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RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue la microencapsulacion del acido ascérbico mediante
secado por aspersion para brindarle una proteccién frente a ciertos factores quimicos
y fisicos, evitando asi su facil degradacidn. Para ello se realiz6 un analisis preliminar
para determinar la mezcla polimérica méas eficiente; preparando mezclas de los
polimeros  maltodextrina/almidon soluble y maltodextrina/almidén de arroz
empleando una relacion de 1:1, con carga del 20% del ingrediente activo. Eligiendo
esta Ultima mezcla como la mas 6ptima para el proceso de microencapsulacion, debido
a que se obtuvo un rendimiento alto con un valor de 83.41 + 0.56 %.

Posteriormente, se aplico un disefio de mezcla obteniéndose como mejor carga de
acido ascorbico un 40%, mientras que la relacion mas éptima de almidon soluble y
maltodextrina resulto ser 1:2. Obteniéndose los valores mas altos tanto en rendimiento
como en eficiencia, 83.41 £ 0.56 % y 93.51 + 0.80 % respectivamente. El producto
fue analizado cualitativamente mediante Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)
y Difractometria de Rayos X (DRX), presenciandose una disminucién en los picos de
fusion y en los maximos de difraccion. Ademas, se caracteriz6 morfolégicamente
mediante la técnica de Microscopia Electronica de Barrido (SEM), observandose
microparticulas esféricas e irregulares, resultados obtenidos a las O semanas de
microencapsulacion, mientras que a las 28 semanas de almacenamiento las
microesferas en su mayoria se presentan encogidas y aglomeradas, pero sin perder su

esfericidad. Finalmente se obtuvo un tamafio de particula promedio de 8.12 + 3.92

fm.

Palabras clave: Acido ascorbico, microencapsulacion, secado por aspersion, almidon.
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ABSTRACT

The objective of this work was the microencapsulation of ascorbic acid by spray drying
to provide protection against certain chemical and physical factors, thus avoiding its easy
degradation. For this purpose a preliminary analysis was carried out to determine the most
efficient polymer mixture; Preparing mixtures of the maltodextrin / soluble starch
polymers and maltodextrin / rice starch using a ratio of 1: 1, with a 20% loading of the
active ingredient. Choosing this last mixture as the most optimal for the
microencapsulation process, because a high yield was obtained with a value of 83.41 +
0.56%.

Subsequently, a blend design was applied obtaining as a better ascorbic acid loading of
40%, while the most optimal ratio of soluble starch and maltodextrin was found to be 1:
2. The highest values were obtained in both yield and efficiency, 83.41 + 0.56% and 93.51
* 0.80%, respectively. The product was qualitatively analyzed by Differential Scanning
Calorimetry (DSC) and X-ray Diffractometry (XRD), with a decrease in the melting peaks
and the diffraction maxima. In addition, it was morphologically characterized by the
Scanning Electron Microscopy (SEM) technique, observing spherical and irregular
microparticles, results obtained at weeks 0 weeks of microencapsulation, whereas at 28
weeks of storage the microspheres were mostly shrunk and agglomerated, But without

losing its sphericity. Finally, an average particle size of 8.12 & 3.92 um was obtained.

Key words: Ascorbic acid, microencapsulation, spray drying, starch.
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INTRODUCCION

La Vitamina C, también conocida como &cido ascorbico (AA), es una vitamina soluble en
agua. A diferencia de la mayoria de los mamiferos y otros animales, los seres humanos no
tienen la capacidad de sintetizar ésta vitamina y por lo tanto la debe obtener a través de la
dieta. Dado que AA tiene una estabilidad limitada y puede perderse de los alimentos
durante el almacenamiento, la preparacion y la coccion, los productos farmacéuticos de

AA pueden utilizarse como fuente suplementaria en la dieta humana (Mohamed, 1981).

El acido ascorbico es un ingrediente/aditivo cominmente utilizado en la industria
alimentaria, farmacéutica y cosmética por sus numerosas propiedades (Ferrandiz,
Capablanca, Franco, & Mira, 2016; Finotelli & Rocha-ledo, 2005). La vitamina C
tiene potencial dentro de la industria alimenticia debido a que puede ser utilizado como
suplemento vitaminico o a su vez como un poderoso antioxidante, brindando de este modo
una alta calidad nutricional en los alimentos. Sin embargo su inestabilidad es un
problema, ya que su vida de anaquel depende de factores quimicos y fisicos, tales como

temperaturas elevadas, humedad, oxigeno, pH, y luz.

La microencapsulacion es la tecnologia mas utilizada para estabilizar ingredientes activos
sensibles al medioambiente como el AA. Esta técnica se basa en cubrirlos con una capa
de recubrimiento, o incrustarlos en una matriz homogénea o heterogénea. De esta manera,
el ingrediente activo se aisla de factores externos y su reactividad con otros ingredientes
se reduce. La produccién de microcapsulas se puede obtener por diferentes técnicas,
siendo el secado por aspersion un proceso econémico, flexible, continuo y facilmente
disponible, técnica que produce microcapsulas solubles en agua de tamafio pequefio y de
alta calidad (Finotelli & Rocha-ledo, 2005; Palma, 2012).

La eleccidn del material de pared es importante para la eficiencia de encapsulacion y la
estabilidad de la microcdpsula. Estos encapsulantes deben proporcionar buenas
propiedades fisicas como solubilidad, cristalinidad, peso molecular, transicion vitrea,
propiedades emulsionantes y ser un buen formador de pelicula para brindar proteccién al

ingrediente activo frente a la oxidacion (Palma, 2012). Entre los encapsulantes mas
1



adecuados para la tecnologia de secado por aspersion se encuentran: carbohidratos
complejos, incluyendo almidones, maltodextrinas; gomas (arabiga, alginato de sodio,
carragenina); lipidos (ceras, parafinas, grasas) y proteinas (gelatina, proteina de soya,
caseinatos, suero de leche, gluten, caseina) (A. Garcia & Ldpez, 2012; Wijaya, Small,
& Bui, 2011).

