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Nomenclatura
ME: Microencapsulacion.

MC: Microcapsulas.

MEs: Microesferas.

NC: Nanocapsulas.

NEs: Nanoesferas.

SD: Secado por aspersion.

aw: Actividad de agua.

T : Temperatura isocinética.

T pm.: Temperatura media armonica.

s.s: Solido Seco.

MG: Goma de mezquite.

WPC: Concentrado de proteina de suero de leche.

MG-WPC: Mezcla de Goma de mezquite con concentrado de proteina de leche.
MMGio00%: Sistema microencapsulado de goma de mezquite.

MWPCi00%: Sistema microencapsulado de concentrado de proteina de leche.

MMGs0%-MWPCso : Sistema microencapsulado de goma de mezquite con concentrado de
proteina de suero de leche en una relacion 1:1.
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Resumen

Este proyecto aborda el estudio fenomenolédgico de la adsorcion de vapor de agua en sistemas
microencapsulados de saborizante de nuez obtenidos mediante secado por aspersion, asi como
su respectivo estudio termodindmico para establecer su estabilidad fisica y correlacionarla con
su morfologia. Par ello se produjeron tres sistemas de microcapsulas empleando concentrado de
proteina de suero de leche y goma de mezquite como agentes encapsulantes, y una mezcla de

ambos biopolimeros.

Primeramente, para generar la incorporacion del saborizante se realizaron tres emulsiones de
aceite en agua junto con los agentes encapsulantes, donde el liquido obtenido fue alimentado a
un secador por aspersion con una temperatura de aire a la entrada de 150 + 5 °C para obtener los

microencapsulados requeridos.

La adsorcion de las moléculas de agua para cada sistema microencapsulado se estudié a partir
de la obtencion de sus isotermas experimentales generadas a 25°C, 35°C y 40°C empleando el
método gravimétrico de celdas en equilibrio; después se empled el modelo tedrico de G.A.B.
para describir el comportamiento de sorcién dado que este modelo otorga un significado fisico a
cada una de sus variables. Posteriormente se llevo a cabo un analisis termodindmico de sorcion
y se evaluaron las propiedades de adsorcion de las microcdpsulas para establecer la estabilidad

fisica de los encapsulados y se correlacionaron los resultados con la morfologia de estos.

Las isotermas de adsorcion mostraron un comportamiento tipo sigmoidal para las condiciones
estudiadas. En este estudio se encontr6 que los valores del contenido de humedad en la monocapa
oscilan entre 4.148 y 5.520 kg H>0O/100 kg s.s. Por otro lado, se logré relacionar la estructura
fisica de los microencapsulados (morfologia) con las propiedades de sorcion y el proceso
termodindmico a través de la teoria isocinética, donde se establecid que la adsorcion de las
moléculas de agua se lleva a cabo en la zona de microporos principalmente y donde los procesos
entropicos predominan dado que para todos los sistemas estudiados su temperatura isocinética

Tp es menor que la temperatura media armoénica T,

Analisis de la correlacion de la estructura fisica de microcapsulas de saborizante de nuez con su estabilidad fisica evaluada
mediante sus propiedades de adsorcion
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1 Introduccion

Dados los beneficios nutrimentales que aporta la nuez a la salud humana, se considera el sabor
de este fruto a un buen aliciente para ser agregado a productos de venta en el mercado. En cuanto
a la produccion de la nuez, México posee el 52 % del mercado, lo que lo posiciona como el
segundo productor a nivel mundial més importante, dando asi un importante valor agregado a la

investigacion y desarrollo de nuevos productos derivados del sabor de la nuez.

El sabor es uno de los parametros sensoriales mas importantes que el consumidor toma en cuenta
al momento de adquirir o consumir un alimento ya se de caracter natural o procesado, ademas

este atributo sensorial define en gran medida el ciclo de vida del producto.

Por este motivo, la industria alimentaria se ha enfocado en desarrollar y producir saborizantes
de fuentes naturales, sin embargo, uno de sus inconvenientes dada su naturaleza es la
susceptibilidad a deteriorarse por el contacto directo con factores fisicoquimicos como lo son
luz, temperatura, pH, oxigeno, entre otros. Para ello es necesario minimizar la interaccion directa
entre los saborizantes naturales y su medio, preservando asi su funcionalidad durante su
extraccion, procesamiento, transporte, pero sobre todo durante su almacenamiento. A nivel
industrial la tecnologia de encapsulacion es una alternativa viable y factible para esta

problematica.

En la industria alimentaria, el secado por aspersion es la técnica de encapsulacion mayormente
empleada por ser una operacion unitaria de facil implementacion y de operacion continua, siendo
asi rentable y de fécil escalamiento. Sin embargo, para conseguir una exitosa encapsulacion
mediante esta tecnologia, es necesario llevar una correcta eleccion del material de pared, para lo
que en el mercado se tiene una gran diversidad de biopolimeros que son y pueden ser empleados
para este fin, donde para este trabajo se destaca el uso de gomas y proteinas dada la capacidad
de formacion de emulsiones estables que proporcionan, asi como de proveer buenas propiedades

de formacion de pelicula que protegen el ingrediente activo.

Adicionalmente a la obtencion de estos sistemas es necesario el establecer condiciones de

almacenamiento apropiados, ya que es un factor clave al momento de determinar la calidad de

Analisis de la correlacion de la estructura fisica de microcapsulas de saborizante de nuez con su estabilidad fisica evaluada
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las microcapsulas. Para ello los microencapsulados se pueden analizar desde el punto de vista
morfologico, correlacionando asi esta propiedad con su estabilidad fisica y/o fisicoquimica.
Dicho andlisis puede llevarse a cabo mediante el estudio del proceso de adsorcion de humedad

de las microcépsulas o bien a través de un estudio termodindmico de adsorcion.

Por lo anterior, en este estudio se centrd en analizar la estructura fisica de microcapsulas de
saborizante de nuez obtenidas mediante la tecnologia de secado por aspersion con la finalidad
de buscar correlacionar la su estructura (morfologia) con su estabilidad fisica a través de un

analisis de adsorcion de humedad y un estudio termodindmico de adsorcion.

Analisis de la correlacion de la estructura fisica de microcapsulas de saborizante de nuez con su estabilidad fisica evaluada
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2 Antecedentes
A lo largo del tiempo se han buscado desarrollar nuevas técnicas que permitan preservar o

incrementar el tiempo de vida 1til de flores y frutos, principalmente con la finalidad de extraer
ciertos componentes que otorguen caracteristicas o atributos sensoriales a los alimentos

brindando asi una mayor oportunidad de aceptabilidad por parte del consumidor. [1]

En la cadena de suministro de esta industria, existe también una alta susceptibilidad de mermas
economicas, que van desde la etapa de cultivo hasta su comercializacion, estas pérdidas son
causadas principalmente por carencias en el manejo postcosecha y al corto tiempo de vida del
producto en el mercado, razon por la que la industria de alimentos se ha interesado, aiin mas, en

los productos derivados de frutos. [1]

2.1 Sabory saborizantes.
Un punto importante de entender es la diferencia que existe entre el termino sabor y saborizantes,

pues en ocasiones en el dia a dia puede usarse de forma indistinta. El primer término se refiera a
las caracteristicas de cualquier material que puede ser percibido a través de los sentidos como lo
es el gusto y el tacto, asi como por sus receptores generales de dolor segun sean interpretados
por el cerebro, es decir el sabor es una propiedad de los saborizantes [2] que es medida a través
de la percepcion. Usualmente la forma de definir el tipo de saborizante a emplear asi como la
cantidad se hace a través de un estudio de anélisis sensorial con un panel de expertos o dirigido
a un grupo de consumidores finales dependiendo de la etapa del proyecto, los cuales evaltan
distintas muestras para un mismo producto cambiando cierta variable de interés como puede ser
la concentracion, método de aplicacidn, entre otras; donde a través de un estudio estadistico de

estos resultados de evaluacion se determina cual seria la mejor opcion para ofrecer al mercado.

Por otro lado, los saborizantes no son unicamente las sustancias que tienen un sabor dulce,
amargo o salado, sino més bien es toda sustancia saborizante y/o compuesto saborizante que es
obtenido por tratamiento térmico, asi como saborizante para dar sabor ahumado o una mezcla de
ambos que pueden contener ingredientes alimenticios no saborizantes los cuales son agregados

usualmente con el fin de mejorar su aplicacion sobre la base del producto final. [2]

Dejando en claro esto, los saborizantes son definidos como el producto que es afiadido a todo

alimento con el proposito de dar, transformar o resaltar el sabor de este; recalcando que quedan
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fuera los acentuadores de sabor los cuales son considerados aditivos alimentarios segun los

aditivos alimentarios del Codex. [2]

2.1.1

Clasificacion de los saborizantes.

Existen distintas formas en las que se clasifican los saborizantes, estas clasificaciones su

denotacion en la industria, sustancias por las que son conformadas o su presentacion comercial.

De acuerdo con los saborizantes son clasificados en base a las siguientes subcategorias: [3]

v

Aceites esenciales y sus mezclas: Productos volatiles, que pueden ser o no
concentrados, de consistencia oleosa debido a que son extraidos de vegetales y por ende
constituidos por el principio oloroso y sapido. Estas sustancias pueden ser adicionadas
como aromatizantes naturales.

Esencias naturales: Todo producto conseguido por el corte (diluciéon) de un aceite
esencial natural con los solventes permitidos como lo son el alcohol etilico o
propilenglicol.

Extractos, extractos destilados aromaticos y saboreados: Todo producto conseguido
de los vegetales a través de procesos como la maceracion, percolacion, destilacion u
otros, que permitan obtener sus principales notas de sabor y aroma.

Concentrado no natural de aceites esenciales: Todo producto conseguido por la
adicion de modificadores tales como emulsificantes, enturbiantes, acidulantes, colorantes
u otro aditivo permitido a los aceites esenciales, exceptuando toda sustancia aromatica
artificial.

Bases artificiales: Es todo producto resultante por la mezcla de sustancias aromaticas
obtenidas por sintesis quimica de manera artificial.

Esencias artificiales: Todo producto conseguido por el corte (diluciéon) de un base
artificial con los solventes permitidos como lo son el alcohol etilico o propilenglicol o

por sintesis directa a partir de sus componentes.

De forma mas tradicional y de manera menos compleja se puede encontrar la siguiente

clasificacion de acuerdo con Bringas-Lantigua & Pino [3]:

v

Saborizantes naturales: Son aquellos productos obtenidos de las frutas y plantas

mediante procesos que sean idoneos para rescatar la mayor cantidad de componentes
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volatiles los cuales son los encargados de definir el olor y sabor de material. Algunos
procesos que se usan actualmente son la extraccion con disolventes, destilacion,
maceracion y concentracion un ejemplo de este subgrupo lo forman los aceites
esenciales.

v’ Saborizantes similares a los naturales: Se trata de aquella mezcla de compuestos
sintéticos en proporcion igual o similar a las sustancias presentes en productos de la
naturaleza, con la finalidad de intentar imitar su sabor.

v’ Saborizantes artificiales: Son creados por la imaginacion del saborista generalmente
para un mercado en especifico que se requiera cubrir una necesidad del consumidor final,
resaltando asi que su olor y sabor final no se encuentran en ninglin elemento de la

naturaleza.

Por ultimo, se pueden clasificar los saborizantes de acuerdo con su presentacion comercial de

acuerdo con Wright [4]:

v’ Saborizantes secados por aspersion: El secado por aspersion es el método por excelencia
a nivel industrial para la produccion de saborizantes en polvo, los cuales tipicamente se
producen a través de formar una emulsion que contiene una solucién de goma acuosa la
cual sirve de manera general como un matriz que soporto el saborizante para luego ser
secado por aspersion en la camara del equipo de proceso.

V' Saborizantes liquidos solubles en agua: Este es el subgrupo de sabores mas comunes, y
esta constituido tanto por saborizantes sintéticos y naturales. Su caracteristica de estos es
que sus componentes se disuelven en un solvente simple como lo son el propilenglicol,
triacetina o etanol, buscando su posible adicion al agua.

V' Saborizantes liquidos solubles en aceite: Son aquellos saborizantes que presentan
solubilidad en aceite cuando el producto final contiene aceite o una grasa con el fin de
obtener una buena integracién o por el contrario cuando se el producto final no es
compatible con el agua, tal es el caso del chocolate.

v’ Saborizantes a base de emulsion: Este tipo de saborizante tiene dos usos muy puntuales,
la primera y mas importante es cuando se busca ofrecer una forma econdmica y eficaz
de ofrecer un sabor, mientras la segunda se basa en el aspecto técnico cuando se busca
obtener cierto grado de turbidez en el producto final, un ejemplo de ello son las
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emulsiones, basadas en aceite de naranja, las cuales son empleadas de manera frecuente

para dar turbidez a una bebida.

