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'EUSTINC]&ON DE LA GOMA ARABIGA COMO AGEWTE ENCAPSULANTE DE SABOR.
INTRODUCCION

Recientemente se ha observado un gran interés en dar una
mayor accesibilidad al manejo y conservacién de aditivos; es
decir, aplicar una tecnologfa "nueva" que nos permita tanto una
mejor preservacién (sin necesidad de equipo costoso o que
requiera mantenimiento continuo), asi como reducir 1la
complicacién del manejo al momento de incorporarlos al alimento

durante el proceso.

Una de 1las tecnologias que se han empleado para dar
respuesta a dichas necesidades es el microencapsulamiento. Sin
embargo, en la industria alimentaria donde se ha extendido su uso
se utiliza como base encapsulante a la goma ardbiga, pero dado su
alto costo, su variabilidad en calidad y dificultades en su
disponibilidad se ha tratado de encontrar otros agentes
encapsulantes (dentro del grupo de carbohidratos). que

proporcionen un adecuado producto microencapsulado.

En general, el microencapsulamiento permite una mayor
conservacién del aditivo sin requerimientos adicionales de
energia a través del tiempo, e incluso, llega a permitir el
"disefio" de una pelicula con caracteristicas mec#nicas como para
que el sabor sea liberado tunicamente bajo ciertas condiciones

ambientales (de proceso -presién, temperatura, etc-; en la boca;



"e’té,.;)S "16.(;(:3 permite un menor dafic al producto microencapsulado
7&eb1d6 a’ 1as condiciones extremas a las que puede sér sometido
duiéhte‘él proceso de elaboracién del alimento al que es anadido.

(6, 12, 40)

. "El microencapéulaniento se utiliza sobre aditivos tanto
s6lidos como 1iquidos, en el caso de aditivos liquidos un aspecto
deseable y que proporciona el encapsulado es su conversién a un
aditivo en polvo mucho mss manejable, tanto para su

almacenamiento como para su dosificacién.

Dentro de Eata buisqueda, la finalidad de este trabajo es
comparar ~con respecto a la goma ardbiga- y calificar a aquellos
agentes encapsulantes alternativos a la goma acacia que tienen un

~menor costo para la industria nacion;l de esencias, sabores e
ihgredientes en general, utilizando como sabor a encapsular a un

aceite esencial de mandarina.

El impacto directo que la sustitucién de la goma argbiga
tiene en 1la industria alimentaria es, por un lado, no estar
supeditada a un neréqdo internacional que se ve afectado por las
condiciones de oferta de producto, gque a su vez se ven

- influenciadas por fendmenos naturales (por ser un producto
natural) como ocurrié en la crisis desatada en 1los afios de
1982-1983 debida a una sequia en las principales regiones
productoras (centro y norte de Africa principalmente); y por otro

lado, una reduccién en el costo de la materia prima, ya gue



{migntrés el costo de un kilogramo de gomi afabiga costaba, en el
~‘afo’ ‘de’ 1992, aproximadamente $ 48,000.00, los’ almidones
modificado; comerciales fluctuaban entre $ 6,000.00 y $ 9,000.00.

El aceite esencial de mandarina fué seleccionado como
material a encapsular debido a que en la industria alimentaria
pacional se ha observado el desplazamiento del sabor de naranja
(por lo menos parcialmente) por ingredientes caracteristicos de
randarina (principalmenﬁe aceite esencial) * para-acentuar ciertas
notas de sabor que el consumidor espera percibir en un producto

alimenticio sabor naranija.
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ANTECEDENTES

En la industria de los aditivos el microencapsulamiento es
una de las técnicas de conservacién que estdn siendo utilizadas
‘d:e manera recurrente debido a las ventajas que ofrece al proteger
a los ingredientes durante el almacenamiento, operaciones en
.proceso e incluso en productos finales, contra laé condiciones
ahhientnles que pueden llegar a afectarlos adversamente tales

como la temperatura, la humedad y la luz.