El almiddn tiene potencial para ser aplicado en la microencapsulacion, debido a que es un
polimero versatil y atil no solo por tratarse de un material natural y barato, sino por la
facilidad con la que se pueden alterar sus propiedades fisicoquimicas a través de la

modificacion fisica, quimica o enzimatica (Palma, 2012).



CAPITULO |

EL PROBLEMA

1.1. Tema

“Microencapsulacion del Acido Ascorbico mediante Secado por Aspersion

con almidon y maltodextrina”

1.2.  Justificacion

Tanto vitaminas liposolubles como hidrosolubles y como representante de estas ultimas,
el acido ascérbico pueden ser microencapsuladas utilizando diversas tecnologias. La razon
mas comun para microencapsular estas sustancias es extender la vida Gtil, mediante la
proteccion contra la oxidacién o mediante la prevencion de reacciones con otros

componentes (Tandale, 2003).

El &cido ascérbico (vitamina C) es altamente sensible a factores externos; siendo la
oxidacion una de las causas principales de su degradacion, ya que modifica su estructura
activa (Velazco & Vega, 2003). Por tal motivo la presente investigacion se enfoca en la
microencapsulacion de este ingrediente activo en una matriz polimérica con el objetivo de
conservar sus propiedades al protegerlo de la reaccion con otros compuestos y/o para

evitar que sufran reacciones de oxidacion debido a la luz o al oxigeno (Nizori, 2013).

El secado por aspersion es un proceso comunmente utilizado para microencapsular
ingredientes activos como la vitamina C, ya que es econdmico Yy flexible, ademas utiliza
un equipo facilmente disponible y proporciona una eficiencia entre el 96 y 100%, valores
superiores en comparacion con otros métodos (Finotelli & Rocha-ledo, 2005; Ldpez
Hernéndez, 2010).



Entre los polimeros mas utilizados como material de pared en la microencapsulacion se
encuentran los carbohidratos tales como maltodextrinas, almidones y gomas. Su potencial
se debe al bajo costo y a la facilidad con que pueden ser modificadas sus propiedades

fisicoquimicas (Parra, 2011).



1.3.  Objetivos

1.3.1. General

> Microencapsular Acido Ascorbico empleando una mezcla de almidén vy

maltodextrina.

1.3.2. Especificos

» Evaluar comparativamente la eficiencia de la microencapsulaciéon de dos diferentes
mezclas: almidén soluble de papa-maltodextrina; y; almidén de arroz-maltodextrina.

» Determinar el mejor rendimiento de microencapsulacion utilizando cargas de acido
ascorbico al 20%, 40% y 60% en una mezcla de maltodextrina/almidén soluble de
papa.

» Caracterizar el producto obtenido del proceso de microencapsulacion mediante

métodos cualitativos y cuantitativos.



CAPITULO II

MARCO TEORICO

2.1.  Antecedentes investigativos

2.1.1 Materiales microencapsulados

Se han microencapsulado diferentes ingredientes activos para protegerlos, modificando
asi sus propiedades, como por ejemplo aquellos ingredientes sensibles a la luz, humedad,
calor u oxidacién, presentando una mayor estabilidad. Algunos agentes que han sido
microencapsulados son: aromatizantes, grasas y aceites, vitaminas y minerales,

microorganismos y enzimas, asi como edulcorantes y colorantes.

2.1.1.1 Vitaminas

Vitaminas hidrosolubles (vitaminas B y C) como liposolubles (vitamina A, D, E, y K), se
han microencapsulado utilizando diferentes técnicas de encapsulacion. Uno de los
motivos principales de microencapsular estos ingredientes es para prolongar la vida de
anaquel, mediante la proteccion contra la oxidacion o impidiendo que reaccionen con

otros componentes alimenticios (Palma, 2012).

La tecnologia de secado por aspersién es un método comunmente utilizado en la
encapsulacion de vitaminas, el cual proporciona una estrategia potencial para mejorar la
conservacion de componentes alimenticios sensibles y caros, incluyendo al AA contra
condiciones adversas (Desai & Park, 2005; Wilson & Shah, 2007). Hay que tomar en
cuenta que para la eficiencia de la microencapsulacion y la estabilidad de las
microcapsulas contra la oxidacion, el tipo de material de pared influye de manera

significativa (Palma, 2012).



Palma-Rodriguez et al., (2013) mostraron que las microcépsulas de almidén de papa y
arroz modificado presentan el mayor porcentaje de retencion de acido ascorbico
inmediatamente después del secado por pulverizacion, y mostraron la mayor estabilidad
de &cido ascorbico durante las 4 semanas de almacenamiento. Desai & Park, (2005),
estudiaron encapsulacion de vitamina C en microesferas de quitosano entrecruzado con
tripolifosfato mediante secado por aspersidn, obteniendo una eficiencia de encapsulacion
de 58.30%.

Ademas se han utilizado otros métodos para microencapsular acido ascorbico, Okuro,
Eustaquio de Matos, & Favaro-Trindade, (2013) estudiaron el acido ascérbico
microencapsulado mediante enfriamiento por aspersion usando grasa interesterificada y
aceite de palma como vehiculo. Los resultados mostraron que la estabilidad del acido
ascorbico era sustancialmente mas alta en comparacion con el acido ascérbico sin
microencapsular. Al medir el color, observaron un cambio de color significativo en el
acido ascarbico libre almacenado a 22 y 37 ° C. Este efecto se asocid con el desarrollo de
compuestos resultantes de la degradacion del &cido ascérbico. Por el contrario, el cambio
de color observado en el &cido ascérbico encapsulado almacenado bajo condiciones
similares fue considerablemente menor, confirmando de este modo que el enfriamiento

por aspersion es una alternativa Gtil para mejorar la estabilidad quimica de este compuesto.