Una distincion que vale la pena aclarar es una distincion que hace la IOFI [2] respecto a la
denotacidn para cuando se habla de compuesto o sustancia en el ambito de saborizantes. Aunque
ambas son obtenidas por procesos fisicos, enzimaticos o microbiologicos los cuales pueden
producir cambios inevitables, pero no intencionales en la estructura del saborizante. Es asi que
cuando se habla de compuesto se refiere a aquellos saborizantes naturales en los que se incluyen
los aceites esenciales, esencias, proteinas hidrolizadas, destilados, entre otros; mientras que una
sustancias saborizante se trata de aquellas que estan definidas quimicamente y son formadas ya
sea por sintesis quimica (para el caso de sustancias saborizante sintética) o por un material de
origen animal o vegetal que es el caso cuando son identificadas dentro de una matriz de este

estilo.

2.2 Aditivo alimentario, coadyudante alimentario y enriquecedor
Los aditivos se encuentran de forma principal en los alimentos industriales y conservas, el fin de

estas sustancias es garantizar una calidad perdurable ya que sirven para la mejorar del aspecto,

conservacion, aroma y sabor de los alimentosa agregando o no un valor nutritivo. [5]

Sin embargo, el empleo de estos compuestos no es una practica moderna, el uso de los primeros
aditivos data de hace 7000 afios en Asia central donde se utilizaba la sal como aditivo en la

técnica de salazén como método de conservacion, asi como los colorantes [6]

Los aditivos se agregan a los alimentos con el unico fin de hacerlos sensorialmente mas
atractivos, es decir cuanto mayor sea la transformacion o coloreado de un producto, mayor es la
probabilidad de que contenga numerosos aditivos, aplicando esto especialmente en el caso de las
golosinas, aperitivos, refrescos, productos de confiteria, salsas, postres, salazones, huevas de

pescado, helados, bebidas alcohédlicas y sopas deshidratadas. [5]

Por otro lado, hay términos que pudieran confundirse con la definicion de aditivo teniendo en
primer lugar los coadyuvantes, seguidos los enriquecedores y por ultimo los mejorantes todos
ellos pertenecientes al ambito alimentario. El primero de estos términos de acuerdo con Calvo
& Morales [7], es todo producto que no se consume como ingrediente alimentario pero que se

emplea a propdsito para el tratamiento de los alimentos pero que una vez que se realizé la accion
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desaparece y por ende no permanece en el producto final o en dado caso se presenta en cantidades
pequeiias que no tienen algun efecto tecnoldgico. Por otro lado, los enriquecedores son nutrientes
afiadidos intencionalmente al alimento para aumentar su valor nutritivo mientras que los
mejorantes es una mezcla de ingredientes y aditivos con el fin de aumentar la calidad del

producto final ademas de mejorar las condiciones durante la elaboraciéon del alimento.

2.3 Nuez.
El nogal, pertenece al género Juglans, este arbol se caracteriza por ser de las especies mas

conocidas y difundidas de la familia Juglandaceae, debido a su utilidad tanto agricola como
forestal, debido a su produccion de frutos comestibles de gran valor agregado que es el caso de

las nueces. [8]

En este momento la obtencion de nuez pecanera procede en su mayoria de sembradios y no de
bosques naturales. Los puntos importantes a considerar para calidad de este producto son el

tamafio y condicion de la almendra y el fruto, asi como su color. [9]

Al ser las nueces un fruto seco son una excelente fuente de nutrientes al aportar un elevado
contenido de proteinas, fibra, antioxidantes, minerales y vitaminas B y E en conjunto con su alto
contenido de 4cidos grasos monoinsaturados y poliinsaturados, relacionando asi a este fruto con
la ayuda a la reduccion de enfermedades tales como diabetes tipos II y cardiovasculares o
coronarias. Diversos estudios han determinado que el aceite de esta semilla y sus componentes
estan regulados genéticamente, pero estos pueden verse afectados por diversos factores

ambientales. [10]

Hablando en términos de economia, la nuez pecanera representa una actividad muy importante
tanto para el norte de México como para estados fronterizos en el sur con los Estados Unidos.
La produccion de este fruto en México se elevo cerca del 80% en el periodo de 2003 a 2015
alcanzando pare este Ultimo afio la produccion de alrededor de 110 mil toneladas y una superficie
sembrada de mas de 104 mil hectéareas Este cultivo ha llevado a México a posicionarse de manera
importante en el mercado, a nivel mundial ocupa el segundo lugar como productor y el primer
lugar como exportador; teniendo la posibilidad de incrementar sus nimeros en este ultimo punto

debido al potencial mercado en lugares como Japon y Europa dada su creciente demanda por
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este producto, permitiéndose asi diversificarse del mercado estadounidense, que es el
tradicionalmente preferido por México. [9]

La produccion conjunta de nuez entre estos dos paises fue de 271 000 toneladas para el afio 2016
con una participacion del 52% de México presentando con estos valores una tasa de crecimiento
anual del 15.6%, mientras que para el caso de Estados Unidos de América unicamente fue de

12.4%. [9]

2.4 Tecnologia de encapsulacién
La encapsulacion es el recubrimiento de ingredientes sensibles tales como moléculas bioactivas

o nutracéuticos, ya sean solidos, liquidos o gaseosos entre los que se encuentran esencias,
vitaminas, enzimas, microorganismos, minerales, colorantes, saborizantes, fragancias, lipidos,
asi como células vivas (probioticos); todos estos conocidos como material del nucleo, los cuales

son protegidos por una capa denominada material de pared. [11].

La encapsulacion tiene como principal finalidad disminuir la interaccion del ntcleo con el medio,
ya que reduce la tasa de transferencia de masa de los compuestos nticleo hacia el medio ambiente,
ademas de incrementar la disposicion de manipulacion de la sustancia encapsulada permitiendo
asi el control de la liberacion [12]. Las cépsulas pueden liberar su contenido a velocidades
controladas siempre y cuando se encuentren bajo condiciones especificas permitiendo asi
proteger el ingrediente activo encapsulado de factores como la luz y el oxigeno, efectuando de

esta forma su funcion de preservacion de las propiedades bioldgicas o fisicoquimicas. [13]

2.4.1 Microencapsulacion
El proceso de microencapsulacion (ME) estd determinado por el tamafio de particulas que se

encapsula, las microcapsulas (MC) se encuentran en un intervalo de 0.2 a 5,000 pm mientras
que las nanocdpulas (NC) < 0.2 um. [14]. Tanto el tamafio como la forma dependen de las
propiedades fisicoquimicas del material y composicion de pared, asi como de la técnica de

microencapsulacion empleada. [15]

Las céapsulas por su forma y construccion se dividen en dos grupos: MC (mononuclear) y
microesferas (MEs) (matricial), las primeras constan de un nticleo central interior en el que se
encuentra la sustancia activa, que es cubierta a su vez por una capa de polimero que constituye

la membrana de la cépsula. [16] De manera analoga, las (MEs) son sistemas de matriz en la cual
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el nucleo se encuentra uniformemente disperso en una red de polimeros, pueden ser microesferas
homogéneas o heterogéneas dependiendo si el nucleo es molecular, es decir esta disuelto o en

forma de particulas (suspension),

Sin embargo, es interesante mencionar la clasificacion mencionado por [17] donde ademas de
estos dos tipos de grupos mononuclear y matricial se menciona en un tercer punto el caso de las
capsulas polinucleares las cuales constan de varios nucleos contenidos en un mismo material de

pared.

2.4.2 Nanoencapsulaciéon
Manteniendo la analogia con lo mencionado en el apartado de microencapsulacion, el término

nanoparticula hace alusion al nombre colectivo que se da para las NC y nanoesferas (NEs), donde
el primer término se refiera a un sistema de encapsulacion core-shell, mientras que NE se utiliza
cuando poseen una estructura de tipo matricial. [18] Asi mismo la nanoencapsulacion consiste
en la retencion de agentes bioactivos dentro de materiales de soporte con una dimension

a nanoescala. [15]

Se ha demostrado que las nanoformulaciones mejoran la ingesta, absorcion y biodisponibilidad
tanto de nutrientes como de suplementos en el organismo, en comparacion con su equivalente a
granel, por ello actualmente, los nanoproductos resultantes de estas formulaciones son enfocados
a la produccion y envasado de suministros con efectos benéficos para la salud. [19] Es asi como
las areas de crecimiento prometedoras para el futuro cercano se centran en la creacion de
empaques eficaces y/o inteligentes de principios activos que sean de beneficio tanto en el rubro

de la salud humana como de su alimentacion a través de alimentos funcionales. [15]

2.4.3 Usosy ventajas
Los fines con los que es empleada la encapsulacion son bastante extensos, sin embargo, se puede

encontrar su uso de forma usual en la industria alimentaria [20], farmacéutica [21], de cosméticos

y agricultura [22] entre otros.

Ademas del control de liberacion que permite se obtengan productos con mejores caracteristicas
sensoriales y nutricionales, existe una gran variedad de ventajas que tiene la encapsulacion, la
principal es impedir que el compuesto en el niicleo sufra reacciones de oxidacion debido a la luz,

oxigeno, calor, humedad o pH principalmente. [11]
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De igual forma el encapsulamiento ayuda que los materiales fragiles mantengan la estabilidad y
viabilidad de la sustancia, permitiendo mejorar la apariencia, color, sabor, valor nutritivo y
textura de los productos, [23] como también la reduccion de la volatilidad y extension de la vida
util de compuestos bioldgicos como es el caso de los sabores y aceites esenciales en la industria
alimentaria, la cual emplea la microencapsulacion (ME) para la transformacion de sustancias

activas en solidas reduciendo asi costos en sus diferentes procesos [13].

2.5 Técnicas de encapsulacion
A pesar de que la encapsulacion es un proceso noble en el que se busca el recubrimiento de un

compuesto de interés sensible a un determinado medio, de forma natural no existe un material
de pared que pueda ser usado de forma universal en toda aplicacion. Por lo que a lo largo de la
historia se han desarrollado diversos métodos para llevar a cabo el proceso de encapsulacion, los

cuales de acuerdo con [12, 24] pueden ser clasificados de la siguiente forma:

I.  Procesos fisicos: Secado por aspersion, aspersion por enfriamiento, extrusion y

recubrimiento por aspersion.

II.  Procesos quimicos. Polimerizacion interfacial e inclusion molecular.

IIl.  Procesos fisicoquimicos: Coacervacion simple o compleja, coalescencia, atrapamiento

en liposomas y gelificacion.

2.5.1 Procesos Fisicos
Independientemente del area, un proceso fisico se entiende de acuerdo al concepto de [24], como

aquel en donde se estudian las propiedades, comportamiento de la materia y energia a través
del tiempo y el espacio, asi como cualquier cambio en ella, siempre que no altere la naturaleza
de la misma estudiando ademas las interacciones de estos cuatro conceptos entre si.

2.5.1.1 Enfriamiento por aspersion (Spray Chilling)

También conocido como spray cooling, spray congeleaning o prilling es el proceso capaz de
formar particulas desde unas cuantas micras hasta varios milimetros. Este proceso se puede
dividir en tres partes fundamentales que son la fuente de atomizacion, camara de formacion de

particulas y zona de recoleccion. [25]
La encapsulacion del ingrediente activo se dispersa en una matriz liquida antes de la atomizacion,

la cual después de la atomizacion y el enfriamiento que se da gracias a un flujo de aire a baja
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temperatura, se solidifica alrededor del ingrediente activo disperso para formar una microesfera
o microcapsula de varios nucleos. [26] Por ende, segin Cordeiro et al. [27] los pasos criticos del
proceso son la atomizacion de la masa fundida y su solidificacion. El primero se refiere a la
desintegracion del liquido se funde en una pulverizacion de finas gotas esféricas, mientras que
la solidificacion es un proceso acoplado de transformacion de la masa fundida en sélido por

enfriamiento.

En ingredientes alimentarios o las aplicaciones nutracéuticas, el ingrediente activo puede ser un
sabor, una vitamina, un aceite nutricional u otra sustancia bioactiva. Algunos ejemplos de
materiales de matriz comunes son ceras, grasas, lipidos o hidrocoloides gelificantes. [11] La
principal diferencia es la zona de formacion de particulas, en la que éstas se forman a partir del

enfriamiento y el endurecimiento de las gotas en lugar de la evaporacion de un disolvente. [28]

El spray chilling cuenta con una configuracion parecida al secado por aspersion, sin embargo6 en
este el calor se elimina para la solidificacion del portador en lugar de aplicar calor para promover

la evaporacion del disolvente, razon por lo cual no existe transferencia de masa. [28]

De acuerdo con Cordeiro et al. [27] existen tres reglas para poder definir las condiciones de

fusion del encapsulado por spray chilling.

1. La temperatura de la masa fundida debe estar 10 °C por encima de la temperatura de fusion

de los portadores.

2. Se recomienda que la viscosidad de la alimentacion sea inferior a 500 mPas, ya que si la

viscosidad es mas alta se requiere un disefio de boquilla apropiado.

