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l. INTRODUCCION. 
A través del tiempo el hombre siempre ha sentido la necesidad de buscar 

los medios adecuados para mantener y peñcccionar la estética .de su cuerpo, pero es 

en épocas recientes cuando surge la cosmetologla como ciencia, apoyandose en 

otras ciencias para alcanzar su objetivo (embellecer). Asl como se vale de otras 

ciencias también busca los recientes avances para aumentar la efectividad de sus 

productos y facilitar su formulación, tal es el caso de la microencapsulación, una 

reciente tccnologla que puede ser empleada para facilitar la formulación de 

cosméticos. 

La microencapsulación puede ser empleada en cosméticos para formular 

compuestos cosméticos incompatibles, proteger sustancias contra múdación 

(algunas vitaminas) y prevención de evaporación de sustancias volátiles (aceites 

esenciales) entre otras muchas aplicaciones más. 

En el caso especifico de los aceites, esta tccnologla puede ser empleada 

para microencapsular aceites esenciales y crear con estas microcápsulas colonias 

que permitan obtener fragancias con una misma intensidad durante periodos 

prolongados de tiempo, también estos aceites esenciales microencapsulados pueden 

incorporarse a desodorantes para aumentar la efectividad del producto, o bien 

algunos aceites con propiedades humectantes (aceite mineral) puede ser 

microencapsulados e incorporados a cremas u otros productos cosméticos para 

retardar el tiempo en que el humectante este presente sobre la superficie de la piel, 

proporcionando asl un mayor efecto. 

Por las razones anteriormente expuestas la finalidad del presente trabajo' es 

adaptar y evaluar algunas técnicas de microencapsulación para aceites de uso 

cosmético empleando un proceso que no requiere material y equipo especializado. 



11.MICROENCAPSULACION. 

11.1 CONCEPTOS GENERALES 

La microencapsulación es el proceso mediante el cual, capas relativamente 

delpdas de un material polimérico inerte son aplicadas a pequenas partículas 

de sólidos, líquidos, gases o dispersiones, obteniéndose entidades 

recubiertas de S a 5000 µm de diímetro.<l> 

En general este proceso provee el medio de convenir líquidos a sólidos, de 

dar protección a sustancias cosméticas sensibles a factores ambientales y 

controlar las características de liberación.<~9) 

Básicamente una microcápsula esta compuesta de: núcleo y material de 

recubrimiento, y son clasificadas de acuerdo a la forma en que se distribuye el 

núcleo dentro del material de recubrimiento.(Fig./J 

Los recubrimientos empleados en la elaboración de microcápsulas en 

cosméticos son clasificados en naturales y sintéticos, ejemplos de los primeros son: 

Gelatina, Goma aribiga y Alginato de sodio y de los sintéticos son Metilcelulosa, 

Resinas acrílicas, entre otros.(ll) 

La elección del tipo de recubrimiento, debe considerar, las características 

y requerimientos del producto cosmético, y el método de microencapsulación más 
adecuado.(l,21) 
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ESTRUCTURAS TJPICAS DE MICROCAPSULAS 

Nlideo 

Fig11ra /. Estructuras típictlJi de microcápsulas. 

~ 
~ 
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1/.2 PROCESOS DE MICROENCAPSULACION 

En general los procesos de microencapsulación se dividen en cuatro:CS2) 

11.2.1 Métodos Mecánicos. 

A. Recubrimiento en Bombo. 

B. Atomización y Secado. 

C. Recubrimiento por Suspensión en aire. 

D. Cilindro Rotatorio con Orificios Múltiples. 

11.2.2 Métodos Electrostáticos. 

11.2.3 Polimerización lnterfacial. 

11.2.4 Microencapsulación por Coacervación-Separación de Fases. 

1/.2.J. Métodos Mecánicos. 

Generalmente requieren de equipo especial no común a la industria 

cosmética, y aunque algunos de estos métodos están limitados a sólidos, son 

métodos rápidos para obtener microcápsulas con excelente esfericidad, entre los 

cuales se encuentran: 

... 
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A. Recubrimiento en Bombo 

Este proceso es una adaptación del tradicional proceso farmacéutico 

para la obtención de grageas. Los núcleos pequellos sólidos son recubiertos en 

bombo por aspersión de una solución polimérica que se seca de manera continua 

por entrada y salida de aire caliente.(Fig. 2) 

Aunque este proceso tiene algunas lirnitaciones(requiere de intervención 

manual, es un proceso lento) ha sido empleado ampliamente para obtener liberación 

controlada de firmacos. (52) 

FlgNra 2. Esquema del equipo empleado para la microencopsulación 

por recubrimiento en bombo con tubo inmerso. 

s 



B. Atomización y ICC:ado. 

El proceso de microenc1psulación 1tomiución y secado se Ueva acabo, 

dispersando o disolviendo el material del núcleo en una solución en la cual esta 

el rmterial de recubrimiento disueho. Est1 dispersión es entonces atomizada dentro 

de una corriente de 1ire. 

El aire usualmente caliente, suministra el calor l1tente de vaporiución 

necesario para remover al solvente del m1terial de recubrimiento. 

Cdmara 
de secado 

fl"úlo 

Atom/:.dor 

-

Aire fno húmedo 

f 

Colector 

t 
Microc6ps,,/tu 

secas 

Flg"ra J. Equipo empleado para la microe11caps11lació11 a10111i=ació11 .I' secado.·· 



Los componentes de un equipo estándar incluyen un calentador de aire, 

. atomizador, cámara de secado, escape, y un colector del producto.(Fig. 3) Las 

variables que se controlan en el proceso incluyen las propiedades de los 

materiales de alimentación tales como viscosidad, uniformidad, concentración del 

núcleo y del material de recubrimiento, velocidad de alimentación y velocidad de 

secado, que se regula con las temperaturas de entrada y salida y por la 

concentración de disolventes en la corriente de aire. 

Este proceso ofrece ventajas sobre algunos otros tales como: rápida 

realización, producción continua o en una sola etapa de grandes cantidades de 

microcápsulas, microencapsulación de sustancias sensibles al calor y a la 

humedad, para estas últimas empleando revestimientos no acuosos, además 

puede ser usado para recobrar microcápsulas producidas por procesos· de 

coacervación o polimerización. 

Este proceso inicialmente usado para la microencapsulación de sabores ha 

tenido innumerables aplicaciones, ha sido empleado para la microencapsulación de 

aceites volátiles de naranja y limón. (IS) 

C. Recubrimiento por suspensión en aire 

Es otro método para el recubrimiento mecánico, donde pequeñas partículas de 

sólidos son suspendidas en un lecho por entrada y salida dinámica de aire caliente. 

Una boquilla de atomización se conecta por debajo de dicho lecho, de forma que 

las partículas son bañadas por una lluvia de solución de recubrimiento que se 

deposita sobre las partículas secando rápidamente por la entrada de aire 

caliente, obteniéndose así partículas recubiertas.(Fig . ./) 
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o ºo e•-•• rec116ti1Nlmto 

Flprt14. Recubrimiento por suspensión en aire. 

Las variables 9ue deben ser controladas para aumentar la eficiencia del 

proceso incluyen: propiedades del núcleo y recubrimiento tales como ,·iscosidad. 

area superficial. punto de fusión, solubilidad, volatilidad, cristalinidad, 

concentracióu, velocidad de aplicación del material de recubrimiento. área para que 

fluyan los núcleos y la temperatura de entrada y salida del aire. 

Este proceso es mucho mas rápido que el de recubrinúento en bombo y el 

recubrimiento es mucho mas uniforme.Ull.S2> 

El equipo puede ser empleado, después de modificaciones si es necesario 

para otras operaciones tales como: mezclado, secado, granulación y recubrimiento 

de tabletas y cápsulas. 
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D. Cilindro rot1torio con orificios mútiples 

En el Southwest Reseuch Institute (SWRI) fue desarrollldo este proceso 

p1r1 producir microcápsulls<3l. El equipo utiliu ll fuerza centrífuga para envolver 

UDI panicula con m1terial de recubrimiento. Las p1nículas son colocadas en UD 

cilindro de recubrimi_ento el cual se hace giru a 1h1& revoluciones, dichas 

p1nicul1s son obligadas por ll fuerza centrifuga a salir dispersadas por un tubo 

conductor y tienden a ser envueh1s por una película de m1terial de cubiena que sé 

encuentra en los orificios de ll pared externa del cilindro; cuudo lis 

p1nículas coinciden con .este orificio, el m1terial de recubrimiento es "roto" por 11 

fuerza de lis panículls, fonnándose UD nodo que termin1 en la formación de 

microcípsulas de p1red continUI. (Fig. 5) 

~D D 

Micr0c9p"'l 

Material del 111lc/eo 

Fig11ra 5. Sección tra11Sversa/ del cili11dro rotatorio co11 orificios mríltiples. 
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Las microcípsulas 1sí obtenidas se endurecen, congellll o la\'an 

dependiendo del tipo de materill de recubrimiento y núcleo, con lo cu1l se 

disminuye 11 1glomeración de las microcípsulas.lll 

Las v1riables que deben ser controlldas en este proceso son: velocidad de 

rotación del cilindro, velocidad de flujo de los Ollterilles que intervienen en el 

proceso, la conceotnción y viscosid1d del D11teri1I de recubrimiento y viscosid1d del 

material núcleo. 

