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Microencapsulacion
mediante secado por
aspersion de aceite de
mora (Rubus glaucus)
extraido con CO,
supercritico

Microencapsulation
by spray drying of
blackberry (Rubus
glaucus)) oil extracted
with supercritical CO,

Microencapsula¢ao por

secagem por atomizacao
de 6leo de amora (Rubus

glaucus ) extraido com
CO, supercritico

Resumen

Abstract

Resumo

El aceite de mora es un ingrediente natural
con potencial en la industria cosmética y
alimentaria, puede experimentar degradacion
oxidativa en condiciones ambientales. Se
extrajo aceite a partir de semillas de mora
empleando  fluidos  supercriticos,  se
microencapsuld  mediante  secado  por
aspersion 'y se evalué la influencia de
diferentes condiciones de operacion en el
rendimiento y la eficiencia del proceso. Se
emplearon como materiales encapsulantes:
masterdry, goma arabiga y maltodextrina. Se
compard el perfil de acidos grasos antes y
después de la microencapsulacion y se estudio
el tamafio y morfologia de las microcapsulas.
En el proceso de microencapsulacion la
temperatura de entrada fue la Gnica variable
estadisticamente significativa usando
masterdry y goma arabiga. La goma arabiga
resultd ser el mejor encapsulante entre los tres
estudiados. Se obtuvieron microcapsulas con
tamafios entre 8,2 yl4 pm, con superficie
continua en las paredes y ausencia de poros.
Se comprobd que la microencapsulacion con
los tres encapsulantes permitid proteger el
aceite y conservar mayoritariamente su perfil
de acidos grasos.

Blackberry oil is a natural ingredient with
potential in cosmetics and food industry,
however, it experiences oxidative degradation
at ambient conditions. Therefore, oil was
obtained from blackberry seeds by
supercritical fluid extraction and then was
microcapsulated by spray drying. The
influence of different operating conditions
during spray-drying towards yield and
encapsulation was evaluated. Masterdry, gum
arabic, and maltodextrin were used as wall
materials. Fatty acid profile was compared
before and after microencapsulation, the size
and morphology of the microcapsules were
also studied. Inlet temperature was the only
statistically significant variable in process
yield and efficiency when gum arabic and
masterdry were used. Feed flow rate was
statistically significant only for process yield
and it was influenced negatively when
maltodextrin was used. Gum arabic was the
best wall material among the three studied.
Microcapsules with sizes between 8.2 and 14
um were obtained; continuous wall and no
apparent cracks were observed. It was also
seen that the fatty acid profile was mostly
conserved after microencapsulation process
carried out with the three wall materials.

O 6leo de amora é um ingrediente natural com
potencial na inddstria cosmética e dos
alimentos, ¢ susceptivel a degradacdo por
oxidacdo em condi¢des ambientais. O dleo de
sementes de amora foi extraido usando fluidos
supercriticos e foi microencapsulado por
secagem por pulverizagdo. Foi avaliada a
influéncia de diferentes condigdes de
operagdo sobre o rendimento e eficiéncia do
processo. Foram utilizados como materiais de
encapsulagdo: masterdry, maltodextrina, e
goma arabica. O perfil dos acidos graxos foi
comparado antes e depois de
microencapsulagdo, o tamanho e a morfologia
das microcapsulas foi também estudada.
Determinou-se  que, no processo de
microencapsulagdo a temperatura de entrada
era a unica varidvel estatisticamente
significativa usando masterdry e goma-
arabica. A goma-ardbica mostrou ser o melhor
encapsulante entre os trés estudados. Foram
obtidas microcapsulas com tamanhos entre 8,2
e 14 pm, superficie continua sobre as paredes
e auséncia de poros. Verificou-se que a
microencapsulagdo permitiu que os trés
encapsulantes  protegessem o Oleo e
retivessem majoritariamente o seu perfil de
acidos graxos.

Palabras clave:semilla de mora, fluidos
supercriticos, microencapsulacion,
microscopia electronica de barrido.

Keywords: blackberry seed, supercritical
fluids, microencapsulation, scanning
electron microscopy.

Palavras-Chave: semente de amora, fluidos
supercriticos, microencapsulagdo,
microscopia eletronica de varredura.
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Introduccion

En Colombia, la mora es una fruta muy apetecida para elaboracion
de productos como mermeladas, pulpas, conservas, entre otros (/).
Se estima que en los ultimos afos la industria ha consumido
aproximadamente 10000 toneladas por afio. El procesamiento de
mora estd ligado a la generacion de cantidades considerables de
residuos que son dispuestos por las empresas como desechos y
producen un impacto negativo al ambiente (2). Una forma de mitigar
este impacto y dar valor agregado a estos desechos es generar
subproductos que puedan ser usados en la industria cosmética y
alimentaria, como por ejemplo el aceite obtenido de la semilla.

