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RESUMEN

Elaboracién y caracterizacion de microcapsulas con aceite esencial de
canela para su aplicacién en la fabricacion de peliculas de almidon

Realizado por: I. Q. Luz Del Carmen Lépez Zapata

Dirigido por: Dra. Leticia Lépez Zamora
Dr. José Amir Gonzéalez Calderon

El aceite esencial de canela (AEC) presenta propiedades antimicrobianas debido a los
compuestos quimicos que la constituyen, sin embargo, una principal desventaja es la
oxidacion una vez que estos son extraidos, lo que hace necesario implementar técnicas
gue permitan conservar sus propiedades. La microencapsulacién es una alternativa factible
gue permite la proteccibn de compuestos bioactivos. El objetivo de este estudio fue
identificar las condiciones éptimas para el proceso de microencapsulacion de AEC para
mejorar las propiedades antimicrobianas de bio-recubrimientos a base almidon, utilizando
el proceso de secado por aspersién. Los materiales que se seleccionaron para la
microencapsulacion fueron: almidon de maiz y goma arabiga debido a sus propiedades
emulsificantes. Se emple6 un disefio Box- Behnken para estudiar diversas formulaciones
para su microencapsulacién, siendo las variables independientes concentracion de
materiales encapsulantes (10, 20, 30%), concentracion de AEC (10, 20, 30%) y proporcién
de materiales (25:75, 50:50, 75:25) siendo la variable de respuesta la eficiencia de
microencapsulacion, se realizd la caracterizacion de las microcapsulas (morfologia,
humedad, humectabilidad, actividad de agua aw, rendimiento, Paparente, Pcompacta) resultado de
la mejor y peor eficiencia, Finalmente, se estudio la actividad antimicrobiana del AEC y de
las microcépsulas. Como resultado de la caracterizacion del AEC se demostré que la
especie Canelon procedente de la region de Veracruz, México presento un 47.4% de
Cinamaldehido, un 9.8% superior al obtenido para la especie Cinnamomum zeylanicum de
Matara, Sri Lanka. La densidad del AEC tuvo un valor de 0.99 g/mL, los rendimientos del
AEC fueron de 6.64% y 4.3 para la especie Canelén y Cinnamomum zeylanicum
respectivamente. El analisis DPPH corroboré la oxidacion del AEC. A partir de los
resultados del disefio Box-Behnken se determin6 que las condiciones 6ptimas de trabajo
fueron: materiales de encapsulacion (10%), concentracion de AEC (10%) y proporcion de
materiales encapsulantes (50:50) obteniéndose una eficiencia maxima de 34.55%.
Mediante el andlisis de varianza (nivel de confianza del 93%) se determiné que las variables
gue repercuten de manera positiva a la eficiencia de la microencapsulaciéon son la
concentracion de los materiales de encapsulacion y la relacién de AEC. La morfologia de
las microcapsulas presenté formas irregulares, sin fisuras en su superficie, lo que determina
una buena impregnacion de AEC. Los valores de aw y de humedad fueron inferiores a 0.3
y 10% respectivamente, lo que demuestra la estabilidad de los microencapsulados de AEC.
Los valores de humectabilidad fueron de 29.99 min, indicando que los materiales
encapsulantes elegidos permiten que el material activo dentro de las microcdpsulas posea
una liberaciéon controlada. Asimismo, los resultados para la paparente; Pcompacta d€ 1as
microcapsulas fueron 0.55 y 0.50 g/mL respectivamente. El AEC y los microencapsulados
presentaron actividad antimicrobiana del tipo bactericida contra E. coliy Salmonella excepto
contra Staphylococus a partir de la concentracion del 60%, lo que demuestra su eficiencia
con los bacilos gramnegativos.



ABSTRACT

Preparation and characterization of microcapsules with cinnamon essential
oil for application in the manufacture of starch films

By: I. Q. Luz Del Carmen Lépez Zapata

Advisors: Dra. Leticia LOpez Zamora
Dr. José Amir Gonzéalez Calderdn

Cinnamon essential oil of (AEC) has anti-microbial properties due to the chemicals that
constitute it, however, a main disadvantage is oxidation once these are extracted, making it
necessary to implement techniques that allow keep its properties. The microencapsulation
is a feasible alternative that allows the protection of bioactive compounds. The objective of
this study was to identify the optimal conditions for the microencapsulation process of AEC
to improve antimicrobial properties of bio-coatings based starch, using the drying process
by spraying. The materials that have been selected for the microencapsulation were: corn
starch and gum Arabic due to its emulsifying properties. A Box-Behnken design was used
to study various formulations for its microencapsulation, the independent variables were:
encapsulating materials concentration (10, 20, 30%), AEC concentration (10, 20, 30%) and
materials proportion (25: 75, 50:50, 75:25), the response variable was the
microencapsulation efficiency, the characterization of the microcapsules (morphology,
moisture, wettability, water activity aw, yield, Papparent, Pcompact) Was the result of the best and
worse efficiency, finally, we studied the antimicrobial activity of the AEC and the
microcapsules. As result of the characterization of the AEC, showed that the species
Canelon from Veracruz, Mexico presented a 47.4% of Cinnamaldehyde, 9.8% higher than
that obtained for the species Cinnamomum zeylanicum from Matara, Sri Lanka. The density
of the AEC had a value of 0.99 g/mL, the yields of the AEC were 6.64% and 4.3 for the
species Canelon and Cinnamomum zeylanicum respectively. The DPPH analysis
corroborated the oxidation of the AEC. Based on the results of the Box-Behnken design was
determined the optimal conditions of work were: encapsulation materials (10%), AEC
concentration (10%) and encapsulating materials proportion (50:50) obtaining 34.55% of
maximum efficiency. Through of variance analysis (93% confidence level) was determined
that the variables affecting positively the efficiency of microencapsulation are the
concentration of encapsulation materials and the relation of AEC. The morphology of the
microcapsules presented irregular shape, no cracks on its surface, what determines a good
impregnation of AEC. aw and moisture values were lower than 0.3 and 10% respectively,
which demonstrates the stability of the microencapsulated of AEC. Values of wettability were
29.99 min, indicating that the chosen encapsulation materials allow the active material inside
the microcapsules to possess a controlled reléase. Likewise, the results for the papparent,
Pcompact Of the microcapsules were 0.55 and 0.50 g / mL respectively. The AEC and the
microencapsulated showed antimicrobial activity of antibacterial type against E. coli and
Salmonella except against Staphylococcus from the concentration of 60%, which
demonstrates its efficiency with gram-negative bacillus.
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Introduccion

INTRODUCCION

En la actualidad, existe la demanda creciente por parte de los consumidores de
adquirir alimentos faciles de preparar o de consumir, seguros, naturales y que
ademas tengan propiedades bioldgicas mas alla de las nutricionales, todo ello sin
renunciar a las caracteristicas sensoriales de frescura del alimento, estas razones
han motivado a los investigadores e industrias a desarrollar nuevas tecnologias de
procesado y conservacion conocidas como “procesado minimo”, cuyo principal
objetivo es la inactivacion de enzimas y de microorganismos alterantes y/o
patdbgenos que dan lugar al deterioro del producto pero eliminando las
consecuencias adversas de las tecnologias tradicionales (tratamientos térmicos,
secado, acidificacion, salado, aditivos quimicos, etc.) (Gonzalez-Aguiar et al., 2005;
Oms-Oliu et al., 2010).

A través de los afios se han creado tecnologias para prolongar la vida util de
alimentos frescos, que estos a su vez sean minimamente procesados. Entre estas
tecnologias destaca el desarrollo y uso de recubrimientos comestibles (RC), los
cuales tienen la capacidad de controlar la trasferencia de agua y gases como lo son
el oxigeno y diéxido de carbono, controlar la tasa de crecimiento microbiano y
conservar las caracteristicas de los alimentos. Dichos recubrimientos son
elaborados con materiales tales como los: polisacaridos, lipidos, proteinas o
mezclas de los ya mencionados. Ademas de estos componentes basicos, los
recubrimientos pueden contener otros ingredientes como agentes antioxidantes,
nutrimentos adicionales, compuestos antimicrobianos y otros componentes que
incrementen la calidad, integridad, mecanica, valor nutricional, inocuidad,
funcionalidad y aceptabilidad del producto (Velazquez-Moreira y Guerrero-Beltran,
2014).

Recientes investigaciones cientificas indican que la especia conocida como canela
(Cinnamomum zeylanicum) posee propiedades antimicrobianas, lo cual justifica su

adicion como conservadores en los alimentos procesados; asi mismo y de manera
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complementaria, el sabor de estas especias puede contribuir a las caracteristicas
sensoriales de sabor y olor en los alimentos a los cuales se apliquen (Burt, 2004).

La canela, el comino y el tomillo se utlizaban en el antiguo Egipto en los
embalsamamientos; en India y China para conservar alimentos y como remedios
medicinales. Otra propiedad funcional de los aceites esenciales es la de actuar
como antioxidantes, retrasando o inhibiendo la oxidacion de aceites o lipidos en

general (Hirasa y Takemasa, 2002).

El uso de los agentes antimicrobianos en alimentos ha sido estudiado desde hacia
varias décadas y se ha demostrado que las hierbas, plantas y especias (0 sus
componentes y aceites esenciales) tienen propiedades bactericidas y fungicidas
ademas de actuar como ingredientes tradicionales y saborizantes en los alimentos.
Actualmente, los consumidores demandan productos alimenticios mas seguros,
naturales y saludables, por lo que la investigacion de los antimicrobianos naturales

cada vez cobra mayor importancia (Gomez y Lopez, 2009).

La encapsulacion es una técnica en la que un material o0 mezcla de materiales es
cubierta o atrapada con otro material. El componente que se recubre se denomina
material activo, y la cubierta externa se conoce con el nombre de agente

encapsulante o cubierta (Dziezak, 1988).

Hoy en dia, el método de encapsulacién ha extendido su uso a la industria
farmacéutica, quimica, cosmética y alimentaria. En el campo de la alimentacion, la
encapsulaciéon se ha desarrollado en grasas y aceites, en componentes aromaticos,
oleorresinas, vitaminas, minerales, colorantes y enzimas (Jackson y Lee, 1991,
Shahidi y Han, 1993).

El objetivo de este trabajo consiste en Identificar las condiciones Gptimas para el
proceso de microencapsulacion de aceite esencial de canela que permitan mejorar

las propiedades antimicrobianas de bio-recubrimientos base almidon.
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CAPITULO 1. FUNDAMENTOS TEORICOS

1.1. Aceites esenciales

El término aceite esencial (AE) es utilizado para referirse a sustancias liquidas,
volatiles, de caracter lipofilico y con fuertes propiedades aromaticas. Estas
sustancias son sintetizadas por las plantas como metabolitos secundarios y pueden
ser extraidas mediante métodos fisicos como la destilacion a vapor o
hidrodestilacion. Poseen una composicién quimica compleja que consiste en una
mezcla de sustancias organicas como hidrocarburos, alcoholes, aldehidos, cetonas,
ésteres, etc., de peso molecular menor de 400 Da y presion de vapor
suficientemente alta para volatilizarse a temperatura ambiente (Surburg y Panten,
2006).

Los AE son conocidos desde la Edad Media por sus propiedades antisépticas,
terapéuticas y por su intenso aroma, despertando un gran interés para la
conservacion de alimentos. El uso de los AE de condimentos y especias en las
industrias de alimentos y farmacéutica es cada vez mas generalizado, debido en
parte a la homogeneidad del aroma y la minimizacién de las posibilidades de
contaminacién microbiana, cuando se compara con el uso directo de tales especias

y condimentos (Vazquez et al., 2001).

La mayoria de los aceites esenciales son extractos de plantas aroméaticas
localizadas en zonas templadas y calidas como areas mediterraneas vy tropicales.
Son liquidos, volatiles, cristalinos, raramente coloreados, solubles en disolventes
organicos y generalmente con menor densidad que el agua. Son sintetizados por
los distintos 6rganos de las plantas: semillas, flores, hojas, tallos, raices, ramas, y
se almacenan en canales, células epidérmicas o en tricomas glandulares para su
posterior secrecion. La extraccion del AE de la planta consiste, principalmente, en
una destilacion a baja o alta presidon mediante el uso de agua (hidrodestilacion),

corrientes de vapor o mediante el uso de diéxido de carbono liquido. Teniendo en
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cuenta que el producto de la extraccion puede variar en calidad, cantidad y
composicion dependiendo de factores como las caracteristicas de la tierra de
cultivo, el 6rgano de la planta del cual se hace la extraccién, edad y estado del ciclo
vegetativo, es necesario controlar el material y las condiciones de extraccion para
obtener un AE de caracteristicas homogéneas (Masotti et al., 2003; Angioni et al.,
2006).

Los aceites esenciales se caracterizan por sus propiedades fisicas, como densidad,
viscosidad, indice de refraccion y actividad Optica. La mayoria de los aceites
esenciales tiene una densidad menor a la del agua excepto los aceites de almendras
amargas, mostaza, canela, perejil o clavo. El indice de refraccion es una propiedad
caracteristica de cada aceite esencial y cambia cuando éste se diluye o mezcla con

otras sustancias (Ortufio, 2006).

1.1.1. Aceite esencial de canela

Por su riqueza en aceites esenciales destaca el género Cinnamomum, que es la
fuente de la canela y también del género cassia. A lo largo de la historia se han
confundido estas dos especias que, aunque muy parecidas, son diferentes. La
canela se obtiene exclusivamente a partir de Cinnamomum zeylanicum, el cual es
originario de Sri Lanka (Ceilan), la casia deriva de otras especies del género
Cinnamomum tales como C. cassia, C. burmannii, y C. loureirii. Los productos
derivados de estas especies distintas son también diferentes, por ejemplo: el AE
derivado de la corteza de C. zeylanicum contiene eugenol el cuél solo esta presente
en trazas o bien ausente en el AE obtenido de la corteza de la cassia (Gomez y
Lépez, 2009).

Los AE que se extraen de la corteza, de las hojas y de la raiz tienen composiciones
diferentes. EI AE que se extrae de la corteza (maximo 4%) estid constituido
principalmente por cinamaldehido (65-75%) y eugenol (5-10%). EI AE que se

obtiene de las hojas (1%) esta constituido principalmente por eugenol (76-84%).
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También contiene pequefias cantidades (1-15%) de cinamaldehido, benzoato de
bencilo, linalol y B-cariofilano (Muthuswamy et al., 2008).

Recientes investigaciones han demostrado que la corteza y las hojas de canela
poseen una fuerte actividad antimicrobiana frente a un amplio espectro de bacterias
Gram+: (Bacillus, Klebsiella, Listeria, Streptococcus mutants, Staphylococcus
aureus) y Gram -: (E. coli, Enterobacter aerogenes, Proteus vulgaris, Pseudomonas
aeruginosa, Vibrio cholerae, Vibrio parahaemolyticus y salmonella typhimurium,
Brucella), mohos (Aspergillus, Fusarium), levaduras (C. albicans, C. tropicalis, C.
glabrata, C. krusei) y dermatofitos (Microsporum gypseum, Trichophyton rubrum
and T. mentagraphytes) (Velluti et al., 2003, Gupta et al., 2008).

El aceite de corteza encapsulado también ha demostrado ser efectivo en reducir el

deterioro de tomates cherries (Xing et al., 2011).

1.2. Métodos de extraccion de los aceites esenciales
Los aceites esenciales se pueden extraer por diversos métodos como se presenta

a continuacion:

1.2.1. Destilacion por arrastre de vapor

En la destilacion por arrastre de vapor de agua se lleva a cabo la vaporizacion
selectiva del componente volatil de una mezcla formada por éste y otros “no
volatiles”. Lo anterior se logra por medio de la inyeccién de vapor de agua
directamente en el seno de la mezcla, denominandose este “vapor de arrastre”, pero
en realidad su funcion no es la de “arrastrar” el componente volatil, si no
condensarse formando otra fase inmiscible que cedera su calor latente a la mezcla
a destilar para lograr su evaporacion. En este caso se tendra la presencia de dos
fases inmiscibles a lo largo de la destilacién (organica y acuosa), por lo tanto, cada
liquido se comportara como si el otro no estuviera presente. Es decir, cada uno de
ellos ejercera su propia presion de vapor y correspondera a la del liquido puro a una

temperatura de referencia (Wankat, 1988).
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1.2.2 Hidrodestilacién

El método de hidrodestilacion es el método mas simple para la extraccion de Aceites
esenciales, consiste en la inmersion del material vegetal en agua en estado de
ebullicién, el esquema del equipo utilizado se muestra en la Figura 1.1. El agua
penetra en los tejidos de la planta y el aceite contenido en las glandulas se difunde
a través de las paredes celulares por medio de ésmosis. Una vez que el aceite se
ha difundido hasta la fase acuosa, se vaporiza y transporta por la corriente de vapor.
Posteriormente los vapores pasan por un refrigerante, donde se enfrian, condensan
y transforman en un liquido formado por dos fases inmiscibles: fase organica (aceite
esencial) y fase acuosa. El destilado se recolecta en un recipiente para llevar a cabo
la separacién de fases por diferencia de densidad (Ortufio,2006; Santos et al.,
2009).