2.1.1.2 Vitamina C

La vitamina C o &cido ascorbico, es una vitamina hidrosoluble esencial, que tiene diversas
funciones como ingrediente alimentario como aditivo, debido a sus propiedades
reductoras y antioxidantes. Por ejemplo, actiia como cofactor en la formacion de colageno,
desempefa un papel importante en la reduccion del estrés fisico, ejerce una influencia
significativa sobre el sistema inmunoldgico, protege ciertos compuestos oxidables asi
como la reduccion de iones metalicos. También actlia como un donante de hidrégeno y se
cree que ayuda en la lucha contra el cancer reduciendo los radicales libres dafiinos. En el
intestino ayuda a mejorar la absorcion de hierro (Palma, 2012; Wijaya et al., 2011;
Wilson & Shah, 2007).

Al ser un micro nutriente esencial en el organismo, el AA es un aditivo a diferentes tipos
de alimentos, con el objetivo de reforzar la ingesta alimentaria y porque ademas funciona
como antioxidante. Afectan su estabilidad, una serie de factores quimicos y fisicos como
el pH, la concentracion de oxigeno, la temperatura y la exposicion a la luz. EI AA es
altamente susceptible a la oxidacion, especialmente en presencia de iones metalicos
(Finotelli & Rocha-ledo, 2005; Tandale, 2003). Es por ello, que se han realizado
diferentes estudios para microencapsular este componente, con la finalidad de hallar las
condiciones y materiales de pared adecuadas para mantener su estabilidad. Estudios han
demostrado que el AA encapsulado se puede afiadir con éxito a la leche, en cantidades de
100 o0 250 mg / L, y esto contribuye a una mayor absorcion de hierro cuando estos

productos también han sido fortificados con hierro (Wijaya et al., 2011).

Nizori, Bui, & Small, (2012) evaluaron el desarrollo y la aplicacién de la
microencapsulacion para una mayor retencion de acido ascorbico durante la fortificacion
de los alimentos. Reportando el potencial de la microencapsulacién mediante secado por
aspersiéon como medio para aumentar la retencion de AA. La retencion de vitamina, el
contenido de humedad, la actividad del agua y el rendimiento del proceso fueron

influenciados positivamente por el aumento de la temperatura del aire de entrada y



negativamente a medida que disminuy6 el caudal de alimentacion. También se observo
que la alta retencion de AA se logro utilizando almidon de arroz, &cido alginico y pectina

de bajo metoxilo como materiales de pared.

El polimero alginato de sodio se ha utilizado como material de pared del &cido ascorbico,
reportandose una eficiencia de encapsulacion del 93,48% y después de 30 dias fue del
92,55%. Las diferencias no fueron significativas, por lo que la estabilidad del acido L-

ascorbico no se vio afectada (Ferrandiz et al., 2016).

Por otra parte, se ha reportado que mediante el uso de la técnica de secado por aspersion
utilizando maltodextrina, Capsul (almidén de maiz modificado) en una relacion 1:1 con
un 20% de &cido ascorbico es recomendable para su incorporacion en algunos alimentos
como cereales, pan, galletas, etc. Se observd que presenta mayor estabilidad y morfologia
las microcapsulas a 28 °C de almacenamiento y presentando un rendimiento del 52%
(Finotelli & Rocha-ledo, 2005).

Se ha demostrado que la proteina de suero de leche tiene alto potencial como material de
pared para la microencapsulacion de la vitamina C. Presentando una eficiencia del
93.35% en una relacién de 1:4 (vitamina C, proteina de suero de leche) mediante secado

por aspersion (Tandale, 2003).

2.1.2 Microencapsulacién

La microencapsulacién es una tecnologia mediante la cual, materiales (solidos, liquidos o
gaseo0sos) estan rodeadas por un recubrimiento, o incrustadas en una matriz homogeénea o
heterogénea, que puede liberar su contenido a velocidades controladas bajo condiciones
especificas. En la actualidad la microencapsulacion se ha convertido en un proceso
atractivo en diferentes industrias, como la alimentaria, farmacéutica, cosmética, quimica

y agroquimica. Los ingredientes alimentarios biologicamente activos estan encapsulados



por diversas razones, incluida la proteccién contra la degradacion durante el
almacenamiento, la proteccidn contra interacciones indeseables con otros componentes de
los alimentos, la minimizacion de las interacciones de sabor o las reacciones de deterioro
inducidas por la luz, temperatura, pH, entre otros. Una ventaja importante es la liberacién
controlada y la proteccion contra las condiciones atmosféricas (Desai & Park, 2005;
Nizori et al., 2012; Palma, 2012).

La microencapsulacion ofrece numerosas ventajas: a) formar una barrera fisica entre la
fase interna y factores ambientales, con la finalidad de proteger el ingrediente
microencapsulado de la oxidacion, pH, calor, humedad y luz, b) modificar las
caracteristicas fisicas del material original, c) los componentes se pueden liberar de formar
controlada por disolucion, difusion, disociacion, d) Enmascaramiento de las propiedades

no deseadas del componente activo, por ejemplo, sabor u olor (A. Garcia & Lopez, 2012).

2.1.3 Estructura de las microesferas

Las microesferas presentan forma esférica, las cuales pueden tener estructura de tipo
matricial o capsular. Para el primer caso, el componente activo se encuentra disperso en
forma de particulas diminutas o de moléculas, en el material encapsulante. En el segundo
caso, el componente activo se encuentra atrapado por una fina pelicula del material de
pared. La estructura de las microesferas va a depender de las propiedades fisicoquimicas
del componente activo y del material de pared, asi como del proceso tecnologico elegido
(Lopretti, M; Barreiro, F; Fernandes, I; Damboriarena, A; Ottati, C; Olivera, 2007).

Matriz + Principio activo

A= Céapsula

Figura 1: Estructura de microesferas. (Lopretti, M; Barreiro, F; Fernandes, I; Damboriarena,
A,; Ottati, C; Olivera, 2007)
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2.1.4 Método de encapsulacion

Existen numerosos métodos de microencapsulacion. Estos métodos estan basados en
procesos fisicos y fisico-quimicos (Pérez-leonard, Bueno-garcia, & Brizuela-herrada,
2013).

— Procesos Fisicos: Secado por aspersion  (spray drying), secado
congelamiento/enfriamiento, liofilizacion y extrusion.
— Procesos Fisico-quimicos: coacervacion, co-cristalizacion, gelificacion ionica,

inclusién molecular y atrapamiento en liposomas.