Los aceites pueden ser aislados mediante la tecnologia de
extraccion con fluidos supercriticos (SFE) que tiene grandes
ventajas: es selectiva, requiere menor tiempo, consume menos
energia que otras y es limpia en términos ecologicos (3).
Desafortunadamente, una vez extraidos, los aceites experimentan
reacciones que conducen a la degradacion oxidativa, por ello es
necesario implementar técnicas que permitan conservar sus
propiedades. La microencapsulacion es una alternativa factible que
permite la proteccion de compuestos bioactivos y su liberacion
controlada, aumentando la vida util del producto (4).

El secado por aspersion es un método de microencapsulacion
ampliamente utilizado en la industria que consiste en la dispersion de
la sustancia a encapsular en el agente encapsulante, seguido de una
atomizacion de la muestra en una camara a alta temperatura (5); el
solvente se evapora instantaneamente y el material activo queda
atrapado dentro de una pelicula de material encapsulante (6).

En varios estudios (7-9) se ha concluido que el secado por
atomizaciéon es adecuado para compuestos sensibles a altas
temperaturas, proporciona buena estabilidad del producto final,
requiere bajos costos de procesamiento y es facil de implementar.
Por ejemplo, en Rendon et al. (10), se estudid la estabilidad
oxidativa de aceite de linaza microencapsulado y se comprobd que
aplicando esta técnica existe una menor velocidad de degradacion de
los lipidos, concordando con los resultados obtenidos por Partanen et
al. (I11). De la misma forma, en Frascareli et al (12) se
microencapsul6é aceite de café y se confirmé su eficacia en la
proteccion contra la oxidacion de lipidos, obteniendo resultados
similares a Bae y Lee (/3) con el aceite de aguacate.

Por otra parte, algunos autores (/4, 15) se han interesado en
microencapsular compuestos, pigmentos o extractos obtenidos a
partir del fruto de la mora, obteniendo resultados favorables en
cuanto a conservacion y estabilidad. Sin embargo, dado que hasta el
momento no se ha estudiado la microencapsulacion de aceite de
semillas de mora, el objetivo de esta investigacion fue desarrollar un
proceso de conservacion de aceite de mora (Rubus glaucus)
mediante microencapsulacion por secado por aspersion y determinar
la influencia de diferentes condiciones de operacion en el
rendimiento y la eficiencia del proceso, utilizando diferentes
materiales encapsulantes: masterdry, goma arabiga y maltodextrina.
Adicionalmente se evalu6 el tamafio y morfologia de las
microcapsulas obtenidas.
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Materiales y métodos

Materiales

Las semillas de mora (Rubus glaucus) fueron suministradas por la
industria de procesos agroindustriales de Narifio (INPADENA).
Inicialmente se realizd el acondicionamiento de las semillas
retirando el exceso de pulpa. Seguidamente las semillas se secaron a
50 °C por 12 h en un secador de bandejas, se molieron y se
empacaron al vacio. Como disolvente para la extraccion con fluidos
supercriticos se utilizé didxido de carbono con una pureza del 99,8%
v/v (Cryogas S.A., Colombia). Los materiales encapsulantes fueron
goma arabiga master gum FT 1873-01 (Tecnas S.A.-Colombia),
maltodextrina 18-22 (Tecnas S.A.-Colombia) y masterdry 13631-02
(mezcla de almidones modificados y goma ardbiga prehidratada
(Tecnas S.A.-Colombia)).

Los solventes utilizados para determinar la eficiencia del proceso
de microencapsulacion fueron: éter etilico (99,7% v/v, Panreac,
Espaiia), Eter de Petréleo (40-60°C pure, Panreac, Espaiia), etanol
(91% v/v, Fisher Scientific, USA), hexano (95% v/v, Panreac,
Espafia) y acido clorhidrico (37% p/p, Panreac, Espafia). Se empled
como emulgente Tween® 20 (Panreac, Espafia).

