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RESUMEN

El presente trabajo tuvo como finalidad analizar el efecto que tiene la estructura
fisica de perlas de hidrogel obtenidas mediante la técnica de gelacién ionica
conformada con biopolimeros, alginato de sodio y mucilago de nopal, como agentes
encapsulantes, y aceite de ajonjoli como material encapsulado, en la capacidad de
adsorcion de humedad.

Se obtuvieron dos sistemas de encapsulados, el primero emple6 alginato de sodio
(AS) como unico agente encapsulante y el segundo una mezcla de alginato de sodio
con mucilago de nopal (MN) para encapsular el aceite de sésamo. Se formularon
dos dispersiones con los biopolimeros en una proporcion 1:0 AS-MN (AS puro) y la
segunda dispersion con una mezcla de AS-MN en una relacioén 1:2 en peso.

Las isotermas de adsorcion fueron determinadas experimentalmente a 25, 35 y 45
°C, en un intervalo de actividad acuosa aw comprendido entre 0.105 y 0.846, y los
datos obtenidos se ajustaron satisfactoriamente al modelo de GAB, mediante un
analisis de regresion no lineal, obteniendo un moédulo de desviacion relativa media
menor al 5%. Posteriormente, se evaluaron las propiedades termodinamicas
diferenciales (entalpia, entropia y energia libre de Gibbs), las propiedades de
adsorcion de los hidrogeles y los resultados se relacionaron con su morfologia.

Se encontro que las isotermas de adsorcion de vapor de agua son sigmoideas de
tipo Il. Por otra parte, las perlas de hidrogel con la mezcla biopolimérica presentd
valores mas altos de contenido de humedad en el equilibrio en comparacion de los
hidrogeles de alginato de sodio puro, lo cual se atribuyé a las propiedades
estructurales de la mezcla, pues el mucilago de nopal posee mas sitios polares,
ocasionando una mayor captacion de la humedad.

La entalpia diferencial dependia grandemente del contenido de humedad y se
observd que la energia necesaria para la adsorcion incremento a bajos contenidos
de humedad. Respecto a la entropia diferencial, se pudo afirmar que cuando la
entropia disminuye y el contenido de humedad de equilibrio es bajo, el numero de
sitios activos es alto, por lo que se requiere menor energia para que las moléculas
de agua se adsorban en la monocapa del hidrogel. Caso contrario, cuando se
incrementa el contenido de humedad, se requiere de mayor energia para enlazar
las moléculas de agua en las multicapas del sélido.

Los resultados evidenciaron que los hidrogeles producidos unicamente con AS
presentan morfologias mas esféricas, con texturas mas suaves y con mayor
porosidad en comparacion con las perlas de hidrogel de la mezcla AS-MN. Estas
caracteristicas estructurales favorecieron para que estos sistemas encapsulantes
tuvieran mayor estabilidad fisica, es decir, menor exposiciéon a fendmenos
deteriorativos como reacciones microbioldgicas, cambios de color y morfolégicos,
ya que el contenido de humedad en la monocapa fue menor que los de la mezcla
AS-MN, atribuidos a la mayor capacidad de adsorcion de humedad que tiene el
mucilago de nopal debido a sus propiedades hidrdfilas.

Efecto de la estructura de perlas de hidrogel compuestas por biopolimeros y aceite de ajonjoli en su
capacidad de adsorcion de humedad.



1 INTRODUCCION

En el tiempo actual, existe una demanda creciente de alimentos funcionales con
compuestos bioactivos que estan disenados para mejorar las condiciones
nutrimentales del ser humano y al mismo tiempo favorezcan su salud. Dentro de
estos compuestos bioactivos, se encuentran los aceites grasos insaturados, como
el aceite de ajonjoli, que contiene acidos grasos poliinsaturados (PUFAs), los cuales
ayudan a reducir el colesterol en la sangre y el riesgo de enfermedades
cardiovasculares, otorga efectos antidiabéticos y previene la aterosclerosis (Kurt,
2018; Suarez, 2001).

Sin embargo, el manejo del aceite de ajonjoli durante su procesamiento resulta dificil
debido a que es un material termolabil, también durante su conservacion y
almacenamiento se vuelve un reto, ya que es quimicamente inestable en presencia
de oxigeno, luz, humedad y calor, por lo que su estabilidad puede ser incrementada
a través de una solucion tecnoldgica que resuelva adecuadamente estos efectos.

Una de las alternativas mas empleadas para almacenar y preservar compuestos
bioactivos es la tecnologia de encapsulacién, entre las que se resalta el método de
gelacion ionica. Dicha técnica ha logrado el enmascaramiento de colores o sabores
desagradables, asi como la conservacion e incorporacion de componentes en los
alimentos. Esto es posible ya que dicho proceso disminuye la degradacion de
aceites esenciales a través de materiales de pared, por ejemplo los hidrocoloides,
quienes se encargan de proteger de los fendmenos deteriorativos al material
encapsulado.

Actualmente, el alginato de sodio (AS) y el mucilago de nopal (MN) son
hidrocoloides de gran interés ya que debido a sus propiedades cuentan con
numerosas aplicaciones en distintos sectores industriales. Ambos se encuentran
abundantemente en la naturaleza; el AS tiene la capacidad de formar geles,
mientras que el MN se comporta como agente espesante, gelificante y
emulsificante, por lo que la combinacion de ambos hidrocoloides resulta en una
excelente alternativa para considerarlos como agentes encapsulantes en el
encapsulamiento de aceites, como es el caso del aceite de ajonjoli.

Por otra parte, la estabilidad fisica, quimica y microbioldégica de los hidrogeles
producidos por gelacion idnica depende de la temperatura ambiente, el contenido
de agua y la actividad del agua, los cuales impactan en la vida util de estos sistemas
alimentarios. Dichos factores se pueden relacionar para dar paso a isotermas de
adsorcién de vapor de agua, las cuales representan de manera grafica, el contenido
en humedad de un producto en equilibrio con el medio ambiente contra la actividad
del agua del material, a una temperatura constante. El estudio de estas isotermas
permite establecer las condiciones ideales para la manipulacién y conservacion de
los alimentos. Ademas, proporcionan informacién sobre las individualidades
estructurales de un alimento, como sus propiedades termodinamicas, el area

Efecto de la estructura de perlas de hidrogel compuestas por biopolimeros y aceite de ajonjoli en su
capacidad de adsorcion de humedad.



superficial especifica, el radio del poro, la cristalinidad, etc. (Velazquez-Gutiérrez et
al., 2021).

Por lo anterior, en este trabajo se establecera a partir de un estudio de
termodinamica de adsorcién la estabilidad fisica de perlas de hidrogel de aceite de
ajonjoli encapsulado con AS y mezclas de AS-MN obtenidas mediante la tecnologia
de gelacion idnica.

Efecto de la estructura de perlas de hidrogel compuestas por biopolimeros y aceite de ajonjoli en su
capacidad de adsorcion de humedad.
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2 ANTECEDENTES

2.1 ACEITES ESENCIALES

Los aceites esenciales (AEs) son productos naturales que se caracterizan
principalmente por su compleja composicion quimica, rica en terpenos, terpenoides
y fenoles y su caracter fuertemente aromatico. Generalmente, son liquidos e
incoloros a temperatura ambiente, ademas de ser poco solubles en agua, pero
altamente solubles en alcohol, solventes organicos y aceites fijos (Falleh, et al.,
2020; Sanchez, 2006).

Estas mezclas que contienen compuestos volatiles se obtienen de plantas (sus
flores, capullos, semillas, hojas, ramitas, corteza, hierbas, madera, frutos y raices),
pues provienen del metabolismo secundario de ellas, es decir, se producen al
momento de activarse mecanismos de defensa como respuesta a factores
ambientales y ecologicos (Usano-Alemany et al., 2014; Rodriguez et al., 2012; Burt,
2004).

Los AEs son utilizados desde la antiguedad en diversas aplicaciones, pues existe
evidencia de manuscritos chinos y egipcios, asi como referencias biblicas que estan
relacionadas con estos compuestos (Gonzalez-Garcia, 2022). Por ejemplo, en el
pasado, el doctor suizo Paracelso empled estas sustancias como medicamentos y
las llamo la “quinta esencia”, la cual, segun su definicidén, ésta era la fraccién
extraible mas sublime y posible técnicamente de obtener de una planta,
constituyendo la droga requerida para el uso farmacéutico (Rodriguez et al., 2012).

Posteriormente, entre los siglos XVI y XVII la mayor parte de AEs que se disponen
hoy en dia se prepararon por primera vez en las farmacias de todo el mundo
(Sanchez, 2006).

De acuerdo con Usano-Alemany et al. (2014), mas del 90 % de la produccién de
aceites esenciales es empleada como materia prima en la industria de la cosmética
(perfumes y productos de belleza para el cabello y la piel), alimentaria (saborizantes
y aromatizantes), farmacéutica (antimicrobianos principalmente) y herboristeria
(aromaterapia).

2.2 AJONJOLI

El Ajonjoli, cuyo nombre cientifico es Sesamum indicum L., es una planta
dicotiledonea, es decir, que contiene en sus semillas un par de cotiledones. Esta
planta crece en forma vertical y llega a medir entre uno y dos metros, ademas, sus
hojas tienen una venacién ramificada y el lapso en el que desarrollan su raiz, tallos
y hojas dura de tres a cuatro meses (Fernandes, 2018; Rodriguez, 2011).

El ajonjoli o sésamo es uno de los cultivos de semillas oleaginosas mas antiguos
que se conocen por el hombre. Manley et al. (1974) describieron que el aceite

Efecto de la estructura de perlas de hidrogel compuestas por biopolimeros y aceite de ajonjoli en su
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extraido de la semilla de sésamo tiene un sabor suave y un alto contenido de grasas
no saturadas (aproximadamente 85 %). El mayor interés de las oleaginosas es la
obtencion de aceites y grasas comestibles, aunque también se aprovechan sus
vitaminas, proteinas y minerales, que son primordiales en la salud del ser humano
(Secretaria de Agricultura y Desarrollo Rural, 2017; Cruz, 2003).

2.2.1 ORIGEN Y ZONAS PRODUCTORAS

Se considera que el ajonjoli tiene su origen en Africa Central, especificamente en
Etiopia, y se cultiva en mayor proporcion en India, Japén y China, y en menor
medida en Centroamérica y Sudamérica (Novales, 2003). Actualmente la mayor
demanda de esta semilla radica en Japon, Estados Unidos asi como en Europa
(Revista de Comercio Exterior, 2023), ya que es empleada como condimento y en
la obtencion de aceite, debido a su sabor, olor y estabilidad (Vaca-Moran, et al.,
2009).

De acuerdo con Tejada (2018), los mayores productores de ajonjoli en
Latinoamérica son México y Venezuela, le siguen paises de Centroamérica como
Guatemala, Nicaragua y Honduras, y de Sudamérica como Bolivia, Paraguay y
Colombia.

En cuanto a su produccién en México, el ajonjoli se cultiva en 12 estados del pais,
siendo los principales productores Guerrero, Sinaloa y Michoacan. Datos
proporcionados por la Secretaria de Agricultura y Desarrollo Rural (2022),
reportaron que en el 2020, la produccion nacional de ajonjoli superd las 51 mil
toneladas.

Asimismo, México genera el 0.9 % de la produccion mundial de ajonjoli y se ubica
en el puesto 17 como productor mundial de esta semilla (Secretaria de Agricultura
y Desarrollo Rural, 2022).

Actualmente la principal demanda de la semilla de sésamo resulta de la industria
alimentaria, siendo el 70 % de lo que se produce mundialmente destinado a la
fabricacion de aceites y harinas (Fideicomiso de Riesgo Compartido, 2017).

Figura 1. Semilla de ajonjoli, (Fideicomiso de Riesgo Compartido, 2017).
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2.2.2 INFORMACION NUTRICIONAL

El sésamo se caracteriza por su gran valor nutrimental y su aceite tiene mejores
cualidades comparado con el de otras semillas, ademas, posee compuestos
antioxidantes que previenen el deterioro de las células (Publicaciones Semana,
2021; Fideicomiso de Riesgo Compartido, 2017).

Por ejemplo, las semillas de ajonjoli tienen un alto valor energético dietético de 6355
kcal kg—-1 y son una fuente rica en aceite y proteinas (Najeeb, et al., 2011). Tunde-
Akintunde & Akintunde (2004) indican que la composicién quimica de la semilla
contiene 44 % de aceite mientras que entre el 19 al 25 % son proteinas.

Por otro lado, Elleuch, et al. (2007) establecieron los siguientes valores: 44 — 58 %
de aceite, 18 — 25 % de proteina, 13.5 % carbohidratos y alrededor del 5 % de
“ceniza”, el cual es el residuo inorganico que permanece después de que el agua y
la materia organica se eliminen por calentamiento en presencia de agentes
oxidantes, esto facilita una medida de la cantidad total de minerales que contiene
un alimento (McClements, 2001).

Beshawa, et al., (2022) afirman que las semillas de sésamo también son una
excelente fuente de minerales como fosforo, hierro, magnesio, calcio, manganeso,
cobre y zinc. Finalmente, Najeeb, et al. (2011) establecieron que el ajonjoli contiene
varios elementos nutricionales, incluyendo hierro, magnesio, manganeso, cobre y
calcio e importantes vitaminas como la B1 (tiamina) y E (tocoferol).

A continuacion se muestra en la Tabla 1 la cantidad de algunos componentes en la
semilla de sésamo como minerales, vitaminas, lipidos, etc. por cada 100 g.

Tabla 1. Nutrientes en la semilla de ajonjoli, (U.S. DEPARTMENT OF AGRICULTURE, 2019).

Componente Cantidad x 100g
Agua 469 g
Energia 2400 kJ
Proteina 17.7 g
Lipidos totales 49.7 ¢
Ceniza 445 ¢
Carbohidratos 234 ¢
Fibra dietética total 118 g
AzUcares 03 g
Calcio, Ca 975 mg
Hierro, Fe 14.6 mg
Magnesio, Mg 351 mg
Fosforo, P 629 mg
Potasio, K 468 mg
Sodio, Na 11 mg
Zinc, Zn 7.75 mg
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Cobre, Cu 4.08 mg

Manganeso, Mn 2.46 mg
Selenio, Se 34.4 ug
Vitamina C, acido ascérbico total 0 mg
Tiamina 0.791 mg
Niacina 4.52 mg
Vitamina B-6 0.79 mg
Total de acidos grasos saturados 6.96 g
Total de acidos grasos monoinsaturados 18.8 g
Total de acidos grasos poliinsaturados 218 g
Colesterol 0 mg
Leucina 1.36 g
Lisina 0.569 ¢
Acido glutamico 3.96 g

2.2.3 VENTAJAS DE LA SEMILLA DE AJONJOLI

Dentro de las ventajas que provee la semilla de ajonjoli se encuentra que contribuye
a una buena nutricién, disminuye los niveles de colesterol y fortalece el sistema
cardiovascular gracias a los acidos grasos que posee, como el Omega 6 y Omega
3 (De Mera, 2017; Franco & Pineda, 2008). Otras de sus bondades, es que estas
semillas se usan ampliamente para tratar infecciones de las vias respiratorias,
diarrea y otras enfermedades intestinales y de la vejiga (Abbas, et al., 2022).

Kurt (2018) menciona que la ingesta de sésamo (50 g de polvo de semillas de
sésamo al dia durante cinco semanas) afecté positivamente las hormonas sexuales,
el estado antioxidante y los lipidos en la sangre de mujeres después de su
menopausia, ademas, afirma que el polvo de las semillas es util en la amenorrea,
dismenorrea, ulceras y hemorroides sangrantes.

Las semillas poseen un buen aporte de calcio, el cual predomina en su cascara.
Adicionalmente disponen de fésforo, hierro y magnesio, aunque en menor medida.
Igualmente, se beneficia la funcion intestinal en el hombre debido a su alto contenido
en fibra (Gonzalez, 2020). Ademas, son ricas en metionina (CsH11NO2S), la cual es
un aminoacido esencial que el cuerpo humano no puede producir, por lo que debe
ser afadido en la dieta para ser aprovechado, puesto que su alto contenido en
azufre resulta beneficioso para la piel, las ufas y el cabello (Secretaria de
Agroindustria, 2015).

Finalmente, la forma de consumo para aprovechar los nutrientes de la semilla de
sésamo es remojada o molida al momento de ingerirla (Alimentos Argentinos —
MAGyP, 2015).
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2.2.4 COMPOSICION DE ACIDOS GRASOS PRESENTES EN EL
AJONJOLI

Las semillas de sésamo estan constituidas con acidos grasos, que son cadenas
hidrocarbonadas las cuales tienen un grupo metilo (CHs) y carboxilo (COOH) en sus
extremos, siendo este ultimo grupo el responsable de caracterizar a los acidos
grasos como acidos deébiles (Chancasanampa & Mucha, 2019).

Estos acidos se pueden clasificar de acuerdo con la longitud de su cadena de
atomos de carbono (corta -6 atomos-, mediana -8 a 12-, larga -14 a 18- y 20 o mas
atomos) o bien, por el numero de dobles enlaces que contienen en su cadena
hidrocarbonada (sin doble enlace presente -acidos grasos saturados-, un doble
enlace -monoinsaturados-, y dos o mas dobles enlaces, -acidos grasos
poliinsaturados-) (Serra, et al., 2020).

Por otro lado, los acidos grasos mas abundantes presentes en el aceite de ajonjoli
incluyen: acido oleico (43 %), acido linoleico (35 %), acido palmitico (11 %) y acido
estearico (7 %), los cuales representan al 96 % del total de acidos grasos (Najeeb,
et al., 2011).

Metilo Carboxilo
Acido estearico CH, o
(C18:0) N\ ANAAANANAANANA Acido graso saturado
COOH
Aci i CH,; 3 7 9 ,
A(‘gf;;::;‘;o WM(OOH Acido graso monosaturado
Acido linoleico CH; 3 s
(C18:2, @-6) N I A=A AN CooH
- 18 3
Acidos grasos poliinsaturados
Acido alfa linoleico CH,; 3 -
(C183,0-3) VAV WAANS T

Figura 2. Ejemplos de 4cidos grasos saturados, monoinsaturados y poliinsaturados. Fuente: propia
a partir de (Naranjo, 2020).

2.2.5 VENTAJAS DEL ACEITE DE AJONJOLI

Debido al alto nivel de acidos grasos monoinsaturados y poliinsaturados (PUFA)
contenidos en el aceite de ajonjoli, la calidad de éste se mejora para el consumo
humano. Ademas, estos acidos grasos ayudan a reducir el colesterol y el riesgo de
padecimientos que afectan al corazén o a los vasos sanguineos, incluso ayudan a
prevenir la aterosclerosis, la cual es una enfermedad causada por la acumulacién
de lipidos en el revestimiento interior de una arteria reduciendo en forma variable el
flujo sanguineo al miocardio (Kurt, 2018; Suarez, 2001).

Por otro lado, el aceite extraido del ajonjoli es mas duradero, en comparaciéon con
otros aceites esenciales, frente al enranciamiento oxidativo, debido a la presencia
de compuestos antioxidantes como los lignanos (Abbas, et al., 2022).
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Aunque el aceite de sésamo no solo se utiliza como aceite de cocina y potenciador
del sabor, también se emplea como solvente y vehiculo para fabricar productos
como margarina, productos farmacéuticos, medicamentos, jabones y lubricantes
(Jiang, et al., 2019).