En 11 tabla I se resumen las cancteristicas y aplicaciones de los métodos 

mecánicos. 

10 



i A a LA /. Cancteristicas y 1plic1ciones de los métodos mecánicos. 

1 

PROCESO 11NUCUO11 VARIABLES 1 TAMANO 
(µm) 

Rt:CUBRIMU:NTO EN EJ -Temperatura de secado. 

BOMBO -Velocidad del bombo. aoo-sooo. -Uniformidad del tamllllo de 
pan/cu/a. 

ATOMIZACION V EJ -Propiedades del material o SECADO alimentado. 
-Velocidad de alimentación 
de materiales. 

dos 

-Concentración de solventes 
en la comente de ainl. 

SUSPENSION EN AIRE B -Propiedades y EJ concentración de material de 
recubrimiento y núcleo. 
-Temperatura de en/rada y 
salida. 

CILINDRO -Velocidad de rotación del B ROTATORIO CON cilindro. 
Sólidos -Velocidad de flujo de 

ORIFICIOS Llquldos materiales. 
MULTIPLES -Propiedades del núcleo y 

recubrimiento. 

11 



ll2.2.Métodos Electrostáticos 

En este proceso desuroU.do por el Instituto de Investigaciones 

Tecnológicas de Dlinois<H> se requiere que el material de recubrimiento y el materill 

que se va a microencapsular sean susceptibles de ser aerolizados, el materill de 

recubrimiento debe ser líquido durante la micrnencapsulación y capaz de redondear al 

materill a recubrir. El dispositivo para la microencapsulación electrostática se nuestra 

en la flgwa 6. El aparato consiste básicamente en tres címaras , dos de atomiución 

(Una para el materill núcleo y una para el material de recubrimiento) y una 

ter"'8 para el recubrimiento. 

FigMro 6. Esquema del aparato típico para la 111icroe11caps11facio11 electrostática. 

11_ 



El ejemplo cláSico de la micrOt11capsulación en cosméticos por este 

proceso es la encapsulación de glicerina con panfina fimdid1, dur1Dte el proceso 

1111 1pliC11 un voltaje de 10,000 volts a cada una de las boquillas, con el cual la 

glicerina se Clll'gl positivamente y la parafina fundida adquiere una carga negativa, 

llevandose así acabo la microene1psulación electrostática. (IS) 
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11.2.3. Polimerización /nterfacial 

Es el proceso donde se hace polimeriur un monómero en 11 interfase de 

dos sustancias inmiscibles. Suponiendo que 11 fase interna es un liquido de 

naturaleza oleosa, es posible dispersar o solubiliur un monómero A (Flg. 7) en esta 

fase y emulsificar 11 me7.Cll en una fase extema de naturalea acuosa en donde se 

encuentra un monómero B; los monómeros A y B teoderín a reaccionar en 11 

interfase de los dos liquidos inmiSCJ'bles, fonnando una pued continua que envolverí 

al material núcleo oleoso. 

Este proceso pua la microencapsulación de sólidos o Uquidos insolubles 

en agua ha sido empleado pan la microeocapsulación en cosmetologia de mgancils 

en forma de "Rasca y Huele", aceite mineral y emolientes;(3'7) sin embargo tiene 

como desventaja el uso de formaldehído, el cual no debe encontrarse por arriba de 

los limites permitidos para productos cosméticos. 

nA 
oleoso 

+ 

l 
ns 
acuoso 

A·B·A·B·A·B·A·S-A·B 

Fig11ra 7. Reacció11 de polimeri:acló11 /11terfacial. 



111.2.4. Microencapsulación por Coacervación-Separación de 

Fases. 

Este proceso también conocido como separación de fases fue inicialmente 

desarrollado por la National Cash Register Co. en 1954 para la fabricación de 

copias sin carbón, actualmente puede ser adaptado para la microencapsulación 

de mas productos.U5,2t,!14) 

El proceso coacervación o separación de fases se suele subclasilicar 

en coacervación simple i:uando se utili7.a un solo coloide recubridor y compleja 

cuando se utiliz.an dos ó mis. 

En general el proceso consiste en tres pasos: 

Paso 1: Formación de tres fases químicamente inmiscibles. 

El material núcleo generalmente sólido o líquido insoluble o poco soluble 

en agua es dispersado en una solución de polímero (Fig. 8A), por algún efecto tal 

como: Cambio de temperatura de la solución de polímero, pH o fue17.11 iónica el 

polímero tiende a disminuir su solubilidad en el solvente que lo contenía, 

agregíndose en coacervados.(Fig. 88) 

Paso 2: Deposición del recubrimiento. 

Mediante el control del mezclado, los coacervados de polímero se 

depositan sobre el núcleo en forma de una capa continua líquida. (Fig. 8C) La 

deposición del material de recubrimiento alrededor del núcleo ocurre si el polímero 

se adsorbe en la interfase formada entre el núcleo y el vehículo líquido, 

IS 



elle fenómeno de adsorción es un prerrequisito para un recubrimiento efectivo. La 

deposición continúa del material de recubrimiento se favorece por la reducción de 

energia libre inteñacial del sistema, eSla reducción se lleva a acabo cuando decrese 

el úea superficial del material de recubrimiento por la coalescencia de las gotas de 

polbnero liquido. 

Paso 3: RiaidWción del recubrimiento. 

La capa de polímero sobre el material núcleo es endurecida por 

temperatura, agente de dureza o técnicas de desolvataclón.(Fig. 8D) 

Clarke and Courts 011) revisaron el mewúsmo de reacción de gelatina con 

formaldebido, inicialmente el formaldebído reacciona con los grupos amino de la 

gelatina 

En concentraciones elevadas dos moléculas de producto pueden 

reaccionar con el agente de dureza por medio de un enlace dimetil éter o enlace 

metileno como sigue: 
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Debido 11 hecho de que los materiales núcleo se microencapsulan en UD 

vehículo líquido, se requieren operaciones subsecuentes de secado, las cuales se 

pueden reawr en lecho Ouidizado, en UD equipo de secado por 1tomiz.ación o 

simplemente en charolas. 

Este proceso es el mis aplicado a la microencapsulación de cosméticos, por 

ejemplo microcápsulas de aceite mineral con partículas pearlesentes han sido 

preparadas usando como material de recubrimiento gelatina y goma arábiga e 

incorporadas a shampoos y acondicionadores para el cabello, estas partículas 

pearlecentes son vísibles a través del sh1mpoo aumentando la apariencia estética del 

producto. 

Un tipo especial de microencapsulación por separación de fases es el método 

de gelación lonotrópica, en el cual una solución de alginato de sodio con 

material núcleo dispersado es goteada a una solución de cloruro de calcio donde 

el polímero se welve insoluble. (31,!0,sl,60) 
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PROCESO DE COACERVACION 

D" 
A 8 

A. Aceite disperso en la solución tk poi/mero. 

~ 
~ 

e 

~ 
~ 

D 
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Figura 8. Pasos típicos e11 el proceso de coacervació11-Separació11defases . 



D.3 ASPECTOS TERMODINAMICOS DE LA MICROENCAPSULACION. 

/11.3. J CRITERIOS DE SOLUBILIDAD DE UN POLIMERO. 

La disolución de un polímero es UD proceso lento que acontece ea dos fases. 

Primero, las moléculas de disolvente se difunden lentamente dentro del polimero 

produciendo UD gel hinchado. Esto puede ser todo lo que ocurra si, por ejemplo, las 

fileu.as intermoleculares polímero-polímero son grandes debido a enlaces retfculados, 

cristalinidad, o enlaces p11entes de hidrógeno. Pero si estas fuerzas pueden superarse 

por la introducción de interacciones intensas polímero-disolvente, puede tener lugar la 

segunda fase de la disolución. Solamente esta fase puede acelerarse por agitación, pero 

incluso así el proceso de disolución es lento para materiales de muy aho peso 

molecular.(7,tZ) 

La configuración de un polímero en solución depende mucho del disolvente. 

En un ''buen• disolvente existe una interacción más fuerte entre el disolvente y el 

polímero que entre disolvente y disolvente, o entre ambos segementos del polímero. 

El polímero se eirtiende en la solución (se desenrroUa ). 

