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RESUMEN

En la presente investigacion se microencapsulé una mezcla de Aceite de
Sacha inchi y girasol con un balance de &cidos grasos de 4,42 veces el
contenido del acido graso linoléico (omega-6) contra el contenido del acido
graso linolénico (omega-3), en una matriz polimérica de Maltodextrinay Goma
Arabiga, relacion 1:1, obteniéndose un rendimiento del 81,06+1,75% y una
eficiencia del 92,08+0,71% a una temperatura del aire de entrada de 150 °C
y un 33% de carga de aceite. Se obtuvieron microcapsulas con una humedad
inicial de 1,96+0.04%, con una superficie lisa y libre de poros que protegen a
la mezcla de aceites en su interior. Sin cambios significativos en su contenido
de &cidos grasos después del proceso de microencapsulacion el producto
presenta un perfil lipidico con valores de 10,20+0,14 % para el omega-3,
46,18+0,50% para el omega-6 y 23,83+0,24% para el omega-9. Al escalar a
nivel industrial el proceso, se obtiene un producto con caracteristicas similares

a las obtenidas a escala de laboratorio.

Palabras clave: Acidos grasos, Sacha inchi, Girasol, microencapsulacion,

aceites, Ingredientes funcionales.
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ABSTRACT

A blend of Sachai inchi oil and Girasol oil was microencapsulated with a fatty
acids balance 4,42 times the fatty acid linoleic content (omega-6) than the
fatty acid linolenic content (omega-3) into a polymeric matrix of Maltodextrin
and Arabic gum, ratio 1:1. A 81,06%1,75% of performance and 92,08+0,71%
of efficiency of process was obtained with an inlet air temperature of 150 °C
and 33% of oil’'s charge. The microcapsules have 1,96+0.04% of moisture,
with a smooth surface and pore-free which protects to oil’s blend inside.
Without significative changes about its fatty acids content after
microencapsulation process, the product has a lipid profile of 10,20+0,14% for
omega-3, 46,18+0,50% for omega-6 and 23,83+0,24% for omega-9. When
scaling the process at an industrial level, a product with similar characteristics

to those obtained at laboratory scale is obtained.

Keywords: Fatty acids, Sacha Inchi, Sunflower, microencapsulation, oil
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INTRODUCCION

El consumo de alimentos que aporten beneficios para la salud y que ayuden
a mejorar el funcionamiento y mantenimiento del cuerpo ha inspirado a la
industria alimentaria a integrarse en la busqueda de soluciones para satisfacer
las expectativas del consumidor actual, dando como resultado un mercado

amplio para la integracion de ingredientes funcionales (Barberan, 2010).

Los ingredientes funcionales son sustancias aisladas de alimentos, que
proporcionan beneficios fisiolégicos no nutricionales para mejorar la salud.
Existen diferentes ingredientes funcionales como: probiéticos, prebidticos

fibra, lipidos (omegas 3, 6 y 9), calcio, antioxidantes etc., (Barberan, 2010).

Los lipidos, de todas las macromoléculas que proveen energia al organismo,
proveen una cantidad mayor de energia (1 g = 37 kJ), sin embargo los
organismos vivos necesitan de acidos grasos especificos (unidades de
lipidos) para muchas otras funciones que como una simple fuente de energia,
debido a esto el interés de aprovechar los beneficios potenciales de los &cidos
grasos en la salud (Lunn & Theoblad, 2006). Los &cidos grasos son muy
importantes gracias a su papel estructural en las membranas celulares y

porque son fuente energia metabdlica (Hung et al., 2016).

Muchos de los acidos grasos pueden ser sintetizados en el cuerpo humano,
pero este carece de las enzimas requeridas para producir acidos grasos
como: el omega-3, acido a-linolénico, y el omega-6, acido linoleico, a estos se
les conoce como &cidos grasos esenciales, los cuales son adquiridos de la
dieta diaria (Lunn & Theoblad, 2006).



Los acidos grasos Omega-3 se encuentran naturalmente en alimentos como
aceite de canola, huevos y pescado etc. También son ingeridos como
suplementos o constituyentes de alimentos funcionales enriquecidos con

omega-3 (Hanson et al., 2016).