3. Las cargas de ingrediente activo para la microencapsulacion suelen limitarse al 50%.

2.5.1.2  Extrusion, Coextrusion y Extrusion-Fusion
La técnica de extrusion en el &mbito de la microencapsulacidon consiste en colocar en moldes la

emulsion formada entre el agente encapsulante y el agente bioactivo con la ayuda de un equipo
(extrusor), donde debido a la presion generada el compuesto de recubrimiento es fusionado junto
con el material del nucleo, formando por endurecimiento del material de pared el

microencapsulado. [17] Esta metodologia ha sido empleada en el encapsulamiento de
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microorganismos y enzimas principalmente debido a que las microcépsulas obtenidas tienen una

menor porosidad que las logradas por el secado por aspersion [29]

Como adaptacion de este proceso existe la tecnologia de coextrusion o extrusion centrifuga, que
consiste en colocar dentro del coextrusor en su receptaculo exterior el polimero caliente, mientras
el componente bioactivo circula a través del contenedor interior para posteriormente los dos
fluidos sean descargados a la corriente del fluido transportador. Esta técnica usualmente es

empleada para encapsular aceites y microorganismos. [30]

La extrusion-fusion es el proceso en cual distintos materiales de pared son mezclados para
conseguir un sistema matricial que sea estable a una determinada temperatura de
almacenamiento, aseverando de esa forma que el trasporte de los componentes volatiles sea
llevado a cabo a condiciones fijas de humedad y temperatura, debido a que este tipo de sistemas
no son porosos, lo que asegura una nula interaccion entre el material central y su medio,
principalmente el oxigeno. [23] El proceso consiste en a través de un extrusor derretir y e instituir
el material de recubrimiento, mientras que el componente central se encuentra en proceso
continuo, en el cual se debe cuidar el tener el menor contenido de agua con la finalidad de
garantizar una temperatura de transicion vitrea alta, ya que se busca que al incrementar el

contenido de agua el material encapsulado sea liberado [16].

2.5.1.3  Recubrimiento por aspersion.
Esta tecnologia que comunmente es empleada para el recubrimiento de materiales poliméricos

de acuerdo con Schmidt [31] consiste en una serie de procesos que utilizan la energia quimica o
eléctrica generada para derretir o reblandecer ciertas particulas del compuesto que son colocadas
sobre una zona que para el caso de la encapsulacion corresponde a los ingredientes sensibles

como es el caso de componentes metalicos, poliméricos o ceramicos.

La adherencia cohesiva es su principal limitante de esta técnica, dicho fendmeno ocurre durante
la formacion de las capas que esta relacionadas con la rugosidad de la superficie y la adherencia

de los recubrimientos. [32]

2.5.1.4 Secado por aspersion
En términos fenomenoldgicos, el secado por aspersion (SD) es aquel proceso empleado para

eliminar agua debido a la transferencia en paralelo de calor y masa que se da entre el producto
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de interés y una corriente de aire caliente y con ello la evaporacion del agua por efecto de la

temperatura y la fuerza de conveccion del aire. [33]

Ahora bien, cuando se habal del proceso de ME a través del SD se trata de la técnica mas antigua
y usada en la industria de alimentos, siendo de sus primeros usos en esta rama para la produccion
de saborizantes en polvo, debido a su bajo costo, facil escalamiento e instalacion, mientras
técnicamente asegura microparticulas de alta calidad, asi como la disminucion de la humedad
hasta el contenido deseado, permitiendo con ello conservar la calidad del producto durante su

periodo de almacenamiento. [34]

El proceso desde la formacion del sistema microencapsulado hasta el SD se puede dividir de

forma general en las siguientes etapas [35]:

1. Preparacion de una emulsion estable: Esta etapa se lleva dispersando la matriz o
acarreador que sirve como soporte en agua para emulsionar mediante agitacion con el fin
de asegurar la completa saturaciéon de las moléculas generalmente a temperatura

ambiente con el fin de prevenir cualquier variacion causada por cambios de temperatura.

2. Homogeneizacion de la dispersion: se afiade el material a encapsular para ser mezclado
con este solucidén acuosa que contiene el soporte, donde generalmente como siguiente
paso se anade un agente emulsificador, dependiendo de las caracteristicas del soporte,
formando asi la emulsion entre el nicleo y la pared, que debe permanecer estable hasta
el paso de secado para asegurar un buen rendimiento, teniendo como ventaja el SD en
comparacion con otros métodos de secado tanto la rapidez de deshidratacion como el
bajo tiempo de residencia del producto dado a su vez por ser un proceso continuo, lo que
conlleva a esta proceso ofrecer altas tasas de rendimiento, lo cual de forma general lo

convierte en un proceso ventajoso que maximiza las ganancias y simplifica el proceso.

A su vez la etapa de secado consta de cuatro etapas [36]:

v Atomizaciéon: Consiste en la atomizacion de la emulsion a través de boquillas a alta
presion donde se pueden realizar distintos arreglos de ellas. Esta etapa tiene como
finalidad generar la mayor area de transferencia de calor entre los fluidos con el fin de

mejorar la transferencia de masa y calor.
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El arreglo del atomizador es dependiente tanto de la naturaleza, la viscosidad y tension
superficial de la emulsion alimentada como de las caracteristicas deseadas del producto
seco. El tamafio de particula dependera de la energia suministrada al liquido inicial, asi

como de las propiedades mencionadas.

v" Contacto de gota-aire caliente: Esta toma lugar cuando se da el contacto después del
espreado y comienza la etapa de secado, y dependerd del lugar donde se localiza el
atomizador con respecto del flujo de alimentacién del aire caliente, se puede diferenciar

de acuerdo a la configuracion en paralelo o a contracorriente.

v Evaporacion de agua: Ocurre cuando se genera el empalme del espreado de la emulsion
con el aire caliente, estableciendo un balance de temperatura y presion parcial de vapor
entre las fases liquido y gas, llevdndose asi la transferencia de calor del aire hacia el
producto como resultado de la diferencia de temperatura y por lo tanto generando asi que
la transferencia de agua se lleve en sentido opuesto debido a la diferencia de la presion
de vapor.

En el proceso de secado se puede diferenciar tres pasos consecutivos. El primero sucede
posterior al contacto del liquido con el aire caliente, causando el aumento de temperatura
de las gotas hasta un valor constante, el cual corresponde a la temperatura de bulbo
himedo de aire de secado, posteriormente comienza el proceso de evaporacion a la
presion parcial del vapor de agua donde la temperatura y velocidad de difusion del nticleo
de la gota hasta la superficie se considera constante. El paso final se da a momento de
que el contenido de agua de la gota llega a un valor critico formando asi una capa seca
en su superficie, finalizando el secado hipotéticamente al ser igual la temperatura del

solido a la del aire.

v Separacion del s.s y aire humedo: Se lleva a cabo gracias al uso de un ciclon que es
situado fuera de la camara del secador y es encargado de reducir las mermas del polvo
obtenido al ambiente encargandose de recuperar el polvo de mayor tamafio y densidad
en la parte baja del equipo, por otro lado los polvos finos son llevados por el ciclon para

ser retiradas del aire himedo.
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2.5.1.4.1 Arreglos del secado por aspersion
En la industria de alimentos existen diferentes tipos de SD y pueden clasificarse segun el tipo de

aspersor usado, los méas comunes son los discos centrifugos y las boquillas de alta presion; las
cuales a su vez pueden ser configuradas en tres tipos de arreglo como se muestra a continuacion.

[35]

v" Flujo co-corriente o flujo en paralelo: El liquido alimentado es asperjado en el mismo
sentido al flujo de aire caliente a través del equipo de proceso donde las microgotas de la
alimentacion entran en contacto el flujo del aire caliente cuando tienen mayor humedad,
buscando con esta variante cuidar el producto tratado debido a una rapida evaporacion.

v Flujo a contracorriente: En este arreglo el liquido es asperjado en sentido opuesto al
flujo de aire caliente, buscando de esta forma eliminar la humedad residual debido a que
se alcanza una temperatura mayor en comparacion cuando se emplea el flujo en paralelo,
cabe resaltar que por ello esta variante es adecuada unicamente para productos
termoestables. En un arreglo a contracorriente la ventaja mas importante es la reduccion
de consumo de energia.

v' Combinacion de flujo co-corriente y contracorriente: En este arreglo el liquido es
asperjado en forma vertical hacia arriba lo que provoca que permanezca el producto en
la zona caliente por un pequefio lapso para poder eliminar la humedad residual, después
de ello por efecto de la gravedad el producto cae hacia la zona fria, razén por la que el
producto sufre menos dafio. En general esta combinacion de variantes busca alcanzar

ambas ventajas de los dos tipos de configuracion anteriormente descritas.
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Figura 1: Representacion de la ME mediante el SD, tomado de [35]

2.5.1.5 Recubrimiento por lecho fluidizado (Fluid bed coating)
La microencapsulacion por lecho fluidizado se desarrolld en un inicio para su uso en el sector

farmacéutico debido a la necesidad de contar con un método que permitiera la creacion de MC

de liberacion sostenida. [37]

Sin embargo, tener un control de liberacioén de los componentes activos encapsulados no es tinico
del sector farmacéutico, este proceso comenzd a cobrar importancia por aplicarse en la industria
de los alimentos en procesamientos tipicos como el secado, fruncido, liofilizacién, secado por
aspersion, aglomeracion, granulacion, congelado y enfriamiento. [40] Con propositos variados
que van desde la reduccion de particulas finas o polvo, mejoras en las propiedades de
manipulacidn, adicion de color, mayor homogeneidad, sabor, reduccion de sabores no deseados,
aplicaciones de capas de barrera para proteger del oxigeno, humedad u otros ingredientes
reactivos, asi como induccién de propiedades de liberacion sostenida, retardada, estallada o

entérica. [38]

El principal motivo por el que el recubrimiento por lecho fluidizado no es la tecnologia por
excelencia para la ME en la industria de los alimentos, es debido a los altos costos de produccion
que representa frente a otras técnicas de encapsulacion; sin embargo, mayores volimenes de
produccion y tecnologias bien desarrolladas han hecho que una serie de productos encapsulados

de articulos estandar estén disponibles en precios rentables. [39]
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2.5.1.6 Liofilizacion.
La liofilizacion es una técnica de encapsulacion adecuada para materiales termosensibles que

tiene como principal ventaja reducir la velocidad de las reacciones quimicas y la degradacion
por calor asociado a un minimo dafio a la matriz s6lida mediante la congelacion y aplicacion de
vacio del producto, para posteriormente eliminar el agua (hielo) por sublimacién, obteniendo asi

una pasta seca que favorece la preservacion en el tiempo del producto. [40]

En este proceso la transferencia de masa se produce por la difusion de vapor a través de la capa
seca de la muestra bajo accion de una diferencia de presion. [41] El nivel adecuado de humedad
corresponde a la entropia integral minima del sistema. [45] Con este contenido de humedad, el

agua se localiza menos 1til para reacciones de deterioro. [42]

2.5.2  Procesos Quimicos
Los procesos o reacciones quimicas son aquellos sucesos en los que existe una trasformacion de

la materia en nuevas sustancias conocidas como productos, mientras los llamados reactivos

desaparecen por su descomposicion. [24]

Los fendémenos quimicos pueden ser espontaneos (sin el aporte de energia o catalizadores) o no
espontaneos (precisan del aporte de energia, catalizadores o cualquiera intervencion del exterior
para ser llevada a cabo).En su mayoria, para que puedan llevarse a cabo una reaccion es preciso
que los reactivos posean ciertas caracteristicas como una temperatura especifica, pH definido,

entre otros factores. [24]

2.5.2.1 Inclusién Molecular
La inclusion molecular es precisada como el efecto de las interacciones entre componentes

(asociacion supramolecular) en los que una pequefia molécula (ligando) se ajusta dentro de la
geometria de otra (agente encapsulante) a través de fuerzas de van der Waals y/o puentes de

hidrogeno. [17]

La ciclodextrina se encuentra entre uno de los materiales encapsulantes mas empleados para
resguardar saborizantes e ingredientes termoléabiles de los alimentos, vitaminas y aceites [43].

Debido a su naturaleza anfifilica la ciclodextrina cuenta con dos propiedades distintas. Siendo
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su cara interior de cardcter hidrofobico mientras su homologo exterior es hidrofilico,
promoviendo con ello la formacién de complejos supramoleculares en solucion dentro de su

estructura. [17]

Por la estructura estable que se forma entre la ciclodextrina y el agente encapsulado, este tipo de
sistemas son aptos para emplearse en procesos a altas temperaturas, pero no en conjunto con
altos contenidos de humedad, dado que puede llevarse a cabo la liberacion indeseada del agente

bioactivo. [13]

2.5.2.2  Polimerizacion interfacial
La polimerizacion interfacial consiste en disolver un mondémero insoluble en el medio a dispersar

con la capacidad de crear polimeros hidrofobicos, provocando que la composicion de estos
componentes forme una emulsion (fase polar), mientras un catalizador crea la polimerizacion
del monomero, formando de esta manera un polimero insoluble en la sustancia activa hidrofobica

y depositandose como el material de pared del agente encapsulado. [17].