La eleccion del método de microencapsulacion depende de la naturaleza del material
polimero. Por lo tanto, se puede elegir una combinacidén apropiada de materiales y
métodos para producir productos microencapsulados con una amplia variedad de

caracteristicas morfoldgicas y de composicion (Dubey, Shami, & Bhasker Rao, 2009).

En comparacién con otros métodos, el secado por aspersidn proporciona una eficiencia de
encapsulacion relativamente alta. La mayor eficiencia de encapsulacion que se alcanza
con el secado por aspersion, se encuentra entre 96 y 100%, valores superiores en
comparacién con otros métodos. Ademas las ventajas de este proceso son la disponibilidad
de equipos, costo bajo, buena estabilidad del producto final y produccion a gran escala en

modo continuo (Villacrez, 2013).

2.1.4.1 Secado por aspersion

El secado por aspersion es uno de los procesos mas utilizados para encapsular agentes
activos; este proceso es capaz de transformar una disolucion, una emulsion, una

suspension o una dispersion liquida en un producto seco y estable, en el cual la fase interna
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es rodeada por una pared protectora formada por el material polimero. Es un proceso

econdmico y flexible, ademas de producir particulas de buena calidad (Herrera, 2008).

Mediante este método la solucion, dispersién o suspensién de alimentacion se atomiza,
mediante una corriente de aire caliente en una cdmara de secado. El agua se evapora
instantaneamente, permitiendo que la fase interna presente en la solucion, quede atrapada
dentro una pelicula de material polimérico, obteniendo un polvo seco que descienden para

luego ser recolectado (Arana & Quijano, 2012).

2.1.5 Materiales Encapsulantes

La seleccion del biopolimero encapsulante depende de las propiedades fisicoquimicas,
como solubilidad, peso molecular, transicion vitrea; cristalinidad; formacién de pelicula
y las propiedades emulsionantes. Ademas la técnica de encapsulacion que se aplique y el

propdsito para el cual estan previstas las microcapsulas (Garcia, 2013).

Entre los biopolimeros utilizados frecuentemente como material de pared se encuentra el
almidén. Este carbohidrato es una buena alternativa para ser aplicado en la
microencapsulacion, debido a su bajo costo, es natural, biodegradable, tiende a
complementar a los sabores, y entre sus propiedades funcionales presenta baja viscosidad,
alta solubilidad deseable en un agente encapsulante. Los almidones son utilizados para
retener compuestos volatiles (Dubey et al., 2009; L6pez Hernandez, 2010; Nizori et al.,
2012).

Las maltodextrinas, se obtienen mediante la hidrdlisis parcial de la harina de maiz con
acidos o enzimas. Como agente encapsulante la maltodextrina es una opcién viable ya que
tiene una buena relacién entre costo y eficacia, una baja viscosidad, sabor suave ademas
de que se encuentra disponible en varios pesos moleculares, sus principales deficiencias

radican en la dificultad que presenta para formar la emulsién y la baja retencion de
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compuestos aromaticos, sin embargo presenta la capacidad de formacion de pelicula
brindandole al ingrediente activo proteccion contra la oxidacion (Finotelli & Rocha-ledo,
2005; Nizori et al., 2012; Palma, 2012).
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Hipotesis
2.1.1. Hipdtesis nula
La carga de acido ascérbico no altera el rendimiento de la microencapsulacion mediante

secado por aspersion.

2.1.2. Hipotesis alternativa
La carga de acido ascérbico altera el rendimiento de la microencapsulacion mediante

secado por aspersion.

2.2.  Sefialamiento de variables de la hipétesis

2.2.1. Variables independientes:

» Polimeros almiddn soluble y maltodextrina
» Carga de ingrediente activo al (20, 40 y 60 %)

2.2.2. Variables dependientes:

» Rendimiento de la microencapsulacion del acido ascorbico

» Eficiencia de la microencapsulacion del acido ascorbico
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CAPITULO IlII

MATERIALES Y METODOS

3.1 MATERIALES Y METODOS

Los analisis de la presente investigacion se realizaron en la unidad de investigacion, en el
laboratorio de analisis de los alimentos y fisico-quimica de la FCIAL de la Universidad
Técnica de Ambato, y en el Laboratorio de Biotecnologia, Facultad de Ciencias Exactas,

Escuela Superior Politécnica del Ejército (Quito).

3.1.1 Materiales

Para el desarrollo de las microesferas se utiliz6 como ingrediente activo acido ascorbico,
(Top Trading, Ecuador); como materiales de pared almidén soluble: almidén soluble de
papa (Panreac Quimica S.A U, Espafa), almidon de arroz (Merck, Alemania) y

maltodextrina DE 10 (Meelunie Amsterdam, Holanda).

3.1.2 Reactivos
v’ Fosfato diacido de sodio monohidratado (NaH2PO4*H,0)
v' Fosfato dibasico de sodio (NazHPO4)
v" Oxalato de sodio

3.1.3 Equipos
v’ Balanza Analitica (CITIZEN CY 720, USA)
v’ Balanza de humedad (CITIZEN MB 200, U.S.A.)
v Reflectometro RQflex® plus 10 (MERCK KGAA, DARMSTADT,
ALEMANIA)
v Microscopio Electrénico de Barrido (TESCAN, ALEMANIA)
v’ Metalizador al vacio (Q150R, United Kingdom)
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v' Difractémetro de Rayos X (Bruker D8 Advance, Espafia)

v Calorimetro Diferencial de Barrido (60 SHIMADZU, ESPANA)
v' Plancha de calentamiento con agitacion (CORNING, PC-4200)
v Mini Spray Dryer (BUCHI B-290)

v’ pH-metro (THERMO ORION STAR A1116)

3.2 Métodos

3.2.1 Estudio preliminar de microencapsulacion del &cido ascorbico
Se prepararon mezclas de los polimeros: maltodextrina/almidon soluble vy
maltodextrina/almidon de arroz empleando una relacion de 1:1.
Luego, se realizaron soluciones con las mezclas de polimeros y éacido ascérbico
empleando una carga de 20% utilizando como disolvente agua destilada, para ambos
procesos se aplicd agitacion constante en una plancha de calentamiento a una

temperatura de 70 °C.

