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RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue elaborar un suplemento alimenticio enriquecido con
vitaminas, minerales y antioxidantes, estos ultimos provenientes de la testa de frijol negro
(Phaseolus vulgaris L.), se eligieron los antioxidantes provenientes de esta leguminosa
debido a que es un alimento basico en el consumo de la dieta del mexicano y del
centroamericano.

La etapa inicial de este trabajo consistio en obtener un extracto acuoso de la testa del frijol
negro empleando agua como disolvente, para posteriormente determinar la actividad
antioxidante del extracto. Mediante el empleo de dos biopolimeros como agentes
encapsulantes: goma Arabiga y goma de mezquite se procedio a formular disoluciones al
30% wi/w con el extracto para secarlas por aspersion y obtener microencapsulados con el
objeto de preservar la actividad antioxidante del frijol. Los encapsulados se acondicionaron
a dos temperaturas 25 y 35 °C distintas actividades de agua para evaluar la capacidad de
proteccion de ambos biopolimeros respecto a la actividad antioxidante, para ello se
establecieron cinéticas de degradacion de la capacidad antioxidante y se determinaron el
orden de reaccion, constante de velocidad de degradacion y tiempo de vida medio y de esta
forma establecer el encapsulado con el cual se trabajaria en la formulacion del suplemento
dietético. El analisis de la degradacion se llevo a cabo espectrofotometricamente empleando
el método analitico de DPPH y se monitorearon los encapsulados semanalmente por
espacio de 7 semanas, una vez que alcanzaron condiciones de equilibrio.

Los resultados mostraron que las microcapsulas preparadas con goma de mezquite
presentan tiempos de vida medio superiores a los 70 dias, por lo que se selecciono dicho
encapsulado para la preparacién del suplemento dietético, él cual se formulé a partir de un
sustrato de harina de soya y carbonato de calcio, un 10% de extracto de frijol negro
encapsulado, adicionando vitaminas y minerales a partir de las concentraciones maximas
permitidas por la legislacion mexicana para suplementos dietéticos, esta mezcla se coloco
en capsulas de gelatina blanda en cantidades de 500 mg cada una.

Posteriormente se procedid a la evaluacion del suplemento dietético segln los parametros

que se establecen en la Farmacopea de los Estados Unidos de América, apartado de
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Suplementos Dietéticos, obteniendo un perfil de disolucion de comportamiento cuasi-lineal
con un 90% de suplemento disuelto en alrededor de 45 minutos, un tiempo de
desintegracion de 38 minutos y un porcentaje de humedad del 3.73%, parametros
considerados como aceptables para preparados a base de farmacos deshidratados.

En base a los resultados del analisis de capacidad antioxidante, tiempos de vida medios y la
posterior evaluacion del suplemento dietético, se considero que se obtuvo un producto

eficaz con actividad antioxidante gracias a su contenido de compuestos fenolicos.
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INTRODUCCION

Los suplementos alimenticios son productos cuya principal caracteristica es contener al
menos un “ingrediente alimenticio” destinado a complementar la alimentacion, corregir o
prevenir deficiencias de ciertos nutrimentos, y asi mejorar el estado general de la salud; en
algunos casos se adicionan con vitaminas, minerales, aminoacidos o enzimas para elevar su
aporte nutricional, y por ende beneficiar al organismo al ser consumidos. Los suplementos
alimenticios se presentan en tabletas, grageas, capsulas suaves de gelatina, capsulas de
gelatina, liquidos y polvos dependiendo de diversos factores inherentes al producto como la
presentacion del producto, el envasado, su forma de uso. No se presentan como sustitutos

de un alimento ni como Gnico componente de la dieta alimenticia.

Los nutrientes son susceptibles a degradarse por la accion de factores ambientales o durante
el procesamiento, por lo cual es importante protegerlos para poder integrarlos de manera
funcional a productos como los suplementos dietéticos y que estos nutrientes sean
posteriormente absorbidos y metabolizados por el organismo, manteniéndose en

condiciones éptimas durante su procesamiento, almacenamiento y uso.

La encapsulacion es una tecnologia que se ha aplicado para preservar y proteger diversos
ingredientes. Mediante esta tecnologia un material particular puede ser cubierto de manera
individual para protegerle del ambiente, de la reaccion con otros compuestos o para impedir
que sufran reacciones que degraden su estructura. La principal ventaja es que un
encapsulado se liberard gradualmente obteniéndose productos alimenticios de mejores

caracteristicas sensoriales y nutricionales.

Una técnica de encapsulacion es el secado por aspersion cuyo principio es la produccion de
un polvo seco por medio de la atomizacién de una emulsion o una solucién en una corriente
de aire caliente en una cAmara de secado. El agua se evapora instantdneamente permitiendo
que el material activo presente en la emulsion o solucion quede atrapado en el material

1
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encapsulante. Los principales materiales utilizados como encapsulantes son: carbohidratos
(almiddn y derivados, maltodextrinas, carboximetilcelulosa y derivados); gomas (mezquite,
Arabiga, alginato de sodio); lipidos (ceras, parafinas, grasas); proteinas (gelatina, proteina

de soya, suero de leche).

Una manera de cuantificar la capacidad de proteccion de los distintos agentes encapsulantes
que existen en el mercado es mediante un estudio cinético de degradacion del material
encapsulado. En este trabajo se determin0 la actividad antioxidante de la testa de frijol
negro microencapsulada en dos hidrocoloides naturales (goma Arabiga y goma de
mezquite). Los antioxidantes provenientes de la testa de frijol encapsulados se incorporaron
a un dietético enriquecido con vitaminas y minerales. Al suplemento se le evalu6 su

funcionalidad y factibilidad de ser comercializado para consumo humano.
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ANTECEDENTES
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1. ANTECEDENTES

1.1. SUPLEMENTO ALIMENTICIO.
1.1.1. Definicién de Suplemento Dietético.

Los suplementos alimenticios o nutricionales son productos que se afiaden a un régimen
alimenticio, su forma de ingestion es oral y en general estan constituidos por uno o varios
nutrientes con el fin de complementar la ingesta diaria de vitaminas, minerales,
aminoéacidos, etc., ademas también pueden utilizarse para corregir o prevenir deficiencias
en la dieta todo con el fin de mejorar el estado general de la salud y complementar la
alimentacion diaria (Caldera, 1994, Umhau et al., 2012).

1.1.2. Caracteristicas de los Suplementos Alimenticios.
1.1.2.1 Forma Fisica de la unidad de dosificacion.

Los suplementos alimenticios son fuentes concentradas de nutrientes, solos o combinados,
que se comercializan en diversas formas fisicas como:

e Cépsulas: el suplemento alimenticio se encuentra contenido en un recubrimiento
soluble hecho a base de gelatina que se administra por via oral, cuya ventaja
respecto a las tabletas es que se desintegran mas rapidamente en presencia de los
liquidos gastricos y diferentes medios de disolucién®, la tnica desventaja que se
considera es que puede presentarse un tiempo de absorcion variable.

e Tabletas: el suplemento alimenticio se presenta como comprimido, con una forma
sOlida y definida. La via de administracion de igual manera que para las capsulas es

oral.

! Agua, Solucién de HCI 0.1 N, Solucién HCI 0.1 N SDS 2%.

4
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e Polvos: el suplemento alimenticio se presenta en forma de polvo cuando la finalidad
de la presentacion radica en la incorporacion del mismo a un liquido de consumo
diario o en formar una bebida a base del producto.

e Soluciones: el suplemento alimenticio se presenta como una mezcla homogénea
donde el producto es el soluto y estd en menor cantidad que la sustancia en la que

se disuelve denominada solvente.

Se esta previsto que los suplementos dietéticos se tomen en pequefias cantidades unitarias
medidas y no como alimentos convencionales. Su finalidad es complementar y no sustituir

ningun alimento 0 manejarse como Unico componente de un régimen dietético.

1.1.2.2 Adicion de Nutrimentos Especificos.

Los suplementos alimenticios pueden contener vitaminas/provitaminas, aminoacidos,
antioxidantes y minerales cuyo valor nutricional se haya demostrado con datos cientificos y
que la FAO y la OMS reconozcan como nutrimentos.

Dichos nutrimentos podran proceder de fuentes naturales o sintéticas y su seleccién debe
basarse en criterios como la inocuidad y la biodisponibilidad. Ademas los criterios de
pureza para dichas sustancias deberan estar sometidos a lo establecido por farmacopeas, o

criterios internacionales reconocidos (Caldera, 1994; Cohen, 2012).

Algunos suplementos alimenticios estan formulados a partir de extractos herbales, los
cuales tienen un alto contenido en nutrientes y son capaces de proveer beneficios a la salud,
ademas pueden estar adicionados con vitaminas y minerales cuya funcién es incrementar el

aporte nutricional del producto.

Los suplementos alimenticios pueden contener una o todas las vitaminas y minerales que
satisfagan los criterios bajo los cuales sea disefiado el producto y deberan estar dentro de

las dosis diarias permitidas por la normatividad vigente de los paises en los que se
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distribuya el producto; para el caso de México, éstas estan contenidas en la Ley General de

Salud y en el Reglamento de Control Sanitario de Productos y Servicios.

La cantidad minima de cada vitamina y/o mineral contenidos en un suplemento dietético
adicionado con vitaminas y minerales, por porcion diaria de consumo segun la indique el
fabricante, deberd ser equivalente al 15 por ciento de la ingesta diaria recomendada
determinada por la FAO/OMS (Caldera, 1994).

1.1.2.3 Envasado y Etiquetado.

El producto deberé envasarse en recipientes que protejan la higiene y demas cualidades de
funcionalidad del producto y debera etiquetarse conteniendo los siguientes criterios:
e Indicarse la porcidon del producto recomendada para el consumo diario.
e La cantidad de vitaminas y minerales deberan expresarse como un porcentaje de los
valores de referencia contenidos en la normatividad.
e Lamodalidad de uso del producto
e Deberéd presentar leyendas precautorias, de advertencia e informativas segin la

naturaleza del producto.

1.1.3. Importancia de los Suplementos Alimenticios.

En ocasiones una dieta balanceada no otorga el aporte nutrimental necesario para mantener
saludable nuestro organismo, por lo que es necesario recurrir a suplementos alimenticios
que al ser complementos concentrados de vitaminas, minerales, aminoacidos, ademas de
otros, ayudan a corregir o prevenir deficiencias que causen dafios a nuestro cuerpo, por lo

que son utilizados como auxiliares en tratamientos de ciertas afecciones.
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1.2. Nutrimento o Nutriente.

1.2.1. Definicion de nutrimento o nutriente.

Son compuestos organicos e inorganicos contenidos en los alimentos, que participan

activamente en las reacciones metabolicas para mantener las funciones del organismo y que

de acuerdo con su naturaleza se clasifican en los siguientes tipos:

Proteinas: Estdn formadas por cadenas lineales de aminodcidos, son
imprescindibles para el crecimiento del organismo, casi todos los procesos

bioldgicos dependen de la presencia o actividad de este tipo de moléculas.

Carbohidratos: Moléculas organicas compuestas por carbono, hidrogeno vy
oxigeno, fuente de almacenamiento y consumo primario de energia, son solubles en
agua y se clasifican de acuerdo a la cantidad de carbonos o por el grupo funcional

aldehido que contienen.

Lipidos: Conjunto de moléculas organicas, formadas principalmente por carbono e
hidrogeno, son hidrofdbicas o insolubles en agua y solubles en disolventes polares
como el benceno y el cloroformo. Sus principales funciones en el organismo son la
de fungir como reserva energética, formar parte de algunas estructuras y la de

regular ciertos procesos.

Vitaminas: La mayoria de las vitaminas no pueden ser sintetizadas por el
organismo, por lo que solo puede obtenerlas mediante la ingesta equilibrada de
vitaminas contenidas en los alimentos naturales. Las vitaminas son nutrientes que
junto a otros elementos nutricionales actian como catalizadoras de todos los
procesos fisioldgicos ya sea directa o indirectamente. En los seres humanos hay 13
vitaminas, 9 hidrosolubles (8 del complejo B y la Vitamina C) y 4 liposolubles (A,
D, E, K).
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e Minerales: Son moléculas inorganicas de facil ionizacidn en presencia de agua, los
principales minerales presentes en el ser humano son calcio, fosforo, hierro, fluor,
yodo, zinc y magnesio, y aparecen de las siguientes formas segun la funcion que

realizan en el organismo:

- Precipitadas: Las sales minerales forman estructuras duras, que proporcionan
estructura o proteccion al ser que las posee.

- Disueltas: Se encuentran disueltas en agua y presentan carga positiva o
negativa. Estas tienen como principales funciones mantener el grado de
salinidad, amortiguar cambios de pH, controlar la contraccion muscular,
entre otras.

- Asociadas a moléculas orgénicas: El ion de las sales puede asociarse a
moléculas, realizando funciones que tanto el i6n como la molécula no

realizarian por separado.

Dentro de esta categoria se considera también a la fibra dietética, la cual no es un
nutrimento propiamente pero aporta importantes beneficios al proceso de asimilacion y
excrecion de los alimentos, y a los antioxidantes que otorgan beneficios al organismo ya

que inhiben la accidn de los radicales libres (Vazquez y Lopez-Nomdedeu, 2005 ).

1.2.2. Estabilidad de los nutrientes.

La mayor parte de los nutrientes descritos anteriormente son sensibles a factores
ambientales o propios de los procesos a los que son sometidos los alimentos ya sea a nivel
industrial o domeéstico, uno de los principales agentes que deterioran a los nutrientes

contenidos en los alimentos son las variaciones de temperatura y actividad de agua.

Estas variaciones afectan la estructura de las moléculas que constituyen los nutrientes,
limitando su absorcion en el organismo, asimismo elimina la capacidad de éstos para

participar en las reacciones biologicas para los que son requeridos. Existen diversos
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alimentos con altos contenidos nutricionales, los cuales proveen al organismo beneficios y
ayudan a mejorar el estado de salud de quien los consume; uno de ellos es el frijol negro
(Phaseolus vulgaris) el cual fue seleccionado para formar parte en la elaboracion de un
suplemento alimenticio enriquecido con antioxidantes provenientes de la testa del frijol,

ademas de vitaminas y minerales.