La tecnologia de encapsulamiento incluye 1la cubierta de
particulas diminutas de ingredientes (por ejemplo: acidulantes,
grasas Yy sabores) asf como ingredientes enteros (por ejemplo:
pasas, nueces y productos de confiteria) que pueden ser
realizadas por microencapsulamiento y técnicas de cobertura

respectivanente. (49)

Esencialmente, el microencapsulamiento provee un método para
envasar, separar |y almacenar ingredientes a una escala
microsc6pica para una liberacién bajo condiciones controladas. En
el producto microencapsulado <-el polvo-~, la porcién encapsulada
es denominad "corazén®™ o Mesencia", fase int;erna, relleno o
carga; el material o agente encapsulante ya solidificado es
1lamado "éorteza", cubierta o pared (Figura 1) y puede variar

tanto en espasor como en nimero de capas.



' DIAGRAMA ESQUEMATIZADO DE LA MICROCAPSULA

Cubriants
Cortoze
© Pargd
Cubleria

Carga
Eggncia .
Corazdn

Fisllgne: -
Fase interna

Figura 1.- Partes constit uyentes del microencapsulado '



'Para’ diferenciarlo de las técnicas macrocubrientes puede ser
g vdeti‘.nido arbitrariamente por el tamafio de la partxcula obtenida,
. .1(5 10, 23,43), eh nuestro caso utilizatemos la clasificacién dada
B por Joseph Bakan (1973) y manejada también por otros autores
» (43): se define microencapsulacién a la técnica o técnicas que
ihvdlucren el cubrimiento o empaguetamiento de particulas de
hasta 5000 micrones. Por otro lado, puede describirse como el
i)roceso de envolver una micropartfcula o mnicleo en una fase

polimérica continua bajo condiciones especificas. (12,16,17,42)

La industria realiza el microencapsulamiento por varias

razones: i

- Estabilizar el ingtédiente—esencia, lo que permite
enmascarar o preservar sabores y aromas. .

~ Controlar 1la 1liberacién de la esencia (tan'to la
velocidad como el inicio de dicha 1iberacién), incorporando
mecanismos de liberacién inusuales en la formulacidn.

-~ Separar compuestos reactivos. o incompatibles de una
formulacidn hasta su mezclado en condiciones humedas.

- Las nmicrocdpsulas ofrecen un medio para proteger
compuestos alimentarios sensibles.

- Existe un aseguramiento contra pérdida nutrimental.

- Pueden utilizarse ingredientes sensibles a pesar de
q\:e se trate de un proceso con. condiciones de operacién extremas.

= Transforma 1iquidos en ingredientes s6lidos
fdcilmente manejables. '

{6,7,10,12,40}
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: ?:‘ ia‘iiperaéién de los materiales encapsulados se puede llevar
a é;bo de diversas maneras: por un incremento en la presién, en
‘ia témperatura, pof generacién de gas dentro de la microéapsula,
.pbt la disolucién de la pared de la cépsula y por la difusién de
'_la fase interna a través de la pared de la cdpsula. Debido a
ésto, una parte significativa de la tecnologia de encapsulamiento
estd en el desarrollo de encapsulantes comestibles, &ptimos para
encerrar, proteger y liberar la esencia microencapsulada bajo
las condiciones deseadas ya que algunas propiedades del sistema
microencapsulado'resultan de su estructura. La retencién de los
materiales volatiles (aroma) y la proteccidn de estos materiales
en un producto microencapsulado son relacionados a la porosidad y
grade de integridad de las microcdpsulas. (42)
Laé industrias que mis han desarrollado la técnica y la han
aprovechado son la de la carhe y 1la de panificacién. Otras
industrias como la ldctea y la de microondaé parecen ser

candidatas a un desarrollo similar.

TECNICA DE MICROENCAPSULAMIENTO.

En el 4drea de los alimentos han sido aplicadas diversas
técnicas de microencapsulamiento entre las que se encuentran: el
secado por aspersién, la coacervacién o separacién de fases, la

extrusién, el espreado en frio, la deshidratacién por



‘solventes, . el revestimiento en lecho fluidizado, la formacidn de
coiplejos por inclusién {beta-ciclodextrina), entre
otros. (6,12,40,43)

De las . técnicas ya mencionadas, la coacervacién es un
fenémeno quimico-coloidal que es considerado por muchos como el
primer proceso "verdadero* de microencapsulamiento (16,17,31) y
es un proceso muy eficiente; sin embargo, 1la tecnologia no es
usada comin.nenfe por la industria alimentaria debido a las
.dificultades encontradas con el nivel de sabor que deberia ser
incorporado en las microcdpsulas dado el alto costo del proceso y
por los solventes que se usan (5,12,23).