En un disolvente "pobre", los segmentos de polímero prefieren permanecer 

enlazados con otros segmentos de la molécula de polímero, de este modo, aunque se 

separa de otras moléculas en el sólido, la molécula se enrred1 sobre si misma. 
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La calidad del solvente es t1mbién expreS1da por medio del p1rimetro de 

interacción de Flory-Huggi1u x. que es una medidl de las interacciones de los 

segmclllos de polímero y solvente. Este valor tiende 1 ser de O pua un buen solvente, 

y de O. S o mis para un solvente pobre. (28) 

11.3.2. TERMOD/NAMICA DE LA SOLUCION DE POLIMEROS. 

El componllllliento de los polímeros respecto a los disolventes es 

car1cterístico y diferente del de las subsuncilS de bajo peso molecular. El tamaño y 

coaformlciones de las moléculas de polímero disuelt1s requieren de tr1tamiento 

teórico especill para explicar sus propiedades de disolución. 

Para 11 disolución de un polímero en un solvente a temperatura constante. la 

energía hl!re de mezclado o de solución es: 

.1Gm = .1/fm - T 4Sm .................. 1 

Para que la disolución ocurra espontineamente .1Gm debe ser negativo. lo 

cual se cumple porque el proceso de disolución es frecuentemente endotémúco. es 

decir .111 es positivo, y 1demis es pequeilo. 

El calor de mezclado expresado en temúnos del p1rámetro de solubilidad (li) 

esta dado por la siguiente ecu1cióo: 

.1/fm =r v12 (61- 62 )2 <P1<P2 .•....•..... 2 



Donde: 

V¡ 2 = Volumen de 11 mezcla. 

6 ¡ = P1rímetro de solubilid1d del disolvente. 

o 2 = Plrímetro de solubilicbd del polímero. 

ti' 1 = Fncción de volumen del disolvente. 

'1'2 = Fncáón de volumen del poHmero. 

El parímetro de solubilicbd expresa la cohesión entre las molécul1s y debido 

1 que el peso molecular y el volumen molar de los polímeros son más gr111des que las 

del solvente, 115 concentraciones se expresan en fricción de volumen </J • En 

moléculls pequeñas de so!uto, la concentración se expresa en fracción mol X, lo cual 

no es conveniente pin polúneros porque aún en soluciones diluidas el valor se cima 

en 1, lo que no sucede expresando la concentración como l/J • 

ll3.2.J Disoluciones ideales. 

En el tipo más simple de mezcla, las moléculls de los componentes A y B 

tienen más o menos el mismo tamaño, forma y campos de fuel'7.8 similares. Pueden 

form1r entonces una disolución ideal, definida como aquélla que obedece la ley de 

Raoult. Esta ley dice que la presión parcial de vapor de cada componente en la mezcla 

es proporcional a su fracción molar X. Por tanto 

P,1= p,.• .....!li.- =P,1ªXA ............. 3 
llA + llH 

Donde /1 expresa el µúmero de moles. Si a panir de la condición de equilibrio entre 

dos fa~s pueden derivarse relaciones tales como la energía libre de disolución: 
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<JG-4 =k Tln(PAt PA") ........... 4 

donde <JG es la energía libre de disolución resultante de transferir una molécula del 

liquido A ea eSlado puro con presión de vapor PAº a una gran cantidad de diJolución 

con presión de vapor PA. Entonces la el:uación 4 se convierte en 

<JGA =kTlnX.. ................ 5 

La energía libre total de me:zclado es: 

<JG = nulGA .tlB <JGs 

.t1G = k T (tu In X.· 110 In Xs) ... .. 6 

Las condiciones de me:zcla ideal implican que el calor de me:zclado '1ÍI = O. es decir, 

los componentes se me:zclan sin cambio de energía. Dado que <JG = tlH - T .dS la. 

entropía de mezcla viene dada por 

<IS=·k (IU lnX..•llH lnXs) ..... 7 

que es positiva para todas las composiciones, de modo que, por la segunda ley, la 

mezcla espontánea ocurre en todas las proporciones. 



ll3.2.2 Desviaciones del comportamiento ideal. 

Las disoluciones de polímeros invariablemente muestra grandes desviaciones 

a la ley de Raoult. 

Las desviaciones de la idealidad de las disoluciones de pollmero surgen en 

gran parte de las entropÍls de mezclado pequeñas. Estas no son anormales, pero son el 

re511hado natural de la gran diferencia de tamailo molecular entre los dos 

componentes. Pueden interpretarse en función de llD modelo molecular simple, las 

moléculas en el liquido p\lro y en la mezcla, se supone representables sin error serio 

por un retículo. Una representación bidimencional para líquidos no polímericos se 

muestra en la figura I Oa. Mientras las moléculas de un componente puro pueden 

ordenarse solamente de 11Da manera sobre dicho retfculo, Sllponiendo que no pueden 

distinguirse unas de otras, las moléculas de una mezcla de dos componentes pueden 

ordenarse sobre un retículo en un número grande, pero calculable, de formas, W. Por 

la relación de Boltzman la entropía de mezclado es 

t!S=klnW .................... 8 

La ecuación 7 resulta para el caso de moléculas que pueden S11stituirse unas u otras 

indiscriminadamente en el retículo. 
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Fiaura 10, Represe/Ilación bidlmenci0110I de a) 1111 líquido 110 polimérico y b) 11110 

molécula de polímero situada e111111 retículo del liquido. 

Se supone que las moléculas de polímero consisten en un gran número N de 

11egmentos ·de igual longitud, unidos entre si flexiblemente. Cada eslabón ocupa un 

lugar del retlculo, dando la ordenacióo de la figura IOb. La disolución se supone lo 

bastante concentrada para que los lugares ocupados del retículo estén distribuidos al 

u.ar, más bien que agrupados en regiones bien separadas, cada uno de N lugares. 

Pueden verse ahora cualitativamente porque la entropía de mezclado de la disolución 

de polímeros es pequeña comparada con 11 disolución de solutos normales. Existen 

menos formas en las que el mismo número del retículo pueden ser ocupadas por 

segmentos de polímero: el fijar un segmento en un punto del retículo limila 

severamente el número de lugares disponibles para el segmento adyacente. El cálculo 

aproximado para W para tal modelo se debe separadamente a Flory (l 9.t2) y 



Huggitis ( 1942 ); sus resuh1dos se conocen como la teoría Flory-Huggilis de las 

disoluciones de pollmeros'. La entropla de mezclado es análoga a la d1da en la 

ecu1ción 7 p1r1 líquidos simples; p1ra disoluciones de polímeros; 

donde el subíndice 1 denot1 el disolvente y el 2 el potimero; ti>¡ y l/J2 son las 

fracciones de volumen definidas como 

tll¡ = 111 1 11¡ + N 111 

f/12 = N t12ln¡+N 112 

En la leot'/a F/ory-Huggim, el calor de mezclado de la disolución de 

potimeros es análogo al de llS disoluciones ordinarias, &I es positivo y esta dado por 

la siguiente expresión: 

&l=xkT t1¡r/J2 .............. JO 

donde 1( es el parámetro de interacción de F/ory-H11ggi11s, el cual representa la 

energía de interacción para dar una combinación de potimero-solvente. 

La combin1ción de las ecuaciones 1, 9 y 10 da la ellpresión de Flory­

Huggi1is para la energía libre de mezclado de una disolución de polímero con calor de 

mezclado normal: 
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Esta ecuación muestra que dos o más moléculls de polimcro son como regla 

incompatibles. Cuando el solvente en la solución de polímero es remplazada por igual 

volumen de una segunda solución de polímero n 1 decrece oustancialmente a una 

constlDte <P 1 • haciendo al primer término en el paréntesis muy pequeño. La suma de 

los dos primeros términos, el cual es negativo, entonces puede ser tlD pequei'lo que el 

tercer ténnino, el cual es positivo, haciendo .llG positivo.(7,33) 

11.3.4 SEPARACION DE FASES EN LAS DISOLUCIONES DE POLIMEROS. 

Diferenciando la ecuación 11 eon respecto a 11 1 se obtiene la energia libre 

molar parcial de mezcla: (7,33) 

.llG* =In <I>¡ • (1 - /IN )<1>2 · x<P2' ....•••• • 12 
RT 

Esta es la ecuación básica de la teoria de Flory- Huggins, que predice cuando 

la separación de fases puede ocurrir en una solución de polímero. 

Si X es cero o negativo .llG es negativo y el mezclado ocurre por arriba de un 

rango total de composiciones o valores de <P ayudada por la mutua atracción entre 

polímero y solvente.Para más combinaciones polímero-solvente x es positivo y se 
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incrementa con un decremento de la temperatura como el solvente se welve 

· progresivamente malo, cau1111do que AGnr y AG• 5e h1gu progresiva111C11te mis 

negativos. Cuando eDos cambian de neg1tivo a positivo, a un valor critico de le · 

empieza la separación de &ses. 

La condición de equilibrio en un sistema binario ~s que la energía libre mol1r 

parcW AG• de cada coqionente sea igual en cada &se. E•a condición corresponde al 

requisito de que la primen y i;egunda derivadas de AG• con RlpOCto a t/J2 seo cero. 