1.3. FRIJOL NEGRO (Phaseolus vulgaris).
1.3.1. Frijol Negro (Phaseolus vulgaris).
Los frijoles negros son las semillas comestibles de Phaseolus vulgaris L., perteneciente a la
familia de las leguminosas. Es una planta originaria de América que se cultiva actualmente

en todo el mundo (Serrano et al., 2004; Ambigaipalan et al., 2011).

1.3.2. Descripcién Taxonomica.
REINO: Plantae
DIVISION: Magnoliophyta
CLASE: Magnoliopsida
ORDEN: Fabales
FAMILIA: Fabaceae
GENERO: Phaseolus
ESPECIE: vulgaris
NOMBRE COMUN(ES)
Frijol PASO DE OVEJAS
Frijol del raton PINAL DE AMOLES
Frijol negro ND
Frijol negro TLAHUAC

1.3.3. Aporte Nutricional del Frijol Negro (Phaseolus vulgaris).

El frijol negro (Phaseolus vulgaris) es una leguminosa con un alto contenido en proteinas,

carbohidratos y minerales. Los carbohidratos son los principales componentes del frijol. La
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mayor parte son carbohidratos complejos almidon y fibra dietética (Serrano et al., 2004;
Ovando-Martinez et al., 2011).

En la figura 1.1 se presenta los porcentajes de vitaminas, minerales y proteinas encontrados
en raciones de 100 g/dia de frijol negro y 30.14 g/dia (correspondiente a los 11 kg anuales
consumidos por persona en Meéxico), respecto a los valores de la Ingesta Diaria
Recomendada para la poblacion Mexicana establecidos en el Reglamento de Control

Sanitario de Productos y Servicios (Ley General de Salud, Apéndice XVII Suplementos
Alimenticios, Fracciones XVII.1.1y XVI11.1.2, 1999).

% IDR de Nutrientes provenientes del Frijol Negro (Phaseolus vulgaris) por
Consumo

Zinc ||F. : = ' ___
. |

Fosforo | l|

Magnesio |
| o

Calcio |

|
|
Vitamina B6 (Piridoxina) II
Vitamina B3 (Ninacina) |

[ —
Vitamina B2 (Rivoflavina) | —

AcidoFélico

Vitamina B1 (Tiamina) ll =3

Proteinas |

Vitamina B1

Proteinas (Tiamina) :_\‘Iit:;;;:;s:] \?I:Ei:::i::? F;T:Ir:!:risl Acido Félica Calcio Magnesio Fésforo Zinc

%IDR parala Poblacion Méxicana 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100
W% DR por consumode 100 g 53.3 41 038 6.8 4.0 985 190 280 339 14.0
W% DR por Consumo Promedio en México | 16.1 1.2 02 20 1.2 297 5.7 B4 10.2 42

Figura 1.1. Porcentajes de nutrientes provenientes del frijol negro (Phaseolus vulgaris) por

gramos consumidos.

Se puede observar que 100 g de frijol negro aporta casi el total de los requerimientos

diarios de acido folico, mas de la mitad del contenido proteinico necesario y alrededor de
un tercio de los minerales como zinc, fésforo, magnesio y calcio.

10
c%ﬂ//(l(/ e Qﬂﬁm’ﬁﬂ/

D/ . 3 7% ’ CYz> .
C?/é?ll/ﬁl’:f/(/ﬂ// z%{iﬂ(ﬂﬂd del %ﬁ/a(/ﬂ de NMeaie




- o) \ vz Ny - )
e Mariel @{/zﬁ’(v& \@/c{?z(f/w;/ Ingenieria Qhiniea

Ameérica Latina es en particular, la zona de mayor produccion y consumo de frijol; en
México, se producen 1.4 millones de toneladas de frijol, lo que representa
aproximadamente un consumo de 13.6 kg de frijol per capita (Rosales, 2005).

Esta leguminosa es una fuente de proteina (13-33%), vitaminas (tiamina, riboflavina,
niacina y &cido folico), fibra dietética (14-19%), macro y micro minerales (Ca, Fe, Cu, Zn,
P, K, Mg), no contiene colesterol y es alto en hidratos de carbono complejos (Reyes-
Moreno y Paredes-Lopez, 1993; Rehman et al., 2001). EI consumo de frijol se ha
relacionado con la reduccion en el riesgo padecer de diabetes y cancer de colon, debido a su
alto contenido en fibra (Geil y Anderson, 1994; Bourdon et al., 2001; Carrasco-Castilla et
al., 2012).

El frijol negro también contiene un alto contenido de compuestos polifendlicos y
antocianinas principalmente del tipo no acilado que pueden utilizarse como antioxidantes
naturales, entre las mas importantes identificadas en la testa del frijol son Delfinidina 3-
glucésido 65.7%, Petunidina 3-glucosido 24.3% y Malvidina 3-glucésido 8.7% (Salinas-
Moreno et al., 2005; Akond et al., 2011).

Las antocianinas poseen capacidad antioxidante que ha sido asociada a la inhibicion de la
accion de los radicales libres, ayudando a prevenir ciertas afecciones. La presencia de
compuestos fenolicos como las antocianinas en el grano de frijol negro, lo hace un producto
potencial para el suministro de pigmentos y antioxidantes naturales, asi como diversas
aplicaciones en la industria de alimentos. Por lo cual se ha despertado interés en el estudio
de los pigmentos provenientes frijol negro. En el grano entero de frijol negro se han
encontrado 213 mg/100 g de antocianinas, y en la testa 2.37 g 100/g (Takeoka et al., 1997;
Xu et al., 2009). Los frijoles sirven como una buena fuente de proteinas y carbohidratos, a
pesar de que contienen una serie de factores antinutricionales, como los fitatos, inhibidores

de enzimas, las lectinas y taninos, entre otros.

Los glucésidos flavonoides, los taninos y las antocianinas son responsables de la

pigmentacion color de la cascara de la semilla en frijoles secos (Beninger y Hosfield, 2003;
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Beninger et al., 1998,1999; Takeoka et al., 1997; Tibe et al., 2011). Los taninos presentes
en los granos y las legumbres han recibido considerable atencion debido a sus posibles
implicaciones fisiologicas y nutricionales, las funciones bioquimicas, y las influencias en
las cualidades estéticas de los alimentos (Deshpande y Cheryan, 1987; Reddy et al., 1985;
Berard et al., 2011).

Sosulski y Dabrowski (1984) reportaron que las harinas desgrasadas de 10 leguminosas
contienen sélo ésteres solubles de acidos trans-ferdlico, trans-p-cumarico y siringico. Las
leguminosas como el frijol, guisantes, habas y lentejas contienen 18 a 31 mg
de acidos fendlicos totales por kilogramo, mientras que en la marina de frijoles, altramuces,
habas, garbanzos y el caupi, el contenido total de fendlicos varia desde 55 hasta 163 mg /
kg (Sang et al., 2011).

Hertog et al. (1992) informaron que después de la hidrélisis de los glucosidos, los
frijoles contienen 39 mg de quercetina por kilogramo y menos de 12 mg de kaempferol por
kilogramo de muestra. Hempel y Bohm (1996) informaron que el 3-O-glucurénidos
y 3-O-rutinosides de quercetina y kaempferol son los glucésidos flavonoides principales
en seis variedades de judias amarillas y verdes. En el trabajo anteriormente citado, se
refiere que el contenido total de la quercetina y kaempferol-3-O-glucésidos fue de 19,1 a
183,5y de 5,6 a 14,8 mg / kg de la muestra, respectivamente, sin embargo el contenido de

flavonoides depende del tipo y variedad de leguminosa (Shun-Cheng et al., 2011).

Beninger y Hosfield (1999) identificaron tres glucdsidos de flavonoles que contribuyen
con la pigmentacion de la cascara de la semilla de frijol rojo oscuro, quercetina, 3-O-p-D-

glucopiranésido-(2— 1)-O-B-D-xilopiranosido, y quercetina 3-O-B-D-glucopiranosido.

Takeoka et al. (1997) Informaron que delfinidina 3-O-glucdsido, la malvidina 3-O-
glucédsido, y petunidina 3-O-glucésido son las antocianinas principales responsables de la

pigmentacion negra y purpura de la cascara de la semilla de frijol.

Los taninos condensados, ubicados principalmente en la cubierta de la semilla o testa de
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habas y guisantes, a menudo se consideran factores antinutricionales. El contenido de
taninos en habas y los guisantes se observa hasta un 2% expresado en contenido de

catequinas o equivalentes &cido tanico.

El contenido medio de taninos en ocho cultivares de frijol es del 4.3% (Marquardt et al.,
1978), en el caupi en intervalos del 0 a 0.7% y en los garbanzos entre 0O
y el 0.2% (Price et al., 1980; Diaz et al., 2010).

Los taninos en los granos son polimeros lineales de flavan-3-ol (catequina y galocatequina)
y flavan-3-4-diol (leucocyanidina y leucodelphinidina). Estas unidades son
unidas por enlaces carbono-carbono se forma entre el carbono 4 de una unidad y

de carbono-6 -8 o de otro (Martin-Tanguy et al., 1977).

Con base en la diferencia de solubilidad en metanol y éter, los taninos de frijol se pueden
fraccionar en cuatro grupos en funcion de su grado de polimerizacion (Cansfield et al.,
1980; Beninger y Hosfield, 2003). Hay diferencias en el contenido de taninos condensados
de frijoles, segun en el color de la cubierta de la semilla. Las variedades blancas de frijoles
por lo general contienen menores concentraciones de taninos que aquellos de testa roja,
semillas de color negro o bronce (Bressani y Elias, 1980; Elias et al., 1979; Guzman-
Maldonado et al., 1996).

No se encontré ninguna correlacion entre la pigmentacion de la cascara de la semilla o el
tamanio de la semilla y el contenido de taninos, aunque existe una correlacion positiva entre
la concentracién de taninos en la cubierta de la semilla y la actividad de los inhibidores de
tripsina (Elias et al., 1979).

El contenido de taninos de los granos disminuye durante la maduracion de la semilla. Los
frijoles maduros (80 a 85 dias después de la floracion) contienen aproximadamente un 50%
menos que los cosechados 40 dias después de la floracién (Kadam et al., 1982) y del

genotipo de las semillas precursoras (Valdés et al., 2011). Estos cambios en el contenido de
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tanino pueden atribuirse a la polimerizacion de los compuestos polifenolicos de alto peso

molecular.

El remojo los frijoles antes de cocinarlos es una practica comun. Una serie de estudios se
han llevado a cabo para determinar el efecto de la coccion de los factores antinutricionales
de los frijoles. Se ha informado que cocinar reduce el contenido de taninos en un 30 a un
40% (De Espafia, 1977), Por otro lado el remojo y los diferentes tratamientos han originado
que haya cambios en la composicion de compuestos fenolicos en el frijol y esto se ven

reflejado en modificaciones en los valores de actividad antioxidante (Xu y Chang, 2008).

Por lo tanto, se ha sugerido que los cambios en el contenido de compuestos fenélicos puede
ser consecuencia de la union de compuestos fendlicos con otros materiales organicos, o la
alteracion de la estructura quimica de los compuestos fendlicos, lo que les permite dar
una reaccion de color con el reactivo Folin-Denis (Bressani et al., 1980). Este postulado fue
confirmado por los resultados de los estudios de Bressani et al. (1982) en la particion de
compuestos fendlicos durante la coccidn de los granos. Se indico que del 37.4 a 66.7% del
total de los compuestos fendlicos de los granos en bruto se mantuvo en frijoles cocidos y

que el agua de coccidn contenia menos del 20% de polifenoles totales.

El contenido de taninos de los granos puede ser reducido por la eliminacion de los cascos o
el remojo. Remojar los frijoles en el agua reduce el contenido de taninos entre un 34 y un
67.5% después de 6 horas (De Lumen et al, 1980) y 24 horas de
tratamiento, respectivamente (Sathe et al., 1981).

1.3.4. Consumo de frijol negro (Phaseolus vulgaris) en México.

El frijol es uno de los alimentos méas antiguos, fue una de las primeras plantas domesticadas

por la agricultura primitiva en Ameérica, se cree que es originario del sur de México y fue

propagado por las migraciones a Centroamérica y Sudameérica.
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En toda Mesoamérica los cultivos de frijol, maiz, calabaza y chile constituyeron la fuente
alimentaria principal de las poblaciones asentadas en dichos territorios en donde se tenia un
sistema de siembra organizado al igual que un tipo de almacenamiento en el que se
contemplaban los tiempos de escases, se conoce también que las semillas de frijol fueron
llevadas por los espafioles a Europa, y comercializados en la region de Africa Oriental por
los portugueses, para posteriormente ser diseminadas por los &rabes en todo el continente

africano.

El frijol constituye uno de los alimentos principales en la dieta basica de los mexicanos
gracias a su alto valor nutricional y a la disponibilidad de este producto en el territorio
nacional. El consumo de frijol se presenta mayoritariamente en paises en vias de desarrollo
en donde la poblacion busca adquirir productos con un alto valor proteico a precios

accesibles.

Es importante mencionar que en los Ultimos afios, se ha visto disminuido el consumo de
esta oleaginosa debido a las migraciones donde los pobladores van del campo a la ciudad,

modificando sus habitos alimenticios, sustituyendo al frijol por otros productos.

Debido a la importancia del frijol en la dieta mexicana y su importante aporte nutricional,
se han desarrollado métodos para proteger los nutrimentos contenidos en él y asi poder
procesarlos manteniendo sus atributos por mayores periodos de tiempo y protegidos de la
degradacidn por efecto de cambios de temperatura, pH, actividad de agua, entre otros, sin
perder los beneficios otorgados por los alimentos en estado natural. Uno de estos

procedimientos es la microencapsulacion.

1.4. Encapsulacion.

1.4.1. Definicién y usos de la Encapsulacion.

La encapsulacion es una tecnologia a través de la cual un material activo es envuelto con

una pelicula continua y compacta de un polimero o es uniformemente distribuido en la
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matriz del material encapsulante (Ré, 2006; Fang y Bhandari, 2010). Consiste en la
incorporacion de materiales alimentarios, enzimas, células u otros materiales en pequefias
capsulas, ofrece, entre otros beneficios un medio para proteger los componentes sensibles
de los alimentos garantizando que no exista una pérdida significativa del valor nutricional
(Gharsalloui et al., 2007).