Extraccion con fluidos supercriticos

La extraccion de aceite de semillas de mora se realizé en un equipo
SFE 500 (Waters, USA). Para ello se colocaron 250 g de semillas
molidas de mora en la celda de extraccion, seguidamente se hizo
pasar el CO, empleando una bomba de desplazamiento positivo de
alta presion, modelo P-50 (Thar, USA) hasta alcanzar 35 MPa. La
temperatura dentro del recipiente se elevd y se mantuvo a 60 °C con
una camisa de calefaccion que envolvié el recipiente. Una vez
alcanzadas las condiciones de operacion (presion y temperatura) en
la columna de extraccion, se inicid el proceso ajustando el flujo de
CO; a 30 g/min por un tiempo de 150 min. Finalmente, se
despresurizo el equipo, el CO, en estado gaseoso circuld hasta el
escape y el aceite extraido se recogi6 en un vial &mbar.

Preparacion de las emulsiones

Se prepararon emulsiones aceite en agua (O/W por sus siglas en
inglés) con 30% p/p de solidos de acuerdo al método descrito por
Tuyen et al. (16), con algunas modificaciones. Para ello, se usaron
masterdry, goma ardbiga y maltodextrina como materiales
encapsulantes. Se calentaron 35 g de agua destilada a 40 °C y como
emulgente se adicion6 0,5 mL de Tween® 20. Lentamente se
agregaron 12,5 g de goma arabiga o maltodextrina (en cada caso) y
luego se incorporaron 2,5 g de aceite de mora; durante todo el
procedimiento la mezcla se mantuvo en agitacion magnética. Se
homogeniz6 durante dos min a 30000 rpm, empleando un
homogenizador home made tipo ultraturrax, fabricado con un motor
de alta velocidad modelo 3000N/10 (Dremel, USA). Para realizar la
emulsion con masterdry, se realizé el mismo procedimiento pero con
agua a temperatura de 20 °C.

Rev. Colomb. Quim. 2016, 45 (2),39-47.




Microencapsulacién mediante secado por aspersion de aceite de mora (Rubus glaucus) extraido con CO, supercritico

Microencapsulacion de aceite de mora

Eficiencia de la microencapsulacion (EE)

La microencapsulacion del aceite de mora se llevo a cabo empleando
un secador spray BILON-6000Y (Shanghai, China), de acuerdo al
método descrito por Tonon et al. (17). Inicialmente, se pre-calentd la
cdmara de secado para garantizar que la temperatura en toda la
camara fuera uniforme. Se variaron las condiciones de proceso para
cada prueba como se indica en la Tabla 1. Se alimentaron las
emulsiones al equipo por medio de una bomba peristaltica y el
caudal de alimentacion se control6 por la velocidad de rotacion de la
bomba. Las microcapsulas obtenidas se almacenaron a 3 °C por tres
meses en viales &mbar para su posterior analisis.

Diseio experimental y analisis estadistico

Para determinar las diferencias entre tratamientos se realizo el
analisis de varianza (ANOVA) y la prueba de rangos multiples de
Tukey utilizando el software Statgraphics® Centurion XVI (StatPoint
Technologies, Inc., Warrenton, VA, USA). Se utiliz6 un disefio
experimental factorial 23 con cuatro puntos centrales, para un total
de 12 experimentos por cada encapsulante (Tabla 1). Los ensayos se
realizaron de manera aleatoria y con cuatro réplicas en el punto
central.

Tabla 1. Disefio factorial de experimentos 23 para el proceso de secado por aspersion.

Experimento | Temperatura Caudal Velocidad
(°C) emulsion del aire
(mL/min) (m/s)

1 150 5 8

2 200 5 8

3 150 15 8

4 200 15 8

5 150 5 11
6 200 5 11
7 150 15 11
8 200 15 11
9 175 10 9,5
10 175 10 9,5
11 175 10 9,5
12 175 10 9,5

Rendimiento de la microencapsulacién (EY)

El rendimiento fue calculado como la relacion entre el contenido de
solidos totales en el polvo resultante y el total de contenido de
solidos en la mezcla de alimentacion expresado como porcentaje (16,
18), mediante la ecuacion [1]:

EY (%) =‘3’V—':x 100 [1]

Donde: EY = rendimiento de la microencapsulacion en porcentaje de
masa, W,, = peso total de microcépsulas obtenido (g) y W, = sélidos
totales de entrada en la emulsion (g)

La eficiencia fue calculada con base en el aceite de mora retenido
dentro de las microcépsulas mediante la ecuacion [2]:

AT —AS

EE(%) =

x 100 [2]

Donde: EE = eficiencia de la microencapsulacion en porcentaje en
masa, AT = aceite total presente en las microcapsulas (g) y 4S =
aceite superficial presente en las microcapsulas (g).