Refrigerante

Matraz de
destilacion

Figura 1. 1 Equipo de hidrodestilacion simple

1.2.3. Extraccion con disolventes

En el método de extraccion con disolventes volatiles, la muestra seca y molida se
pone en contacto con disolventes organicos tales como alcohol y cloroformo, entre
otros. Estos disolventes solubilizan la esencia, pero también solubilizan y extraen
otras sustancias tales como grasas y ceras, obteniéndose al final una oleorresina o
un extracto impuro. Se utiliza a escala de laboratorio por que a nivel industrial resulta
costoso por el valor comercial de los disolventes, porque se obtienen esencias
contaminadas con otras sustancias, y ademas por el riesgo de explosién e incendio

caracteristicos de muchos disolventes organicos volatiles (Martinez, 2003).
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Algunos disolventes utilizados en este método de extraccion tienen restricciones en
cuanto a los residuos maximos que pueden dejarse cuando los aceites esenciales
son la materia prima en las industrias de los perfumes o alimentos. Los disolventes
derivados del petrdleo, como éter dietilico, ciclohexano, hexano, acetato de metilo,
propanol, etc., son téxicos al inhalarlos y al contacto con la piel, y dependiendo del
tiempo de exposicion sera la gravedad de los efectos. Los extractos obtenidos de
estos disolventes suelen ser mas oscuros, ya que arrastran pigmentos, su
solubilidad en alcohol diluido es menor y se recuperan muchos compuestos de tipo

aromatico (Ortufio, 2006).

La extraccién con disolventes tiene importantes desventajas, ademas de que
requiere de periodos de tiempo relativamente largos, los aceites esenciales
obtenidos contienen trazas de los disolventes utilizados; limitando su uso en la
industria de los alimentos, la industria cosmética o farmacéutica (Khajeh et al., 2004;
Guan et al., 2007).

1.2.4. Extraccion por fluidos supercriticos

Es una operacion unitaria que explota el poder disolvente de fluidos supercriticos
en condiciones encima de su temperatura y presion critica. Es posible obtener
extractos libres de disolvente usando fluidos supercriticos y la extraccion es mas
rapida que con la utilizacion de disolventes organicos convencionales. Estas
ventajas son debidas a la alta volatilidad de los fluidos supercriticos (gases en
condiciones ambientales normales) y a las propiedades de transporte mejoradas
(alta difusividad y baja viscosidad). Usando diéxido de carbono, en particular, el
tratamiento es a temperatura moderada y es posible lograr una alta selectividad de
micro-componente valioso en productos naturales. La selectividad del CO2también
es apropiada para la extraccion de aceites esenciales, pigmentos, carotenoides
antioxidantes, antimicrobianos y sustancias relacionadas, que son usadas como
ingredientes para alimentos, medicinas y productos de perfumeria y que son
obtenidas de especias, hierbas y otros materiales biologicos (Del Valle y Aguilera,
1999).
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Entre las ventajas de la extraccion por fluidos supercriticos se encuentran: que los
tiempos de extraccidén se reducen; se obtienen rendimientos mayores; es posible
seleccionar sustancias y la composicion de los parametros de extraccion. La
principal desventaja es que ceras cuticulares y compuestos de alto peso molecular
son extraidos junto con el aceite esencial (Khajeh et al., 2004; Damjanovic et al.,
2005; Guan et al., 2007; Yamini et al., 2008).

1.2.5. Extraccion por microondas

El uso de microondas es otra alternativa para la extraccion de aceites esenciales.
Esta técnica puede utilizarse asistiendo un método convencional como la hidro-
destilacibn o adaptando un equipo para establecerlo como un método
independiente, como la extraccion por microondas sin disolvente (Kimbaris et al.,
2006; Golmakani y Rezaei, 2008; Bousbia et al., 2009). La extraccion por
microondas sin disolvente, SFME (solvent free microwave extraction) por sus siglas
en inglés, combina el calentamiento por microondas y la destilacion seca. No se
necesita agregar ningun disolvente o agua si se emplea material fresco (Bayramoglu
et al., 2008).

Ofrece beneficios como una reduccién considerable del tiempo y del consumo de
energia (Kimbaris et al., 2006). Este método puede realizarse a gran escala con
reactores de microondas, pero se requieren altos niveles de seguridad (Bousbia et
al., 2009).

1.2.6. Efecto de pre-tratamientos con ultrasonido de baja frecuencia
El ultrasonido de alta intensidad tiene la capacidad de inducir cavitacion. También
se ha considerado una fuente potencial para incrementar la reactividad quimica.

Puede usarse en diversos procesos quimicos e industriales (Filgueras et al., 2000).

El ultrasonido se aplica como una alternativa de extraccion o para asistir en
procesos de extraccion de componentes volatiles de plantas, incluyendo aceites

esenciales. La proporcion en la composicion de los extractos y el rendimiento de

9
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éstos depende de la temperatura a la que se lleve a cabo el proceso y del disolvente,

0 mezcla de disolventes, que se utilicen (Proestos y Komaitis, 2006).

En general, la aplicacion de ultrasonido de baja frecuencia o alta intensidad,
incrementa la eficiencia de la extraccion y reduce el tiempo de ésta (Thongson et
al., 2004; Proestos y Komaitis, 2006). También disminuye el riesgo de degradacion
térmica, cuando la extraccion se realiza a temperaturas de 25°C (Kimbaris et al.,
2006).

1.3. Canela

La canela (Figura 1.2) es una de las especies mas comunes, debido a su profundo
y exotico aroma. Se obtiene de la corteza de los arboles Cinnamomum zeylanicum,
arbol con corteza papiracea marron claro, perteneciente a la familia de las lauraceas

(Moreno-Hernandez et al., 2010).

Figura 1. 2 Canela (Cinnamomum zeylanicum)

La canela es una de las especias conocidas desde hace miles de afos. En China
se empleaba ya en el afio 2500 a. C. Los arabes la utilizaban para aromatizar
carnes, ya que la canela contiene un aceite esencial rico en fenol que inhibe las

bacterias responsables de su putrefaccion (Moreno-Hernandez et al., 2010).

10
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Sin embargo, su uso no acaba en la cocina, sus propiedades terapéuticas incluyen
Su uso como antioxidante, antiinflamatorio e incluso como antimicrobiano; tal ha sido
su repercusion medicinal que llegé a tener reputacion como remedio contra
resfriados. Estas propiedades se deben a los compuestos quimicos que constituyen
la canela: acido cinamico, cinamaldehido, cinamato, eugenol (Ranasinghe et al.,
2013).

1.3.1 Boténicade lacanela
La clasificacion botanica del género Cinnamomum es la siguiente (Trease y Evans,
1986):

Division: Angiospermas
Clase: Dicotiledoneas
Sub-clase: Archichlamydae
Orden: Magnoliales
Sub-orden: Lauraceae
Familia: Lauraceae

Género: Cinnamomum (Aproximadamente 250 especies)

Las especies mas conocidas del género Cinnamomum que Se conocen
comunmente como canelas son: C. Burmanni Blume (Canela de Batavia), C. Cassia
Blume (Canela de China), C. Zeylanicum Nees (Canela de Ceilan) y C. Loureii Nees
(Canela de Saigon) (Ikhlas y Ehab, 2010).

1.3.2 Ecologiay cultivo

La canela contiene esencias en todos los 6rganos, pero mas en los planos (hojas y
corteza). Las cortezas comerciales provienen de plantas cultivadas sometidas a un
tratamiento especial. No las dejan convertirse en arboles, se les recorta

severamente para que formen malezas de ramas delgadas, cuya altura no

11
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sobrepase los 2.5 m. Para su adecuado crecimiento y Optima produccion necesita
lluvia abundante comprendida entre los 2 y 4 m por afio. Exige también una
temperatura media elevada (alrededor de los 30 °C), sol directo y situaciéon
ecuatorial. El suelo debe estar constituido de arenas finas, con cuarzo, sobre un rico
subsuelo y a altitud no mayor de 500 m sobre el nivel del mar. El arbol de la canela
puede multiplicarse en almacigas, por acodos y por trozos de troncos viejos

(Rosengarten, 1969; Fonnegra y Jiménez, 2007).

1.3.3 Cinamaldehido

El cinamaldehido fue aislado por primera vez del AE de hojas de canela
(Cinnamomum zeylanicum) en 1834 por Bumas y Peligot. El producto natural es el
trans-cinamaldehido, cuya molécula consiste en un grupo fenol unido a un aldehido
insaturado, clasificado como GRAS (generally regarded as safe) por la FDA y su
uso esta aprobado en los alimentos. Al cinamaldehido se le atribuyen propiedades
antioxidantes (Ali et al., 2009), anticancerigenas, antifUngicas y antimicrobianas
(Cabello et al., 2009). Asi se ha demostrado que es capaz de inhibir el crecimiento
de Cronobacter sakasalii en peliculas comestibles usadas en formulas infantiles y

alimentos similares (Ali et al., 2009).

1.4. Microencapsulacién

Es una técnica en la que un compuesto producto activo es encapsulado con ciertos
polimeros para proporcionarle proteccion frente a radicales libres, humedad u otras
condiciones que son desfavorables para su estabilidad (Desai y Park, 2005). El
término microcapsula aplica para particulas que tienen tamafos que van desde 1
um a 500 pm, mientras que a las que son inferiores a 1 um, se les denomina

nanocapsulas (Lozano-Berna, 2009).

Existen diferentes tipos de microcapsulas, las cuales presentan una amplia variedad
de estructuras, esféricas o irregulares, pueden ser simples, de una sola pared con
una cubierta de membrana, una estructura multipared, con paredes de algunas o

varias composiciones 0 numerosos nucleos dentro de una estructura pared. Las
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microcapsulas simples pueden tener o no un ndcleo en el centro, es decir,

microcapsulas huecas (Lozano-Berna, 2009).

En general la microencapsulacion se ha convertido en un proceso muy atractivo en
las Ultimas décadas, siendo adecuada para los ingredientes alimentarios, asi como
para la formulacion de productos quimicos, farmacos o cosmeéticos, teniendo el
proposito de incrementar la estabilidad y vida media de anaquel de estos productos
(Fuchs et al., 2006).

1.4.1 Estructura de las microcépsulas

En su forma mas simple, una microcapsula es una esfera pequefia con una pared
uniforme rodeandola, cuyo diametro puede variar de algunos micrones a pocos
milimetros (Nesterenko et al., 2013, Fang y Bhandari, 2010). Practicamente el
nacleo puede ser un material cristalino, una particula absorbente, una emulsion, una
suspension de solidos, 0 una suspension de microcapsulas pequefias (Esquivel et
al., 2015).

Dependiendo de la tecnologia de proceso utilizada para producir microcapsulas, asi
como del material de nucleo y pared del cual se formara, se pueden producir
diversas morfologias, pero las dos principales son: capsula mononuclear, la cual
tiene sélo un nucleo envuelto por una capa, mientras que los otros son agregados,
es decir, muchos nucleos envueltos en una matriz (Fang y Bhandari, 2010;
Gharsallaoui et al., 2007; Nesterenko et al., 2013; Nazzaro et al., 2012).

También se pueden producir microcapsulas con multiples paredes o capas. En la

Figura 1.3 se presentan diferentes tipos de morfologias de distintas microcapsulas,

observadas por (Gibbs et al., 1999).

©@

Simple Irregular Multi nicleo  Multi pared Mononuclear

Figura 1. 3 Morfologia de las microcapsulas
13
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1.4.2 Microencapsulaciéon de aceites esenciales

Los aceites esenciales son microencapsulados con el objetivo de impedir su
pérdida, para protegerlos de la reaccion con otros compuestos presentes en el
medio, o para impedir que sufran reacciones de oxidacion debido a la luz o al
oxigeno. Una ventaja adicional es que un compuesto encapsulado se libera
gradualmente del compuesto que lo ha englobado o atrapado y, se obtienen

productos con mejores caracteristicas (Asbahani et al., 2015).

Se han encontrado diversos estudios acerca de la encapsulacion de aceites
esenciales que tienen distintas aplicaciones. A continuacién, se mencionan algunas

de ellas:

Aplicaciones en la agricultura:

e Encapsulacion de una mezcla de aceites esenciales de limoén, lavanda y
tomillo mediante polimerizacion interfacial, empleando como material de
membrana la poliurea. Las microcapsulas obtenidas presentan propiedades
herbicidas (Scarfato et al., 2007)

e Encapsulacién de aceite de lavanda mediante técnicas de precipitacion a alta
presion, en este estudio se ha determinado la actividad antimicrobiana con
aceite de lavanda, del cual se concluye que hay una mejora considerable en
la actividad antimicrobiana del aceite debido a la encapsulacion y esta mejora
depende principalmente de la concentracion de aceite de lavanda y del
agente de la encapsulacion (Varonaa et al., 2010).

e Encapsulacién de aceite esencial (AE) de citronella empleando quitosano
como membrana, el principal caso de estudio del AE de citronella se debe a
Su uso como repelente de insectos, asi como también reduccién de estrés,
de esta manera se encontrd una forma de liberacion del AE controlado y
constante utilizando la microencapsulacion. Concluyendo que la velocidad de
liberacién de aceite aumenta cuando el diametro de las microcapsulas

disminuye con un pretratamiento térmico de 80°C (Wen-Chuan et al., 2006).
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Aplicaciones en alimentacion:

Encapsulacion de aceite de naranja mediante secado por atomizacion
empleando como material de membrana goma arabica y diversas proteinas,
se demostr6 en este estudio que la goma arabica (GA) y el aislado de
proteina de suero (WPI) son menos capaces de encapsular el aceite de
naranja, por otra parte los mejores resultados de eficiencia de encapsulacion
se presentaron con proteina de soya aislada (SPI) y caseinato de sodio (SC),
Estos dos ultimos materiales fueron capaces de retener el AE de naranja
durante el secado por atomizacion (Young y Morr, 1996).

Encapsulacién de aceite de chia en una matriz compuesta de 25% (w/w) de
solidos de pared y 0.3% (w/w) de azida de sodio como agente antimicrobiano.
Prepararon soluciones encapsulantes a diferentes proporciones de
concentrado proteico del suero de la leche, goma de mezquite y goma
arabiga. Las emulsiones obtenidas resultaron ser muy estables
independientemente del material de pared que utilizé ya que no presentaron
tendencias a la floculacion. La estabilidad de estas emulsiones se atribuye a
las propiedades surfactantes de la goma arabiga, goma de mezquite, y
concentrado proteico de suero de leche (Rodea-Gonzalez et al., 2012).
Encapsulacién de aceite esencial de romero utilizando goma arabiga,
almidon modificado, inulina y maltodextrina, el suso de inulina disminuye la
humectabilidad y la higroscopicidad de las particulas, pero disminuye la

eficiencia de la microencapsulaciéon (Fernandes et al., 2013).

Aplicaciones en cosmética y farmacia:

Encapsulacion de aceites esenciales en ciclodextrinas para la liberacion
controlada (aromaterapia). Se realiz0 este estudio ya que la aromaterapia es
cada vez mas popular como un enfoque para la curacion con sustancias
naturales, se demostré que se podian formar compuestos de inclusién de

ciclodextrina y fragancia, las ciclodextrinas pueden transferir el aroma con
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éxito al tejido del algodén y no causan irritacién cutanea, sensibilidad ni
efectos mutagénicos (Wang y Chen, 2010).

1.4.3 Métodos de liberacion de los materiales microencapsulados

La liberacion controlada de los ingredientes alimentarios en el lugar y el momento
adecuado es una funcionalidad clave que puede ser proporcionada por la
microencapsulacion, que, a su vez, también proporciona estabilidad al componente
atrapado, tal que, al momento de liberarlo, esta conserva las mismas propiedades
gue antes de ser microencapsulado. En la microencapsulacion de materiales
basicos o biomoléculas de interés se han utilizado diferentes biopolimeros para
obtener una liberacién controlada de los componentes que han sido atrapados.
Cada biopolimero posee una Unica propiedad emulsionante y de formacion de
pelicula, que definen su capacidad de funcionar como un encapsulante, por lo tanto,
su correcta seleccién para cada aplicacion es una tarea de importancia (Kim y Morr,
1996).

Algunos de los métodos para liberar el material microencapsulado son: de disolucién
normal en agua, por esfuerzos de cizalla, por temperatura, por reacciones quimicas
y enzimaticas o por cambios en la presion osmotica. La liberacidon de componentes
de una capsula puede ser controlada por difusién de la pared de la capsula o por
una membrana que cubre la pared. La permeabilidad a través de la matriz y la
solubilidad del componente de la pared de la capsula influyen en la velocidad de
difusién. EI compuesto que va a difundir debe der soluble en la matriz, aunque la
presion de vapor de sustancias volatiles en cada lado de la matriz puede ser la

fuerza que determine la difusion (Yafiez et al., 2005).