Mediante la encapsulacion, aditivos volatiles como vitaminas, proteinas, sabores o aromas
pueden convertirse en ingredientes estables (Desai et al., 2005). La industria alimentaria

emplea esta técnica por diversas razones, como son:

El recubrimiento puede proteger al material de la base de la degradacién por

la reduccion de su reactividad con su entorno exterior (por ejemplo el calor,

la humedad, el aire, la luz).

- La evaporacion o la velocidad de transferencia del material encapsulado con
el medio exterior se reduce.

- Las caracteristicas fisicas del material original pueden ser modificadas y
hacerlo mas facil de manejar.

- El sabor de un material puede ser enmascarado.

- El material encapsulado puede ser diluido logrando una dispersion uniforme
en el material encapsulante.

- Puede ser empleado para separar materiales de una mezcla que de otra forma

reaccionasen entre si.

1.4.2. Caracteristicas de las microcapsulas.

Las microcapsulas poseen una estructura compuesta por dos elementos, la porcion activa a
la cual se le denomina ndcleo y un material encapsulante que envuelve al primero
denominado coraza, la cual puede variar en su espesor o en el nimero de capas, el
material utilizado para la constitucién de la coraza puede ser de origen natural o sintético.
(Madene et al., 2006). El tamafio de la microcapsula formada puede variar desde unos

pocos milimetros a menos de 1 um (Ré, 1998; Rodriguez-Huezo et al., 2004).
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Varias propiedades de las microcépsulas pueden ser modificadas para adaptarse a
aplicaciones especificas algunas de estas son la composicién, el mecanismo de liberacion,

el tamarfio de particula, la forma fisica final y el costo.

La eleccion de los materiales de la coraza dependen de una serie de factores entre ellos: los
objetivos y requisitos esperados del producto, la naturaleza del nucleo, el proceso de
encapsulacion, la economia y si el material de revestimiento esta aprobado por la Food and
Drug Administration (EE.UU.) o European Food Safety Authority (Europa) (Amrita et al.,
1999).

En el disefio del proceso de encapsulacion deben considerarse lo siguiente:

- Funcionalidad de los ingredientes encapsulados respecto al producto final.

- El ingrediente encapsulado mantendra sus propiedades después del proceso
de transformacion.

- Determinar la concentracion optima del principio activo en la microcapsula.

- Determinar el tamafio de particula, la densidad y requisitos de estabilidad
para el material encapsulado.

- Limitaciones de costo del ingrediente encapsulado.

1.4.3. Materiales de Encapsulamiento.

Los materiales de encapsulamiento (agentes encapsulantes, materiales de pared, coraza) se
seleccionan en base a criterios como la naturaleza quimica de los componentes a
encapsular, la tecnologia de encapsulacion que se utilice y el uso para el cual estan
previstas las microcépsulas, en el caso de alimentos es importante considerar que la coraza

debe ser comestible, no toxica, inerte y libre de olores fuertes (Ré, 1998).

Se puede seleccionar entre una amplia gama de polimeros naturales y sintéticos, en funcion

del material a recubrir y de las caracteristicas deseadas de la microcéapsula final. La
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composicion del material recubriente es el principal determinante de las propiedades

funcionales de la microcapsula y de como se puede utilizar para mejorar el rendimiento de

un ingrediente en particular (Desai et al., 2005).

Un material recubriente deseable debe tener las siguientes caracteristicas (Pedroza-Islas et

al., 1999):

1. Buenas propiedades reoldgicas, alta concentracion.

2. La capacidad de dispersar o emulsionar el material activo, ademas de la capacidad
de estabilizar a la emulsion.

3. No debe interaccionar o reaccionar con el material activo durante el proceso o el
almacenamiento.

4. Habilidad para sellar y mantener en su estructura el material activo durante el
procesamiento y el almacenamiento.

5. Capacidad de liberar completamente el disolvente u otros materiales utilizados
durante la encapsulacion, secado u otras condiciones.

6. Proporcionar la maxima proteccién a la materia activa a los factores ambientales.

7. Solubilidad en disolventes adecuados para la industria alimentaria.

8. No debe reaccionar quimicamente con los componentes del nicleo activo.

9. Asequible, en calidad grado alimenticio.

Existe un gran nimero de agentes encapsulantes, pero cada uno de estos materiales tiene

sus limitaciones basados en el proceso de encapsulacion utilizado o de la funcionalidad de

éste con el material encapsulado, los principales son (Madene et al., 2006; Lopez-Franco et
al., 2006):

Carbohidratos (almidon, maltodextrinas, solidos de jarabe de maiz, ciclodextrinas)
Esteres y éteres de celulosa (Carboximetilcelulosa, metilcelulosa, etilcelulosa)
Gomas (Goma acacia, goma agar, goma Arabiga, goma de mezquite, alginato de
sodio)

Lipidos (Cera, parafina, grasas y aceites)

Proteinas (Gelatina, proteina de soya, proteina de suero de leche)
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Los carbohidratos son ampliamente utilizados en el encapsulado de ingredientes
alimentarios, son una buena alternativa ya que tienden a complementar a los sabores, existe
una amplia diversidad en estos materiales de uso generalizado, tienen un bajo costo, y entre
sus propiedades funcionales destacan su baja viscosidad, alta solubilidad deseable en un
agente encapsulante. Los almidones son utilizados para retener compuestos volatiles,
encapsular aromas o sustitutos de grasas, fungen como estabilizadores de la emulsion
(Madene et al., 2006).

Las maltodextrinas, se forman por hidrdlisis parcial de harina de maiz con &cidos o
enzimas. En la seleccion del material de la coraza, la maltodextrina es una opcion viable ya
que tiene una buena relacion entre costo y eficacia, una baja viscosidad, sabor suave
ademéas de que se encuentra disponible en varios pesos moleculares, sus principales
deficiencias radican en la dificultad que presenta para formar la emulsion y la baja
retencion de compuestos aromaticos, sin embargo proveen a los materiales un efecto de

retardo en la oxidacion (Fennema, 2000; Madene et al., 2006; Barbosa et al., 2005).

Las gomas y espesantes, son generalmente suaves e insipidos, pero pueden tener un efecto
en el gusto y el sabor de los alimentos. La goma Arabiga es la mas utilizada, por su alta
solubilidad, baja viscosidad y sus caracteristicas de emulsificacion ademas de tener una
buena retencion de compuestos volatiles la hacen muy versatil para la mayoria de los

procesos de encapsulacion (Dickinson, 1992; Madene et al., 2006; Gharsalloiu et al., 2007).

Las proteinas de los alimentos tales como el caseinato de sodio, la proteina de suero de
leche y aislados de proteina de soya se han utilizado ampliamente para encapsulamiento por
su capacidad de auto-asociarse e interactuar con diferentes tipos de sustancias, las proteinas
tienen excelentes propiedades funcionales como la solubilidad, viscosidad, capacidad de
emulsificacion y sus propiedades de formacion de pelicula, por lo cual son utilizadas en
encapsulacion (Madene et al., 2006; Choi et al.,2010 ).

19
('?/61//'(’/’0’/'(/(((/ s,%{f/m/ﬂ(/ del %}/(/(/(' e Q]//(% lco c%;’////(((/ e Q//}ﬂ/(w




~ g) \ 7 Ny ~ o~
e Mariel (Z{/z{/’(v&f \6//’([/1(//1@; Ingenieria Qhiniea

Las proteinas de suero de leche se encuentran disponibles en el mercado como aislado de

proteina de leche o proteina de suero de leche concentrada.

El aislado de proteina de soya ha demostrado ser una buena barrera contra la oxidacion de
aceites y proporciona una base efectiva para la microencapsulacion de sustancias volatiles
mediante secado por aspersion, pero su capacidad de encapsular es baja con respecto a la

del caseinato de sodio (Madene et al., 2006).

Se ha observado que los almidones modificados, quimicamente tienen una excelente
retencion de volatiles, sin embargo baja proteccion contra la oxidacién, deficientes
propiedades emulsificantes y de retencion de volatiles, contrario a carbohidratos como la
maltodextrina que ofrecen una buena proteccion contra la oxidacion del sabor. La goma
Arébiga, tiene excelentes propiedades emulsificantes, una buena retencion de agentes
volatiles pero la proteccion que ofrece a la oxidacion al igual que su costo y disponibilidad

son limitadas (Desai et al., 2005).

1.4.4. Técnicas de Encapsulamiento.

La encapsulacion de ingredientes alimentarios se puede lograr por varios métodos, la
seleccion del proceso de encapsulacion, se determina por las propiedades fisicas y quimicas
del material a encapsular (nicleo) y el material encapsulante, asi como el uso previsto de
los ingredientes alimentarios (Desai et al., 2005). En la tabla 1.1 se describen las técnicas o

métodos utilizados para la preparacion de sistemas alimentarios microencapsulados:

Tabla 1. 1. Tecnicas de Microencapsulacion y sus principales etapas

No. Técnica de Principales etapas en la Encapsulacion
Microencapsulacion
A Secado por Aspersion 1.Preparacion de la dispersion

2.Homogeneizacion de la dispersion
3.Atomizacidn de la dispersion

4.Deshidratacion de las particulas atomizadas
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B Enfriamiento por Aspersion

1.Preparacion de la dispersion
2.Homogeneizacion de la dispersion

3.Atomizacién de la dispersién

C Refrigeracion por Aspersion

1.Preparacion de la dispersion
2.Homogeneizacion de la dispersion

3.Atomizacion de la dispersion

D Recubrimiento en Lecho

Fluidizado

1.Preparacion de la solucion de recubrimiento
2.Fluidificacion de las particulas fundamentales

3.Recubrimiento de las particulas fundamentales

E Extrusion

1.Preparacion de la solucién de recubrimiento
fundido

2.Dispersion de la base fundida
3.Enfriamiento o paso de la mezcla nucleo-

recubrimiento a través del liquido deshidratante

F Extrusion Centrifuga

1.Preparacion de la solucion base
2.Preparacion de la solucion de recubrimiento
3.Co-extrusion de solucion nucleo y

revestimiento a traves de boquillas

G Liofilizacién

1.Mezcla del nicleo con una solucién de
material revestimiento

2.Secado por congelamiento de la mezcla

H Coacervacion

1.Formacion de tres fases quimicas inmiscibles
2.Deposicion del recubrimiento

3.Solidificacién del recubrimiento

I Separacion Centrifuga de una

Suspension

1.Mezcla de la base en un material de
recubrimiento

2.Vertir la mezcla sobre un disco giratorio
3.Secado
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J Co-cristalizacion 1.Preparacion de una solucion sobresaturada de
sacarosa

2.Adicion del nacleo en la solucion
sobresaturada

3.Emisidn de calor sobre la solucion hasta
alcanzar la temperatura de cristalizacion de la

solucién de sacarosa

K Atrapamiento en Liposomas | 1.Microfluidizacion
2.Ultrasonicacion

3.Reversidn de la fase de evaporacion

L Complejos de Inclusion 1.Preparacién de complejos por mezclado,

molienda o secado por aspersion

Fuente: Desai et al. (2005)

A. Secado por aspersion.

El secado por aspersion es la técnica mas utilizada en microencapsulacion en la industria
alimentaria, y suele aplicarse en la preparacién de ingredientes secos y la estabilizacion de

alimentos y sabores.

Es un proceso econémico y flexible, adaptable a diversos equipos ofreciendo particulas de
buena calidad. Los costos de produccion asociados a esta técnica son mas bajos que
aquellos asociados a otras técnicas. Una de las limitaciones del secado por aspersion es el
numero limitado de materiales encapsulantes con caracteristicas deseables para la

aplicacion de esta técnica (Madene et al., 2006; Re, 2006).

Dado que casi todos los procesos de secado por aspersion en la industria alimentaria se
llevan a cabo en formulaciones en fase acuosa, el material de la coraza o pared debe ser
soluble en agua a un nivel aceptable (Desai et al., 2005). En este método el material a
encapsular se homogeneiza con el material encapsulante en diferentes proporciones. La
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mezcla de alimentacion se bombea un secador por aspersion para posteriormente ser
atomizado con una boquilla o esprea. La alimentacion liquida inicial de la boquilla puede
ser una solucién, una emulsion o una suspension. El agua es evaporada por medio de una
corriente caliente, generalmente de aire o en algunas ocasiones un gas inerte como el
nitrogeno, que entra en contacto con el material atomizado, las microcépsulas caen hasta el

fondo y después son recolectadas (Desai et al., 2005).

Al disminuir el contenido de agua, el secado por aspersion se utiliza para garantizar la
estabilidad microbioldgica de los productos, evitar la degradacion biolégica, reduce gastos
de almacenamiento y transporte, y se obtiene un producto con caracteristicas especificas,

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

El secado por aspersion permite al tecndlogo de alimentos manipular el proceso de
preparacion para mejorar la calidad del producto final.

Algunos de las operaciones fundamentales dentro del secado por aspersién son:
(Gharsallaoui et al., 2007)

e Atomizacion
La atomizacion de liquidos en pequefias gotas puede llevarse a cabo por la presion o
energia centrifuga. Actualmente se utilizan atomizadores neumaticos, discos giratorios,
boquillas de presion, boquillas de fluido y boquillas sénicas. El objetivo de esta etapa es la
creacion de un maximo intercambio de calor entre la superficie liquida y el aire seco con el
fin de optimizar el calor y las transferencias de masa (Oakley et al., 1997; Finney et al.,
2002).

La eleccion de la configuracion del atomizador depende de la naturaleza, la viscosidad y
las caracteristicas deseadas del producto seco. Cuanto mayor sea la energia proporcionada
mas finas sean las gotas formadas. Sin embargo, el tamafio de las particulas aumenta

cuando la viscosidad y la tension superficial inicial del liquido son altas.
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e Liquido en contacto con corriente caliente
Este contacto tiene lugar durante la atomizacion y con esto inicia la etapa de secado. Se

distinguen dos tipos de contacto: co-corriente (flujo en paralelo) y contracorriente.

En el proceso co-corriente el liquido se atomiza en la misma direccion que el flujo de aire a
través del aparato, la temperatura de entrada del aire caliente es normalmente de 150-220
°C, por lo que la evaporacion sucede de forma instantanea, mientras que la temperatura de

salida del producto se encuentra entre 50-80 °C, lo que limita la degradacién térmica.

