estudio para su

aplicacion en la industria alimenticia.

Por otra parte, el aceite esencial obtenido del ajonjoli posee nutrimentos que aportan
multiples beneficios a la salud del ser humano ya que tiene una alta cantidad de
Omega-6 y el consumo de este acido graso esencial fortalece el sistema nervioso,
protege el sistema cardiovascular, favorece la regulacion del colesterol en la sangre,
entre otros beneficios. Por tal razén es recomendado que se incorpore al organismo
a través de alimentos o suplementos alimenticios. Los constituyentes activos de

dicho aceite son compuestos hidrofébicos, labiles y volatiles.

Por lo mencionado anteriormente, cobra vital importancia la investigacion en torno
al aceite de ajonjoli y la forma de proteccion de sus propiedades funcionales para
gue estas no sean alteradas por factores que puedan deteriorarlo. Este aceite al ser
un compuesto termolabil tiende a degradarse por factores ambientales como la luz,

calor, humedad y presencia de oxigeno, ademas de que se dificulta el manejo y

31



aplicacion préactica en la industria, ya que su vida de anaquel es muy corta a

diferencia de productos sintéticos.

Es fundamental que se proteja al aceite de ajonjoli de fendmenos de degradacion
mediante una capa protectora, suponiendo que se maneje en forma de solido
(microcapsulas), disminuyendo la cantidad de aceite no encapsulado en la
superficie de las particulas, a través de un agente encapsulante apropiado que
tenga alta actividad emulsificante y alta estabilidad como lo es el mucilago de
tamarindo. Por ende, el objetivo de este trabajo fue emplear al mucilago extraido de
la semilla de tamarindo como agente encapsulante para microencapsular mediante

secado por aspersion el aceite de ajonjoli.
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4. HIPOTESIS

El mucilago de la semilla de tamarindo permitira microencapsular el aceite de
ajonjoli mediante secado por aspersion obteniendo sistemas microencapsulados

con altas eficiencias de encapsulamiento, propiedades de flujo libre, y morfologias

tipicas de sistemas tipo matriz.
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5. OBJETIVOS

5.1. OBJETIVO GENERAL

Evaluar al mucilago de la semilla de tamarindo como agente encapsulante de aceite

de ajonjoli utilizando la técnica del secado por aspersion.

5.2. OBJETIVOS PARTICULARES

e Extraer el mucilago de la semilla de tamarindo.

e Obtener el mucilago en polvo mediante secado por aspersion.

e Formular emulsiones del tipo aceite en agua con g ow igual a 0.05y 0.1.
e Analizar las cinéticas de coalescencia para las emulsiones.

e Estudiar el cremado de las emulsiones durante 4 semanas.

¢ Obtener microcapsulas mediante secado por aspersion.

e Evaluar las propiedades de calidad de las microcapsulas.

e Caracterizar las microcapsulas fisicoquimicamente.

e Evaluar el aceite superficial y total de las microcépsulas.

e Determinar la eficiencia de encapsulamiento de las microcapsulas.

e Determinar los perfiles de liberacion del aceite encapsulado.

e Analizar la morfologia de las microcapsulas por microscopia electronica de

barrido.
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6. MATERIALES Y METODOS

6.1 Materiales

El tamarindo fue adquirido en un centro comercial de la ciudad de Toluca, México.
La semilla de ajonjoli fue adquirida en un centro comercial de la ciudad de Toluca,
México. Los reactivos utilizados son grado analitico, adquiridos en la compafia
Sigma Aldrich S.A. de C.V., Toluca, Estado de México. El agua bidestilada fue
proporcionada por la planta piloto de Ingenieria Quimica de la Unidad Cerrillo, de la

Facultad de Quimica de la Universidad Autdbnoma del Estado de México.

6.2 Métodos

6.2.1 Extraccion del mucilago de tamarindo

Para la extraccion del mucilago de tamarindo se utilizé6 el método propuesto por
Khounvilay & Sittikijyothin (2012) con algunas modificaciones. Del tamarindo se
retird toda la cascara y la pulpa, para asi obtener solo la semilla. Esta se molié en
un molino de martillos PULVEX 100 MINI 2HP (Ciudad de México, México). Se
tomaron 20 g de semilla molida de tamarindo y se colocaron en 1000 mL de agua
bidestilada a 80°C. La mezcla resultante se dejo en agitacion continua durante 40
min a 400 rpm. Se dejo reposar 24 h a condiciones ambientales (~20°C). La mezcla
fue centrifugada en una centrifuga de alta velocidad marca Hermle Z323 K (Hermle,
Alemania) durante 8 min a 300 rpm, posteriormente el sobrenadante se decant6

para los estudios posteriores.

6.2.2 Obtencion de mucilago en polvo mediante secado por aspersion
El mucilago extraido fue alimentado a un flujo de 40 mL/min por medio de un

dosificador a un secador por aspersion Nichols/Niro a nivel planta piloto (Turbo
Spray PLA, Nueva York, EUA), a una temperatura de entrada del aire de 135 + 5°C,
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inyectando aire comprimido a 4 bar (Pérez-Alonso et al., 2008). El producto se

almaceno en una bolsa hermética.

6.2.3 Extraccion del aceite de ajonjoli

Se empled el método de prensado en frio para extraer el aceite de ajonjoli. Se
colocaron aproximadamente 350 g de semilla dentro de un émbolo de 40 cm de
largo por 10 cm de didmetro, y este a su vez se coloc6 en una prensa hidraulica
Tamer (modelo PHT-20, Shanghai, China) ejerciendo una presion gradual sobre el

piston de 8.8 x 108 N/m? a condiciones ambientales (~20°C).