El ‘'secado por aspersién es probablemente la técnica de
microencapsulamiento mds antiqua y m4s cominmente usada en la
industria - alimentaria para la preparacién de aditivos
alim;anticios secos y estables. El proceso es econdémico, flexible
y adaptable, fécilmente disponible en cuanto a equipo de proceso
Y que produce particulas de buena calidad. Debido a lo anterior,
es la técnica de microencapsulamiento que se empleard en la

experimentacisén del presente proyecto (Figura 2).

- Secado por Aspersién.

El proceso de microencapsulamiento mediante secado: por

aspersién involucra tres etapas bdsicas:
1.- Preparacmn de la dispers:.én,

2.- Homogenizacién de la dlspers:.dn, para formar la emuls:.én‘

y, finalmente,




3. 1a atomizacién de ella en el secador.

‘ ﬁl material a ser atomizado es preparado dispersando el
produéto a ser encapsulado -usualmente un aceite o un sélido- en
una solucién de un agente encapsulante con el cual es inmiscible,
El . encapsulante -o cubriente- es generalmente un hidrocoloide
tal como gelatina, alguna goma vegetal, almidén modificado,
dextrina o proteina no gelificante. f.a- dispersién es homogenizada
para dar una emulsién del tipo aceit':eﬁ en agua (O/W), que es
alimentada a un secador por aspersién -en el cﬁnl es atomizada.

‘Las gotas desarrollan una forma esférica con el producto guedando

atrapada en el centro con la fase acuosa formando la cubierta.

AIJM.FINTACI ON AIRE EXBAUSTO

|- POR
) |'ASPERSION) |

MICROENCAPSULADO
EN POLVO .

‘Fig!ira 2.~ Diagrama del’vsist‘ema de secado por aspersidn.
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fLabéVaporacién rdpida del agua de la superficie protectora

’mdhtieﬁe vuhn temperatura -dentro de la capsula- por dgbajo del
» éuﬁtq de ebullicién del agua aungue 1la columna de aire del
secaﬁor tenga una temperatura mas alta, ademds de gue las
particulas son expuestas al calér por unos pocos segundos. Sin
enb;réo, debido a gue casi cualquier aditivo como un sabor puede
contener como 20-30 componentes diferentes {entre
' alcoholes,aldehidos,ésteres y cetonas) con puntos de ebullicién
. desde 389C, es ﬁoslble una cierta pérdida de estos aromiticos de
bajo punto de ebullicién durante el secado. Mas, de acuerdo a las
teorias de la retenci6én de sabor, durante el secadoc por
aspersién, 1los volétiles se pierden s6lo hasta que el secado de
la gota forma una pelfcula semipermeable lo cual estd determinado
al contenido de s6lidos en la emulsién, mnientras mayor sea éste,
menor el tiempo requerido para la formaci&n de pelicula.(43)

Los ingredientes obtenidos por esta técnica tienen
tipicamente un tamafio de particula menor de 500 ‘micras que los
hace fdcilmente solubles pero que pueden presentar problemas de
separacién en mezclas secas. Otro problema asociado es gue la
esencia_ puede adherirse a la superficie de la microcédpsula y
representar una oxidacién potencial debido a que no se encuentra
protegido. A pesar de ésto, el secado por aspersidn es el método
mas comdn-para la produccién de sabores secos. {6,12,17,31,43)

A pesar de tener una gran importancia los sabores secados
por aspersién en el suministro de alimentos, 1la informacién
publicada para la seleccién de agentes encapsulantes de aditivos

es escasa (6,24,40), por lo gque es necesario profundizar
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gyélunndo criterios objetivos para dicha seleccién y el presente
proyecto se circunscribe en dicho &mbito, evaluando la capacidad
de microencapsulamiento de 1la goma ardbiga -como patrén de

comparacién- y de tres almidones modificados.

AGENTES ENCAPSULANTES.

Las paredes de la ﬁicrocapsuia‘son diseiiadas para proteger
el material encapsulado de los factores gque -pueden causar su
deterioro y para gue sea capaz de liberarlo bajo las condiciones
deseadas. De esta manera se pone de relieve la importancia que
tiene el seleccionar al agente encapsulante adecuado da&a la
técnica de encapsulamiento que se va a emplear y la esencia a

proteger.