Cabe destacar que, los antioxidantes de éste pueden reducir el riesgo de tener
cancer, se utilizan como suplementos dietéticos para curarlo, asi como para tratar
enfermedades del corazon (Heydari, et al., 2021; Najeeb, et al., 2011).

Otros beneficios que otorga el aceite de ajonjoli en la salud del ser humano son los
siguientes: Efectos antidiabéticos, su consumo permite mejorar los niveles de
glucosa en la sangre de los pacientes con diabetes debido a la presencia de
sesamina en el aceite (Siguencia & Saritama, 2022); actividad hepatoprotectora, el
aceite esencial de sésamo ejerce efectos positivos para cuidar el higado (Siguencia
& Saritama, 2022), ya que el sesamol contenido en la semilla es un regulador
metabdlico que reduce la actividad de las enzimas hepaticas (Hemalatha, et al.,
2013).

A pesar de los diversas ventajas que provee el aceite de sésamo, es importante
rescatar que, la oxidacion de los lipidos (acidos grasos poliinsaturados del aceite)
ha sido identificada como el proceso responsable de deteriorar los alimentos ricos
en grasas Y alterar las propiedades de los mismos (Serra, et al., 2020).

La oxidacion del aceite de sésamo no sélo disminuye su valor nutricional, sino que
puede repercutir en la generacion de productos téxicos, asi como malos olores y
sabores (Velazquez-Gutiérrez, et al., 2021), conduciendo directamente a la baja
aceptacion de los alimentos por parte de los consumidores.

Ademas, se considera que la exposicidon de los acidos grasos que contiene el aceite
ante algunos factores como la luz, el oxigeno del aire, la humedad y el calor afectan
la estabilidad quimica del mismo, por lo que ésta se puede se puede mejorar
mediante técnicas de encapsulacion (Fuentes-Ortega, et al., 2017), con la finalidad
de protegerlo contra los efectos adversos del medio ambiente y facilitar su
manipulacion, procesamiento y almacenamiento (Velazquez-Gutiérrez, et al., 2021).

2.3 METODOS DE ENCAPSULACION

La encapsulacion puede definirse como un proceso cuyo objetivo es atrapar un
compuesto bioactivo dentro de un material portador, conocido como agente
encapsulante, con el fin de desarrollar una barrera termodinamica y fisica eficaz
contra las condiciones ambientales perjudiciales, como el vapor de agua, el oxigeno,
la luz, las enzimas o el pH. Estas sustancias activas quedan retenidas en lo que
pueden ser microparticulas o nanoparticulas de biopolimeros, o una mezcla de
ellos, para conservar sus caracteristicas principales (Eghbal & Choudhary, 2018;
Soukoulis & Bohn, 2017).
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Este proceso es razonablemente nuevo, aunque su desarrollo ha permitido que las
distintas técnicas de encapsulacion sean aplicadas en varios campos industriales,
entre ellos el farmacéutico, agroquimico, cosmético y alimenticio principalmente
(Pino & Araguez, 2021; Suganya & Anuradha, 2017).

Por ejemplo, de acuerdo con Ortiz-Romero, et al. (2021), diferentes ingredientes
activos se encuentran en reducidas concentraciones en una amplia variedad de
alimentos, como frutas, verduras, raices, aceites, etc. Estos componentes tienen la
capacidad de mejorar el metabolismo de las personas, lo que conlleva a estar mas
saludables (Gamez-Villazana, 2020), no obstante, en vista de su alta reactividad a
condiciones ambientales, su administracion directa en productos alimenticios es
restringida. En este sentido, afadir los ingredientes bioactivos en forma
encapsulada, ayuda a prolongar la vida util de los productos (Anbinder, et al., 2011).

Otro campo de aplicaciéon consiste en la encapsulacion de aceites esenciales, ya
que constituye una tecnologia que esta siendo empleada en la industria alimentaria
para prevenir la volatilizacion de estos aceites, mejorar su estabilidad oxidativa y
prolongar la durabilidad de estos compuestos biolégicos (Mohammed, et al., 2020;
Gonzalez-Molina, et al., 2010).

Esto es posible, ya que el proceso es capaz de transformar productos en estado
liquido a solido, por ejemplo, convirtiendo los aceites en polvo, como puede ser a
través de la técnica de secado por aspersion, donde el polvo puede ser incorporado
a los productos alimenticios sin cambiar la calidad sensorial del mismo (Chew, et
al., 2019; Suganya & Anuradha, 2017).

Es entonces que el proceso de encapsulacién sirve para conservar un componente
activo o nucleo por una pared matricial con el fin de protegerlo contra fenémenos
fisicoquimicos, asi como para prolongar su funcionalidad y sus caracteristicas
fisicas, quimicas y bioldgicas. Dicha pared aparta al compuesto bioactivo del
entorno en que se encuentra hasta que es liberado, de forma controlada, como
consecuencia a las condiciones del medio, por ejemplo, temperatura, presion, pH,
etc. (Pino & Araguez, 2021; Rodriguez, et al., 2016).

Por otro lado, los materiales encapsulados pueden ser tan variados como aceites
poliinsaturados, probidticos, vitaminas, medicamentos, antioxidantes, acidulantes,
agroquimicos, etc. (Suganya & Anuradha, 2017; Luna-Guevara, et al., 2016).

Asimismo, en su concepto mas simple, la capsula es una microesfera con una pared
homogénea que la rodea, y se constituye, por una parte, de un nucleo o fase interna
(Sifuentes-Pacaya, 2022), que es la sustancia que se encuentra al interior de la
microcapsula; por otra parte, existe una cubierta, agente encapsulante, material de
pared o membrana, que sella el componente dentro de la capsula (Rios-Aguirre &
Gil-Garzon, 2021).
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Adicionalmente, el tamafo de particula de las microcapsulas depende de los
métodos de encapsulacion empleados. En su mayor proporcion, son esferas
diminutas con diametros que van de los micrémetros a milimetros (Choudhury, et
al., 2021; Sandoval-Peraza, et al., 2016). Por ejemplo, de acuerdo con Lengyel, et
al., (2019) el tamafo de las microcapsulas oscila entre 1 y 1000 ym, mientras que
el de las nanocapsulas va de 1 nm a 1 um (Yokoyama, 2018).

Por esta razon, debido a que existe una variedad de microcapsulas que difieren en
tamano, composicion y funcion, sus caracteristicas resultan en ultima instancia del
objetivo final que va a cubrir el producto encapsulado (Parvathy & Jeyakumari,
2012).

Por ejemplo, Rios-Aguirre & Gil-Garzéon (2021) establecieron que la capsula
adquiere distintas formas, dependiendo de aspectos como las caracteristicas fisicas
y quimicas de los materiales de pared, las variables de secado, etc.

En la Figura 3 se observan ejemplos de tipos de particulas de acuerdo con su
morfologia, las cuales pueden ser: a) mononucleares, con la membrana envolviendo
al nucleo; b) polinucleares, poseen mas de un nucleo al interior de la membrana, y
c) tipo matriz, donde el nucleo se dispone de forma homogénea en la membrana
(Reyna, et al., 2015).

Mononuclear Polinuclear

Figura 3. Tipos de microencapsulados. Fuente: (Reyna, et al., 2015).

Respecto al material de pared o agente encapsulante, éste es seleccionado entre
diferentes tipos de biopolimeros o polimeros sintéticos, con base en las propiedades
que se desean obtener para la microcapsula (Pino & Araguez, 2021). Por ejemplo,
dentro de los polimeros naturales se emplean carbohidratos, gomas, proteinas,
lipidos, mientras que polimeros sintéticos se pueden utilizar poliésteres alifaticos,
poliortoésteres, polialquilcianoacrilatos, etc. (Torres, 2022; Valenzuela, et al., 2013).

Por otro lado, Veloso & Della Rocca (2015) argumentan que esta pared crea un
entorno que puede interactuar con el exterior de forma controlada, por lo que el
polimero mas adecuado dependera de sus composicidon quimica asi como del
ambiente en el que se libere.

En resumen, los propdsitos del proceso de encapsulacion se pueden enlistar en los
siguientes puntos:
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I. Recubrir y proteger al componente bioactivo de la accién de agentes
medioambientales como el oxigeno, temperatura, luz, humedad, pH, etc.

I.  Controlar la liberacion de los elementos del nucleo, incrementando la
solubilidad y biodisponibilidad de las sustancias encapsuladas.

[ll.  Enmascarar olores y sabores indeseables.

IV.  Facilitar el empacado, transportacion y comercializacion de AEs.

V. Mejorar condiciones de manejo de los compuestos bioactivos.

VI.  Evitar la oxidacion principalmente, y, en consecuencia, prolongar la vida util

de estos productos (Pino & Araguez, 2021; Aksoylu & Gung, 2017).

Ahora bien, existen varios métodos para la encapsulacion, algunos de ellos son:

a) Métodos fisicos: Secado por aspersion, extrusion, recubrimiento por
aspersion, enfriamiento por aspersion, liofilizacién, co-cristalizacion.

b) Métodos quimicos: Polimerizacién interfacial, inclusion molecular

c) Métodos fisicoquimicos: Gelaciéon idnica, coacervacion, atrapamiento en
liposomas o micelas inversas (Alfaro, 2022; Reyna, et al., 2015; Casanova,
et al., 2015).

2.3.1 METODOS FiSICOS

Son procesos que se caracterizan por el uso de altas temperaturas, presiones o
ambos, y en los que no se llevan a cabo reacciones quimicas de las sustancias
(Valdivia-Rivera, et al., 2021; Ayala, 2019). Las técnicas mas representativas de
este grupo son:

2.3.1.1 SECADO POR ASPERSION

Se trata de un proceso de encapsulacion muy comunmente aprovechado en el
campo alimenticio y sirve para producir polvos sueltos secos sin una trituracion
previa (Jaskulski, et al., 2018). Ademas, es econodmico y flexible, ya que usa equipo
que esta facilmente disponible y permite obtener particulas de polvo de buena
calidad. Sin embargo, las altas temperaturas de trabajo durante el proceso de
secado, pueden inducir la degradacion del calor y alterar los productos que son
termosensibles (Alvarenga, et al., 2014).

El secado por aspersion es una operacion unitaria donde una corriente de fluido a
granel se convierte en particulas sélidas discretas, mediante la dispersién de la
corriente, por un proceso conocido como atomizacion, en gotitas individuales. Estas
entran en contacto intimo con un medio de secado gaseoso caliente, lo que provoca
la evaporacion veloz y casi completa de la humedad y, consecuentemente, el
secado (O'Sullivan, et al., 2019; Fabela-Morén, 2017).

Esta operacion unitaria convierte diversos liquidos (por ejemplo, aceites grasos
esenciales, sabores, emulsiones, probiéticos, vitaminas, antioxidantes, etc.) en
sustancias en estado solido con tamano, estructura, permeabilidad, cristalinidad,
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densidad y composicion quimica adaptables (Assadpour & Jafari, 2019; Arpagaus,
et al., 2018).

La técnica de secado por aspersiéon o atomizacion comenzd en 1872 cuando se
realizé el secado por atomizacion liquida por primera vez. Fue hasta la década de
1920 que este equipo surgid a escala industrial. En aquellos afios los secadores por
pulverizacion se utilizaban principalmente en las industrias alimentaria y quimica,
por ejemplo, para producir leche en polvo y detergentes (Celik, et al., 2021). Pero,
mas adelante en la historia con el comienzo de los conflictos bélicos globales, por
necesidades militares se produjeron alimentos, medicinas y granulados de plastico
a gran escala mediante el uso de esta tecnologia, debido a que eran livianos y
faciles de transportar por su bajo contenido en agua (Jaskulski, et al., 2018).

De acuerdo con Rueda & Balcazar (2022) hoy en dia, esta tecnologia se usa
preferentemente para secar un intervalo muy amplio de materiales térmicamente
sensibles, como alimentos (leche en polvo, café, especias, saborizantes, almidén,
quesos), productos quimicos (catalizadores, fertilizantes, pigmentos, jabon y
detergentes en polvo) y productos farmacéuticos (antibiéticos, vitaminas, enzimas
fungicidas, entre otros).

A pesar de ser ampliamente utilizado, tiene algunas desventajas, como una
eficiencia térmica relativamente baja de una instalacion de secado por aspersion, la
necesidad de instalar un complejo sistema de desempolvado a la salida del medio
de secado, asi como la falta de posibilidad de recuperacién de calor del material
secado (Jaskulski, et al., 2018).

El proceso de secado por atomizacion se ilustra en la figura 4. Las etapas de este
proceso pueden variar de acuerdo con el autor y ellas implican: (a) atomizacion de
la alimentacion liquida, (b) conversidn gota a particula y (c) separacion del producto
del aire:

a) El primer paso consiste en bombear una soluciéon a un atomizador, que
rompe la alimentacion liquida en una pulverizacién de finas gotitas. Esto se
realiza con la finalidad de aumentar la superficie de la emulsién inicial,
optimizando asi las transferencias de calor y masa, entre el gas de secado
calentado y las particulas liquidas, provocando una rapida evaporaciéon del
agua y secando el fluido en cuestién de segundos.

b) A continuacion, las gotitas se expulsan a una camara de gas de secado
donde se produce la vaporizacion de la humedad, lo que da lugar a la
formacion de particulas secas. Para el secado del medio, el gas empleado
durante el proceso suele ser nitrogeno u otro gas elegido, en funcion de la
sensibilidad o inestabilidad de la alimentacion en presencia de oxigeno. En
general, existen dos tipos de condiciones de flujo de aire de alimentacion-
secado: a contraflujo o co-corriente.

c) En el ultimo paso las particulas secas se separan del aire de secado, donde
las particulas se recuperan en un filtro ciclonico que se encuentra fuera del
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secador con un depésito para su recoleccion (Mohammed, et al., 2020;
Santos, et al., 2018).

Atomizador
secado => l':::'

Solucién de
alimentacion

Camara de L

secado

=> Salida de
gas

Ciclén

- Colector de particulas
D secas

Figura 4. Representacion grafica de las partes de un secador por aspersion. Fuente: (Ayala, 2019).

Por otra parte, a pesar de las altas temperaturas de entrada de dicho proceso, las
cuales rondan entre los 220 a 250 °C, la temperatura del nucleo encapsulado esta
muy por debajo de este intervalo debido al secado rapido (Geranpour, et al., 2020).
Ademas, como resultado de la rapida extension del area de contacto de fase, la
evaporacion de la humedad es intensa, sin conducir a un aumento significativo en
la temperatura del material seco. Por lo que esto evita el sobrecalentamiento del
polvo y conserva su calidad gracias al breve tiempo de secado (Jaskulski, et al.,
2018).

En cuanto al tiempo de procesamiento, tan solo es de unos segundos, lo cual resulta
beneficioso pues protege los ingredientes sensibles al calor, como son los acidos
grasos. Finalmente, otra de las bondades de este proceso es su capacidad de
reducir la cantidad de aceite en la superficie de las particulas (aceite no
encapsulado) y posteriormente el incremento en la eficiencia de encapsulacién (EE)
(Geranpour, et al., 2020).

2.3.1.2 EXTRUSION

Este proceso consiste en mezclar el ingrediente bioactivo en una solucion
hidrocoloide con el agente encapsulante y posteriormente hacerla pasar por una
boquilla para su extrusion (Silva, et al., 2018). Luego, las gotitas formadas se
recogen en una solucién de bafio que endurece el recubrimiento y encapsula el
material del nucleo en el recubrimiento. Finalmente, el material duro resultante se
rompe en trozos pequenos, se separa y se seca (Ktosowska, et al., 2023).

El principal objetivo del proceso de extrusidon en esta aplicacion es producir un
granulo firme, denso y cristalino, el cual proteja al nucleo de que se evapore u oxide
por un amplio lapso, pero que sea capaz de liberar sencillamente al activo de forma
controlada. De acuerdo con Harrington, et al., (2022), es un hecho que un granulo
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mas denso es mas estable y resguarda mejor al ingrediente bioactivo. Por el
contrario, un extrudado menos denso, tiende a dejar ir al material encapsulado de
forma prematura, reduciendo de forma considerable su ciclo de vida.

De acuerdo con Segura (2020), el alginato de calcio se usa a menudo como material
de pared y esta técnica permite generar una capsula menos permeable que la que
se obtiene mediante el secado por aspersion.

Ademas, esta tecnologia es versatil con una amplia gama de productos que no
pueden ser producidos facilmente por ningun otro proceso. Otros de los beneficios
que ofrece esta técnica es que los aceites esenciales obtenidos son mas estables y
con menor contenido superficial (Bamidele & Emmambux, 2021; Pino & Araglez,
2021).

Por otro lado, el proceso de extrusion implica altas temperaturas (que van del rango
de los 80 a 150 °C) aplicadas por un corto tiempo (1 min), sin embargo, esto es uno
de los inconvenientes de la tecnologia, ya que la mayoria de los compuestos
bioactivos son termolabiles, es decir, aquellos que se alteran facilmente por la
accion del calor (Bamidele & Emmambux, 2021).

Adicionalmente, es un proceso de mayor costo a comparacion del secado por
atomizacion y las particulas que produce son de mayor tamafo (200 a 2000 um),
por lo que su uso se ve limitado (Pino & Araglez, 2021).

2.3.2 METODOS QUIMICOS

Estos procesos involucran reacciones quimicas de polimerizacion para obtener la
cubierta de la microcapsula. Para esta clase de métodos, es necesario partir de un
mondémero que reaccione dentro de la interfase, que puede ser entre una fase
acuosa y una oleosa, con el fin de sintetizar un polimero (Savale, 2016).

Ademas, a fin de que este tipo de métodos tengan lugar, se debe formar una
emulsion -donde dos liquidos inmiscibles son mezclados y permanecen asi gracias
a un emulsionante (Zschimmer & Schwarz, 2022)-. La fase que se percibe en menor
proporcion (fase dispersa o discontinua), es dispersada en una en mayor proporciéon
(fase dispersante o continua) (Guillén-Rico, 2010).

Existen dos tipos de emulsiones, la emulsién se conoce como aceite-en-agua (O/W)
cuando la fase dispersa es la hidréfoba, mientras que se conoce como agua-en-
aceite (W/O) cuando la fase dispersa es la hidrofila (Ayala, 2019).

Con el fin de realizar estas mezclas homogéneas, se emplean agitadores
magnéticos o mecanicos para evitar la aglomeracion no deseada y crear un
movimiento giratorio de las particulas consiguiendo un recubrimiento uniforme;
ademas de utilizar surfactantes o agentes espesantes, ya que estas sustancias
sirven para estabilizar las gotas situandose entre las dos fases, evitando asi que el
sistema se vuelva inestable. Es decir, dichos emulsionantes pueden aumentar la
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viscosidad de la fase continua, disminuir el tamafio de gota haciéndola mas uniforme
o reducir la tension superficial, etc. (Zschimmer & Schwarz, 2022; Ayala, 2019).

2.3.2.1 POLIMERIZACION INTERFACIAL

La polimerizacién interfacial es un proceso por el que se hace polimerizar un
monomero en la interfase de dos sustancias inmiscibles, es decir, esta técnica
implica la formacién de encapsulados a partir de una reaccién quimica entre una
fase dispersante (que puede ser agua, glicerol, alcohol etilico, cloroformo y
ciclohexano) y una fase dispersa (grasas animales, aceites vegetales y aceites
sintéticos) (Ktosowska, et al., 2023; Sachen, et al., 2006).

Primero, la fase dispersa se mezcla con el principio activo suspendido o disuelto y
el mondémero encapsulante, hasta obtener una emulsién O/W. Los mondmeros se
difunden entre la fase O/W, y la reaccion da lugar a una membrana polimérica que
es insoluble en aceite (Ktosowska, et al., 2023). Dicha técnica se ha empleado
considerablemente en la elaboracion de capsulas de proteinas y enzimas (Brignone,
et al., 2020).