El aceite extraido se recolecté en un frasco de vidrio color ambar. El aceite se extrajo
minutos antes de adicionarlo a las emulsiones con el fin de evitar alguna

degradacion.

6.2.4 Formulaciéon de emulsiones sencillas O/W

Se formularon 2 tipos de emulsiones aceite en agua (O/W) empleando como agente
emulsificante al mucilago de tamarindo y al aceite de ajonjoli como material
encapsulado, variando las relaciones de agente encapsulante con respecto al
material encapsulado 1:1 y 1:2,con una cantidad de sélidos totales en la emulsion
de 10% y 15% y una @ ow igual a 0.05 y 0.1 respectivamente mediante dispersion

de la fase oleosa en la fase acuosa.

El procedimiento consistié en la disolucion en agua bidestilada del mucilago de
tamarindo en polvo y su hidratacion en un vaso de precipitado con agitacion
constante mediante un agitador magnético y a una temperatura de 50°C durante 24
h, seguido de la dispersion de la fase oleosa gota a gota en la fase acuosa y
emulsionada mediante un homogeneizador Ultra-turrax T50 basic (IKA-WERKE

Works Inc., Wilmington, NC, EUA) a una velocidad de 6400 rpm durante 10 min, con
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un bafo con hielo para mantener la temperatura debajo de ~30 °C. Se dejo que la

emulsién se estabilizara durante 24 h.

6.2.5 Cinéticas de coalescencia de emulsiones O/W

Se determinaron las cinéticas de coalescencia de acuerdo con el siguiente

procedimiento:

La velocidad de coalescencia sigue una cinética de primer orden y puede ser

representada como (Sherman, 1969; Rodea-Gonzélez et al., 2012):

Reordenando:

donde:

Nt -K t
St _aKe 1
. )
NO K.t

=e ¢ 2
N @

Nt — Numero de gotas al tiempo t.

No — NUmero de gotas recién formada la emulsion (tiempo cero).

Kc = Constante de velocidad, la cual es relacionada a la probabilidad

de ruptura de la capa interfacial entre las gotas en un tiempo t.

Cuando el volumen de las gotas de aceite se mantiene constante en la emulsion,

la relacién entre el nUmero de gotas de la emulsion, N, y el diametro volumétrico

promedio de gota, dso, viene dado por:

d 3
ﬂ;z 230 | N = constante (3)
3 2
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Por lo tanto, el nUmero relativo de las gotas de la emulsion se puede obtener

mediante la siguiente ecuacion (Rodea-Gonzalez et al., 2012):

Nt_{wwloy (4)

d3v0 t=t

Se obtendra un gréfico de Ln (N¢/No) en funcion del tiempo para cada emulsion
dando una linea recta de la cual es posible obtener la pendiente y calcular el valor

de la constante kc (Rodea-Gonzalez et al., 2012).

6.2.6 Estabilidad de la emulsién: monitoreo del cremado de las emulsiones

Para determinar la estabilidad de la emulsion se utiliz6 el método propuesto por
Kalegowda et al. (2017) con modificaciones. Se tomaron muestras de las dos
emulsiones en dos cilindros graduados, los cuales se llenaron a un volumen inicial.
La estabilidad se estudid mediante la observacion visual respecto al tiempo,
captando imagenes de las emulsiones para apreciar como se va formando el
cremado. Esta capa formada se midié y se calculo la estabilidad de la emulsion con

la ecuacioén 5:

Volumen final emulsiéon

Estabilidad de la emulsion (%) =

x100 (5)

Volumen inicial emulsion

6.2.7 Obtencion de microcapsulas mediante la técnica de secado por aspersion

Las emulsiones aceite en agua fueron alimentadas con un flujo de 40 mL/min por
medio de un dosificador a un secador por aspersion Nichols/Niro a nivel planta piloto
(Turbo Spray PLA, Nueva York, EUA) a una temperatura de entrada del aire de 135
*+ 5 °C, una temperatura de salida de 80 £ 5 °C y alimentando aire comprimido a 4

bar (Alpizar-Reyes et al., 2017). El producto se almaceno en una bolsa hermética.
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Figura 1. Secador por aspersion

6.2.8 Propiedades fisicas de las microcapsulas

6.2.8.1 Contenido de humedad

El contenido de humedad del mucilago de la semilla de tamarindo se determiné
conforme al método estandar 925.10 de AOAC (2006). El contenido de humedad de
las microcapsulas de mucilago de tamarindo fue determinado gravimétricamente

39



mediante el secado en una estufa a 105°C hasta que el peso fuera constante. Se

utilizo un gramo de muestra y el resultado se expresé en porcentaje en base seca.

6.2.8.2 Angulo de reposo

Para la determinacion del angulo de reposo se colocaron 10 g de microcapsulas en
un embudo a una altura de 3 cm con respecto a una superficie de papel plana. El
polvo se dejo fluir libremente hacia la superficie de papel. La altura del cono (H),
que se formé después de que termino de fluir el polvo y el radio del cono (R) se
midieron y se emplearon para calcular el angulo de reposo con la siguiente ecuacion

(Bhusari et al., 2014):

Angulo de reposo (tan 6) = ul (6)

R

6.2.8.3 Densidad aparente y empacada

Se determinaron las densidades empacadas y aparentes tomando el método de
Kalegowda et al. (2017) con algunas modificaciones. La densidad aparente se
determiné transfiriendo 5 g de microcédpsulas a un cilindro graduado y el volumen
ocupado por las microcapsulas fue el volumen aparente. Para determinar la
densidad empacada se midié golpeando mecéanicamente el cilindro graduado que
contenia las microcapsulas hasta que el volumen observado fuera constante. La
densidad aparente y empacada se calcularon como la relacién de la masa de las

microcapsulas con el volumen aparente o empacado respectivamente.