El contenido total de aceite se cuantifico utilizando como
referencia el método AOAC 922.06 (19), con algunas modificaciones.
El método consiste en hidrolisis acida, extraccion con disolvente,
recuperacion del aceite por rotavapor y analisis gravimétrico.

Para ello se transfirieron 2 g de microcapsulas a un tubo de 50
mL, se afiadieron 2 mL de etanol y se mezcld para humedecer todas
las particulas. Luego se afiadieron 10 mL de una solucion de HCI (25
mL de HCI al 37 % p/p y 11 mL de agua grado HPLC), se puso el
tubo en un bafio de agua a 75 °C y se agit6 a intervalos frecuentes
durante 40 min. Se afiadieron 10 mL de etanol y se enfrio. Se
transfiri6é la mezcla a un embudo de decantacion, se afiadieron 25 mL
de éter etilico en tres porciones y se agitd vigorosamente durante 1
min. Seguidamente se agregaron 25 mL de éter de petrdleo de forma
continua y se agitdé durante 1 min. La mezcla de éter-grasa fue
separada y filtrada a través de una compresa de algodon. Se extrajo
nuevamente la solucion restante en el embudo dos veces, cada vez
con 10 mL de cada éter; luego se seco la mezcla en rotavapor a 40 °C.
Finalmente, el aceite se sec6 en horno a una temperatura de 100 °C
hasta obtener peso constante y se dejo enfriar a temperatura ambiente.

El aceite superficial se determin6 siguiendo el método empleado
por Bae y Lee (/3) con algunas modificaciones. Se pesaron 2 g de
muestra en un tubo de vidrio con tapén de rosca y se afiadieron 13 mL
de hexano. El tubo se llevo a un agitador de vortice durante 2 min
para extraer el aceite libre, la mezcla se decant6 y filtr6 usando papel
filtro marca Munktell (grado 388, diametro: 125 mm); el polvo se
enjuagd tres veces con 20 mL de hexano. Por ultimo, se recogio el
polvo, se secO a temperatura ambiente para eliminar el solvente
residual y se registro el peso final.

Estabilidad de los acidos grasos de aceite de mora
microencapsulado

Se determinod por cromatografia de gases con detector de ionizacion
de llama (CG-FID), usando un sistema de la versiéon 3 Shimadzu
GC-17A (Shimadzu, Kyoto, Japon), equipado con una columna DB-
WAX (30 m x 0,25 mm LD. y 0,25 pm df, J&W de Agilent
Scientific, EE.UU.), un inyector split/splitless y un detector de
ionizacion de llama (FID) (280 °C), siguiendo la metodologia de
Hurtado et al. (20).

Para este analisis se us6 una muestra del aceite extraido con CO,
supercritico y se compar6 con el aceite obtenido de la determinacion
de aceite total presente en las microcapsulas resultantes de los
ensayos en los cuales se obtuvo los mejores valores para rendimiento
y eficiencia de la microencapsulacion. Los acidos grasos se
derivatizaron para obtener sus respectivos ésteres metilicos.

Rev. Colomb. Quim. 2016, 45 (2), 39-49.
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La separacion se realizé de acuerdo con la siguiente programacion de
temperatura del horno: temperatura inicial 40 °C, se mantuvo
durante 5 min y después se elevo a 250 °C en 5 °C/ min. El volumen
de inyeccion fue de 1,0 pl en modo split (relacion 1:10),
manteniendo la temperatura del inyector a 250 °C. Se empleo helio
como gas portador con un caudal de 1 mL/min. Las velocidades de
flujo de los gases de combustion (FID) fueron 300 mL/min y 30 mL/
min para el aire y el hidrogeno, respectivamente.

La recoleccién y manipulacion de datos se llevo a cabo usando
el software Shimadzu Clase VP™ 4.3. La identificacién de 4cidos
grasos se realiz6 empleando estandares de ésteres metilicos de acidos
grasos FAME’s (Restek, Bellafonte, EE.UU.). La cuantificacion se
llevé a cabo mediante el método de normalizacion relativa de area
cromatografica en términos porcentuales.

Morfologia y el tamaiio de las microcapsulas
mediante Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Se examiné la morfologia y el tamafio de las microcapsulas con un
microscopio electronico de barrido VEGA3 SB (TESCAN,
Republica Checa). Se realizd un proceso de suspension de las
microcapsulas empleando hexano como solvente; posteriormente, se
realizé la fijacion de cada muestra en un pin metéalico. Las muestras
fijadas fueron observadas usando SEM, funcionando a un voltaje de
aceleracion de 10, 7 y 5 kV. Las micrografias correspondientes
fueron capturadas. El tamafio de particula se determindé como el
didmetro medio de Sauter (SMD = Sauter Mean Diameter = D; ;)
utilizando la ecuacion [3].

n o N.D3.