Se pueden describir tres pasos principales en el proceso. Cabe mencionar que esta
técnica puede utilizarse para formar microcapsulas a partir de una emulsion O/W
como W/O (Li, et al., 2009). Por ejemplo, en la figura 5 se muestra una
representacion esquematica de los pasos necesarios para formar microcapsulas
con nucleo de aceite (O/W):

I.  Formacién de la microemulsion: se forma anadiendo gradualmente la fase
oleosa (con un prepolimero, en color amarillo) a la fase acuosa (con
tensioactivo, en color azul) y se mezcla.

II.  Luego, ocurre la formacion de la pared de la microcapsula (color verde)
mediante polimerizacion interfacial.

[ll.  Como un tercer paso, para separar las microcapsulas, esto se puede llevar
a cabo por centrifugacion, lavar las capsulas con agua desionizada las veces
gque sean necesarias y secarse para obtener el producto final (Ji, et al., 2021;
Li, et al., 2009)

surfactant prepalymer Capsule with

/:\\ polyrnerwall
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| i | | 1 | 1

Addition of oil and mixing polymerization
prepolymer

Figura 5. Representacion grafica de la formacion de capsulas en el proceso de polimerizacién
interfacial. Fuente: (Li, et al., 2009).
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Algunas de las razones por las que se emplea esta técnica es la generacion de
microcapsulas con una alta concentracion del ingrediente activo de interés, la
versatilidad para encapsular nucleos de agua y de aceite (Nogueira, 2010),
accesible escalabilidad del proceso, los mondémeros empleados se encuentran
disponibles comercialmente y son econdmicos, ademas de que los polimeros
forman paredes encapsulantes firmes (Ayala, 2019).

Otra ventaja muy provechosa de este método es que unicamente entre el 5 al 15 %
de la masa total de la capsula corresponde a la pared formada, es decir, que el
porcentaje del nucleo es mayor (Munevar, 2017).

Algunos mondmeros solubles en agua que se utilizan en la polimerizacion interfacial
son los siguientes: la piperazina (dietilendiamina), la m-PDA (m-fenilendiamina)
(Akin & Temelli, 2011), y la m-fenilendiamina (1,3-diaminobenceno) (Song, et al.,
2017). Por otra parte, en cuanto a los monémeros miscibles en la fase organica,
habitualmente es utilizado el acido benceno-1,3,5-tricarboxilico cloruro (Akin &
Temelli, 2011), asi como otros cloruros de acilo o isocianatos (Diez, 2014). Gracias
a estos compuestos se consiguen coberturas de poliéster, poliamidas (nylon),
poliuretanos, poliureas, polisulfonamidas, policarbonatos y polisulfonatos (Brignone,
et al., 2020).

2.3.2.2 INCLUSION MOLECULAR

Este método se produce por la interaccion de dos compuestos, donde una molécula
de tamano reducido se asocia en la cavidad de otra de mayor tamano a través de
enlaces de hidrégeno o fuerzas de Van der Waals; esta segunda molécula se
emplea como agente encapsulante, que puede ser la ciclodextrina, constituyendo
un “complejo de inclusion” (Cl) (Bratovcic & Suljagic, 2019; Parra, 2011).

Este proceso se aplica en la encapsulacion de colores para productos carnicos y
microorganismos (El-Kader & Hashish, 2020), asi como para encapsular
compuestos organicos volatiles (AEs y vitaminas), enmascarar olores, sabores y
conservar aromas (Bratovcic & Suljagic, 2019).

Las ciclodextrinas (CDs) son moléculas de monosacaridos ciclicos de seis, siete u
ocho miembros de glucosa, producidas a partir del almidon. Tienen cavidades
huecas de aproximadamente 5 a 8 Angstroms que pueden contener alrededor de 6
a 17 moléculas de agua. Estos compuestos son populares para la encapsulacion
debido a su capacidad para alojar y estabilizar moléculas en su cavidad (Steiner, et
al., 2018), de hecho, las CDs de 7 miembros (-ciclodextrina) son las mas comunes,
accesibles y econdmicas para emplearse en la inclusién molecular (Dominguez, et
al., 2018).

Otra de las razones por las que se emplea la B-ciclodextrina se debe a que, por un
lado posee una superficie externa de caracter hidrofilico y por otra parte un hueco
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hidrofébico interno capaz de contener por completo o gran parte de distintos
compuestos aromaticos (Sanchez, 2021).

Ahora bien, en solucién acuosa, las CDs pueden interaccionar con compuestos
hidrofobicos después de que estos reemplacen a las moléculas de agua que ocupan
la cavidad ligeramente polar de la CD, por lo que la combinacion resultante se
conoce como complejo de inclusion (Cl) (Wang, et al., 2014). Algunos de los
factores principales a tomar en cuenta para formar el Cl son: el tipo de CD (ya que
difieren en el tamano de la cavidad), el nivel de hidrofobicidad de la molécula
huésped y el tipo de molécula huésped (Da Rocha Neto, et al., 2018).
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Figura 6. Creacion del complejo de inclusién entre la ciclodextrina y la molécula huésped. Fuente:
(Astray, et al., 2009). La forma toroidal de las CDs les permite aceptar diversas moléculas en el
interior de su cavidad (Crini, 2014).

La notable capacidad de encapsulacion de las CDs da como resultado un tipo de
relacion huésped-anfitrion, que permite modificar y/o mejorar las propiedades
fisicoquimicas y biolégicas de la molécula huésped, lo que ha dado lugar a
aplicaciones en la agricultura y el medio ambiente (Ferino-Pérez, et al., 2019).

Por ejemplo, la encapsulacion de moléculas en el interior de las ciclodextrinas tiene
varias ventajas dentro de las que se encuentran su uso en pesticidas, productos
farmacéuticos (sirviendo como mecanismos de transporte de compuestos
bioactivos), procesado de alimentos (para preservar compuestos lipofilicos
susceptibles a la luz, oxigeno o temperatura, o estabilizando aromas, vitaminas y
aceites esenciales), etc. (Saha, et al., 2016; Pellicer, 2016). Otra ventana de
aplicacién para esta técnica consiste en nanoparticulas basadas en CDs para la
remediacion medioambiental. Recientemente se ha empleado el lavado de suelos
con soluciones acuosas a base de CDs para solubilizar contaminantes. Estas
moléculas se utilizan como aditivos que mejoren la eficacia y reduzcan el periodo
de tratamiento en comparacién con la aplicacion de agua sola o tensioactivos
convencionales (Crini, 2014).
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Figura 7. Ejemplos de Cl que forma la CD (anfitrion) con el sustrato (molécula huésped). Fuente:
(Pellicer, 2016).

2.3.3 METODOS FISICOQUIMICOS

En este tipo de métodos no ocurre una degradacién de los ingredientes activos a
encapsular, ya que estas técnicas no involucran reacciones quimicas en el proceso
de formacién de la corteza, sino que ésta se forma a través de los cambios en las
caracteristicas fisicas y quimicas de la solucién, como temperatura, solubilidad,
densidad, entre otras, que ocasionan la sedimentacion del compuesto diluido en el
medio acuoso o en la fase discontinua (Ayala, 2019).

2.3.3.1 COACERVACION

La coacervacion es un fendmeno coloidal donde ocurre una separacion de fases
estimulada por la modificacion de las caracteristicas del medio, ya sea cambiando
el pH, fuerza iénica, temperatura, solubilidad, o afadiendo una solucion salina
idnica, etcétera, bajo condiciones controladas (Timilsena, et al., 2019).

El mecanismo consiste en que, si se parte de una soluciéon de un coloide en un
disolvente apropiado, diversos cambios en el medio pueden suscitar la reduccion
de la solubilidad del coloide. Como resultado, una gran parte del coloide puede
separarse en una nueva fase. Por lo tanto, el sistema monofasico original se
convierte en dos fases (Moulik, et al., 2022). Una es rica y la otra pobre en
concentracion de coloide. La fase rica en coloides en estado disperso aparece como
gotitas de liquido amorfo denominadas “coacervados”. Al reposar, éstas pueden
depositarse alrededor del principio activo para formar la pared de las capsulas
resultantes (Agnihotri, et al., 2012).

Ahora bien, el proceso de coacervacion se ha clasificado en simple y complejo
(Ocak, et al., 2011). Al realizar la distincidon entre ambos mecanismos, Ayala (2019)
afirma que, la formacion de microcapsulas para los dos procesos son similares,
excepto por la forma en que se llevan a cabo las distintas separaciones de fases.

En la coacervacion simple, un solo polimero se hace sedimentar por la acciéon de
electrolitos (sulfato de sodio), o es disuelto por la adicion de un disolvente no
miscible en agua (etanol), variando la temperatura, o bien, por la adiciéon de un
agente de solvatacion, para que ocurra la separacion de fases (Ocak, et al., 2011;
Timilsena, et al., 2019).
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Figura 8. Coacervacién simple. Fuente: (Brignone, et al., 2020).

Por otro lado, el proceso de coacervaciéon compleja es un sistema trifasico en el que
intervienen el disolvente, el material activo (nucleo) y el material de pared
(Timilsena, et al., 2019). La separacién se consigue mediante fuerzas de atraccién
de dos polimeros de carga opuesta -usualmente proteinas y polisacaridos (Xiao, et
al., 2014)-, en solucion o en forma coloidal (Ocak, et al., 2011). Se puede considerar
que este proceso consta de los siguientes pasos:

a) Creacion de una solucidén acuosa con dos polimeros diferentes (normalmente
una proteina y un polisacarido), por encima de la temperatura gelificaciéon y
a un pH superior al punto isoeléctrico (pl) de la proteina.

b) Emulsificacion del material hidréfobo (aceite) en la solucién acuosa anterior.
Luego, los dos polimeros estabilizan la emulsion.

c) Separaciéon en dos fases liquidas (una fase rica en polimeros insolubles y
una fase acuosa pobre en ambos polimeros) por las interacciones
electrostaticas entre polimeros de carga opuesta.

d) Gelificacion de las paredes gracias a la deposiciéon de la fase rica en
polimeros alrededor de las gotas del material hidréfobo, inducida por
enfriamiento controlado.

e) Endurecimiento de las paredes de la microcapsula con un agente reticulante.
Luego, las capsulas se secan para obtener una muestra en polvo (Xiao, et
al., 2014; Barbosa-Canovas, et al., 2006).

Polimero B ()
Coacervado

~7 \. Polimero A (+)

Figura 9. Representacion del proceso de coacervacion compleja. Fuente: (Ayala, 2019).

La coacervacion puede clasificarse a su vez de acuerdo con la clase de solvente,
es decir, en separacion de fases acuosa y no acuosa, dependiendo de si se utiliza
agua como disolvente. Sin embargo, la separacion acuosa es la mas comun porque
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los elementos que componen el sabor (como material del nucleo) son hidréfobos
por naturaleza (Brignone, et al., 2020; Barbosa-Canovas, et al., 2006).

Las principales bondades de este proceso de encapsulamiento son la formulacién
de capsulas del tamafio de hasta 4 ym y que puede contener hasta el 90 % del
material a encapsular, logrando conservar idealmente las caracteristicas del
elemento objetivo (Mendoza, 2018). Asimismo, esta técnica es superior a otras
formas de encapsulamiento, debido a la controlada liberacién de los materiales
activos, su baja temperatura y reducidas pérdidas por evaporacion o degradacion
térmica (Taneja & Singh, 2012). Ademas, cuenta con condiciones de preparacion
sencillas como el uso de un solvente atoxico y la baja agitacion durante la operacion
(Ozkan, et al., 2019).

Por el contrario, esta tecnologia presenta algunas limitaciones. Para secar
coacervados complejos frecuentemente se utiliza el secado por atomizacion
(Stabrauskiene, et al., 2024). Y, aunque el secado puede producir polvo coacervado
con buenas propiedades fisicoquimicas, los parametros de secado como una
temperatura alta, la fuerza mecanica y la presion, pueden romper estos
coacervados, ocasionando que la proteccion del compuesto bioactivo en el polvo
sea ineficaz. En este sentido, existen los agentes reticulantes y protectores que
mejoran las propiedades térmicas y mecanicas de los coacervados complejos
durante el secado y el almacenamiento (Muhoza, et al., 2023).

Otra desventaja del proceso, es que los coacervados complejos de proteinas vy
polisacaridos que se forman son estables en un intervalo muy estrecho de pH,
fuerza idnica y temperatura. Por ello, alcanzar el punto final correcto y estabilizar el
coacervado formado antes de la reticulacion requiere una supervision cuidadosa del
proceso (Eratte, et al., 2018).

2.3.3.2 GELACION IONICA

El método de gelacion idnica demostrd ser eficaz para la encapsulacién del aceite
de ajonjoli en matrices biopoliméricas (Velazquez-Gutiérrez, et al., 2021).

La gelacion idnica es otro método de encapsulaciéon ampliamente utilizado, pues se
aprovecha en la produccion de ingredientes alimentarios con aceites ricos en acidos
grasos poliinsaturados (Cerqueira, et al., 2019), debido a que, a través de este
proceso, es posible estabilizar aceites quimicamente inestables, asi como controlar
las reacciones oxidativas que puedan sufrir algunos compuestos bioactivos
(Velazquez-Gutiérrez, et al., 2020). Por lo que, en el presente trabajo de tesis, se
empleara la técnica de gelacion para obtener perlas de hidrogel de aceite de ajonjoli
encapsulado en matrices biopoliméricas, de acuerdo con la metodologia descrita
por Velazquez-Gutiérrez et al. (2021).

Dicho método de encapsulacion comprende la formacién de particulas por
interaccién idnica entre un biopolimero, como el alginato de sodio, y una solucion
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electrolitica, como la solucion de cloruro de calcio (CaCl2) (Cerqueira, et al., 2019),
dando como resultado la formacién de una perla de hidrogel con el bioactivo
atrapado dentro (Velazquez-Gutiérrez, et al., 2021).

Agregando a lo anterior, es un método que se puede realizar mediante atomizacion,
extrusion o procesos de pulverizacidn electrostatica (De Moura, et al., 2019).

Existen algunos factores que contribuyen a la obtencién de las perlas y su
esfericidad a través de esta técnica de encapsulacion. El primero es la viscosidad
de la solucién de goteo; a menor viscosidad, la tensién superficial aumenta, lo que
ayuda a que el producto resultante sea esférico. El segundo es la altura de goteo,
la cual se relaciona directamente con el tiempo que transcurre al caer la gota para
lograr una correcta encapsulacion (Ortega-Pelaez, 2020; Contreras & Torres, 2022).

En cuanto al tamano de las esferas obtenidas, dicha técnica permite obtener una
amplia gama de tamanos con relativa facilidad. De acuerdo con Valdivia-Rivera, et
al., (2021), el valor medio del tamafio de las particulas oscila en los 500 um. Aunque
conforme a Castafion-Rodriguez, et al., (2020) y Martin, et al., (2009), en general,
el tamafo obtenido se encuentra entre 400 um y 1 mm.

La gelificacién idnica puede clasificarse de dos formas: gelacién externa (GE) y
gelacion interna (Gl). La primera es la mas sencilla y habitualmente usada, radica
en realizar una mezcla del material que se va a encapsular y un biopolimero cargado
(por ejemplo, una solucion de alginato), el cual se empleara como material de pared.
Esta mezcla se gotea en una solucion salina anioénica (por ejemplo, solucién de
CaClz2) mediante la aguja de una jeringa o por extrusion. Cuando las gotas caen en
el bafio de iones de calcio, se obtiene una capsula de gel de alginato calcico que es
insoluble en agua, pero permeable (Castromonte, et al., 2020; Yun, et al., 2020).

Camibio de pH, temperatura, [ Fase acuosa
adicion de sales, ete @ Principio active

Y Polianién

Sy —— » Cation
':: Interaccion polianion-cation
@ Microcapsulas

Gelificacion Reticulacion

Figura 10. Representacion grafica del método de gelacion idnica externa. Fuente: (Brignone, et al.,
2020).

Por otro lado, el mecanismo de GI, implica la mezcla del nucleo, un biopolimero
cargado y una solucién salina anioénica, como el CaCl2 (Yun, et al., 2020). Para
formar las perlas de hidrogel, los cationes se liberan del interior de la fase de

Efecto de la estructura de perlas de hidrogel compuestas por biopolimeros y aceite de ajonjoli en su
capacidad de adsorcion de humedad.

29



alginato. Es decir, la sustancia bioactiva se mezcla con la solucion de calcio y se
deja caer en una solucion de alginato; luego, el calcio se libera por acidificacién del
medio a través de un acido organico, como el etanoico o hexanodioico. Ademas, se
suele afadir un agente quelante, el cual se une con el calcio libre retrasando el
proceso de gelaciéon (Rajmohan & Bellmer, 2019; Lupo, et al., 2012).

Un agente quelante (también llamado agente secuestrante) se refiere a aquel
compuesto quimico que tiene la propiedad de asociarse a los iones de los metales,
formando complejos estables, solubles e inocuos (Grupo Pochteca, 2014). El
proceso de quelacién tiene como propdsito evitar reacciones oxidativas, la
precipitacion de los metales en las soluciones acuosas, u otros efectos indeseados
en los procesos de produccion, y, éste ocurre al unirse el agente secuestrante con
los metales, creando asi un quelato (Hydro Environment, 2023).

Respecto a las microestructuras de los productos obtenidos, éstas pueden ser
compactas, rugosas o craqueladas, dependiendo de las concentraciones de
biopolimero y sal anidnica asi como de las condiciones de secado posteriores (Yun,
et al., 2020).
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Figura 11. Diagrama comparativo entre la gelacién iénica externa (A) e interna (B). Fuente: (Ortiz-
Romero, et al., 2021).

Cabe mencionar que el tamafo y la morfologia de las nanoparticulas deseadas
pueden modularse mediante el control adecuado de los parametros criticos de
procesamiento como el pH, la concentracion y proporciones molares de las
soluciones, asi como su temperatura (Ali, et al., 2018; Anandhakumar, et al., 2017).

En cuanto al tamano de particula obtenido por esta técnica, puede ser mayor a 2000
Mm cuando se realiza por GE, ademas esta ruta permite una gran eficiencia al
momento de encapsular AEs. En contraste, la Gl permite producir particulas de
aproximadamente 50 um (Martin, et al., 2009) y es mas comunmente utilizada para
encapsular microorganismos, ya que se consiguen particulas no rugosas y de
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dimension uniformes, logrando que sea mas improbable que se originen
conglomerados y no existan fisuras o huecos (Ortiz-Romero, et al., 2021; Ji, et al.,
2019).

Por otro lado, las eficiencias de encapsulacion de los productos obtenidos mediante
los métodos de GE y Gl son similares (Yun, et al., 2020). Las perlas de hidrogel
pueden alcanzar altas eficiencias de hasta 98 %, dependiendo de las
concentraciones del alginato sédico, cloruro calcico y del ingrediente bioactivo que
se encapsula (Tzatsi & Goula, 2021).

Por ejemplo, de acuerdo con el estudio de Rajmohan & Bellmer (2019), las perlas
de proteina de espirulina con alginato de sodio por GE tenian una eficacia en torno
al 78 %, mientras que las perlas de Gl tenian una eficacia alrededor del 23 %. Otro
estudio que demostrd una eficiencia del 95.62 % fue la encapsulacion de aceite de
higado de bacalao (una fuente esencial de acidos grasos w-3) (Elsebaie, et al.,
2022). Finalmente, la encapsulacion de aceite de linaza (fuente de PUFASs)
mediante gelacion idnica a través de la tecnologia de extrusion por boquilla
vibratoria, utilizando pectina como material de cubierta, fue del 98 % (Menin, et al.,
2018).