6.2.8.4 indice de compresibilidad (indice de Carr)

El indice de compresibilidad de las microcapsulas se determind de acuerdo con el
indice de compresibilidad de Carr (porcentaje) como se indica en la ecuaciéon 7
(Kalegowda et al., 2017):

Densidad empacada—Densidad aparente

Compresibilidad (%) =

X 100 (7)

Densidad empacada
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6.2.8.5 Radio de Hausner

El radio de Hausner se determin6 mediante el uso de la densidad empacada y la
densidad aparente como se muestra en la ecuacion 8 (Bhusari, Muzaffar, & Kumar,

2014):
Densidad empacada (8)

Radio de Hausner = .
Densidad aparente

6.2.8.6 Distribucion del tamafio de particula de las microcapsulas

La distribucién del tamafio de particula de las microcapsulas (d43) se determiné con
un Analizador de Tamarfo de Particula Malvern Mastersizer 3000 equipado con una
unidad para polvos AERO S que opera con un software Mastersizer 3000 version
3.63 (Malvern Instruments Ltd., Malvern, Worcestershire, Reino Unido). Se utiliz6
un indice de refraccidén de 1.39, un indice de adsorcion de 0.1 y una presion de aire
de 4 bar.

6.2.9 Andlisis fisicoquimico

6.2.9.1 Andlisis termogravimétrico

Las caracteristicas térmicas de las microcapsulas fueron estudiadas usando un
andlisis termogravimétrico (TGA). Los estudios de TGA fueron llevados a cabo
utilizando un calorimetro TA-DSC Q1000 (TA-Instruments, New Castle, DE, EUA)
equipado con un sistema de refrigeracion mecanico (RCS-refrigerated cooling
accessory), con una tasa de calentamiento de 2°C/min. Las muestras fueron
calentadas de 0°C a 400°C; se utilizaron crisoles de aluminio de 5 mm de diametro.
Los datos fueron analizados utilizando el software Universal Analysis 2000, versién
4.7a (TA Instruments, New Castle, EUA).

6.2.9.2 Difraccion de rayos X
Los patrones del angulo de difraccion de rayos X (XRD) de las microcapsulas fueron

obtenidas mediante un difractometro Siemens D4 (Endeavor, Bruker AXS GmbH,
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Karlsruhe, Alemania) con radiacion Co-Ka. Los difractogramas fueron tomados
entre 5° y 55°C (20) a una tasa de 1°/min (28) y con un tamafio de paso de 0.05°
(20). Los difractogramas se obtuvieron a 25°C utilizando una aceleracion de voltaje

de 40kV y una corriente de 40maA.

6.2.10 Eficiencia de encapsulamiento

6.2.10.1 Contenido de aceite superficial

El contenido de aceite superficial se determin6é basandose en el método propuesto
por Menin et al. (2018), con algunas modificaciones. Se dispers6 1 g de
microcpsulas en 10 mL de n-hexano, se mantuvo en agitacion durante 2 min. La
suspension fue filtrada y el remanente se lavé tres veces con 5 mL de n-hexano. El
polvo obtenido fue secado en una estufa a 80°C hasta que el peso de la masa fuera
constante (W). El aceite superficial en las microcapsulas fue determinado
calculando la diferencia de peso entre la masa inicial de las microcdpsulas y la masa
del polvo obtenido después del secado (W).

6.2.10.2 Contenido de aceite total

El contenido total de aceite fue medido de acuerdo con lo planteado por Rodea-
Gonzalez et al. (2012), con algunas modificaciones. Se form6 una suspension
mediante la dispersién de 2 g de microcapsulas en 180 mL de éter de petréleo. El
aceite fue extraido mediante un equipo Soxhlet (VLPL-SER 148/6), con un tiempo
de extraccion de 6 h. Después de la extraccion del aceite el polvo fue secado hasta
gue su masa fuera constante. El contenido total de aceite fue calculado como la
diferencia entre la masa inicial de microcdpsulas y la masa del polvo obtenido

después de la extraccion con el Soxhlet.

6.2.10.3 Eficiencia de encapsulamiento

La eficiencia de encapsulamiento se calcul6é usando la ecuacion 9:
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EE (%) _ Aceite total (g)—Aceite Superficial (g) % 100 (9)

Aceite total (g)

6.2.11 Perfiles de liberacién de aceite

Los perfiles de liberacion del aceite de las microcdpsulas se obtuvieron basados en
el método de Cortés-Camargo et al. (2017) con modificaciones. Se llevo a cabo la
agitacion de muestras de 1 g de microcapsulas de cada sistema a diferentes
intervalos de tiempo (10, 30, 60, 80, 120 y 180 min) adicionadas a 10 mL de éter de
petréleo contenidos en un vaso de precipitado. Al término las microcapsulas se
separaron del solvente por filtracion, se colocaron en recipientes de aluminio

identificados y el residuo del solvente se seco en una estufa a 45°C.

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

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

6.2.12 Morfologia de las microcapsulas

La morfologia de la superficie de las microcdpsulas fue obtenida utilizando un
microscopio electrénico de barrido de modelo JEOL JSM-6510 LV (Jeol Co. Ltd.,
Tokio, Japon) con una aceleracion de voltaje de 15kV. Las muestras fueron
montadas en talones circulares de aluminio con cinta adhesiva de doble cara,
recubiertos por 250 s por 15 nm de oro. Las microgréficas se representaron con un
aumento de 1000x y 1500x.