Microencapsular un material liquido a través de la polimerizacion interfacial tiene ciertas
ventajas debido principalmente a dos factores. El primero es que la pared formada solo es 5-15%
de la masa total de la cépsula, permitiendo que el porcentaje del nticleo sea mayor; mientras que
en segundo lugar con esta tecnologia es posible controlar la velocidad y el tipo de liberacion
haciendo cambios de formulacion y proceso. [44] Algunos polimeros utilizados como material
de recubrimiento son las poliamidas, poliuretanos, nylon, asi como resinas melamina-

formaldehido. [18]

En la literatura se pueden encontrar datos sobre la obtencion de microesferas de acidos
carboxilicos por polimerizacion interfacial con cubierta de FesOs4 / PS-PAA. Las cuales
presentan superparamagnetismo y magnetizacion, lo que las hace aspirantes prometedoras a ser
empleadas para bioseparacion, liberacion de farmacos y biocatalisis. [45]

2.5.2.3  Co-Cristalizacion

La Co-Cristalizacion es un proceso de microencapsulacion que consiste en adicionar dos
ingredientes unidos en un aglutinado poroso de microcristales de sacarosa donde se busca

concentrar los jarabes de este hidrato de carbono hasta super-saturacion, lo cual es conseguido
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usualmente a través de la agitacion del material agente bioactivo que permite una nucleacion y

afluencia del producto. [46]

Esta tecnologia representa una opcion ductil y econdmica al ser una forma relativamente sencilla;
donde se pueden encapsular productos como extractos de frutas, aceites esenciales, saborizantes,

aromatizante entre otros. [20]

2.5.3 Procesos Fisicoquimicos
Los fenémenos fisicoquimicos son aquellos que transforman, a la par, la naturaleza interna de

las sustancias y estado fisico, es decir, el acomodo espacial de sus elementos constitutivos; por
ejemplo, disoluciones, catdlisis, electrolisis. De forma comun los fendomenos fisicos y
quimicos se distinguen porque los primeros transforman el estado de la materia sin alterar su

estructura, mientras que los segundos trastornan la esencia misma de la sustancia. [24]

2.5.3.1 Atrapamiento de liposomas
La tecnologia de atrapamiento de liposomas consiste en MC donde el recubrimiento/membrana

exterior consta de una o mas bicapas hidratadas encapsulando un material activo. Las MC de
liposomas poseen propiedades mas versatiles ademas de ser menos fragiles que los encapsulados
hechos de grasa. [47] Se han empleado mayoritariamente en el campo farmacéutico, cosmético
alimenticio para los edulcorantes como el aspartamo, los aromas en la goma de mascar [48] para

la entrega de vacunas, hormonas, enzimas y vitaminas para el cuerpo. [49]

Como material de recubrimiento se suele emplear grasas, almidones, dextrinas, alginatos,
proteinas y materiales lipidicos, ejemplo de ello son los fosfolipidos que forman una bicapa

esférica alrededor de una sustancia no polar como un esteroide. [50]

Existen varios métodos para liberar los ingredientes de las capsulas. La liberacion puede ser
especifica del sitio, especifica de la etapa o indicada por cambios en el pH, temperatura,
irradiacion o choque osmotico. [51] En la industria alimentaria, el méas comun es por liberacion
activada por solvente, por ejemplo, la adicion de agua a bebidas secas o mezclas para pasteles.
De igual forma los liposomas se han aplicado en la elaboracion de queso, y su uso en la
preparacion de emulsiones alimentarias como pastas para untar, margarina y mayonesa. [51]
2.5.3.2  Coacervacion y coacervacion compleja

La coacervacion en general consiste en generar la separacion de fases en el que el soluto

polimérico es apartado en forma de gotas (coacervado) mientras la fase sin polimero es conocida
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como solucion de equilibrio. La diferencia entre la coacervacion simple y la compleja es que en
la primera solo coexiste un polimero, mientras en la segunda se da la interaccion entre dos

coloides cargados con carga opuesta. [52]

La coacervacion compleja produce microcapsulas con una superficie de espesor delgado, pero
gran contenido de aceite, asi como buenas caracteristicas de liberacién controlada del compuesto
y resistencia al calor. Es conocido como un método simple y de bajo costo. [53] Y aunque es un
proceso mas lento, costoso y complejo en comparacion con el secado por aspersion, concuerda
en que tiene ventajas incomparables que incluyen una alta carga util (hasta 80%), alta eficiencia

de encapsulacion (hasta 99%) y excelente liberacion controlada. [58]

De forma general, la microencapsulacion que utiliza la técnica de coacervacion compleja se

compone de cuatro etapas como lo son [59]:

a) Homogeneizacion-emulsificacion: El material del nicleo se emulsiona en una fase
acuosa continua, que contiene dos o mas polimeros diferentes (cominmente proteinas y
polisacaridos) a una temperatura y pH por encima del punto de gelificacion e isoeléctrico

de la proteina.

b) Coacervacion: Se lleva a cabo la separacion entre los coacervados complejos insolubles
y el liquido teniendo como resultado la union electrostatica entre polimeros con carga
opuesta, que generalmente se logra reduciendo el pH de la emulsion por debajo del punto

1soeléctrico de la proteina.

¢) Formacion-endurecimiento del material de pared: Los coacervados del complejo
insoluble en la mezcla migran y se depositan en la interfaz aceite / agua donde se forma
una cascara visualizada alrededor de las gotas, impulsada por el enfriamiento por debajo

del punto de gelificacion del polimero.

d) Reticulacion: Consiste en la formacion de una red formada por la union de las diferentes
cadenas poliméricas homogéneas y se puede dar quimica o enzimaticamente para asi las

microcapsulas resultantes puedan ser pulverizadas o liofilizadas.
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2.5.3.3  Gelificacion idnica
La formacién de microcépsulas por gelificacion idnica consta en la generacion de una fase

hidrofébica y otra hidrofilica a través de una emulsion, donde esta tltima etapa estd compuesta
por un biopolimero anidnico (material de pared), en donde por agitacion se busca la generacion
de gotas que posteriormente son gelificadas por un &cido; liberando asi gradualmente el
compuesto de iones divalentes (generalmente calcio) implicito en la sal manipulada, por reaccion

de sustitucion induciendo la formacién del gel para finalmente originar la microcapsula. [55, 56]

Este proceso fue creado de forma primaria para paralizar bacterias debido a que no tiene

necesidad del uso de elevadas temperaturas ni de solventes orgéanicos. [54]

2.5.3.4  Coalescencia.
La coalescencia es el método de encapsulacion €l cual se centra en disolver una proteina

gelificante para crear una emulsion con el material emulsionado. Después de tener listo este paso,
la coalescencia puede ser iniciada de distintas formas tales como cambio de temperatura, pH o
adicion de sustancias (sales iOnicas), para asi aglomerar la proteina y adherirse al aceite,
formando de esta forma pequenas particulas (MC) que empiezan a precipitar, posteriormente ser
recuperadas por un método de separacion mecanica, donde posteriormente se busca en general
ser llevados a un SD o en su defecto la adicion de un agente entrecruzante para proporcionar

mayor rigidez a la capsula. [55]

2.6 Agentes Encapsulantes/ (Materiales de pared)
Existe actualmente una gran variedad de materiales utilizados para la encapsulacion, que sirven

como agente acarreador o encapsulante entre los que se encuentran carbohidratos, lipidos,
proteinas y polimeros. Siendo importante conocer las propiedades tanto del agente encapsulante
como del agente activo considerando la técnica utilizada y la finalidad del encapsulado. [56]
Permitiendo a las MC proteger los ingredientes sensibles contra la perdida de sus caracteristicas
fisicoquimicas, asi como también transformas sustancias liquidas a ingredientes solidos de facil
manejo. [57] Sin embargo, aun considerando esta interaccion entre los componentes es
importante prever que en muchas de las ocasiones la seleccion de materiales de pared se da por
procedimientos de prueba y error donde se busca formar en primer lugar las microcapsulas para

luego ser caracterizadas. [58]
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2.6.1 Biopolimeros
Los biopolimeros o polimeros naturales son biomoléculas poliméricas, la cuales en su mayoria

son producidas por organismos vivos, tales como microorganismos, plantas, algas y hongos. No
obstante, es importante recalcar que es posible conseguir biopolimeros a partir de la quimica
sintética a través de fuentes biologicas de mondémeros o polimeros, como por ejemplo de aceites

vegetales, azlicares, grasas, resinas, proteinas, aminoacidos entre otros. [59]

Estos materiales son empleados en diversos campos del conocimiento resaltando entre ellos la
biomedicina, la industria de alimentos, embalaje y purificacion de agua donde han sido aplicados
como sistemas de encapsulacion de sustancias o microorganismos, como lo son enzimas,
antioxidantes, agentes antimicrobianos, sabores y otros materiales bioactivos, mejorando
factores como la biodisponibilidad, el sabor, la textura y la consistencia de los alimentos,

mientras en los medicamentos ha mejorado la actividad antimicrobiana. [34]

Los biopolimeros son clasificados de acuerdo con diferentes parametros y pueden observarse en

la Figura 2.
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Biopolimeros
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Figura 2: Clasificacion de los biopolimeros de acuerdo con Araxie et al. [59]

Los biopolimeros como agentes de pared deben poseer caracteristicas especificas tales como ser
de grado y compatible con otros ingredientes alimenticios, tener una alta carga util, proporcionar
seguridad valiosa contra la degradacion. Para el tema de encapsulacion, los biopolimeros suelen
ser clasificados seglin su unidad repetitiva, a continuacion, se da una breve descripcion en base

a Premijt et al. [60] de los grupos mas empleados como agentes encapsulantes:

2.6.1.1 Carbohidratos
Son acarreadores populares de muchas sustancias bioactivas dada su biocompatibilidad,

biodegradabilidad, flexibilidad estructural y propiedades de digestion en el sitio. Ademas, poseen
mayor estabilidad térmica, biodisponibilidad y aforo de encapsulacion de compuestos
hidrofilicos e hidrofobicos en comparacién con los lipidos y las proteinas, siendo menos

sensibles también a cambios ambientales que estas ultimas.

Los carbohidratos a su vez se pueden subclasificar en cuatro subgrupos en cuanto a su origen

de obtencion, los cuales son:
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o Origen vegetal: Almidon, goma ardbiga, goma guar, goma de mezquite, pectina.

o Origen animal: Quitina y quitosano.

o Origen algal: Agar, carragenano, alginato.

o Origen microbiano: Goma xantana, dextrano, ciclodextrina.
2.6.1.2  Encapsulantes a base de proteinas
En el caso de las proteinas sus principales variables criticas recaen en su emulsificacion,
capacidad de formacién de espuma, retencion de agua y aceite, alta temperatura de transicion

vitrea y disminucion de la alergenicidad.

o Origen vegetal: Las fuentes de plantas méas comunes para la extraccion de sus proteinas
son soya, zeina y trigo, proteinas, maiz, arroz.
o Origen animal: Proteinas como la de la gelatina, de huevo, desuero de leche

(concentradas y aisladas) y caseinatos.

En el caso del aislado de proteina de suero de leche (WPI, por sus siglas en inglés) se trata de
una proteina globular usada ampliamente como encapsulante dadas sus propiedades
fisicoquimicas y funcionales.

2.6.1.3  Encapsulantes a base de lipidos

Los sistemas de encapsulacion generados con lipidos cuentan con ventajas notables sobre los
otros dos sistemas dada su capacidad de atrapar materiales de diferentes solubilidades y mejorar
la entrega dirigida. Asi mismo las nanoestructuras basadas en lipidos pueden atrapar y liberar
una gran cantidad de compuestos bioactivos de distinta naturaleza tales como hidrofilicos,
lipofilicos y anfifilicos; bajo una cinética de liberacion deseada mejorando en compuestos
hidrofobicos problemas como solubilidad, eficiencia de encapsulacion, reduccion de la
volatilidad y modulaciéon en los perfiles de liberacion de las caracteristicas sensoriales

especificas.
2.7 Estabilidad de los sistemas microencapsulados

La estabilidad del producto final es dependiente de una serie de factores ambientales que pueden
provocar cambios fisicos, quimicos y microbioldgicos en etapas de procesamiento, transporte
y/o almacenamiento. De acuerdo con Gonzilez & Quintero [61] se ha demostrado que la

actividad acuosa (a,,) es una variable clave a conocer para controlar estos cambios pues este
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valor es considerado como la cantidad disponible de agua para que dichas reacciones ocurran,

teniendo por ello un papel importante en la estabilidad quimica y calidad de los alimentos.
Termodinamicamente la actividad de agua se define de acuerdo con la (Ec. 1)

p  Huamedad relativa
aW = — =

Do 100

(Ec.1)

donde:

a,,: Actividad de agua.

p: Presion parcial del agua en el alimento (atm).

Do: Presion de vapor del agua pura a la misma temperatura (atm).

Los alimentos pueden ganar (adsorber) o perder (desorber) agua, dependiendo de la actividad
acuosa y la humedad en el ambiente H,. Por analogia de la ecuacion 2 con la humedad relativa

el maximo valor que puede tener a,, es 1.0.

v Absorbera humedad si: a,, < H,

v Desorbera humedad si: a,, < H,

Si disminuye (a,, < 0.5) debido a una remocion de agua elevada se denomina producto de
humedad intermedia. La a,, ayuda a el control de agua en los alimentos, pues se ha verificado
la coexistencia de la relacion entre intervalos aleatorios 0ptimos de humedad con los intervalos
de actividad acuosa, los cuales representan la estabilidad méxima a procesos deteriorativos tales
como la oxidacidn, reacciones enzimaticas, oscurecimiento. Ademas, entender desde el punto de
vista termodindmico la relacion del agua con los alimentos permite evaluar las necesidades

térmicas para determinados procesos. [65, 66]

2.7.1 Isoterma de sorcion.

El contenido de agua juega un papel crucial de manera frecuente en la calidad de los productos

solidos alimentarios, ya que cada uno tiene un limite aceptable para prevenir el deterioro
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microbiologico y degradacion quimica. La correlacion entre la a,, y el contenido de humedad a

presion y temperatura constantes pueden explicarse mediante la isoterma de sorcion de humedad.