Las soluciones se dejaron enfriar a temperatura ambiente, una vez alcanzada esta
temperatura se agrego0 el &cido ascorbico tanto a la solucion de maltodextrina/almidén
soluble como a la solucion de maltodextrina/almidon de arroz. La cantidad de &cido
ascorbico que se adiciond en las dos formulaciones corresponde al 20 %. Se las
mantuvo en agitacion constante hasta la obtencion de una solucion homogénea. Las

formulaciones obtenidas se secaron en un Mini Spray Dryer.

Las soluciones fueron alimentadas al equipo mediante una bomba peristaltica, se
atomizo 20 gramos de cada formulacién a una temperatura de entrada de 190 °C y una
temperatura de salida de 90 °C, (modificado de Finotelli y Rocha-Leéfio, 2005).
Observandose un proceso de secado ineficiente, debido a que todo el material quedo
adherido a las paredes de la camara de secado, por lo que fue necesario utilizar una

carta psicrométrica (Anexo 1) para la determinacion de las temperaturas de entrada y
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salida adecuadas en éste proceso de microencapsulacion de cido ascorbico. Las

mismas que resultaron ser de 130 °C y 80 °C respectivamente.

Una vez obtenido el producto atomizado de cada formulacion fue almacenado en
bolsas polilaminadas a temperatura ambiente (20 °C), para su posterior analisis y

seleccién del mejor material de pared.

3.2.2 Disefio experimental

Al mejor microencapsulado obtenido del ensayo preliminar se le aplicd un disefio de
mezcla con diferentes cargas de acido ascérbico (20, 40 y 60 %) utilizando el

programa Statgraphics, valores que se muestran en la Tabla I.

Tabla I: Descripcion de los materiales de pared e ingrediente activo.

Relacién de los materiales de pared e ingrediente
Identificacion _ activo % plp
Acido Almidén soluble | Maltodextrina
ascorbico

M1 60 20 20

M2 40 40 20

M3 20 40 40

M4 40 20 40

M5 60 20 20

M6 40 40 20

*La primera columna muestra el porcentaje de carga del ingrediente activo, la tercera y cuarta
columna muestra el porcentaje que completan el 100 % de la mezcla para la microencapsulacion.

3.2.3 Microencapsulacion del acido ascorbico

Una vez obtenidas las combinaciones de los componentes para el proceso de

microencapsulacion (Tabla 1), se prepararon soluciones del material de pared
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(almiddn soluble/maltodextrina) en agua destilada (20% p/v), las soluciones se

mantuvieron en agitacion constante durante 10 minutos.

A continuacion se agrego la carga de acido ascérbico correspondiente a cada una de
las soluciones preparadas anteriormente, con agitacion constante hasta su completa

disolucion.

Las soluciones fueron alimentadas al Mini Spray Dryer. Las condiciones de secado
fueron: temperatura de entrada 130 °C y temperatura de salida 80 °C y cada una de

las mezclas fueron realizadas por triplicado para el secado por aspersion.
3.2.4 Determinacion del rendimiento de microencapsulacion

El rendimiento de microencapsulacion se calculd usando la siguiente ecuacion:

masa de polvo obtenido (g)

— , = x 100 Ecuacion 1
masa de sélidos en la alimentacion (g)

% Rendimiento =

3.2.5 Determinacion del contenido de humedad de las microesferas

Para determinar el contenido de humedad de las microesferas se peso 5 gramos de
muestra de &cido ascorbico microencapsulado y se colocé en una balanza infrarroja
de humedad, registrando los valores en porcentaje. Las medidas se realizaron por

triplicado a las 0, 16 y 28 semanas.

3.2.6 Caracterizacién morfologica de las microesferas

3.2.6.1 Morfologia de las microesferas mediante microscopia electronica de barrido
(SEM).

En el Laboratorio de Biotecnologia, de la Facultad de Ciencias Exactas, de la Escuela
Superior Politécnica del Ejército (Quito), se realizé la caracterizacion morfoldgica de

(superficie y tamafio de particula de las microesferas). Empleando un microscopio
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electronico de barrido. Para el analisis se tom¢ una cantidad minima de las muestras
microencapsuladas, las cuales fueron pegadas a un portamuestras cilindricos (1 cm de
diametro), posteriormente la placa conjuntamente con la muestra fue llevada a un
ionizador al vacio con el fin de metalizarla con una capa de oro de 20 nm de espesor.

El analisis morfoldgico de las microesferas fue realizado a las 0 y 28 semanas.

3.2.7 Determinacion cualitativa de la eficiencia de microencapsulacion
El analisis cualitativo de las microesferas se realizé mediante dos métodos:
3.2.7.1 Analisis térmico: Calorimetria Diferencia de Barrido (DSC).

El andlisis cualitativo del microencapsulado fue realizado mediante calorimetria
diferencial de barrido. En céapsulas de aluminio se pes6 3 mg de las muestras y se
cerraron herméticamente. Las muestras fueron calentadas a una velocidad de 10
°C/min, desde 25 ° hasta 230 °C.

3.2.7.2 Difractometria de Rayos X (DRX)

El analisis cualitativo de difraccion de rayos X se realiz en el Laboratorio de
Biotecnologia de la Facultad de Ciencias Exactas de la ESPE (Escuela Superior
Politécnica del Ejército-Quito). Se prepararon muestras homogéneas de los
materiales poliméricos, del acido ascorbico puro, del &acido ascoérbico
microencapsulado y de la mezcla de polimeros y principio activo previo al proceso
de microencapsulacién, las mismas se colocaron en portamuestras circulares y
cerradas herméticamente. Las muestras fueron analizadas en un Difractometro
automatico y mediante el software Spectra Analysis se obtuvieron difractogramas

para su posterior comparacion.