=1"i"pi
D = ——2F 3
[3.2] =1 NiDgi Bl

Donde D,; es diametro promedio de las particulas, tomado como la
media aritmética de los diametros mayor y menor y N; es el numero
de particulas de diametro Dpi.

Resultados y Discusion

Rendimiento de la microencapsulacion

En la Tabla 2 se presentan los datos de rendimiento del proceso de
microencapsulacion. Se obtuvieron rendimientos en el rango de 87,5
a 91,8 £ 0,6% para masterdry, 84,2 a 89,9 + 1,2% para goma arabiga
y 86,4 a 90 + 0,2% para maltodextrina. Los valores resaltados en
negrilla corresponden a los resultados en los cuales se obtiene mayor
rendimiento y eficiencia.

Mediante el analisis de varianza (p < 0,05) (Tabla 3), se
encontré que, cuando se emplea masterdry y goma arabiga, la
temperatura de entrada del aire tiene un efecto significativo y afecta
de manera positiva el rendimiento, como se observa en la Figura 1.
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Tabla 2. Condiciones de operacion, rendimiento (EY) y eficiencia (EE) de microencapsulacion
de aceite de mora con diferentes materiales de pared

Masterdry | Goma Maltodextrina

Velocidad | Caudal ‘Temperatura arabiga

del aire | (mL/min) | de entrada | EY EE EY EE EY EE
(m/s) ©0) %) | (%) | (%) | (%) | (%) (%)
8 5 150 89,1 | 82,6 | 84,2 | 71,0 | 89,5 67,2
8 5 200 90,5 | 68,8 | 89,5 | 68,3 | 89,2 48,2
8 15 150 87,5 | 78,1 | 85,1 | 79,2 | 86,4 69,0
8 15 200 90,0 | 504 | 89,8 | 42,2 | 88,5 56,5
11 5 150 88,1 | 759 | 89,9 | 81,3 | 89,3 59.3
11 5 200 91,8 | 53,3 | 89,2 | 67,7 | 90,0 70,0
11 15 150 89,3 | 70,8 | 85,9 | 73,8 | 87,0 62,8
11 15 200 91,5 | 60,8 | 89,8 | 62,9 | 88,2 49,9
9,5 10 175 90,1 | 58,0 | 859 | 75,5 | 89,9 42,1
9,5 10 175 90,7 | 57,3 | 87,6 | 74,7 | 89,9 433
9,5 10 175 90,1 | 57,5 | 88,7 | 74,0 | 89,7 40,1
9,5 10 175 89,3 | 56,7 | 87,1 | 74,9 | 89,5 41,4

Por tanto, con el incremento de la temperatura, aumenta el
rendimiento del proceso. Esto ocurre cuando, en el secado por
atomizacion, se utilizan altas temperaturas de entrada, pues se
produce mayor eficiencia en los procesos de transferencia de calor y
de masa (/7, 18). Los resultados obtenidos son similares a los
reportados por Cai et al. (21, 22), quienes trabajaron el secado por
aspersion de betacianinas de Amaranthus y antocianinas de
berenjena, respectivamente.

Tabla 3. Analisis de varianza para rendimiento (EY) y eficiencia (EE) de los tres encapsulantes
estudiados. Valores estadisticamente significativos resaltados

Valor-P

Fuente Masterdry Goma arabiga Maltodextrina

EY EE EY EE EY EE
A:Temperatura | 0,0031 | 0,0281 | 0,0155 | 0,0297 | 0,2328 | 0,4473
B:Caudal 0,5431 | 0,436 | 0,5743 | 0,2158 | 0,0339 | 0,8799
C:Vel. aire 0,1078 | 0,4662 | 0,1513 | 0,2938 | 0,7547 | 0,9796
AB 0,8365 | 0,9593 | 0,3247 | 0,1984 | 0,3361 | 0,6931
AC 0,3267 | 0,7284 | 0,1226 | 0,5078 | 0,9722 | 0,5057
BC 0,164 | 0,3441 | 0,2647 | 0,8033 | 0,9167 | 0,5426

Para maltodextrina, el caudal de alimentacion de la emulsion afecta
el rendimiento de manera negativa, como se observa en la Figura 1.
Esto se debe a que, con una mayor tasa de alimentacion, la
transferencia de calor y masa es mas lenta (/7). Ademas, cuando se
empled alta velocidad de alimentacion, se observaron
aglomeraciones de microcapsulas en algunos sectores del equipo que
no pueden ser recuperados, disminuyendo el rendimiento del
proceso. En Toneli et al. (23) se estudi6 el secado por atomizacion de
la inulina y se encontrd que, con la disminucion de la velocidad de la
bomba, aumenta el rendimiento.