Por lo que se refiere a los beneficios de la gelacion idnica, una de las ventajas mas
predominantes es que se lleva a cabo en condiciones extremadamente suaves, ya
que no utiliza altas temperaturas, agitacion vigorosa o disolventes organicos, por lo
que se puede destinar para la encapsulacion de moléculas que se degradarian
facilmente en tales condiciones (Brignone, et al., 2020; De Moura, et al., 2019).
Ademas, se obtienen particulas sintetizadas altamente estables, y el proceso es
sencillo y rentable (Anandhakumar, et al., 2017).

Muchas investigaciones en gelacion idnica tienen como objetivo el desarrollo de
nuevos sistemas de administracién de farmacos (Martinis, et al., 2018). Por ejemplo,
hidrogeles de alginato se aplican en tratamientos de cicatrizacion de heridas
mediante la construccién de apdsitos. Se ha demostrado que la biodisponibilidad de
los farmacos encapsulados en hidrogeles de alginato es mayor que la del farmaco
libre aplicado directamente en el lugar de la lesion, aumentando asi la eficacia de la
cicatrizacion (Hariyadi & Islam, 2020).

Esta técnica también se ha adoptado para prevenir la anemia, ya que a partir de
encapsular el hierro, los beneficios que ofrece al ser humano son mejorar su
biodisponibilidad, reducir alteraciones organolépticas de productos fortificados y
disminuir las enfermedades gastrointestinales que provoca el uso de suplementos
(Ortiz-Romero, et al., 2021).

Otra ventaja de este método es que tiene importancia en el campo de la industria
alimenticia tal como el encubrimiento de sabores y colores indeseados, asi como la
preservacion y anadidura de ingredientes (Ortiz-Romero, et al., 2021).
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Finalmente, la gelacidn idnica permite una mayor carga de aceite en comparacion
con el secado por aspersion, donde la carga habitual de este ultimo método es tan
solo del 10 al 30 % con respecto a los solidos totales (Cerqueira, et al., 2019).

Sin embargo, el método tiene la desventaja de ser dificil de escalar y se obtienen
capsulas porosas que pueden permitir que el material activo escape de su interior
(Valdivia-Rivera, et al., 2021). Para que este método sea mas eficaz, se puede
aplicar a la mezcla de alginato sodico, almidon o glicerol y cambiar las propiedades
de la capsula, lo que puede resultar en una disminucién de la porosidad (Schoebitz,
et al., 2013).

Ademas, es necesario aplicar métodos combinados (es decir, sistema de emulsion,
material de recubrimiento) para bioactivos hidrofilicos, ya que este proceso tiene
aplicabilidad directa para bioactivos hidrofébicos o de baja solubilidad (De Moura,
etal., 2019b), ademas de que las particulas obtenidas por esta técnica son de mayor
tamano y menor estabilidad principalmente en compuestos hidrofilicos (De Moura,
et al., 2018a).

En conclusién, es importante destacar que la naturaleza de la matriz de hidrogel
que rodea al bioactivo puede disefiarse para mejorar su estabilidad tanto fisica como
quimica (Velazquez-Gutiérrez, et al., 2021), por ejemplo, diversos estudios
muestran que la estructura interna de las perlas formadas unicamente con el
alginato de sodio como material de pared en la encapsulacion de aceites es
extremadamente porosa, con tamanos de poro relativamente grandes (Menin, et al.,
2018). Sin embargo, en combinaciéon con otros biomateriales, como el mucilago de
nopal, es posible mejorar la rigidez del gel, este hecho se evaluara posteriormente
en el capitulo 2.4 de Agentes encapsulantes.

2.4 AGENTES ENCAPSULANTES / MATERIALES DE PARED

Los biopolimeros son polimeros naturales que provienen de organismos vivientes
por lo que son biodegradables y renovables (Souza, et al., 2021). Estos derivan
principalmente de origen animal (gelatina), plantas (algas), o microorganismos
(bacterias y hongos). Actualmente, estos compuestos pueden combinarse con otras
moléculas sintéticas modificando asi su resistencia y flexibilidad (Rodriguez-
Gbémez, et al., 2020).

La industria farmacéutica y de alimentos, por ejemplo, se han favorecido de las
caracteristicas de los biopolimeros, pues tienen diversas aplicaciones, desde
cambiar la reologia de los alimentos (consistencia, viscosidad, suavidad), ser
empleados como estabilizantes y emulsionantes debido a su facultad de
interaccionar con el agua, el enmascaramiento de olores y sabores, hasta la
formulacion de materiales que fungen como agentes encapsulantes para la
conservacion de compuestos bioactivos (Mohammadinejad, et al., 2020; Rodriguez-
Gomez, et al., 2020).
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El material de pared o agente encapsulante es empleado para proteger el nucleo de
la capsula de factores que puedan deteriorarlo, también sirve para evitar que
interaccione prematuramente el nucleo con otros componentes o para impedir las
pérdidas por volatilidad. Es por ello, por lo que la eleccidn de un biopolimero como
material de pared es muy importante para la eficacia de la encapsulacion y la propia
estabilidad de la capsula (Mora, et al., 2021; Lupo, 2014).

Algunos de los criterios que se deben considerar para su adecuada seleccion son
caracteristicas como la capacidad de formacion de pelicula, no interaccionar con el
material encapsulado (nucleo), pH, solubilidad, capacidad emulsionante, porosidad
del producto y aplicacion final de las microcapsulas, entre otras (Mora, et al., 2021;
Ribeiro & Veloso, 2021).

De esta forma, los materiales de recubrimiento se pueden elegir de una gran
cantidad de polimeros sintéticos o naturales (Sandoval, et al.,, 2011). Como se
menciona anteriormente, los materiales de pared se pueden emplear
individualmente o de manera combinada con otros materiales (ya sea eliminadores
de oxigeno, antioxidantes, surfactantes, agentes secuestrantes o tensioactivos), a
fin de generar sinergias favorables y lograr las propiedades necesarias de las que
carecen al usarse individualmente (Veloso & Della Rocca, 2015; Lupo, 2014).

Los biopolimeros tipicamente accesibles y apropiados para la encapsulacién de
AEs comprenden los siguientes (Lupo, 2014):

v' Carbohidratos: maltodextrinas, ciclodextrinas y polisacaridos, entre otros.

v Lipidos: ceras, parafina, acido estearico, monoglicéridos, diglicéridos, cera
de abejas, aceites, grasas y emulsionantes.

v Proteinas: proteinas lacteas, proteinas de soja, gelatinas, gluteina, caseina
y albumina.

v Celulosas: Carboximetil celulosa, metil celulosa, etil celulosa, nitrocelulosa,
acetilcelulosa.

v Gomas: goma arabiga, goma xantana, agar, algas marinas (alginato de
sodio, carragenina) (Parra, 2011); Sandoval, et al., 2011).

De igual forma, Sandoval, et al., (2011) afirma que el agente encapsulante debe
poseer ciertas caracteristicas que se alineen con las propiedades fisicoquimicas del
producto a encapsular, asi como su modo de empleo, requerimientos para su
almacenaje y método al que sera sometido.

Dentro de las particularidades de un agente encapsulante ideal se encuentran:

v' Garantizar el mayor recubrimiento del ndcleo contra efectos
medioambientales (luz, potencial de hidrégeno, oxigeno, humedad, calor).

v’ Evitar ser soluble y no reaccionar con el material del nucleo.

v Ser poco viscoso a altas concentraciones.
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v' Absorber nada o lo minimo de la humedad del ambiente con el fin de
favorecer el manejo e impedir aglomeraciones del material de pared.

v Facilitar la liberacion de disolventes y demas elementos empleados durante
la técnica de encapsulamiento.

v' Capaz de emulsionar y estabilizar el ingrediente activo a proteger.

v Sabor desabrido.

v' Ser econdmicamente accesible (Parra, 2011; Astray, et al., 2009; Bastos, et
al., 2009).

Actualmente, entre los polimeros naturales, las gomas y mucilagos se han
destacado en cuanto a su disponibilidad, potencial de biodegradabilidad, y alta
capacidad de hidratacién, para su uso en aplicaciones de la industria farmacéutica
e industrias cosméticas (Prajapati, et al., 2013). Estos polimeros se encuentran
normalmente en las plantas y la mayoria son solubles en agua. En comparacion con
los polimeros sintéticos, los naturales suelen ser de menor costo, quimicamente
inertes, no toxicos y pueden ser quimicamente alterados para obtener las
caracteristicas de interés deseadas (Kulkarni, et al., 2002).

2.41 CARBOHIDRATOS

Dentro de los materiales de pared mas usados se encuentran los carbohidratos,
como almidones, maltodextrinas, sacarosa y solidos de jarabe de maiz, los cuales
son usados para la encapsulacion de ingredientes alimentarios (Fathi , et al., 2014).
También se consideran una cubierta adecuada para métodos que se llevan a cabo
con altas temperaturas, gracias a que son térmicamente estables, en contraste con
los lipidos o proteinas, los cuales se pueden fundir o cambiar sus propiedades al
exponerse a mayores temperaturas (De Boer, et al., 2019). No obstante, la mayoria
de los carbohidratos carecen de propiedades emulsionantes y suelen presentar
propiedades interfaciales pobres, por lo que deben ser modificados quimicamente
para mejorar su actividad superficial, o bien, ser combinados con otros polimeros
encapsulantes como proteinas (Farfan & Murillo, 2021; Mora, et al., 2021).

Por ejemplo, las maltodextrinas, son una buena alternativa en términos de costos y
beneficio, pues se emplean en varios procesos de microencapsulacion al ser
capaces de formar peliculas sin que aumente significativamente la viscosidad de las
soluciones encapsulantes, no tienen olor ni color, ademas, brindan una generosa
estabilidad oxidativa (Mora, et al., 2021; Ribeiro & Veloso, 2021). No obstante, las
maltodextrinas, se distinguen por su poca capacidad emulsionante, lo que ocasiona
una poca retencién de los compuestos volatiles (Sandoval, et al., 2011).

Estos biopolimeros pueden emplearse en combinacidn con otros compuestos, como
proteinas, gomas y lipidos, para mejorar o aportar nuevas caracteristicas a los
productos, desde aumentar o reducir la solubilidad y la dispersabilidad, ademas de
mejorar la eficacia de la encapsulacion y reducir los costes de procesamiento
(Ribeiro & Veloso, 2021).
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Respecto a los almidones, estos son utilizados frecuentemente en Ila
microencapsulacion de ingredientes alimenticios gracias a la liberacion controlada
que permiten de compuestos volatiles, esto es porque, debido a sus propiedades,
la propagacion de dichos compuestos disminuye con un peso molecular (PM)
elevado, lo que conlleva a una disminucién en el contenido de agua y maleabilidad
en los almidones (Torres, 2007). Por otro lado, cuando el almidén es modificado
quimicamente, sus propiedades emulsificantes mejoran y su viscosidad disminuye;
sin embargo, ofrece baja proteccidn contra la oxidaciéon durante el almacenamiento
(Sandoval, et al., 2011).

Finalmente, se debe tener especial cuidado con el uso de carbohidratos de bajo PM,
debido a que pueden ocasionar problemas de apelmazamiento, colapso y
recristalizacion del carbohidrato amorfo en su almacenaje (Gharsallaoui, et al.,
2007).

2.4.2 LiPIDOS

Los lipidos mas utilizados en procesos de encapsulacion son parafinas, ceras,
monoglicéridos, diglicéridos, grasas, aceites, acido estearico y trisetearina; cada
uno de ellos puede recubrir particulas individuales y asi obtener una encapsulacion
uniforme (Farfan & Murillo, 2021).

Desde afios anteriores, los lipidos se usan en la encapsulacién de ingredientes
activos como AEs, enzimas, péptidos antimicrobianos, etc., que tienen
complicaciones al momento de incorporarlos a un alimento, ya sea por su
solubilidad, hidrofobicidad, estabilidad o volatilidad, etc. (Gomez & Pérez, 2020).
Para dar solucion a este problema, se ha investigado la sintesis de sistemas
basados en lipidos, a través del desarrollo de emulsiones, siendo las emulsiones
simples o convencionales las mas comunes (Farfan & Murillo, 2021).

Por ejemplo, uno de los usos que se les confiere a las emulsiones simples es
controlar la digestion, liberacién y absorcion de sustancias lipofilicas dentro del
aparato digestivo. Lo cual es util para controlar la liberacion de farmacos y algunos
componentes bioactivos lipofilicos como fitoesteroles, carotenoides, antioxidantes
liposolubles, vitaminas, entre otros (Farfan & Murillo, 2021).

2.4.3 PROTEINAS

Las proteinas son alimentos hidrocoloides ampliamente utilizados como
encapsulantes (Cieza & Vilchez, 2019), las de origen animal mas comunmente
usadas para la encapsulacion incluyen gelatina, caseina y proteina de suero. Las
proteinas derivadas de plantas incluyen proteina de soya, gliadina y zeina (De Boer,
etal.,, 2019).

Estas presentan buenas propiedades funcionales, las cuales permiten que sean una
buena opcidon como material de pared para la encapsulacion por secado por
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atomizacion, principalmente, ya que suelen producir microparticulas con superficies
lisas y sin abolladuras (Labuschagne, 2018). Asimismo, son aprovechadas para
encapsular ingredientes activos hidrofébicos (Mora, et al., 2021). Ademas, tienen
una gran capacidad para formar peliculas, geles, y emulsiones (Sandoval-Peraza,
et al., 2016).

Gracias a su doble afinidad polar-no polar, la proteina logra ubicarse en la interfase
aceite-agua con los grupos hidrofilicos orientados hacia la fase de agua y los grupos
hidrofobicos hacia la fase de aceite, disminuyendo asi la tensién interfacial y
formando la emulsion (Zayas, 1997). Asimismo, estos biopolimeros pueden
construir la barrera protectora alrededor de la gota de aceite para evitar la fusién de
la emulsidn y mantener la estabilidad de la emulsién formada (Meng & Cloutier,
2014).

También, poseen elevadas propiedades de cohesion para los componentes de
sabor. Proteinas como el caseinato de sodio, por ejemplo, son una buena opcion
debido a su conformacion molecular, alta difusividad y las fuertes caracteristicas
anfifilicas que tienen las caseinas, lo cual logra una mejor distribucion alrededor de
la superficie encapsulada (Gharsallaoui, et al., 2007).

Algunas de sus desventajas son su elevado costo y su limitada solubilidad en agua
fria, por lo que se vuelve necesario eliminar una cantidad mucho mayor de agua
debido al menor contenido de solidos y, a su vez, se reduce el contenido de
ingrediente activo (Desai & Jin Park, 2005). Una de las soluciones mas comunes a
este inconveniente, consiste en combinar proteinas con carbohidratos (como las
maltodextrinas), donde la proteina funciona como emulsionante y formador de
pelicula, mientras que el carbohidrato como material formador de la pared
(Labuschagne, 2018).

2.4.4 CELULOSAS

Dentro de los polimeros mas aprovechados en la microencapsulacion de sustancias
se encuentran las celulosas como la etilcelulosa, metilcelulosa, acetilcelulosa, entre
otras. Estos polisacaridos son especiales para encapsular vitaminas que se pueden
disolver en agua, ya que este biopolimero por si mismo es soluble en agua
(Hernandez-Torres, et al., 2016).

Debido a la hidrofobicidad de los AEs, un material de pared como la celulosa, que
sea de caracter anfifilico, emulsionante, y con propiedades de formacion de pelicula,
es una buena opcion para mejorar la eficiencia de encapsulacién de aceites
esenciales y la estabilidad de la emulsién de alimentacion para el secado por
aspersion (Zhang, et al., 2016).

Por ejemplo, las alquilcelulosas, como la metilcelulosa (MC), la etilcelulosa y la
etil(hidroxietil)celulosa son polimeros anfifilicos tipicos, con la capacidad tanto de
emulsionar como de formar una pelicula (Karlberg, et al., 2005). La MC se ha
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empleado junto con maltodextrina, como materiales de recubrimiento, para preparar
microcapsulas de aceite de pescado mediante secado por atomizacién. Los
resultados muestran que la MC posee buenas propiedades emulsionantes y que la
microencapsulacion aumenta la estabilidad y la concentracion de dicho aceite en el
polvo final (Kolanowski, et al., 2004).

2.4.5 GOMAS Y MUCILAGOS

Las gomas (agar, alginatos, xantana, carragenina, arabica, acacia) y los mucilagos
son hidrocoloides de origen vegetal y microbiano. Estos son complejos polimeros,
compuestos por monosacaridos, quienes se pueden asociar a algunas proteinas
presentes en los mucilagos (Ribeiro & Veloso, 2021).

El uso de gomas vegetales en la industria alimentaria data de muchas décadas
(Morales, et al., 2021). Estos polimeros se obtienen de las plantas, a través de la
exudacién natural producida en respuesta a situaciones de estrés, como una lesion
mecanica o un ataque microbiano, o pueden ser extraidos de diferentes tejidos
mediante un proceso de extraccién adecuado (Rodrigues, et al., 2020).

Estos polisacaridos son comunmente asociados con una fraccidén de proteina cuya
incorporacion a los alimentos ejerce una gran influencia en su propiedades
fisicoquimicas y nutricionales, incluso exhibe beneficios que promueven la salud en
los consumidores. Gracias a su habilidad para formar peliculas y geles, estas
sustancias se han empleado en procesos de microencapsulacion de productos
naturales como colorantes, aromas y compuestos bioactivos. Ademas, la
encapsulacion de estos biopolimeros ha sido reportada con resultados
prometedores cuando se utilizan mezclas de polisacaridos vegetales y alginato, ya
que mejoran la conservacion del compuesto encapsulado (Barrén, et al., 2022;
Morales, et al., 2021; Ribeiro & Veloso, 2021).

Actualmente, la demanda de productos naturales en la industria alimenticia esta
aumentando, por lo que las gomas y los mucilagos estan adquiriendo popularidad
gracias a su uso como fibra dietética, espesante, emulsionante, agente estabilizador
y excipiente de farmacos (De Campo, et al., 2017).

Sin embargo, cuando estos hidrocoloides se encuentran a altas concentraciones,
ocasionan un aumento en la viscosidad de la solucion, por lo que su uso puede
verse limitado (Ribeiro & Veloso, 2021). Por otro lado, muchas veces se presenta el
inconveniente de que algunas gomas son relativamente caras, por lo que los costos
de produccidén se elevan. Por consiguiente, se han explorado otras opciones, como
el mucilago de nopal (Otalora, et al., 2015), o las mezclas de dichos hidrocoloides
pero con polimeros mas econémicos, destacando las maltodextrinas (Mahdavi, et
al., 2016).
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2.4.5.1 GOMA ARABIGA

La goma arabiga o acacia posee una estructura y propiedades bioquimicas unicas,
pues se compone de una mezcla heterogénea de proteinas y polisacaridos
hiperramificados (Atgié, et al., 2019).

Al combinarse ambas estructuras le otorgan a este biopolimero la habilidad de
estabilizar emulsiones de aceite en agua, ya que los polisacaridos se ubican en la
interfase y las proteinas se orientan hacia la fase de agua (Ayala, 2019).