3.2.8 Contenido de acido ascorbico

Se cuantifico el acido ascorbico contenido en las microesferas, empleando el

método reflectométrico, el cual consiste en la interaccion entre la luz y la materia.
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La muestra en estudio es iluminada por un haz de luz, cuya reflexién en la tira de
reactivo, es medida por el equipo. Al igual que en la fotometria clasica, la diferencia
en la intensidad de la luz emitida y reflejada permite una determinacion cuantitativa

de la concentracion de analitos especificos.

El acido ascorbico reduce el acido molibdofosférico amarillo a azul de

fosfomolibdeno que se determina reflectométricamente.

Para ello se utilizé un reflectometro RQflex® plus 10, el miso que fue calibrado
para la determinacion de vitamina C insertando una tira de codigo de barras

especifica para este principio activo.

Para la cuantificaciéon de acido ascorbico se prepard una solucion con una
concentracion de 216 ppm del microencapsulado al 40 % de carga de &cido
ascorbico. A continuacion se sumergio unatira de medicién en la solucion preparada
por aproximadamente 1 segundo y se retir0 el exceso de liquido de la tira,
transcurridos 5 segundos de la reaccion entre el producto y los componentes
presentes en la tira se introdujo la misma en el equipo asegurandose de que exista
un contacto con el adaptador. Seguidamente se observé en la pantalla del equipo el

valor de medicion en mg'L-1. Las mediciones se realizaron por triplicado.

3.2.9 Determinacion de la eficiencia de microencapsulacion del acido ascorbico

Con los datos obtenidos en el apartado 3.2.8 se calcul6 los porcentajes de eficiencia

de microencapsulacion de acido ascorbico empleando siguiente ecuacion:

mg AA cuantificado

%E= x 100 Ecuacion 2

mg de AA teorico
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4.1.

CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

Analisis y Discusion de los resultados

4.1.1 Resultados del ensayo preliminar de microencapsulacién de acido ascérbico.

Inicialmente en el ensayo preliminar no se formé el producto microencapsulado
debido a que durante el proceso de secado toda la mezcla de material polimérico y
principio activo se adhirio en las paredes de la cAmara de secado, por lo cual se realizo
una correccion de las temperaturas de entrada y de salida mediante la utilizacién de
una carta psicrométrica (Anexo E). Finalmente se trabajé con temperaturas de entrada
y salida de 130 y 80 °C respectivamente, debido a que estas temperaturas resultaron
ser las mas Optimas para el proceso de microencapsulacion de acido ascorbico. A
través de la Tabla Il se muestran los rendimientos obtenidos después del secado por

aspersion de las formulaciones.

Tabla I1: Rendimiento de microencapsulacion de acido ascorbico mediante secado

por aspersion

Temperatura o
. Carga % Temperatura Rendimiento
Tratamiento de AA de e(g;[:r)ada de salida (°C) (%)
M1 20 130 80 70,10 £ 0,65
M2 20 130 80 60,75 £ 0,40

*M1, maltodextrina/almiddn soluble; M2 maltodextrina/almidon de arroz; AA, acido
ascorbico. El rendimiento corresponde a un valor promedio de tres réplicas.

Los resultados demuestran que el tratamiento M1 genera el mayor rendimiento dentro
del proceso alcanzando un valor del 70,10 + 0,65%. Hay que tomar en cuenta que el
agua (solvente) incorporada en la preparacion de las soluciones es nula, ya que el
solvente se evapora durante el proceso de secado para la obtencidén de microesferas.
Por tal razén, la mezcla de polimero maltodextrina/almiddn soluble es el més indicado

para microencapsular acido ascorbico.
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La eleccion del mejor material para la microencapsulacion de acido ascorbico también
se sustenta en base a estudios realizados, como el que demuestran Trindade &
Grosso (2008), que el acido ascérbico microencapsulado por secado por aspersion en
almiddn de arroz nativo presentd un rendimiento del 99,7 y 99,6 % mientras que con
almidon de papa soluble obtuvo el 100 %. Palma-Rodriguez et al., (2013) realizaron
un estudio sobre microencapsulacion de &cido ascorbico empleando diferentes
matrices entre almidon de arroz nativo y almidéon soluble de papa, obteniendo una

retencién de acido ascorbico del 57,7 y 98,8 % respectivamente.

Como se muestra en la figura 2 y 3 por medio de los maximos de difraccion se
comprueba que tanto para la mezcla de maltodextrina/almidon soluble y
maltodextrina/almidén de arroz los cuales presentan una estructura amorfa a
comparacion del ingrediente activo que posee una alta cristalinidad, el
microencapsulado muestra una disminucion de los maximos de difraccion

asemejandose a los presentados por los materiales de pared.

Por medio del andlisis cualitativo se determind que ambas mezclas de polimeros
utilizadas cumplen con el objetivo de microencapsulacion de ingrediente activo, pero
finalmente se eligi6 la mezcla de las matrices maltodextrina/almidén soluble, debido
a que este ultimo componente presenta un bajo costo econdmico y una amplia

disponibilidad en el mercado en comparacion al almidon de arroz.
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Figura 2: Difractograma de Rayos X: Microencapsulado de &cido ascorbico con maltodextrina/almidon
soluble: A) é&cido ascérbico microencapsulado, B) &cido ascorbico, C) almiddn soluble, D)maltodextrina,

E)mezcla &cido ascérbico y polimeros.
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Figura 3: Difractograma de Rayos X: Microencapsulado de &cido ascérbico con maltodextrina/almiddn

de arroz. A) acido ascorbico microencapsulado, B) cido ascorbico, C)almiddn de arroz, D)maltodextrina,
E)mezcla &cido ascorbico y polimeros.
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4.1.2 Microencapsulacion de &acido ascorbico
La Tabla Il sefiala los rendimientos de las mezclas de acido ascérbico (cargas 20, 40
y 60 %) con el mejor material de pared maltodextrina/almidén soluble, seleccionado

del ensayo preliminar como se muestra en el apartado 4.1.1.

Tabla I11: Resultados del rendimiento de microencapsulacion de acido ascérbico

Tratamientos Temperatura Temperatura Rendimiento
de entrada (°C)  de salida (°C) %
M1 130 80 -

M2 130 80 71,25 +0,41

M3 130 80 61,81 +0,39

M4 130 80 83,41 +0,56
M5 130 80 -

M6 130 80 70,46 + 0,66

*Los valores de rendimiento corresponden al promedio de tres réplicas.