Aplicudo esta condición a la ecuación 12 resultan las ecuaciones 13, 14 y IS 

que representan valores c:riticos del parámetro de intencción, ftacción de volumen de 

polímero y de la temperatun de solución respectivamente. 

Xc =(! + N")';;; __/_+__}_. • ..... JJ 
2N 2 N" 

Donde N es el número de segmentos de polímero equivalentes en tanwlo a 

una DHllécula de solvente, representa la ruón de volumen molar de polimero a 

solvente. La temperatura critica de la solución es la tempentun amba de la cu1I 

ocurre la disolución sobre un rango de concentncioneS. La sepanción de fases sólo 

ocurre abajo de la temperatun critica. 

Esta ecuación indica que si las cadenas de longitud N incrementan, le 

disminuye y que la tempentun a la cual la primera fracción de polímero se vuelve 

insoluble incrementa . El valor para DHlléculas de peso molécular elevado es O.S y la 

separación de fases empieza cuando el parámetro de interacción l supen este valor. 

En el sistema Gelatina-agua-etanol, el polímero (gelatina) es disuelto en un 

buen solvente (agua) y un liquido miscible con el solvente, que no disuelve al polímero 

(etanol l » O.S) es adicionado suscesivamente a temperatura constante a la solución 
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de gelatina, lo cual ocasiona un incremento gradual del valor de x del sistema basta 

exceder el valor de Xc , ocasionando una separ1ción de fases con una posterior 

precipitación. 

La fhcción de volumen critico de polímero es la concentración critica 

donde se empieu a dar la sep1r1ción de fases. 

t/12,c = E! __ I __ • • • • • • • • • • • /4 
I + N 11 N" 

Como N = 111' ali>' para polímeros típicos f/12.c E! 0.03 a 0.01 ó 3 a 1 % en 
voluOJen.(33) 

En la fig11ra 11 se presenta el diagr1ma de fases que muestra la temperatura 

de precipitación como función de la concentración de polímero para fracciones de 

poliestireno en diisobutil cetona.Los valores críticos Te y f/12.c corresponden a los 

máximos en las curv1S por lo tanto las áreas arriba de las curvas representan regiones 

de completa miscibilidad y abajo de estas ocurre la precipitación. 
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f1aurm 11. Diagrama de fases para.fraccimies de poliesllre1w e11 diisobuti/ ceto11a. 

LI coexistencia de dos fases líquidas una casi solvente puro y otra una 

solución moderadamente concentrada de polímero es llamada coaceivación. El líquido 

viscoso o a veces semisólído gelatinoso, dependiendo del polímero o del peso 

molécular es llamado coaceivado y es la fase rica en polímero. (7,22,33) 

LI temperatura a Is que empieza la separación de fases esta dada por la 

siguiente ecuación 

_l_=_t_( /+ _!l_) ........... ... 15 

Te .9 M" 

Donde D es una constante para la combinación polimero-solvente, M es el 

peso molecular del po1Úlle1'o y la temperatura 9 de Aory es la 'temperatura critica de 

29 



miscibilidad en el llnúte de peso molecular infinito, estas temperaturas se han 

determinado para algunos sistemas polímero-solvente. (Jl) De acuerdo con la 

ecuación 1 S Te incrementa con el peso molecular del polímero como se observa en la 

figura 11. 

A temperaturas menores que la temperatura 6 la interacción molecular entre 

segmentos de polimero es mayor que la atracción entre segmentos de potirnero y 

moléculu de solvente, lo que origina la precipitación del polímero. 

/L3.5 COACERVACION Y MICROENCAPSULACION. 

La separación de fases no solamente puede Uevarse acabo por enfiilmieoto de 

la soluci6n de polímero por debajo de su Te , si no también por la adición de un líquido 

no disolvente (Es un solvente pobre con un valor de x = O.S ó mayor por lo cual el 

polímero es insoluble en él o poco soluble) con lo que se ocasiona un aumento del 

valor de X por arriba de Xc • 

La adici6n de sales a soluciones acuosas de polímero puede también causar la 

separación de fases por el fenómeno Uarnado Salting out. la sal adicionada requiere 

agua pan su propia hidratación y la obtiene del agua de hidratación del polimero. 

aumentando el valor de <P2 por arriba de w1 valor critico<Pi.c· 

La aplicación de estos fenómenos a varios polímeros para inducir la 

coa~rvación es la base de la microencapsulación de sólidos, líquidos o dispersiones la 

cual tiene una amplia aplicación comercial .. 
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ll4 VENTAJAS QUE OFRECE LA MICROENCAPSULACION 

Los procet0s de microene1psulación han sido usados 

ventajosamente en DRJchos campos.OS,17,11) 

En productos fannacéuticos estos procesos han sido empicados para enmascarar 

olores desagradables, dar protección a algunos firmacos contra oxidación, 

proporcionar absorción ~lectiva en el intestino o estómago y h'beración gradual del 

finnaco por un largo periódo de tiempo.(4,9,41) 

En alimentos es usado para la encapsulación de aceites saboriz.antes volátiles y 

enmascar1r sabores desagradables de algunos aditivos. (23) 

En químicos para 11 agricultur1, estos procesos han sido adaptados a 

fungicidas, herbicidas e insecticidas. Estos productos son liberados de lis 

microcápsulas por difusión a través del recubrimiento, para dir liberación 

lent1 y prolongida.<23,42,49) Algunos pesticidas encapsulados ya están en el 

merc1do(!ll), Pene1pMR por ejemplo es una microcápsula de metilparation, con 

lo cual se ha obtenido un decremento en la toxicidad y una mayor 

actividad. (27 .J2.SS) 

En productos cosméticos esta tecnología ha sido recientemente utiliuda para la 

microenc1psulación de vitaminas, emolientes, humect1ntes, fragancias y 

pigmentos, debido a las ventajas que ofrece.·0,37,48) (Tabla//) 
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TABLA R Ventajas de la Microencapsulactón. 

1-1 Liberación lenta del contenido a nivel tópico 

1-2 Emnllscaramiento de olor o sabor de algún ingrediente 

1-3 Formulación de compuestos cosméticos incompatibles 

1-4 Protel:Ción de "activos" cosméticos 

1-5 Prevención de evaporación de sustancias voütiles. 

1-6 Mejoramiento de las propiedades estéticas. 

1-7 Control del tamado de partícula. 

1-8 Transfonnación de IDl líquido en sólido de ficil manejo. 

1-9 Ayuda en 11eneral para fonnular. 

En particular ha sido empleada para encapsular "activos" cosméticos que en · 

elevadas concentraciones sobre la superficie de la piel producen initación, como por 

ejemplo "activos" para el tratamiento de acné, en dentrificos para la incorporación de 

sabores que no deben permanecer en contacto con la base durante periódos de 

almacenamiento, entonces el sabor es bl>erado por rompimiento de la microcípsula 

cuando este es usado. 

Humectantes como glicerina también han sido microencapsulados y facilmente 

incorporados en cremas para prolongar el tiempo en que el humectante este presente 

sobre la superficie de la piel. proporcionando asi un mayor efecto.< 1) 
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11.5. ACEITES DE USO COSMETICO 

Los aceites de uso cosmético son aqueUos que por sus propiedades 

emolientes, lubricantes y aromíticas son de uso común en formulaciones cosméticas, 

tal es el caso del aceite mineral, los aceites esenciales y el aceite de almendras 

dulces. 

Los aceites esenciales son compuestos aromáticos, usualmente líquidos 

volátiles insolubles en agua, constituidos por varias sustancias orgánicas 

(terpenos, alcoholes, aldehídos, ésteres, éteres, etc. ),los cuales son obtenidos de 

plantas especificas por destilación a vapor,126,Jt) generalmente son incorporados a 

la mayoría de los productos cosméticos para mejorar su olor. 

El aceite mineral, mezcla de hidrocarburos líquidos obtenidos del petróleo , 

trasp1rente, inodoro e insípido ha sido reconocido como un emoliente efectivo en 

cosméticos.0,47) Este compuesto es empleado en la preparación de cold-cream, 

cremas limpiadoras y otras emulsiones cuando las propiedades de limpieza o 

lubricación son requeridas, también es usado en la preparación de brillantinas, 

aceites bronceadores y para impartir briUo en lápiz labiat.(4') 

El aceite de almendras dulces es usado en cantidades pequeilas en perfumes 

como heliotropo, en cremas para la piel, en la elaboración de jabones entre otros 

numerosos artículos de tocador. 
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IL6. MATERIALES DE RECUBRIMIENTO. 