Rev. Colomb. Quim. 2016, 45 (2),39-47.
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Grafica de Efectos Principales para Rendimiento Masterdry
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Figura 1. Efecto de las variables de proceso en el rendimiento de la microencapsulacion

Eficiencia de la microencapsulacién

Los resultados de la eficiencia de la microencapsulacion se muestran
en la Tabla 2. Se obtuvieron eficiencias en el rango de 50,4 a 82,6 +
0,5% para masterdry, 42,2 a 81,3 + 0,6% para goma arabiga 'y 48,2 a
70 £ 1,3% para maltodextrina. A partir del andlisis de varianza
(ANOVA) que se muestra en la Tabla 3, se observd que solo la
temperatura tuvo efecto significativo sobre la eficiencia cuando se
utilizaron masterdry y goma arabiga como encapsulantes. En el caso
de la maltodextrina, ninguna variable fue estadisticamente
significativa. Se encontrd que la temperatura de entrada de aire
influye de manera negativa en la eficiencia como se muestra en la
Figura 2, es decir, a medida que se incrementa la temperatura, la
eficiencia disminuye. Estos resultados son acordes con los obtenidos
por Frascareli et al. (12), quienes estudiaron el efecto de las
condiciones de proceso en la microencapsulacion de aceite de café
mediante secado por aspersion.
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. F A E
= 0L 3
£ Pr \ B
& B 3
2 E N, hay . A
5 st N . — 1
] E N, h - 1
g \ E
£ Y ]

55 N 3

50 — =

150,0 200,0 50 15,0 8,0 11,0

Temperatura (°C) Caudal (mL/min) V aire (m/s)

Grafica de Efectos Principales para Eficiencia Goma Arabiga
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Figura 2. Efecto de las variables de proceso en la eficiencia de la microencapsulacion
usando goma arabiga y masterdry como materiales de pared

Esta tendencia se presenta también en otros estudios de
microencapsulacion mediante secado por atomizacion (24, 25) donde
se ha demostrado que a temperaturas entre 150 °C y 175 °C, se
obtienen altas eficiencias. Esto se relaciona, especificamente, con el
hecho de que, a elevadas temperaturas, se afecta el balance entre la
velocidad de evaporacion de agua y la formacion de la pelicula del
material de pared, lo que lleva a la ruptura de la membrana formada
(26). Las altas temperaturas del aire de entrada generan encapsulados
con una capa delgada de recubrimiento que favorece la liberacion
adelantada y degradacion del compuesto encapsulado, lo que se
traduce en la disminucion de la eficiencia de la microencapsulacion.
Debido a que el rendimiento y la eficiencia de la microencapsulacion
se vieron directamente afectados por la temperatura de entrada del
aire, se determiné la combinacion de los factores experimentales que
simultdneamente maximizan el rendimiento y eficiencia mediante el
analisis estadistico de optimizacion de multiples respuestas; los
resultados para cada material encapsulante se muestran resaltados en
negrilla en la Tabla 2.

Estudio del efecto de diferentes materiales en la
microencapsulacion de aceite de mora

Dado que es importante considerar el efecto de las dos variables en
el producto final, la comparacién de los diferentes materiales
encapsulantes se realizo utilizando el criterio de rendimiento por
eficiencia (EY x EE), evaluado en los cuatro puntos centrales
establecidos en el disefio experimental.
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Con este proposito, se utilizo la prueba de rangos multiples HSD
de Tukey, basada en las medias de los tratamientos para rendimiento
y eficiencia. Los resultados muestran diferencias estadisticamente
significativas con 95% de nivel de confianza. En la Figura 3 se
observa que los mejores resultados se obtuvieron con goma arabiga.
Dichos resultados son similares a los obtenidos en el estudio
realizado por Krishnan et al. (8) para la encapsulacion de oleorresina
de cardamomo, donde la goma ardbiga también exhibié6 mejor
proteccion del material encapsulado que la maltodextrina y el
almidon modificado HiCap100.

Los resultados obtenidos con la goma arabiga en este estudio se
deben a su capacidad para formar emulsiones estables con la
mayoria de los aceites en un amplio intervalo de pH y formar una
pelicula viscoelastica visible en la interfase de aceite/agua (25). A su
vez, sus caracteristicas estructurales le confieren un caracter
anfifilico lo que le permite adsorber en superficies lipofilicas y
actuar como un coloide protector y, consecuentemente, como un
buen agente formador de capsulas y peliculas.