Para la obtencién de las caracteristicas fisicoquimicas, todas las pruebas se hicieron

por triplicado.
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7. RESULTADOS Y DISCUSION

7.1 Extraccion del mucilago (liquido) y obtencion del mucilago en polvo mediante

secado por aspersion

El mucilago extraido de la semilla de tamarindo empleando agua como disolvente
presentd unatonalidad clara como se muestra en la figura 1. El mucilago en solucion
al ser deshidratado por aspersion presentd una tonalidad mas oscura respecto al
estado liquido como se puede apreciar en la figura 2; esto es un efecto optico
ocasionado por el bajo contenido de agua. En donde se recuperaba el mucilago en
polvo, en este caso el frasco, se presentaban lo que se denomina como finos y en

las tuberias del secador se podia encontrar el mucilago en forma de laminas.

Figura 2: Solucién mucilago-agua
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Figura 3: Mucilago de tamarindo en polvo

7.2 Formulacién de emulsiones sencillas O/W

Las emulsiones O/W 1y 2 (E1y E2) con g ow igual a 0.05 y 0.1 respectivamente se
obtuvieron como resultado del procedimiento mencionado anteriormente. Presentan
una tonalidad similar al mucilago de tamarindo y se puede apreciar como un fluido

VisScoso.
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Figura 4: Emulsiones O/W 1y 2 con g ow igual a 0.05 y 0.1 respectivamente.

7.3 Cinéticas de coalescencias de emulsiones O/W

Tabla 3. Diametro promedio inicial de la gota y constante cinética de coalescencia
para las emulsiones E1 y E2.

Emulsiones Diametro promedio (um) Kc(s"-1) R~"2
(E1) ®=0.05 34.83£0.23 295E-7 0.98
(E2) ®=0.1 30.22 £0.15 1.31E-7 0.98
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Figura 5: Cinética de coalescencia de E1 y E2.
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Figura 6: Diametro de la gota del sistema E1. Semana 0 a semana 7.
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Figura 7: Diametro de la gota del sistema E2. Semana 0 a semana 7.

Las emulsiones presentaron una alta estabilidad contra el efecto de coalescencia,
donde el sistema E2 muestra una Kc significativamente menor respecto al sistema
E1 demostrando que la emulsion conteniendo una relacion menor de agente
encapsulante respecto al encapsulado otorga una mayor estabilidad contra la

coalescencia.

Estos resultados apuntan a que probablemente una composicion con mayor
proporcion de encapsulado, en este caso la relacion 1:2 (E2), permite una mejor
asociacion entre estos y una mejor formacion de la estructura interfacial de la
membrana a comparacion del sistema con una relacion de agente encapsulante y

el agente encapsulado 1:1 (E1).

7.4 Estabilidad de la emulsiéon: monitoreo del cremado de las emulsiones

Tabla 4. Estabilidad de la emulsion en funcién del tiempo del sistema E1.

Tiempo (semanas) Volumen (mL) Estabilidad (%)

0 5+0.05 100 +3.14 E-1
1 4.9 +0.06 98 +3.17 E-1
2 4.8 £0.04 96 +3.10 E-1
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4.6 +0.05 92+3.14E-1
4 4.4 +0.06 88 +3.17 E-1

Tabla 5. Estabilidad de la emulsion en funcion del tiempo del sistema E2.

Tiempo (semanas) Volumen (mL) Estabilidad (%)

0 5+0.05 100 + 3.14 E-1
1 4.95 +0.03 99 + 3.09 E-1
2 4.85 +0.04 97 +3.10 E-1
3 4.65 + 0.06 93+3.17E-1
4 4.5+0.05 90+ 3.14 E-1

La capacidad de un hidrocoloide de formar emulsiones estables es de vital
importancia para su aplicacion en productos para la industria alimentaria ya que
dicha estabilidad de la emulsion es requerida para obtener las caracteristicas
deseadas del producto final. La estabilidad de la emulsion nos permite medir el

proceso de rompimiento de la emulsion en un periodo de tiempo.

Se analizo la estabilidad de la emulsién durante 4 semanas para cada emulsion,
determinando que E2 muestra una mayor estabilidad con respecto a E1 donde al
final del periodo de la prueba presentaban una estabilidad de 90% (Tabla 5) y 88%
(Tabla 4) respectivamente. Esto apunta a que la composicidén de la emulsion afecta
en la asociacion del agente encapsulante y el agente encapsulado resultando en
que E1 al tener la misma proporcién de agente encapsulante y encapsulado tiende
a perder su estabilidad a una velocidad mayor. Se puede explicar lo anterior
sabiendo que el aceite y el mucilago estan unidos por fuerzas inter moleculares
débiles conocidas como fuerzas de London o dipolo inducido por lo que al aumentar
la masa molecular, en este caso afiadiendo mas aceite, se tiene una mayor area

superficial por lo que aumenta el contacto de las moléculas haciendo que sean mas
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polarizables y sus interacciones por fuerzas de London sean mayor; se sabe que la

fuerza de London es directamente proporcional a la masa molecular.

Estos resultados apuntan a que el mucilago de tamarindo exhibe mejores
propiedades de emulsificacion que la goma arabiga (66%) y el fenogreco (29%),
haciendo que sea una alternativa de estos en la industria alimentaria (Qian et al.,
2011).

7.5 Propiedades fisicas de las microcapsulas

7.5.1 Contenido de humedad

Tabla 6. Contenido de humedad (% p/p) en las microcapsulas para ambos
sistemas.