Los agentes encapshlanﬁeé pueden proceder de cualquiera de
los principales grupos de macromoléculas: lipidos, carbohidratos
y/o proteinas; y 1las caracteristicas mds importantes de un
agente encapsulante son: impartir bajas viscosidades a altas
concentraciones, ser un formador de belicula, poseer enlaces
moleculares que no permitan rotacién y poseer una estructura y
conformacién tales que permitan la formacién de redes gque tengan
baja porosidad y un grado de integridad alto al ser eliminada el
agua. Es - decir, es de vital importancia que 1las peliculas
proqucidas por el agente encapéulante saeleccionado no sean

estrellables.(is)

- 12 -



vSe“ha. ilega;lo a reportar que cada agente encapsulante tiene :
. : ﬁné'concentracion 6ptima caracteristica para una retencién maxima -
de esencia.(43) ‘

' Para el desarrollo del presente proyecto se ha planeado
trabajar con cuatro agentes encapsulantes: goma ardbiga y tres
almidones modificados (Capsul, N-lck y National-46), de tal forma

que a continuacién se hars una breve revisién de ellos:

- Goma ardbiga.

Es un hidrocoloide obtenido del exudado de diversas especies
‘de drbolqs de Acacia. Existe en la naturaleza como una sal neutra
o ligeramente 4cida de un polisacdrido complejo conteniendo
éalcio, magnesio y potasio; consiste principalmente de écido
D~glucurénico, L-rannosa, D~galactosa y L~arabinosa, con
alrededor de 5% de protefna gue es la responsable de las
propiedades emulsificantes de 1la goma.(40). La forma de la
molécula es la de una espiral corta pero rigida. Tiene una
completa solubilidad en agua, propiedades emulsificantes y de
formador de pelicula; debido a su extremada solubilidad en agua,
la goma ardbiga tiene una propiedad dnica entre los
hidrocoloides naturales y muy importante: puede producir
soluciones hasta con 50% de concentracién ~donde forma una masa
gelatinosa similar a las de un gel fuerte de almidén~, pero para
poder ser utilizada 'para el encapsulamiento de esencias mediante

secado por aspersién no es recomendable rebasar el 35%.
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Hv Lagoma - arsébiga es el carbohidrato tradicional para el

vmidr§encapsu1amiento de sabores mediante secado por aspersion.
. Ademés tiene la ventaja de ser considerada como un. producto
natural en practicamente todos los paises, 1o que no ocurre'con
los dem&s carbohidratos utilizados en el éncapsulamiento de

° gabores -a menos de existir alguna consideracién-.(18,39,40)

So= Almidones Modificados.

’ De entre los materiales a emplear (capsul, N-lok y National
46) se tiene la informacién de ciertas caracteristicas que
ayudardn a entender su aplicacién como agentes encapsulantes; los
tres fueron desarrollados con la finalidad de poseer la propiedad

funcional de microencapsulamiento.

CAPSUL.- Es un almidén modificado de grado alimenticio obtenido a
partir de mafz céreo, diseﬁado para encapsular expresamente
.saborizantes. Es un polvo blanco cremoso con 5% de humedad y pH
aproximado de 3. Se obtuvo de hacer reaccionar al polimero del
almidén con un grupo lipofilico A-sobré una base de almiddén de
baja viscosidad para permitir a los sélidos disponerse de la
mismaAmanera que lo hace la goma ardbiga- que parece ser octenil
succinato (40), obteniendo un producto llamado comercialmente
CAPSUL, gque posee propiedades emulsificantes. Su uso principal
es en aceites vegetales, de citricos y saborizantes, ademds de

pernitir un muy eficiente secado por aspersién.
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isﬁs céractgristicas que lo hacen deseable son su alta
. capacidad dev rétbﬁcién de. aceites, su f4cil dispersabilidad y
alta densidad aparente.(32,34)
NATIONAL~46,- Fs un producto de baja viscosidad disefiado para el
éncapsulamiento de aditivos citricos y otros aceites saborizantes
delicados. Este producto es una modificacién del producto
. denominado Capsul para la aplicacién especifica de sabores
altamangé oxidables como los aceites esenciales de citricos. Es
un poivo blanco cremoso con 6% de humedad y pH de 3,
aproximadamente.(32,35)
N-LOK.- Es un producto disefiado para la encapsulacién de sabores,
grasas, aceites y vitaminas porque es un cubriente excelente
previniendo la oxidacién. Es un polvo blanco con humedad
aproximada de 6% y pH de 4. (36).