La eficacia en la proteccion o liberacion controlada del material englobado o
atrapado, depende principalmente de la composicion y estructura del material pared
establecido, pero también de las condiciones de funcionamiento durante la
produccion y el uso de estas particulas (temperatura, pH, presion, humedad) (Gibbs
et al., 1999).
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1.5. Técnicas de microencapsulacién

Se pueden utilizar varios procesos para obtener ingredientes encapsulados: secado
por aspersion, lecho fluidizado, separacion de fase (coacervacion), expansion de
fluido supercritico, polimerizacion interfacial (policondensacién), polimerizacion en
emulsion, atrapamiento de liposoma, separacion por suspension centrifuga,
liofilizacién, cocristalizacion y extrusion (Nesterenko et al., 2013; Fang y Bhandari,
2010).

Son diversas las técnicas de encapsulacidon que existen, pero soélo algunas
presentan ventajas favorables. Al disminuir el contenido y la actividad de agua, el
secado por aspersion generalmente se usa en la industria de los alimentos para
asegurar la estabilidad de productos, evitar el riesgo de degradaciones quimicas y
biolégicas, reducir los costos de transporte y almacenamiento y finalmente para
obtener un producto con propiedades especificas como solubilidad instantanea
(Esquivel et al., 2015).

1.5.1. Secado por aspersion

El secado por aspersion es una operacion unitaria mediante el cual el material en
estado liquido es atomizado mediante una corriente de gas caliente para obtener un
polvo instantdneamente. El gas generalmente usado es aire y mas raramente un
gas inerte como nitrégeno. El liquido inicial alimentado al aspersor puede ser una
solucion, una emulsion o una suspension. Dependiendo del material inicial
alimentado y de las condiciones de operacion, el secado por aspersion produce un
polvo muy fino (10-50 um) o particulas de tamafio grande (2-3 mm) (Gharsallaoui et
al., 2007); por tal razén es una técnica comun para producir encapsulados de
alimentos (Ferrari et al., 2012; Medina et al., 2013; Ahmed et al., 2010).

Para microencapsular mediante secado por aspersion, existen dos tipos de

atomizacion, las cuales son:
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Tabla 1. 1 Caracteristicas de algunos métodos de encapsulacion

Proceso de Ventajas Desventajas llustracion de
encapsulacién caracteristicas
Secado por e Econémico Limitado Agua
aspersion e Apropiado para nimero de insoluble
materiales sensibles materiales de Matriz
al calor cubierta haa
e Utilizado en industria _
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aceites vegetales piroceleice
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liposomas bioactivos pueden componentes icaoa fosfoliod
pa fosfolipida
protegerse de la son Polifencles insolubles en agua
digestion en el expuestos a ; Polfenolessofuoies en agua
estdbmago solventes Region
e Utilizada en industria organicos hidrofdbica
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Liofilizacion e Técnica simple para Elevado
. consumo de oot
encapsular esencias enerai g@g’gw o
gia G5k
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e Atomizacion de tipo rotatoria, la alimentacién de la mezcla liquida es

centrifugamente acelerada por altas velocidades antes de ser descargada

dentro de una atmadsfera gas-aire. La mezcla se extiende sobre la superficie
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rotatoria formando una pelicula delgada (Master, 1979). La desintegracion
de la mezcla en gotas, mediante un disco giratorio, es gobernada por: la
viscosidad y tension superficial de la mezcla, la inercia sobre la periferia del
disco, la friccion y esfuerzos de corte que finalmente forma la gota. A bajas
velocidades de la periferia del disco, la viscosidad de la mezcla y la tension
superficial son factores predominantes. Las altas velocidades del disco, mas
inercia y la friccion del aire contribuyen al mecanismo de formaciéon de la
gota (Adler y Marshall, 1951).

Atomizacién con boquilla, la funcién del atomizador es la aceleraciéon y
reduccion del flujo de la mezcla, terminando con la dispersion de las gotas
resultantes para formar una atomizacién. La boquilla de presion centrifuga
es la mas comunmente utilizada (Dombrowski y Munday, 1968). El principio
de atomizacion en boquilla por presién centrifuga, es la conversion de
energia de presion dentro de las dimensiones del liquido en energia cinética
para el movimiento de las delgadas capas de liquido. La desintegracion de
las capas de liquido, se da bajo la influencia de las propiedades fisicas del
liquido y por los efectos de friccion con el medio en el cual las capas de
liquido son descargadas. El medio invariable es aire. El intervalo del grosor
de las capas de liquido es de 0.5 a 4 um. Las capas rapidamente llegan a
ser inestables, influenciadas por las fluctuaciones en el intervalo de grosor
de las capas de liquido, lo cual promueve la desintegracion del liquido y la

formacion de las gotas (Master, 1979).

Por otro lado, también se tiene la atomizacion en boquilla neumatica a presion de

dos fluidos, la cual involucra el impacto del liquido con un gas (aire) a altas

velocidades. El mecanismo de esta atomizacion es mediante un gas a alta velocidad

creando fuerzas de fricciones altas sobre la superficie de los liquidos causando la

desintegracion del liquido en forma de atomizacion de gotas.

La desintegracion del liquido en presencia de un flujo gaseoso, involucra una

situacion compleja de inestabilidad del liquido, y se puede considerar que el proceso
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se produce en dos fases. La primera fase involucra la desintegracion del liquido en
los filamentos y la formacion de gotas grandes. La segunda fase completa la
atomizacion por rompimiento de la forma del liquido en pequefias gotas. Todo el
proceso es influenciado por la magnitud de las propiedades del liquido: tension
superficial, densidad y viscosidad y las propiedades del flujo gaseoso, de velocidad
y densidad (Master, 1979).

El medio gaseoso usado principalmente en la atomizacién con boquilla neumatica
a presion de dos fluidos incluye aire y vapor. Habitualmente, en el secado por
aspersion, la atomizacion en medio gaseoso, es referida como aire, a menos de que
el equipo especifique lo contrario. Los atomizadores que son alimentados con
fluidos poco viscosos producen tamafos de gota pequefios con alto grado de
homogeneidad, no asi con alimentaciones altamente viscosas, en las cuales se

producen tamafios mas grandes de gotas (Master, 1979; Mujumdar, 1995).

En general, la atomizacion de fluidos en forma de gotas y el secado de particulas,
son una parte inherente del secado por aspersion. Es de vital importancia que las
gotas y particulas puedan ser representadas de una manera conveniente para su
facil referencia. La terminologia aceptada es valida para expresar tamafos y
distribucion de tamafios. El tamafio de la particula esta estrictamente relacionado al
tamano de la gota, pero raramente son iguales, debido al comportamiento de la gota
durante el secado. La gota se refiere al estado de subdivision de la alimentacion
sobre el asperjado del atomizador. Por otro lado, la particula se refiere al estado de
subdivision del producto secado (Master, 1979).

La calidad de los polvos producidos por secado mediante aspersion depende de las
caracteristicas de la solucién alimentada (viscosidad, velocidad de flujo, etc.) el aire
de secado (temperatura, presion y flujo), contacto entre el aire caliente y las gotas
en la cAmara de secado (flujo en corrientes paralelas o contra corriente), asi como

el tipo de atomizador utilizado (Ferrari et al., 2012).
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Se considera una microencapsulacion eficiente mediante secado por aspersion
cuando se alcanza una méxima cantidad de material de nucleo dentro de las
particulas de polvo, una buena estabilidad de las microcapsulas, prevencion de
pérdida de compuestos volatiles, y una extension de la vida util del producto. Por lo
cual resulta importante conocer las caracteristicas del material a secar, asi como
las especificaciones deseadas del polvo (Medina et al., 2013). La conveniencia en
el uso de esta técnica radica en los tiempos cortos de produccion, la factibilidad
econdémica y el uso de bajas temperaturas lo cual es un parametro crucial para
aguellos productos sensibles al calor, debido a que promueve una alta retencion de

sabor, color y nutrientes (Ferrari et al., 2012; Ahmed et al., 2010).

Para evitar que las particulas que son atomizadas se fragmenten o aglomeren,
durante el proceso de secado, se emplean aditivos 0 materiales de

microencapsulacion.

1.5.2. Componentes de un secador por aspersiéon

Los principales componentes de un secador por aspersion son (ver Figura 1.4): un
sistema de calefaccion y circulacion de aire, un atomizador que forma la aspersion
(aspersor rotatorio o boquilla), una camara de secado y un sistema de recuperacion

del producto (Brennan et al., 1980).

d 4 6 5
1. Quemador
2. Horno
3. Bomba dosificadora
4. Temperatura de
entrada
2 0 5. Dispersor del flujo
de aire
7 6. Atomizador

7. Camara de secado

\U—’ 8. Temperatura de
salida

1 9. Ciclén de
recuperacion

&E 10. Ventilador

Figura 1. 4 Representacion esquemética de un secador por aspersion
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1.6. Componentes paralaformacion de microcdpsulas
Gharsallaoui et al. (2007) menciona que en un proceso de microencapsulacion la
seleccion del material de pared es importante tanto para la eficiencia del proceso

como para la estabilidad de las microcapsulas.

1.6.1. Goma arabiga

La goma ardbiga es un polisacarido complejo, con una estructura altamente
ramificada, con una cadena principal formada por unidades de D-galactopiranosa.
Por sus caracteristicas estructurales presenta un caracter anfifilico, lo que le permite
absorber en superficies lipéfilas y actuar como un coloide protector; como un buen

agente formador de cépsulas (Bemiller y Whistler, 1996).

Es una exudaciéon gomosa, endurecida al aire, que fluye de forma natural o por
incision del tronco y de las ramas. Existen alrededor de 500 especies de Acacia que
se distribuyen en las areas subtropicales y tropicales de Africa, India, Australia,
América Central y el Suroeste de Norteamérica, pero solo unas cuentas con

comercialmente importantes (Gracia, 2014).

Propiedades emulsificantes de la goma arabiga

La goma arabiga es un agente emulsificante muy efectivo debido a su funcion de
coloide protector que ha encontrado amplio uso en la preparacion de emulsiones
alimenticias de aceite en agua. La goma arabiga forma una pelicula visible en la
interfase grasa, pero el mecanismo de emulsificacion aun no esta claramente
entendido. Se cree que la goma como agente formador de pelicula, previene la
coalescencia de los globulos de aceite, permitiendo asi un alto grado de dispersion

al disminuir el diametro de los globulos (Gracia, 2014).

1.6.2. Almiddn

El almidén es el principal carbohidrato de reserva sintetizado por las plantas

superiores constituyendo una fuente de energia esencial para muchos organismos,

especialmente el hombre (Buléon et al., 1990). Este biopolimero constituye una

excelente materia prima para modificar la textura, apariencia y consistencia de los
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alimentos; sin embargo, no solo la cantidad de almidén si no de igual manera el tipo
de almidon son criticos para conferir la textura deseada a un alimento en particular
(French, 1984, Biliaderis et al., 1980).

Almidon de maiz

El maiz es la fuente mas abundante de almidon de la que se dispone actualmente,
del total de tubérculos y granos producidos en el mundo, sélo el 1.3% es procesado
para la obtencion de almidon. El 75% de almidon producido en el mundo proviene
del maiz. El 25% restante estando distribuido entre la papa, el trigo, la yuca y el
arroz en el mismo orden de importancia. El mundo produce alrededor de 16 millones

de toneladas de almidén de maiz (Jacob y Monod, 1961).

1.7. Recubrimientos comestibles
Un recubrimiento comestible (RC) se puede definir como una matriz continua
delgada, que posteriormente sera utilizada en forma de recubrimiento del alimento

0 estara ubicada entre los componentes del mismo (Lin y Zhao, 2007).

El uso de RC en alimentos y especialmente en productos altamente perecederos
esta condicionado por pardmetros tales como el costo, la disponibilidad, la
funcionalidad, las propiedades mecanicas como flexibilidad y tensién, las
propiedades 6pticas como brillo y opacidad, la barrera que proporcionan contra el
flujo de gases, la aceptabilidad sensorial y la resistencia estructural contra agua y
microorganismos. Dichas caracteristicas dependen del tipo de material utilizado
como matriz estructural, las condiciones en que se formaron los recubrimientos (tipo
de disolvente, pH, concentracion de componentes y temperatura) y el tipo y

concentracion de aditivos (Rojas-Grau et al., 2009).
Los aditivos son agregados durante el proceso de elaboracion de los recubrimientos

comestibles y pueden ser agentes: antioxidantes, antimicrobianos, aromatizantes,

pigmentos o nutrimentos (Pascall y Lin, 2013).
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Un RC debe cumplir con exigencias de calidad, seguridad y rendimiento. Uno de los
principales propositos de los recubrimientos es mejorar la apariencia del producto,
brindando brillo y a veces color, que debe mantenerse a través de los procesos de
transporte, manejo y comercializacion. Para que la aplicacion sea exitosa en el
producto, el recubrimiento debe secar rapidamente, no debe producir espuma y se
debe remover facilmente de los equipos. Una vez aplicado, no debe agrietarse,
decolorarse o caerse durante la manipulacion. No debe reaccionar de manera
adversa con los alimentos ni poner en riesgo la calidad sensorial del producto,
durante el almacenamiento de los productos, el recubrimiento no debe fermentar,
coagular, separarse, desarrollar sabores desagradables, entre otras anormalidades
(Baldwin et al., 1997).

1.7.1. Tipos de recubrimientos comestibles

Los polisacaridos, las proteinas y los lipidos son los tres principales ingredientes
poliméricos usados para producir RC. En algunos casos, dos o0 mas materiales son
mezclados para producir un material compuesto con mejores caracteristicas fisicas.
Los RC a base de polisacéaridos son hidrofilicos y permiten la formacion de enlaces
de hidrogeno, que se pueden utilizar para la unién con aditivos. Debido a sus
propiedades quimicas, estos recubrimientos constituyen una barrera muy eficiente
contra el oxigeno, pero deficiente contra la humedad. Los RC a base de lipidos
proporcionan una buena barrera contra la humedad debido a su naturaleza
hidrofébica, pero presentan propiedades mecanicas deficientes. Los RC a base de
proteinas también son hidrofilicos y tienen una buena resistencia mecéanica, por lo
gue pueden ser utilizados en frutas para reducir las lesiones durante su trasporte;
sin embargo, proporcionan una pobre barrera contra la humedad (Pascall y Lin,
2013).

1.7.2. Recubrimientos comestibles en frutas
Un alimento conservado a diferencia de un procesado es un producto que apenas
cambia durante su elaboracion, en el cual el método de conservacién no modifica

su individualidad como alimento. Existen varios métodos de conservacion de frutas
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los cuales se basan en factores que afectan el crecimiento de los microorganismos
y los cambios bioquimicos causados por enzimas. Dichos métodos pueden basarse
en el control de temperatura, humedad, acidez o presencia de oxigeno, sin
embargo, el consumidor busca alimentos que conserven sus caracteristicas

nutricionales y sensoriales (Barbosa-Canovas et al., 2003).

Aungue pareciera que el uso de recubrimientos comestibles en alimentos es nuevo,
desde hace mucho tiempo se ha aplicado. Durante los siglos Xl y XllI se practicé
en China la inmersién en cera de naranjas y limones para retardar la pérdida de
agua. En el siglo XVI, en Inglaterra, el recubrimiento con manteca fue utilizado para
prevenir la pérdida de humedad en alimentos. Actualmente recubrimientos
comestibles son aplicados en una variedad de productos como: embutidos,

chocolate, nueces, vegetales y frutas (Kroachta et al., 1994).

Los recubrimientos comestibles en frutas crean una atmosfera modificada en el
interior de éstas, reduciendo la velocidad de transpiracion y retrasando el proceso
de envejecimiento, debido a que crean una barrera semipermeable a gases como
02, CO2 y vapor de agua. Esto retrasa el deterioro de la fruta causado por la
deshidratacién, mejora las propiedades mecanicas, ayuda a mantener la integridad
estructural del alimento y a retener compuestos volatiles. La efectividad de un
recubrimiento comestible en frutas depende del control de la humectabilidad, y de
la capacidad de la matriz para mantener compuestos de diversa funcionalidad
(plastificantes, antimicrobianos, antioxidantes, sabores y olores) debido a que la
pérdida de los componentes afecta el espesor del recubrimiento y su solubilidad en

agua (Vazquez-Briones y Guerrero-Beltran, 2013).

Los biopolimeros utilizados para recubrimientos de frutas, al ser consumidos deben
ser inocuos evitando causar riesgos a la salud del consumidor. Las soluciones
formadoras de recubrimientos comestibles pueden incluir polisacaridos,

compuestos de naturaleza protéica, lipidica o por una mezcla de los mismos, la
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ultima permite aprovechar las propiedades de cada compuesto y la sinergia entre
ellos (Quintero et al., 2010).

El proposito de los RC en frutas radica en reducir la pérdida de agua, retardar el
envejecimiento, impartir brillo y conservar el color, permitiendo asi una mejor calidad

y precio de estos productos (Baldwin et al., 1997).

1.7.3. Formacién de recubrimientos

La primera etapa en la elaboracién de peliculas comestibles es la disolucion del
material (biopolimero) correctamente en algun disolvente como agua, alcohol,
soluciones de acidos diluidos, 0 mezclas de disolventes; el material debe quedar
dispersado. En algunos casos, es necesario calentar o ajustar el pH de la

suspension que contiene el biopolimero con el fin de disolver la macromolécula.