Ademas, este polimero es muy soluble en agua, es capaz de formar soluciones de
baja viscosidad incluso a concentraciones altas y se utiliza como estabilizador,
emulsionante, espesante, humectante, agente antioxidante, entre otras aplicaciones
(Prasad, et al., 2022). Sin embargo, su uso se ve limitado ya que es susceptible a
impurezas (Labuschagne, 2018) y por su costo elevado, es recomendable utilizar
mezclas de goma acacia con maltodextrinas para que resulte mas accesible
(Sandoval, et al., 2011).

2.4.5.2 ALGINATO

Respecto al alginato, este un biopolimero lineal polianiénico compuesto por dos
monomeros: acidos D-manurico (M) y L-gulurénico (G), los cuales estan
acomodados en una estructura como se aprecia en la figura 12 (BusSic, et al., 2018).
Este agente encapsulante de grado alimenticio, el cual es obtenido tipicamente de
algas pardas, sirve principalmente para formar esferas, hidrogeles, micro y
nanoparticulas, ademas es biodegradable y atéxico (Cieza & Vilchez, 2019).

Su PM suele ser de entre 32 a 400 kDa dependiendo de la fuente, especie o proceso
de extraccion; ademas, a mayor PM, propiedades como la velocidad de gelificacion,
resistencia a la ruptura, asi como viscosidad y elasticidad del alginato, se ven
mejoradas de forma significativa (Hu, et al., 2021).
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Figura 12. Estructura del alginato: (a) mondmeros del alginato, (b) configuracion de la cadena y (c)
orden de los bloques. Fuente: (Hongu, et al., 2005).

Ahora bien, para preparar microcapsulas, el alginato es capaz de formar hidrogeles
mediante la unién de cationes divalentes y la dimerizacion de las cadenas G. Este
mecanismo se conoce como el modelo de la "caja de huevos", donde la unién de
cadenas G en lados opuestos crea un hueco en forma de diamante que contiene
una cavidad hidréfila que une el Ca?* a los atomos de oxigeno de los grupos
carboxilo por coordinacion multiple (Wang, et al., 2022). Cabe mencionar que
también se puede llegar a dicha configuracion utilizando otros cationes divalentes,
como Mg?*, Ca?*, Sr?*, Ba?*, etc. (Dodero, et al., 2019).

Figura 13. Ejemplificacion de la interaccién entre un cation divalente y los monémeros G del
alginato. Fuente: (Wang, et al., 2022).

Dentro de las ventajas que ofrece este material son la biocompatibilidad, ser quimica
y térmicamente estable, abundancia en la fuente, costo relativamente bajo y
condiciones de gelificacidon suaves, por lo que los hidrogeles de alginato se han visto
empleados para la cicatrizacion de heridas, administracion de farmacos (Busic¢, et
al.,, 2018), o bien, para enmascarar sabores indeseables de ciertos compuestos
(Rathod & Kairam, 2018).
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De acuerdo con Aceval, et al. (2019) por sus propiedades de gelacion iénica y
biocompatibilidad, el alginato de sodio (AS) es considerado como un polimero
anionico natural tan versatil, que se emplea como agente de encapsulacién de
compuestos bioactivos. Cabe destacar que, las técnicas de encapsulacion que
comprenden el AS como elemento del material de pared, son la coacervacion y la
gelacion idnica (Lopez, et al., 2012).

Sin embargo, existen limitaciones asociadas con los compuestos bioactivos
hidrofilicos encapsulados con alginatos, como son mecanismos de liberacion por
explosion y pérdida por difusidn durante la formacion del gel y almacenamiento
(Aceval, et al., 2019). Ademas, el uso de este polimero da como resultado la
formacion de matrices porosas, las cuales son susceptibles a desintegrarse en
presencia de un exceso de iones monovalentes y agentes quelantes de Ca?*
(Rodrigues, et al., 2017). En consecuencia, muchos investigadores han mezclado
alginato con diferentes polimeros, como polisacaridos naturales extraidos de
plantas y sus semillas, entre los que se encuentra el mucilago de nopal, con el
propoésito de mejorar las propiedades de las particulas (Rodrigues, et al., 2020).

2.4.5.3 MUCILAGO DE NOPAL

El nopal es una planta del orden Caryophyllales y familia Cactaceae. Debido a su
variabilidad genética, existen mas de 300 especies del género Opuntia, siendo la
mas abundante la Opuntia ficus-indica (Gheribi & Khwaldia, 219).

Se trata de una fuente natural de polisacaridos, que crece en condiciones climaticas
muy diversas, sobre todo en paises aridos y semiaridos como México, Chile, Brasil,
Estados Unidos, Tunez, Marruecos, ltalia, Espafa, Iran e Israel (Salehi, et al., 2019).

La baba que excreta el nopal se conoce como mucilago (Gonzalez, 2022), el cual
es mas abundante en los cladodios del nopal (19.4 % del peso seco de los cladodios
para la variedad Opuntia ficus-indica), que en las otras partes de la planta, como las
cascaras de los frutos (4.1 %), la pulpa de los frutos (3.8 %) y las flores (18.3 %)
(Gheribi & Khwaldia, 219). Dicha especie ha sido la mas estudiada en el mundo ya
que el mucilago se emplea en la fabricacién de peliculas comestibles, como aditivos
mejoradores de la textura de alimentos, asi como agente espesante, gelificante y
emulsificante, siendo esta ultima propiedad esencial para considerarlo material de
pared en el encapsulamiento de aceites (Alcantar, 2014).

Ademas, de acuerdo con De Campo, et al., (2017) se recomienda para su uso en
nanoencapsulacion, ya que es comestible, biodegradable, no es toxico y tiene un
bajo costo, asi como para alterar las propiedades reoldgicas de productos
alimenticios.

En cuanto a su estructura quimica, el mucilago de nopal (MN) se considera un
polisacarido heterogéneo soluble en agua, con PM que va de los 2.3x10* a 3x10°
g/mol (Gonzalez, 2022). Su estructura molecular primaria es larga, compleja y
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altamente ramificada en azucares (Alcantar, 2014), la cual es capaz de contener
agua en proporciones considerables (Herrera, et al., 2021).

La composicion porcentual aproximada de esta mezcla compleja de polisacaridos
depende de diversos factores como la especie de nopal (Barron, et al., 2022), la
edad, las condiciones ambientales y el método de extraccion, entre otros (Alcantar,
2014); y sus proporciones estan dadas de la siguiente forma: L-arabinosa (24.6-42
%), D-galactosa (21-40.1 %), D-xilosa (22-22.2 %), L-ramnosa (7-13.1 %) y acido
D-galacturonico (8-12.7 %); también se encuentran presentes minerales como Ca?*,
K*, Mg?*, Na*, carbohidratos y fibra dietética soluble (Gonzalez, 2022).
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Figura 14. Propuesta de la estructura parcial del mucilago de Opuntia ficus-indica. Fuente: (Garcia
Nauto, 2017).

Actualmente, el mucilago de nopal es una sustancia de interés ya que debido a sus
propiedades tiene distintas aplicaciones: 1) en la industria alimenticia, como
retenedor de agua, espesante de alimentos, e incluso como agente encapsulante
de acidos grasos esenciales (Barron, et al., 2022); 2) en aplicaciones farmacéuticas
y en el area de la salud se ha utilizado por sus propiedades antioxidantes y
terapéuticas, en la protecciéon de la mucosa gastrica ulcerada, como analgésico y
antinflamatorio; 3) también es empleado en la industria cosmética, 4) en la
construccion y pinturas, el mucilago se afade a la cal para actuar como adhesivo
natural para restaurar y proteger edificios; 5) o en el tratamiento de aguas
contaminadas con metales pesados, coliformes fecales y mal olor; donde algunas
de estas aplicaciones se atribuyen a su viscosidad (Vargas-Rodriguez, et al., 2016).

Por lo anteriormente descrito, en este proyecto se empled el AS puro y mezclas de
AS con MN como agentes encapsulantes, para establecer la estabilidad fisica de
perlas de hidrogel de aceite de ajonjoli encapsulado con dichos biopolimeros,
mediante un estudio de adsorcién de vapor de agua.
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2.5 ISOTERMAS DE SORCION (ADSORCION / DESORCION)

Las isotermas de sorcion representan la relacion entre el contenido de humedad de
equilibrio de un material y la humedad relativa del entorno que lo rodea (Fredriksson
& Thybring, 2018). Estas se han usado comunmente para describir la relacion que
existe entre el contenido de humedad y la actividad de agua (aw) de productos
alimenticios a una temperatura especifica, ya que a partir de esta correlacion se
pueden evaluar y seleccionar condiciones apropiadas para procesos de secado,
mezclado, embalaje y almacenamiento (Vasile, et al., 2020), y por lo tanto, la vida
util de dichos materiales (Esquerdo, et al., 2019).

Generalmente, las isotermas de sorcion son obtenidas a través de un aumento
(adsorcién) o una disminucién (desorcion) del contenido de humedad en
condiciones especificas dadas, a este fendbmeno se le conoce como histéresis de
sorcion y puede aplicarse para muchos tipos de productos, como alimentos,
polimeros, entre otros (Fredriksson & Thybring, 2018).

En la figura 15 se esquematiza dicho fendmeno: para el proceso de adsorcion se
puede observar el incremento de peso ocasionado por la ganancia de agua, cuando
el producto seco se situa en distintas atmdsferas, incrementando asi la humedad
relativa; por otro lado, en la desorcion, el producto que se encuentra primeramente
humedo, va perdiendo peso por la expulsion de agua, cuando se expone a las
mismas condiciones que el primer proceso (Ramirez & Cardenas, 2021; Kurozawa,
2005).

Desorcidn

Histé

\

Adsorcidn

|| w—

Contenido de humedad de equilibric M
(kg agua/100 kg materia seca)

] e ||| —

1 1 1 1
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Actividad de agua (aw)

Figura 15. Isotermas de adsorcién y desorcion e histéresis. Fuente: Elaboracion propia a partir de
(Choque-Quispe, et al., 2018).

La importancia de estos modelos matematicos recae en que son de ayuda para
estimar varias propiedades termodinamicas, como entalpia, entropia,
compensacion entalpia-entropia, energia libre de Gibbs, energia de activacion,
entre otras (Hoyos-Leyva, et al., 2018); asi como para determinar la aw en la que un
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producto alimenticio es mas estable, es decir, cuando posee una menor proporcion
de agua para llevarse a cabo alguna reaccion quimica (Esquerdo, et al., 2019).

Las isotermas de los alimentos también se pueden clasificar en tres areas sefialadas
por |, Il y lll en la Figura 15. La zona |, la cual se conoce como monocapa, representa
el agua que esta fuertemente ligada a través de puentes de hidrégeno con los
grupos polares hidrofilicos de los alimentos, como son polisacaridos, proteinas, etc.
Para la zona Il, las moléculas de agua estan organizadas en multicapas, se unen
menos firmemente que en la primera zona y se encuentran tipicamente en
pequefios capilares. Finalmente en la zona lll, las caracteristicas del agua son
semejantes a las del agua libre que se encuentra en huecos, grandes capilares o
grietas; ademas, el agua de esta region se une de manera débil a los componentes
alimenticios (Choque-Quispe, et al., 2018; Andrade, et al., 2011).

Estas isotermas son empleadas en cuatro etapas de los procesos alimenticios:
secado, mezclado, embalaje y almacenamiento. Para la realizacién de modelos que
representen las isotermas de materiales alimenticios, se debe hacer después de la
etapa de secado (Anria, et al., 2019), sin embargo, en virtud de que las propiedades
de los alimentos varian, no existe modelo matematico que se adapte para todos los
escenarios (Garcia-Pérez, 2007). Asi que, es necesario valorar la modelacién del
material a través de diferentes ecuaciones, ya que cada uno de los modelos cuenta
con diferente grado de aplicabilidad.

Ahora bien, la actividad del agua (aw), que es la medida del estado del agua en los
alimentos, es un concepto frecuentemente utilizado cuando se habla de la seguridad
y calidad de los alimentos (Labuza & Altunakar, 2020). Es un parametro que ayuda
a indicar el agua disponible en un material alimenticio, para que se lleven a cabo
reacciones deteriorativas (Ramirez, 2021), y a controlar el desarrollo de
microorganismos en los alimentos (Chirife & Buera, 1995).

La definicién de aw se basa en que, la presion de vapor del agua liquida en un
alimento, debe ser igual a la presién de vapor del vapor de agua en el entorno que
rodea al alimento. Es decir, la aw puede obtenerse como la relacién entre la presién
de vapor del agua en un alimento (P) y la presion de vapor del agua pura (Po) en las
mismas condiciones de temperatura y presion (Roos, 2020).

Roos (2020) afirma que, en el equilibrio, la presién de vapor del agua liquida dentro
del alimento y en la fase vapor es la misma, por lo que la aw viene dada por la
presion relativa de vapor (RVP).

Asimismo, los valores de la actividad del agua oscilan entre 0, que significa
sequedad absoluta, y 1 que es agua pura (Novasina AG, 2021). De acuerdo con
Ramirez (2021), mientras mas se acerque el valor de aw a cero, la vida util del
alimento sera mayor, ya que habra menor cantidad de agua libre para que los
microorganismos se desarrollen.
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Igualmente, la actividad del agua influye en las propiedades texturales de los
alimentos, por ejemplo, los alimentos con alta aw poseen una textura humeda,
jugosa, tierna o masticable. Por el contrario, cuando esta propiedad se reduce, se
perciben atributos indeseables como dureza, sequedad o que son crujientes (Chirife
& Fontana, Jr., 2020).

Cabe recalcar que, cuando se trata de la microencapsulacién de compuestos
activos, los principales factores que intervienen en la estabilidad de los sistemas
encapsulados son la temperatura, la actividad del agua y el contenido de humedad
(Escalona-Garcia, et al., 2016). En especial, la aw puede inducir cambios en la
estructura de la pared de la capsula, lo que puede conducir al colapso, contraccion,
pegajosidad, y estos efectos amenazan la estabilidad de los compuestos
microencapsulados cuando no se encuentran en el rango adecuado de actividad de
agua (Hoyos-Leyva, et al., 2018).

Por otra parte, medir la aw de un alimento es importante, ya que permite describir la
estabilidad microbiana, quimica y enzimatica de productos perecederos como
alimentos, semillas y productos farmacéuticos, controlar el apelmazamiento de
polvos, proveer informacion sobre la adherencia de recubrimientos, entre otras
aplicaciones (Rotronic AG, 2023).

Finalmente, de acuerdo con Pulla (2011), el conocimiento de las isotermas de
absorcion de agua permite examinar cémo influyen sobre los materiales
alimenticios, ya que son utiles para delimitar las condiciones apropiadas para su
manipulacion y conservacion. Ademas, ayuda a predecir el tiempo de secado, el
tiempo de vida util de productos deshidratados envasados en contenedores
porosos, asi como las condiciones de equilibrio para una combinacion de materiales
con diferentes actividades de agua. Por otro lado, brindan conocimiento sobre las
propiedades estructurales de un alimento, como sus propiedades termodinamicas,
el area de superficie especifica, el radio de poro y la cristalinidad (Velazquez-
Gutiérrez, et al., 2021).

2.6 MODELOS MATEMATICOS APLICADOS AL FENOMENO DE
ADSORCION

Las isotermas de sorcidon de alimentos se realizan con el fin de identificar la aw de
los alimentos segun su contenido en humedad a una determinada temperatura
(Choque-Quispe, et al., 2018). Con el objetivo de expresar matematicamente dicha
relacion, se han desarrollado varios modelos, tales como no lineales, lineales,
regresivos, constituidos en sus parametros por dos, tres, cuatro y seis coeficientes
de regresion parcial, que comprenden las tres zonas de la isoterma de sorcion de
humedad. Es importante considerar que, en muchos casos, el modelo que es apto
para un determinado producto alimenticio no es apto para otro diferente, inclusive,
cada modelo es util o trabaja con intervalos especificos de aw (Andrade, et al., 2011).
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Por ello, los modelos mas comunes que se han propuesto para describir la sorcion
en productos alimenticios, es decir, para el calculo de la humedad de equilibrio M
(Andrade, etal., 2011), se enlistan en la Tabla 2 con el significado de sus respectivos

parametros.
Tabla 2. Ecuaciones para isotermas de sorcion.

Nommotzjreelgel Modelo matematico Parametros Referencias
M,: humedad de la

BET monocapa molecular (kg

(Brunauer, My~ Cs - ay H20/100 kg de sélido seco (Anria, et al., 2019;

Emmett y M= e A=y + Gy (ss) Sodrade, etal,

Teller Cg: energia constante )
relacionada con el calor neto
de sorcién

GAB C; y K: constantes

(Guggenheim- My-Ce K- ay Gy (Ramirez &
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Caurie
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Oswin
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1
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. N

M=A4-a,%+C-a,”
M = (D -In(ay,))E
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TA-K-ap) A—K-ay +Co K -ay)

(3)

C)

)

(6)

7

(8

(2)

introducidas para equilibrar el
ajuste numérico

r: constante caracteristica
del material

X,: contenido de humedad de
seguridad

A,B,C y D:son constantes
caracteristicas para cada
producto

D y E: son parametros
matematicos

C y n: son constantes
caracteristicos del producto

By A: son constantes del
modelo y caracteristicas para
cada alimento

Ay B: son pardmetros
matematicos

Cardenas, 2021)

(Choque-Quispe, et
al., 2018)

(Guzman-Hincapié &
Zapata, 2018;
Andrade, et al.,
2011)

(Ramirez &
Cardenas, 2021)

(Andrade, et al.,
2011)

(Ramirez &
Cardenas, 2021)

(Ramirez &
Cardenas, 2021)

Cabe sefalar que, la actividad del agua (a,,) es una caracteristica adimensional y
el contenido de humedad de equilibrio (M) se representa por los kg agua/100 kg de
sélido seco (s.s.) (Tapia, 2020). Ambos parametros se identifican con esta misma
nomenclatura en cada modelo matematico.

Estos se dividen en ecuaciones teéricas, semi empiricas y empiricas,
describiéndose a continuacion (Sandoval, et al., 2002).
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2.6.1 MODELOS TEORICOS

2.6.1.1 BET

El modelo de BET es el mas utilizado en los sistemas alimentarios, fue propuesto
por primera vez por Brunauer, Emmett y Teller (Ramirez & Cardenas, 2021).
Proporciona dos parametros que se ajustan a una diversidad de materiales
alimenticios, para un rango de aw entre 0.05 y 0.35 (Alvarado-Yupanqui, et al., 2020),
de acuerdo con Andrade, et al. (2011) se expresa como se define en la ecuacion

(1).

El contenido de humedad de la monocapa M, hace referencia al contenido de
humedad donde el agua, que se une a los compuestos polares e idnicos, comienza
a comportarse como una fase liquida (kg agua/100 kg de sdlido seco (s.s.)). Por otro
lado, la energia constante que se relaciona con el calor neto de sorcién (Cz) es un
parametro caracteristico del alimento y establece que el calor de sorcion es
exotérmico (Anria, et al., 2019; Dollimore, et al., 1976).

La aplicacion principal de este modelo se relaciona con la estimacion de areas de
superficie, asi como para determinar las condiciones 6ptimas de humedad para una
buena estabilidad de almacenamiento, especialmente para productos alimenticios
deshidratados (Andrade, et al., 2011).

2.6.1.2 GAB

El modelo de GAB fue desarrollado por Guggenheim, Anderson y de Boer como una
mejora al modelo de BET para la adsorcion de la multicapa (Labuza & Altunakar,
2020). Esta relacién de tres parametros se usa para adecuar los datos de sorcion
en materiales con aw de 0.1 a 0.9 y esta dada por la ecuacion (2).