El proceso en contracorriente consiste en alimentar en direcciones opuestas el liquido
pulverizado y la corriente de gas caliente, por lo que el producto seco se expone a altas
temperaturas, lo que limita su aplicacion en productos termo-sensibles. Sin embargo, entre

sus principales ventajas se encuentra la reduccién en términos de consumo de energia.

e Evaporacion de agua
La transferencia de calor se lleva a cabo del aire a las gotas de liquido esto como resultado
de la diferencia de temperatura, la transferencia de agua se lleva a cabo en direccién

opuesta debido a la diferencia de presion de vapor (Gutiérrez et al., 1998)

Se identifican 3 etapas principales:

- Contacto del gas con el liquido, la transferencia de calor eleva la temperatura
de las gotas hasta un valor constante.

- La evaporacion del agua se lleva a cabo a temperatura constante y a presion
de vapor parcial. La velocidad de difusion de agua de la gota, es
generalmente constante e igual a la tasa de evaporacion superficial.

- Por ultimo, cuando el contenido de agua alcanza un valor critico, una costra
seca se forma en la superficie de la gota, y la velocidad de secado disminuye
rapidamente con la progresion del secado y se vuelve dependiente de la tasa
de difusion de agua a través de la corteza.
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Estas tres etapas tienen duraciones diferentes en funcion de la naturaleza del producto y de
la temperatura de entrada del aire. De hecho si la temperatura del aire es elevada, se forma
rapidamente la corteza seca alrededor de la gota debido a que la tasa de evaporacion de

agua es alta.

e Separacion Producto seco-Aire himedo
Esta separacion se lleva a cabo por medio de un cicldn, el cual esté situado al final de la
camara de aspersion, las particulas mas densas se recuperan al final de la cAmara de secado,
mientras que las méas finas pasan por el ciclon para ser separadas del aire himedo.
Adicional a los ciclones, los secadores por aspersion estan equipados con dos filtros
llamados “bag houses” utilizados para remover el polvo fino, depuradores quimicos,

residuos de polvo o algunos contaminantes volatiles.

El uso de secadores multi-etapas hizo posible incrementar el tiempo de residencia y
disminuir la temperatura de secado, limitando asi la desnaturalizacion térmica del producto

y mejorando la eficacia térmica (kJ necesarios/kg de producto seco).

Los cambios de tamafio y morfologia de la particula en el secado por aspersion estan
relacionados con el contenido de humedad y la temperatura del secado. Debido a la
complejidad de varias de las etapas del secado por aspersion el disefio tradicional esta

basado en la experiencia, pruebas a ensayo-error y trabajos a escala piloto.

Los principales factores que deben ser optimizados en el secado por aspersion son la
temperatura de la alimentacion, la temperatura de entrada y salida del aire del mismo.
Cuando la temperatura de alimentacion es alta, la viscosidad y el tamafio de la gota
disminuyen, pero las altas temperaturas pueden causar la degradacion o la volatilizacion de

algunos componentes sensibles al calor.

Por otra parte, es importante el ajuste adecuado del caudal y la temperatura de entrada de
aire en el proceso de secado por aspersion, la cual es directamente proporcional a la tasa de

secado de las microcapsulas y el contenido final de agua.
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Se ha referido que la temperatura en el proceso de secado esta relacionada con las
caracteristicas morfoldgicas, de funcionalidad de los productos (Fang et al., 2012), asi
como las propiedades higrosopicas (Tonon et al., 2011). La temperatura de entrada del aire
se determina generalmente por dos factores: que la temperatura utilizada no dafie el

producto o su funcionamiento y el costo comparativo de fuentes de calor.

Cuando la temperatura de entrada del aire es baja, la tasa de evaporacion disminuye y
repercute en la formacién de microcapsulas con membranas de alta densidad, alto
contenido de agua, fluidez baja y de facil aglomeracion. Sin embargo, una temperatura de
entrada de aire alta provoca una excesiva evaporacion teniendo como resultado grietas en la
membrana que posteriormente influiran en la liberacion prematura y degradacion del

ingrediente encapsulado.

La temperatura de salida del aire es muy dificil de determinar con antelacion para un
producto especifico ya que depende de las caracteristicas de secado del material. A
diferencia de la temperatura de entrada del aire, la de salida no puede ser controlada
directamente, ya que depende de la primera. Para la microencapsulacion de ingredientes

alimentarios se estima entre 50-80 °C.

La mayor pérdida de volatiles durante el secado por aspersion, tiene lugar durante las
primeras etapas del secado, antes de la formacién de una costra seca en la superficie de las

particulas.

1.5. Evaluacién del Suplemento Alimenticio.

1.5.1. Evaluacion Fisicoquimica.

Una vez obtenido el sistema microencapsulado en el cual se encuentra el ingrediente

activo del suplemento alimenticio, es necesaria la evaluacion de sus propiedades

26
('?/61//'(’/’0’/'(/(((/ s,%{f/m/ﬂ(/ del %}/(/(/(' e Q]//(% lco c%;’////(((/ e Q//}ﬂ/(w




- o) \ vz Ny - )
e Mariel @{/zﬁf(v& \@/c&uf/@ey Ingenieria Qhiniea

fisicoquimicas para determinar la funcionalidad del producto final. Las caracteristicas

principales a evaluar en un suplemento alimenticio son las siguientes: (Codex

Alimentarius, Seccion 13.5-13.6 Suplementos dietéticos)

Descripcion de Propiedades Organolépticas: Se hace una completa descripcion
cualitativa de la forma farmacéutica, que incluya aspecto, dimensiones, forma,
color, olor u otros.

Solubilidad en Agua: La solubilidad segin la Farmacopea de los Estados Unidos
de Ameérica se indica mediante los términos descriptivos de la Tabla 1.2. EIl término
miscible utilizado en la Farmacopea se refiere a una sustancia que produce una
mezcla homogénea al mezclarse en cualquier proporcion con el disolvente

designado, utilizando para el caso de suplementos alimenticios agua destilada.

Tabla 1.2. Referencias de partes de soluto por partes de disolvente en la
determinacion de solubilidad

Termino Descriptivo Partes de Disolvente Requeridas para 1
parte de soluto
Muy soluble Menos de 1
Facilmente soluble delal0
Soluble de 10a 30
Moderadamente soluble de 30 a 100
Poco soluble de 100 a 1000
Muy poco soluble de 1000 a 10 000
Practicamente Insoluble 10 000 0 mas
Insoluble

Fuente: Farmacopea de los Estados Unidos de Ameérica, Descripcion y Solubilidad, Tablas de
Referencia, pp 912.

Un material soluble cuando se solubiliza, puede mostrar trazas de impurezas fisicas,
tales como fragmentos diminutos de papel filtro, fibras y otras particulas, a menos

que sean limitados o excluidos por pruebas definidas u otras especificaciones.

Desintegracion: El objetivo de esta prueba es determinar el cumplimiento con los
limites de desintegracion que se establecen para los suplementos dietéticos,

incluidas las formas farmacéuticas de productos botanicos. Esta prueba se aplica a
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las tabletas sin cubierta y con cubierta simple y a las capsulas de gelatina dura y
gelatina blanda. Aplicar el procedimiento a 6 unidades de dosificacion del

suplemento alimenticio.

Se define como desintegracion completa, al estado en el cual los residuos de la
unidad con excepcion de los fragmentos del recubrimiento insoluble o, en el caso de
las capsulas la cubierta insoluble, que permanezcan en el tamiz del aparato de

prueba, constituyen una masa blanda sin un nicleo firme al tacto.

El aparato consta de un montaje de canastilla-gradilla, un vaso de precipitado bajo
de 1000 ml, con una altura de 138 mm y con un diametro interno de 97 mm para el
liquido de inmersion, una disposicion termostatica para calentar el liquido a 37° C y
un dispositivo para elevar y sumergir la canastilla en el liquido de inmersién para

esta prueba se utiliza Fluido Géstrico Simulado SR.

El volumen del liquido del recipiente (900 ml) es tal que el punto mas alto del
recorrido ascendente, la malla del alambre permanece al menos 15 mm por debajo
de la superficie del liquido y desciende no menos de 25 mm desde el fondo del
recipiente en el recorrido descendente. En ningin momento debe quedar sumergida

la parte superior del montaje de canastilla-gradilla.

El tiempo requerido para el recorrido ascendente es igual al tiempo del recorrido
descendente, y el cambio de sentido se produce en una transicién suave y no con un
movimiento abrupto. EI montaje de canastilla-gradilla se mueve verticalmente a lo
largo de su eje. No hay un movimiento horizontal significativo ni un movimiento

del eje que no sea vertical.

e Disolucion: El objetivo de esta prueba es determinar el cumplimiento con los
requisitos de disolucion establecidos para capsulas. Esta disolucion no especifica,

tiene como proposito diagnosticar problemas tecnoldgicos conocidos que podrian
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surgir debido a los recubrimientos, lubricantes, desintegrantes y otras sustancias

inherentes al proceso de fabricacion.

Ademas, esta medicion de disolucion permite una evaluacion del grado de
descomposicion del extracto en compuestos poliméricos u otros compuestos
insolubles que se pudieran producir por secado excesivo u otras manipulaciones

involucradas en la fabricacion del suplemento alimenticio.

La presuncion operativa inherente a este procedimiento es que si se demuestra que
los compuestos indicadores o marcadores, o0 el extracto, se han disuelto dentro del
plazo estipulado y bajo las condiciones especificadas, la forma farmacéutica no se
vera afectada por ninguno de los problemas relativos a la formulacion o fabricacién

mencionados anteriormente.

El aparato a utilizar para llevar a cabo esta prueba, consiste de: un vaso, con o si
tapa, de vidrio u otro material inerte y transparente; un motor, un eje propulsor
metélico y una canastilla cilindrica (ver figura 1.2). El vaso esta parcialmente
sumergido en un bafio de agua adecuado. Durante el transcurso de la prueba, el
bafio de agua mantiene la temperatura en interior del vaso a 37 °C+/- 0.5 ° Cy
garantizan que el fluido del bafio se mantenga en movimiento suave y constante.
Cada uno de los vasos debera llenarse con 900 ml de la solucion denominada como
Medio de Disolucion (HCI 0.1 N). Ninguna parte del equipo, ni el entorno en el cual
estd colocado, aumenta significativamente el movimiento, agitacion o vibracion, por
encima de los producidos por el elemento de agitacion que gira con suavidad. Es
preferible emplear un aparato que permita observar la muestra y el elemento de

agitacion durante la prueba.

El vaso es cilindrico y de fondo semiesférico con las siguientes dimensiones y
capacidades: para 1 L de capacidad nominal: altura de 160 mm y diametro interno
entre 98 mm. Las paredes del vaso cilindrico tienen un reborde en el extremo

superior.
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El eje propulsor est4 colocado de forma tal que su eje central guarde una distancia
méaxima de 2 mm con respecto a cualquier punto del eje vertical del vaso y rote

suavemente sin fluctuaciones que pudieran afectar los resultados.

Se emplea un dispositivo para regular la velocidad con el objeto de seleccionar y

mantener la velocidad de rotacion del eje impulsor a 100 rpm.

Los componentes del eje y de la canastilla del elemento de agitacion son de acero
inoxidable tipo 316, segun las especificaciones de la figura 1.2.

L 63a656
9,4a10,1 mm

Orificio de salida,
didmetro 2,0 0,5 mm

Seguro de retencién con
3 lengletas radiales a 120°

==}

5,1+ 0,5 mm
\ ) |
Abertura libre [ ik
20,2 + 1,0 mm S = K
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T j | 22,2 +1,0mm
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mitida en “A” es + 1,0 mm cuando
la pieza se gira sobre el eje ¢ con
la canastilla montada.

20,2 + 1,0 mm—|-f -250+30 mm

Figura 1.2. Diagrama de elemento de agitacion de canastilla para prueba de
disolucion.
Fuente: Farmacopea de los Estados Unidos de Ameérica, Disolucion, Pruebas
Fisicas, pp 804-805.
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La distancia entre el fondo interno del vaso y el fondo de la canastilla se mantiene a

25 +/- 2 mm durante la prueba.

Para la interpretacion de los resultados de esta prueba los requisitos se cumplen si

las cantidades disueltas del suplemento alimenticio, se ajustan a la tabla de

aceptacion (Tabla 1.3). La cantidad Q, es la cantidad disuelta de suplemento

alimenticio expresada como un porcentaje del contenido declarado.

Tabla 1.3. Tabla de Aceptacion para una Muestra Combinada en Pruebas de

disolucion.
Tabla de Aceptacién para una Muestra Combinada
Etapa Cantidad Analizada Criterios de Aceptacion

S1 6 La cantidad disuelta

promedio no es menor que
Q+10%
S2 6 La cantidad disuelta
promedio (S1+S2) es igual o
mayor que Q+5%

S3 12 La cantidad disuelta
promedio (S1+S2+S3) es

igual o mayor que Q

Fuente: Farmacopea de los Estados Unidos de América, Desintegracion y

Disolucién de Suplementos Dietéticos, pp 804-805.

e Identificacion: el ensayo de identificacion debe establecer la identidad cualitativa

de los antioxidantes presentes en el suplemento alimenticio y en el extracto de frijol

negro, determinando si existe 0 no correspondencia entre ambos, hay muchos

disolventes apropiados para llevar a cabo la identificacion espectrofotométrica

incluyendo agua, alcoholes, cloroformo, hidrocarburos de cadena corta, éteres, y

soluciones diluidas de acidos y alcalis fuertes. Las zonas para identificacion de

compuestos antioxidantes segun se declaran en la tabla 1.4:
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Tabla 1.4. Zonas de identificacion de compuestos antioxidantes.

Estructura del Compuesto Intervalo UV Intervalo VISIBLE
Fenolico
Clorofilas - 415-450 nm (principal)
545-650 nm
Citocromos Absorcién UV intensa 415-440 nm (picos menores)
540-560 nm
Antocianinas, Antocianidinas 270-280 nm 465-560 nm (pico menor)
Betacianinas 250-270 nm 530-554 nm
Carotenoides - 400-500 nm (un pico mayor
con 2 picos menores)
Antraguinonas 220-290 nm (3-4 picos 420-460 nm (bandas
intensos) menores)
Chalconas 230-270 nm (baja intensidad) 340-390 nm
Auronas 230-270 nm (baja intensidad) 380-430 nm
Flavonoides 230-270 nm 365-390 nm

e Contenido de Humedad: Esta prueba se realiza con la finalidad de determinar la
cantidad de materia volatil de cualquier tipo que se elimina en las condiciones

especificadas. Se establece como limite maximo el 12 % para farmacos secos.