Los rendimientos de las muestras M1 y M5 no se obtuvieron debido a que no hubo
formacion de las microesferas al momento de la atomizacion.

Las muestras M2, M3y M6, presentan rendimientos de 71,25 +0,41%, 61,81 +0,39%
y 70,46 + 0,66% respectivamente, mientras que para la muestra M4 presentd un
rendimiento alto del 83,41 £+ 0,56 considerando el mejor tratamiento con respecto al
resto, un rendimiento menor fue obtenido por Beristain & C.l. (2010), del 78 %
quienes microencapsularon &cido ascorbico, utilizando como como material de pared
quitosano y fue mayor el obtenido por Lopera et al., (2009) del 89,5% utilizando como
material de pared maltodextrina con goma arabiga para microencapsular acido
ascorbico, estos resultados se pueden atribuir a que se utilizaron diferentes polimeros
encapsulantes los cuales pueden modificar la viscosidad de la solucién a secar y por

lo tanto el rendimiento del proceso.
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4.1.3 Caracterizacién de las microesferas

4.1.3.1 Andlisis de humedad de las microesferas en funcion del tiempo.

El anélisis de humedad se lo realizé al mejor tratamiento. El producto obtenido fue
almacenado en un desecador a temperatura ambiente (20 °C) en bolsas polilaminadas.
El analisis de humedad de las microesferas, mostro un incremento en funcion del

tiempo (Tabla IV), se evalu6 la humedad a las 0, 16 y 28 semanas.

Tabla IV: Humedad de las Microesferas

Tiempo Humedad
(semanas) (%)

0 1,38 £ 0,25

16 4,61 +0,33

28 6,75+ 0,34

La humedad registrada después del proceso de secado fue de 1,38 + 0,25 %, este
resultado es similar a un trabajo realizado por Palma-Rodriguez et al., (2013), al
microencapsular &cido ascorbico mediante secado por aspersién con dos matrices
maltodextrina y almidén soluble de papa, el valor de humedad reportado es de 1,5 +
0,038 %, indicando una humedad oOptima del microencapsulado obtenido. El
porcentaje de humedad muestra un ligero incremento en funcién del tiempo de
almacenamiento, pero los valores se encuentran dentro del limite aceptable para

productos en polvo (menor al 12%).

4.1.3.2 Anédlisis morfol6gico: Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

La morfologia y la superficie de las microesferas se analizaron con micrografias
obtenidas mediante microscopia electronica de barrido. En la Figura 4 se observa una
diferencia entre las microesferas obtenidas luego de la atomizacion y las obtenidas
luego de las 28 semanas de almacenamiento a temperatura ambiente (20 °C). Las

primeras obtenidas luego de la atomizacién presentan forma esférica e irregular con
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la superficie contraida (Figura 4a). A las 28 semanas de almacenamiento las
microesferas en su mayoria se presentan encogidas y aglomeradas una con otras, pero
sin perder su esfericidad (Figura 4b). Finotelli & Rocha-ledo, (2005), obtuvieron
microesferas con morfologias similares a las obtenidas en este trabajo al utilizar
maltodextrina/capsul como materiales de pared. La presencia de irregularidades en la
superficie, lo cual se atribuye a efectos de la composicion de los encapsulantes, y las

condiciones de secado.

%

N
i

V.:

- - . s
SEM HV: 7.0 KV WD: 10.23 mm L SEM HV: 5.0 KV WD: 26.05 mm
View field: 104 ym Det: SE View field: 68.5 pm Det: SE

Figura 4. Morfologia de las microesferas que contienen acido ascdrbico, usando como material de pared
maltodextrina/almidén soluble. a) Microesferas de acido ascorbico después de la atomizacidn, b)
Microesferas de acido ascorbico a las 28 semanas de la atomizacién

Mediante la microscopia electronica de barrido se evalu6 el tamafio de las
microesferas (Figura 5), obteniendo un valor promedio de 8,12 + 3,92 um, con
tamafios que van desde 3,29 hasta 15,90 um., comparando con el estudio realizado
por Trindade & Grosso, (2008), reportaron que las microcapsulas de &cido ascorbico
obtenidas con goma arabiga presentaron un tamafio de particula de 8 pm, resultado
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similar al realizado en este trabajo utilizando como encapsulantes
maltodextrina/almidon soluble. Otro trabajo realizado por Palma-Rodriguez et al.,
(2013), utilizando como material de pared almidon de arroz para microencapsular
acido ascorbico, reportd un tamafio de particula de 7,55 um, las microcapsulas
presentaron formas variadas, esféricas e irregulares. Los resultados registrados en
ambos estudios permiten establecer que la variacion de tamafio de particula esta dada
por las diversas combinaciones de agentes encapsulantes utilizados en la

microencapsulacion.
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Figura 5. Distribucién del tamafio de particula de las microesferas. Didmetro de las microesferas mediante

",

microscopia electrdnica de barrido.

4.1.3.3 Andlisis térmico: Calorimetria diferencia de barrido (DSC)

La Figura 6 muestra los termogramas obtenidos por DSC del ingrediente activo puro
el cual presenta un pico prominente con una temperatura de fusion de 193,43 °C, valor

que se asemeja al reportado bibliograficamente de 190 a 192 °C. Los materiales de
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pared (Figura 7 y 8) muestran picos reducidos los cuales se asemejan al termograma

del microencapsulado de acido ascorbico (Figura 9). Demostrando que el compuesto
activo ha sido microencapsulado.
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-20 Peak 193,43 °C
]
30 40 50 €0 70 80 80 100 110 120 130 140 150 160 170 180 150 200 210 220 °C
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Figura 6: Termograma de &cido ascérbico puro.
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4.1.3.4 Difractometria de rayos X (DRX)