Los pollmeros son moléculas de elev1do peso molccullr que se fonDID por la 

unión de molécullS pcqueilas simples Umuidas monómeros y se clasifican como 

pollmcros natunles y polimeros sintéticos. El llmidón, la cetuloSI y 11& proteínas son 

ejeiqitos de polimeros que se encuentran en ll naturlleu, en tmto que los pollmeros 

sintéticos son los de m1yor importlOcil comercilt, por que se pueden obtener con 

propiedades complctllncnte espccificls. (16) 

A CIUSI de lis propiedldes que prescntm los pollmeros, son usados 

11Dpliammte en sistcm.s linlllcéuticos y cosméticos como agentes cmulsificantes. 

suspensores, adhesivos y m1terilles de recubrimiento. Su solubilid1d en 1gu1 esta 

dctcrmin1d1 pi>r lis DIÍsmls consideraciones que se 1plican 1 moléculls pequcills, los 

pot~os pollres son cap1ces de interactuar con el agua, ta cual proporciona la 

cncrgla necesaria para remover las moléculas del est1do sólido, de esta D11Der1 este 

tipo de polimeros tienen la b1bilidad de incrementar su viscosidad a concentraciones 

b1j1s, inch1rse o cambilr de form1 en solución y adsorberse a superficies, por lo cual 

algunos de ellos como los c1rbobidr1tos son u51dos en papel, to1Uas S111it1rias y en 

vendajes quirúrgicos.(20) 

Los polímeros insolubles en agua o con bija velocidad de disolución son 

uS1dos más en form1 de peliculls delgadas como materiales de recubrimiento. 

membran1s p1r1 diilisis y en form1 de m1trices p1ra dar hl>eración controlada. 

Lis características de los polímeros que se emplean en el deS1rroUo experimental 

de este tr1bajo se presentan 1 continuación. 
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A. Gelatina 

la gelatina es una proteína macromolécular usada ampliamente para la 

preparación de mkrocípsulas cosméticas por el proceso de coaceivación. (10) Es 

una proteína coqiuesta de 18 diferentes aminoácidos, que se obtiene por 

tratamiento de colágeno de diferentes fuentes como: la piel de cerdo, piel de buey y 

hueso de buey; sin embargo, el peso molecular promedio, pureza y punto 

isoeléctrico se ven afectados por el método de obtención. 

la gelatina es empleada en formulaciones cosméticas tales como: cremas. 

lociones, productos para el cuidado del cabello, cremas para afeitar y esmalte para 

uilas. (3,19) 

· B. Alginato de sodio 

El alginato de sodio es un carbohidrato que se extrae de varias especies de algas 

pardas, es empleado en productos cosméticos como emulsificante. espesante y 

coloide protector. 

Se utiliza en la preparación de cremas, geles, mascarillas faciales y pastas 

dentrificas. 

El alginato de sodio es la sal del copolímero de ácido manurónico y ácido . 

glucurónico, sus moléculas son altamente asimetricas con pesos moleculares en el 

rango de 47000 a 37000. (3,Zt,!!l,59) 
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C. Resinas acnlicas 

Las resinlS acrilicas son polimcros sintéticos catiónicos ó aniónicos de 

dimetilamino etilmctacrilato, ácido metacrillico y ésteres de ácido metacrilico en 

varias proporciones, las cuales son empleadas como peliculas de recubrimiento. 

Se encuentran registradas bajo la marca comercial Eudragit , de la cual existen 

varios tipos. El tipo RS y RL son copolíeros de ésteres de ácido acrilico y 

metacrilico con algunos. grupos de amonio cuaternario. Ambos tipos son solubles 

en metano!, cloroformo y mezclas de isopropanol, etanol y cloruro de metileno. El 

Eudragit RL forma peliculas mis penneables que las de Eudragit RS. (25) 

Otro tipo de resinas acrílicas es el Eudragit NE 300, el cual es una laca acrilica 

que se emplea en forma de una dispersión acuosa y forma recubrimientos incoloros y 

brillantes.09) 
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ID. OBJETIVOS 

OBJETIVO GENERAL: 

Milll'Oellcapsular por el proceso coacervación - separación de fases, aceites de 

uso cosmélico. 

OBJETIVOS PAllTICULARES: 

Adaptar y evaluar tres técnicas de microencapsulación por coacervación· 

separación de fases para aceites de uso cosmético.( aceite mineral. aceite esencial de 

menta piperita y aceite super refinado de almendras dulces). 

Obtener la mejor técnica para la microencapsulación de aceites de uso cosmético 

en base a tamaño de partícula, forma de la microcípsula y cantidad de aceite 

microencapsulado. 



V. PARTE EXPERIMENTAL 

El siguiente diagmm resume la sccueac:ia seguida pani cumplir los objetivos 
propuestos. 

COACERVACION 
SIMPLE 

GELACION 
IONOTROPICA 

ESTUDIOS PREVIOS 

ELABORACION DE MICROCAPSULAS j 
''"'--'"·"· "' ·"-"""' ""·""''".!! 

TAMAÑO DE PARTICULA Í 
\ 

"' ,...,,., • .,. ..... , ............ _..,._. ......... .,.__.." '" , • .-, AN .,..)} 

CANTIDAD DE ACEITE '. 
EVALUACIONES '¡"'-+-..-i MICROENCAPSULADO ¡ 

"""'""""'""""'"""""'""'""""'""""....tiJ .....,,..,.,.,.,,,,.._,..,~~-.-... -.... -.... -.... .,,{,,".,,, 

Figuro 12. Diagrama de la parte experimental. 

DETERMINACION 
DEFORMA 
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IV.i MATERIALES DE RECUBRIMIENTO, MATERIALES 

NUCLEO Y REACTIVOS. 

A. Gelatina (piel de cerdo Punto Isoeléctrico 8.9- 9.0 Droguería, Cosmopolita) 

IJ. Alginato de sodio (Droguería Cosmopolita) 

C Eudragit RS-100 ( Helm de México) 

D. Eudragit RL-100 ( Helm de México) 

E. Eudragit E ( Helm de México) 

F. Aceite Mineral Ligero (Fal'lllllcia París) 

G. Aceite Super Refinado de Almendras Dulces (Quimica Croda SA de CV) 

H. Aceite esencial Menta Piperita USA tipo B ( Mane México SA) 

l.Glutaraldehído (Grado reactivo, J.T. Baker) 

J. Fosfato monobásico de sodio (Reactivo analitico, Productos 

Quúnicos Monterrey) 

K. Fosfato dtliásico de sodio (Reactivo analítico, Técnica Química) 

L E ter de petróleo (Grado Reactivo) 

M. Eter etilico (Grado Reactivo) 

N .. Etanol Absoluto (J.T. Baker) 

Ñ. Alcohol isopropilico (J.T. Baker) 

O. Eudragit NE 300 (Helm de México) 

P. Cloruro de calcio dihidratado (Técnica Química) 

fl. Tripsina (Sigma) 

. 39.: 



IV.2 EQUIPO . . 

A. Agitador con propela CAFRAMO tipo RZR 2·64 

& Agitador mapéúco llOD calentamiento CORNING PC· 131 

C Potcnciomctto CORNING modelo 7. 

D. Bomba de uperllióo. 

B. &alana Alllliticl SAUTER tipo es. 

F. Bailo Muía GCA/ Precision Scientific serie No. 13·AE·2. 



IV.3 METODOLOGIA. 

IV.3.1 Bases de los estudios. 

Se rcaliaron estudios previos para determinar el "No disolvente" para cada 

una de las técnicas que fueron emplesdas para la microencapsulsción de aceites de 

uso cosmético. 

Pan gelatina, según Deasy(ISl,una solución acuou al 2.5% p/p de sulüto 

de sodio puede inducir la C<!acervación de gelatina, sin embargo también puede ser . 

inducida por etmol, por lo cual se probuon ambos; utiliundo aceite mineral CODH> 

matm.t núcleo modelo, encontrandose que el etanol es el mis adecuado para 

microencapsular el aceite. 

Por otro lado el alginato de sodio puede formar espontáneamente un gel 

translúcido en asociación con los iones calcio(Sl,60) o en buffer de fosfiltos a pH de 

J,(91,st)Por lo anterior, soluciones de alginato de sodio con aceite mineral 

dispersado fueron gotesdas a soluciones de cloruro de calcio al 0.66 % plv y en 

buffer de fosfatos a pH de.J, goteadas a una misma altura, con un mismo volumen de 

solución e igual velocidad de goteo. Las esferas formadas en la solución de cloruro de 

calcio presentan una mejor consistencia que las obtenidas en la solución de pH 3, por lo 

tanto se emplea esta solución como no disolvente. Sin embargo las esferas así obtenidas 

puedm ser mejoradas usando polímeros insolubles en agua en forma de dispersiones 

acuosas coloidales. (t) 
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Para la téaúca evaponción de solvente fue probado Eudngit IU.-100, llS-

100 y Eudngil E , para lo cual se e1J1Jleo etanol, clorofbrmo y acetona 

como solventes, 1gua destiladl como "No disolvente" y aceite minerll como m1terial 

núcleo modelo. Con Eudngit llS-100 y Eudragil E no se microme1psula en ac:eite, 10lo 

1e obtieam recrithlir.adoa de Eudragit. 