Por otro lado, el masterdry resulté ser mejor encapsulante que la
maltodextrina en cuanto a efectividad de encapsulacion. Este
producto es un buen encapsulante debido a que en su composicion se
incluye una mezcla de almidones modificados de maiz y goma
arabiga. Por su parte, la maltodextrina exhibe una pobre capacidad
emulsificante, baja estabilidad de la emulsion y baja retencion de
aceite (27), que da como resultado una baja eficiencia de
encapsulacion.

Medias y 95,0% de Tukey HSD
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Figura 3. Prueba de rangos multiples de Tukey HSD para rendimiento por eficiencia

Analisis y comparacion de la composicion del aceite
de mora antes y después del proceso de
microencapsulacion

El perfil de 4cidos grasos del aceite de mora se reporta en la Tabla 4.
Se identificaron cinco acidos grasos principales a partir del analisis
cromatografico del aceite de mora antes de ser encapsulado, entre
ellos tres acidos insaturados (linoleico, linolénico y oleico) y dos
acidos grasos saturados (palmitico y estedrico), mencionados en
orden de abundancia. Por otro lado, en todos los aceites
encapsulados se observod una disminucion en la cantidad de acidos
grasos insaturados y un aumento en los dcidos grasos saturados con
respecto al aceite inicial sin encapsular, resultados acordes con los
obtenidos en otras investigaciones (28-30).

Tabla 4. Perfil de acidos grasos del aceite de mora antes y después del proceso de
microencapsulacion con diferentes materiales de pared

Perfil de acidos grasos del aceite de mora
Acidos (Porcentaje de area relativa, %)
grasos Aceite de Encapsulad Encapsulado Encapsulad
identificados mora sin masterdry goma arabiga | maltodextrina
encapsular

Palmitico 4,5 6,1 7,23 8,62
(C16:0)

Estearico 2,04 4,7 2,56 4,39
(C18:0)
Oleico 8,11 8,7 7,09 6,26
(C18:1)

Linoleico 52,88 50,5 51,88 53,51
(C18:2)

Linolénico 32,47 30,1 31,24 27,22
(C18:3)

SFA 6,54 10,8 9,79 13,01

MUFA 8,11 8,7 7,09 6,26
PUFA 85,35 80,6 83,12 80,73

SFA: acidos grasos saturados; MUFA: acidos grasos monoinsaturados; PUFA: acidos

grasos poliinsaturados.

En Calvo et al. (31) se afirma que el grado de insaturacion de
los acidos grasos afecta de manera negativa la estabilidad de los
aceites. Por lo anterior, se puede inferir que el aceite de mora tiende
a degradarse con facilidad en condiciones ambientales, dado que en
la muestra de aceite sin encapsular los acidos grasos mayoritarios
fueron los poliinsaturados (85,35%). Sin embargo, en los aceites
obtenidos a partir de los encapsulados de masterdry, goma arabiga y
maltodextrina, la degradacion es minima, considerando que las
microcapsulas se almacenaron por tres meses; se puede afirmar
entonces que el proceso de microencapsulacion fue efectivo
manteniendo el perfil de acidos grasos.

Entre los aceites encapsulados, se encontrd que el perfil de
acidos grasos de aceite de mora se conserva mejor cuando se emplea
goma arabiga como material de pared, lo cual puede atribuirse a la
naturaleza del encapsulante y la eficiencia de encapsulacion
obtenida, mencionada anteriormente.

Evaluacion del tamaiio y la morfologia de las
microcapsulas obtenidas

El tamafio de las microcépsulas obtenidas se reporta en la Tabla 5.
En Loépez et al. (30) se afirma que en equipos de secado por
aspersion, a escala de laboratorio, el intervalo que se reporta para el
didmetro medio de Sauter D3, de las microcapsulas producidas es
de 5 a 20 um. Lo anterior es acorde a los resultados obtenidos en la
presente investigacion.

Tabla 5. Diametro medio de Sauter D;;,, de las microcapsulas

Material Diametro medio de
Encapsulante Sauter Dy3,2; (um)
Masterdry 8,2 +0,30
Goma 11,8 £0,35
Arébiga
Maltodextrina 14+ 0,25

44

Rev. Colomb. Quim. 2016, 45 (2),39-47.