La segunda etapa consiste en adicionar una sustancia con propiedades
plastificantes. Esta proporcionara al recubrimiento un buen comportamiento
mecanico en términos de flexibilidad y resistencia a la rotura, reduciendo la

fragilidad.

El plastificante mas utilizado es el glicerol debido a su mayor estabilidad y
compatibilidad con las cadenas biopoliméricas hidréfilas en comparacion con el

sorbitol, polietilenglicol y azlucares.

De igual manera es posible adicionar otros componentes como lo es agentes
antimicrobianos, antioxidantes a la solucion formadora de pelicula, con la finalidad

de conferir alguna propiedad funcional (Abdollahi et al., 2012).

La tercera etapa consiste en la eliminacion del disolvente en exceso, por lo cual se
debe realizar un proceso de secado controlado. La velocidad de secado y las
condiciones ambientales determinaran el espesor fino y las caracteristicas

estructurales del recubrimiento (Campos et al., 2011).

26



Fundamentos teéricos

1.8. Biopolimeros en el uso de recubrimientos comestibles

Los biopolimeros utilizados en recubrimientos de frutas, al ser consumidos deben
ser inocuos evitando causar riesgos a la salud del consumidor. Las soluciones
formadoras de recubrimientos comestibles pueden incluir polisacaridos,
compuestos de naturaleza protéica, lipidica o por una mezcla de los mismos, la
ultima permite aprovechar las propiedades de cada compuesto y la sinergia entre
ellos (Quintero et al., 2010).

1.8.1. Polisacaridos

Los polisacéridos derivados de celulosa (metilcelulosa, hidroximetil celulosa,
hidroxipropil metilcelulosa y carboximetilcelulosa), pectinas, derivados de almidon,
alginatos, carragenina, quitosano y gomas, son capaces de constituir una matriz
estructural, permitiendo obtener recubrimientos comestibles transparentes y
homogéneos, sin embargo, estan limitados por su solubilidad en agua y pobre
barrera a la humedad y propiedades mecénicas moderadas (Eum et al., 2009). Para
mejorar sus propiedades mecanicas se utilizan mezclas con diferentes biopolimeros
(Chambi y Grosso, 2011), se adicionan materiales hidr6fobos como aceites, ceras
o0 se modifica la estructura del biopolimero mediante meétodos quimicos. Un
polisacarido que forma recubrimientos mecéanicamente resistentes, flexibles,
totalmente transparentes y resistentes a grasas y aceites es la celulosa (Lin y Zhao,
2007).

A partir de almidones ricos en amilosa se forman recubrimientos con propiedades
mecéanicas adecuadas, sin embargo, debido al proceso de retrogradacion puede ser

afectada esta propiedad (Fama et al., 2006).

Las gomas son polisacaridos de alto peso molecular, poseen propiedades
coloidales, se dispersan en agua fria o caliente produciendo soluciones o mezclas
con alta viscosidad. El alginato obtenido de algas marinas, tiene la capacidad de
formar geles y soluciones viscosas a partir de las cuales se forman recubrimientos

bastantes fragiles con poca resistencia al agua (Campos et al., 2011).
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Las carrageninas son polisacaridos naturales presentes en algas rojas, forman
coloides viscosos 0 geles en medios acuosos, por lo que han sido estudiadas en el
area de alimentos como recubrimientos comestibles mezclandolas con compuestos
gue inhiben el pardeamiento enzimatico, presentando una barrera semipermeable
contra el aire para controlar la tasa de respiracion inicial en frutas minimamente

procesadas (Lee et al., 2003).

Gomas obtenidas a partir de exudados de plantas (ardbiga, tragacanto y karaya),
de semillas de plantas (garrofin y guar), asi como por fermentacion microbiana
(xantana y gelana) han sido utilizadas como material para elaborar recubrimientos
mezclandolas con almidén (Flores et al., 2010; Soares et al., 2005; Veiga et al.,
2005).

El quitosano es un polimero natural, no toxico y biodegradable derivado de la
desacetilacion de la quitina [poli-B-(1->4)-N-acetil-D-glucosamina], componente
principal de las conchas de los crustaceos, polisacarido cationico de alto peso
molecular que exhibe propiedades antibacterianas y actividad antifingica. Los
recubrimientos a base de quitosano presentan buenas propiedades mecanicas y
permeabilidades selectivas al CO2 y Oz, este polimero se utiliza para mejorar la

calidad y prolongar la vida util de frutas frescas (Djioua et al., 2010).

1.8.2. Proteinas

Las proteinas forman biorecubrimientos con barreras mas débiles que los
polisacaridos al vapor de agua por su naturaleza hidrofilica, pero, por otro lado,
desarrollan muy buenas propiedades de barrera al oxigeno, lo que ayuda a controlar
el intercambio de gases entre el fruto y el medio ambiente (Krochta et al., 1997), asi
como propiedades mecénicas que son muy favorables para recubrir alimentos (Lin
y Zhao, 2007).

La capacidad de diferentes proteinas depende de su peso molecular,

conformaciones, propiedades eléctricas y estabilidad térmica (Campos et al., 2011).
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1.8.3. Lipidos

Los lipidos ofrecen una buena barrera de humedad debido a su naturaleza
hidrofébica, lo que reduce la pérdida de agua en frutas recubiertas, ademas,
mejoran el brillo de los frutos, los protegen contra la oxidacion y crecimiento
microbiano, sin embargo, su naturaleza no polimérica limita su capacidad para
formar recubrimientos, se mejoran las caracteristicas de barrera al agua (Campos
etal., 2011).

1.9. Propiedades fisicoquimicas de los alimentos

En alimentos, se pueden definir, como aquellas propiedades que son importantes
para el disefio de procesos y manufactura de alimentos y que son medidas y
expresadas en forma fisicoquimica. Hoy en dia es necesario comprender las
propiedades fisicoquimicas de los alimentos, porque estas se relacionan con
diferentes aplicaciones como son el procesamiento, preservacion, almacenamiento

y control de calidad de los alimentos (Rahman, 2009).

1.9.1. Actividad de agua

La actividad de agua (aw) es un parametro termodinamico de equilibrio relacionado
al contenido de agua de una matriz especifica, por lo que describe la disponibilidad
de agua para participar en reacciones fisicas, quimicas y microbioldgicas, sin
embargo, las condiciones de equilibrio son obtenidas rara vez a partir solamente de
la actividad de agua (Al-Muhtaseb et al., 2002).

La actividad de agua es la relacion que existe entre la presion parcial de vapor de
agua contenida en el alimento (p) con respecto a la presién parcial de vapor de agua
pura (po) a la misma temperatura y su expresion matematica esta dada por la

Ecuacion 1.1.

p HR
Ay = —

=0 1.1
p, 100 1)
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Es posible expresar la velocidad de las reacciones quimicas y bioquimicas como
una funcién de la aw tal como se ilustra en la Figura 1.5 donde se representa el mapa

de estabilidad tal como lo describié Labuza et al. (1985).

Velocidad da reaccidn relativa
Contenido de humedad

Figura 1. 5 Mapa de la estabilidad de los alimentos

1.9.2. Humedad

La humedad indica la cantidad de agua presente en una muestra, su estimacion
durante y después del procesamiento de alimentos se convierte en una parte
esencial de la vigilancia y control de calidad. El contenido de humedad puede
expresarse en base seca 0 en base humeda. La humedad en base humeda (Xwb)
es la cantidad de agua por unidad de masa de muestra himeda y esta definida

matematicamente por la ecuacion 1.2.

masa de agua
masa de la muestra humeda

(1.2)

wa
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La humedad en base seca (Xab) es la cantidad de agua por unidad de masa de

sdlido seco, la cual se define matematicamente por la ecuacion 1.3.

masa de agua
(1.3)
masa de la muestra seca

Xap =

El contenido de humedad de los alimentos no elaborados o frescos se expresa
generalmente en base humeda, pero muchos productos alimenticios que son
sometidos a un proceso de secado su contenido de humedad es expresada en base
seca (Bhuyan, 2007).

1.9.3. Densidad aparente

La densidad aparente es una practica fundamental en el control de calidad de la
industria alimenticia. Este parametro permite determinar, por ejemplo, si un producto
final puede ser empaquetado en un contenedor predeterminado, por lo que una
densidad aparente alta es preferible si el polvo serd transportado a grandes
distancias, debido a que los costos de envio seran menores al ser una pequefia
cantidad de polvo. En otros casos una densidad aparente baja es preferida para

mostrar de manera visual una gran cantidad de polvo.

La densidad aparente se clasifica segun su método de medicién de la siguiente

forma (Ibarz y Barbosa-Canovas, 2014):

e Densidad compactada: es determinada después de comprimir la totalidad de
masa del polvo por presion mecénica, vibracion o impactos.

e Densidad tras compactacion: resulta del volumen del polvo después de ser
compactado o vibrado bajo condiciones especificas y es la mas util para
observar el comportamiento del polvo durante la compactacion.

e Densidad aparente suelta: es medida después de que el polvo es libremente

vertido en un contenedor.
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1.10. Métodos de evaluacién de la capacidad antimicrobiana de extractos de
plantas y acidos organicos

No existe una reglamentacion y/o estandarizacibn de la metodologia para la

evaluacion de la capacidad inhibitoria de extractos de plantas, como se establece

para antibiéticos. La mayoria de los métodos estan basados en los métodos

utilizados para evaluar la resistencia y/o susceptibilidad a antibiéticos.

Los métodos utilizados para evaluar actividad de extractos de plantas sobre
bacterias y hongos suelen ser similares, variando la preparacion del inéculo, medio

de cultivo, temperatura y tiempo de incubacién (Cowan, 1999).

Para el ensayo antimicrobiano de los aceites esenciales se han utilizado métodos
convencionales aplicados usualmente para los antibidticos, entre los cuales
destacan dos técnicas basicas que consisten en el método de difusion en agar y el

método de dilucidén en agar o en caldo (Kalemba y Kunicka, 2003).

1.10.1. Métodos en agar

Entre estos métodos el mas utilizado por su sencillez y rapidez en la lectura de
resultados es el método de difusion por discos, basados en la metodologia utilizada
por (Bauer et al., 1966). El principio del método involucra la aplicacién de una
cantidad determinada de un antimicrobiano u otra sustancia en un sustrato,
(usualmente discos de papel) en la superficie del agar sobre el cual se ha distribuido
un indculo del microorganismo en estudio; se formard asi, por difusion un gradiente
de concentracion del producto alrededor del disco y la sensibilidad del
microorganismo estara indicada por el tamafio de la zona de inhibicion del

crecimiento bacteriano.

El diametro obtenido dependera no sélo de la sensibilidad del microorganismo y la
carga del disco, sino también del espesor de la capa de agar, del pH y de la
composicién del medio de cultivo, de la capacidad de difusién del producto en el

medio, de la temperatura y de la atmoésfera de incubacion, de la velocidad de
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duplicacién bacteriana, y del tamafio del in6culo y fase de crecimiento de la bacteria
0 microorganismos en estudio (Kalemba y Kunicka, 2003).

1.11. Antecedentes

Almeida et al. (2013) llevaron a cabo la microencapsulacién de aceite esencial de
orégano en materiales a base de almidon, la concentracién ideal para sus
microcépsulas tiene una formulacion de 20% de almidon de arroz y 1% de gelatina.
Obteniendo una eficiente impregnacion del aceite esencial de orégano en las
microcapsulas, y llevando a cabo sus condiciones de operacion moderadamente

para evitar la degradacion del aceite esencial de orégano.

Palma et al. (2013) realizaron un trabajo llamado microencapsulacion de acido
ascorbico mediante secado por aspersion en almidones nativos modificados de
diferentes fuentes botanicas. En este trabajo eligieron el secado por aspersion
debido a que es un método econdémico y sencillo de realizar, tomando en cuenta
para la formulacién de las microcapsulas que realizaron una concentracién de acido
ascorbico de 10% en peso con respecto al almidon, el material de las microcapsulas
se selecciond de acuerdo a la interaccion del material de cubierta con el material de
matriz, eligiendo de esta manera las microcapsulas de almidones modificados de
patatas y arroz, ya que presentaron mayor retencion de superficie de &cido

ascorbico.

Verdalet et al. (2013) llevaron a cabo la caracterizacion de nuevas fuentes de
almidones derivados como materiales de la pared de aceite esencial de naranja (d-
limoneno) por secado por aspersion, el material de cubierta que seleccionaron fue
almidones de arroz y taro, utilizando el método de secado por aspersion, obteniendo
una eficiencia del 96.9% del almidén de taro y 96.8% del almidén de arroz siendo
estos materiales potencialmente aceptados para la microencapsulacion de aceite

esencial de naranja (d-limoneno).
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Torrenegra et al. (2015) utilizaron la radiacion por microondas debido a la mejora de
la calidad que se presenta en los aceites esenciales, asi como también la reduccion
de costos de operacion. En esta investigacion se realizé una comparacion de la
eficiencia de extraccion, asi como de la composicion quimica del aceite esencial de
Minthostachys mollis, extraidos mediante hidro-destilacién convencional (HD) e
hidro-destilacién asistida por radiacion de microondas (MWHD), en el cual
concluyeron con rendimientos de 0.09% por método de (HD) y 0.92% por (MWHD)
con respecto a la composicion quimica. El rendimiento de los Aceites esenciales de
Minthostachys mollis tuvo un porcentaje mayor por el método hidrodestilacion
asistida por microondas (MWHD), por lo cual se sugiere el método (MWHD) ya que
es amigable con el medio ambiente, ya que se evita el uso de disolventes organicos

y la cantidad de CO2 es menor en comparacion con la hidrodestilacion convencional.

Xing et al. (2011), estudiaron los efectos del recubrimiento de quitosano enriquecido
con aceite de canela sobre las propiedades cualitativas del pimiento dulce
(Capsicum annuum L.), almacenado a 8°C durante 35 dias. El tratamiento con
recubrimiento de aceite de quitosano-canela mostro el mejor efecto de control sobre
la descomposicion (por debajo del 5%), al final del almacenamiento, las muestras
tratadas con recubrimientos de aceite de quitosano-canela mantuvieron una buena
aceptabilidad sensorial, mientras que la calidad sensorial de las muestras de control
resultaron inaceptables. Por otra parte, las imagenes que obtuvieron por
microscopia de fuerza atbmica mostraron que la superficie del pimiento dulce sin
tratamiento de revestimiento era mas aspera que la de los pimientos tratados con
recubrimiento de aceite de quitosano-canela. Como conclusion los autores sugieren
gue el recubrimiento de aceite de quitosano-canela podria ser un candidato
prometedor para mejorar la calidad de conservacion de los pimientos dulces, el
recubrimiento de aceite de quitosano puede ser considerado para aplicaciones

comerciales durante el almacenamiento y comercializacion.
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CAPITULO 2 MATERIALES Y METODOS

2.1. Métodos

La investigacion experimental se realizé en el Laboratorio de investigacion de
Fisicoguimica y materiales de empaque alternativos del Instituto Tecnoldgico de
Celaya. En la Figura 2.1 se muestra un diagrama de bloques en el cual se describen

las actividades a realizadas.

Caracterizacioén

Extraccion del aceite esencial de fisicoquimica del AEC

canela (AEC)

l

Preparacion de la emulsién de
AEC/almidén/goma

Caracterizacién
[ Microencapsulacion ]—» fisicoquimica de las
microcapsulas

Densidad
Rendimiento
FT-IR

Capacidad
antioxidante
Cromatografia de
gases

e Humedad
( \ e Humectabilidad
e Actividad de agua
Evaluar la capacidad antimicrobiana * Densidad aparente y
. . compacta
de las microcapsulas de AEC ..
e Rendimiento

e Contenido de aceite

k J total

Figura 2. 1 Metodologia general del proceso para la obtencion de microcapsulas de aceite
esencial de canela para su aplicacion en la fabricacion de peliculas de almidén

36



Materiales y métodos

2.2. Proceso de extraccion del aceite esencial de canela (AEC)

Se eligié como proceso de extraccion del AEC el método de hidrodestilacion, ya que
el material vegetal esta en contacto directo con el solvente aprovechando una mayor
superficie de contacto. Este método consiste en calentar una suspension del
material vegetal con agua hasta ebullicion, condensando los vapores. El aceite, no
miscible con el agua, se separa al condensarse esto debido a la diferencia de
densidades. El material vegetal en suspension debe mantenerse en agitacion para
evitar su aglomeracién en el fondo del recipiente y que se degrade en contacto

directo con superficies calientes.

2.2.1. Seleccion de la materia prima

Para el desarrollo de la presente investigacion se utilizaron como materia prima dos
tipos de canela, el tipo Cinnamomum zeylanicum, procedente de Sri Lanka y el tipo
“caneldon” procedente de la region de Veracruz, México (Figura 2.2). Para lo cual
dos lotes de cada tipo de canela fueron adquiridos en el mes de Febrero del afio
2017.