[62]

Las isotermas de sorcion proveen informacion sobre la estabilidad del producto durante su vida
util y ademas es empleada para inquirir sobre las estructuras caracteristicas de un producto

alimentario, tales como area superficial especifica, radio de poro y cristalinidad [63]

Asi mismo, tanto el agua libre como el agua ligada pueden ser representadas por medio de un
estudio de la isoterma de sorcion, donde esta ultima representa la interaccidon entre el agua
(adsorbato) y la matriz (adsorbente) lo que corresponde a tener el valor minimo de agua
disponible para reacciones quimicas y de deterioro; mientras el agua libre presenta una
vinculacion débil a la matriz y estd disponible para uso quimico y reacciones microbioldgicas.

[62]
2.7.2 Modelo de GAB

Dadas las restricciones del modelo de BET a elevados valores de a,, se origind la necesidad de
proponer otros modelos matematicos, tal es el caso del propuesto por Guggenheim, Anderson y
De Boer, conocido hoy en dia por sus siglas (G.A.B.), el cual considera en comparacion al
modelo del BET una constante y una variable de correccion para la region de multicapas
(constante K) con el que se asume que las moléculas en multicapas interactuan con el adsorbente
de forma energéticamente igual a los de las moléculas en la monocapa. Ademas, incorpora
apropiadamente los datos empiricos en un intervalo de a,, de 0 a 0.95 [64]. El modelo de GAB

esta representado por la Ec. (2)

_ Mo'CG'K'aW
" (1-K-ay) A1—=K-ay+C;-K-ay

M ) (Ec.2)

donde:
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M: contenido de humedad en el equilibrio [kg H>O/100 kg s.s.]

e M,: contenido de humedad en la monocapa [kg H>O/100 kg s.s.].

e (;: constante de Guggenheim

e K: parametro de correccion para zona de la multicapa con respecto al liquido

e a,,: actividad acuosa (adimensional)

2.7.3 Propiedades de sorcion en microcapsulas.
La estabilidad de los alimentos es dependiente de la cantidad de agua adsorbida en la superficie

interactuando con los sitios activos. Algunas de las propiedades de sorcion son el porcentaje de

agua ligada (B), 4rea superficial de sorcion (Sy) y radio de poro (Ry).

El Sy juega un papel fundamental en determinar la capacidad con la que un material cuneta para
retener agua, en especifico este pardmetro fisico permite conocer la relacion de agua ligada que
se encuentra en area superficial expuesta del adsorbente es decir la microcapsula y se determina

como se muestra en la Ec. (3) [65]
1
SO == MO_NOAW == 3.5 X 103M0 (EC. 3)
My,

Para poder comprender de una forma fiable el proceso de adsorcién es necesario una
caracterizacion de la estructura de poros del adsorbente (microcapsulas). Donde en el proceso de
adsorcion involucra llevar a cabo el trasporte del agua en los canales de los poros para ser
llenados; para ello la ecuacion de Kelvin, Ec. (4), es empleada para el calculo del radio critico 7.

y aplica principalmente a la region de condensacion de la isoterma [66]

20 Vy

15 :m (EC4-)

La ecuacion de Halsey Ec (5) sirve para describir el proceso fenomenologico de la
precondensacion de las multicas en las paredes de los poros ya que se puede determinar el
espesor de la capa formada sobre la superficie porosa a una determinada actividad de agua;
mientras el radio de poro Rp se determina por la suma del radio critico y el espesor de la

multicapa, mientras el radio de poro Rp es determinado por la Ec. (6) y representa la suma del
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radio critico cuando ocurre la condensacion o evaporacion capilar, y el espesor de la multicapa.

[66] [65]
-5 1/3

R, =101, +t (Ec.6)

Los sistemas encapsulantes no cuentan con un tamafio inico de poro, sino estan conformados
por una distribucion de ellos. Para ello la IUPAC asigna una clasificacion para lo solidos porosos
de acuerdo con a tamafo de poro. Para un diametro de poro de aproximadamente 2 nm se
conocen como microporos y para un intervalo mayor a 50 nm macroporos mientras que aquellos

poros en el intervalo comprendido de 2 a 50 nm se les conoce como mesoporos. [67]

2.8 Propiedades termodinamicas diferenciales de las microcapsulas
La termodindmica es una de las ciencias mas empleadas para entender y calcular las propiedades

del agua de forma precisa de acuerdo con los requerimientos energéticos ligados con la
transferencia de masa y calor; dicha ciencia se centra en el estudio del equilibrio del agua con
sus alrededores a determinados valores de temperatura y humedad relativa principalmente. Las
propiedades mas empleadas para el andlisis del comportamiento de sorcion en sistemas
biologicos incluyen: el calor total de sorcion, entalpia diferencial, entropia diferencial y la

compensacion entalpia — entropia.

2.8.1 Entalpia diferencial
El comportamiento que pueda tener la sorcion del agua depende de la temperatura y puede ser

evaluado por la entalpia de sorcion (AHDi f), también conocida como calor isostérico neto de
sorcion. Este valor representa la energia que es requerida para adsorber moléculas de agua en los
sitios activos del encapsulado, es decir el nivel de unidon que hay entre el agua y la superficie de
la matriz encapsulada. Este parametro se puede determinar a partir de la pendiente de la ecuacion
de Clausius-Clapeyron Ec. (7) Ademas, puede ser calculado como la diferencia entre el calor de
sorcion integral y el valor medio del calor latente de vaporizacion del agua pura siempre que se

considere el rango de temperatura constante. [65]
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2.8.2 Entropia diferencial.
Para poder conocer el grado de organizacion del sistema, se puede calcular el cambio en la

entropia diferencial molar de adsorcion (ASp;r) del agua adsorbida en sistema micro
encapsulado a partir de la ecuacion de Gibbs-Helmholtz representada por la Ec. (8) donde se
considera un contenido de humedad de equilibrio fijo para todo el rango de temperatura
evaluado. [69]

AHg;f
T

ASgir =81 -8 = —RIna, (Ec 8)

2.8.3 Energia libre de Gibss
El cambio en la energia libre de Gibbs AG (J/mol) representa la energia libre disponible para

realizar un trabajo 1util y evaluar la espontaneidad del proceso (a condiciones constantes de
presion y temperatura), que a su vez indicativo de la afinidad que presenta el sistema agua-
adsorbente y es calculado de acuerdo con la Ec. (9). [65] Esta ecuacion presenta tres condiciones
o postulados, la primera cuando G=0 representa que el sistema se encuentra en equilibrio, cuando
G<O0 se refiere a que el sistema es espontaneo mientras que para valores de G>0 la reaccion no

sera llevada a cabo.

AG = —RTIna,, (Ec9)

2.9 Teoria de compensacion.
La teoria de compensacion entalpia-entropia o teoria isocinética es empleada para conseguir

informacion sobre los mecanismos que controlan la sorcion de vapor de agua en los alimentos.
Esta teoria ha sido considerablemente utilizada en diferentes areas de la fisica, quimica, biologia
y analisis térmico. Esta teoria fue confirmada por la presencia de una relacion entre la entalpia
y las variaciones de entropia; los mecanismos por el cual es dominado el proceso de adsorcion

es determinados por una relacion lineal entre la entalpia (AHp;¢) y la entropia (ASp;¢) utilizando

la ley de compensacion (Ec. 10) [65]
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Donde Tg es la temperatura isocinética (K), que representa la temperatura a la cual las

reacciones en serie ocurren a la misma velocidad.

Para confirmar esta teoria se realiza la prueba propuesta por [75, 76] de la cual se basa en un

analisis estadistico que compara la temperatura isociné€tica Tg con la temperatura media

armonica Ty, y se aplicasolosi Tg # Tppy
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3 Justificacion, hipdtesis y objetivos.

3.1 Justificacion
Los dos parametros sensoriales mas importantes que toman en cuenta los consumidores al

adquirir o consumir un alimento ya sea natural o procesado es el color y el sabor. Este tltimo lo
contienen frutos y vegetales, los cuales son empleados para producir saborizantes que seran
anadidos a los alimentos para tener una mejor percepcion del sabor en estos. Por ello, la industria
de los alimentos se ha enfocado en manufacturar saborizantes de fuentes naturales. Uno de los
inconvenientes de los saborizantes naturales en comparacion con los de naturaleza sintética, es
que son susceptibles a deteriorarse al ponerse en contacto directo con factores fisicoquimicos
como la luz, temperatura, pH, oxigeno, iones metélicos, entre otros. Para minimizar el posible
deterioro de los saborizantes naturales y preservar su funcionalidad intacta durante su extraccion,
procesamiento, transporte y sobretodo almacenamiento, es fundamental protegerlos, para esto la

tecnologia de encapsulacion es una alternativa viable y factible en el sector industrial.

Entre las técnicas de encapsulacion que se emplean en la industria alimentaria, el secado por
aspersion es la mas utilizada por su facil implementacion, es una operacion unitaria que puede
ser operada en continuo, es rentable y de facil escalamiento. Para lograr una exitosa
encapsulacion mediante esta técnica, una etapa fundamental es la seleccion del agente
encapsulante. En el mercado existe una diversidad de hidrocoloides que pueden servir para este
fin, destacando las gomas y las proteinas. Este tipo de hidrocoloides también conocidos como
biopolimeros han comprobado su eficacia en encapsular un sinnimero de compuestos bioactivos

como los saborizantes, colorantes, vitaminas, minerales, probidticos, etc.

Una vez que se tienen los compuestos bioactivos encapsulados dentro de estas matrices
biopoliméricas, es necesario analizar estos productos microencapsulados desde el punto de vista
de su estructura y correlacionar esta propiedad fisica con su estabilidad fisica y/o fisicoquimica.
Este analisis se puede llevar a cabo desde dos perspectivas, uno mediante el estudio del proceso
de adsorcion de humedad de las microcapsulas, y dos mediante un estudio termodinamico de

adsorcion.

Por lo anterior, en este trabajo se plantea analizar la estructura fisica de microcapsulas de

saborizante de nuez obtenidas mediante secado por aspersion y correlacionar la estructura fisica
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de las microcéapsulas con su estabilidad fisica mediante un estudio de adsorciéon de humedad y

un estudio termodinamico de adsorcion.

3.2 Hipotesis

Las estructuras fisicas de MC de saborizante de nuez conformadas por MG y WPC presentan

una correlacion directa con su estabilidad fisica

3.3 Objetivo general

Analizar la estructura fisica de MC de saborizante de nuez obtenidas por SD y su relacién con

su estabilidad fisica.

3.4 Objetivos particulares

Producir MC de saborizante de nuez mediante SD.

Obtener experimentalmente isotermas de adsorcion de las microcapsulas de saborizante

de nuez mediante un método gravimétrico estatico.

Determinar las propiedades termodinamicas diferenciales del proceso de adsorcion de

vapor de agua en las MC.
Evaluar la estructura fisica de las MC mediante microscopia electronica de barrido.

Determinar las propiedades de sorcion de vapor de agua en las MC de saborizante de

nucz.

Correlacionar la estabilidad fisica de las MC de saborizante de nuez con la estructura

fisica de estas.
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4 Metodologia

4.1 Materiales

El sabor a nuez que es el material activo por encapsular fue donado por la empresa Sensient
Colors S.A. de C.V. La goma de mezquite en polvo (MG) procedente de arboles de Prosopis
laevigata, fue proporcionado por la Universidad Auténoma de Nuevo Leén (Dr. J.G. Baez-
Gonzélez) y el concentrado de proteina de suero de leche (WPC; 80% proteina en base seca
(b.s.)) fue adquirido de la empresa Ingredientes Hilmar (California, EE. UU.). Utilizando estos
hidrocoloides como agentes encapsulantes. El agua desionizada empleada fue proporcionada la
Facultad de Quimica de la Universidad Autonoma del Estado de México, mientras todos los
reactivos quimicos de grado analitico necesarios para ejecutar el disefid6 de experimentos se

adquirieron de Sigma Aldrich, S. A. de C. V.

4.2 Métodos

4.2.1 Formulacion de emulsiones
Se prepararon tres diferentes soluciones acuosas con un contenido de solidos del 28% p/p de

MG, WPC y una mezcla de MG-WPC en proporcion 1:1 p/p a 20 °C, se mantuvieron en agitacion
constante a 300 rpm durante 12 h para lograr la completa hidratacion de los hidrocoloides.
Posteriormente, se agregd la cantidad necesaria de sabor a nuez a las soluciones acuosas para
constituir la emulsion, estas se homogeneizaron con un equipo Ultra-Turrax IKA T50 (NC, EE.

UU.) a 10,000 rpm durante 5 min.