De acuerdo con Labuza & Altunakar (2020) este modelo introdujo un grado de
libertad adicional, la constante K, logrando que el modelo tenga mayor versatilidad;
donde el valor varia entre 0.7 y 1, mientras que el de ¢; se situa entre 1 y 20.

Las principales ventajas del modelo GAB son las siguientes: 7) tiene antecedentes
viables tedricos, debido a que es un refinamiento adicional de las teorias de
Langmuir y BET sobre la fisica de adsorcién; 2) proporciona informacién descriptiva
del comportamiento de sorcidén de casi todos los productos alimenticios (aw <0.9); y
3) describe la mayor parte del efecto de la temperatura sobre las isotermas mediante
ecuaciones tipo Arrhenius (Andrade, et al., 2011).

Al igual que el modelo de BET, predice el contenido de humedad en la monocapa,
proporcionando un valor en el cual el alimento permanezca estable durante su
almacenaje (Ramirez, 2018).
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2.6.1.3 CAURIE

Este modelo proporciona buenos resultados para varios alimentos principalmente
deshidratados, en el intervalo aw de 0.0 a 0.85 (Ramirez & Cardenas, 2021). De
acuerdo con Choque-Quispe, et al. (2018), se introduce el valor de X; en la
ecuacion, el cual denota el contenido de humedad con el que se alcanzara la mayor
estabilizacién del material mientras se almacene.

2.6.2 MODELOS SEMI EMPIRICOS

2.6.2.1 PELEG

Este modelo es una ecuacion empirica (4) sin base tedrica, sin embargo, exhibe
igual o superior idoneidad que la ecuacion de Guggenheim, Anderson y De Boer.
Se trata de un modelo con cuatro parametros, donde B es menor a 1 y D es mayor
a 1. El modelo de Peleg describi6 adecuadamente las isotermas de sorcion de
humedad de té verde instantaneo, granos de nuez, pistache, entre otros (Andrade,
et al., 2011), y con rango de awentre 0.0 a 1.0 (Choque-Quispe, et al., 2018).

2.6.2.2 HALSEY

El modelo de Halsey es utilizado para analizar isotermas de sorcion de diversos
alimentos, describiendo el comportamiento de productos que contienen almidon
(Andrade, et al., 2011). Esta isoterma se ajusta al rango de aw que va de 0.1 a 0.8
(Ramirez & Cardenas, 2021). También evalua la adsorcién multicapa y describe su
condensacion a una distancia relativamente grande de la superficie (Al-Ghouti &
Da'ana, 2020).

2.6.3 MODELOS EMPIRICOS

2.6.3.1 HENDERSON

Este modelo se adecua para solidos heteroporosos y para la técnica de sorcion
multicapa (Al-Ghouti & Da'ana, 2020). De acuerdo con Cardenas & Ramirez (2021),
esta isoterma es muy frecuentemente empleada, ya que representa
apropiadamente cémo se comportan productos alimenticios (como granos, cereales
y frutas) para un intervalo de aw que va de 0.1 a 0.75.

2.6.3.2 SMITH

Este modelo presenta un buen ajuste entre 0.5 a 0.9 de aw (Ramirez & Cardenas,
2021).
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2.6.3.3 OSWIN

Este modelo empirico se establece en la ecuacion (8) y es apropiado para valores
de actividad de agua de cero a 1.0; se ha empleado con alimentos amilaceos,
carnes y verduras (Alvarado-Yupanqui, et al., 2020; Labuza & Altunakar, 2020).

2.7 PROPIEDADES TERMODINAMICAS DIFERENCIALES

Identificar las propiedades termodinamicas de los productos alimenticios es util para
comprender las particularidades del agua que es absorbida por éstos (Ramirez,
2018), la estructura del producto, las interacciones que ocurren entre la matriz y el
agua (Carregairi, et al., 2016); asi como la energia requerida en el proceso a través
de la entalpia, estado de excitacion por la entropia y espontaneidad del proceso por
la energia libre de Gibbs (Monte, et al., 2018).

Ademas, las funciones termodinamicas proporcionan informacién importante para
disefiar los procesos de secado y almacenamiento que garanticen la estabilidad de
los materiales (Rivero & Noguera, 2021), ya que a su vez se emplean para evaluar
y escoger las mejores circunstancias para el correcto almacenaje y embalaje de
alimentos que ayuden a preservar sus caracteristicas como olores, sabores,
texturas, nutrientes, entre otros (Ramirez, 2018).

2.7.1 ENTALPIA DIFERENCIAL

La entalpia diferencial (AHbir) esta relacionada con la fuerza de unién del agua a los
compuestos alimentarios. Es similar al calor isostérico de sorcién, lo que quiere decir
que representa la energia necesaria para realizar un trabajo util (Penteado, et al.,
2021).

El calor isostérico de sorcion es un parametro termodinamico calculado a partir de
la isoterma de sorcion, y lleva al menos dos temperaturas (Khawas & Deka, 2017).
Este valor implica la cantidad de energia requerida para cambiar la unidad de masa
de un producto, de liquido a vapor, a una temperatura y aw determinadas. Por
ejemplo, la energia que se requiere para secar un material puede evaluarse
mediante el calor isostérico (Arslan-Tontul, 2020).

De acuerdo con Carregari, et al. (2016), al graficar In(aw) en funcién de (1/T) en una
humedad de equilibrio fija, se puede obtener el calor isostérico neto de adsorcion o
entalpia de adsorcién (qgst). Esta pendiente puede determinarse a partir de la
ecuacion (9) de Clausius-Clapeyron. Entendiéndose por el gst como la desigualdad
entre el calor total de sorcion (Qst) y el calor de vaporizacion del agua pura (A):

dlna,, _ _AHDl-f _ _Qst—A: st
a(l/T)M R R R

)
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Donde:

qs:: calor isostérico neto de sorcion o entalpia de adsorcion (kJmol')
Q.: calor isostérico total de sorcion (kJmol )

A: calor de vaporizacion del agua (kJmol)

R: constante universal de los gases (8.314 kJmol-'K-")

Cabe mencionar que, los valores negativos de entalpia, significan que hay fuerzas
de union implicadas en el proceso de sorcidon (Penteado, et al., 2021).

2.7.2 ENTROPIA DIFERENCIAL

La entropia diferencial de sorcidn guarda relacion con la fuerza de repulsién
existente en un sistema y se asocia con los arreglos espaciales donde se encuentra
la interfaz del agua y el sorbente; también representa la cantidad de sitios de sorcién
disponibles en un nivel de energia especifico (Penteado, et al., 2021). Esta
propiedad determina el grado de orden o desorden presente en el sistema
absorbente de agua (Rojas-Diéguez, 2021).

La entropia de sorcion (AS) se define como la desigualdad que existe entre la AHpi
y la energia libre de Gibbs (AG), en el equilibrio del sistema, a una determinada
temperatura. Para obtener el valor de este parametro se hace uso de la ecuacién
(12) (Guzman-Hincapié & Zapata, 2018).

_ AHpy — AG

AS
T

(10)

Siendo:
AG =R-T-In(ay) (11)
Sustituyendo (11) en (10) queda:

AHp,;
AS = ;‘f —R-In(ay)  (12)

Donde:

AG: energia libre de Gibbs (kJmol")

R: constante universal de los gases (8.314 kJmol'K-")

T: temperaturas de reaccion evaluadas en este estudio (K)

ay,: actividad del agua para cada temperatura (adimensional)
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2.7.3 ENERGIA LIBRE DE GIBBS

De acuerdo con Shirkole, et al. (2019), el cambio en la energia libre de Gibbs (AG),
muestra la afinidad de los sorbentes por el agua y provee un criterio para decidir si
la sorcion de humedad ocurre de forma espontanea (AG<0) o no espontanea
(AG>0). Esta expresada por la ecuacién (13) y utiliza la misma nomenclatura
descrita anteriormente:

AG =—R-T-In(ay) (13)

La energia libre de Gibbs correlaciona la entalpia y entropia diferencial,
correspondiendo cualitativamente, a la diferencia entre la energia total disponible
(entalpia) y no disponible (entropia) (Penteado, et al., 2021).
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3 JUSTIFICACION

El aceite de ajonjoli es un aceite esencial de alto valor agregado en la industria, ya
que tiene una gran aplicacion en diversos campos, como la cosmética, farmacéutica
y alimenticia. Este aceite se caracteriza por su gran valor nutricional, pues otorga
beneficios al cuerpo humano, gracias a su actividad hepatoprotectora, antidiabética
y antioxidante, entre otras.

Sin embargo, los componentes de este aceite son susceptibles a distintas
condiciones ambientales como el pH, el oxigeno, la luz, temperatura, etc. Por ello,
es necesario que este aceite se incorpore protegido, por una pared fisica, que
impida su exposicion o contacto con escenarios adversos del entorno que lo rodea.
Para ello, se recurre a los métodos de encapsulacion, los cuales consisten en
proteger al compuesto activo de interés a través de un material que lo proteja,
llamado agente encapsulante, el cual es comunmente un polimero que se encuentra
en la naturaleza.

Algunas técnicas y materiales de pared resultan convenientes para la encapsulacion
de AEs. Entre los métodos destaca la gelacion idnica, la cual permite formar
particulas por medio de la interaccién iénica entre un polimero natural como el
alginato de sodio (AS) y una solucion de cloruro de calcio. Esta técnica es muy
socorrida pues ayuda a estabilizar aceites y a evitar su degradacion oxidativa. Con
la ayuda de un biopolimero quimicamente estable y biodegradable como el AS, se
puede implementar como material de pared, ya que por sus propiedades, es capaz
de formar un hidrogel cuando éste entra en contacto con una solucion electrolitica.
Este material suele ser econdmicamente accesible, sin embargo, debido a que las
particulas obtenidas con dicho material de cubierta son permeables, se opta por
combinarlo con otro tipo de polimeros, como el mucilago de nopal (MN). EI MN es
un polisacarido de gran interés por la comunidad cientifica, debido a que tiene
diversas aplicaciones en varios campos, siendo una de las mas destacadas la
industria alimenticia, pues gracias a su caracter gelificante o emulsionante, permite
aumentar la estabilidad de las perlas de hidrogel producidas, asi como mejorar la
textura y otras propiedades sensoriales de productos alimenticios.

Por estas razones, la mezcla de ambos polimeros se utilizé para encapsular el
aceite de ajonjoli, para lograr asi un aumento en la estabilidad de la capsula,
incrementar la eficiencia de la encapsulacion y reducir costos del procesamiento.

A través de un estudio de las isotermas de sorcion que se obtengan, de las perlas
de hidrogel de aceite de ajonjoli encapsulado con la mezcla de los biopolimeros
mencionados, se podra determinar la estabilidad fisica de las particulas, asi como
medir otras propiedades termodinamicas diferenciales.
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4 HIPOTESIS

La estructura fisica de perlas de hidrogel de aceite de ajonjoli encapsulado en
matrices biopoliméricas guarda un efecto directo con su capacidad de adsorcion de
humedad.

5 OBJETIVOS

5.1 OBJETIVO GENERAL

Analizar la estructura fisica de perlas de hidrogel de aceite de ajonjoli encapsulado
en matrices biopoliméricas y su efecto en la capacidad de adsorcion de humedad.

5.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Extraer aceite de ajonjoli, mediante un proceso de prensado en frio, y el
mucilago de nopal, mediante un proceso de extraccion acuoso.

e Formular perlas de hidrogel de aceite de ajonjoli utilizando alginato de sodio
puro y una mezcla de alginato de sodio-mucilago de nopal como agentes
encapsulantes.

e Obtener experimentalmente isotermas de adsorcion de perlas de hidrogel de
aceite de ajonjoli encapsulado en matrices biopoliméricas mediante un
método gravimétrico estatico.

e Determinar las propiedades termodinamicas diferenciales del proceso de
adsorcion de vapor de agua en las perlas de hidrogel.

e Evaluar la estructura fisica de las perlas de hidrogel mediante microscopia
electronica de barrido.

e Determinar las propiedades de sorcion de vapor de agua en las perlas de
hidrogel.

e Correlacionar la estabilidad fisica de las perlas de hidrogel con su estructura
fisica.
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6 METODOLOGIA

6.1 MATERIALES

Las semillas de ajonjoli de color marrén claro, cuyo aceite es el material activo por
encapsular, se obtuvieron de un mercado de la ciudad de Toluca, Estado de México.

Los cladodios de nopales (Opuntia ficus indica) se consiguieron en un centro
comercial de Toluca, Estado de México, y se eliminaron. El contenido de humedad
inicial fue de 93.40£0.10%. El alginato de sodio (AS) se obtuvo de la tienda FMC
Corporacion, ubicada en Toluca, Estado de México, con el nombre de “Protanal RF
6650 alginate”, el cual se emple6 como agente encapsulante.

El agua destilada que se utiliz6 durante la experimentacién fue provista por el
Laboratorio de Ingenieria Quimica de la Facultad de Quimica, Universidad
Autonoma del Estado de México. Finalmente, los solventes y reactivos empleados
fueron de grado analitico, obtenidos por la compania Sigma Aldrich S.A. de C.V., en
Toluca, Estado de México.

6.2 METODOS

6.2.1 EXTRACCION DE ACEITE DE AJONJOLI Y MUCILAGO DE NOPAL

Se aplico para la extraccidon del aceite de sésamo un método mecanico (prensado
en frio) a temperatura ambiente. Para ello, 300 g de semillas de ajonjoli fueron
colocados dentro de un émbolo de 40 cm de largo por 10 cm de didmetro, y éste a
su vez fue colocado en una prensa hidraulica Tamer (modelo PHT-20, Shangai,
China), suministrando paulatinamente una presion sobre el pistén, hasta conseguir
nueve ton de presidn a temperatura ambiente (Alpizar-Reyes, et al., 2020).
Posteriormente, el aceite que se extrajo se colocd en un vaso de precipitado y
después se traspaso a frascos de vidrio color ambar y éstos se almacenaron en una
camara de refrigeracion a 5 °C.

Respecto al mucilago de los cladodios de nopal (MN), éste se extrajo empleando
un proceso basado en la metodologia narrada por Cortés-Camargo, et al. (2017).
Primero, los cladodios del nopal fueron cortados en rebanadas con un area de
contacto y un espesor de 36 cm? y 2+0.2 mm, respectivamente. Segundo, las
rebanadas se pesaron y fueron colocadas en un recipiente de 3.5 L de acero
inoxidable donde se agreg6 agua destilada en una proporcién 1:2.5 nopal-agua.
Esta mezcla se mantuvo agitandose a una temperatura de 86 °C, durante 2.5 horas,
con un agitador del modelo BDC-3030 (Caframo, Ontario, Canada). Tercero, la fase
acuosa (MN) fue separada del sdlido a través de decantacion empleando una malla
metalica del numero 100. Una vez filtrada la fase acuosa, se extendioé en bandejas
de aluminio y se seco a una temperatura de 65 °C, durante cuatro horas, usando un
horno de conveccién modelo HCX Il (San-son plus, Estado de México, México).
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Posteriormente, se estandarizé el tamafno del MN en polvo con un tamiz del numero
40 de 420 pm. Finalmente, cuando se obtuvo el MN seco, éste fue resguardado
dentro de un recipiente de plastico para impedir que se humedeciera durante su
almacenaje.

6.2.2 FORMULACION DE DISPERSIONES

Se formularon dos tipos de dispersiones con los dos biopolimeros: MN y AS, en una
relacion de agente dispersante (agente encapsulante) respecto al aceite de ajonjoli
(nucleo) de 5:1, con una fraccion volumétrica dispersa (@) de 0.01, las dispersiones
acuosas de los biopolimeros fueron preparadas con una concentracion de 2% (p/v).

La primera dispersion se realizé en una proporcion 1:0 AS-MN (AS puro), y la
segunda dispersion con una mezcla de AS-MN en una relacién 1:2. En la siguiente
tabla se enlistan las formulaciones de los sistemas para 100 g de cada dispersion.

Tabla 3. Formulacion de los sistemas AS-MN.

Sistema Aceite de ajonjoli(g) AS (g) MN (g) H20 (9)

1 2 0 97
2 1 2 96

Primero, para preparar la fase dispersante, se disolvié la mezcla de los biopolimeros
en agua destilada 24 horas antes de elaborar la dispersion y se adicion6 azida de
sodio al 0.3 %, con base en el total de gramos de la dispersién, con el fin de impedir
el desarrollo de microorganismos. Luego, se agrego la fase dispersa gota a gota a
la fase dispersante y se mezclé en el homogeneizador Ultra-Turrax T50 basic (IKA-
WERKE Works Inc., Wilmington, NC, EUA) a 5,200 rpm por 10 min, mediante un
bafo de hielo, evitando que la temperatura aumentara los 30 °C.

6.2.3 PRODUCCION DE HIDROGELES EN FORMA DE ESFERAS

Para obtener los hidrogeles de AS-MN se sigui6 la metodologia propuesta por Chan
(2011) con algunas variaciones. Las dispersiones fueron extruidas mediante una
aguja de 0.55 mm y se afiadieron en una solucion de 100 mL de CaClz contenida
en un vaso de precipitado, agitando a 300 rpm con un agitador mecanico por 60
min, con el fin de llevar a cabo la gelacién y obtener capsulas esféricas. Luego, la
mezcla fue filtrada y las capsulas producidas fueron lavadas con agua destilada.
Posteriormente, se colocaron en una estufa a 45 °C durante 24 horas. Finalmente,
las esferas secas se conservaron en un desecador para usarse posteriormente.
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6.2.4 ISOTERMAS DE ADSORCION DE LOS HIDROGELES

Los hidrogeles que se obtuvieron se dispusieron en placas de Petri y se situaron en
desecadores con pentéxido de fosforo (P20s), el cual es un polvo blanco de caracter
higroscopico, a temperatura ambiente por 20 dias con el fin de disminuir su
contenido de humedad (aproximadamente 2 % en base seca -b.s.-).

Para determinar experimentalmente las isotermas de adsorcion de los hidrogeles a
25,35y 45 (£ 0.1) °C, se empled el método de celdas de equilibrio estatico, en un
rango de aw comprendido entre 0.105 y 0.846.

Para ello, se prepararon soluciones saturadas de distintas sales y se colocaron al
fondo de pequefios desecadores (cinco desecadores por solucion), dentro del rango
de aw indicado anteriormente.

Tabla 4. Actividad de agua de las soluciones de diferentes sales a las temperaturas de estudio.

Soluciones T(°C)

saturadas 25 35 45
LiCl 0.115 0.108 0.105
KC2H302 0.237 0.215 0.206
MgCl2 0.329 0.318 0.313
K2COs3 0.443 0.436 0.433
MgNO3 0.536 0.515 0.506
NaNO:2 0.654 0.628 0.614
NaCl 0.765 0.743 0.734
KCI 0.846 0.821 0.806

Después, se peso una muestra de un gramo de hidrogeles por desecador en una
balanza analitica (Ohaus mod AP-210S), empleando papel filtro Whatman del
namero 1, como medio para posibilitar la transferencia de humedad. Estos
desecadores fueron colocados en estufas de conveccién forzada (marca Riossa,
México) a las temperaturas de operacion sefialadas. Luego, las muestras se
pesaron cada cinco dias hasta alcanzar el equilibrio entre las muestras analizadas
y las soluciones saturadas. Posteriormente, el contenido de humedad en el equilibrio
de cada tipo de hidrogel se determind mediante secado al vacio, a 60 °C, durante
24 h.