Contenido de humedad

()
(% p/p)
(M1) ®=0.05 3.62 £ 9E-3
(M2) ®= 0.1 5.42 + 12 E-3

Se analizaron los contenidos de humedad para las microcdpsulas de aceite de
ajonjoli con mucilago de tamarindo como agente encapsulante presentados en la
tabla 6 con valores entre 3.62 y 5.42 % p/p, donde las microcapsulas con mayor
porcentaje de solidos totales presentan una mayor cantidad de humedad respecto
a las que tienen menor porcentaje de sélidos totales, esto se debe a que el mucilago
es un material higroscopico como lo demostré Alpizar-Reyes et al. (2017),
favoreciendo la adsorcion de humedad en la superficie de las microcapsulas. Para
el sistema M2 de microcapsulas se puede apreciar que el contenido de humedad
estd por encima del minimo especificado para polvos secos en la industria
alimentaria, el cual estd entre 3 y 4 g/100 g de agua (Huang et al., 2012). Las
microcapsulas obtenidas para ambos sistemas presentan un bajo contenido de

humedad y estan dentro de un intervalo que se considera seguro para evitar el
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crecimiento de microorganismos y de desarrollar una posible alteracion del producto

relacionado con la actividad de agua.

7.5.2 Angulo de reposo

Tabla 7. Angulo de reposo en funcion de h y R en las microcapsulas para ambos
sistemas.

h prom 1,2,3 R prom 1,2,3 Angulo de
® (cm) (cm) reposo
(M1) ®=0.05 2.33+£4.71E-2 3.38x4.16 E-2 34.64+4.05E-2
(M2) ®=0.1 2.37+£4.71E-2 381+x1.75E-1 31.84+203E-1

El angulo de reposo es un método simple de caracterizaciébn que nos permite
entender el comportamiento de las microcdpsulas al moverse en un campo de flujo.
Los valores obtenidos para el angulo de reposo, de acuerdo a lo reportado en la
tabla 7, estan entre 31.84 y 34.64°; se tiene reportado que valores que van entre 36
y 40° indican una buena capacidad de fluir liboremente por lo que tomando en cuenta
los valores obtenido podemos decir que el producto es capaz de fluir sin la
necesidad de afadirle una fuerza adicional ya que presenta valores menores al

rango reportado.

7.5.3 Densidad aparente y empacada

Tabla 8. Densidad aparente y empacada de las microcapsulas para ambos

sistemas.
® Densidad aparente  Densidad empacada
(g/mL) (g/mL)
(M1) ®=0.05 0.31+1.53E-2 0.34+1.49E-2
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(M2) ®=0.1 0.32+5.15E-2 0.35+6.02 E-2

La densidad aparente es una propiedad fundamental en el empacado y buena
reconstitucion en las microcapsulas en presentacion de polvo. Esta propiedad es
dependiente del espacio interno que existe entre las particulas o bien de la
porosidad que hay en el volumen aparente. Los valores de densidad aparente
estuvieron entre 0.31 y 0.32 g/mL para ambos casos, lo cual concuerda con los
valores comunmente reportados para las microcapsulas en esta presentacion. La
diferencia de valores en la densidad aparente que existe para ambos sistemas se
puede relacionar con la baja concentracion de aceite de ajonjoli presente en las
microcépsulas del sistema con ® igual a 0.05 a diferencia del otro sistema. Esta
caracteristica nos permite alcanzar un mayor grado de utilizacion del mucilago de
tamarindo como barrera. Es bien sabido que la naturaleza esponjosa de las
microcapsulas se debe a la prevalencia del agente encapsulante (Chew et al.,
2018). Otra explicacion a la diferencia en la densidad aparente es que esta se ve
ligada al hecho de que la densidad aparente es proporcional al diametro de las
particulas, es decir a menor densidad aparente menor sera el diametro de las

particulas (Goyal et al., 2015).

La densidad empacada determina el peso y cantidad de polvo que puede colocarse
dentro de un contenedor por lo que este parametro afecta directamente en variables
de disefilo como lo son transporte, empaque Yy comercializacion de las
microcapsulas. Las microcapsulas del sistema M2 presentan un valor mayor de
densidad empacada a comparacién del sistema con M1. La cantidad de aceite
encapsulado y la concentracion final en M2 es mayor a la de M1 haciendo que esto

impacte directamente en una densidad empacada mayor.
La producciéon de microcdpsulas mediante secado por aspersion con una alta

densidad empacada requiere el uso de contenedores mas pequefios, lo que

representa una ventaja en el manejo del producto. A su vez una densidad aparente
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mayor representa una cantidad menor de aire presente en el polvo lo cual previene

la degradacion del producto durante su almacenamiento (Chew et al., 2018).

7.5.4 Propiedades de fluidez

Tabla 9. indice de compresibilidad de Carr y radio de Hausner de las microcapsulas

para ambos sistemas.

indice de Compresibilidad Radio de

(0]
de Carr Hausner
(M1) ®=0.05 475+ 3.03 E-1 1.05 + 3.43 E-3
(M2) ®=0.1 7.49 +1.20 E-1 1.08 +1.40 E-3

El indice de compresibilidad de Carr es uno de los parametros mas usados para
describir las propiedades de fluidez de las microcipsulas. Se tiene reportado por
(Turchiuli et al., 2014) que los indices de compresibilidad de Carr que estan entre
11 y 15 indican que el polvo tiene una buena capacidad de fluir, lo cual es una
caracteristica de los polvos que fluyen libremente. Para las microcapsulas M1y M2
se tienen valores de porcentaje de compresibilidad de 4.75 y 7.49 respectivamente
(Tabla 9), lo cual nos dicta que estos son polvos que tienen la capacidad de fluir
libremente debido a que tienen un valor de porcentaje de compresibilidad menor a
15. Se ha reportado que un mayor contenido de aceite en las microcapsulas impacta
negativamente en la densidad aparente del polvo, o que a su vez impacta en la
fluidez de las microcapsulas (Goyal et al., 2015). Esto efecto se pudo observar en
las microcapsulas M2 ya que presenten una menor propiedad de fluidez a

comparacion de las microcapsulas M1.