Todas las evlluaciones se relliuron tllllbién m 1usmcil de 1ceite 

minenl 

IV.3.2. ESTUDIOS PREVIOS. 

Los estudios previos se realiz.arón 1 las siguién1es técnicas: 

•Co1ceiv1cióa simple 

• Evaponcióa de solvmte 

•Gelación ionotrópiCI. 

JV.3.2.J Deteriminación de condiciones óptimas para 

coacervación simple. 

La técnica de co1cerv1ción simple fue prob1da variando teq>enturas de 

disolución de la gelatin1, tiempo y velocidad de 1git1ción y la teq>eraturl a la CU1l debe 

ser 1dicion1do el "No disolvente", encontrmdo&e que los pisos que deben ser control1dos 

par• obtmer microcípsulas individuales son los siguientes: 



1. La gelatin• debe ser disueh• en •8111 • soºc. 
2. 1dkicmu el 1ceite minen!. 

3. Agilu dos bor11 p1r1 elllllJificu totllmente el llCeÍte en 11 sohac:ión 1cuoS1 de 

9elatia1 1 velcK:id1d con•ante ( 4000 rpm). 

4. El descenso de la tempentur1 debeó ser muy lento. 

5. Uu vez que 11 temperatura hl descendido mtre 25-30°C. 1gregu llcohol 

etilico 1 tempel'ltur• llllbiente, goteado 1 tnvés de un embudo de 1ep1ración. 

6. Uu vez fom11dos los niveles de c:o1cerv1ción d-dot, Cllfiill' c:on hielo y 

1grepr glutaraldclúdo c:omo 19ente de dure:1.1. 

De igu1l IDIDC1'1 se probo la técni1:1 pua 1ceite e1mcill de lllCllll piperita y 

1ceite super refinado de 1&.idras clulces. El p~so se iha•ra ea la.figura 13. 

/V.3.2.l.l Estudio de proporciones para coacervación simple. 
(Elabomción del diagrama temario) 

Con el fin de cnc:oatrar las proporciones 1c:eite miltCl'IVgelatina, 

inkillmmte se probaron las proporciones 1:1, 2:1, mcoatríndose que b1jo las 

c:oadicioaes de tr1b1jo anteriomeate delillritas 11 proporción 1: 1 da los mejores 

reaullados, posaeriormcnte file ellborado un dilgr11111 temario pu1 dete1:tar las 

zonu de. fom11ción de microcápsulas. 

El diagr1D11 tem1rio se elaboró tomando en cumt1 el proceso descrito en 

(IV.3.2.1.). En el diagr11111 temario se variuoa porcentljes de gelatina(2-20%), 18111(40-

70%) y etanol(40-70%) dmtro de la formulación, DllDteniendo constante la cantidad de 

D11teri1l núcleo por recubrir, p1r1 detenninu la zon1 de fo1D11ción de microcápsulas se 

elabom'On 1 S lotes. 
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___ ,, 
COACERVACION SIMPLE 

I~ 

1.Disolvw ....... -2.Emulsllicmr-(4000rpm) -

3. Disminuckln 9111duml do T • 25° e 

• 

4.Agqpr- c:J 
5.---(1D°C) 

! l 

8. Mldorwglulncllhl• -

Figura J3. Esquema que ilustra el proceso j1ara la obtención de microc:ápsulas por coaceroación simple. 
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IV.3.2.2 Determinación de concentraciones óptimas de CaCl2 

y alginato de sodio. 

Con el propóllilo de encontrar lu coacentncioaes óptiims de C1Cl2 y 

atpiato de IOdio fi&eroa goteada• sob:ioaes de al¡iuto de IOdio al 0.66% p/p, 1.0% 

plp y 2.0% p/p a través de 11111 bureta a 150ml de mludoaes de CaCl2al 0.66, 1.0% y 2.5 

% plp (imateaidas en agitaci6D coaltlate) a 11111 misma altun(5mn) y veloddad de 

goteo. Po•erio1111111te de igual manera se realiuron pNCb11 pCÍro adicionando 1 laa 

IOluciones de algilato de IOdio Eudngit NE30D pan la formación de llDI peliada. <t> 

Las pNebu se rea1iuron c:on y sin aceite miDenl, aceite de -ta piperila y 

Keile lllP• re&udo de.._ ... duk:es. 

. IV.3.2.2.l Elaboración de microcápsulas por ge/ación 

Jonotrópica bajo condiciones de atomización. 

Con las concentnciones de al¡inato de sodio y cloNrO de calcio enc:ontndu 

en (IV.3.2.2), se prepll'll'Oll núcrocápsulas Cuipleudo aceite mineral como material 

del núcleo bajo codiciones de atomización usando uaa bomba de allpODÍóo. (ver figura 

U). La presión apliClda a la bomba de aspersión es de 1 O kglcm2 c:on una transmisión 

intennitente C1da 10 segundos. 
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GELACION IONOTROPICA 

l. Disolver allinato de llOdio. 
2. Afretar aceite miaeral 
3 • .\litar 30 mia. (4000 rpm). 
4. Atomisación. 
5. Filtración. 

-1' 

iif . 
~ 

- 80lución alpaa&o de 80dio. 
CJ Aceitemiaenl 

- Solación de CaCI 1 . 

- microcápnlas. 

,.,,,_ J4. Esquema que üustra el proceso para la obtención de microcápsulas por gelación ionotropica. 



IV.3.2.3. Estudio de proporciones aceite/Recubrimiento para 

evaparación de solvente. 

Fue probecla la técnic1 que a continuación se meacioa1 coa las 

pruporcioaes 1ceite minenl/recubrimicnto 1:1, 2:1, 1:2. 

1. El Eudnp llL-100 fue disueko ea SOml de CHCl3, una vez diJuetlo se 

adiciolló d aceite mineral 

2. La mezda Eudragit RL-100 • CHCl3·Aceite mmenl se vinió 

teat-te 1 200ml de agua desliladl con 1gitacióa conilute. 

3. la qitac:ión file matenidl uill total evaponcióa del &alveate. 

4. Fillnc:iáa de las microcíplulls. 

Posaerionnente la técnie1 11e probó p1r1 aceite de menta piperita coa las 

propoRioaes que 11eilldican ea la tabla 111. El proc:e&a se iluiln ea lajigrua 15. 

T A•LAI 111. Composición de microcápm111 prcpandas por el proceso 

evaponción de IOlveate. 

1 5 11 o 11 5 

O[]! 5 11 2.5 11 2.5 

[El! JO 11 2.5 11 2.5 

O[]! 5 11 5 11 n 
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EYAPOIMCION DE SOLVENTE 

18iJ Mezcla. 

f70lt A .,..@ gua. 

1. Disolver resina acrillca en clorofonno. 
2. Dispersar aceite en la mina. 
3. Gotear la mezcla en agua con agitación. 
4. Agitar hasta evaporar el solvente. 

Figura 15. Esquema que ilustra el proceso pam la ohte11ció11 de microcápsu/as por evapomción de soh-entt. 

,~,-D;·:,. ·';;;;¡.;;, S:j ~~-¡~g: '::::Ir. ::;:~?!;:./-"~ 



JV.i2.4 Resultados delos estudios previos. 

Las pniebas realiud11 Llllestnn que con gelatina sólo es posil>le 

mic:romC1Paular aceite super reliDadn de alnmidm dulces y ac:eile meral. 

Con Eudngit tu,. 100 el ac:eile milleral se mk:roaicípsula sólo con una ruin 

núcleo recubrimiento 1: 1 ya que al awmntar la cantidad de ai:eite se dificulta Sil 

clUpersi6n ca la solución de Eudragit IU.-100. El aceite asl microencípsulado es 

evacuado úpW.-te de la micirocqaula impidiendo la evaluación de ettas. No es 

polible mk:roaicapSlllar aceit~ -cial de menta piperiu c:on e•e potlmero aUD 

realiundo diluciones de ette aceite en ac:eile mineral 

Con algiaato de sodio si es posible microcacapaular los tres aceites probados. 

Es imponallte mencionar que el aceite super refinado de almendras clukes no 

&e empleo en algunos casos debido a que e•e aceite tiaie un c:o•o aaay elevado y solo se 

contó con una pequefta 1111C11Ua ( 1 OOml) para reslmr Sii microencapSlllación así que solo 

se utilir.ó co los casos considendos más necesarios. 

Con base ca e•os resultsdos se decidio solo realiDr lotes de microcápaulas 

llOll las técnicas coacervación simple con gelatina para microencapSlllar aceite mineral y 

aceite 511per reliDado de almendns dulces y gelación ionotrópica con algiuto de sodio 

pua aceite mineral y aceite esencial de menta piperita. 
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Fipra 16. Diagrama temario para gelatina. 
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JV.3.J. Elaboración de microcápsulas con tres aceites de 

uso cosmético diferentes. 

/V.3.3./. Coacervació1ulmp/e. 