Figura 2. 2 Muestras de los dos tipos de canela: a) Cinnamomum zeylanicum, b) Caneldn

2.2.2. Preparacion de la materia prima
Para la preparaciéon de la muestra, se tomé en cuenta la superficie de contacto que

existe entre la materia prima y el solvente a utilizar (Noria-Balderas y Pérez-Pérez,
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2015), ya que esto influird en la eficiencia de extraccion que se obtenga para cada

experimento.

Tanto la canela tipo Cinnamomum zeylanicum y tipo canelén se cortaron en
tamafios de 1 cm de largo, debido a su textura, la primera es mas sensible a su

manipulacién en tanto que la segunda es mas rigida.

2.2.3. Condiciones de extraccion por hidrodestilacion

Las condiciones de extraccion que se mantuvieron constantes en cada experimento
son: Masa de canela 30 g, temperatura de ebullicibn del agua en Celaya, Gto.,
correspondiente a 95°C, velocidad de agitacion de 300 rpm y volumen de agua
destilada (300 mL) como solvente de extraccion (Figura 2.3). El tiempo de extracciéon
se contemplé a partir de que la primera gota de destilado cayé al bafio con hielo,

este momento es crucial para iniciar con el conteo del tiempo de extraccion del AEC.

Figura 2. 3 Equipo de extraccion del aceite esencial de canela

Con la finalidad de encontrar una mejor eficiencia de extraccion se trabajé con
diferentes condiciones experimentales, se realizaron cuatro variaciones en las
condiciones de operacion de la hidrodestilacién, cada una de ellas con ambos tipos
de canela, las cuales se definen en la Tabla 2.1.
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Tabla 2. 1 Condiciones de operacion para la extraccion del Aceite esencial de canela

N-o. Condiciones Tiempo
Experimento
1 Hidrodestilacién Sin pretratamiento -
2 Hidrodestilacién/pretratamiento de ultrasonido 10 min
3 Hidrodestilacion/pretratamiento de ultrasonido 60 min
4 Hidrodestilacion/pretratamiento de Maceracion 720 min

2.2.4. Extraccién de AEC por hidrodestilacién
Cada tipo de canela se agregé en un matraz balén y se coloc6 un agitador
magnético a cada matraz. Ambas muestras se colocaron en parrillas para comenzar

con la extraccion por hidrodestilacion.

2.2.5. Extraccién de AEC con pretratamiento de ultrasonido

Para las corridas con pretratamiento de ultrasonido se emple6 un bafio ultrasénico
marca Cole-Parmer 08895-59 (40 Khz; potencia: 110 W), se consideraron dos
rangos de tiempos (10 y 60 min) y temperatura de 30 °C. Cada tipo se agregd en
un matraz balén y se colocaron en el bafio ultrasénico por separado de acuerdo al
tiempo de sonicado. Transcurrido el tiempo de sonicado las muestras se sometieron

a hidrodestilacion.

2.2.6. Extraccién de AEC con pretratamiento de maceracién

Cada tipo se agregd en un matraz balon, los matraces se cubrieron para evitar
contaminacion de los alrededores. Se condicionaron a temperatura ambiente y se
sometieron a maceracion por 12 h, transcurrido este tiempo ambas muestras se

sometieron a hidrodestilacion.

2.2.7. Recoleccion del AEC
El destilado que se obtuvo de cada experimento de extraccion se recolectd en

matraces Erlenmeyer cubiertos por papel aluminio para evitar que el destilado se

39



Materiales y métodos

encuentre en contacto con la luz y de esta manera prevenir la oxidaciéon de la

sustancia destilada.

2.2.8. Separacion de componentes del destilado de canela

El destilado de canela obtenido mediante el proceso de hidrodestilacién esta
compuesto por hidrolato, también conocido como agua floral y en pequefia cantidad
de aceite esencial. Para separar estas dos sustancias y obtener so6lo el aceite
esencial, se centrifugo el destilado de cada uno de los experimentos, las muestras
se colocaron en tubos de plastico de fondo cénico con capacidad de 50 mL y se
pesaron, para su uso posterior. La centrifuga marca Eppendorf modelo 5810 R se
utilizé a las condiciones de operacion de 4000 rpm, tiempo de 10 min y temperatura

controlada de 4°C.

Una vez centrifugada la muestra, se recolecto el aceite esencial obtenido con la
ayuda de jeringas de plastico, el cual se encontraba en la parte inferior de los tubos
esto debido a su mayor densidad y en la parte superior se observé el hidrolato
(Figura 2.4).

Figura 2. 4 Destilado de canela centrifugado
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2.2.9. Almacenamiento del AEC
Los tubos de ensaye conteniendo las muestras obtenidas de AE para cada
experimento se almacenaron cubiertos por aluminio y en refrigeracion, a fin de evitar

la oxidacion del aceite.

2.3. Caracterizacién fisicoquimica del AEC
Fue preciso realizar una caracterizacion fisicoquimica del AEC, para identificar los
componentes presentes en los aceites obtenidos de los dos tipos de canela

estudiados en esta investigacion.

2.3.1. Densidad del AEC

La cantidad del aceite esencial de canela obtenido debe ser reportado como la masa
obtenida del producto final, para posteriormente reportar el rendimiento de
extraccion en términos de masa de la muestra inicial por esta razén fue necesario
calcular la densidad del AEC, para la cual se midi6 la masa de 1 mL de AEC y se

obtuvo la densidad mediante la ecuacién 2.1.

p = AL (2.1)

VaEC

Donde myg. es la masa del AEC (g) Y V- €s el volumen del AEC (mL).

2.3.2. Rendimiento de extraccion del AEC
Para evaluar el mejor método de extraccion de AEC fue necesario calcular el
rendimiento de extraccion para cada experimento realizado de acuerdo a las dos

variaciones de canela que se utilizaron Cinnamomum zeylanicum y canelén.

Para calcular el rendimiento de extraccion se utilizo el método descrito por
(Navarrete et al., 2009) con algunas modificaciones, las cuales corresponden al tipo

de aceite en la ecuacion 2.2.
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%R =2+ 100 2.2)

m

Donde % R es el porcentaje del rendimiento de extraccion, P, es el peso del

producto en (g) y P, corresponde al peso de la materia prima en (Q).

2.3.3. Analisis del AEC por espectroscopia infrarroja (FT-IR)
La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR) es un método que
se aplica para la determinacién cualitativa y cuantitativa de especies moleculares

de todo tipo, sobre todo organicas y bioquimicas.

El espectro de IR de un compuesto es la representacion de la absorcion que ocurre
en la region infrarroja en funcion de la frecuencia de radiacion. La cantidad de
radiacion absorbida se mide como % de transmitancia. Teniendo en cuenta que
cada molécula o grupo funcional tiene una absorcidn caracteristica, a una longitud
de onda determinada, a partir del espectro de absorcion es posible identificar los

grupos funcionales de cada compuesto.

Para identificar los grupos funcionales presentes en el AEC se empled un espectro
de infrarrojo con trasformada de Fourier acoplado a un detector de reflectancia total
atenuada (FTIR-ATR Perkin Elmer Spectrum 100) ubicado en el laboratorio de
polimeros del Departamento de Ingenieria quimica del Instituto Tecnoldgico de

Celaya (Figura 2.5).

Figura 2. 5 Equipo FT-IR con detector ATR Perkin Elmer
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Para analizar la muestra de AEC se elabor6é una pastilla de bromuro de potasio
(KBr) impregnada de AEC y se midié en un rango de (4000-600 cm) con 40 scans

y corregido con una linea base en modo de transmitancia.

2.3.4. Evaluacién de la capacidad antioxidante del AEC

Uno de los métodos més utilizados para evaluar la capacidad antioxidante de
compuestos 0 extractos especificos es mediante la prueba DPPH (2,2-Difenil-1-
Picrilhidrazil). En este método los extractos se hacen reaccionar con el radical
estable DPPH en solucién de metanol. La capacidad de reducir el radical libre DPPH

a una longitud de onda caracteristica (Proestos et al., 2013).

Para medir la capacidad antioxidante del AEC se prepararon disoluciones de aceite
esencial de canela de 0.5, 1, 2.5, 5y 10 mg/mL en metanol para los dos tipos de
aceite de canela Cinnamomum zeylanicum y caneldn obtenidos del experimento
namero 3, las cuales se colocaron en viales de plastico. También se prepar6 una
solucion 0.1 Mm de DPPH en metanol de la cual se agregaron 2475 uL en viales de
plastico mas 25 uL de cada disolucion de aceite esencial de canela. Las muestras
se agitaron con la ayuda del equipo Vortex Genie por 30 s, las muestras se
mantuvieron por 30 min en oscuridad. Finalmente, transcurrida la reaccion, se leyo
la absorbancia en un espectrofotometro ultravioleta-visible Thermo Scientific

Genesys 10S (Figura 2.6) a una longitud de onda de 515 nm.

Figura 2. 6 Espestrofotdmetro UV/VIS Genesys 10S
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El porcentaje de inhibicién de radicales libres se calcul6 para cada solucion en base
a la ecuacion (2.3).

%1 = [(Ag — A)/A,] * 100 (2.3)

Donde A, es la absorbancia control de la solucion DPPH 0.1 mM sin el AEC (0.855)
y A es la absorbancia de cada muestra después de 30 min de haber reaccionado
con el DPPH 0.1 mM.

2.3.5. Cromatografia de gases/ Espectrometria de masas (GC-MS) del AEC

El andlisis GC-MS se realiz6 en un espectrometro de masas marca Agilent Mod.
5975C con detector de triple eje, acoplado con un sistema de cromatografia de
gases marca Agilent Mod 78902 (Figura 2.9). Las condiciones de operacién que se
utilizaron fue una temperatura inicial (T,) de 50°C durante 3 min, para iniciar con
una rampa de calentamiento de 20°C/min hasta llegar a 250°C (T;) y se mantuvo a
esa temperatura durante 3 min, tiempo total de la corrida 20 min. La columna que
se utilizd6 fue HP INNOWAX, la inyecciéon de la muestra se realiz6 en modo
“splitless”, con una temperatura del inyector de 260°C, se inyectdé 1 uL, con un flujo

de 1 mL/min, con un SIM de iones de 164 y 131, caracteristicos del eugenol y

cinamaldehido, componentes principales de estudio del aceite esencial de canela.

il

Figura 2. 7 Equipo de cromatografia
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Preparacion de la muestra de AEC para (GC-MS)
Se analizaron las muestras obtenidas de los 4 experimentos que se realizaron
anteriormente para los dos tipos de canela, “Cinnamomum zeylanicum” y “canelén”

teniendo un total de 8 muestras para analizar.

Se utilizaron 50 pL de aceite esencial de canela y se agregaron a 400 uL de
diclorometano (99.8%), esta mezcla se llevo a cabo en microtubos de 1.5 mL y se
llevaron a agitaciébn con ayuda del equipo Vortex Genie por un tiempo de 1 min
(Acevedo et al., 2013).

2.4. Conformacion de la emulsion

Un punto importante a considerar en la microencapsulaciéon del AEC es lograr una
buena estabilidad de las microcapsulas y esto dependera de la preparacion de la
emulsién, la cual debe presentar una buena estabilidad, propiedades
emulsificantes, distribucién del componente activo y viscosidad moderada para

evitar obstruccion en el secador por aspersion.

2.4.1. Preparacion de la emulsion

La solucién se prepar6 con diferentes concentraciones de materiales encapsulantes
al 10, 20 y 30% p/v (goma arabiga y almidén de maiz). La cantidad de aceite
esencial de canela utilizado fue de 10, 20 y 30% en peso en relacién con los
materiales encapsulantes. Como material encapsulante utilizado para la

microencapsulacion del AEC se selecciond la goma arabiga y almidén de maiz.

Para los 15 experimentos del disefio Box-Behnken se utilizaron diferentes
concentraciones de materiales encapsulantes, AEC, el contenido total de agua
destilada que se utiliz6 fue de 40 mL, las cantidades de cada material se describen
en la Tabla 2.2.

Para la preparacion de la emulsion, se realizaron 15 formulaciones en las cuales

para cada una de ellas la goma arabiga y el almidon de maiz se prepararon por
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separado, primero en un vaso de precipitado de 250 mL se disolvié la goma arabiga
en una cantidad correspondiente del 50% del total de agua destilada a temperatura
de 65°C.

Tabla 2. 2 Cantidad de materiales para la preparacion de la emulsion

No. M. E. AEC Almidén Goma A+G Agua

Experimento (9) (mL) (9) (9) (9) (mL)
1 4 0.4 1.8 1.8 3.6 36
2 12 2.4 4.8 4.8 9.6 28
3 4 0.8 1.6 1.6 3.2 36
4 12 24 4.8 4.8 9.6 28
5 4 0.8 0.8 24 3.2 36
6 12 24 24 7.2 9.6 28
7 4 0.8 24 0.8 3.2 36
8 12 24 7.2 24 9.6 28
9 8 1.6 1.6 4.8 6.4 32
10 8 1.6 1.6 4.8 6.4 32
11 8 1.6 4.8 1.6 6.4 32
12 8 1.6 4.8 1.6 6.4 32
13 8 1.6 3.2 3.2 6.4 32
14 8 1.6 3.2 3.2 6.4 32
15 8 1.6 3.2 3.2 6.4 32

*Donde M. E. es materiales encapsulantes, AEC es aceite esencial de canela, A+G es
almidon de maiz mas goma arabiga

Por otra parte, en otro vaso de precipitado de 250 mL se disolvié el almidon de maiz
con el 50% restante de agua destilada a 65°C ambas muestras se mantuvieron en
agitaciéon constante en una plancha de calentamiento, dejandolas enfriar a
temperatura ambiente, una vez frias se coloco el almidén de maiz en agitacion a
temperatura ambiente y se le afladid de manera moderada la solucion de goma

arabiga, la mezcla se mantuvo en agitacion hasta obtener una suspension uniforme.
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A la suspension de goma arabiga y almidén se le afadio la cantidad de AEC
correspondiente al nimero de experimento (10, 20 y 30% en peso en relacion con

los materiales encapsulantes), esta mezcla se mantuvo en agitacion constante.

Finalmente, la suspension que se obtuvo se llevd a un proceso de microfluidizacion
en un ultraturrax en el nivel 1 por un lapso de tiempo de 10 min con la finalidad de

tener una emulsion mas estable que se conoce como emulsion fina.

2.4.2. Estabilidad de la emulsion

El grado de estabilidad de la emulsion, se midi6 inmediatamente después de
haberla preparado, tomando una alicuota de 5 mL y transfiriéndola a tubos para
centrifuga tipo Falcon graduados de plastico, con la finalidad de cuantificar el
volumen de separacion. Posteriormente se almacené a temperatura ambiente por

un dia.

Una vez transcurridas las 24 horas se midio el volumen de la fase superior y se
aplicé la ecuacion (2.4).

% Separacion = [(%) * 100] (2.4)

0

Donde YV, representa el volumen inicial de la emulsion (mL) y V; es el volumen de

la fase superior (mL).

2.5. Proceso de microencapsulacion del AEC

Para el proceso de microencapsulacion del AEC se consideraron dos puntos
importantes previos al proceso de microencapsulacién, tales como la definicién de
un analisis de disefio de experimentos y la preparacion de la emulsion los cuales se

describen a continuacion.
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2.5.1. Disefio experimental para metodologia de superficie de respuesta

Con el objetivo de evaluar el efecto de las variables del proceso de la
microencapsulacion del AEC, se aplic6 como analisis de superficie de respuesta un
disefio Box-Behnken. Las variables independientes consideradas en el disefio de
experimentos son: materiales encapsulantes: almidén de maiz mas goma arabiga
en una concentracion de 10, 20 y 30%, concentracion de aceite esencial 10, 20 y
30% en peso en relacibn con los materiales encapsulantes, proporcion de
almidon/goma arabiga de 25:75, 50:50, 75:25.

El disefio de experimentos considerando las variables naturales se presenta en la
Tabla 2.3. La variable de respuesta evaluada durante el proceso de
microencapsulacion del AEC, fue la eficiencia de la misma.

Tabla 2. 3 Factores para el disefio Box-Behnken del proceso de microencapsulacion del
AEC

Factores de estudio
Experimento

Materiales Relacién AEC Almidén + Goma
encapsulantes
1 10 10 50:50
2 30 10 50:50
3 10 30 50:50
4 30 30 50:50
5 10 20 25:75
6 30 20 25:75
7 10 20 75:25
8 30 20 75:25
9 20 10 25:75
10 20 30 25:75
11 20 10 75:25
12 20 30 75:25
13 20 20 50:50
14 20 20 50:50
15 20 20 50:50
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2.5.2. Microencapsulacion mediante secado por aspersién
Para el proceso de secado por aspersion se empled un secador por aspersion
modelo ADL-311S marca Yamato ubicado en el laboratorio de fisicoquimica de

alimentos del Instituto Tecnoldgico de Roque (Figura 2.8).

Una vez elaborada la emulsién, se procede a realizar el secado por aspersion de
cada una de las muestras. La primera etapa del proceso consiste en atomizar la
emulsién en pequefias gotas por medio de una boquilla a presiéon. El principal
objetivo de esta etapa es crear la maxima superficie de contacto entre el aire seco
y el liquido contenido en las particulas, con el fin de optimizar la transferencia de

calor y masa del proceso.