Los acidos grasos omega-6 juegan un papel muy importante en la funcién
cerebral, crecimiento y desarrollo normal. El omega-6 al ser un &cido graso
polinsaturado, estimula el crecimiento de la piel y del cabello, mantiene
saludable al sistema 0seo, regula el metabolismo y mantiene el sistema
reproductivo (Ehrlich, 2015).

Los acidos grasos omega-9 comunmente se encuentran en la grasa animal y
vegetal, se los conoce como acidos oleicos o0 acidos grasos monoinsaturados
y se pueden encontrar en aceite de canola, aceite de girasol, aceite de oliva
etc. Se ha demostrado que los acidos grasos omega-9 pueden reducir el
riesgo de enfermedades cardiovasculares y ataques cerebrales,
incrementando el colesterol bueno y reduciendo el colesterol malo, eliminan
las placas generadas en las arterias, las cuales causan las enfermedades
anteriormente mencionadas (Epa, Liver, Dha, & Institutes, 2010).



CAPITULO |

EL PROBLEMA

1.1. Tema

“OBTENCION DE UN INGREDIENTE FUNCIONAL EN POLVO RICO
EN OMEGA-3, 6 Y 9 A PARTIR DE UNA MEZCLA DE ACEITE DE
SACHA INCHI (Plukenetia volubilis) Y ACEITE DE GIRASOL

(Helianthus annuus)”

1.2. Justificacién

En los ultimos afios se ha demostrado que muchos alimentos tradicionales
como las frutas, verduras, cereales, el pescado y la leche contienen
componentes que resultan beneficiosos para nuestro organismo (Serra &
Aranceta, 2002), como consecuencia de esto, la demanda de alimentos
nutritivos, caléricamente equilibrados y que provean de funciones adicionales
para la salud ha incrementado, llevando asi a la Industria Alimentaria a tener
como objetivo, producir y proveer al consumidor alimentos seguros (Day,
Seymour, Pitts, Konczak, & Lundin, 2009). A estos alimentos que promueven
el correcto mantenimiento y mejora de la salud, se denominan “alimentos

funcionales” (Plaza del Moral, 2010).

Los alimentos funcionales proporcionan un efecto positivo para la salud fuera
de su valor nutricional, estos resultan de una adicion, sustitucion o eliminacion
de ciertos componentes de los alimentos habituales (Aguilera et al., 2016). El
efecto positivo que ejerce un alimento funcional en la salud es gracias a una

serie de ingredientes que pueden estar presentes en el alimento convencional,



0 presentarse en bajas concentraciones, de manera insuficiente para provocar
dicho efecto, a estos ingredientes se les conoce como ‘ingredientes
funcionales” (Plaza del Moral, 2010). En un principio los alimentos fueron
enriquecidos con vitaminas C y E, acido félico y minerales como zinc, hierro y
calcio. Luego debido a un cambio en los requerimientos del mercado, se
enriguecieron con micronutrientes como &cidos grasos omega-3, acido

linoléico omega-6, fitoesteroles o fibra soluble (Plaza del Moral, 2010).

Los &cidos grasos esenciales, omega-3, 6 y 9, actian de una manera
beneficiosa dentro del organismo, reduciendo el riesgo de enfermedades
cardiovasculares, regulando el metabolismo y evitando la formacion de placas
lipidicas en las paredes arteriales (Epa et al., 2010). En el Ecuador, hasta el
2012, el 25% de la mortalidad en el pais esta relacionada con enfermedades
cardiovasculares (OMS, 2014). La obtencién de un ingrediente funcional en
polvo rico en omega-3, 6 y 9, beneficiaria a la produccion de alimentos

funcionales o alimentos enriquecidos con estos ingredientes.

El aceite de Sacha Inchi es rico en &acidos grasos polinsaturados con un
contenido de 47-51% de &cido alfa-linolénico (omega-3) y 34-37% de acido
linoléico (omega-6), dicho aceite posee gran potencial dentro de la industria
alimentaria y farmacéutica (Niu, Li, Chen, & Xu, 2014). El aceite de girasol
posee un alto contenido de lipidos polinsaturados y monoinsaturados, 46,3-
55,7% de acido linoléico (omega-6) y 21,1-41,3% de &cido oleico (omega-9)
(Manickavasagan & Al-Sabahi, 2014; Mariod & Matthaus, 2005). La media de
consumo total de lipidos o grasas no debe exceder el 35% de la energia diaria
ingesta por alimentos, de esto, los acidos grasos saturados no deben exceder
el 11%, los acidos grasos mono-insaturados deberian constituir el 13% y los
acidos grasos cis-polinsaturados el 6.5% (Lunn & Theoblad, 2006). Para evitar
los efectos aterogénicos de los acidos grasos trans, el consumo de estos no
deben exceder el 2% de la energia diaria (Lunn & Theoblad, 2006). Los acidos

grasos polinsaturados omega-3 y omega-6 comparten una via metabolica en



comun lo cual genera la necesidad de obtener una proporcién adecuada de

ingesta de estos dos &cidos grasos (Lunn & Theoblad, 2006).