’ Se sabe que es una combinacién de un almidén modificado
grado alimenticio con sélidos de jarabe de maiz (40), y las
ventajas que ofrece su uso para reemplazar a la goma ardbiga son:
color claro sin impartir sabor, solubilidad en agua fria que
elimina el calentamiento -necesario para la mayoria de agentes
encapsulantes sustitutos de la §oma ardbiga-, buenas propiedades

_de estabilizacidn de emulsiones e imparticién de baja viscosidad

a sus dispersiones.
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'INGREDIENTE A ENCAPSULAR.

El encapsulamiento es una tecnologia que sSe aplica para
| preservar y/o proteger numerosos ingredientes entre los que se
encuentran: acidulantes, agentes acondicionadores de masa,
coadyuvantes de sabor, coadyuvantes para el proceso de carne,
colores naturales, agentes saborizanées y especias, agentes
leudantes, cloruro de sodio, edulcoraneei, vitaminas y minerales,
levaduras, entre otros (5,12,19,23). De ellos destacan los
aceites esenciales de citricos que son.una mezcla de compuestos
mono-insaturados y sesquiterpenos gue son altamente susceptibles
a su volatilizacién y a cambios oxidativos indeseables si son
almacenados en estado puro, sin modificar y expuestos al aire;
tal deterioro resulta en sabores indaseublei generalmente
descritos como "a aguarrds" o "a pintura". El encapsulamiento de
estos ingredientes ha provisto productos estables a largos
tiempos de almacenamiento. Algunos de estos sistemas son capaces
‘de asegurar la estabilidad del sabor aun en medios ambientes
naturalmente diffciles de calor y humedad. (1,8)

Pese a la diversidad de los aceites esenciales de citricos,
la mayoria de las investigaciones han sido dedicadas a los
aceites esenciales de limén y naranja, adn cuando dltimamente han
tenido un repunte en la demanda, los productos basados en sabores
como de toronja Yy  de mandarina, que incluso, en algunas
industrias (como lg refresquera’y de panificacién) han llegado a

desplazar a los sabores tradicionales de 1imén Yy Qe narania,

- 16 ~



F;ehs:'secti'vamte, como ya se habfa mencionado anteriormente; de
',eéta‘ forma, el presente proyecto estd dedicado al

' ‘ehcap'éﬁlniento de aceite esencial de mandarina. Existen varios

" métodos de obtencién del aceite esencial de citricos, pero se

pueden observar tres m&s importantes: la extraccién mecdnica, la

destilacién y la extraccién con solventes. (22)

No debe confundirse a la especie mandaiina (Sitrus
x_e_tigulm, Blanco) con la tangerina -como ocurre en algunos
paises como los E.U.-. La mandarina es el fruto del mandarino,
* &rbol pequeilo con ramas delgadas y espinosas, hojas lanceoladas

que miden 3.2 cm.  de longitud; el fruto es globoso o subgloboso
" que gnide de 5 a 7 ca. de disdmetro, son lisos y brillantes de
color naranja o roiizo al madurar. '

El aceite esencial de mandarina presenta ciertas diferencias
en su parte hidro;:arbona_da en comparacién con la de 1la narania
dulce; por ejemplo, la proporcién de limoneno puede ser un poco
menor {en el caso de 1la naranija es de 86-95%) del orden de un
68-95%, presentdndose una mayor cantidad de alfa-pineno, beta
pineno y, sobre todo, de gama-pineno. En cuanto a la cantidad de
compuestos aldehfdicos, globalmente su presencia es mayor.

. El aceite esencial de mandarina se diferencia de otros
aceites esenciales de citricos por la presencia de un éster
nitrado, .el N-metilantranilato de metilo (Figura 3); se tiene
ademds un fenol: el timol, que participa en la originalidad del

olor de mandarina.
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3— jEzst‘ruﬁtura del N—metilantranilato de metilo.