1.6. Compuestos Fendlicos

Los compuestos fendlicos constituyen un amplio grupo de sustancias, con diferentes
estructuras, propiedades quimicas y actividad bioldgica, englobando méas de 8000
compuestos distintos. Se encuentran ampliamente distribuidos de forma natural
principalmente en las frutas y vegetales, estan caracterizados por tener un anillo aromatico
con uno o mas grupos hidroxilos, los cuales pueden adquirir formas de flavonoides y
glicosidos dependiendo del nimero y tipo de sustituciones que tengan en dicho anillo
(Rice-Evans et al., 1997). Quimicamente, los compuestos fendlicos son sustancias que
poseen un anillo aromatico, con uno o mas grupos hidroxidos (Gutiérrez et al., 2008; Fang
y Bhandari, 2010). EI grupo de los compuestos fendlicos incluye a los flavonoides y sus

subgrupos las antocianidinas, las catequinas y las isoflavonas (Chasquibol et al., 2003).

Los flavonoides, son glicosidos formados por una aglicona, que en muchos casos deriva de
la 2-fenilbenzopirona; entre las principales agliconas se encuentra el flavonol y la flavona,
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ademas de la isoflavona, flavanona, el flavononol, las chalconas y los biflavonilos. Los
azUcares sustituyentes mas importantes son la glucosa, ramnosa, galactosa, arabinosa y
xilosa, y en ocasiones también se encuentran la apiosa y rutinosa; éstos se unen a la
aglicona por medio de los carbonos 7, 5 y 4°, principalmente (Rice-Evans et al., 1996;
Rice-Evans et al., 1997).

Los compuestos fendlicos han sido sujeto de una extensiva investigacion como agentes
preventivos de enfermedades. Los compuestos fendlicos protegen a las plantas contra dafos
oxidativos y llevan a cambio la misma funcién en el organismo humano. Las coloraciones
azul, azul-rojo y violeta caracteristicos de ciertas variedades de cerezas y uvas y el color
purpura de la berenjena se deben al contenido fendlico de estos vegetales.

Los compuestos fenolicos son antioxidantes biolégicos que protegen las células contra el
dafio oxidativo, pues inhibe la accién de los radicales libres y especies reactivas de oxigeno,
quelantes catalizadores metélicos, inhiben oxidasas que conducen a las enfermedades
degenerativas asociadas al estrés oxidativo. (Heimler et al., 2005; Cardador-Martinez et al.,
2002).

Es ampliamente reconocido que la actividad antioxidante de algunos alimentos esta
relacionada con el alto contenido de compuestos fenolicos; gran variedad de éstos son
derivados de plantas, incluyendo polifenoles simples, fenilpropanoides, derivados del acido
benzoico, flavonoides, taninos, lignanos y ligninos (Shahidi y Naczk, 2004). Harborne y
Simmonds (1964) clasificaron los compuestos fendlicos en quince grandes grupos, sin
embargo por conveniencia se agruparon en dos principales (1 y Il) y actualmente se siguen

reconociendo de esta forma (Bernal et al., 2011):

Grupo I: Los acidos fendlicos y cumarinas (Figura 1.3A), son compuestos que tienen
estructuras C6- C1 y C6-C3, dentro de los cuales podemos encontrar acidos benzoicos,
acidos cinamicos, escopoletina, etc. Ambos tipos de acidos fendlicos también se pueden

encontrar de forma conjugada o esterificada.
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Los &cidos benzoicos encontrados de manera extensa en la naturaleza son, acido vanilico,
acido siringico, hidroxibenzoico y acido galico el cual es encontrado como un constituyente
de taninos o como dimero del acido elagico. Por otro lado los acidos cinamicos encontrados

en la naturaleza son el acido cumérico, acido caféico, acido ferdlico, &cido sinépico.

COOH o4
R4 R-| R2
HO - O -0
=
R; R,

PN

R; CH=CH-COOH Ry

Acidos Fendlicos Acidos Cinamicos

Cumarinas

Figura 1.3A. Estructura quimica general de diversos compuestos fenolicos.

Grupo II: Esta formado por flavonoides y antocianinas los cuales son compuestos con
estructura C6-C3-C6, dentro de los cuales podemos encontrar antocianidinas, flavonoles,

flavonas, chalconas, etc.

Figura 1.3B. Estructura quimica general de antocianinas.

Estos compuestos de forma general tienen una gran diversidad y presentan una amplia
actividad biologica, que les confiere propiedades multifuncionales que van desde agentes
antimicrobianos, antioxidantes naturales hasta inhibidores enzimaticos dependiendo de su

estructura, grado de polimerizacion, diferencias estereoisoméricas, concentraciones, etc.
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Por otra parte la clasificacion de los flavonoides se realiza tomando varios aspectos en
consideracién como el tipo de sustitucion que tenga en su anillo C, el estado de oxidacion o
su forma heterociclica y de la posicion que tenga el anillo B. En este subgrupo se

encuentran las flavonas, flavonoles, flavanonas, isoflavonoides y antocianinas.

A continuacion se mencionan algunos datos relevantes de cada uno de estos subgrupos y

sus estructuras quimicas generales:

- Chalconas: Son isdmeros de las flavanonas por apertura del nicleo central. Dentro del
grupo cabe mencionar el glucosido de la floretina (florizina), ampliamente distribuido en la

corteza de los frutos de varias rosaceas (Badui, 1997).

OH

HO OH

OH O

Figura 1.3C. Estructura quimica general de las chalconas.

- Flavonas: Son compuestos responsables de los colores amarillos de las flores de muchas
plantas. Este tipo de compuestos producen colores mas permanentes, pero algo mas palidos
de aquellos que son producidos por los flavonoles. Dentro de las flavonas podemos citar la

apigenina y luteolina.

Figura 1.3D. Estructura quimica general de las flavonas.
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- Flavonoles: Son compuestos responsables de dar una coloracion amarilla en las hojas de
muchas plantas, tienden a degradarse bajo la accidn de luz intensa. Los mas comunes son la
quercetina, mirecetina, fisetina. Dada su capacidad de capturar radicales libres y de crear
complejos con iones metalicos, tienen una actividad antioxidante muy alta; sin embargo, el
hecho de que sean poco solubles en agua, los hace poco adecuados para aplicaciones
comerciales. Presentan una gran similitud con la estructura de las antocianidinas y
antocianinas, la diferencia radica en que los flavonoides tienen un grupo cetona en el
carbono 4 en el anillo C.
OH

HO 0

OH

Figura 1.3E. Estructura quimica general de los flavonoles.

- Flavanona: Las flavanonas de origen natural presentan casi siempre la configuracion 2S,
que dispone el anillo B ecuatorial (Figura 1.3F). Pueden presentarse como O- y C-
glicésidos (hesperidina y aervanona), también pueden tener O- y C-metilaciones o
alquilaciones superiores (prenilaciones). Las agliconas mas representativas son hesperetina

y naringenina.

OH

HO

OH Q

Figura 1.3F. Estructura quimica general de las flavanonas.
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- Isoflavonoides: Son compuestos distribuidos en pocas familias (alrededor de 20),
principalmente en las leguminosas (Figura 1.3G). Estructuralmente se les puede dividir en
varias clases: isoflavonas, isoflavonoles, etc. Por su parte, las isoflavonas tienen actividad
estrogénica, es decir, imitacion de hormonas femeninas, sobre todo la genisteina, la

daidzeina y la gliciteina, que se encuentran como glicésidos en la soya, alfalfa, etc.

HO

Figura 1.3G. Estructura quimica general de los isoflavonoides.

- Antocianinas: Las antocianinas como parte del grupo de los compuestos fenélicos poseen
la caracteristica estructura C6-C3-C6 en su esqueleto. Son pigmentos hidrosolubles, se
encuentran primordialmente glucosidados en la naturaleza; estan constituidos por una
molécula de antocianidina, que es una aglicona, a la que se le une un azucar por medio de
un enlace glicosidico. La estructura quimica bésica de estas agliconas es el ion flavilio que
consta de dos grupos aromaticos, un benzopirilio (A) y un anillo fendlico (B); por su

posicién trivalente del oxigeno, el flavilio normalmente funciona como un cation

Los azucares que comunmente se encuentran asociados son glucosa y ramnosa, seguidos de
galactosa, xilosa, arabinosa y, ocasionalmente, gentiobiosa, rutinosa, soforosa; todos ellos
se unen a la antocianidina principalmente por medio del hidroxilo de la posicién 3, y en

segundo término, en la posicion 5 6 7 (Badui, 1997).

De las 20 antocianidinas que actualmente se conocen, las mas importantes son la
pelargonidina, delfinidina, cianidina, petunidina, peonidina y malvidina, la combinacién de
éstas con los diferentes azucares genera aproximadamente 450 antocianinas que abundan en

la naturaleza. En el frijol se han encontrado diferentes concentraciones de antocianinas
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tanto en el grano, como en la testa (Salinas-Moreno et al., 2005). Las legumbres son una
significativa fuente de macronutrientes y micronutrientes y han desempefiado un papel
importante en la dieta tradicional de gran cantidad de regiones a nivel mundial. Ademas de
su valor nutricional, han sido ampliamente reconocidos como alimentos funcionales que

promueven la salud (Geil y Anderson, 1994).

Los compuestos fendlicos se encuentran en mayor concentraciéon en la testa del frijol, es
por ello gue en este trabajo se obtuvieron extractos acuosos de la testa de frijol negro, los
cuales se microencapsularon mediante secado por aspersion y se adicionaron en la

elaboracion de un suplemento dietético.

1.6.1. Actividad antioxidante

Actualmente se ha dado gran importancia al estudio de los compuestos antioxidantes
provenientes de fuentes naturales como frutos, semillas y vegetales, debido a los efectos
beneficiosos que proveen a la salud como resultado de la ingesta diaria de estos
compuestos. En la naturaleza existe una gran variedad de compuestos fitogquimicos con

importante capacidad antioxidante, entre los cuales se encuentran los compuestos fendlicos.

La mayoria de las plantas, contienen compuestos fendlicos los cuales estan presentes en
cantidades diferentes dependiendo de la planta y del grupo de compuesto fendlico

estudiado, diferenciandose estos contenidos de acuerdo a la parte vegetal utilizada.

En legumbres y cereales los principales compuestos fendlicos son los flavonoides, acidos
fenolicos y taninos. Las legumbres con un mayor contenido de compuestos polifenélicos
son las de color obscuro entre las que destacan el frijol rojo y el frijol negro (Martinez-
Valverde et al., 2000).

Los compuestos fendlicos constituyen amplio grupo de sustancias quimicas presentes en el
reino vegetal, son considerados como metabolitos secundarios de las plantas, con diferentes

estructuras quimicas y actividad. (Martinez-Valverde et al., 2000; Bernal et al., 2011). A
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menudo se les relaciona con la calidad calidad sensorial de los alimentos de origen vegetal,
tanto frescos como procesados, ademas de que contribuyen a la pigmentacion de los

mismos.

En la actualidad este grupo de compuestos fitoquimicos presenta un gran interés nutricional
por su contribucion al mantenimiento de la salud humana. Asi, muchas de las propiedades
beneficiosas descritas en los alimentos de origen vegetal, asociadas principalmente a la
actividad antioxidante, estan relacionadas con la presencia y con el contenido de
compuestos fendlicos (Martinez-Valverde et al., 2000; Kaur y Kapoor, 2002; Itagi y Singh,
2012).

La actividad antioxidante de los compuestos fendlicos, tiene interés desde el punto de vista
tecnoldgico. Asi, los compuestos fendlicos intervienen como antioxidantes naturales de los
alimentos, por lo que la obtencion y preparacion de alimentos con un alto contenido en
estos compuestos supone una reduccion en la utilizacion de aditivos antioxidantes, a la vez
que se obtienen alimentos mas saludables, que incluso pueden llegar a englobarse dentro de
los alimentos funcionales 6 nutraceuticos (Martinez-Valverde et al., 2000; Bernal et al.,
2011).

La exposicion de pigmentos vegetales como los compuestos fendlicos a diversas
condiciones como, temperatura, actividad de agua y pH dan lugar a su degradacion, cuyo
estudio permitiria establecer un parametro de las propiedades funcionales de los
suplementos alimenticios, algunos parametros que se pueden obtener a partir de esta
cuantificacion son: el tiempo de vida media, la constante de degradacién y el orden de la

reaccion de la cinética degradativa (Tonon et al., 2010; Pavon- Garcia et al., 2011 ).

El comportamiento de la degradacion de la actividad antioxidante de compuestos fenolicos
permitiria establecer si es necesaria la aplicacion de técnicas de preservacion para aumentar

el tiempo de vida Util del producto (Moreno et al., 2002).
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JUSTIFICACION
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2. JUSTIFICACION

Actualmente el consumo de suplementos alimenticios ha cobrado importancia en la
complementacion de la alimentacion, la ingesta de diversos tipos nutrientes cada vez se
vuelve més deficiente debido a los procesos a los que son sometidos los alimentos que
degradan la naturaleza de los mismos, y esto puede dificultar o inhibir su absorcion en el

intestino.

Por lo anterior es importante la elaboracion de productos en los cuales se garantice que los
nutrientes que contienen mantengan su constitucion quimica para poder ser aprovechados

por el organismo.

Al ser los nutrimentos sensibles a diversos factores ambientales es importante la aplicacion
de técnicas que los protejan durante el proceso de elaboracion. Una de las técnicas mas
utilizadas en la industria alimentaria es la microencapsulacién que consiste en recubrir un
componente bioactivo con un material encapsulante que retarde la degradacion de sus
componentes labiles, en especifico, en el frijol negro, la cantidad de antioxidantes presentes

en la testa del frijol.

Este trabajo tuvo como proposito la formulacién y evaluacién de un suplemento alimenticio
conformado por antioxidantes naturales provenientes de la testa de frijol negro, estos
antioxidantes fueron protegidos mediante la técnica de microencapsulacién por secado por
aspersion. Ademas de los antioxidantes, el suplemento alimenticio contiene vitaminas,
minerales y oligoelementos. A este suplemento se le evalto la funcionalidad de las

caracteristicas del suplemento alimenticio una vez que se desea comercializarlo.
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OBJETIVOS
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3. OBJETIVOS

3.1 Objetivo General

Evaluar la actividad antioxidante de un suplemento alimenticio con de antioxidantes

naturales de frijol negro y enriquecido con vitaminas y minerales.