Es pertinente resaltar que, se propuso que el contenido de humedad en equilibrio
fuera determinado en cuanto tres mediciones de peso consecutivas presentaran
una diferencia menor a 0.001 g. Finalmente, la aw se definié con un medidor de
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actividad acuosa (modelo serie 3 TE, Pullman, WA, EE. UU.). Cabe mencionar que,
todos los experimentos se ejecutaron por triplicado.

6.2.5 AJUSTE DEL PROCESO DE ADSORCION DE VAPOR DE AGUA EN
LAS MICROCAPSULAS A PARTIR DEL MODELO GAB

Los datos experimentales de las isotermas se elaboraron a partir de los valores del
contenido de humedad en equilibrio (M), frente a los valores de aw, para cada
temperatura y fueron ajustados al modelo teérico de GAB (2), por medio de un
analisis de regresion no lineal usando el software Polymath 6.1. Cabe mencionar
que, los puntos de cada isoterma se obtuvieron a partir de un promedio aritmético
de tres determinaciones realizadas.

Ademas, a partir de la siguiente ecuacion (14) los modelos de cada isoterma se
ajustaron usando el modulo de desviacion relativa media (E %). Dicho parametro
es un valor absoluto que correlaciona los datos experimentales y calculados para M
(Rosa, et al., 2010). De acuerdo con Pérez-Alonso, et al. (2006), se considera un
ajuste fiable cuando E % es igual o menor al 5 %.

Y M,

donde:
M;: contenido de humedad experimental observado para awi
Mg, contenido de la humedad estimado a partir de cada modelo en awi

N: numero de observaciones

6.2.6 PROPIEDADES TERMODINAMICAS DIFERENCIALES (ENTALPIA,
ENTROPIA Y ENERGIA LIBRE DE GIBBS)

Posteriormente, se determinaron las cualidades termodinamicas diferenciales con
base en los procedimientos descritos por Velazquez-Gutiérrez et al. (2021).

En primer lugar, el calor isostérico neto de sorcion, o entalpia diferencial,
proporciona una magnitud de las variaciones de energia que se producen al
combinarse las moléculas de agua y el sorbente durante el proceso de sorcién.
Asimismo, proporciona informacion util sobre la disponibilidad de sitios polares para
el vapor de agua (Hidar, et al., 2018).

Esta propiedad se calculé a partir de la ecuacion (9) establecida por Clausius-
Clapeyron, debido a que, cuando se grafica el In(aw) vs 1/T para valores de humedad
especificos, se consigue una linea recta de cuya pendiente (-AH/R) se puede
determinar el calor isostérico neto de sorcién. Ademas, para dicho procedimiento se
realiza el supuesto de que AH es invariante con la temperatura (Mousa, et al., 2014).
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Por otro lado, para hallar la entropia diferencial de sorcion (AS) de las esferas de
gel, la cual guarda relacion con las fuerzas de union o repulsion en el sistema (Hidar,
et al., 2018), se uso la ecuacion (12). Por ultimo, la energia libre de Gibbs (AG), la
cual indica la espontaneidad del proceso (Monte, et al., 2018), se evalué mediante
la ecuacion (13).

6.2.7 MORFOLOGIA DE LOS HIDROGELES POR MICROSCOPIA
ELECTRONICA DE BARRIDO

La técnica de microscopia electrénica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés)
ayuda a generar imagenes de materiales para valorar sus caracteristicas
morfoldgicas, estructurales e incluso quimicas (Clavijo, 2013).

Debido a que las técnicas de extraccion, limpieza y secado llegan a alterar la
estructura de los hidrogeles esféricos obtenidos, se emplean las imagenes de SEM
para evaluar su morfologia (Ahmadi, et al., 2024). Para ello, se colocaron las perlas
en un porta muestras cilindrico de acero, sujetandolas con cinta adhesiva de
carbono de doble cara. Las muestras estuvieron recubiertas de oro y corridas bajo
condiciones estandar de operacion usando un microscopio electrénico de barrido
modelo JSM-IT100 (Jeol Co. Ltd., Tokio, Japdn) con una aceleracion de voltaje de
8 kV.

6.2.8 PROPIEDADES DE ADSORCION

Los fendmenos de sorcidn (adsorcion y/o desorcion) pueden analizarse en términos
de funciones termodinamicas, que proporcionan informacion importante sobre la
estabilidad y la microestructura de los alimentos (como el area de la superficie de
adsorcién y tamafio de poro) (Contreras-Villegas, 2019).

El area superficial especifica de adsorcion (ag,) es esencial para determinar las
propiedades de unién del agua con los alimentos. La superficie de adsorcién de las
muestras se determiné en funcién del valor del contenido de humedad en la
monocapa (M,) mediante la ecuacién (15), siendo este valor obtenido con el modelo
de GAB (Zhang, et al., 2022).

1
asp == MO—NAAHZO == 353 X 103M0 (15)
PMy,o

donde:

as,: superficie de adsorcién (m?/g b.s.)

M,: contenido de humedad monocapa (g agua/g b.s.)
N,: numero de Avogadro (6.02 x 1023 moléculas/mol)

Ay,o: @rea de la molécula de agua (1.06 x 10~'° m?/molécula)
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PMy, . peso molecular del agua (18 g/mol).

Por otra parte, la evaluacion de la distribucion del tamafo de los poros en materiales
porosos es de gran importancia para procesos de secado (Rosa, et al., 2010).

Los diametros de poro de los adsorbentes pueden variar en tamano y forma.
Siempre que la forma de los poros es cilindrica, se describen mediante un radio, y
de acuerdo con el tamano del radio, los adsorbentes pueden clasificarse en
microporos (2 nm), mesoporos (entre 2 y 50 nm) y macroporos (mayores a 50 nm)
(Masciarelli, et al., 2020). Ademas, durante el proceso de adsorcién, los microporos
se llenan con la sustancia adsorbida. Por otro lado, en los mesoporos se produce
adsorcidon monomolecular y polimolecular, y también es posible la condensacion
capilar (donde las moléculas de vapor se adsorben en las paredes de los materiales
mesoporosos Y luego se forma una pelicula condensada adsorbida debido al efecto
de depresién de la presion de vapor saturada del vapor confinado). Los macroporos,
en cambio, transportan las sustancias adsorbidas desde la superficie de las
particulas a los poros de menor diametro (Ocieczek & Zieba, 2020; Hattori, et al.,
2013).

Dicha depresion de la presion de vapor saturado se describe mediante la ecuacion
de Kelvin (19) (Hattori, et al., 2013), la cual permite determinar la distribucion del
tamario de poro en el intervalo de mesoporos -donde se produce la condensacion
capilar o el llenado de poros- (Moraes & Pinto, 2012). Por lo que se uso esta
ecuacion para el calculo del radio critico (1) de los hidrogeles, suponiendo la forma
cilindrica de los capilares (Ocieczek, et al., 2022):

1 _ 20 Vy (16)
Hw = RT
Reordenando:
20 Vy
"= e, 17
Donde:

1.: radio critico (m)

Vi volumen molar del liquido (g/mol)

o: tension superficial del liquido (N/m)

R: constante universal de los gases (8.314 kJmol'K-")
T: temperatura (K)

Sin embargo, esta ecuacion no ofrece de forma directa el radio del poro, sino el
tamano del radio menos el espesor de la capa adsorbida existente cuando ocurre el
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cambio de fase. Por lo tanto, para obtener el radio de poro, se tiene que sumar el
radio del cuerpo mas el de la capa adsorbida (Hernandez, et al., 2005).

Diversos métodos intentan tener en cuenta el crecimiento de la pelicula acoplando
la ecuacion de Kelvin con una isoterma estandar, o "curva t", para describir el
espesor de la pelicula de precondensacion en las paredes de los poros (Rosa, et
al., 2010). De esta forma, se empled la ecuacion de Halsey (20) para predecir el
grosor de la multicapa de agua adsorbida (Neagu, et al., 2020).

_c 3
t =0.354 [—] (18)
Ina,,
Donde:

t: espesor de la multicapa de agua adsorbida (nm)

Por ultimo, el tamario de poro efectivo de sorcion (r,) se obtuvo entonces mediante
la suma del radio critico y el espesor de la multicapa a partir de la siguiente
expresion de acuerdo con Neagu, et al. (2020):

=1+t (19)
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7 RESULTADOS Y DISCUSION

7.1 ISOTERMAS DE ADSORCION DE LOS HIDROGELES

A partir de los datos experimentales obtenidos se graficaron la isotermas de
adsorcién de vapor de agua (Figura 16 y 17). Estas isotermas resultantes son
sigmoideas tipo Il, de acuerdo con la clasificacion de BDDT -Brunauer, Deming,
Deming y Teller, de 1940- (Coscarello, et al., 2023).

El efecto de la temperatura sobre las isotermas de adsorcién en ambos sistemas
puede observarse en estas figuras. Para un valor constante de la actividad del agua,
hay una reduccion en el contenido de humedad en el equilibrio, cuando aumenta la
temperatura. Esto se puede deber a un aumento del grado de desorden molecular
del agua adsorbida en la superficie del hidrogel, ya que, al variar la temperatura,
también varia la excitacion de las moléculas, asi como la distancia y, por tanto, la
atraccion entre ellas (Garcia da Silva, 2020). Es decir, cuando la temperatura es
baja, las fuerzas de atraccién intermoleculares entre los sitios polares activos dentro
de la pelicula y las moléculas de vapor de agua son fuertes, debido a la menor
energia cinética de las moléculas de vapor (UNAM, 2023). Sin embargo, a medida
que aumenta la temperatura, también lo hace la energia cinética de las moléculas
de vapor de agua entrantes y, por tanto, no se unen tan fuertemente a los sitios
activos disponibles, o que ocasiona una disminucion de la captacion de equilibrio
(Bajpai, et al., 2017).

Este mismo comportamiento se observo en los estudios de Erbas et al. (2005)
donde la sémola y la farina (dos productos amilaceos), adsorbieron mas agua a
bajas temperaturas que a altas temperaturas, asi como en las microcapsulas de un
sistema nutracéutico del estudio de Pavon-Garcia et al. (2015), donde la tendencia
del contenido de humedad de equilibrio fue disminuir al aumentar la temperatura.

Ahora, comparando entre ambos tipos de hidrogeles, los rangos del contenido de
humedad de equilibrio M van de 0 a 14 kg H20/100 kg s.s. para los hidrogeles con
AS puro, mientras que para los hidrogeles con la mezcla AS-MN van de 0 a 25 kg
H20/100 kg s.s.

Se observa que poseen un valor mayor de M en los hidrogeles de la mezcla
biopolimérica, que los de AS puro, debido a las caracteristicas estructurales de la
mezcla, ya que posee mas sitios polares (o activos) debido a la presencia del
mucilago de nopal, donde sus moléculas son capaces de unirse a mas moléculas
de vapor de agua (Herrera, et al., 2021), extendiendo asi la capacidad de adsorber
mayor cantidad de humedad, lo cual puede conllevar eventualmente a ser un
sistema menos estable que los hidrogeles producidos unicamente con alginato de
sodio (Velazquez-Gutiérrez, et al., 2021).
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Figura 16. Isotermas de adsorcion experimentales y estimadas para el sistema AS-MN 1:0 @ 25,
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Figura 17. Isotermas de adsorcion experimentales y estimadas para el sistema AS-MN 1:2 @ 25,
35y 45 -°C.

Posteriormente se ajustaron mediante una regresion no lineal los datos
experimentales de la isotermas de ambos sistemas (AS-MN 1:0 y AS-MN 1:2) a 25,
35y 45 °C, con el modelo de GAB.

En las Tablas 5 y 6 se presenta un resumen de los resultados obtenidos a partir del
modelo de GAB, con sus respectivas constantes, ademas de los valores de r? y del
% E para cada sistema.
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En general, este modelo presentd un buen ajuste de los datos experimentales,
dando coeficientes de correlacion (r?) superiores a 0.99 y un % E en promedio para
las tres temperaturas inferior al 5 %.

Los datos que se obtuvieron por medio del software Polymath fueron los siguientes:

Tabla 5. Parametros calculados del modelo GAB para el sistema AS-MN 1:0.

T (°C) Mo o k r2 Varianza % Error
25 4.6075 2.7990 0.8032 0.9977 0.0501 3.9202
35 4.1287 2.7623 0.8200 0.9983 0.0291 3.6603
45 3.6073 2.2919 0.8202 0.9986 0.0154 3.2038

Tabla 6. Parametros calculados del modelo GAB para el sistema AS-MN 1:2.

T (°C) Mo C k r? Varianza % Error
25 12.5741 1.5507 0.7036 0.9993 0.0495 3.9177
35 11.6430 1.5395 0.7287 0.9993 0.0418 3.9136
45 10.4165 1.3190 0.7237 0.9996 0.0150 3.2152

Recordando que el contenido de humedad en la monocapa (Mo) es el contenido de
humedad necesario (6ptimo) para alcanzar una alta estabilidad de almacenamiento
y para mantener la calidad general de los productos deshidratados (Prasantha,
2018). Se aprecia en las tablas 5 y 6, asi como en la figura 16 que, los valores de
este parametro se encuentran entre los intervalos de 4.6 a 3.6 para el sistema 1, y
de 12.5 a 10.4 para el sistema 2, estos valores indican que el Mo no se ve afectado
significativamente por el incremento de la temperatura en ambos sistemas (ver
figura 16).

También se observa que a una misma temperatura, el Mo es mayor para los
hidrogeles conformados por la mezcla AS-MN, que para aquellos de AS puro, lo
cual se debe a la estructura quimica del mucilago de nopal, que es capaz de
adsorber mayor cantidad de agua que el alginato puro. En el sistema 1, es posible
que la estructura de “caja de huevos” que caracteriza al AS, obstaculice la adsorcion
de moléculas de agua al no hallar éstas espacio para unirse a los grupos funcionales
polares del AS tan facilmente. Mientras que, en el segundo sistema, la estructura
del MN es una cadena mucho mas larga, por lo que la presencia de varios grupos
polares (hidroxilo y carboxilo), proporciona mas sitios para la union de moléculas de
vapor de agua en comparacion con la pared de AS puro (Bajpai, et al., 2017,
Pongjanyakul & Puttipipatkhachorn, 2007).

En cuanto al valor de C, éste tiende a permanecer constante en el rango de 2.7 a
2.2 para el sistema 1,y de 1.5 a 1.3 para el sistema 2.

El parametro C representa la fuerza de union de las moléculas de agua a los sitios
de unién primarios en la superficie de la muestra (monocapa). Cuanto mas altos son
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los valores de C, mas fuertes son los enlaces entre las moléculas de agua de la
monocapa y los puntos de unién de la superficie del sorbente, por lo que, este valor
también se relaciona con el calor isostérico de sorcion (Talens, et al., 2018). Aunque
otras fuentes indican que el valor de C unicamente es de caracter empirico y sin
ningun significado fisico concreto (Ambros, et al., 2018).

Los resultados expuestos en las Tablas 5 y 6 muestran que se obtuvieron valores
de C mas bajos para los hidrogeles de la mezcla de AS-MN, con respecto a los
hidrogeles de AS puro, lo cual indica una menor cantidad de calor liberado por
aquellos hidrogeles de AS-MN durante el proceso de adsorcion. De acuerdo con
Ocieczek & Zieba (2020), las fuertes interacciones exotérmicas entre el adsorbente
y el adsorbato pueden dar lugar a una disminucion de la temperatura del proceso y
a valores de C mas elevados, tal como se muestra en este estudio.

Por otra parte, el parametro K también permanece constante en el rango de
temperaturas de 25 a 45 °C para ambos sistemas, siendo de 0.8 para el sistema
AS-MN 1:0 y de 0.7 para el sistema AS-MN 1:2. Dichos valores se situan entre 0.7
y 1, como lo marca la literatura (Labuza & Altunakar, 2020), ademas de que, por ser
menores a 1, sugieren que las moléculas de agua en la superficie de la monocapa
se encuentran bien acomodadas y mas fuertemente unidas que las presentes en
las multicapas (Tavares, et al., 2023).

De acuerdo con Ocieczek & Zieba (2020), los valores del parametro K sirven para
corregir las propiedades de las moléculas que constituyen la multicapa en relacion
con la fase liquida; analizando los valores de K obtenidos, se muestra que fueron
muy similares en los dos tipos de hidrogeles, lo que permite hipotetizar que el estado
energético de las moléculas de agua que constituyen el sistema multicapa fue
similar para ambos sistemas.

7.2 PROPIEDADES TERMODINAMICAS DIFERENCIALES

El calcular las propiedades termodinamicas (entalpia diferencial, entropia diferencial
y energia libre de Gibbs) tiene como fin el proporcionar una comprension de las
propiedades del agua y de los requisitos energéticos asociados al comportamiento
de sorcion (McMinn & Magee, 2003). Estas propiedades termodinamicas fueron
calculadas a partir del modelo de GAB.

7.2.1 ENTALPIA DIFERENCIAL

Se puede apreciar en las figuras 18 y 19 el comportamiento de la entalpia diferencial
(AHpif) con respecto al contenido de humedad. Se observa que para ambos
sistemas encapsulados, la entalpia comienza con valores mas altos, pero que,
conforme aumenta el contenido de humedad, la entalpia va disminuyendo.
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Este comportamiento se puede describir de la siguiente manera: en el sistema 1 de
AS puro en la pared del gel, se percibe que, al comienzo del proceso de adsorcion,
a un contenido de humedad de 1.5 kg H20/100 kg s.s., la AHpir es de -14.3029
kJ/mol, mientras que para el mismo valor de M, pero en el sistema 2 que
corresponde a la mezcla de AS-MN en la pelicula, la AHpir es de -11.1077 kJ/mol.
Analizando tal comportamiento, se puede afirmar que requiere de mayor energia
una mol de gel conformada por AS puro para adsorber una molécula de agua, que
la que requeriria una mol de gel conformada por la mezcla. Sin embargo, a partir de
un contenido de humedad de 4.5 hasta 18 H20/100 kg s.s, en ambos sistemas, el
comportamiento anteriormente observado se invierte, es decir que, en la region de
las multicapas, los geles conformados por la mezcla AS-MN necesitan mas energia
para adsorber agua (Alpizar-Reyes, et al., 2018).

De acuerdo con el trabajo de Togrul & Arslan (2006), a bajos contenidos de
humedad, el agua se adsorbe en los sitios de unidon mas fuertes de la superficie
externa del sdélido. A medida que aumenta el contenido de humedad, el material
tiende a hincharse, abriendo nuevos sitios de unién para que se fijen las moléculas
de agua. Dado que el calor isostérico de sorcion o entalpia diferencial es la cantidad
de energia necesaria para eliminar el agua del solido, cuanto mayor sea dicho valor,
mas fuertemente se unira el agua (Ciro, et al., 2008).

Ademas, a partir de las graficas presentadas, se demostré que la entalpia diferencial
disminuye con el aumento de la cantidad de agua absorbida, lo que es indicativo de
una menor interaccion con el agua, es decir, de una menor energia de enlace. Por
lo tanto, se puede afirmar que el calor isostérico depende fuertemente del contenido
de humedad, donde la energia necesaria para la adsorcion aumenta a bajo
contenido de humedad de equilibrio (Alamri, et al., 2018).
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Figura 18. Entalpia diferencial de adsorcién del sistema AS-MN 1:0
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Figura 19. Entalpia diferencial de adsorcién del sistema AS-MN 1:2.

7.2.2 ENTROPIA DIFERENCIAL

Las figuras 20 y 21 muestran la entropia diferencial en ambos sistemas como
funcién del contenido de humedad a 25, 35 y 45 °C. Estos graficos muestran un
primer comportamiento donde se puede apreciar que los valores de ASpif son muy
similares a las temperaturas de 25, 35 y 45 °C para cada uno de los sistemas, por
lo que se puede afirmar que el cambio en la temperatura no afecta dicha propiedad
diferencial.