'Figﬁ_xja

sl ée hace -una mezcla precisa de timol y N-metilantranilato
de metilo ée obtiene 1o que se llama olor de mandarina. Una
adicién de beta-pineno, hidrocarburo poco aromdético, refuerza la

sensacién "a mandarina®.(22,44)

considerando lo anterior, y partiendo del hecho de que la
técnica de microencapsulamiento que seria empleada - en aeste

proyecto es el secado por aspersién, 1la importancia del estudio

radica en 1la apropiada seleccién del microencapsulante,

para lo cual se plantearon los siguientes objetivos.
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- OBJETIVOS

. Comparar la eficiencia de ‘tres almidones .
modificados frente a la goma artbfga como agentes
microencapsulantes de aceite ial de darina mediante

secado por aspersion.

OBJETIVOS PARTICULARES:

Estimar 1a calidad de wmicrocépsula impartida por
la goma ardbiga en aceite esencial de mandarina mediante la
evaluacién de contenido de aceite retenido, integridad de la
microcépsula, fluidez del polvo y grado de degradacidn del aceite
retenido, principalmente.

Valorar la calidad de microencapsulamiento de 1los
agentes microencapsulantes alternativos a la goma ardbiga de la
missa manera que con la goma ardbiga.

Sustentar el reemplazo de la goma arsbhiga en el
nicroencapsulamiento de aceite esencial de mandarina por otro(s)
. -

polisacérido(s).
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MATERTALES Y METODOS
ACTIVIDADES PREVIAS.

o Debido a una falta de informacién por parte del proveedor
'(Aceités-y,zsenqias, S.A.), primeramente se va a caracterizar al
ingrediente a ehéupsular, al aceite esencial de mandarina, para
conocer 1la calidad de éste al ser incorporado a la emulsién y
'posteriornente secarlo; - Yy, de esta manera, poder evaluarlo al
extraerio de 1as.c4psu1as ya formadas a través del tiempo de
valmacenamiento y detectar variaciones en esas caracteristicas
iniciales. De esta forma, se proponen una serie de andlisis que
ﬁos den una descripcién amplia del aceite esencial como son:
Indice de Peréxidos (28.025 -A.0.A.C.,1984~) e Indice de acidez
‘(Titulacién con NaOH) para una estimacién del estado de
envejecimiento de los aceites (3,13). Ademds, se obtendrian
ciertas caracteristicas fisicas como Densidad (19.078
-A.0.A.C.,1984~), Color (Colorimetro Hunter-Lab) y Rotacién
éptica (19.080 <-A.0.A.C.,1984-), asf como la identificacién de
“los componentes mds ldbiles tanto a su oxidacién como a su
pérdida mediante un aAndlisis cromatografico de gas (1,6,7,8,43).
Toda la caracterizacién anterior, con el objeto de gque se
conozca ampliamente a nuestra materia prima que nos permitird, en
base a los cambios que sufra, a fundamentar la seleccién de un
agente encapsulante alternativo a la goma ardbiga mediante

criterios objetivos.
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o A los aéentes7encapsulantes pénsiderados, se les determinara
1P6£centaje de humedad (Termobalanza), Densidad (Picnémetro) -ver
Anéxo 1- y Tamafio de parﬁicula promedio (Granulometria) para cada
‘uno de los polvos.

Al mismo tiempo, se seleccionardn las condiciones de
operacién del secador por aspersioén (Temperaturas de entrada y de
salida) en base a condiciones bibliogrdficas (5,7).VE1 disefio

- estadistico consideradc es un andlisis de bloques aleatorizados
~Ver Tabla 1i-.lLas deterningcioneshqﬁiﬁse ‘aplicardn: sersn Humedad
(Termobalanza) y Color ‘(COloriietré Huntéer-Lab) del producto
6btenido.

Posteriormente, se seleccionarén las _condiciones de
dispersién del agente encapsulante en el agua (que no forme
espuma) y las condiciones de dispersién del aceite en 1la
dispersién de agente encapsulante (velocidad de adicién). De la
misma manera se realizard la seleccién de las condiciones de
homogenizacién ~variando velocidad y tiempo de homogenizacidén de
la emulsién- evaluando Tamafio de glébulo (Microscopia éptica
~ocular graduado~), viscosidad (Viscosimetro Brookfield LVF) y
conductividad (Conductivimetro YSI modelo 33) (26) aplicando un
disefio estadistico factorial como se muestra en la Tabla 2.