Figura 2. 8 Secador por aspersion Yamato ADL311S

Para obtener una buena eficiencia de microencapsulacion, incluso si el material
encapsulante no es el adecuado, se deben usar las condiciones Optimas para el
proceso de secado por aspersion. Los principales factores a considerar son: la
temperatura de alimentacién, la temperatura de entrada y salida de aire, el flujo de

alimentacion de la muestra y el flujo de entrada del aire.
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La temperatura de entrada de aire de salida, contrario a la de entrada, no se puede
controlar de forma directa, ya que esta depende de la temperatura de entrada que
se haya suministrado. La temperatura de salida ideal para la microencapsulacion se
ha reportado entre 50-80°C (Gharsallaoui et al., 2007).

Condiciones de operacién del proceso de microencapsulacién

Las condiciones de operacién que se utilizaron para el secador por aspersion marca
Yamato ADL311S se mantuvieron constantes, el equipo se encendio y se precalentd
la cdmara de secado con esto se estabilizo el sistema para garantizar un secado
uniforme, las condiciones de operacion fueron: temperatura de aire de entrada 160
°C, temperatura de salida del aire 65 °C + 2 °C, flujo de entrada del aire 0.32 m3/min,
presion de compresion del aire 1MPa, flujo de alimentacién de la muestra 13
mL/min. Finalmente, las microcapsulas obtenidas se vertieron en cajas Petri
esterilizadas, las cuales se sellaron y se almacenaron a 4°C para su posterior

analisis.

2.6. Caracterizacién fisicoquimica de las microcapsulas

El producto obtenido del proceso de microencapsulacion por secado por aspersion,
a nivel macroscopico, consiste en un polvo fino, con caracteristicas fisicas similares
a las de los polimeros que fueron utilizados como matriz encapsulante. Por esta
razén fue preciso realizar una caracterizacion fisicoquimica de los polvos obtenidos,

para identificar puntos clave que nos pueden describir la eficiencia del proceso.

2.6.1. Rendimiento de la microencapsulacién
El rendimiento de la microencapsulacion fue calculado como la relacién entre el
contenido de sélidos totales en el polvo resultante y el total de contenido de sélidos

en la mezcla de alimentacion expresado como porcentaje, mediante la ecuacion 2.5.

W,
RE(%) = me 100 (2.5)

(o]
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Donde RE corresponde al rendimiento de la microencapsulacion (%om), W, es el
peso total de microcapsulas obtenido (g) y W, es el peso total de sdlidos de entrada

en cada emulsion (g).

2.6.2. Contenido de aceite total
Para medir el contenido de aceite total o extracto etéreo se tomoé como referencia el

método (AOAC 922.06, 2005) para determinacion de grasa total por hidrélisis &cida.

Se pesaron 0.5 g de cada uno de los 15 experimentos de microencapsulado del
AEC, a los cuales se les adicion6 0.5 mL de alcohol etilico y 2.5 mL de acido
clorhidrico, se mezclé y se llevé a bafio maria por 40 min, posteriormente se

afadieron 2.5 mL de alcohol etilico y se dej6 enfriar.

Cada tratamiento se transvaso a tubos de ensayo con rosca con el fin de mantener
una adecuada manipulacion de la muestra, se realizaron 4 lavados con éter etilico
y éter de petréleo y se transvasaron a vasos previamente pesados donde se dejé
evaporar el solvente por aproximadamente 1 h y finalmente se llevo a estufa a 100
°C por 1 h.

2.6.3. Eficiencia de microencapsulacion

Se define como la cantidad de algun compuesto activo encapsulado en una matriz
en relacién a la cantidad inicial de dicho componente utilizado en el proceso. La
eficiencia fue calculada con base en el AEC retenido dentro de las microcapsulas

mediante la ecuacion 2.6.

A
E(%) = A—T % 100 (2.6)

I

Donde E es la eficiencia de la microencapsulacion en (%), Ar es el contenido de

aceite total (g), A; corresponde al contenido de aceite inicial (g)
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2.6.4. Determinacion de humedad
El contenido de humedad se determiné gravimétricamente en horno de conveccion

a 105 °C de acuerdo al método descrito por (Fernandes et al., 2013).

La prueba se realizd por triplicado, se pes6 1 g de muestra en cajas de aluminio y
se llevaron al horno de conveccion durante 4 h, las cajas se dejaron enfriar en un
desecador por 45 min y se registré su peso. La humedad se calculé de acuerdo a la

ecuacion 2.7.

m—my
H=——"x100 (2.7)
m

Donde H es la humedad en (%), m es la masa de la caja con la muestra humeda
(9), m; es la masa de la caja con la muestra seca (g), y m, corresponde a la masa

de la muestra en (g).

2.6.5. Humectabilidad
La humectabilidad de un material es su tendencia a hacer que los liquidos se
extiendan sobre su superficie. Es decir, el tiempo necesario para que un gramo de

polvo desaparezca de la superficie de agua (Fuchs et al., 2006).

Para medir la humectabilidad del microencapsulado se siguié el proceso que se
detalla en la norma técnica ecuatoriana NTE INEN 2 469:2009 para la determinacién

en leche en polvo instantanea.

Se midi6é un volumen de 100 mL de agua destilada, y se colocaron en un vaso de
precipitado de 250 mL, con la finalidad de tener una mejor visualizacién del
fendmeno. Se peso6 1 g de microcapsulas y se procedio a colocarlas en la superficie
del agua destilada de manera homogénea, una vez afiadida la muestra de polvo se
puso en marcha el cronémetro y se tomé el tiempo en minutos que se demoraron

las particulas en mojarse por completo.
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2.6.6. Densidad aparente

La densidad aparente fue determinada por la metodologia de (Carniero et al., 2013),
se llenaron probetas de 50 mL, previamente taradas, con la muestra de aceite
microencapsulado y se registrO su peso en gramos y se calculé de acuerdo a la

ecuacion 2.8.

_ Pn(9)
paparente - Vme (mL) (28)

En donde B, es el peso de la muestra (g) y V. corresponde al volumen medido
(mL).

2.6.7. Densidad compacta

Para determinar la densidad compacta, se empledé el método descrito por
(Aghbashio et al., 2013). Las muestras se realizaron por triplicado, se pes6 1 g de
aceite microencapsulado y se transfirié a un tubo graduado de vidrio enseguida se
le dieron 50 golpes contra una superficie horizontal, la densidad compacta se

determind de acuerdo a la ecuacion 2.9.

P (9)

Pcompacta = Vv (mL) (2.9)

En donde P, corresponde al peso de la muestra compactada en (g) Y Ve €S el

volumen medido (mL).

2.6.8. Actividad acuosa de las microcapsulas
La actividad acuosa es la medida del estado de energia del agua en un sistema. La
actividad acuosa de un sistema es medida mediante el equilibrio de la fase liquida

en la muestra con la fase vapor del agua y la medida de la humedad relativa.

En el Aqualab, la muestra es colocada en un porta muestras, el cual es sellado y

colocado contra el blogue sensor. Dentro del bloque se encuentra un ventilador, un
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sensor de punto de rocio, un sensor de temperatura y un termémetro infrarrojo. El
sensor del punto de rocio mide la temperatura del punto de rocio del aire y el
termometro infrarrojo mide la temperatura de la muestra. A partir de estas
mediciones de temperatura, el equipo proporciona la actividad acuosa cuando la
actividad acuosa de la muestra y humedad relativa en el aire estan en equilibrio, el

proposito del ventilador es acelerar el equilibrio.

Se determiné la actividad acuosa por triplicado de las microcdpsulas de AEC
obtenidas del experimento nimero 1, se llend el porta muestras hasta la mitad y se

tomaron lecturas a temperatura ambiente (25°C).

2.6.9. Analisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Se realizo el analisis de calorimetria diferencial de barrido a las microcapsulas de
AEC obtenidas del experimento 1y 11 de la Tabla 2.3, los cuales corresponden a
la mejor y peor eficiencia respectivamente, el analisis se realizé en un calorimetro
marca TA Instruments modelo Q-2000, localizado en el laboratorio de polimeros del

Departamento de Ingenieria Quimica del ITC (Figura 2.12).

Figura 2.12 Calorimetro TA Instruments modelo Q-2000

El andlisis de (DSC) determina el rango de temperatura de descomposicion de los
materiales que forman la microcapsula, obteniendo asi un termograma en el que
resulten facilmente identificables y cuantificables los fendbmenos de fusion y

descomposicion para poder realizar su posterior analisis de resultados.
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Para analizar el comportamiento térmico de las muestras de estudio se realizé una
rampa, como primer paso se estabilizé el equipo a una temperatura de 30°C,

consecutivamente se calenté hasta 350 °C a una velocidad de 10°C/min.

Preparaciéon de la muestra para DSC

Las muestras que se analizaron correspondieron a las microcapsulas de AEC que
tuvieron el mejor y el peor rendimiento los materiales de pared (goma arabiga y
almidon de maiz). De cada una de las muestras se pesaron de 5 a 10 mg, los cuales
se trasladaron a crisoles para analisis térmicos. Las muestras que se pesaron se
colocaron en la base de los crisoles, posteriormente se cubrieron y se colocaron en

una prensa, de esta manera se sellaron los crisoles para el andlisis de las muestras.

2.6.10. Microscopia electronica de barrido (SEM)

La morfologia de las microcapsulas fue observada mediante un microscopio
electronico de barrido o SEM por sus siglas en inglés (Scanning Electron
Microscope) modelo JEOL JSM-820, localizado en el instituto de Fisica de la
UASLP.

Las condiciones a las que fueron tomadas las imagenes son: una aceleracion de
electrones de 20 kV, una distancia de 13 mm y una apertura del haz de 50 con
aumentos del objetivo de 700x, 1000x y 2000x. Las microcapsulas de AEC que se
analizaron fueron las obtenidas del experimento numero 1 y numero 11,
correspondientes a la mejor y peor eficiencia de microencapsulacién. Se tomaron
las muestras de cada uno de los contenedores mediante una cinta adhesiva de
carbon de doble cara para poder observarlas sin llegar a la degradacion, ademas,

la medicion fue hecha mediante el detector de electrones secundarios.
2.7. Actividad antimicrobiana

Las muestras de estudio fueron las microcapsulas obtenidas del experimento 1y

11, y el aceite esencial de canela nacional (“canelon”). ElI microorganismo indicador
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gue se seleccioné para el andlisis microbioldégico fue E. coli, salmonella y

staphylococcus.

Las bacterias se sembraron en medio agar MacConkey, con excepcion de
staphylococcus, que se sembr6 en medio agar nutriente (Biocen) y se incubaron a
35°C durante 48 h, los agares se prepararon de acuerdo a las especificaciones
detalladas en cada una de las etiquetas de los contenedores de los medios de

cultivo.

2.7.1. Meétodo por papel filtro para microcapsulas de AEC

La actividad antimicrobiana se realizé por el método de difusién en agar de acuerdo
a la técnica descrita por Bauer et al. (1966), la cual se basa en la mediciéon del
diametro de una zona de inhibicion del crecimiento bacteriano, generado por
difusion del compuesto en el agar. El tamafio de la zona indica la sensibilidad del

microorganismo a dicho antimicrobiano.

Suspensiones de cada microorganismo fueron preparadas para contener
aproximadamente 107 UFC/mL usando la escala McFarland como estandar. A Cajas
Petri esterilizadas se le afladieron 15 mL de agar Mueller Hinton, dejando solidificar,
posteriormente fueron inoculadas con las suspensiones microbianas. Muestras de
0.5 g de microcapsulas de AEC fueron colocadas sobre discos de papel filtro
estériles de 5 mm de didmetro y cada uno fue colocado sobre las placas

previamente inoculadas. Las placas fueron incubadas por 24 h a 32°C.

2.7.2. Método por orificios para el AEC

A cajas Petri esterilizadas se le afladieron 15 mL de agar Mueller Hinton, dejando
solidificar, posteriormente fueron inoculadas con las suspensiones microbianas (10’
UFC/mL), a cada caja se le perforaron 3 orificios de 4 mm de didmetro cada uno

utilizando un sacabocado estéril.
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A estos orificios se les afiadié 1 uL de concentraciones crecientes de 1 a 100 % de
AEC y las placas se incubaron a 32°C por 24 h.

La actividad antibacteriana se determiné observando el halo de inhibicién alrededor

de cada orificio (la distancia desde el borde del orificio hasta donde termina el halo).
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CAPITULO 3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Proceso de extraccion del AEC
Para cada experimento realizado se conto el tiempo en que la extraccion tardé en
efectuarse, el tiempo se empez6 a cronometrar en el momento en que cayo la

primera gota en la extraccion, los resultados se muestran en la Tabla 3.1.

Tabla 3. 1 Tiempo final del proceso de extraccién del AEC

El tiempo de extraccién reportado en la Tabla 3.1 se refiere al proceso de extraccion
por hidrodestilacion, para todas las muestras con y sin pretratamiento. Cabe
destacar que el tiempo de extraccion no es un factor importante a considerar ya que
la variable a estudiar en el proceso de extraccion es la eficiencia de extraccién del
AEC.

3.2. Densidad del AEC
Para obtener la densidad del AEC se midi6 la masa de 1 mL de AEC, el valor de la

densidad se calculé empleando la Ec. (2.1) y obteniéndose un valor de 0.9973 g/mL.

3.3. Rendimiento de extraccion del AEC
Se realiz6 la cuantificacion de la cantidad de AEC extraido para cada corrida
experimental, y de esta manera se llevé a cabo el calculo del rendimiento de la

extraccion, los resultados se muestran en la Tabla 3.2.

De acuerdo a la Tabla 3.2, el experimento 3, fue el que presenté un mayor
rendimiento para ambos tipos de materia prima, siendo las condiciones de

operacion: hidrodestilacion con pretratamiento de ultrasonido a 30°C y tiempo de 60
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min, relacién de sélidos agua 1:10 y tiempo de extraccién 5 h, con un rendimiento

para caneldn de 6.64% y para Cinnamomum zeylanicum de 4.32%.

Tabla 3. 2 Rendimiento de extraccién del AEC

Por lo cual se puede decir que la canela tipo canelén correspondiente a la zona de
Veracruz, México presenta mayor cantidad de aceite comparado con la

Cinnamomum zeylanicum de Sri Lanka.

3.4. Analisis del AEC por espectroscopia infrarroja (FT-IR)
En la Figura 3.1 y 3.2 se pueden observar los espectros de infrarrojo para el AEC
obtenido de los 4 diferentes experimentos mostrados en la Tabla 2.1 para las

especies de canela tipo Cinnamomum zeylanicum y canel6n respectivamente.

La interpretacion de los espectros del AEC se realiz6 mediante la correlacion de
bandas de absorcion en el espectro con las bandas de frecuencia de absorcion

conocidas.

Inicialmente en los espectros de la Figura 3.1 y 3.2 se observan las bandas de
absorciéon ubicadas en 3309.77 cm™ que corresponden al estiramiento del grupo
hidroxilo (OH-), entre 1615 y 1734 cm originada por grupos aldehidos, entre
687.746 y 745.783 cm™ se atribuye a compuestos aromaticos que constituyen los

componentes principales del AEC.
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Namero de onda / (cm ™)

Figura 3. 1 Espectro de infrarrojo del aceite esencial de canela (Cinnamomum
zeylanicum), -- linea base, -- hidrodestilacién sin pretratamiento,  hidrodestilacion/
pretratamiento de ultrasonido (10 min), -- hidrodestilacién/ pretratamiento de
ultrasonido (60 min), -- hidrodestilacion/ pretratamiento de maceracion (12 h)

Figura 3. 2 Espectro de infrarrojo del aceite esencial de canela (Caneldn), -- linea base,
hidrodestilacién sin pretratamiento, -- hidrodestilacion/ pretratamiento de ultrasonido (10
min), -- hidrodestilacién/ pretratamiento de ultrasonido (60 min), -- hidrodestilacion/
pretratamiento de maceracion (12 h)

61



Resultados y Discusién

Gende et al. (2008), reportaron bandas caracteristicas similares a las reportadas en
este trabajo para los rangos 1690 cm™ y 1760 cm™ caracteristicos de los grupos
aldehidos donde de igual manera discuten la similitud de su espectro infrarrojo para
aceite esencial de canela con el espectro para el compuesto cinamaldehido entre

los rangos 500 a 1750 cm™?.

3.5. Evaluacién de la capacidad antioxidante del AEC

Los radicales libres estan involucrados en el proceso de los lipidos por oxidaciéon y
juegan un papel importante en numerosas enfermedades crénicas como el cancer
y la enfermedad coronaria (Halliwell y Gutteridge, 2000). Por lo tanto, la capacidad
de eliminar los radicales libres es una propiedad antioxidante importante con el fin

de minimizar el dafio celular oxidativo.

La absorbancia de las soluciones a diferentes concentraciones de AEC (1 =
515 nm) para la Cinnamomum zeylanicum y canelén, se muestra en la Tabla 3.3 y
3.4 respectivamente donde cada muestra se midi6 por triplicado presentandose el

valor promedio.