Tomando ea cuenta los pasos que deben ser l:Olltrolados en la 

téc:nilll(IV.3.2.1) y las zonas ea l:Olltlldas ea el diqrama temario se prepararon lotes 

de microc:ápsulas coa 111 proporciones que se indican en la tabla/~'. 

TBU W. Compmlción de mlcrocápsulas de gelatina. 

GIUATIN.~ Aceite"''""ª' IA;DI c;/.UT.~R..fl/Jf.'lf//XJ 
(lf) (R) % em nloC'ión a la g~lotlna 

10 20 o 100 

10 5 o 20 

5 o 2.5 lO 

5 o 2.5 10 

s 2.S o 10 

SI 



La separación de las microcípsulas fue diferente, para los lotes 1 a 4 las 

lllia'oc8psulas fueron separadas por malla y lavadas con ap basta elinúnar todo el 

llutaraldelúdo, posteriormente son tihradas a vicio lav1Ddo con alcohol y pisadas por 

m11la. En el lote S las microcápsulas fueron lavadas, filtradas y colocadas en alcohol con 

1git1ción vigorosa por 1 O minutos, posterionnente son filtr1d1s, pasadas por malla y 

5"1US 1 t~Cfltura IUllbiente. 

WJ.3.2. Ge/ació11 /onolrópica. 

ToD11Ddo en cuenta lis conl:Clltnciones de llgin1to de sodio y C1Cl2 

encontrad11 en (IV.3.2.2) se prep1r1ron lotes de microcápsullS por este proceso con 

las proporciones que se indie1n en 11 tabla V. 

TAal..AI V. Compruición de microcápsulas preparadas por el proceso 

gelació11 /onolrópica. 

~LOTE ~c:Jc:Jrclc:Jf"El 
l:!.c=e=''=''=M='=·,,.=m=r=·rirJ~=====DDDDDDDDt::i 
!.ce1it1M1nta Pip:rita (g) lc::::Jc:::::J~c:::::JQD 
!.c1pna10 duodio /%ple fg) íC1E:lofil ~ cic:::::J 
!.c1pna10 duodio 2% plp fg) lc::Jc:::::J 200 c:::!E:JDEJ 
!,_E_Mdi_m_'gi_/ N_E_Jo_JJ,¡¡¡¡(g)...._ _ _.lc::J[JE]c:::::Jc:::!E:]DEJ . 

Todas goteadls a igual volumen de CaCl2 2.S% p/p a una misma abura y 

velocid1d de goteo. 
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W.J.4. Evaluaciones 

Las evlluaeioDca ralizlclls a la1 microcápllllu a111.m1 -= 
A. T~O DE PAllTICUIA 

•Microscopía áplica 

B. CANTIDAD MICllOENCAPSULADA. 

•Coaceavaciáa simple: Digelli6a íc:ida coa tripsiu 

•Gelacióa ioaolnípica:Método ÍlldÍrel:tO 

C.DETEllMINACION DE FOllMA 

•Coacervaciáa limple:Microscopla elecuóllH:a de banido 

•Gelacióa ioaotrópica:Microscopla de coaln•e de fUes 
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A. CANTIDAD MICROENCAPSULADA . 

.4. Geloli11a. 

A 0.5g de microcípsullls se le •greproo 5ml de 1ripsio• 1% p/v preparada en 

buffer de folfalos a pH de 8 y se 1118111UvO a 400 C por una hora en bailo Maria. 

Posteriormente se adic:iono hui de HCI conceotndo, a la mezcla resullante se le 

ralizlroo 3 extncciooes con una mezcla Eter etílico-Eter de petróleo-Etanol absoluto 

(8:3:1). 

LI filse orgíoicm file colectada, lavada con 20ml de agua destilada 3 

veces y secada con Na2S04 , finalmente fue filli\da en un matraz calibndo a peso 

con•ante y almacenada basta evaporación de la mezcla de solventes. LI cantidad de 

aceile microencapsulada fue determinada por diferencia de peso. (22) 

Las determinaciones se realizarón por triplicado pan e.da lote. 

11. Alglnoto de Sodio 

LI cantidad de aceile encípsulada por este proceso se determinó 

indirectamente. Se realizaron extracciones a la solución de cloruro de cak:io con un• 

mezcla éter etílico-Eler de petróleo-Etanol absoluto (8:3: 1) , 11 fase orgánic• fue 

colectada en un matraz calibndo a peso constante y almacenada basta evaporación de la 

· meZcla de solventes. Por diferencia de peso se determinó 11 cantidad de aceite que quedó 

en el medio después de haber goleado la solución de alginato de sodio. esta es la 

cantidid de aceite que no fue encapsulada, cantidad que se rest• • la can1id•d de aceile 

que se incorporó inici•lmente en la formubción, obteniendose .sí la canlidad de aceile 

mH:rocncapsulad• por este proceso. 

Lis determin•ciones se remlizarón por triplicado p•ra cmd• lole. 



B. MICROSCOPIA 

Para determinar la forma de la1 micrcK:ípsulas de gelatina se observuon ea 

microsc:opio elec:trónico de burido 1 70x, 300x, 1 OOOx, 2000x y 7000x. Se tomaron 

microgr1&aa de las microcípsulas. 

La ddermin1ción de la forma de 111 microcípsulas obtcaidls por gelación ionotróp~ 

se realizó en microsc:opio de c_ontnste de fases, debido a que es11s se eacontr1b1D ea 

solución. 

C. TAMAÑO DE PARTICULA 

El tamailo de p1rtfc:ula se determinó en microscopio óptico de acuerdo al método 

reportado por Custensen. (10) 
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V. RESULTADOS 

V./ COACERVACION SIMPLE 

Las pruebas remudas nwestrm que coa esta téenic:a solo es posal>le 

mil:romc:apsular ASAD y aceite mineral. Lis zonas de coacervación o formación 

de microc'1Jsulls se muestra en el disgnma de Is.figura 16. 

Los lotes preparados por esta técnica revelsn un tallllllo de panícula 

de 50 a 70 µm y Is fom11 de lss microcípsulls se 11B1estran en Is figura 17, l B, l 9 y 

20. La cantidad de aceite microencapsulsdo, determinado de acuerdo al método 

reponado por S. Keipen, (29) se presenta en la tabla VI. 

TAaU J'l. Cantidad de aceite microenc:apsulado con gelatina 

% ENCAPSUL4DOI 

12./9 

22.96 

21.83 

22.00 

25.33 

I POl"ciento de aceite por gramo de mlcrocápsulas. 

56 



Pigura 17. Hicrograf!a de microc6psulas de gelatina 
con aumento de 70X. 

Pigura 18. Hicrogz·af!a d"° microcapsulas ae gelatina 
con aumento de JOOX • . 
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r1gar• i,. H1crograf1a de microc~psulas de gelatina 
con aumento de 2000X. 

r1gur• 20. H1crograf1a de m1croc~psulas de gelat1na 
con a11111ento de JOOOX. 
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V.2 GELACION /ONOTROPICA 

El "No disolvente" adecuado para esta técnica es C1Cl2 2.S% p/p. 

A!Pato de &Odio al 2.0% p/p goteado al "No disolvente" forma gotas 

tramícidas con una adcc:uada dureza y esfericidad, sin embargo con la película 

furmada por el Eudragil NE 30D el aceite es mejor retenido. 

Los tamailos de particula obtenidos por el método de Cartensen en 

mim>SllOpio óptico para estas microcápsulas son de 90-1 OOµm y su forma se 

p.._ta en las figuras 21 y 22. 

La cantidad de aceite microencapsulada se presenta en la tabla n J. 

TAaU YII. Cantidad de aceite microencapsulado con alginato de sodio. 

0.30 
0.23 
0.23 

• 
0.04S 
0.04S 
0.04S 

O.OSI 
0.049 
o.oso 
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Figura 21. Hicrocapsulas de alginato de sodio 
conteniendo aceite mineral. 

Figura 22. Hicroc~psulas de alginato de sodio -
Eudragit NE30D. 
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ADMFM:Aceite determinado e11 el medio de formaclót1 de las microcápsulas. 

•Con las proporciones manejadas e11 este lote las mlcrocápsulas 110 

tienen c01Ulsle11Cla por lo CllQ/ 110 se determitlÓ la cantidad de aceite 

mlcroe11capsulado en este lote. 

La siguiente tabla resume los resuhados obtenidos en las evaluaciones 

realiz.adas a las microcíp.sulas. 

Tabla VIII. Tabla de resuhados. 

__ T._'E_C_'N.-lC_:.t_ .. ll ._ _Fi_'O_tlM._lt_..i 

COA.CERV A.CION 
SIMPLE 

GELA.CION 
IONOTROPICA. 

Agregados 
i"egu/ares 

mi/t/nucleares 

Mullittuclear 
esférica 
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VI. ANALISIS DE RESULTADOS. 