Una vez seleccionadas las condiciones de obtencién de la
enulsién, se definird la estabilidad de dichag enulsiones -para
tener hn; idea de éuanto tiempo podemos tener las emulsiones ya
preparadas antes del secado y que no presenten diferencia

significativa mediante un disefio de blogues aleatorizado. (Ver
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~{taﬁia 3)' en Bu estabilidad y por lo tanto en el producte

’ ...terlin.ado- wediante la deterainacién a traves del tiempo de

vCo'hductividad y Tamailo de glébulo durante 15 dias cada tercer
‘afa. (11,26,46).
C tes de emp el do de las emulsiones y obtencidn de

" las microcdépsulas, es necesario realizar wuna actividad previa
mis: 1la Estandarizacidn de técnicas de andlisis que le van a ser
aplicados al producto terminado -a las cdpsulas gue se obtengan
del secédo‘ de cada una de las emulsiones propuestas-~ y gque no es
otra cosa .que los andlisis que ya se hsn empleado en
investigaciones anteriores (1,6,7,8), pero que necesitan ser
definidas con precisién para no dejaries ningin rasgo de
@jetividad, ademds de que se busca evaluar uUnicamente las

propiedades de - micr psulante de los compuestos mencionados.

1a 'princlpul técnica que presenta esta caracteristica, por ser
aplicada a microcdpsulas, es el Contenido de aceite retenido

(30.020 -A.0.A.C.,1984~) -ver Anexo 1-, con 1lo que se debers
correr con los productos obtenidos de las pruebas que se hagan
para la seleccién de condiciones del secador y definirla

perfectamente.

~.23.5



EXPERIMENTACION CRITICA.

La -experimentecidén critica se 1llevaria a cabo con un
porcentaje de agua constante (60% del total de la emulsidn) de
manera que se tengan proporciones de encapsulado:encapsulante

de 1:2, 1:1 y 1.5:1.

Una vez gue se obtengan las enmulsiones, se alimentardn al
secador para.la obtencidén del producto encapsu;adé, al cual se le
aplicardn una serie de anaiisis fisicos para caracterizar al
polvo obtenido a la salida del secador por aspersién como son:

' Tamafio  de particula (Granulometria), Fluidez, Densidad
{Picnémetro) y Color (Colorimetro Hunter-Lab).(27)

Se determinard el Porcentaje de Humedad (Termobalanz;)'y su
Dispersabilidad en agua. En cuanto a l1la estimacién de la
eficiencia de los agentes encapsulantes en el
microencapsulamiento del aceite esencial de mandarina se llevaridn
a cabo el andlisis de Contenido de Aceite Retenido =-como una
medicién de su capacidad de "carga"~ (30.020 ~A.0.A.C.,1984=); y
a los aceltes extrafdos: 1Indice de peréxidos e Indice de acidez
~-como pruebas de envejecimiento de los aceites encapsulados y, qq
alguna manera, la eficiencia d e la pared formada por el
agente encapsulante para evitar el contacto del oxigeno y de la
luz al interior de la microcdpsula-, y Andlisis Cromatografico de
Gas como cuantificacién e identificacién de sus componentes
oxidables Yy voldtiles, verificando 1a accién del

mnicroencapsulamiento en el aceite esencial de mandarina.
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A la vez, se analizard un prod > empl do la goma

bzyl‘rdbig:l'como‘ g micr 1lante y una ‘muestra de aceite

esencial de mandarina sin encapsular a las mismas condiciones que

‘108’ productos obtenidos de los agent psulant alternativos

-cono testigos 1 y 2, respectivamente-.

El almacenamiento se llevard a cabo durante 7 perfodos de
tiempo de 21 dias cada uno; y los andlisis a aplicar son:
Indice de Acidez, Contenido de aceite y Cromatografia de

gas.

En cada periodo deb tiempo, se emplears& un disefo estadistico
de bloques aleatorizados (Ver Tabla 4) para determinar si existe
diferencia significativa entre blogues o tratamicntos y, en caso
de haberla, aplicar un andlisis Newmann-Keuls que nos permita
definir perfectamente dénde se encuentra(n) esa(s) diferencia(s).

(21,29,47)

Considerando la importancia cientifica y tecnoldgica de la
investigacién, es tawbién importante resaltar la adecuacién de
métodos de andlisis, que al ser estandarizados, permitan
reproducir la evaluacién de microcdpsulas, con cualguier tipo de

sabor que se esté encapsulando.