Otro parametro util para caracterizar la fluidez de las microcapsulas es el radio de

Hausner, el cual evalta la cohesion del polvo. Los valores cercanos a 1.0 indican
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una buena capacidad de fluidez del polvo, mientras que valores mayores a 1.6
indica una mala fluidez. Por lo que, entre mayor sea el radio de Hausner mayor sera
la cohesion y menor serd la capacidad de que fluya libremente. Para ambos
sistemas de microcapsulas, M1 y M2, el radio de Hausner es de 1.05 y 1.08
respectivamente (Tabla 9) lo que nos indica una buena fluidez (Goyal et al., 2015).
Aunque el hecho de que el radio de Hausner sea mayor para M2 se puede deber a
la cantidad de aceite empleado en dicho sistema, lo que disminuye la fluidez del

polvo debido a su tendencia a aglomerarse.

7.5.5 Distribucion del tamafio de particula de las microcapsulas

La distribucion de tamafio medio, los diametros promedio de las particulas (D [4,3])
y el “span” para las microcapsulas de mucilago de tamarindo se midieron mediante
la dispersion de la luz y los resultados se muestran en la figura 7. La distribucion de
tamafio de particula para M1 exhiben un caracter unimodal, con intervalos de
tamafio de ~1 a 50 ym (Figura 7). Mientras que la distribucion de M2 tiende a
presentar un comportamiento de la curva distinto al de M1, el cual puede estar
asociado al alto contenido de aceite en la superficie de las microcapsulas
permitiendo la formacién de aglomeraciones entre las particulas del polvo y las
microcapsulas (Shamaei et al., 2017). La curva que se encuentra en el intervalo de
~1 a 50 pm describe la distribucion del tamafio de las particulas de las
microcapsulas, mientras que la pequefa variacion en la distribucién, con tamafio en
el intervalo que va de ~50 a 125 ym puede corresponder a la formacién de
aglomeraciones en las microcapsulas. En el diametro promedio de las particulas (D
[4,3]) se puede apreciar un incremento substancial en los valores que van de 11.40
a 48.1 ym al comparar el sistema con menos contenido de aceite ajonjoli (M1) y el
que tiene una mayor proporcion de aceite de ajonjoli (M2). Estas diferencias se le
pueden atribuir al hecho de que predominan las moléculas de aceite en todo el
sistema, lo que surge como consecuencia de una falta de moléculas de mucilago
de tamarindo que sean capaces de cubrir las gotas de aceite (Avramenko et al.,
2016). El “span” es una medida que permite saber el grado de arreglo que las

particulas de las microcdpsulas poseen, como lo son una distribucién de las
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particulas homogénea o0 heterogénea. Las microcapsulas con una mayor
concentracion de aceite de ajonjoli (M2) presentan un mayor valor de esta
caracteristica, por lo que se posee una distribucién de tamafio de particulas menos
homogénea. Sin embargo, las microcapsulas con una menor concentracion de
aceite de ajonjoli (M1) poseen un mayor grado de homogeneidad (Cortés-Camargo
et al., 2017). Se han reportado comportamientos similares en la distribucién del
tamafio de particulas en estudios empleando mucilago de chia (Capitani, Nolasco,
& Tomas, 2016) y en estudios empleando mucilago de nopal (Quinzio, Ayunta, &

Lépez de Mishima, 2018).
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Figura 8: Distribucion del tamafio de particula para los sistemas M1y M2

7.6 Andlisis fisicoquimico
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7.6.1 Andlisis termogravimétrico (TGA)

Los resultados del analisis termogravimétrico (TGA) para las microcapsulas M1 y
M2 se muestran en la figura 8, presentando principalmente las dos fases de pérdida
de masa en las microcapsulas. La primera pérdida de masa se puede asociar a la
pérdida de humedad que corresponde al agua adsorbida y la que se encuentra en
la estructura de la microcdpsula. Para M1, la primera pérdida de masa que
corresponde al 2.54% ocurre entre los 20 a 75 °C, mientras que para M2 la pérdida
de 4.96% se observa entre los 14 a 68 °C. Esta transicion es asociada a la
naturaleza hidrofilica de los grupos funcionales de cada polisacarido del mucilago
de la semilla de tamarindo (Alpizar-Reyes et al., 2017b). La segunda pérdida de
masa para M1 es del 74.96% a temperaturas mayores de 227 °C, mientras que para
M2 es de 77.04% a temperaturas mayores de 178 °C. Esta segunda pérdida de
masa se ve asociada a la descomposicion térmica del polisacarido correspondiente

al mucilago de la semilla de tamarindo.
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Figura 9: Analisis TGA para los sistemas M1y M2
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7.6.2 Difraccion de rayos X

Los materiales que se utilizan para consumo en estado sélido pueden ser cristalinos,

semi cristalinos o amorfos. Con el fin de confirmar la estructura amorfa de las

microcapsulas se realiz6 una difraccion de rayos X. Un arreglo regular de los &tomos

y moléculas producen picos pronunciados de difraccidbn mientras que las regiones

amorfas dan lugar a amplios halos. Los patrones de difraccion de rayos X para M1

y M2 se muestran en las figuras 9 y 10 respectivamente, donde se puede apreciar

un dominante halo amorfo con una banda ancha centrada en 206 = 20° (Alpizar-

Reyes et al., 20

17b).
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7.7 Eficiencia de encapsulamiento