En el diagrama temario para la microencapsulación de aceite con gelatina 

(figura 16) se muestran tres wnas: a)wna de formación de microcípsulas, b) 

7.0Da de formación de microcípsulas con dificil recuperación y e) Zona de no 

formación de microcípsulas. En la zona de formación de microcípsulas se obtienen 

microcípsulas en forma de polvo de bbre flujo, en la z.ona de formación B la 

recuperación y el secado es dificil para obtenerlas en forma de polvo de bbre Oujo y 

en la 7.0Da C es imposible la formación de microcípsuJas por las proporciones que 

se tnbajan. Así es posible definir que los límites para la formación de 

microcípsulas es de 2.S a 7.S % de gelatina y un 4S a SO% de etanol como "no 

disolvente", bajo las condiciones de trabajo. Como se observa en el diagram1 

temario se variaron proporciones de gelatina, agua y etanol, manteniendo 

constante la cantidad de m1terial núcleo que es recubierto (2.Sg de aceite) , es 

importante seilalar que con grandes cantidades de aceite la cantidad 

microencapsulada decrece de manera significativa, así como también es dificil la 

recupención de las microcápsulas en forma de polvo de bbre flujo. El aceite 

emulsificado en exceso puede afectar la coalescencia de los coacervados y la 

temperatura de enfriamiento debe ser controlada por que influye en el tamaño de 

la microcípsula y su agregación. 

Como se observa en la tabla VI para el contenido de aceite 

microencapsulado con gelatina, los mejores resultados fueron obtenidos para el 

lote S con un 2S.33% de aceite microencapsulado. Ronald J. V. (111) reporta 

un20% 
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de aceite mineral microelicapsulado con el proceso de polimerización interfacill, 

empicando urca·formaldchído, no obstante este proceso tiene como 

inllOllveniente, el uso de fonnaldehído ya que este compuesto no debe encontrarse 

por am"ba de los límites permitidos en cosméticos. (37) 

Fue imposible la microencapsulación de aceite de menta piperita con 

gelatina, observandose en el sistema la fonnación de dos c1p1s, de las cuales un• es 

de aceite esencial. Este fenómeno es debido a la tendencia de uno de los 

componentes de la ment1 piperita (aldehídos principalmente) a interactuar o 

reaccionar con la gelatina, interfiriendo en la formación de la cápsula, de igual 

forma no es posible mic~oencapsular este aceite con las resinas acrilicas probadas, 

probablemente los grupos de amonio cuaternario· responsables de estabiliur el 

polímero sean los responsables. Esto revela la importancia en la selección de los 

componentes del recubrimiento. Le elección del material de recubrimiento para la 

microenc1psulación de 1ceites esenciales impone ciertos requerimientos, el más 

importante es que el aceite esencial no contenga componentes que se disueh•an o 

migren dentro de la fase acuosa, porque estos son perdidos, obteniéndose así bajos 

rendimientos en la microencapsulación del aceite. Otros requerimientos son: el 

aceite esencial no debe contener componentes que reaccionen con el material de 

recubrimiento, como por ejemplo bases de schitf.(48) Así para lograr 

microenc1psu11r aceites esenciales con éxito es necesario que exista comp1tibilidad 

entre el aceite esencial y el material de recubrimiento. 

Las rnicrocípsulas de gelatina lavadas con etanol después del 

endurecimiento con glutaraldehído se obtienen en forma de polvo de libre flujo 
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porque el ctmol extrae el agua libre, disminuyendo así la agregación y eliminado 

los residuos de glutanldelúdo que quedlD después de la reacción con la gelatina. 

En lo concerniente a la concentración de glutaraldelúdo no hubo 

diterencia para cooccotaciones entre 1 O y 20% en relación a la gelatina, con 

un 100% de glutaraldebldo la dww.t fue incrementada pero las microcápsulas 

muCllUll un color amarillo y un caracterislico olor desagradabe a glutaraldelúdo, 

asl aunque grandes cantidades de glutaraldebldo pueden asegurar una 

apropiada dureza deben ser considerados los restos por remover de este 

agente, para la incorporación de las microcípsulas a productos cosméticos. 

El glutaraldebldo es considerado el mejor agente de dureza para 

protelnas. En comparación con el formaldebldo, el glutaraldelúdo en solución 

acuosa polimeriza y forma aldelúdos iosaturados, probablemente la proteína 

endurezca rápidamente de acuerdo a la reacción siguiente: 

OHCCffaCtt.c:fftCHO - OHCCH,CHaCH1CH-CCCHOICffaCH,CHO 

OHCCffaCH,CHaCH-CCCHOICH1C(CHO)CHCH,CH1CH,CHO 

~--~ 1 
'fl'CHO)CHZC<HCHZ· 

--NH 

1H(CHO)CH«¡"2· 

-.NH H--
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Los estudios reamados en microscopía electrónica de barrido para los 

lotes preparados con gelatina demuestran que la coacervación de gelatina es 

similar con los dos aceites microencapsulados (aceite mineral, Aceite super 

refinado de almendras dulces), lo que indica que el tipo de aceite encapsulado no 

afecta la forma de coacervu de la gelatina. 

Las micrografias (figura 17, J 8,19, 20) muestran que las 

microcápsulas de gelatina son agregados nwhinúcleares irregulares con tamailos 

de panícula entre 50 y 70 µm, dando una distribución muy heterogénea. 

Las resinas acrilicas muestran una tendencia baja a 

microencípsular materiales oleosos. Con Eudragit RS-100 y E no es posible 

la formacion de la microcípsula, obteniendose solo recristaliudos de 

Eudragit; con Eudragit RL-100 las microcípsulas formadas tienen una 

distn"bución de tamailo homogéneo cualitativamente, pero estas son muy 

permeables y su contenido es evacuado rápidamente. 

El proceso de gelación ionotrópica sirve para la encapsulación de los 

tres aceites y el tamailo de partícula obtenido con una presión en la bomba de 1 O 

ltglcm2 es de 90 -IOOµm, pero este depende de la gota generada por la 

boquilla de atomización de la bomba de aspersión y de directamente de la presión 

aplicada a la bomba de atomización, por lo que la distribución del tamailo de 

partlcula es homogéneo. 

Por otro lado las microcápsulas preparadas con alginato de sodio 

muestran una cantidad de aceite microencapsulada elevada, en la tabla VII se 

observa que para alginato de sodio al 1 % p/p la cantidad de aceite encápsulado es 

menor que para soluciones de alginato al 2% p/p , pero aún así se encápsula la 

mayor cantidad de aceite empleando este proceso, la cantidad de aceite 
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a11:ípsuJada par1 el lote C y O es simil1r, pero 11 pelicull de Eudr1git NE 300 

fo111111da 1yuda 1 retener por mís tieq10 el 1ceite dentro de 11 microcípsula. 

El método eq1le1do p1r1 determin1r la c1ntidad de aceite 

microcne1psulldo con algin1to de sodio es adecU1do par1 los fines de este trab1jo, 

aunque se requieren de mayores estudios si se dese1 utiliur pan otros trab1jos. 

Lu fotografils de 11 figura 2 / tomadas en microscopio de contriste de 

&ses muestra que lis microcípsulas presaJtlD una fomut multinuclear esférica y 

que el tipo de 1ceite no afecta esta fo111111, t1mbién se muestre la tendencia del 

alginato a sujet1r en un enrej1do las gotas de aceite. No obst1nte de su 1decuada 

dure:r.1 de estas microcípsulH es dificil su recuperación en fonna de polvo de libre 

·flujo por lo cual se sugiere su uso en el medio de fo111111ción directamente. De esta 

fo111111 pueden ser incorporados en geles, sb1mpoo y cre1111s entre otros productos 

cosméticos, disminuyendo el upecto gmiento que oc1siona el aceite mineral y al 

mismo tiempo 1wnentar sus propiedades emolientes en cremas y 

acondicionadoras en geles y sbampoos. 

Los lotes prep1redos con Eudragit NE 300 muestr1n una mayor 

dure:r.1 que el alginato solo, con una película de color blanco(/ig11ra 22), la cual 

filvorece la retención de aceite en el enrejado por más tiempo. 
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Vil. CONCLUSIONES. 

1 , Si es poStllle microencapsular aceites de uso colllllético (aceite mineral, aceite 

esencial de menta piperita y aceite super refinado de almendras dulces) por el 

proceso coacervación separación de fases. 

2. Entre las técnicas, probadas para microencapsular aceites de uso cosmético 

soló lograron adaptarse la Coaceivación simple y la Gelación ionotrópica. 

3 • De acuerdo a los resultedos de las evaluaciones en las microcmpsulas 

(furma, tlllllllo y cantidad de aceite microencapsulado) la gelación ionotrópica con 

alginato de sodio es la técnica más adecuada para microencapsular los aceites de 

uso cosmético probados . 

4. Las técnicas de microencapsulación coacervación simple ~n gelatina y 

gelación ionotrópica con alginato de sodio pueden ser adaptadas a productos 

cosméticos obteniéndose así las ventajas que ofrece ésta tecnologll. 
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