4.2.2 Secado por aspersion de las emulsiones.
Las emulsiones resultantes del paso anterior se trataron mediante un SD a nivel planta piloto

marca Nichols/Niro (NY, EE.UU.) con un atomizador de aguja de 5 mm a una velocidad de
alimentacion de 40 cm?/min, con una temperatura de aire 140 + 5 °C a la entrada y una presion
de aire comprimido de 4 bar. Las microcapsulas obtenidas fueron recolectadas y colocadas en
frascos de color &mbar a temperatura ambiente (TA @20 °C) e identificadas como MMGjo%,

MWPCio0% y MMGs0%-MWPCsoo, respectivamente.

4.2.3 Isotermas de adsorcién de las microcapsulas
Las microcapsulas producidas se acondicionaron en desecadores con P>Os a temperatura

ambiente durante veinte dias con el propdsito de reducir al minimo el contenido de humedad
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(@2% en b.s). Posteriormente, se utilizdo el método de celdas de equilibrio estatico para
determinar experimentalmente las isotermas de adsorcion a 25, 35 y 40 (= 0.1) °C en el rango de
actividad de agua a,, comprendido entre 0.11 y 0.85. En paralelo se prepararon soluciones
saturadas de distintas sales para poder continuar con el disefio de experimentos, la a,, de estas
soluciones para la temperatura de 25 °C se encuentran en el intervalo de 0.115 a 0.846, para los

35 °Cvade 0.108 a 0.821 mientras que para la temperatura de 40 °C es de 0.105 a 0.806.

Posteriormente. se pes6 un gramo de cada muestra de las microcapsulas en polvo (MMG, MWPC
y MMG-WPC) en una balanza analitica, las cuales fueron colocadas en desecadores de vidrio
que a su vez contenian las soluciones saturadas de las distintas sales (5 desecadores por solucion)
en el intervalo de a,, antes mencionado (0.11 a 0.85) [70] poniendo papel filtro Whatman No.

1.

Los desecadores se ubicaron en calentadores de conveccion forzada a las temperaturas de
operacion mencionadas. Las muestras fueron pesadas cada 2 dias hasta alcanzar un equilibrio

dindmico entre las muestras analizadas y las soluciones saturadas [68]

El contenido de humedad en el equilibrio de cada tipo de microcépsulas se determind mediante
un secado al vacio a una temperatura de 60 °C durante 24 h. Se determiné que el contenido de
humedad en equilibrio seria cuando tres mediciones de peso consecutivas mostraran una
diferencia menor a 0.001 g. La a,, se obtuvo a través de un medidor de actividad de agua. Cada
uno de los ensayos se efectuaron por triplicado obteniendo el equilibrio higroscépico para

microcapsulas a los 30 dias aproximadamente.

4.2.4 Ajuste del proceso de adsorcién de vapor de agua en las microcapsulas empleando el
modelo de GAB

Las isotermas de adsorcion de humedad de las microcapsulas se realizaron de acuerdo con los
valores del contenido de humedad en equilibrio (M) frente a los valores de la actividad del agua
a,, obtenidos a cada temperatura y ajustados de acuerdo con el modelo teérico de G.A.B ( Ec.2)
Cada punto en la conformacion de cada una de las isotermas resulto del promedio aritmético de
tres determinaciones realizadas. El ajuste de estos modelos cinéticos se establecio a través de un

analisis de regresion no lineal mediante el software Polymath 6.10.
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Todos los casos se ajustaron de acuerdo a la Ec 12 que es el modulo de desviacion relativa media
(E) y representa la diferencia porcentual relativa entre los valores experimentales y los
calculados del contenido de humedad, para el que se considera como un resultado optimo cuando
E =< 5% (Pérez-Alonso et al. [69]):

_ 1000 [M; — Mgl

E= Ec.11
N M, (Ec.11)

donde:

M;: contenido de humedad en el analisis i.

MeE;: contenido de la humedad previsto en ese analisis.

N: numero de analisis.

4.2.5 Propiedades termodinamicas diferenciales (entalpia, entropia y energia libre de Gibbs)
La entalpia diferencial AHp,;; o calor isostérico neto de adsorcién (qg:) puede interpretarse por
el grado de union entre las moléculas de agua y las particulas solidas de alimentos
(microcépsulas), lo cual es muy importante para calcular la cantidad de energia necesaria durante

la deshidratacion. Esta propiedad termodindmica se calculé mediante la ecuacion de Clausius-

Clapeyron de la siguiente manera (Ec. 7) [67, 74]

Cuando se usa la ecuacion de Clausius-Clapeyron para determinar la entalpia diferencial, se debe
considerar que el contenido de humedad en el adsorbente permanece constante y que la entalpia
de vaporizacion del agua pura (asi como el exceso de calor de sorcién) no cambia con la

temperatura. [65] De esta forma, la entalpia diferencial AHp;r se determind a partir de las

pendientes de las graficas In(aw) frente a 1/T mediante andlisis de regresion lineal.

El cambio en la entropia diferencial molar de adsorcion ASp;r del agua adsorbida en las

microcapsulas se determiné a partir de la ecuacion de Gibbs-Helmholtz, como se presenta en la

Ec. 8. [69]

La energia libre de Gibbs AG, que es un indicativo de la afinidad de las moléculas de agua-
adsorbente y proporciona informacioén sobre la espontaneidad del proceso de adsorcidon. Se

calcul6 mediante la ecuacion de Gibbs Ec. (9) [65]
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4.2.6 Morfologia de las microcapsulas
Dado que los métodos de extraccion, purificacion y secado puede afectar significativamente la

estructura de las microcapsulas se utilizaron imagenes de microscopia electronica de barrido
(SEM) para valorar la morfologia de las formulaciones de las MC (MMG, MWPC y MMG-WPC),
las cuales en su estado en polvo fueron colocadas en un portamuestras cilindrico de acero,
empleando cinta adhesiva de carbono doble cara. Todas las muestras fueron cubiertas con oro y

corridas bajo condiciones estandar de operacion.

4.2.7 Propiedades de sorcion de humedad de las microcapsulas.
El area superficial de sorcion (S;,) es un parametro fisico importante que permite determinar el

agua ligada al area superficial expuesta del adsorbente (microcapsula) y se determina a través de

los valores de (M;) de acuerdo ala ( Ec.3). [65]

La comprension del proceso de adsorcion requiere una caracterizacion fiable de la estructura de
poros del adsorbente. El proceso de adsorcion implica el llenado y transporte de moléculas de
agua en los canales de los poros; por lo tanto, la ecuacion de Kelvin ( Ec. 4), se utiliz6 para el
calculo del radio critico (7¢) y se utiliza primariamente para la region de condensacion de la

isoterma [66]

Para describir el espesor de la pelicula de precondensacion en las paredes de los poros, la
ecuacion de Halsey, ( Ec.5) se utilizé para determinar el espesor de la capa formada sobre la

superficie porosa a una determinada actividad de agua [68]

El radio de poro (7,) se determina mediante la suma del radio critico cuando ocurre la

condensacion o evaporacion capilar, y el espesor de la multicapa, mostrado en la ( Ec. 6). [66]

Dado que el agua se une por diferentes mecanismos en diferentes regiones de a,,, en poros por
debajo de un cierto tamatfio critico (Ilamados microporos), el mecanismo de llenado de poros se
desvia de la ley de Kelvin ( Ec.4)debido a un comportamiento dominado por interacciones con

el adsorbente.

4.2.8 Teoria de compensacion
Los mecanismos entalpicos y entropicos que dominaron el proceso de adsorcion de agua se

determinaran por una relacion lineal entre la entalpia (AHp;f) y la entropia (ASp;f) utilizando la

ley de compensacion (Ec.11) [65]. Para confirmar la compensacion, es necesario aplicar la
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prueba de Krug et al. [75, 76] la cual es un andlisis estadistico que compara la temperatura

isocinética Tgcon la temperatura media armonica Ty, y solo se aplica si Tg # Ty

La temperatura media armonica se define como (Ec. 12)

n;

1

Thm =
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5 Resultados y discusion

5.1 Isotermas de adsorcién para las microcapsulas de saborizante de nuez.

En las figuras 3, 4 y 5 se muestran las isotermas de adsorcion a las temperaturas de 25, 35 y 40
°C para los sistemas MMGi00%, MWPCio0% y MMGs0%-MWPCsoy, respectivamente. Para todos
los sistemas se puede observar que a un mismo nivel de actividad de agua, el contenido de
humedad en el equilibrio decrece conforme la temperatura disminuye; a su vez todas las
isotermas presentaron un comportamiento de forma sigmoidal, que de acuerdo con la
clasificacion de Brunauer estas se clasifican como isotermas del tipo Il y son caracteristicas de

representar el fendémeno de adsorcion fisica a través de multicapas en solidos porosos.

Se puede apreciar en las figuras 3a) 4a) y 5a) que corresponden a las isotermas experimentales
de los sistemas microencapsulados de este trabajo no se entrecruzan, esto comportamiento se
asocia de acuerdo con Ramirez [71] a la estabilidad frente a un incremento en las actividades
enzimaticas, asi como de la migracion de agua, carbohidratos y proteinas, con lo que demostrd
que el movimiento de moléculas de agua a través de la superficie del alimento (microcapsula),
la humedad de equilibrio y la adsorcion dependen de la temperatura. Asi mismo en el caso
particular de las proteinas presentes en la leche se ha encontrado que para isotermas que siguen
dicha tendencia es més complicado que se dé su desnaturalizacion, es decir el desdoblamiento
de la molécula, ya que dicho fendmeno tiende a presentarse cuando la isotermas sufren
entrecruzamientos, propiciando en ese caso un aumento en el nimero de sitios polares

disponibles para la uniéon de moléculas de agua. [72]
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Figura 3a: Isotermas experimentales de adsorcién del sistema MMGipo% @ 25, 35y 40 °C
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Figura 3c: Isoterma de adsorcidn del sistema MMGigo% @ 35 °C
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Figura 4d: Isoterma de adsorcion del sistema MWPCio0% @ 40 °C
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El comportamiento de adsorcion de las isotermas experimentales fue ajustado al modelo cinético de
GAB y sus parametros del modelo se encuentran condensados en las Tablas 1,2,3 donde la humedad
contenida en la monocapa (Mo) se calculé mediante una regresion no lineal. En todos los casos
evaluados, estadisticamente se obtuvo un buen ajuste dado que el coeficiente de correlacion r° fue

superior a 0.99 asi como el médulo de desviacion relativo promedio menor del 5%.

Como funcién de la temperatura no se pueden evaluar de manera conjunta el valor My para los tres
sistemas de microcapsulas, el cual muestra la relacion de agua ligada en sitios especificos y por lo
tanto su valor es usado como referente para determinar la estabilidad de las microcapsulas contra
fendmenos deteriorativos de caracter fisico y microbiano. Se observa que tanto MMGioo, y
MMGs0%-MWPCGso9, muestran una tendencia a disminuir su valor de Mo conforme la temperatura
incrementa. Mientras que el para MWPCioo, si bien existe una disminucién en el valor de este
parametro entre el intervalo de 25 a 35 °C para el comprendido entre 35 y 40 °C se da nuevamente

un incremento. Este comportamiento descrito puede observarse de una mejor forma en la Figura 6.

Nascimento [73] expone el supuesto de que los sitios de sorcidon activa son fijos, pero pueden
disminuir debido a la interaccion entre las moléculas del agua (tipo enlaces de hidrogeno), que se
ven afectados por la temperatura. Ademas, que, para cualquier proceso de secado, debe ser
primordial conocer el valor de Mo, ya que en funcidon de este se debe elegir el contenido final de
humedad del producto seco, dado que a este valor serd mas estable a cualquier temperatura. Asi
mismo por debajo de Mo, la energia requerida para secar tiende a incrementar debido al acumulacion

de energia por los enlaces entre agua-solido.
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Figura 6: My para los sistemas MMGio0% Yy MMGso%-MWPCGsoy, a diferentes temperaturas.
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El modelo de GAB se caracteriza porque todos sus parametros poseen un significado en sentido
fisico, es decir, en el caso de la constante de Guggenheim (C) se trata de una variable que mide la
fuerza de unién del agua en los sitios y ende es definida como la relacion entre la funcion de particion
de la primera molécula adsorbida en un sitio y la funcién de particion de dichas moléculas adsorbidas
después de la primera molécula en la multicapa [73]. Por lo tanto, este pardmetro mide el grado del
agua ligada en los sitios de union primarios y es considerada por ello intrinsecamente entalpica. Por
ello a mayor valor de C, mayor serd la fuerza de uniéon dada en el agua de la monocapa y por ende

la diferencia de entalpia entre las moléculas monocapa y multicapa sera mayor. [74]

Para los sistemas estudiados en este trabajo puede observarse que esta variable presenta distinto
comportamiento para cada uno de ellos, en el caso de MMG oo su valor disminuye en el rango de
temperatura de 25 a 35 © C mientras para 35 a 40 ° C incrementa nuevamente su valor. Este fendmeno
puede ser atribuido a cambios fisicoquimicos en la matriz cuando se da un incremento de la
temperatura por encima de los 35 ° C, los cuales provocan que la union entre el agua y la superficie

del solido se vea favorecida por dichos cambios.