Se recomienda que dentro del 35% del consumo de lipidos totales, para
mujeres y varones adultos la ingesta de omega-6 sea de 2,5 a 9% y la ingesta
de omega-3 sea de 0,5 a 2%, que aproximadamente para las mujeres
representan 6 g por dia (5 g de omega-6y 1 g de omega-3) y para los varones
8 g por dia (6,4 g de omega-6 y 1,6 g de omega-3) (Lunn & Theoblad, 2006;
OMS/FAOQ, 2003).

El interés de la investigacion radica en el posible uso y aplicacién de la
microencapsulacion mediante secado por aspersion con la cual se podria
conservar las propiedades fisicoquimicas de los acidos grasos esenciales y
protegerlos de factores medioambientales que puedan causar deterioro en su
composicion (Gharsallaoui, Roudaut, Chambin, Voilley, & Saurel, 2007).

El proceso de microencapsulacion ha permitido que muchos ingredientes
considerados técnicamente inviables, ahora sean posibles de obtener
(Gharsallaoui et al., 2007). Estos ingredientes son envueltos con materiales
que proveen utilidad o restan propiedades no aptas o no requeridas hacia el

ingrediente o desde el ingrediente original (Gharsallaoui et al., 2007).

El uso de polimeros como la goma ardbiga en el proceso de
microencapsulacion, facilita la dispersion y absorcibn de las gotas de
sustancias oleosas en el fluido gastrointestinal debido a su papel estructural
en la formacion de microcapsulas polinucleares y su funcién emulgente,
aumentando la biodisponibilidad en este caso de los acidos grasos esenciales
(L6pez H., Marquez C., Mayo A., Toledo S., & Pérez S., 2009).



Esta investigacion resulta factible gracias a la diversidad de plantas y semillas
qgue se pueden cultivar en las diferentes regiones del Ecuador, por la misma
razon se pude contar con la materia prima para el desarrollo de la parte

experimental de esta investigacion.

Todo esto sugiere que la proporcion de combinacién de estos acidos grasos
debe ser a razén de 3 a 5 veces mas el predominio del acido linoleico con
relacion al &cido linolénico, los cuales seran obtenidos de los aceites
vegetales de Sacha Inchi y Girasol, y que con la ayuda de la
microencapsulacion se protegera a los acidos grasos esenciales de los
posibles efectos que puede tener los factores medioambientales en su

composicién molecular.

1.3. Objetivos

1.3.1. Generales

e Obtener un ingrediente funcional en polvo rico en omega-3, 6 y 9 a
partir de una mezcla de aceite de Sacha inchi (Plukenetia volubilis) y

aceite de Girasol (Helianthus annuus)”

1.3.2. Especificos

e Microencapsular por spray-dryer una mezcla de aceites que contenga
una relacién de entre 3:1 a 5:1 partes de omega-6 y omega-3
respectivamente.

e Utilizar como material encapsulante para la mezcla omega-3, 6y 9, una
solucion de goma arabica y maltodextrina

e Analizar las propiedades fisicogquimicas del producto
microencapsulado

e Escalar el proceso de Microencapsulacion a nivel industrial.
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CAPITULO I

MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes investigativos.

En la industria alimentaria es comun que se utilice mezcla de aceites vegetales
comestibles en la elaboracion de algun producto (Jiménez-Carvelo, Gonzélez-
Casado, & Cuadros-Rodriguez, 2017). El producto puede ser elaborado con
estas mezclas de aceites (frituras) o puede contener dichas mezclas como
ingrediente en su composicion (Jiménez-Carvelo et al., 2017). Las principales
razones de esta practica son: reducir el costo y obtener un mejor rendimiento
u obtener ciertas caracteristicas de estabilidad o calidad nutricional de las

mezclas (Jiménez-Carvelo et al., 2017).