3.2 Objetivos Particulares

Obtener un extracto acuoso que contenga los antioxidantes de la testa de frijol

negro.

Obtener microcapsulas con antioxidantes naturales del extracto acuoso de la testa de

frijol negro mediante secado por aspersion.

Determinar propiedades fisicoquimicas de las microcapsulas.

Determinar las cinéticas de degradacion de la actividad antioxidante del extracto

acuoso de la testa de frijol negro microencapsulado.

Formular el suplemento alimenticio conteniendo antioxidantes naturales del frijol

negro microencapsulado y enriquecido con vitaminas, minerales y oligoelementos.

Encapsular el suplemento alimenticio para la elaboracion de la forma farmacéutica

en la que se dispondra el suplemento alimenticio.

Evaluar y analizar las propiedades caracteristicas del suplemento alimenticio.
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PREGUNTA DE INVESTIGACION
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4. PREGUNTA DE INVESTIGACION

¢Es posible mantener el contenido de compuestos antioxidantes del extracto acuoso de la
testa de frijol negro mediante su microencapsulacion por la técnica de secado por

aspersion?
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METODOLOGIA
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5. METODOLOGIA

5.1. Materiales

Se utilizo frijol negro mexicano que fue adquirido de un mercado regional del Estado de
México. En la formulacion del suplemento alimenticio se emplearon distintos
componentes: Harina de soya, carbonato de calcio y estereato de magnesio adquiridos en
Botica La Moderna (Toluca, Estado de México); vitamina E, vitamina C, vitamina B6,
vitamina B1, vitamina A, &cido fdlico, selenio y vitamina B12 todos adquiridos de la
compafiia PROQAVIF S.A. de C.V. (Ciudad de México, México).

Como agentes encapsulantes se utilizaron goma de mezquite (Prosopis laevigata) (GM), la
cual fue recolectada del Estado de San Luis Potosi, en forma de lagrimas y se purifico de
acuerdo a Vernon-Carter et al. (2000) y goma Arabiga (GA) que fue adquirida en Industria
Ragar, S.A. de C.V. (Ciudad de México, México).

Todos los reactivos y sales empleadas fueron grado analitico. Para todas las pruebas cuya
realizacion requirié del uso de agua destilada, esta fue proveniente de dos fuentes segun el
lugar donde se llevaron a cabo las pruebas, se empled agua destilada del Laboratorio de
Desarrollo de Productos Nuevos de Arabela S.A. de C.V. (Filtro Millipore Mod. Mill-DI
9V CPD1000L1, Filtro Lot. No. FOPA84534) y de la Planta de Ingenieria Quimica de la
Unidad El Cerrillo, UAEM.

5.2. Formulacion de Soluciones conteniendo el extracto de Frijol Negro
(Phaseolus vulgaris L.)

Se tritur6 una cantidad suficiente de frijol negro de manera que se pudiese quitar
manualmente la testa del frijol; posteriormente se pesd 1 kg de testa de frijol negro y se
adiciond en 2L de agua destilada a temperatura ambiente (~ 20 °C + 2 °C) durante 15 horas
para obtener el extracto acuoso de frijol, se decantaron los solidos del extracto acuoso. Una
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vez obtenido el extracto acuoso, se tom6 1 L de extracto y se colocd en una liofilizadora
(LABCONCO modelo free zone 12, Kansas City, EUA) durante 24 h a una temperatura de
-50°C para conocer el contenido de sélidos totales en el extracto, el cual fue de 5 % wi/w.
Posteriormente, se prepararon 2 soluciones coloidales con el extracto acuoso de frijol 'y
con GA o GM como agentes encapsulantes teniendo una concentracion final de 15%

solidos totales.

5.3. Formacion de Microcapsulas

Se alimentaron las soluciones coloidales 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 y una
temperatura de salida del aire de 85 + 5 °C, inyectando aire comprimido a 4 bar (Pavon-
Garcia et al., 2011).

5.4. Distribucion del tamafio promedio de particula de las microcapsulas

La distribucion del tamafio promedio de particula de las microcdpsulas (dss3) se
determinaron con un Analizador de Tamafio de Particula y Gota Malvern Mastersizer 2000
(Malvern Instruments, Malvern, Worcestershire, Reino Unido).

5.5. Morfologia de las microcapsulas

Las microcépsulas fueron pegadas a un portamuestras de Microscopia Electronica de
Barrido (MEB) usando una cinta adhesiva por ambos lados (Ted Pella, Redding, California,
E.U.A), las muestras fueron subsecuentemente cubiertas con oro (Pérez-Alonso et al.,
2009) en una lonizadora (marca Desk Il modelo Denton Vacuum, EUA), a 100 militorrs y
15 mA. La morfologia de las microcapsulas fue observada con un microscopio electronico
de alto vacio (marca Jeol modelo JSM-5800LV, Jap6n) a 25 kV.
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5.6. Acondicionamiento de las microcapsulas

Al obtener las microcépsulas, estas se acondicionaron a 25 °C y dos actividades de agua
(0.115y 0.536) y, a 35 °C y dos actividades de agua (0.108 y 0.515) (Sanchez-Séenz et al.,
2011). Para lograr lo anterior, se colocaron 50 g de cada tipo de microcapsulas en cuatro
desecadores, los cuales contenian soluciones salinas saturadas de LiCl y MgNO;s y se
introdujeron dentro de dos estufas de conveccién forzada (marca Riossa, México, D.F.) y se
mantuvieron durante 25 dias a fin de alcanzar los valores de actividad acuosa mencionados
anteriormente, es decir, hasta alcanzar el equilibrio (Pérez-Alonso et al., 2006). La
actividad de agua de las microcapsulas se midié con un medidor de actividad de agua
Agqualab con compensador de temperatura (modelo series 3 TE, Decagon Devices, Inc.,
Pullman, WA, EUA).

5.7. Estabilidad de la capacidad antioxidante del extracto de frijol negro

contenido en las microcapsulas

Una vez acondicionadas las microcapsulas, se tomaron 0.2 g de cada tipo de microcapsulas
y se adicionaron en 2 mL de agua destilada agitando por 1min; posteriormente se tomé una
alicuota de 20 uL y se adicion6 en 1 mL de metanol grado reactivo centrifugando a 3000
rpm durante 5 min. Por otro lado, se prepar6é una solucion DPPH 0.1 mM y se tom0 una
alicuota de 250 puL que se adicion6 a 750 pL del extracto metanolico conteniendo los
antioxidantes del frijol microencapsulado durante 30 min y finalmente se leyd la
absorbancia en un espectrofotometro (Genesys 10UV, Thermo Scientific, MA, EUA) a una
longitud de onda de 517 nm.

Los datos de absorbancia se extrapolaron a una curva de calibracion con concentraciones
conocidas del reactivo de Trolox. Estas mediciones se llevaron a cabo por espacio de 8
semanas para determinar la cinética de la capacidad antioxidante del extracto de frijol
microencapsulado, estimando el orden de reaccion, constante de velocidad de reaccion y

tiempo de vida media de acuerdo a la metodologia descrita por Tonon et al. (2010).
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5.8. Formulacion del suplemento alimenticio
Se formul6 el suplemento alimenticio segun los siguientes porcentajes, y bajo los criterios
de concentraciones maximas permitidas para vitaminas y minerales de la normatividad
mexicana vigente, posteriormente se colocaron 500 mg en capsulas de gelatina

transparentes.

Tabla 5.1. Formulacion del suplemento alimenticio de frijol negro (Phaseolus vulgaris)

. g por cada
Ingrediente 100 g de s.s.
Harina de Soya (Glycine soja) 32
Carbonato de Calcio 31
Sulfato de Magnesio 15.6277
Extracto de Frijol Negro (Phaseolus vulgaris) 10
Vitamina C (Acido ascérbico) 5
Vitamina E (Acetato de tocoferol) 4.167
Vitamina B1 (Tiamina) 1.25
Vitamina B6 (Piridoxina) 0.873
Vitamina A (Palmitato de retinol) 0.0398
Acido Félico 0.033
Selenio 0.0083
Vitamina B12 (Cianocobalamina) 0.001
EVALUACION DEL SUPLEMENTO ALIMENTICIO
5.9. Propiedades organolépticas del suplemento alimenticio

En esta prueba se realizd la evaluacion de caracteristicas como color, olor y sabor,
unicamente se determinO si éstos son agradables para el evaluador, se tomaron 10
personas de diferente sexo y edad a las que se les pidi6 evaluar capsulas con suplemento
dietético de frijol, asi como el polvo antes de encapsularse, para determinar esto se solicito
la ingesta tanto de las capsulas como del polvo, la percepcion de aroma mediante olfato al
momento de consumirlas, y la observacion de las muestras previo a la ingesta para
determinar si el color y el olor tienen alguna influencia sobre el consumidor del producto.

50
('?/61//'(’/’0’/'(/(((/ s,%{f/m/ﬂ(/ del %}/(/(/(' e Q]//(% lco c%;’////(((/ e Q//}ﬂ/(w




- o) \ vz Ny - )
e Mariel @{/zﬁf(v& \@/c&uf/@ey Ingenieria Qhiniea

Adicionalmente el color de las microcapsulas se evalu6 mediante un colorimetro Hunter
Lab MiniScan, modelo MS-4,500 L. Formato 2. ¥ P65/10°, donde se determinaron los

parametros L*, a* y b*.

5.10. Solubilidad en agua del suplemento alimenticio

Para la realizacion de esta prueba se inicié con 10 mg de suplemento alimenticio en 10 ml
de agua destilada agitando manualmente a temperatura ambiente durante 1 minuto, se
agregaron 10 ml mas de disolvente agitando durante un minuto mas con esto se dedujo que
el material es facilmente soluble en agua mediante los términos descriptivos de la Tabla 5.1

del apartado de antecedentes de este trabajo.

5.11. Determinacion del contenido de humedad

Para llevar a cabo esta prueba se pes6 un vidrio de reloj seco y posteriormente 2 g de
suplemento alimenticio, en una Balanza Analitica (TE124S, Sartorius, EUA) extendiéndolo
uniformemente en la superficie del vidrio, posteriormente se colocé en una mufla
Memment (modelo UL30, Alemania) a 105 °C durante dos horas, terminado este proceso
se colocO en un desecador de vidrio durante 30 minutos hasta que la muestra alcanzo
temperatura ambiente para posteriormente pesarla y determinar el contenido de humedad

expresado en porcentaje, segun la ecuacion 5.1

W W

H = inic\i;l\l/_ final (EC 51)

final
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Donde H es el contenido de humedad del suplemento alimenticio después de ser dispuesto
en la forma farmacéutica deseada [kg H,O/Kg s.S.], Winiciat Y Wiinat SON 10s pesos iniciales y
finales del contenido de la unidad de dosificacion respectivamente [Kg].

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

5.12. Desintegracion

La prueba de desintegracion se llevo a cabo en un desintegrador (TEMSA, Mod. JTR-01,
México), se colocaron 6 capsulas de 500 mg en cada uno de los vasos de los que consta el
aparato, los cuales fueron previamente acondicionados con 900 ml de Fluido Gastrico
Simulado SR, el cual se prepar6 disolviendo 2 g de cloruro de sodio marca Fermonty 3.2 g
de Pepsina purificada marca HYCEL, obtenida de mucosa gastrica porcina, con una
actividad de 800 a 2500 unidades por mg de proteina, en 7,0 ml de &cido clorhidrico marca
Fermont y agua destilada suficiente para aforar a un litro. Esta solucidn reactiva tiene un
pH aproximado de 1.2. La prueba se llevo a cabo a 37° C, y bajo el movimiento
predeterminado para este aparato segun lo descrito en la Farmacopea de los Estados Unidos

de América.

5.13. Disolucién

La prueba se llevo a cabo en un disolutor (TEMSA, Mod. JTR, México), construido y
descrito en el aparato referenciado en la figura 1.2 de acuerdo a la Farmacopea de los
Estados Unidos de Ameérica. Se colocaron 6 céapsulas previamente pesadas una en cada
canastilla del disolutor, a la par se llenaron los vasos del equipo con una solucion de acido
clorhidrico 0.1 N, la cual se preparé in situ disolviendo 8.3 ml de &cido clorhidrico grado
reactivo marca Fermont, en agua destilada suficiente para aforar a un litro, el pH de esta
solucion fue de 1.2 , este medio de disoluciédn se utilizo para la preparacion de la solucion
estandar de la curva de calibracion y para la dilucién, posteriormente se sumergieron las

canastillas en la solucién a 37°C y se pusieron en agitacién a 100 rpm.
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Se realizo un muestro cada 5 min durante 1 h de 5 ml de la solucién de medio de disolucion
con suplemento alimenticio para posteriormente realizar mediciones de absorbancia
mediante espectrofotometria en un espectrofotometro (UV/VIS GENESYS 10 UV/VIS
Thermo Scientific, Madison, WA, EUA), a una longitud de onda de 222 nm, en velocidad

media.

Para la elaboracion del perfil de disolucion del suplemento alimenticio fue necesaria la
elaboracion de una curva de calibracion la cual fue generada de la siguiente forma, se
pesaron 6 muestras de 0.01 g, 0.02 g, 0.03 g, 0.04 g, 0.05 g y 0.06 g respectivamente, las
cuales se colocaron en matraces volumétricos de 100 ml los cuales se aforaron con
soluciéon de HCI 0.1 N, una vez que estas soluciones fueron preparadas se leyeron sus
absorbancias a la longitud de onda 222 nm en un espectrofotémetro (UV/VIS GENESYS
10 UV/VIS Thermo Scientific, Madison, WA, EUA), una vez obtenidos los datos de
absorbancia se hizo una regresion lineal obteniendo una ecuacion:
y =mx+bH (Ec. 5.2)

Donde y es la absorbancia medida a 222 nm de cada una de las alicuotas tomadas durante el
experimento, y x es la cantidad en gramos de suplemento alimenticio disuelto durante la

prueba.