Por otro lado MWPCio0% y MMGso%-MWPCsoo, mantienen la tendencia de mantener practicamente
constante el valor de C para la temperatura de 25 y 35 °C, mientras que para los 40 °C se
aprecia que la constante de Guggeenheim decrece considerablemente; este comportamiento
concuerda con el sentido fisico que se le otorga al parametro ya que las fuerzas de interaccion que
se dan entre adsorbente-adsorbato y que son de caracter exotérmico se encuentran relacionadas con

la entalpia del agua y que por ende no son favorecidas a altas temperaturas.
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Tabla 1: Parametros estimados del modelo de GAB para el sistema MMGioov

T (°C) Mo c k 12 s?
25 5.5201 14.5375 0.9292 0.9986 0.1115
35 5.2616 10.0812 0.9405 0.9991 0.0491
40 4.6870 14.4250 0.9977 0.9994 0.0221

Tabla 2: Parametros estimados del modelo de GAB para el sistema MWPCioov

T (°C) Mo c k 12 s?
25 4.9232 4.3480 0.9366 0.9996 0.0248
35 4.6750 4.3534 0.9299 0.9997 0.0110
40 4.7919 2.1657 0.9830 0.9997 0.0081

Tabla 3: Parametros estimados del modelo de GAB para el sistema MMGsoy, -MWPCsgo.

T (°C) Mo c k 1’ s?
25 49176 11.1808 0.9503 0.9999 0.0056
35 4.7124 11.6205 0.9401 0.9997 0.0131
40 4.1480 6.8195 1.0144 0.9997 0.0131

De acuerdo con Nascimento [73] el valor de k se define como la cantidad de moléculas de agua
liquida que existen de forma libre y la cantidad de moléculas adsorbidas en la multicapa. Por ello
cuando K tiende a la unidad no se hace distincion entre el agua liquida y el agua presente en la

multicapa, reduciéndose asi el modelo GAB al modelo BET.

Por otro lado, el contenido entropico asociado a k puede explicarse considerando que las moléculas
de agua liquida presentan mayores posibilidades de configuracién y movilidad en comparacioén con
las de la multicapa [75]. En base a ello se observa en la Tabla 1,2,3 que para los tres sistemas
estudiados cuando la temperatura es de 40 °C el valor de k se aproxima a 1, por lo que las multicapas

tienden a tener propiedades similares al agua en su fase liquida.
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5.2 Propiedades termodindmicas diferenciales de los sistemas MMG100% MWPC100% Y
MM Gsoy -MWPCsos

El poder conocer el comportamiento termodinamico en los procesos de sorcion ayuda a conocer el
estado del agua dentro de un determinado sistema y su interaccion con la fase solida, razon por lo
que estas propiedades son una forma de saber sobre la estabilidad fisica, quimica y microbiologica

a determinadas condiciones de almacenamiento sobre un determinado producto.

5.2.1 Entalpia diferencial de sorcidn.

La Figura 7 muestra la entalpia diferencial de adsorcion para MMGio, MWPCioow y
MMGsos, -MWPCsoy, respectivamente. Dicha propiedad termodinamica fue calculada a través de

(Ec.8).

De este estudio se puede observar que MMGh oo, sigue la tendencia de partir de un punto de menor
energia hasta un punto maximo para después disminuir rapidamente conforme se incrementa el
contenido de humedad. Este comportamiento puede explicarse a través del fenomeno de adsorcion,
el cual se lleva en un inicio cuando los sitios no se encuentran en un estado de alta energia, lo que
facilita la deposicion del agua en estos mismos, provocando asi el hinchamiento del agente de pared

asi expuesto unicamente los sitios de mayor energia que en un principio no estaban disponibles.

Para el caso de MWPCio0% y MMGsoy, -MWPCsoo, aunque no se observa el fendmeno de iniciar de
un punto de baja energia para que se lleve el proceso de adsorcion, se infiere que dicho fendémeno
ya se ha llevado a cabo a valores de humedad muy bajos, lo cual indica que las interacciones entre
MWPCpos-agua y MMGsoy, -MWPCso, - agua son predominantes, por ende lo que se observa en la
Figura 7 para estos dos sistemas es Unicamente el fenomeno posterior al hinchamiento, es decir, el
mismo comportamiento al observado en MMGuoo, en donde los tres sistemas microencapsulados
conforme incrementa la humedad disminuye la entalpia hasta -1.70 kJ/mol para MMGi o, -1.43
kJ/mol para MWPCioo% y de -1.30 kJ/mol para la mezcla MMGsoy, -MWPCsoo. Dicha inferencia o
suposicion se sustenta en la comparacion de los valores iniciales de qsc para MWPCioo% y MMGsoy,
-MWPCsoy, donde son de 25.86 kJ/mol y 26.46 kJ/mol respectivamente. Estos equivalen a mas del

doble del valor si se compara con el sistema MMGioo%, que tiene una entalpia inicial de 10.43
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kJ/mol, por lo que es valido suponer que los otros dos sistemas ocurren el mismo fendmeno, pero a

contenidos de agua menores a los mostrados también en la Figura 7.

La entalpia diferencial o calor isostérico neto de sorcion (qst) se asocia a que tan estable es un sistema
determinado, tener un valor menor de g facilita los procesos de sorcion, esto a su vez trae consigo
el tener alteraciones en el contenido de humedad del producto dada la adsorcion de agua en la
multicapa. Mientras que a valores mayores de gst las moléculas de agua se encuentran fuertemente

enlazadas por lo que se es necesaria una mayor energia para retirarla. [76]
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Por esta misma razén, aunque la variacion de la entalpia con respecto a la humedad es similar para
MWPCio0% y MMGsoo, -MWPCso, los cuales presentan valores mayores de gst respecto a el sistema
MMGio%; este ultimo tiene mayor capacidad de adsorber humedad al hincharse puesto que el
proceso de sorcion se ve favorecido a bajos valores de qs.. Siendo por ello este el sistema mas estable

de los tres en términos termodinamicos del calor isostérico neto de sorcion.

Ademas, otro punto importante a destacar es que para los tres microencapsulados se observan valores
de calor de adsorcion AH;,; menores a los 400 kJ que son los valores tipicos minimos de una reaccion
quimica de acuerdo con Castellan [77] esto ayuda a suponer que el fendmeno de adsorcion para estos

sistemas es unicamente de caracter fisico.

5.2.2 Energia libre de Gibbs.

En las figuras 8, 9 y 10 se observa la espontaneidad del proceso, a través del comportamiento de la
energia libre de Gibbs como funcion del contenido de humedad para MMGioo%, MWPCioos y
MMGsos, -MWPCsoy, con ello se muestra que se trata de un proceso de adsorcién espontaneo y
exotérmico dado que para cada punto en el equilibrio para la humedad, la energia libre tiene valores
negativos que tienden a cero a medida que incrementa el contenido de humedad, es decir conforme
se aumenta la cantidad adsorbida de agua en la superficie de la microcdpsula siendo en este punto

las interacciones entre fluido-fluido las que dominan el proceso.

Los valores negativos de AG evaluados a baja humedad muestra un fuerte proceso de sorcion
exotérmico en comparacion que humedades mas altas, debido a las interacciones de sitios activos

altamente energéticos en la superficie del solido. [78]

Por otro lado, para MWPC00% y MMGsoo -MWPCsoq, siguen la tendencia de requerir menor energia
libre para llevar a cabo la adsorcién de un mol de agua conforme la temperatura incrementa. Sin
embargo, para MMGioo%, dicho comportamiento no aplica ya que a una temperatura de 25 °C se
requiere la misma energia libre que a 40 °C cuando es a bajos contenidos de humedad (menor a 4
kg H>O/ 100 kg s.s.). Mientras que a valores mayores a 4 (kg H2O/ 100 kg s.s.) la energia libre

requerida es la misma a 35 y 40 °C.
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Este entrecruzamiento entre curvas puede deberse al mismo efecto reportado por Beristain et al. [79]
donde la adsorcién de agua en microcapsulas formuladas con goma de mezquite y goma arabiga,
como materiales de pared, presento en un inicio un comportamiento exotérmico, sin embargo, a altos
contenidos de humedad tuvo un comportamiento endotérmico, debido a la solubilizacion de los

agentes encapsulantes.
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5.2.3 Entropia diferencial de sorcion.

La propiedad termodindmica de la entropia diferencial indica el ordenamiento de un sistema
determinado, en este caso representa el estado de las microcapsulas después de llevarse a cabo la
adsorcion de las moléculas del agua en la interfase. Es decir que relaciona el numero de sitios
disponibles que existen para que se lleve a cabo la adsorcion con los posibles acomodos que pueden

suscitarse entre el agua y la superficie de la microcapsula. [65]

En las Figuras 11,12 y 13 se observa que la entropia diferencial de MMGioo%, MWPCioox y
MMGs0-MWPCsoy, esta representada por valores positivos los cuales de acuerdo con [76]
significan que la sorcion de agua ocurre de manera aleatoria. Por otro lado, dado el proceso
fenomenologico de que la entropia disminuye conforme el contenido de humedad incrementa, se
debe a que existe una reduccion del nimero de sitios disponibles para que la adsorcion se pueda
llevar a cabo, asi como también representar el trabajo perdido debido a la union de las moléculas de

agua con la superficie de la microcapsula.

De acuerdo con Dannenber & Kessler [80] los sitios que se encuentran disponibles estan limitados
por moléculas de agua libre y por lo tanto su movilidad es limitada, por ello un aumento en el
contenido de humedad favorece la adsorcion de moléculas de agua en la multicapa con una energia

de unién menor, pero con mayor movilidad de rotacion y traslacion.

En general el minimo de entropia diferencial no se considera como el valor de estabilidad méaxima,
dado que aun existen sitios activos disponibles para ser ocupados, y por lo tanto se pueden obtener
pequefios cambios que favorezcan el acomodo de las moléculas de agua en la superficie de la matriz
alimentaria. Lo cual concuerda para los tres sistemas donde a valores altos de humedad tienden a
pasar de un valor positivo de entropia a un valor negativo lo que no indica que el proceso de sorcion
dejo ser aleatorio y por el contrario en ese punto comienza a ser controlada para favorecer la

estabilidad del sistema.
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5.2.4 Teoria isocinética (compensacién entalpia diferencial-entropia diferencial).

La teoria isocinética o de la compensacion entalpia-entropia es usualmente empleada para examinar
el comportamiento de procesos fisicos y quimicos tales como las reacciones de sorcion. Dicha teoria
se emplea con el fin de corroborar si existe una mayor interaccion entre las moléculas por la
reduccion de su movilidad o debido al enlace de estas. Si con ello se genera una organizacion u
orden mayor se relaciona con la entalpia, pero si por el contrario se produce mayor libertad de las

moléculas y por ende desorganizacion se relaciona con la entropia [76]

Para los sistemas MMGi00%, MWPCio0% y MMGsoo, -MWPCsoy. 1a teoria isocinética se verifico a
través de graficar la entalpia diferencial en funcion de la entropia diferencial (Figura 14,15y 16) y
observar que mantienen una relacion lineal entre la entalpia y la entropia, teniendo un coeficiente de
correlacion r? superior a 0.99 para todas las temperaturas y sistemas estudiados. Lo que ayuda a

confirmar la teoria de compensacion de entalpia-entropia.
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Una forma mas de validar dicha teoria es a través de la comparacion entre la temperatura isocinética

Tp con la temperatura media armonica Tpp en €l rango de temperatura estudiado, aplicando dicho

cotejo solo si T # Tpyp

Tp representa la temperatura a la cual las reacciones en serie ocurren a la misma velocidad y para

los sistemas estudiados son las mostradas en Tabla 4:

Tabla 4: Temperatura isocinética de los sistemas MMGj 0%, MWPC10%, MMGsg9,-MWPCsg.

Sistema microencapsulado Temperatura (K) Tp (K)

298.15 208.14 +2.746

MMG 100% 308.15 221.99 £ 2.604

313.15 221.37+2.825

298.15 242.63 £3.22

MWPC100% 308.15 250.35+2.559
313.15 264.83 £3.618

298.15 238.04 £3.920

MMGs0% -MWPCsoo. 308.15 244.85 £ 2.839
313.15 259.49 £4.52

Por otro lado, la temperatura media armoénica Tp,, calculada por la(Ec. 12) fue de 306.35 K, por lo
queTg # Thpm, lo cual confirma la teoria de compensacion para la adsorcion de agua en los sistemas
microencapsulados para este trabajo. En el especifico caso donde T < T, la adsorcion de agua

es controlado por la entropia asi que se encuentra influenciado por la microestructura de la matriz
alimentaria debido al dominio de los microporos la cual durante el fenomeno de sorcion en las

condiciones evaluadas la estructura del material tiende a cambiar y por ende ser tan estable. [76]
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Figura 16: Compensacion entalpia diferencial-entropia diferencial para MMGsgy, -MWPCsgo.

5.2.5 Morfologia de los sistemas MMG1oo%, MWPCi00% MMGs0%-MWPCsoy obtenidas mediante
analisis de microscopia electrénica de barrido (SEM)

Se tomaron muestra de cada uno de los sistemas estudiados en este trabajo (MMG100%, MWPCioo%,
MMGs0,-MWPCso) los cuales fueron secados mediante aspersion a una temperatura de 150 °Cy

analizadas por SEM con el fin de analizar su estructura (Figura 17-19).