7.7.1 Contenido de aceite superficial, aceite total y eficiencia de encapsulamiento

En la tabla 10 se presentan el aceite superficial, aceite total y la eficiencia de
encapsulamiento para las microcapsulas de aceite de ajonjoli con mucilago de
tamarindo como agente encapsulante. El aceite superficial fue significativamente
mayor para las microcapsulas del sistema M2 (18.12%) a comparacion de las
microcapsulas del sistema M1 (10.07%), como consecuencia de una menor
proporcién de agente encapsulante respecto al material encapsulado utilizado en
M2 ya que la membrana polimérica que se conforma no es capaz de retener todo el
aceite ocasionando que tienda a quedarse en la superficie de la microcapsula. Para
el caso de M1, el aceite superficial se redujo drasticamente lo cual es de vital
importancia para proveer una buena estabilidad de almacenamiento del material
encapsulado, este fendbmeno de diferencia de aceite superficial entre sistemas es
causado debido a las bajas cantidades de agente encapsulante empleado en M2,
porque es bien sabido que a mayor cantidad de agente encapsulante mayor sera la
proteccion de las gotas de aceite antes del proceso de secado (Gharsallaoui et al.,
2007).

Otro punto importante es la eficiencia de encapsulamiento, la cual presenta valores
mayores para las microcapsulas del sistema M1 (89.75%) a diferencia de las
microcapsulas del sistema M2 (81.31%); por lo tanto, el sistema mas ideal para este
estudio es el M1 ya que nos lleva a una eficiencia de encapsulamiento 6ptima para
el proceso de microencapsulacidon de aceite de ajonjoli con una menor proporcion
de aceite superficial. La eficiencia de encapsulamiento se vio afectada
significativamente por las relaciones de agente encapsulante con respecto al
material encapsulado, ya que cuando dicha relacién increment6é de 1:1 a 1:2 la
eficiencia de encapsulamiento disminuyd y el aceite superficial incremento (tabla 7).
Mientras mas aumente la proporcion de encapsulado respecto al agente

encapsulante, la habilidad del agente encapsulante (mucilago de tamarindo) para
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retener y proteger al agente encapsulado (aceite de ajonjoli) disminuira, resultando

en una eficiencia de encapsulamiento menor.

Se han reportado tendencias similares para otros agentes encapsulantes
protegiendo aceites de semillas como en el caso del mucilago de cactus (10% y
26% de aceite superficial y de eficiencia de encapsulamiento de 90% y 43%
respectivamente) (Lehn et al., 2018), mucilago de la semilla de chia (6.1% y 8.4%
de aceite superficial y de eficiencia de encapsulamiento de 96.7% y 95.1%

respectivamente) (Timilsena et al., 2019).

Tabla 10. Contenido de aceite superficial, aceite total y eficiencia de

encapsulamiento de los sistemas M1y M2.

Eficiencia de

o Aceite superficial encapsulamiento
(%) Aceite total (%) (%)

(M1) ®=0.05 10.07 + 3 E-2 98.25+4.03E-1 89.75+3.16 E-1

(M2) ®=0.1 18.12 + 4 E-2 96.91+1.92E-1 81.31+3.15E-1

7.8 Perfiles de liberacion de aceite

La liberacion del aceite de ajonjoli en las microcapsulas fue analizada en los
sistemas M1 y M2. La figura 11 muestra los perfiles de liberacion de aceite
encapsulado para ambos sistemas en un intervalo de tiempo que va de 2 a 360 min,
en estas circunstancias podemos observar que la liberacion de aceite es mayor en
el sistema M2 en un intervalo de tiempo de 2 a 90 min y posteriormente se van
igualando hasta liberar completamente el aceite encapsulado. Con esto podemos
decir que el empleo de una mayor proporcion de encapsulado, como lo es en el
caso M2, conllevo a una liberacidbn méas acelerada del aceite en los primeros 100
minutos. Una explicacion a este fendmeno es que existe una mayor cantidad de

aceite en la superficie de la microcapsula haciendo que esta se pierda rapidamente
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en comparacion con el sistema M1, donde esta cantidad de aceite superficial es
menor, por lo que la liberacion de aceite es mas retardada por el efecto de
proteccion que otorga la membrana polimérica que se conformd. Otro factor al que
afecta la proporcion de agente encapsulante es al nivel de proteccion que este
puede proveer al encapsulado ya que como se puede apreciar en la figura 12 la
cantidad que se pierde en el sistema M2 es considerablemente mayor respecto al
sistema M1 a través del tiempo.

Analizando el estado fisico de las microcapsulas se noté que las obtenidas con la
misma proporcion de agente encapsulante y aceite (M1) presentaba mayor
viscosidad a las obtenidas con el sistema M2 lo cual dificulta la salida del aceite al
exterior influyendo directamente en la velocidad de liberacién.

WO
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Figura 12: Perfiles de liberacion de aceite de ajonjoli encapsulado con mucilago de

tamarindo para los sistemas M1y M2.

63



7.9 Morfologia de las microcapsulas

En las figuras 12, 13, 14 y 15 se presentan la topologia externa de las microcapsulas
de aceite de ajonjoli con mucilago de tamarindo como agente encapsulante con
10% de solidos totales y una @ ow igual a 0.05 con aumento de 1000x y 1500x para
12 y 13 respectivamente y con 15% de sdlidos totales y una g ow igual a 0.1 con
aumento de 1000x y 1500x para las figuras 14 y 15 respectivamente. Como se
puede apreciar en las figuras, las microcapsulas presentan el tipo matriz, que es
una caracteristica del proceso de secado por aspersion donde el material
encapsulado se encuentra incrustado en la parte interior de la cdpsula y en el grosor
de esta (Ré, 1998).