5.14. Prueba de identificacion cualitativa de compuestos fendlicos en el
suplemento alimenticio

Esta prueba se llevé a cabo en un espectrofotometro (UV/VIS GENESYS 10 UV/VIS
Thermo Scientific, Madison, WA, EUA), pesando una muestra de 1 mg de suplemento
dietético la cual se disolvid en 25 ml etanol grado reactivo de la marca Fermont para la
realizacion de la lectura de absorbancias. De manera analoga se pesaron 0.1 mg de extracto
de frijol negro y se disolvieron en 25 ml de etanol grado reactivo de la marca Fermont,
realizando otra lectura de absorbancias bajo las mismas condiciones de la prueba con
suplemento alimenticio. Se compararon los picos obtenidos en ambas lecturas y se
determino que existe correspondencia en ambos casos presentando picos en de absorcion

principal en la zona de los acidos fenolicos que corresponde de los 200-300 nm.
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RESULTADOS Y DISCUSION
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6. RESULTADOS Y DISCUSION
6.1. Propiedades y Caracteristicas de las microcéapsulas

6.1.1. Tamanio de particula de las microcapsulas

A las cépsulas obtenidas del proceso de secado por aspersion se les determind el tamafio
promedio de particula volumétrico; las formuladas con goma Arabiga presentaron un tamarfio
en promedio de 10.97 um, mientras que las microcapsulas formuladas con goma de mezquite
presentaron un tamafio promedio de 11.64 um, estos resultados validan el hecho de que ambos
biopolimeros estan constituidos por los mismos componentes (polisacaridos y proteinas) y en
casi las mismas proporciones, por ende los tamafios de particula resultaron muy semejantes
(Orozco-Villafuerte et al., 2003). Las capsulas son llamadas microcapsulas cuando el tamafio
de particula se encuentra en el intervalo entre 0.2 y 5000 um, cuando el tamafio de particula es
mayor a las 5000 um se les denomina macrocéapsulas, y cuando presentan tamafios menores a
0.2 um se les denomina nanocéapsulas (Barbosa-Canovas et al., 2005).

Pérez-Alonso et al. (2009) microencapsularon salsa de chile manzano mediante secado por
aspersion utilizando goma Arabiga como agente encapsulante con dos relaciones de agente
encapsulante con respecto al material encapsulado de 2:1 y de 4:1, presentado tamafos de
particula de 9.41 um vy 10.43 um, respectivamente; concluyendo que la relacion no influye de
manera significativa con el tamafio de particula de las microcapsulas. Estos resultados
confirman que tanto los compuestos antioxidantes de la testa del frijol como los componentes
de la salsa de chile manzano (materiales encapsulados) no influyen de manera directa con el

tamafio de particula de las microcapsulas.

6.1.2. Morfologia de las microcapsulas

Las figuras 6.1 y 6.2 muestran la morfologia de la microcapsulas formuladas con goma
arabiga y goma de mezquite, respectivamente. Como se puede apreciar en ambas figuras, las
microcapsulas presentan el tipo matriz, que es una caracteristica del proceso del secado por
aspersion donde el material encapsulado se encuentra incrustado en la parte interior de la
capsula y en el grosor de la misma (Ré, 1998). Ademas, las microcapsulas muestran la forma
irregular que son propias del empleo de ambos tipos de biopolimeros como agentes
encapsulantes (Pérez-Alonso et al., 2009).
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Ambas tipos de microcapsulas presentaron una morfologia irregular caracterizada por
particulas con superficies abolladas y rugosas; es decir, ligeramente lisas y tersas. También se
evidencian cavidades en algunas particulas, pero no existen microcapsulas con grietas u
orificios que infieran que el material encapsulado sea susceptible a difundirse por la
membrana biopolimérica. Es importante enfatizar que aunque el analisis morfol6gico no
confirma que las paredes de las microcapsulas estén conformadas por poros, existen trabajos
publicados (Pérez-Alonso et al., 2003) donde se confirma este hecho y tiene gran importancia
en el sentido de que tanto la porosidad como el tamafio de poro influyen en los fendmenos
difusivos tanto al interior como al exterior de las microcapsulas y que son parametros a
considerar en la retencion y deterioro del material encapsulado; es decir, estos parametros
constituyen el grado de proteccion que ofrece tanto la goma arabiga como la goma de

mezquite en la actividad antioxidante de la testa de frijol negro.

AccV Spot Magn
250kv 5.0 b0OO0x

Figura 6.1 Morfologia de las microcapsulas a base de Goma Arébiga.
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Figura 6.2 Morfologia de las microcapsulas a base de Goma de Mezquite.

6.2. Evaluacion de la actividad antioxidante de la testa de frijol negro

microencaspulada y acondicionada a distintas temperaturas y actividades de agua

Una vez que se obtuvieron los dos tipos de microcapsulas, tanto con goma arabiga como con
goma de mezquite, estas se rehidrataron para determinar la actividad antioxidante inicial de la
testa de frijol negro recién encapsulada, antes de proceder a acondicionar las microcapsulas a
las temperaturas de 25y 35 °C y las actividades de agua descritas en el apartado 5.6.
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Tabla 6.1 Actividad antioxidante de la testa de frijol negro microencapsulado previo al inicio

del acondicionamiento.

Parametro Microcapsulas Microcapsulas

Goma Aréabiga Goma de Mezquite

Actividad antioxidante
(umol trolox/ g s.s.) 80.59 74.94

Los resultados de la concentracion inicial de la actividad antioxidante de la testa de frijol
negro se muestran en la tabla 6.1, como se puede apreciar las microcapsulas preparadas con
goma ardbiga muestran el valor inicial mas alto comparado con el de las microcapsulas
preparadas a base de goma de mezquite, esto infiere de manera inicial que la goma arabiga

brinda una mayor proteccion del material encapsulado que la goma de mezquite.

En los gréficos 6.1 y 6.2 se presentan las cinéticas de actividad antioxidante de la testa de
frijol negro en ambos tipos de microcapsulas acondicionadas a las distintas temperaturas y
actividades de agua descritas en el apartado 5.6. En el grafico 6.1 se presentan las cinéticas de
la actividad antioxidante de la testa de frijol negro rehidratadas de las microcépsulas, las
cuales se monitorearon una vez que se alcanzo el equilibrio por espacio de 7 semanas, y como
se puede apreciar en los graficos la actividad antioxidante en cada una de las cinéticas
disminuyd de manera significativa con respecto a la actividad antioxidante que se tenia recién
obtenidas las microcapsulas, a excepcion de las microcapsulas con goma Arabiga
acondicionadas a una actividad de agua de 0.115. Otro aspecto relevante que se presento, fue
el hecho de que el mayor porcentaje de pérdida de actividad antioxidante se dio en la primera

semana después de haber alcanzado el equilibrio.
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Grafico 6.1. Actividad antioxidante de la testa de frijol negro en las microcépsulas

acondicionadas a T= 25°C.

El gréafico 6.2 presentan las cinéticas de la actividad antioxidante de la testa de frijol negro
rehidratadas de las microcapsulas, las cuales se monitorearon una vez que se alcanzo el
equilibrio por espacio de 7 semanas a T=35° C y a las actividades de agua de 0.108 y 0.515.
De manera analoga al gréfico 6.1, las cinéticas presentaron el mismo comportamiento teniendo
una actividad antioxidante méas baja con respecto a las microcapsulas recién obtenidas por
aspersion, a excepcion de las microcapsulas de goma arabiga con una actividad de agua de
0.515, mientras que los encapsulados con goma de mezquite si presentaron una diferencia
significativa con respecto a la inicial de las microcapsulas obtenidas recién secadas por
aspersion. Aunque se puede apreciar tanto en el grafico 6.1 como en el grafico 6.2 que la
pérdida de actividad antioxidante en los encapsulados con la goma de mezquite es mas lento
en los intervalos de tiempo a partir de la primera semana comparado con los de la goma
arabiga, esto evidencia que la goma de mezquite no favorece la proteccion de la actividad
antioxidante de la testa de frijol negro al inicio, pero posteriormente la membrana conformada

hace mas lento el proceso de pérdida de actividad antioxidante.
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Grafico 6.2. Actividad antioxidante de la testa de frijol negro en las microcépsulas

acondicionadas a T= 35°C.

Con los datos cinéticos de la actividad antioxidante se procedid a estimar los pardmetros
cinéticos en diferentes intervalos de tiempo, obteniendo tanto el orden de reaccion (n), la
constante de velocidad (k) y el tiempo de vida media (ti2) empleando el método integral
descrito en Fogler (2004). Cabe mencionar que la contante de velocidad dependiendo de su

orden de reaccidn presenta las siguientes unidades:

Si n=0, entonces k[=] semanas™ (gn;zlj

Si n=1, entonces k[=]semanas™

-1
Si n= 2, entonces k[=]semanas™ (gn;zlj
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La perdida de la actividad antioxidante de las microcdpsulas acondicionadas a T= 25 °C
presento distintos ordenes cinéticos en los periodos semanales de acondicionamiento; presento
3 cinéticas parciales de orden 1 y 2 para los microencapsulados a base de goma Arabiga y 4
cinéticas parciales de orden 0 y 2 para los microencapsulados con goma de mezquite. Los
valores de las constantes de velocidad con sus respectivos coeficientes de correlacion lineal se
presentan en la Tabla 6.2, asi como los valores de las constantes de velocidad parciales.

Tabla 6.2 Valores de coeficiente de correlacion, orden de reaccion y constante de velocidad

para la degradacién polifendlica en acondicionamiento a T=25°C.

Polimero  Actividad Periodo de Coeficiente  Ordende  Constante
de Agua  Acondicionamiento de Reaccion de
(aw) (semanas) Correlacion (n) Velocidad
(R (k)
Goma 0.536 S0-S 1 2 0.001
Arabiga S1-S5 0,9832 1 0.040
S5-S7 0,9903 2 0.003
Goma 0.115 S0-S1 1 2 0.005
Aréabiga S1-S5 0.9827 1 0.045
S6-S7 0.997 2 0.003
Goma de 0.536 S0-S1 1 2 0.001
Mezquite S1-S3 0.9731 0 0.982
S3-S5 0.9301 0 0.627
S5-S7 0.9663 2 0.004
Goma de 0.115 S0-S1 1 2 0.001
Mezquite S1-54 0.9702 2 0.004
S4-S5 1 2 0.006
S5-S7 0.8032 2 0.002

De igual forma para las microcapsulas acondicionadas a T= 35°C la perdida de la actividad
antioxidante responde a distintos ordenes cinéticos de reaccion; las microcapsulas formuladas
con goma Arabiga y goma de mezquite presentaron cinéticas parciales de orden 1y 2 (ver

tabla 6.3).
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De manera general, los resultados que se presentan tanto en la tabla 6.2 y 6.3 establecen que
las cinéticas de perdida de actividad antioxidante de la testa de frijol negro microencapsulada
tienen orden de reaccion entre 0 y 2, y no hay una clara tendencia, aunque se podria decir que
los encapsulados con goma de mezquite presentan préacticamente cinéticas de orden 2 a las
distintas actividades de agua y temperatura, sobretodo a la T= 35 °C, aunque en la tabla 6.2
hay dos periodos de tiempo (de la semana 1 a la semana 5) donde la goma de mezquite
estabiliza al material encapsulado, esto sucede a 25 °C y aw=0.536, donde la constante de
velocidad es muy grande con respecto a los demas valores presentes en la tabla 6.2 y 6.3.

Por su parte, los resultados referentes a la goma arabiga, evidencian que donde existe una
menor degradacion del material encapsulado sucede a 35 °C y una aw=0.515 donde las

cinéticas son de primer orden.

Tabla 6.3 Valores de coeficiente de correlacién, orden de reaccion y constante de velocidad

para la degradacion polifendlica en acondicionamiento a T=35°C.

Biopolimero  Actividad Periodo de Coeficiente  Ordende Constante
de Agua  Acondicionamiento de Reaccion de
(aw) Correlacion (n) Velocidad
(R (k)
Goma 0.515 S0-S3 0.991 1 0.026
Arabiga
S3-S7 0.948 1 0.037
Goma 0.108 S0-S3 0.984 2 0.002
Arébiga
S3-S7 0.996 1 0.036
Goma de 0.515 S0-S1 1 2 0.001
Mezquite S1-S2 1 2 0.002
S2-54 0.983 2 0.002
S4-S7 0.980 2 0.005
Goma de 0.108 S0-S3 1 1 0.018
Mezquite S3-54 1 2 0.006
S4-S5 1 2 0.009
S5-S7 0.980 2 0.003
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De acuerdo a las condiciones experimentales descritas para el acondicionamiento de las
microcapsulas, el tiempo de vida medio global de la actividad antioxidante microencapsulada
se reporta en la Tabla 6.4. Cabe mencionar que el tiempo de vida medio se expresa en dias
para mayor facilidad de comprension de los resultados.

Tabla 6.4 Tiempos de vida medio de la actividad antioxidante de la testa de frijol negro

microencapsulado y acondicionado a T=25° Cy T= 35 °C.

Biopolim Activida  Temperatura de Periodo de Tiempos  (ty)Total
ero d de Acondicionamiento Acondicionamiento de Vida (dias)
Agua (°C) (dias)
(aw)
Goma 0.536 S0-S1 7.2378
Arabiga S1-S5 11.9508
25 S5-S7 2.7399 21.93
Goma 0.115 S0-S1 1.8759
Arébiga 51-S5 10.8208 17.42
25 S5-S7 4.7349
Goma de 0.536 S0-S1 7.1853
Mezquite S1-S3 26.7064
S$3-S5 41.8105 7.9
25 $5-7 2.2135
Goma de 0.115 S0-S1 7.2411
Mezquite S1-54 2.3352
S4-55 1.5042 16.76
25 $5-S7 5.6957
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Goma S0-S3 18.3789
Arébiga 0.515 31.63
35 S3-S7 13.2569
Goma 0.108 S0-S3 0.3366 13.41
Arébiga 35 S3-S7 13.0731
Goma de 0.515 35 S0-S1 0.934
Mezquite S1-S2 0.513 2.25
S2-S5 0.606
S5-S7 0.193
Goma de 0.108 35 S0-S3 7.8053
Mezquite S3-54 0.169 9.267
S4-S5 0.959
S5-S7 0.334

Los microencapsulados con goma de mezquite a 25 °C y una aw=0.536 presentaron los tiempos de
vida medio mas altos con respectos a los demas tratamientos, presentando valores cercanos a
los 80 dias, esto significa que la goma de mezquite resultd ser mejor agente encapsulante en la
proteccion de la actividad antioxidante de la testa de frijol negro. Sin embargo, seria adecuado
puntualizar varios aspectos importantes: i) La temperatura y la actividad de agua influyen de
manera directa en el almacenaje de las microcapsulas, haciendo que la membrana
biopolimérica tanto de la goma de mezquite como de la goma Arabiga cambien su estructura y
conformen estructuras mas permeables 0 menos permeables provocando que la difusion del
oxigeno contenido en el aire hacia el interior de los encapsulados favorezca o no la degradacion
del material encapsulado; y ii) Aunque ambos biopolimeros retardan en mayor o menor tiempo la
degradacion del material encapsulado, es claro que la mayor cantidad de perdida de actividad
antioxidante se lleva a cabo durante el procesamiento y acondicionamiento de las
microcapsulas; es por ello que se debe implementar una mejor metodologia para disminuir
esta perdida, ya que inicialmente el extracto de frijol contenia una actividad antioxidante de
222 umol trolox/ g s.s., después de que se llevo a cabo el secado por aspersién esta actividad
disminuyé de 222 a 80 y 75 pumol trolox/ g s.s., aproximadamente, y al acondicionar las
microcapsulas a las distintas temperaturas y actividades de agua, la capacidad antioxidante
disminuyd en algunos casos entre 40 y 60 pumol trolox/ g s.s., otra alternativa seria emplear
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mezclas de biopolimeros que potencialicen la estructura de la membrana biopolimérica y que

esta sea mas robusta para disminuir la perdida de la actividad antioxidante.