Tabla 3. 3 Absorbancia a diferentes concentraciones de AEC Cinnamomum zeylanicum

En la Tabla 3.3, la absorbancia presenta un comportamiento directamente
proporcional a la concentracion del AEC, presentandole una disminucién en la

concentracion de 2.5 mg/mL.
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En el comportamiento de la especie Canelon (Tabla 3.4) se notaron diversas
diferencias en cuanto a las absorbancias obtenidas en cada punto respecto a la

concentracion, se observan aumentos, asi como disminuciones entre cada punto.

Tabla 3. 4 Absorbancia a diferentes concentraciones de AEC Caneldn

Las diferencias en las absorbancias (Tabla 3.4) y finalmente el aumento de
absorbancia con la mayor concentracion M/AEC se vieron afectadas por la nula
presencia de polifenoles, los cuales son los encargados de donar atomos de
hidrogeno a radicales oxidantes, disminuyendo el poder oxidante de la muestra de
estudio (Cuellar et al., 2013).

En la Figura 3.3 y 3.4 se observan los comportamientos del porcentaje de inhibicion
del compuesto DPPH, donde en la Figura 3.3 la actividad de eliminacién de
radicales DPPH de la muestra aumenté sélo en el punto de concentracion a 2.5
mg/mL, de igual manera se obtuvo el mismo comportamiento para la Figura 3.4 en
la concentracion 5 mg/mL, estos comportamiento se ven afectados por las
concentraciones, y solo en estas concentraciones existe una donacion de atomos
de hidrogeno, los cuales son capaces de estabilizar y disminuir el poder de
oxidacion del AEC (Cuellar et al., 2013).

A partir de las concentraciones 2.5 y 5 mg/mL decae el porcentaje de inhibicion,

donde el aumento de las concentraciones exhibié una actividad antioxidante nula.
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Figura 3. 3 Porcentaje de inhibicion de radicales libres para diferentes concentraciones de
AEC para Cinnamomum zeylanicum

Figura 3. 4 Porcentaje de inhibicién de radicales libres para diferentes concentraciones de
AEC para Canelon

Cheng-Hong et al. (2012) reportaron para la canela tipo Cinnamomum Cassia
notables actividades antioxidantes, donde la actividad de eliminacion de radicales
DPPH de las muestras aumentd proporcionalmente con el aumento de su
concentracion, obteniendo mayor actividad antioxidante con los extractos obtenidos

de las hojas de la especie Cinnamomum Cassia extraidos por fluidos supercriticos.
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Mientras tanto los datos obtenidos en esta investigacion desarrollada muestran
comportamientos en los graficos de manera descendente lo cual resulta de una

capacidad antioxidante baja.

3.6. Cromatografia de gases/ Espectrometria de masas (GC-MS) del AEC
Los resultados del analisis de cromatografia de gases/espectroscopia (GC-MS) de
masas para los aceites esenciales de Cinnamomum zeylanicum y Canelon se

resumen en la Tabla 3.5

El componente mas abundante encontrado en los dos aceites extraidos de la
corteza de la especie Cinnamomum zeylanicum y Canelon fue el Cinamaldehido

(37.6 y 47.4%) respectivamente.

Tabla 3. 5 Compuestos mayoritarios presentes en el AEC (Cinnamomum zeylanicum y
Canelén)

Wijesekera et al. (1974) reportaron para el aceite de corteza de la especie
Cinnamomum zeylanicum un contenido del 74% del componente Cinamaldehido,
presentandose un 26.6% de diferencia con respecto al obtenido por la muestra de

AEC Canelodn reportado en este trabajo.
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Por otra parte, Jayaprakasha et al., (2000) reportaron un contenido de 0.38 % del
compuesto Cinamaldehido, para el aceite obtenido de las flores de la especie
Cinnamomum zeylanicum, dato que se encuentra con un 47.02% por debajo de la

muestra de AEC Caneldén.

Las diferencias significativas en los resultados del contenido de Cinamaldehido
reportados por Jayaprakasha et al., (2000) y por Wijesekera et al., (1974) se debe
a dos puntos principales, el primer punto se atribuye el grado de sensibilidad
analitica con el que se trabaje, Acevedo et al., (2013) mencionan que siempre se
podra encontrar alguna diferencia entre dos particulas de un mismo AE, ya sea por
el método de extraccion, condiciones de almacenamiento, asi como las condiciones
geoboténicas y el segundo punto se debe a la parte de la planta de la cual se lleve
a cabo la extraccién del aceite esencial ya que los AEs que se extraen de la corteza,

de las hojas y de la raiz tienen composiciones diferentes (Muthuswamy et al., 2008).

3.7. Proceso de microencapsulacion del AEC

La variable de respuesta a analizar del proceso de microencapsulacién del AEC fue
la eficiencia de la microencapsulacion para lo cual como principal punto se requirid
calcular el contenido total del AEC de cada una de las formulaciones de las

microcapsulas de AEC.

3.7.1. Diseiio experimental Box Behnken para el proceso de
microencapsulacion

La metodologia de superficies de respuesta permite evaluar los efectos de

parametros multiples sobre las variables de respuesta en la optimizacién de

diversos procesos (Rodriguez-Nogales et al. 2007). Con el propdsito de mejorar las

condiciones de microencapsulacion de AEC, se adoptd un disefio Box Benhken.

El experimento 1 que corresponde a la microencapsulacion de AEC utilizando una
relacion de AE de 10%, proporcion de materiales encapsulantes 50:50 y
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concentracion de materiales encapsulantes de 10%, presentd la eficiencia de

microencapsulacion mas alta 34.555% (Tabla 3.6).

En la Tabla 3.6 se muestran los resultados del andlisis de varianza (ANOVA)
efectuado para el estudio de la influencia de las variaciones en las distintas
formulaciones de las emulsiones para las microcapsulas. Se analizan los resultados
de la eficiencia de la microencapsulacion. Donde A corresponde a los sodlidos

totales, B a la relacién de AEC y C a la proporcion de materiales encapsulantes.

Tabla 3. 6 Analisis de varianza de las distintas formulaciones de materiales de
encapsulacion

Mediante el andlisis de varianza (p<0.05), se observa que Ay C influyen de manera
positiva en la eficiencia de la microencapsulacion del AEC, de igual forma que la
iteracion AB afecta positivamente el rendimiento de la microencapsulacion. Esto

demuestra que las condiciones de microencapsulacion (temperatura de entrada,
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caudal y velocidad del aire) controladas en el secador por aspersion no son los
unicos factores que influyen sobre las eficiencias de la microencapsulacion
(Figueroa et al., 2016) sino que también se ve afectada la eficiencia de
microencapsulacion por las concentraciones y propiedades de los materiales

utilizados para la formulacién de las emulsiones (Krishnan et al., 2005).

Los resultados obtenidos se ajustaron a un modelo de regresion de segundo orden
(Ec. 3.1), el cual genera mayor precision en la busqueda de las condiciones éptimas
en la eficiencia de la microencapsulacion del AEC, dicho polinomio presente una R?

de 0.93, indicando un ajuste correcto de los datos.

R = 697623 — 6.59426A4 — 2.84896B — 5.23448C + 6.295824B + 2.40020AC
+ 1.72500BC + 6.5324242 + 2.51552B2 — 2.00050C?> (3.1)

Como se observa en la Figura 3.5 se muestra una trayectoria de ascenso
pronunciado dirigido a la eficiencia de microencapsulacion, de igual forma en el
Grafico de contornos se denota a partir de la eficiencia 9.6 % a la eficiencia 27.35
% la direccion en ascenso en la superficie de respuesta. Las lineas de contorno de
la superficie infieren que aun se esta lejos de la regién del éptimo pues no es
apreciable ningun tipo de cambio de curvatura en la tendencia creciente que el

comportamiento posee.

Figura 3. 5 a) Superficie de respuesta y b) contornos para la eficiencia de
microencapsulacion del AEC 68
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3.8. Caracterizacién fisicoquimica de las microcapsulas de AEC
La caracterizacion fisicoquimica de las microcapsulas de AEC se realizé Gnicamente
para la muestra obtenida del experimento 1, la cual registré una mayor eficiencia de

microencapsulacion.

3.8.1. Estabilidad de la emulsién
La composiciéon de la emulsién afecta directamente al tamafio del glébulo graso y

por ende a la estabilidad de la emulsion (Cuaspud-Enriguez y Vera-Calle, 2015).

En la Tabla 3.7 se presentan los porcentajes obtenidos de separacion para cada
uno de los experimentos realizados, siendo el experimento 1 el que presenta menor
porcentaje de separacion, este resultado indica que la proporcién de materiales
encapsulantes (50:50 almidén/goma arabiga) y 10% de AEC proporciona a la
emulsién homogeneidad deseable, asi como una buena estabilidad (Carneiro et al.,
2013).

Tabla 3. 7 Estabilidad de las emulsiones
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Las variaciones en los porcentajes de separacion de cada uno de los experimentos
se deben a las proporciones utilizadas de goma arabiga y almidon, asi como las
diferentes proporciones de AEC. Los resultados presentados en este trabajo son
superiores a los reportados por (Carneiro et al., 2013) quienes reportaron valores
del 0% de separacion de fases para la combinacion de maltodextrina / goma arabiga
y un valor de 16.8 % para la combinacion de maltodextrina / concentrado de proteina

de suero de leche.

La emulsion con mayor porcentaje de separacion fue la obtenida del experimento 7,
debido a su compaosicion, compuesta por una mayor proporcion de almidén de maiz
(75:25, almidén de maiz/goma arabiga y 20% de AEC), asi como contenido de agua

destilada que se utilizé para elaborar la emulsion.

El uso de la goma arabiga es de gran importancia en la formulacion de las
emulsiones, como se denota en los resultados expresados en la Tabla 3.7. Esto se
debe a su composicion quimica, su alto peso molecular y su estructura esférica
ramificada, ya que tiende a formar una red densa que atrae a los glébulos grasos,
lo cual impide que exista una separacion lipidica y permite la facil difusion del aceite

en el agua (Rodea-Gonzalez et al., 2012).

3.8.2. Rendimiento

Las emulsiones formadas por goma arabiga y almidén de maiz, tuvieron una
variacion en cuanto al porcentaje de AEC incorporado a la mezcla, la concentracion
de materiales encapsulantes (almidon + goma arabiga) y la relacion de estos

materiales.
En la Tabla 3.8 se presentan los porcentajes del rendimiento de la

microencapsulacion del AEC obtenidos para cada una de las formulaciones

realizadas de acuerdo a la Tabla 2.3.
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Tabla 3. 8 Rendimientos obtenidos de la microencapsulacién del AEC con almidén de
maiz y goma arabiga

El experimento 7, es el que presenta el rendimiento mas alto (57.5%) con unas
condiciones de: 20 % de AEC, 10 % de materiales encapsulantes (goma arabiga +
almidén de maiz) con una relacion de estos materiales de 75:25. De acuerdo a los
resultados obtenidos, se puede observar que los rendimientos mas altos se
obtuvieron a condiciones de concentraciones similares. Por otra parte, el
rendimiento mas bajo es aquel experimento con condiciones de concentraciones

del 20% de AEC, 20 % de materiales encapsulantes, relacion de materiales 75:25.

Se observa, de acuerdo a los resultados reportados que la disminucién en cuanto a
los rendimientos de la microencapsulacion del AEC se debe al contenido utilizado
de almidén de maiz, ya que las muestras que contenian mayor porcentaje de
almidon de maiz presentaron una mayor viscosidad, que al momento de asperjar la
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muestra se observaron hilos en la muestra liquida, ocasionando particulas de mayor
tamafno y de esta manera habiendo pérdidas en el proceso de recoleccion de la

microencapsulacion.

Roccia et al. (2014), encontraron que existen varios factores que afectan al
rendimiento del proceso de microencapsulacién por secado por aspersion, entre
ellos la capacidad de aspiracién del ciclon, la velocidad de alimentacion y la
temperatura de secado. Ellos encontraron que una alta capacidad de aspiracion
permite una mejor velocidad de separacién de las particulas y una mayor fuerza de
arrastre lo que permite desprender mayor cantidad de particulas de la camara de

secado y mejorar el rendimiento.

3.8.3. Eficiencia de la microencapsulacion

En la Tabla 3.9 se presentan los datos de la eficiencia del proceso de
microencapsulacion de cada una de las formulaciones obtenidas de microcapsulas.
Se obtuvieron eficiencias en el rango de 1.055 a 34.555 %. Siendo el experimento

1 el que presentd mayor eficiencia de microencapsulacion.

Las diferencias en los valores de la eficiencia de encapsulacion no sélo se deben a
los pardmetros del proceso de secado (Jafari et al., 2008). De acuerdo a Barbosa-
Céanovas et al. (2005), cuanto mas estable sea la emulsién, mayor sera la eficiencia
de microencapsulacion, es decir, menor sera la cantidad de material no encapsulado

sobre la superficie de particulas (Carneiro et al., 2013).

Figueroa et al. (2016), reportaron porcentajes de eficiencia del 73.8 y 79.2%
utilizando las condiciones de proceso de secado de temperatura de entrada (150
°C), flujo de alimentacion (15 mL/min) y velocidad del aire (11 y 8 m/s) y como
material encapsulante goma arabiga. Por otra parte (Noria-Balderas y Pérez-Pérez,
2015) reportaron eficiencias en un rango de 12.60 a 20.42%, en donde utilizaron

condiciones de temperatura de entrada (150°C), flujo de alimentacién (10 mL/min).
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Tabla 3. 9 Eficiencia de microencapsulacion de las microcapsulas de AEC

Comparando estos datos con los obtenidos en este trabajo, el mayor porcentaje de
eficiencia (experimento 1) sobrepasa lo reportado por Noria-Balderas y Pérez-Pérez
(2015), pero sin embargo se encuentran por debajo de los reportado por Figueroa
et al. (2016).

La diferencia que se observa en las eficiencias reportadas es porque se ve afectada
por la temperatura de entrada, asi como de la temperatura de salida manipuladas
en el secador por aspersion (Figueroa et al., 2016), de igual manera se ven
afectadas por las propiedades de los materiales encapsulantes como lo son la
capacidad de emulsificacion y la retencion de los compuestos volatiles (Krishnan et
al., 2005).
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3.8.4. Humedad

La humedad de las microcapsulas de AEC se evalud por triplicado, después del
proceso de secado, los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 3.10,
registrandose un valor promedio de 7.24 % el cual se mantiene bajo el limite
permisible (<10%) que se establece para productos en polvo (Tapia et al., 2007). El
contenido de humedad representa un factor importante para la conservacion de
productos secos, ya que, a menor contenido de humedad, mayor es el tiempo de
vida Gtil de un producto (Huntington, 2004).

Tabla 3. 10 Humedad de las microcpsulas de AEC

3.8.5. Humectabilidad
Enla Tabla 3.11 se muestran los resultados obtenidos de humectabilidad, el analisis
se realiz6 por triplicado y el promedio que requieren las muestras de microcapsulas

de AEC resulta en un lapso de tiempo de humectabilidad de 29.99 min.

Tabla 3. 11 Humectabilidad de las microcapsulas de AEC

Fernandes et al. (2013), en su estudio con diferentes materiales de pared (goma
arabiga, almidon modificado, maltodextrina e inulina), reportaron valores de
humectabilidad que oscilaban entre 1.4 y 5.1 min.
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Cuaspud-Enriquez y Vera-Calle (2015), presentaron tiempos de humectabilidad
mayores a los 1,440 minutos en su trabajo de investigacion para microcapsulas con
aceite esencial de aguacate utilizando como material de pared goma
arabiga/maltodextrina. Obtuvieron mayores tiempos de humectabilidad ya que al
tener los polvos de las microcapsulas mayor cantidad de aceite se dificulta la

absorcion de humedad.

Los resultados de humectabilidad reportados en este trabajo se encuentran por
encima de los valores obtenidos por Fernandes et al. (2013), pero sin embargo son
menores que los valores presentados por Cuaspud-Enriquez y Vera-Calle (2015),
este valor de humectabilidad indica que los materiales encapsulantes elegidos le

proporcionan a las microcapsulas una liberacion controlada.

Las microcapsulas poseen una cierta capacidad de absorcién de agua, que
aumenta o disminuye de acuerdo a la cantidad de agua inicial que contienen una

vez que son obtenidas en el proceso de secado por aspersion.

Los factores que determinan la capacidad de absorcion son el flujo de aire,
temperatura de entrada de aire y presion de inyeccion de la muestra. Asi como
también van a influir las caracteristicas que poseen los materiales encapsulantes
(Cuqg et al., 2011).

3.8.6. Densidad aparente y compacta
La densidad aparente de los alimentos es de gran importancia para conocer las
propiedades de los materiales asi, como las condiciones de almacenamiento,

envasado Y distribucion (Barbosa-Canovas et al., 2005).
En la Tabla 3.12 se muestran los resultados obtenidos para la densidad aparente

de las microcapsulas de AEC teniendo un resultado final de 0.5507 g/mL y con un
valor para densidad compacta de 0.5013 g/mL. De acuerdo a Huntington (2004) los
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intervalos de densidad aparente tienden a estar entre 0.3-0.55 g/mL, rangos dentro

de los cuales se encuentra lo reportado en este trabajo.