Las micrografias muestran microcapsulas de tamafio heterogéneo por lo que se
identifican valores entre 10 y 20 um, con aumentos de 1000 y 1500, lo que indica
que los materiales bajo estudio presentan tamafios de particula menores a 100 pum.

Ambos tipos de microcépsulas presentaron una morfologia irregular caracterizada
por particulas con superficies abolladas y rugosas; es decir, ligeramente lisas y
tersas. Se evidencian cavidades en algunas particulas, pero no existen
microcapsulas con grietas u orificios por lo que se puede deducir que el material
encapsulado no es susceptible a difundirse por la membrana biopolimérica.
Ademas, se observa que las microcapsulas presentan ciertas aglomeraciones mas
pequefias en la superficie externa de estas. Aunque el andlisis morfolégico no
confirma que las paredes de las microcapsulas estén conformadas por poros,
existen trabajos publicados (Pérez-Alonso et al., 2003) donde esta situacion es
analizada y confirmada; este fenbmeno o caracteristica de la microcapsula tiene
gran importancia ya que tanto la porosidad como el tamafio de poro influyen en los
fendmenos difusivos en el interior y en el exterior de las microcapsulas y estos son
pardmetros a considerar en la retencién y deterioro del material encapsulado. Todos
estos parametros reflejan el grado de proteccion que puede ofrecer el agente
encapsulante, el mucilago de tamarindo en este caso, a factores externos como lo

es la degradacion del nacleo, el aceite de ajonjoli.
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Figura 13:Morfologia de las microcapsulas de aceite de ajonjoli con mucilago de

tamarindo como agente encapsulante con 10% de solidos totales y una g O/W
igual a 0.05.
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Figura 14:Morfologia de las microcapsulas de aceite de ajonjoli con mucilago de
tamarindo como agente encapsulante con 10% de sélidos totales y una g O/W

igual a 0.05.
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Figura 15:Morfologia de las microcapsulas de aceite de ajonjoli con mucilago de
tamarindo como agente encapsulante con 15% de sdlidos totales y una g O/W

igual a 0.1.
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Figura 16:Morfologia de las microcapsulas de aceite de ajonjoli con mucilago de
tamarindo como agente encapsulante con 15% de solidos totales y una g O/W

igual a 0.1.

La figura 12 y 13 muestran las microcapsulas correspondientes con @ ow igual a
0.05, en la cual la cantidad de aceite y mucilago de tamarindo es equilibrada,
proporcionando a la microcapsula superficies abolladas menos pronunciadas,
presentando superficies mas lisas y tersas en comparacién con las microcapsulas
de las figuras 14 y 15, las cuales presentan una mayor cantidad de aglomeraciones

mas pequefas en las superficies externas.
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8. CONCLUSIONES

Las emulsiones presentaron una alta estabilidad contra el fendmeno de
coalescencia, aunque el sistema E2 muestra una Kc significativamente menor que
su contraparte el sistema E1 demostrando que la emulsion conteniendo una relaciéon
menor de agente encapsulante respecto al encapsulado otorga una mejor

estabilidad contra la coalescencia.

De acuerdo con sus propiedades fisicas, las microcdpsulas obtenidas (M1 y M2)
presentaron la capacidad de fluir libremente sin la necesidad de afiadirle una fuerza
adicional. Un mayor contenido de aceite en las microcapsulas impacta
negativamente en la densidad empacada y aparente del polvo, lo que

consecuentemente impacta en la fluidez de las microcapsulas.

El aceite superficial fue significativamente mayor para las microcapsulas del sistema
M2 (18.12%) en comparacion con las microcdpsulas del sistema M1 (10.07%). Por
otro lado, la eficiencia de encapsulamiento presentd valores mayores para las
microcapsulas del sistema M1 (89.75%) a diferencia de las microcapsulas del

sistema M2 (81.31%); por lo tanto, el sistema mas ideal para este estudio es el M1.

El empleo de una mayor proporcion de encapsulado, como lo es en el caso M2,
conllevo a una liberacion mas acelerada del aceite en los primeros 100 minutos.
Una explicacion a este fenbmeno es que existe una mayor cantidad de aceite en la
superficie de la microcapsula haciendo que esta se pierda rapidamente en
comparacion con el sistema M1, donde esta cantidad de aceite superficial es menor,
por lo que la liberacion de aceite es mas retardada por el efecto de proteccién que

otorga la membrana polimérica que se conformé.
Las microcapsulas del sistema M1 son térmicamente estables hasta una

temperatura de 227 °C mientras que las del sistema M2 son estables hasta 178 °C.

Mediante la difraccion de rayos X se confirmé que tanto parta M1y M2 se tiene una
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morfologia amorfa ya que los patrones de difraccion muestran un dominante halo
amorfo con una banda ancha centrada en 26 = 20°. En la morfologia de las
microcapsulas se encontr6 que varian respecto a la cantidad de agente
encapsulante utilizado para su produccion, aparentemente poseen una forma casi
esférica. En el caso del sistema M1 no se presentaron aglomeraciones mientras que

para M2 se formaron algunas agrupaciones e incluso aglomeraciones.

La introduccion del mucilago de la semilla de tamarindo como un agente
encapsulante por si solo para la encapsulacion corrobora su manejabilidad,
estabilidad térmica, eficiencia y liberacion controlada de aceites polinsaturados

como fue el caso del aceite de ajonjoli.
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