Microencapsulacién mediante secado por aspersion de aceite de mora (Rubus glaucus) extraido con CO, supercritico

SEM HW: 7.0 kY WD 8,04 mum
View fiokd: 58.3 prm Det: 58
SEM MAG: 3.5 k| Datefmidly): 121115

VEGAS TESCAN]  SEM HV: 10.0 kv
Wiow fieid: 30.6 pm

|
10
D et

SEM MAG: 6.78 kx| Date{midy): 121015

(b)

| VEGAS TESCAH|
pm

Farformanca in nanaspacs Farfarmance In nanaspace

Figura 4. Micrografias obtenidas por microscopia electronica de barrido (SEM) para los encapsulantes evaluados: (a) masterdry, (b) goma arabiga, (c) maltodextrina

En cuanto a la morfologia, se observa que las microcapsulas
producidas con masterdry (Figura 4 (a)) presentan una forma
esférica, sin porosidades y con pared continua. Sin embargo, se
presentan abolladuras superficiales, producto de la contraccion de las
microcapsulas que ocurre por la elevada velocidad de evaporacion,
causada a su vez por la diferencia entre la temperatura de entrada y
salida del spray durante el proceso de secado por atomizacion (32,
33). Los almidones modificados son susceptibles a la contraccion
durante el secado (34). Resultados similares obtuvo Loksuwan (34)
con B-caroteno microencapsulado a través de secado por aspersion
con almidones de tapioca.

Por otro lado, en las micrografias obtenidas para goma arabiga
(Figura 4 (b)), se observan superficies externas redondeadas,
arrugadas y concavas, sin fisuras evidentes y con pared continua.
Esto se debe a la propiedad viscoelastica y de formacioén de la pared
propia de la goma ardbiga, lo que genera menor permeabilidad a los
gases y es importante para la proteccion del aceite encapsulado (9,
25); la ausencia de poros indica una cobertura completa de la goma
sobre el aceite (/2). Morfologia similar fue observada por Bertolini
et al. (35) y Trinidade y Grosso (36), quienes microencapsularon con
goma arabiga monoterpenos y acido ascorbico, respectivamente.
Finalmente en las microcapsulas obtenidas con maltodextrina
(Figura 4 (c)) se observa una estructura esférica y redondeada, con
una superficie lisa en su mayoria pero también algunas con pequefias
abolladuras. Esto concuerda con los resultados observados por
Caparino et al. (37) y Ersus y Yurdagel (38) en sus estudios de
microencapsulacion por secado por atomizacion, empleando
maltodextrina como encapsulante en extractos de mango y
pigmentos de zanahoria negra (Daucus carota L) respectivamente.
Asi mismo, Olaya et al. (15) reportaron particulas que exhibian
superficie lisa en la microencapsulacion con maltodextrina de
antocianinas de mora de castilla (Rubus glaucus) y lulo (Solanum
betaceum).

Conclusiones

Con este estudio, se demuestra la posibilidad de obtener
microcapsulas de aceite de mora utilizando como materiales
encapsulantes masterdry, goma arabiga y maltodextrina mediante la
técnica de secado por aspersion.
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En el proceso de microencapsulacion, la temperatura de entrada
del aire fue la unica variable estadisticamente significativa que
afectd de manera positiva el rendimiento y de forma negativa la
eficiencia, cuando se usaron como encapsulantes masterdry y goma
arabiga. El caudal de alimentacion de emulsion fue estadisticamente
significativo e influencié negativamente el rendimiento del proceso
unicamente cuando se usé maltodextrina como material
encapsulante. La velocidad de entrada del aire no tuvo efecto
significativo sobre el rendimiento y la eficiencia del proceso.

La goma arabiga resulto ser el mejor encapsulante debido a su
conformacion estructural que le confiere excelentes propiedades
tanto emulsificantes como formadoras de pelicula. En cuanto al
tamafio de particula, se obtuvieron microcépsulas con tamafios de
8,2; 11,8 y 14 um, para masterdry, goma ardbiga y maltodextrina,
respectivamente. Esto concuerda con lo reportado en la literatura,
donde el intervalo de tamafios para microcdpsulas obtenidas en
equipos de secado por aspersion varia de 5 a 20 pm. Respecto a la
morfologia, en todos los encapsulados se observo una superficie
continua en las paredes con ausencia de poros o grietas, lo que esta
relacionado con las altas eficiencias de microencapsulacion.
Finalmente, el proceso de microencapsulacion con los tres
encapsulantes estudiados permitié proteger el aceite de mora y
conservar su perfil de acidos grasos, en su mayoria, durante tres
meses.
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