La morfologia de los sistemas puros Fig 17-18 mostro una distribucion de microcapsulas con
diferente tamafio y geometria esférica irregular, las cuales de manera generalizada son de pared
continua sin fisuras o grietas, ademds de observarse microporos que son intrinsecos de este tipo de
materiales. Por otro lado, también existe la presencia de una minoria de capsulas rotas que son
atribuidas al proceso de secado por aspersion, en concreto a la parte de la atomizacién del liquido a
través de las boquillas. De estos dos sistemas vale la pena puntualizar que el correspondiente a la
goma de mezquite muestra una mejor integridad de sus capsulas respecto a las formuladas con el

concentrado de proteina de suero de leche.
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Por otro lado, para el sistema correspondiente a la mezcla de biopolimeros Fig 19 se observa que no
existe una tendencia clara en cuanto a la uniformidad de los sus microencapsulados, esto se puede
atribuir a que estan constituidos por dos agentes de pared. Dicho ordenamiento observado para los
sistemas MWPC100%, MMGsou,-MWPCsoe, explicaria los resultados obtenidos en el apartado 7.2.4
donde se concluy6 que la adsorcion de agua es controlada por procesos entropicos y por ende esta
es influenciada mayormente por la microestructura de la matriz alimentaria, favoreciendo asi que la
adsorcion del agua sea de forma aleatoria y no controlada por la interaccion entre la moléculas
debido a la formacion de enlaces entre ellas o por perdida de su movilidad dado al incremento de la

concentracion en la monocapa.
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Figura 17 a): Analisis del sistema MMGjoo% mediante SEM @ 200 um
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Figura 17 b): Analisis del sistema MMGioo2, mediante SEM @ 20 pm.
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Figura 19 a): Analisis del sistema MMGs0%-MWPCso% mediante SEM @ 200 pm.

LN
™~
(1]
£
o0
~O
a

Analisis de la correlacion de la estructura fisica de microcapsulas de saborizante de nuez con su estabilidad fisica evaluada
mediante sus propiedades de adsorcion




Pagina 76

SED 10.0kVWD12mmP.C.70 HV
Sample Oct 05, 2022

Figura 19 b): Analisis del sistema MMGs0,-MWPCso, mediante SEM @ 20 pm.

5.3 Propiedades de sorcion de los sistemas MMG1oo% MWPCi00% Y MMGsog -MWPCsos

En los alimentos gran parte de su estabilidad depende de su contenido de agua, en especial de
moléculas que son adsorbidas sobre la superficie y que interactian con los sitios activos que tiene la
matriz alimentaria. Las propiedades de sorcion que son mayormente estudiadas dada la informacion
que proveen son el area superficial especifica S, el radio de poro Rp y el porcentaje de agua ligada
B, en este trabajo Unicamente se centrara en estudiar las primeras dos propiedades de sorcion

mencionadas.

5.3.1 Area superficial especifica.

Los valores de S fueron calculados con la Ec (3) para los sistemas MMGioos, MWPCiooy, y
MMGsoy, -MWPCso, a las temperaturas de trabajo, los resultados de este estudio se observan en la
Tabla 5, 6 y 7, donde se observa que para MM G100 y MMGsoy, -MWPCsoo, conforme la temperatura
incrementa el area superficial disminuye, es decir que se reduce la disponibilidad de sitios activos

para la union hidrofilica de las moléculas de agua con la superficie de la matriz.
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Dado este motivo se asocia que la capacidad de enlace de las moléculas relacionadas con la adsorcion tanto
en la monocapa como multicapa disminuyeron con el aumento de la temperatura, reduciéndose asi la

capacidad total de sorcion de las microcapsulas generadas. [66]

Por otro lado, el comportamiento del sistema MWPCiooy tiende a disminuir su valor entre las
temperaturas de 25 y 35 °C, sin embargo, para el intervalo de 35 a 40 °C vuelve a incrementar su
valor. Matematicamente este comportamiento se debe a la disminucion del valor de My en el mismo
intervalo de temperaturas, esto en el sentido fisico atribuye que la cantidad de sitios activos se
incrementa generandose asi una mayor interaccion entre las moléculas del agua y la superficie de la

microcapsula.

El didmetro de poro y su numero relativo son los factores que determinan el area total de sorcion
mientras que las propiedades de la superficie del poro son factores que afectan en la tasa y extension
de hidratacion [81]. La tendencia de mostrar una disminucion en el area superficial de sorcion al
incrementar la temperatura se debe a la reduccion en la disponibilidad de sitios activos y energias

de enlace a la sorcion de agua. [66]

Los productos alimenticios presentan cominmente valores de superficie de entre 100 y 250 m%/g,
valores mayores a estos generalmente muestran que los hidrocoloides poseian una estructura
microporosa intrinseca siendo el nimero y el tamafio de los poros en la matriz de carbohidratos los

que determinan el area total de superficie de sorcion. [82]

Tabla 5: Area superficial especifica del sistema MMGi o

o MO 2
TCC)  (kgH20/100kgs.s) So(mia)
25 5.5200522 193.201827
35 5.2616425 184.157488
40 46870248 164.045868

Tabla 6: Area superficial especifica del sistema MWPC oo

Mo

o 2
TCC)  (kgH20/100kgss)  So(m79)
25 4.9232125 172.312438
35 4.6750004 163.625014
40 4.7918930 167.716255
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Tabla 7: Area superficial especifica del sistema MMGsgy, -MWPCsgs,

o MO 2
TCC)  (kgH20/100kgss) S0 (M)
25 49176122 172.116427
35 4.7123851 164.933479
40 41479919 145.179717

5.3.2 Radio de poro.
El radio de poro Rp de los sistemas MMGioo% Yy MMGsoe, -MWPCso, fue determinada a diferentes

contenidos de humedad y temperaturas. De las Tabla 8 a 16 se observa que para todos los casos el
radio de poro aumentd conforme el contenido de humedad se incremento, este comportamiento se
atribuye al hinchamiento de las capsulas al suftrir el fendmeno de adsorcion de agua. Respecto a la
temperatura para un determinado sistema a contenidos de humedad iguales, todos presentaron la
tendencia de mantener valores similares de radio de poro a 25 y 35 °C, sin embargo, para la
temperatura de 40 °C respecto de estas dos, el Rp presento una disminucidén para un mismo
contenido de humedad dado, cuando esta variable de manera general es superior a los
15 kg H,0/100 kg s.s., pues a contenidos menores no existe una diferencia significativa. Dicho
comportamiento tan similar a pesar de ser sistemas formulados con diferentes biopolimeros puede
ser debido a que se empled el mismo método de microencapsulacion-secado para la formacion de

los microencapsulados.

Los valores de Rp de las microcépsulas de saborizante de nuez oscilaron entre 0.63 a 12.65 nm
(Tabla 8 a 16) para diferentes materiales de pared, contenidos de humedad y temperaturas. La
ITUPAC clasifica a los poros de acuerdo con su tamaiio, el intervalo menor a 2 nm corresponde a

microporos, mesoporos (2—50 nm) y mayores a 50 nm son considerados como macroporos. [82]

En este estudio se encontr6 que de forma general todos los microporos estan comprendidos en
contenidos de humedad menores a 9 kg H,0/100 kg de s.s., cabe resaltar que el contenido en la
monocapa de cada sistema y temperatura estd por debajo de este valor, lo que se encuentra en
relacion con lo demostrado a través de la tedrica de compensacion entalpia-entropia donde se

determiné que el proceso de adsorcion de agua esta dominado por la presencia de microporos.

Los difusion dentro de este tipo de biopolimeros es dependiente de las propiedades de la matriz
porosa, asi como de la disparidad que exista en la su superficie, sin embargo, de forma general en
los microporos este mecanismo de trasferencia se encuentra dominado por interacciones entre las

Analisis de la correlacion de la estructura fisica de microcapsulas de saborizante de nuez con su estabilidad fisica evaluada
mediante sus propiedades de adsorcion



Pagina 79

moléculas de agua y las paredes de los poros, es decir debido tanto a efectos estéricos como a los
ocasionados por la proximidad de las paredes de los poros (efectos entropicos) volviéndose

importantes al grado de ser factores que controlan el proceso de adsorcion. [82]
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Tabla 8: Radio de Poro de los sistemas MMGigos, MWPCio0% , MMGsoe, -MWPCse, a diferentes temperaturas y contenidos de humedad.

Tabla 8M MG WPC MG WPC
1((:(0gk1-;2s(.)s{) 25°C  35°C 40°c  »°C 3°C 40%C - gsec 35°C 40°C
1 0.629 0.659 0.633 0.787 0.786 0.894 0.665 0.659 0.730
2 0.729 0777 0.743 0.970 0.975 1.130 0.787 0.782 0.896
3 0.834 0.902 0.868 1.160 1.173 1.357 0.922 0.922 1.083
4 0.962 1.051 1.031 1.368 1.393 1.586 1.089 1.098 1.300
5 1.127 1233 1935 1.597 1.635 1.818 1.294 1.316 1.540
6 1.327 1.441 1.468 1.842 1.894 2.054 1.530 1.566 1.792
7 1.554 1.669 1712 2.101 2.168 2.292 1.784 1.834 2.048
8 1.796 1.910 1959 2.371 2.455 2.533 2.049 2.113 2.306
9 2049 2160 2907 2.651 2.754 2.776 2.322 2.401 2.562
10 2309 2417 2453 2.941 3.063 3.020 2.600 2.697 2.817
11 2577 2,679 7698 3.239 3.384 3.267 2.884 3.000 3.069
12 7851 2,948 2943 3.547 3.715 3514 3.173 3.310 3.319
13 3132 3973 3185 3.863 4.059 3.763 3.468 3.628 3.567
14 3.420 3 504 3.427 4.189 4415 4.014 3.768 3.954 3.812
15 3716 3792 3.668 4.525 4.784 4.266 4.074 4.289 4.054
16 1019 4086 3008 4.871 5.167 4520 4386 4.633 4295
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20 <16 sais ag 6368 685 5549 5701 614 5235
21 <o sem  soe 6T 7323 58100 6049 6513 5465
2 cors cols  sasg 194 7810 6073 6405 6926 5.694
23 a0 caes  ssn 769 8319 6337 6769 7352 5920
24 cs0s 63l sspe  BOS0 B8SL 6603 7142 7793 6145
25 o vor eoas | SS4T 9409 6871 755 8250 6367
26 o aase as 9032 9994 7141 7917 8723 6588
27 cocr  7sse  esip 9536 10608 7413 8320 9213 6308
28 sy sa0s g5y 10059 11254 7686 8733 9m3  7.025
29 oo s917 oy 10604 11934 7961 91s7 10252 7241
30 0465 0153 703 11172 12651 8238  9.593 10802  7.456
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6 Conclusiones

e De acuerdo a la microscopia de los sistemas encapsulantes obtenidos por SEM, su estructura
fisica carece de una uniformidad, intuitivamente esto puede favorecer que el proceso de
adsorcion tienda a ser de forma aleatoria; este postulado se confirma con la teoria isocinética
donde se demuestra que la adsorcion de agua en las microcapsulas de saborizante de nuez es
controlada por procesos entropicos, es decir que dicho proceso se encuentra mayormente
influenciada por la microestructura de la matriz alimentaria, que por la interaccion que pueda

darse entre las moléculas del agua con la superficie de la matriz o por la falta de movilidad

generada por el incremento de la concentracion en la monocapa.

e Se pudo correlacionar que el valor de la monocapa para todos los sistemas se encuentra en
el intervalo comprendido por microporos, esto a través del calculo del radio de poro donde
de forma general esto estan comprendidos en contenidos de humedad menores a
9kg H,0/100 kg de s.s., lo cual se relacionar con lo demostrado a través de la tedrica de

compensacion entalpia-entropia donde se determind que el proceso de adsorcion de agua esta

dominado por la presencia de microporos.

e Las isotermas de adsorcion experimentales obtenidas para los sistemas MMGioow y
MMGso% -MWPCsoy, muestran un comportamiento sigmoidal del tipo II, mientras que para

el caso del MWPCioo09 presenta una tendencia entre el tipo I y tipo III, lo cual aplica para

todos los casos estudiados en el intervalo de temperaturas empleado.

e En el intervalo de humedad estudiado todos los valores encontrados para la energia libre de
Gibbs fueron negativos, indicando con ello que el proceso de adsorcion para las
microcapsulas de saborizante de nuez es espontaneo y exotérmico debido a que todos los

valores de energia libre de Gibbs fueron negativos, ademds de que dicho fenémeno de

sorcion es unicamente de caracter fisico debido a los valores de la entalpia obtenidos.
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e Las isotermas de adsorcion mediante el modelo de G.A.B. describe de forma adecuada el
proceso de adsorcion de los tres sistemas estudiados dado que presento un buen ajuste por
regresion no lineal; lo que permite establecer la estabilidad fisica de las microcapsulas se da

aproximadamente en los valores del contenido de humedad en la monocapa.

e Losresultados en este trabajo indican que los tres sistemas formulados para la encapsulacion
del saborizante de nuez son funcionales empleando el secado por aspersion, y en términos
termodindmicos no existe diferencias significativas entre si, por lo que un factor decisivo en
la eleccion del agente encapsulante es el aspecto economico, puesto que la goma de mezquite

es de 5 a 10 veces mas econdomica que el concentrado de proteina de suero de leche.
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