Tabla 3. 12 Densidad aparente de las microcapsulas de AEC

El resultado obtenido con respecto a la densidad aparente en este trabajo, es mayor
a lo encontrado por (Carneiro et al., 2013), quienes reportaron un valor de 0.40 g/mL
para microcapsulas de aceite de linaza con materiales de pared maltodextrina/goma

arabiga.

Por otra parte, para la densidad compacta, Kim y Morr (1996), reportaron para la
microencapsulacion con material de pared de goma arabiga un valor de 0.46 g/mL,

valor que se encuentra por debajo de lo obtenido en este trabajo.

La ventaja de obtener polvos con mayor densidad es que pueden almacenarse en
grandes cantidades en recipientes mas pequefios (Carneiro et al., 2013), ya que los
productos con densidades bajas generan polvos dificiles de manejar debido a su

capacidad de dispersarse en el aire (Diaz-Moreno y Rodriguez-Gonzélez, 2016).

3.8.7. Actividad acuosa (aw)

Un factor importante en la estabilidad de los productos microencapsulados es su
valor de la actividad de agua, ya que este factor describe el grado “limite” del agua
contenida en un alimento y es una medida de disponibilidad para actuar como

disolvente y para participar en reacciones quimicas o bioquimicas (Labuza, 1977).

En la Tabla 3.13 se muestran los resultados obtenidos para la actividad de agua de
los polvos de las microcapsulas de AEC, teniendo como promedio de este analisis
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un valor de 0.22, un valor que entra dentro del rango (0.2 a 0.3) de aceptabilidad

para los polvos (Labuza, 1975).

Tabla 3. 13 Actividad de agua de las microcapsulas de AEC

Anker y Reineccius (1988) reportaron valores de aw de 0 a 0.536 en microcapsulas
de aceite esencial de naranja utilizando como material de pared goma arabiga,
observando como ventaja principal en estos valores una mayor durabilidad en
cuanto a la vida de anaquel y que a valores mayores de aw de 0.75 se presenta una

disminucién de la vida de anaquel del producto.

3.8.8. Analisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC)

El analisis térmico es una técnica de caracterizacion muy empleada en la ciencia de
los materiales y permite estudiar las transformaciones de los materiales por efecto
térmico. En las ultimas décadas esta técnica analitica ha sido usada en el analisis
de alimentos, en donde, las aplicaciones mas tipicas incluyen la determinacion
cuantitativa de componentes que se volatilizan a temperaturas caracteristicas, como
la humedad y ciertas moléculas de aromas. También se ha utilizado como un

método idoneo para evaluar la estabilidad térmica de materiales alimentarios.

En la Figura 3.6 se muestran las curvas de DSC de los materiales encapsulantes:

a) goma arabiga y b) almidén de maiz antes del proceso de microencapsulacion.

Por otra parte, en la Figura 3.7 se muestran las curvas de DSC de las microcapsulas
con aceite esencial de canela: a) obtenidas del experimento 1 (mejor eficiencia de
encapsulacién) y b) experimento 11 (peor eficiencia de encapsulacion) de la Tabla
2.2.
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Flujo de calor (myW)

igura o. € microencapsulados ae . a) experimento 1Ly

b) experimento 11

En las curvas de DSC de la Figura 3.6, que corresponden a los materiales de
encapsulaciéon: a) goma arabiga y b) almidon de maiz, se denotan picos
endotérmicos en el rango de temperatura de 40-170°C que corresponde al punto de
fusion (Garcia-Cardenas et al., 2015), este mismo pico se puede observar en el

trabajo reportado por (Osorio et al., 2010).
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Las microcapsulas (Figura 3.7) mostraron termogramas similares, confirmando que
no hay fenémeno térmico hasta los 25°C. En el rango de temperatura de 35-155°C,
se observé un pico endotérmico, esto se puede explicar por la energia requerida

para evaporar el agua interna en los polvos (Osorio et al., 2010).

3.8.9. Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Se llevé a cabo un estudio por microscopia electrénica de barrido del experimento
1 (mejor eficiencia de encapsulacion) teniendo como proporciébn de materiales
encapsulantes almidon/goma arabiga 50:50 (Figura 3.8) y del experimento 2
correspondiente al experimento numero 11 (peor eficiencia de encapsulacion) con
proporcion almidén/goma arabiga 75:25 de la Tabla 2.2, con el propésito de

observar y conocer la morfologia de las microcapsulas obtenidas.

En las micrografias observadas en las Figuras 3.8 y 3.9 se pueden observar la
diversidad de tamafios presentes en las particulas de aceite esencial
microencapsulado. La variacion en el tamafio es una caracteristica tipica de las

particulas en el secado por aspersion (Carneiro et al., 2013).

(SEM), muestra 1 (experimento 1)
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En cuanto al aspecto de las microcpsulas, en la SEM de la Figura 3.8 se observan
concavidades, asi como también algunas formas irregulares. Figueroa et al. (2016)
presentan caracteristicas estructurales similares a las presentadas en este trabajo

de igual manera utilizando como material de pared a la goma arabiga.

muestra 2 (experimento 11)

Por otra parte, en la Figura 3.9 con respecto a la proporcion de materiales 75:25, lo
cual en su mayoria corresponde al almidon de maiz se observa una aglomeracion
asi como también apelmazamiento de las particulas, esto puede deberse a que el
almidén de maiz es un material de alta humectabilidad y por lo tanto la temperatura
no eliminé por completo el agua contenida en la emulsion, en estas microcapsulas
no se observan agrietamientos, pero se notan en las superficies abolladuras en cada
una de las particulas esto se puede deber a la rapida contraccion de las gotas

liguidas durante el proceso de secado por aspersiéon (Rosenberg y Young, 1993).

Palma et al. (2013), muestran micrografias en donde las microcapsulas de acido
ascorbico usando como material de pared almidon modificado de maiz presentan
comportamientos similares a los de aglomeracion entre cada una de las particulas,

en cuanto a la estructura estas de igual manera tiene abolladuras.
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3.8.10. Actividad antimicrobiana

En la Tabla 3.10 se muestran las imagenes de los cultivos realizados para las
muestras con AEC para la especie Caneldn, donde se estudié el comportamiento
de la bacteria Scherichia coli frente a distintas concentraciones del AEC (1 y 100 %)

observando los comportamientos de acuerdo al tiempo (12, 16, 20 y 24 h).

Figura 3. 10 Actividad antimicrobiana del AEC especie "Caneldn" contra E. coli,
a) 1% y b) 100% concentracion de AEC 81
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Por otra parte, en la Figura 3.11 se muestran los resultados para la misma especie

de AEC, pero contra la bacteria Salmonella.

Figura 3. 11 Actividad antimicrobiana del AEC especie “Caneldn” contra
Salmonella, a) 1% y b) 100% concentracion de AEC
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En la Figura 3.12 se presentan los resultados para el AEC de la especie Caneldn frente a

la bacteria Staphylococus.

Figura 3. 12 Actividad antimicrobiana del AEC especie “Canelén” contra
Staphylococus, a) 1% y b) 100% concentracion del AEC
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En la Figura 3.13 se muestran las imagenes de los cultivos realizados para las

muestras con AEC en este caso para la especie Cinnamomum zeylanicum, donde

se estudid el comportamiento de la bacteria Scherichia coli frente a distintas

concentraciones del AEC (1 y 100 %) observando los comportamientos de acuerdo

al tiempo (12, 16, 20y 24 h).

Figura 3. 13 Actividad antimicrobiana del AEC especie "Cinnamomum
zeylanicum" contra E. coli, a) 1% y b) 100% concentracién de AEC 84
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Por otra parte, en la Figura 3.14 se muestran los resultados para la misma especie

de AEC, pero contra la bacteria Salmonella.

Figura 3. 14 Actividad antimicrobiana del AEC especia “Cinnamomum zeylanicum”
contra Salmonella, a) 1% y b) 100% concentracion de AEC
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En la Figura 3.15 se presentan los resultados para el AEC de la especie

Cinnamomum zeylanicum frente a la bacteria Staphylococus.

Figura
zeylanicum” contra Staphylococus, a) 1% y b) 100 % concentracion de AEC
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En el Anexo A se describe la evolucion con las diferentes concentraciones de AEC
20,40,60,80%, observandose los crecimientos de bacterias a los 12, 16, 20y 24 h

4 ”

para el aceite de canela tipo “Canelon” y “Cinnamomum zeylanicum”.

A partir de la concentracion de 60 % de AEC (Ver Anexo A), se observé actividad
antibacteriana por parte de los dos tipos de muestras de AEC de las dos especies:
Cinnamomum zeylanicum y Canelén para las cepas bacterianas gram positivas (E.

coli y Salmonella), ya que no se presentaron crecimientos de colonias bacterianas.

Por otra parte, para la cepa bacteriana gram negrativa (Staphylococcus) no hubo
inhibicion a partir de las 16 h del AEC en su crecimiento, en ninguna de las
concentraciones del AEC para las dos especies: Cinnamomum zeylanicum y
Canelon.

Se confirmd este comportamiento al observar los crecimientos de las cepas

bacterianas en las placas de Agar Mueller-Hinton.

Estos resultados se compararon con los reportados por Martinez et al. (2003),
donde demuestran que a concentraciones menores de AE (1%) no existe actividad

antibacteriana contra las cepas bacterianas.

Actividad antimicrobiana de las microcipsulas de AEC

Para determinar la actividad antimicrobiana de los microencapsulados de AEC de
la especie Canelon se realiz6 la técnica de difusion en disco, para los
microencapsulados obtenidos del experimento 1 (mejor eficiencia de
encapsulacién) y los obtenidos del experimento 11 (peor eficiencia de
encapsulacién) de la Tabla 2.2. Los resultados obtenidos se presentan en las
Figuras 3.16 - 321.
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Figura 3. 16 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 1
contra E. coli

Figura 3. 17 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 1
contra Salmonella 38



Resultados y Discusién

Figura 3. 18 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 1
contra Staphylococus

Figura 3. 19 Actividad antimicrobiana de las microcdpsulas del experimento 11
contra E. coli
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Resultados y Discusién

Figura 3. 20 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 11
contra Salmonella

Figura 3. 21 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 11
contra Staphylococus
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En las Figuras 3.16 - 3.21 se observo actividad antimicrobiana en las placas para
microcapsulas del experimento 1 y 11, el cual se evidencio mediante la inhibicion

de las bacterias E. coli, Salmonella y Sthaphylococus.

Se pudo observar que en la tabla 3.21 correspondiente a las microcapsulas del
experimento 11 (peor eficiencia de encapsulacion), se presentd crecimiento
microbiano de la bacteria Staphylococus, y solo se observé un halo de inhibicién
con un tamafio de 3 cm, esto se debe a la rdpida ganancia de humedad del almidén

de maiz, lo que impide la liberacion del aceite esencial (Palma et al., 2013).
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Conclusiones y recomendaciones

CONCLUSIONES

El uso del pretratamiento por ultrasonido en la extraccion de aceites esenciales a
partir de dos tipos de canela (Cinnamomum zeylanicum y Caneldn), permitid
determinar que la mayor eficiencia obtenida fue del 6.64% con la especie Canelén.
Estableciendo que las mejores condiciones de extraccidon son: temperatura de 30°C,

tiempo de 60 miny 110 W de potencia.

El pretratamiento por ultrasonido no influy6 en la composicion quimica de los aceites
esenciales, mismos que tienden a oxidarse con facilidad lo cual fue corroborado por
el método de DPPH.

Los aceites extraidos de la corteza de canela presentan una caracteristica
antimicrobiana, determindndose la presencia del Cinamaldehido, validando su
presencia mediante cromatografia de gases/ espectrometria de masas y por FT-IR.
El AEC para la especie Canelon procedente de la region de Veracruz, México
presentd un 47.4% de Cinamaldehido superior al obtenido para la especie

Cinnamomum zeylanicum de Sri Lanka.

Los microencapsulados de aceite esencial de canela obtenidos mediante el secado

por aspersién, presentaron caracteristicas de sabor y olor propios de la canela.

El disefio de experimentos Box-Behnken planteado, permitié6 determinar que las
mejores condiciones para la microencapsulacion: concentracion de materiales de
encapsulacion goma arabiga/ almidon de maiz (10%), concentracion de aceite
esencial de canela (10%) y proporcién de materiales encapsulantes (50:50),
obteniéndose una eficiencia de microencapsulacion del 34.55%. El andlisis de
varianza demostr6 que las variables que afectan directamente a la eficiencia de la
microencapsulacion es la concentracion de materiales de encapsulacion y la

relacion de aceite esencial de canela.
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A partir del andlisis de los resultados de rendimiento de la microencapsulacion se
determiné que aquellas formulaciones que tenian mayor concentracién de almidén
de maiz tenian rendimientos muy bajos (4.88%), afectando también la morfologia
de las microcapsulas de aceite esencial de canela observando apelmazamientos en

las muestras.

Durante la evaluaciéon de la actividad microbiana, se observé que para el AEC a
concentraciones minimas del 1% no se presenta capacidad antimicrobiana ya que
se encontraron crecimientos de las bacterias (E. coli, Salmonella, Staphylococus).
Se determin6 una capacidad antimicrobiana del AEC solo para las bacterias gram
positivas (E. coli, salmonella) a partir de la concentracién del 60% donde no se
presentd actividad microbiana. La bacteria gram negativa (Staphylococus), no
presento actividad antimicrobiana, observandose crecimiento de colonias de esta

bacteria en todas las concentraciones de AEC estudiadas.

RECOMENDACIONES

Se recomienda para la extraccion del aceite esencial de canela, adecuar el equipo
de vidrio para la hidrodestilacién, con la finalidad de evitar fugas en el proceso y de

esta manera tener un mayor rendimiento y menor tiempo de extraccion.

En el proceso de secado por aspersion considerar la influencia de las propiedades
de los materiales encapsulantes, a fin maximizar la eficiencia de la

microencapsulacion.
Sustituir el almidon de maiz en la microencapsulacion, por un material que de igual

manera sea compatible con la goma arabiga pero que no presente alta
humectabilidad.
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Mejorar la eficiencia de microencapsulacion explorando el &rea de investigacion que
se obtuvo en este trabajo por medio del andlisis de superficie de respuesta Box-
Behnken.

Llevar a cabo pruebas de almacenamiento, para determinar el tiempo de vida de

anaquel de las microcapsulas de aceite esencial de canela.
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Anexo A

ANEXO A. RESULTADOS COMPLEMENTARIOS

En las Figuras A1-A6 se muestran los resultados de la actividad antimicrobiana del

aceite esencial de canela.
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12 h 16 h
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20 h 24 h

Figura A. 1 Actividad antimicrobiana del AEC especie Caneldn contra E. Coli
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Figura Al. Actividad antimicrobiana del AEC especie Canelén contra E. Coli
(Continuacion)
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Figura Al. Actividad antimicrobiana del AEC especie Canel6n contra E. Coli
(Continuacion)
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Figura A. 2 Actividad antimicrobiana del AEC especie Caneldn contra Salmonella
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Figura A. 2 Actividad antimicrobiana del AEC especie Canelén contra Salmonella
(Continuacion)
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Figura A. 2 Actividad antimicrobiana del AEC especie Canelén contra Salmonella
(Continuacion)
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Figura A. 3 Actividad antimicrobiana del AEC especie Caneldn contra Staphylococus
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Figura A. 3 Actividad antimicrobiana del AEC especie Canelon contra Staphylococus
(Continuacion)
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Figura A. 3 Actividad antimicrobiana del AEC especie Canelon contra Staphylococus
(Continuacion)
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Figura A. 4 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
E. Coli
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Figura A. 4 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
E. Coli (Continuacion)
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Figura A. 4 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
E. Coli (Continuacién)
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Figura A. 5 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
Salmonella
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Figura A. 5 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
Salmonella (Continuacion)
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Figura A. 5 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
Salmonella (Continuacion)
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Figura A. 6 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
Staphylococus
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Figura A. 6 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
Staphylococus (Continuacion)
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Figura A. 6 Actividad antimicrobiana del AEC especie Cinnamomum zeylanicum contra
Staphylococus (Continuacion)
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Actividad antimicrobiana de las microcapsulas de AEC
En las Figuras A7-A12 se muestran los resultados de la actividad antimicrobiana de

los microencapsulados de aceite esencial de canela.

Tiempo (h)

12 16

Figura A. 7 Actividad antimicrobiana de las microcdpsulas del experimento 1 contra E. coli
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Tiempo (h)
12 16

Figura A. 8 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 1 contra
Salmonella

Tiempo (h)
12 16

Figura A. 9 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 1 contra
Staphylococus

131



Anexo A

Tiempo (h)
12 16

Figura A. 10 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 11 contra E.
coli
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12 16

Figura A. 11 Actividad antimicrobiana de las microcédpsulas del experimento 11 contra
Salmonella
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Tiempo (h)
12 16

Figura A. 12 Actividad antimicrobiana de las microcapsulas del experimento 11 contra
Staphylococus
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