6.3. Evaluacion del Suplemento Alimenticio

Se formul6 el suplemento alimenticio segun lo descrito en el apartado de la metodologia 5.8,
los porcentajes de activo utilizados en suplementos alimenticios rentables de una empresa de
venta directa, que actualmente son comercializados en México y Centroamérica, con alta
aceptacion entre los consumidores, los resultados de la evaluacién de propiedades
organolépticas fueron los siguientes, el sabor y olor resulto indiferente a los consumidores ya
que este no se percibe como agradable o desagradable y no influye de manera significativa en
la ingesta del mismo, respecto al color lo describieron como agradable, teniendo una
influencia positiva segun los evaluadores al momento de la ingesta del producto. El color se
evalué segun lo descrito en el apartado de metodologia para los microencapsulados, el
vehiculo del suplemento y en contenido de las cdpsulas obteniendo los resultados para los
parametros L*, a*, b*, X, y, z expresados en la Figura 6.3.

VEHICULO
1*95.53
a*-0.277
b*2.323
x81.973
v 86.66
£89.617

MICROENCAPSULADO GA | MICROENCAPSULADO GM
L*87.88 L* 87.597
a*3.153 a*1.877
b* 4.063 b*3.103

x69.537 x63.347
y70.18 _ y71.127
283.127 ; 272.503

CAPSULAS
1*92.157
a* -0.66
b*2.79
x76.383
y 80.99
18276

Figura 6.3 Valores de parametros L*, a*, b*, x, y, z para microcapsulas a base de goma
arabiga y goma de mezquite, vehiculo y contenido de capsulas de suplemento alimenticio.
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Adicionalmente, el suplemento alimenticio se evalud segun los parametros establecidos en la
Farmacopea de los Estados Unidos de América, en el apartado de Suplementos Alimenticios,

por lo cual se procedio a hacer las siguientes pruebas obteniendo los siguientes resultados.

Se realiz6 la prueba de disolucion segun lo descrito en el apartado de metodologia 5.13. El
detalle de las absorbacias de la curva de calibracion se observan tanto en la Tabla 6.5 y de
igual forma en el Grafico 6.5 muestra la curva y su respectiva regresion lineal.

Tabla 6.5. Datos de la curva de calibracion para la prueba de disolucion del suplemento

alimenticio
Concentracion g/900 ml Absorbancia (222 nm)
0 0
0.1 0.335
0.2 0.593
0.3 0.972
0.4 1.105
0.5 1.577
0.6 1.897

y=3.1025x - 0.0052
R*=0.8914

Absorbancia medida a 222 nm

0.6 0.7

Concentracion g/900 mL

Grafico 6.3. Curva de calibracion para prueba de disolucion de suplemento alimenticio.
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A partir de la regresion lineal de los valores de la curva de calibracion se obtiene la Ec. 6.1,
donde C esta expresado en g de suplemento por ml de HCI 0.1 N y A es la absorbancia medida

mediante espectrofotometria UV/VIS.
A=3.1025 C -0.0052 (Ec.6.1)
Los resultados de la Tabla 6.6 muestran los datos de absorbancia obtenidos a partir del

muestreo realizado durante la prueba de disolucion.

Tabla 6.6 Absorbancias medidas durante los muestreos de la prueba de disolucion cada 5
minutos.

Tiempo
(min) Vasol Vaso2 Vaso3 Vaso4 Vaso5 Vaso6 Promedio
0 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
5 0.196 0.174 0.227 0.218 0.298 0.270 0.231
10 0.597 0.472 0.464 0.480 0.456 0.535 0.501
15 0.603 0.531 0.557 0.532 0.582 0.577 0.564
20 0.724 0.747 0.728 0.781 0.710 0.737 0.738
25 0.818 0.856 0.843 0.825 0.839 0.875 0.843
30 0.920 0.936 0.948 0.926 0.948 1.066 0.957
35 1114 1.253 1.297 1.348 1.148 1.256 1.236
40 1.335 1.269 1.442 1.489 1.323 1.452 1.385
45 1.556 1.552 1.559 1.552 1.502 1.516 1.540
50 1.670 1.526 1.565 1.623 1.553 1.552 1.582
55 1.770 1.589 1.569 1.525 1.599 1.550 1.600
60 1.775 1.588 1.532 1.523 1.572 1.555 1.591

Despejando la Ec. 6.1 en funcién de A, obtenemos la Ec. 6.2.

C=0.322321 A + 0.001676 (Ec. 6.2)

67
('?/61//'(’/’0’/'(/(((/ s,%{f/m/ﬂ(/ del %}/(/(/(' e Q]//(% lco c%;’////(((/ e Q//}ﬂ/(w




- o) \ vz Ny - )
e Mariel @{/zﬁ’(v& \@/c{?z(f/w;/ Ingenieria Qhiniea

Mediante la cual se generan los datos de la Tabla 6.7 los cuales expresan la concentracion en
gramos de suplemento alimenticio en 900 ml a traves del tiempo en cada uno de los vasos del

aparato.

Tabla 6.7 Concentracion de suplemento alimenticio en cada vaso a través del tiempo

expresado en g/900 ml.

Tiempo .
(min) Vaso 1 Vaso 2 Vaso 3 Vaso4  Vaso5 Vaso6 Promedio
0 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
5 0.063 0.056 0.073 0.070 0.096 0.087 0.074
10 0.193 0.152 0.150 0.155 0.147 0.173 0.162
15 0.195 0.171 0.180 0.172 0.188 0.186 0.182
20 0.234 0.241 0.235 0.252 0.229 0.238 0.238
25 0.264 0.276 0.272 0.266 0.271 0.282 0.272
30 0.297 0.302 0.306 0.299 0.306 0.344 0.309
35 0.359 0.404 0.418 0.435 0.370 0.405 0.399
40 0.430 0.409 0.465 0.480 0.427 0.468 0.447
45 0.502 0.500 0.503 0.501 0.484 0.489 0.496
50 0.538 0.492 0.505 0.523 0.501 0.500 0.510
55 0.571 0.512 0.506 0.492 0.516 0.500 0.516
60 0.572 0.512 0.494 0.491 0.507 0.501 0.513

Los resultados finales de la prueba de solucidn se expresaron en porcentaje de suplemento
alimenticio disuelto en el tiempo, y se reportan en la Tabla 6.8, para reportar estos datos se
utilizaron los pesos iniciales de las capsulas de cada vaso para establecer la relacion de

porcentaje, los cuales se encuentran reportados en la Tabla 6.9
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Tabla 6.8 Porcentaje disuelto de suplemento alimenticio en cada vaso a través del tiempo.

Tiempo .
(min) Vaso 1 Vaso 2 Vaso 3 Vaso4  Vaso5 Vaso6 Promedio

0 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
5 12.391 10.733 14.003 13.621 18.422 16.427 14.266
10 37.675 29.060 28.590 29.952 28.173 32.519 30.995
15 38.053 32.688 34314  33.193 35.948 35.069 34.878
20 45.682 45,972 44,838 48.714 43.848 44,785 45.640
25 51.609 52.676 51.916 51.457 51.808 53.165 52.105
30 58.040 57.596 58.378 57.752 58.535 64.763 59.177
35 70.273 77.091 79.858 84.057 70.877 76.300 76.409
40 84.207 78.075 88.783 92.845 81.677 88.220 85.635
45 08.141 95.480 95.984 96.791 92.723 92.089 95.201
50 105.329  93.881 96.353  101.198  95.871 94.275 97.818
55 111.635  97.755 96.599 95.089 98.709 94.153 98.990
60 111.950 97.694 94.322 94.965 97.043 94.457 98.405

Tabla 6.9 Detalle de pesos iniciales de las capsulas utilizadas para la prueba de disolucion.

Capsula Peso (g)
1 0.5112
2 0.5241
3 0.5237
4 0.5171
5 0.5223
6 0.5308
Promedio 0.5215
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El Grafico 6.4 muestra el perfil de disolucion del suplemento dietético con extracto de testa de
frijol negro, en el se observa un comportamiento cuasi-lineal en el intervalo de tiempo entre 42
y 45 minutos con una disolucion del suplemento de mas del 90%, por lo que se considera que
se encuentra dentro de especificaciones en la evaluacion de este parametro y los resultados se
consideran aceptables.

100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

0 : : : : : : .
0 10 20 30 40 50 60 70

% de suplemento disuelto

Tiempo {min)

Graéfico 6.4. Perfil de disolucion del suplemento alimenticio con extracto de testa de frijol

negro.

Con respecto a la prueba de desintegracion del suplemento dietético, el suplemento se
desintegro en aproximadamente 38 minutos, este tiempo se considera aceptable para un
suplemento dietético de la naturaleza del evaluado en este trabajo, de acuerdo a lo establecido
en la Farmacopea de los Estados Unidos de América, en el apartado de Suplementos

Alimenticios, donde se establece como aceptables tiempos menores a 60 min.

El anélisis del porcentaje de humedad segun lo descrito en la metodologia de este trabajo
arrojo un resultado de 3.73% aceptable para preparados a base de drogas en estado solido
(secas), esto conlleva a inferir que el porcentaje de humedad no afectaria la capsula que
protege a los ingredientes del suplemento.
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Se evalu6 la solubilidad, se requirieron 2 partes de agua (20 ml) para disolver una de
suplemento alimenticio (10 g) determinando que éste es facilmente soluble en agua, de
acuerdo a los pardmetros establecidos en el apartado de antecedentes de acuerdo a lo
establecido en la Farmacopea de los Estados Unidos de América, en el apartado de

Suplementos Alimenticios.

Finalmente, la identificacion cualitativa de los &cidos fenolicos presentes en el extracto de la
testa de frijol y en el suplemento alimenticio arrojo los siguientes picos de absorcion; el
grafico 6.5 muestra el pico de absorcion del extracto de la testa de frijol negro encapsulado,
mientras que el grafico 6.6 muestra el del suplemento alimenticio con extracto de testa de
frijol negro, determinandose asi correspondencia en la zona de los compuestos fen6licos como

lo son las antocianinas. (200-300 nm).

0.16

0.14

0.12

0.10

0.08

0.06

0.04

% de suplemento disuelto

0.02

0.00

190 240 290 340 390 440 490 540

Longitud de Onda {A)

Grafico 6.5. Grafico de identificacion espectrofotométrica de extracto de testa de frijol negro

(Phaseolus vulgaris)
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Grafico 6.6. Grafico de identificacion espectrofotométrica de suplemento alimenticio con

extracto de testa de frijol negro (Phaseolus vulgaris)

En base al estudio de la degradacion de la capacidad antioxidante, evaluacion del suplemento
alimenticio y la posterior identificacion cualitativa de antocianinas en el complejo alimenticio
enriquecido con vitaminas, en los porcentajes maximos permitidos por la legislacion
mexicana, se concluye que este es un suplemento eficaz contiene antioxidantes por un periodo
de tiempo de alrededor de 140 dias, esto apoyado en el analisis de tiempos de vida medio

realizados en este trabajo.
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CONCLUSIONES
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7. CONCLUSIONES

Mediante la técnica del secado por aspersion se logré encapsular el extracto acuoso de
la testa de frijol negro que contiene una actividad antioxidante de aproximadamente
222 pumol trolox/ g s.s. empleando como agentes encapsulantes goma Arabiga y goma
de mezquite.

Las microcéapsulas obtenidas con los biopolimeros presentaron tamarios promedio de
particula entre 10 y 12 pm, este tamafio se encuentra dentro de la clasificacion de los
encapsulados conocidos como tipo matriz que son caracteristicos del tamafio micro.
Ademas la morfologia presente en estos encapsulados tuvo formas irregulares,
superficies rugosas, pero no hubo evidencia de fracturas u orificios que constataran que
el material encapsulado se difundia al exterior del biopolimero.

La temperatura y la actividad de agua influyen de una manera aleatoria en las cinéticas
del proceso de perdida de actividad antioxidante de la testa de frijol encapsulada,
donde las microcapsulas con goma de mezquite presentaron comportamientos sin una
tendencia bien definida, mientras que en las primeras semanas de acondicionamiento,
la pérdida resultd ser mayor y conforme avanzaba el tiempo, la membrana
biopolimérica estabilizaba mejor al extracto de la testa de frijol.

Se concluye que el producto elaborado a base de encapsulado de frijol negro
(Phaseolus vulgaris) es un producto eficaz, que asegura el contenido de antioxidantes
durante un periodo de alrededor de 2 meses cuando es encapsulado con goma Arabiga
a 35 °C y una actividad de agua de 0.515. Ademas este producto cumple con los
parametros establecidos por la legislacion para suplementos alimenticios tanto en
cuestiones relacionadas con las concentraciones méximas de vitamina y minerales
optimas para el consumo diario, como por los parametros exigidos para formulaciones
a base de drogas secas en tiempo de disolucion, desintegracion y solubilidad, se
considera a éste un producto que puede digerirse con facilidad ademas de solubilizarse
adecuadamente en los fluidos corporales, lo cual permitird que el consumo del

producto aporte nutrientes y provea de efectos beneficiosos al consumidor.
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