Se comprobd la cristalinidad que presenta el &cido ascorbico en su estado puro
mediante este analisis, ya que su maximo de difraccion es prominente el cual indica
gue dicho componente activo posee un porcentaje elevado de cristalinidad (Figura
10). En los difractogramas resultantes de los materiales de pared con el mismo anélisis
se observd la falta de los méximos de difraccién, describiendo que sus estructuras son
amorfas como se presenta en las Figuras 11 y 12. Al comparar los termogramas de
las muestra microencapsula de acido ascorbico (Figura 13) con los materiales de
pared, se identifico una disminucion de sus maximos de difraccion, comprobando que
la tecnologia de microencapsulacién aplicando el método de secado por aspersion fue

optimo y que el ingrediente activo estd realmente envuelto por las matrices
poliméricas.
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Figura 10: Difractograma Rayos X de cido ascérbico puro

30



Intensidad

Intensidad
=
S
s

il
i

|||||||||||
30

2 (0)

Figura 11: Difractograma Rayos X de almiddn soluble

...........
2
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Figura 13: Difractograma Rayos X de microencapsulado de acido ascérbico

4.1.4 Contenido de acido ascérbico por el método reflectométrico.

4.2.

Se cuantifico el contenido de &cido ascdrbico del mejor tratamiento mediante el
método reflectométrico, obteniéndose un valor promedio del 37.41 %. Porcentaje muy

cercano al valor tedrico del ingrediente activo el cual fue del 40%.

Mediante la Ec. (2) se determind la eficiencia de microencapsulaciéon obteniéndose
un valor del 93.51 % + 0.80, resultado sumamente alto en comparacion a trabajos
similares al microencapsular el &cido ascorbico con quitosano entrecruzado con
tripolifosfato, en donde se lleg6 a un valor de eficiencia de microencapsulacion del
58.30% +1.27 (Desai & Park, 2005; Wilson & Shah, 2007). Demostrandose que los
polimeros utilizados son eficientes en la microencapsulacion de la vitamina C y que

la técnica de secado por aspersion es la mas optima.

Verificacion de hipdtesis

A través de los resultados obtenidos se acepta la hipotesis alternativa (Ha), ya que la
variacion de carga del ingrediente activo altera el rendimiento del proceso de
microencapsulacion. Notandose diferencias para cada mezcla y estableciendose que a
una carga del 40 % con respecto al peso de los materiales de pared es el mejor para

este proceso.
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5.1.

CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Conclusiones

Se microencapsulé acido ascorbico con dos mezclas de matrices
maltodextrina/almidén soluble y maltodextrina/almidon de arroz, obteniendo
rendimientos del 70.10 y 60.75 % respectivamente. Por lo cual se eligio la
combinacion con mayor rendimiento, siendo la mejor matriz polimérica para

microencapsulacién mediante secado por aspersion.

Se evalud cualitativamente la eficiencia de la microencapsulacion de dos mezclas
de almiddn soluble de papa-maltodextrina; y; almidon de arroz-maltodextrina,
mediante el andlisis de Difractometria de Rayos X, en el cual se determin6 que
ambas mezclas de polimeros utilizadas cumplen con el objetivo de
microencapsulacion del ingrediente activo, pero finalmente se eligio la mezcla de
las matrices maltodextrina/almidon soluble, debido a que este Gltimo componente
presenta un bajo costo econdmico y una amplia disponibilidad en el mercado en

comparacion al almidon de arroz.

Mediante un disefio de mezclas se determinaron las cantidades de los componentes
para cada una de las combinaciones a microencapsular (Tabla 1), obteniéndose
como mejor carga de &cido ascorbico un 40%, mientras que la relacion mas éptima
de almidon soluble y maltodextrina resulté ser 1:2. Con esta combinacion se
obtuvieron los valores mas altos tanto en rendimiento como en eficiencia, 83.41
+0.56 % y 93,51 + 0.80% respectivamente, comprobando de esta manera que la
combinacion obtenida en el analisis estadistico es la mas adecuada para la

microencapsulacion de vitamina C mediante secado por aspersion.
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Obtenido el mejor tratamiento se caracterizdO morfologicamente las microesferas
por microscopia electronica de barrido (SEM) comprobandose el cambio
morfoldgico de las microesferas de acido ascorbico a las 0 semanas y a las 28
semanas, como también, se estimo el tamafio de esferas con un didmetro promedio
de 8,12 + 3,92 um. A las 0 semanas las microesferas presentaron formas esféricas
como irregulares, mientras que a las 28 semanas estos pierden un poco su forma
debido que el microencapsulado absorbi6 humedad por un inadecuado

almacenamiento del mismo.

Cualitativamente mediante Difractometria de Rayos X se comprobd la eficiencia
de microencapsulacion de las microesferas de &cido ascorbico presentando una
disminucion de los maximos de difraccion comparados con los difractogramas del
ingrediente activo en estado puro que presentdé un maximo de difraccion
prominente, mientras que los materiales de pared presentaron drifractogramas con
sus maximos disminuidos; comprobando que el ingrediente activo ha sido
microencapsulado, debido a la similitud que presentd el difractograma de la

muestra microencapsulada con los difractogramas de las matrices.

El andlisis cualitativo calorimétrico mostro la eficiencia de microencapsulacion
mediante la evaluacion de los termogramas presentando la ausencia de los picos
para el termograma de la muestra microencapsulado con respecto al termograma

del ingrediente activo en estado puro.
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5.2.

Recomendaciones

Con el fin de optimizar y maximizar los rendimientos es recomendable ajustar las
condiciones del proceso de secado por aspersion

Extender el trabajo de investigacion mediante el estudio de la estabilidad del
componente activo y actividad antioxidante del acido ascorbico microencapsulado
Evaluar las combinaciones méas prometedoras de los agentes encapsulantes para la
incorporacion de las microesferas en una seleccion de productos alimenticios para
que la eficacia de la proteccion pueda establecerse dentro de las matrices de

alimentos.
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ANEXOS

Anexo A: microencapsulacién de acido ascorbico

Anexo B: Difractometria de rayos X (DRX)




Anexo C: Microscopia electrénica de barrido
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Anexo D: Cuantificacion de &cido ascérbico por método reflactométrico
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ANEXO E: Carta psicrométrica
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