- 25 =



' BQUIPOS Y REACTIVOS

Agitador‘de Propela {caframo)
Homogenizador
Conductivimetro ¥SI Mod. 233
Viscosimetro Brookfield RVT
Microscopio Optico Olympus
Ocular Graduado
- Trampas Clevenger
Secédor por aspersién "Niro atomizer mobile minor®

REACTIVOS.

Goma arédbiga

Nflok

Capsul

National~46

Aceite esencial de mandarina
Pentano

Acetona

Mezcla crémica
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ANEXO 1
- TECNICAS ANALITICAS

. " HUMEDAD.

- Poner la ldmpara a una altura de 13.5 cm. de la base del
platillo. )

~ Ajustar la perilla de intensidad de luz a 2.5.

" - colocar 10 g. de muestra en el platillo de la
termobalanza, ayuddndonos con la perilla de tara.

~ Poner en funcionamiento la termobalanza y tomar lectura de
peso cada 15 minutos de exposicién de la muestra a la luz.

- Suspender las lecturas de pérdida de peso una vez gue ésta
se repita.

- Reportar el contenido de humedad como porcentaje en pesc

-lectura directa~.

% DE ACIDEZ.

= Colocar una nuestra de 10 ml. en un matraz Erlenmeyer de
100 ml. adiciondndole de 1 a 2 gotas de solucidén alcohdélica de
fenolftalefna al 1%.

- Mezclar perfectamente.

- Colocar una solucién valorada de NaOH al 0.1 N en una

bureta de 50 ml.
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- . Adicionar gota a gota 1a solucidén de NaOH a la muestra

' aqitaﬁdo viqorbsanente hasta obtener una coloracién firme y
howogénea de rosa mexicano en la muestra.

- Hédir por lectura directa la cantidad de mililitros

gastados en la bureta.
- Calcular el porcentaje de acidez de 1la muestra de la

siguiente manera:
. % Acidez = (ml. NaOH)(5.61)/(ml. de lustra_)

DENSIDAD.

Aceite esencial.

&0

- . Pesar un picn6émetro de volumen conocido limpiov'yi ‘seco:ﬂ':‘-v

(Figura 4).

Figura ¢ .- Picnémetro.
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‘< poner a peso constante con ayuda de una estufa y,
postericrmente, de un desecador.
‘ "'~ Una vez a peso constante, colocar 1la muestra en 1 -
aﬁustando el nivel del capilar del picnémetro.
- = Pesar nuevamente hasta obtener beso constante.
- Aplicar la siguiente fé).;mlila para obtener la densidad de
‘ ia nuestra:

f= (Peso pic. con aceite - Peso pic.)/{Vol. del pic.)
Polvos.

- Pesar picnémetro de volumen conocido, limpio y seco.
~ Colocar una muestra de aceite de densidad conocida y
calcular por diferencia de peso la masa del aceite.
- Poner, nuevamente, el picnémetro a peso constante.
- Colocar una muestra de polvo en el picnémetro.
-~ Pesar.
~ Adicionar el aceite de densidad conocida hasta ajustar el
capilar del picnémetro y pesar.
--A'plicar la siguiente ecuacién para obtener la densidad de
la muestra:
Jo = t(mp - mg)/i(m - mg) = (mpa - w1} (P 0
donde: .
fp = densidad de la nuestra.
n, = peso de la muestra.
mp = peso del picnémetro.

m; = peso del aceite.
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'lpa; peso pic.+ac.+muestra.
§a = densidad del aceite.

' ACRITE TOTAL.

- Colocar la trampa Clevenger como se muestra en la Figura

Condensador

Trampa Clevenger

Matraz

Pigura §.- Tfanpa élevenger para aceites naé ligeros que el agua.
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. - Pesar 20 g. ‘de muestra y colocarla en un matraz bola de
:500 ‘ml. adiciondndole ‘200 ml. de agua destilada.
' = Mezclar perfectamente.
- Colocar el matraz eﬁ la posicién indicada para establecer
el reflujo. .
= Llenar la trampa con agua destilada hasta que derrame.
- Poner el réostato marcando 68% del voltaje.
- . Encender el réostato para iniciar el calentamiento de la
mantilla y establecer el reflujo.
~ Permitir el reflujo durante cuatro horas.
- Hacer la lectura en el colector graduado‘ de aceite y

obtene; el porcentaje del contenido de aceite.
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