En cambio, en un segundo comportamiento, ambos sistemas, muestran inicialmente
una disminucién en la ASpir conforme comienza a incrementarse el contenido de
humedad en el equilibrio hasta alcanzar un minimo. Posteriormente, a partir de un
contenido de humedad de 2 kg H20/100 kg s.s para el sistema de AS puro, y a partir
de 3.5 kg H20/100 kg s.s en el sistema de la mezcla de AS-MN, los valores de ASpif
empezaron a incrementarse conforme el contenido de humedad en el equilibrio
aumentaba.

Para tratar de analizar el segundo comportamiento, es importante mencionar que,
la entropia diferencial de un material es proporcional al niumero de sitios de
adsorcion disponibles en un nivel de energia especifico (Hssaini, et al., 2022). En
este sentido, el segundo comportamiento observable, describe que la disminucion
de la entropia diferencial se debe a que, cuando el contenido de humedad en el
equilibrio es bajo, el numero de sitios de adsorcion disponibles es alto y se requiere
menor energia para que las moléculas de agua se adsorban en la monocapa del
sélido (Alvarado, 2012); mientras que, cuando se incrementa el contenido de
humedad en el equilibrio, se tienen menos sitios activos en el sdlido, y por ende se
requiere de mayor energia para enlazar mayor numero de moléculas de agua en las
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multicapas del solido (Mazian, et al., 2023). Por lo tanto, los geles pueden adsorber
facilmente moléculas de agua en el rango de 0.5 a 1.5 de contenido de humedad
(Gu, et al., 2021). En otras palabras, la disminucion de ASpif indica una restriccion
en la movilidad de las moléculas de agua porque los sitios disponibles se saturaron
(Mendonga-Esquerdo, et al., 2019).

M (kg H,0/ 100 kg s.s)
0 T T T T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
-0.005 A M—M‘Mﬂ‘ﬂ
ottt
~ -0.01 1 o
< M --@--AS @25 °C
(=]
£ -0.015 1 ﬂﬁa’ @ AS @ 35 °C
-
< 002 - e <ok AS @ 45 °C
” ﬁ,ﬁ
< .0.025 A ~
R N
0.03 { % N
Rpf
-0.035 A

Figura 20. Entropia diferencial de adsorcién del sistema AS-MN 1:0

M (kg H,0/ 100 kg s.5)
0 T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30
_-0.005 -
-
g -001 A
=
< -0.015 4 3 ﬁ&&ﬁgﬁ @ AS @ 25 °C
w&ﬁ @ AS @ 35 °C
_0.02 N ....A... AS @45 OC

-0.025 -

Figura 21. Entropia diferencial de adsorcién del sistema AS-MN 1:2
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7.2.3 ENERGIA LIBRE DE GIBBS

Los valores de energia libre de Gibbs evidenciaron la espontaneidad del proceso de
adsorcion de vapor de agua sobre la superficie de los hidrogeles. Los valores
negativos de AG (Figuras 22 y 23) indicaron que el comportamiento de los
hidrogeles siguid un proceso espontaneo, en el que el solido no requiere la adicidon
de energia del entorno para que se produzca el fendmeno fisico (adsorcion)
(Shirkole, et al., 2019).

Ademas, AG aumenta con el contenido de humedad en el equilibrio, asi como la
temperatura, para los hidrogeles en todos los rangos de contenido de humedad, lo
que indica que, cuanto menor es la temperatura, mas espontaneo es el proceso de
adsorcion (Bastioglu, et al., 2017).

Por otro lado, en los sistemas de estudio del presente trabajo, no existe un
entrecruzamiento de AG con la temperatura, es decir, las curvas en ambos sistemas
no muestran una tendencia en la cual se crucen entre ellas, lo cual indicaria que, a
altos contenidos de humedad, se volveria un proceso endotérmico -en lugar de
exotérmico-, debido a la disolucion de los agentes encapsulantes en el agua. Por lo
que se puede afirmar que todo el proceso de adsorcion de agua es exotérmico
unicamente (Collazos-Escobar, et al., 2020).
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Figura 22. Energia libre de Gibbs del sistema AS-MN 1:0
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Figura 23. Energia libre de Gibbs del sistema AS-MN 1:2
7.3 MORFOLOGIA DE LOS HIDROGELES

Las muestras de perlas de hidrogel de los sistemas AS-MN 1:0 y AS-MN 1:2 se
analizaron con la técnica de microscopia electrénica de barrido (SEM, por sus siglas
en inglés), con el objetivo de conocer y analizar sus estructuras fisicas, generadas
por los agentes encapsulantes y por el proceso de encapsulacién (gelacion iénica).

De las figuras 24 y 25 se contempla que los hidrogeles de ambos sistemas tuvieron
una forma semiesférica con pequefias grietas superficiales. De acuerdo con la
literatura, los hidrogeles con una tendencia mas esférica presentan mayor
estabilidad debido a la reduccion del area superficial, que conlleva a un mejor
ordenamiento de las moléculas de vapor de agua en la monocapa de las perlas de
hidrogel (Polekkad , et al., 2021).

Comparando los dos sistemas, los hidrogeles de AS puro (Figura 24) muestran
paredes relativamente colapsadas o ligeras grietas y algunas protuberancias, a
pesar de su esfericidad, en comparacion con los hidrogeles conformados por la
mezcla biopolimérica; esto se debe a que el AS propicia la formacion de paredes
porosas que son susceptibles a colapsarse en medios acuosos (Marszatek, 2022).

Por otra parte, los hidrogeles de la mezcla AS-MN (Figura 25) tienen una apariencia
lisa, un tanto mas alargada (oblicua) y por ello menos esférica que las de AS puro.
Esto se puede deber a dos situaciones. La primera de ellas es que, las perlas de la
mezcla adquieren dicha forma porque, durante el proceso de gelacion idnica,
poseen una menor estabilidad mecanica en la estructura que forma el MN con el
calcio, en contraste con la del alginato-calcio (Velazquez-Gutiérrez, et al., 2020).
Como se refiere en el apartado 2.4.5.2, el alginato posee cadenas de acido L-
gulurénico (G) que, al ocurrir la dimerizacién, forma la “caja de huevos” que crea
una estructura propicia para que los iones de Ca?* se unan facilmente a los atomos
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de O2 de los grupos carboxilo (Wang, et al., 2022). Por lo que, la presencia de dichos
dimeros, proporciona configuraciones mas fuertes en la formacion del hidrogel.

De modo que, al secarse las perlas, la prevalencia en la esfericidad va a depender
también de la interaccidn entre los biopolimeros y la solucién de CaClo.

La segunda razon, es que la esfericidad de los hidrogeles también se puede asociar
a distintos factores durante el proceso de encapsulacién. Dicho atributo se puede
explicar con la informacion del apartado 2.3.3.2, donde se menciona que la
viscosidad de la fase dispersa (aceite de ajonjoli), al gotear sobre la fase dispersante
(AS o mezcla de biopolimeros), asi como la altura con la que gotea la primera fase
sobre la segunda, se relacionan directamente con la tension superficial y el tiempo
que transcurre para lograr una correcta encapsulacién (Contreras & Torres, 2022).

%
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Figura 24. Micrografia de hidrogel de AS puro.
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Figura 25. Micrografia de hidrogel de la mezcla AS-MN 1:2.
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7.4 PROPIEDADES DE ADSORCION

7.41 AREA SUPERFICIAL ESPECIFICA

Las tablas 7 y 8 muestran los resultados que se obtuvieron para el area superficial
especifica en los dos sistemas de hidrogeles. Se aprecia que para ambos sistemas,
el a5, disminuye conforme aumenta la temperatura. Dicho comportamiento indica
que los sitios activos en la monocapa son menos prevalentes a altas temperaturas
(Ledn-Martinez, et al., 2010). Ademas, concuerda con lo enunciado por Quirijns, et
al. (2005), quienes establecieron que, a medida que aumenta el contenido de
humedad, la mayoria de los sitios activos se ocupan y la adsorcion se produce en
sitios menos activos. En otras palabras, dicho comportamiento se debe a la
disminucién de sitios activos para que puedan enlazarse moléculas de vapor de
agua a la superficie de la pared encapsulante.

Esta misma tendencia se logra apreciar en el trabajo de Rakshit et al. (2014) con el
“wadi”, un producto a base de legumbres, donde el valor de ag, disminuy6 de 267.3
a 186.8 m?/g, al aumentar la temperatura de 15 a 45 °C. El autor también indica que
esto puede deberse a la pérdida de algunos sitios de adsorcién de humedad como
resultado de algunos cambios fisicos y quimicos al aumentar la temperatura.

Por otra parte, en este trabajo se observa que los hidrogeles que contienen la matriz
de AS puro tuvieron valores desde 126 a 160 m?/g, los cuales fueron mucho
menores, comparados con aquellos cuya matriz contiene la mezcla de AS y MN,
que van de los 364 a 440 m?/g. Tal diferencia se puede deber a que los geles que
contienen unicamente AS en su pared son menos hidrofilicos, puesto que poseen
menos sitios activos disponibles por la propia estructura o composicién quimica de
dicho compuesto. EI AS contiene menos grupos polares, a comparaciéon de la
mezcla biopolimérica AS-MN, la cual posee grupos hidroxilo y carboxilo en su larga
cadena (Bajpai, et al., 2017; Pongjanyakul & Puttipipatkhachorn, 2007).

Tabla 7. Area superficial especifica para el sistema AS-MN 1:0.

M, M,

) 2
T(C)  (kgH:0M00kgss) (kgH:Okgss) oo (M79)
25 4.6075470 0.0460755 161.2641
35 41287740 0.0412877 144.5071
45 3.6073630 0.0360736 126.2577
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Tabla 8. Area superficial especifica para el sistema AS-MN 1:2.

0 M, M, 2
TCC)  (kgH:0M100kgss) (kg H:0kgss) v (M79)
25 12.5741000 0.1257410 440.0935
35 11.6430200 0.1164302 407.5057
45 104165500 0.1041655 364.5793

7.4.2 RADIO DE PORO

En el caso de los hidrogeles con pared de AS puro, el r;, oscila entre 0.7 y 271 nm.
Mientras que para los hidrogeles recubiertos con la mezcla de AS-MN 1:2 el radio
de poro va de los 0.7 a los 376 nm (tablas 9 y 10) en el intervalo de temperatura
estudiado.

Recordando que los poros se clasifican de acuerdo con su tamafio (IUPAC), ambos
tipos de perlas poseen micro (< 2nm), mesoporos (2-50 nm) y macroporos (> 50
nm), aunque estos ultimos llegan a existir solo para ciertos contenidos de humedad
(17 a 18 kg H20/kg s.s en el sistema 1, y de 27 a 30 kg H20/kg s.s para el sistema
2), a la temperatura de 45 °C. Por otro lado, en el primer sistema se tienen
microporos en un contenido de humedad menor a 4 kg H20/kg s.s, y en el segundo
sistema hasta un contenido de humedad menor a 7 kg H20/kg s.s.

Resulta interesante ver como el radio de poro se incrementa al aumentar la
temperatura y el contenido de humedad, lo cual se debe posiblemente a que los
hidrogeles al adsorber agua, van ganando tamafo, es decir, sufren un hinchamiento
favoreciendo un incremento en el tamafio de poro, produciendo una mayor
capacidad de adsorcion de humedad en las monocapas de los hidrogeles, y de esta
manera la morfologia de los hidrogeles conlleva a modificar su estructura interna y
externa, favoreciendo la presencia de pequefas grietas o ligeros cambios en su
forma esférica, como lo constata el analisis morfolégico de los hidrogeles.
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Tabla 9. Radio de poro (nm) estimado del sistema AS-MN 1:0 a diferentes temperaturas y
contenidos de humedad.

T (°C) T (°C)
M M
(kg H20 / 25 35 45 (kg H20 / 25 35 45
100 kg s.s.) 100 kg s.s.)
0.5 0.7678 0.7646 0.7990 9.5 46402 4.9162 6.1876
1 0.9168 0.9184 0.9788 10 5.0290 5.3363 6.8104
1.5 1.0530 1.0612 1.1494 10.5 54519 5.7941 7.5104
2 1.1896 1.2060 1.3243 11 59138 6.2952 8.3034
25 1.3315 1.3575 1.5083 11.5 6.4204 6.8461 9.2096
3 14812 1.5181 1.7038 12 6.9786 7.4547 10.2559
3.5 1.6402 1.6889 1.9125 12.5 7.5970 8.1310 11.4781
4 1.8095 1.8710 2.1357 13 8.2861 8.8872 12.9256
4.5 1.9898 2.0649 2.3749 13.5 9.0588 9.7385 14.6681
5 21821 2.2716 2.6316 14 9.9319 10.7046 16.8077
5.5 2.3870 2.4918 2.9076 14.5 10.9264 11.8108 19.4995
6 2.6056 2.7267 3.2052 15 12.0701 13.0906 22.9923
6.5 2.8390 2.9774 3.5269 15.5 13.4000 14.5888 27.7107
7 3.0885 3.2454 3.8759 16 14.9660 16.3676  34.4448
7.5 3.3555 3.5324 4.2558 16.5 16.8382 18.5151 44.8532
8 3.6420 3.8405 4.6710 17 19.1173 21.1606 63.1072
8.5 3.9499 4.1719 5.1268 17.5 21.9539 24.5024 103.5760
9 42817 4.5294 5.6297 18 25.5831 28.8599 271.2859
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Tabla 10. Radio de poro (nm) estimado del sistema AS-MN 1:2 a diferentes temperaturas y

contenidos de humedad.

T (°C) T (°C)

M M

(kg H20 / 25 35 45 (kg H20 / 25 35 45

100 kg s.s.) 100 kg s.s.)
0.5 0.7201 0.7084 0.7274 15.5 4.0021 3.9036  4.9160
1 0.8333 0.8199 0.8517 16 41908 4.0819 5.1928
1.5 0.9265 0.9118  0.9560 16.5 4.3902 4.2695 5.4904
2 1.0114 0.9958 1.0525 17 46013 4.4673 5.8113
25 1.0925 1.0761  1.1457 17.5 4.8252 4.6763 6.1585
3 1.1718 1.1546  1.2376 18 5.0630 4.8973 6.5356
3.5 1.2505 1.2325 1.3295 18.5 5.3163 5.1315 6.9466
4 1.3295 1.3107 1.4224 19 5.5866 5.3802 7.3964
4.5 1.4092 1.3897 1.5169 19.5 5.8757 5.6447 7.8911
5 1.4903 14699 1.6135 20 6.1858 5.9269 8.4379
5.5 1.5729 1.5516  1.7125 20.5 6.5192 6.2284 9.0455
6 1.6574 1.6351  1.8145 21 6.8789 6.5514 9.7252
6.5 1.7442 1.7207  1.9198 21.5 7.2680 6.8984  10.4905
7 1.8334 1.8086  2.0287 22 7.6905 7.2723 11.3593
7.5 1.9253 1.8991 2.1416 22.5 8.1508 7.6762 12.3544
8 2.0201 1.9923  2.2589 23 8.6546 8.1142  13.5058
8.5 2.1182 2.0885 2.3810 23.5 9.2083 8.5908 14.8542
9 2.2197 2.1879  2.5082 24 9.8198 9.1114  16.4556
9.5 2.3249 22908 2.6412 24.5 10.4989 9.6825  18.3893
10 2.4341 2.3973  2.7802 25 11.2576 10.3121 20.7722
10.5 2.5476 2.5079  2.9259 25.5 12.1111 11.0096 23.7831
11 2.6656 2.6226  3.0789 26 13.0785 11.7870 27.7105
11.5 2.7887 27419  3.2397 26.5 14.1845 12.6590 33.0524
12 2.9170 2.8660 3.4092 27 15.4615 13.6443 40.7486
12.5 3.0510 2.9953  3.5880 27.5 16.9533 14.7666 52.8101
13 3.1911 3.1302 3.7771 28 18.7192 16.0571 74.4608
13.5 3.3379 3.2710 3.9774 28.5 20.8436 17.5572 124.8401
14 3.4917 3.4183  4.1901 29 23.4488 19.3229 376.3081
14.5 3.6533 3.5724 4.4165 29.5 26.7207 21.4324 -
15 3.8232 3.7340 4.6579 30 30.9547 23.9979 -
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8 CONCLUSIONES

e Se cumplié el objetivo general de este trabajo, ya que se pudo correlacionar
la estructura fisica de perlas de hidrogel de aceite de ajonjoli encapsulado,
en dos matrices biopoliméricas distintas (AS y AS-MN), con el proceso de
adsorcion de humedad de éstos, que permitieron analizar la estabilidad fisica
de los hidrogeles.

e Elmodelo de GAB demostro un buen ajuste de los datos experimentales para
las isotermas de adsorcion de vapor de agua en ambos sistemas (AS-MN 1:0
y AS-MN 1:2) a 25, 35y 45 °C y dentro del rango de aw estudiado, brindando
informacion acertada sobre el comportamiento de adsorciéon, asi como del
contenido de humedad en la monocapa 6ptimo para lograr la estabilidad
fisica de los hidrogeles.

e Las isotermas de adsorcion de vapor de agua experimentales presentaron
una forma sigmoidal tipo IlI, una particularidad en sistemas alimenticios,
mostrando que, para un valor constante de actividad del agua, hubo una
reduccion en el contenido de humedad en el equilibrio cuando la temperatura
se incrementa.

e Debido a los valores negativos de AG, se concluye que el proceso de
adsorcion de las perlas de hidrogel fue espontaneo y exotérmico, y que
cuanto menor es la temperatura, mas espontaneo es el proceso de adsorcion
de agua.

e A partir de las micrografias de los sistemas encapsulados obtenidas por
SEM, la morfologia de los hidrogeles presenté una forma semiesférica.
Aquellos de AS puro en su matriz son mas esféricos y en consecuencia mas
estables, pero su pared es mas rugosa en comparaciéon con los hidrogeles
compuestos por la mezcla AS-MN. Los hidrogeles de la mezcla tienen una
forma mas oblicua, lo cual puede deberse a varios factores que ocurren
durante el proceso de encapsulacion y secado.

o Los sistemas encapsulantes, es decir, la pared de los agentes encapsulantes
presentaron estructuras porosas conteniendo micro, meso y macroporos
(aunque estos ultimos en menor cantidad) en el rango de temperaturas de

estudio. El 7, aumenté al incrementar la temperatura y contenido de

humedad, lo cual se puede deber a que, cuando los hidrogeles adsorben
agua, también aumentan su tamafo. Esto ocasiona cambios en la morfologia
de los hidrogeles relacionados con una mayor capacidad de adsorcién de
agua en la monocapa, produciendo asi grietas o modificaciones en su forma
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esférica, como se comprobd en las micrografias obtenidas por la técnica
SEM.

e Finalmente, la gelacion idnica como método de encapsulacién fue util para
proteger el aceite de ajonjoli (sésamo) a partir del AS como material de pared,
asi como con una mezcla de AS y MN, y es un método competitivo, pues no
son necesarias temperaturas tan altas, ni una agitacién tan vigorosa para
llevarse a cabo. Sin embargo, también tiene sus limitaciones, como el que se
llegan a obtener capsulas porosas, aunque dependera de distintos factores
como el tipo de material de pared empleado, la concentracién de las
soluciones, las condiciones de temperatura, entre otros, los cuales se pueden
modificar para obtener el producto final deseado.
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