La presencia o aplicacion de antioxidantes y tocoferoles pueden ayudar a
controlar y minimizar la oxidacion de grasas y aceites comestibles (Ramadan,
2013). Se ha reportado que en la composicion del aceite de sacha inchi
existen compuestos bioactivos como tocoferoles, carotenos, compuestos
fendlicos y fitoesteroles (Chirinos et al., 2013). La mezcla de aceites vegetales
ricos en antioxidantes ayuda a mejorar la susceptibilidad al deterioro oxidativo
gue causa alteraciones no deseables, incrementa los niveles de lipidos
bioactivos y mejora el valor nutricional enriqueciendo la composicion inicial
de dichos aceites (Mariod & Matthaus, 2005; Ramadan, 2013).

La mezcla de aceites comestibles, hechos con diferentes aceites vegetales,
pueden proveer de un amplio contenido de acidos grasos esenciales en
comparacion con un aceite singular (Xu, Liu, & Wang, 2016). El principal

ingrediente en mezcla de aceites por lo general es el aceite de girasol. Para



una adecuada nutricion es necesario consumir cantidades correctas de
aceites vegetales en la dieta (Xu et al., 2016), por consiguiente resulta
importante medir los contenidos de aceites vegetales en dichas mezclas

apropiadamente.

La ausencia de enzimas en el cuerpo humano para sintetizar acidos grasos
como el linoleico (omega-6) y el &cido alfa-linolénico (omega-3) considera que
la ingesta de estos acidos grasos debe ser necesaria y obtenida mediante un
patron de dieta diaria. Estos &cidos grasos estan presentes en cantidades
considerables en los aceites vegetales proveniente de soya, maiz, girasol,
semillas de algodén (Russo, 2009) y en el aceite de semillas de Sacha Inchi
(Niu et al., 2014).

El déficit de omega-6 esta relacionado con una severa dermatitis atdpica,
afectando la funcién barrera de la piel y produciendo inflamacion cutanea
(Russo, 2009). Los acidos grasos omega-3 aportan benéficos saludables
sobre varios tipos de cancer, sobre la artritis reumatoide, ayudan a controlar
la presién sanguinea, enfermedades cardiovasculares (Gogus & Smith, 2010),
diabetes, hipertension, desorden hiperactivo, déficit de atencion y

enfermedades inflamatorias de la piel (Niu et al., 2014).

La dispersion de lipidos en productos alimenticios por lo general resulta dificil
debido a que los acidos grasos, en especial, pueden auto-oxidarse y presentar
olores y sabores extrafios a los mismos asi como también producirse
componentes toxicos (Matsuno & Adachi, 1993). En la Industria alimentaria la
oxidacion lipidica es un problema muy importante debido a que los acidos
grasos monoinsaturados y polinsaturados son sensibles a la oxidacién
(Ramadan, 2013).



La microencapsulacion ayuda a proteger y preservar numerosos ingredientes
(Lépez, 2010), en este proceso, pequeias particulas o gotas son cubiertas
por un revestimiento o incrustadas en una matriz homogénea o heterogénea,
dando como resultado pequefias capsulas con muchas propiedades Utiles
(Gharsallaoui et al.,, 2007). Las microcapsulas en su simple forma, son
pequefias esferas con diametros que van desde micrémetros hasta unos
pocos milimetros, sin embargo muchas de estas microcapsulas no se
asemejan a una esfera simple, debido a que el tamafio y la forma de las
mismas dependen de los materiales y métodos utilizados para prepararlas
(Gharsallaoui et al., 2007).

Los diferentes tipos de microcapsulas son producto de un amplio rango de
materiales de envoltura (monémeros y/o polimeros) y el amplio nUmero de
diferentes procesos de microencapsulacion que existen, entre ellos: secado
por aspersion, enfriamiento por aspersion, spray-chilling, revestimiento en
suspension de aire, extrusion, extrusion centrifuga, secado por
congelamiento, co-cristalizacion, atrapamiento por liposomas, polimerizacion

interfacial, inclusién molecular, etc (Gharsallaoui et al., 2007).

El secado por aspersién (spray drying) se basa en el uso de una corriente de
gas caliente, por lo general aire, por la cual se esparce el liquido o solucién
que se va a secar en gotas muy finas (Lépez, 2010). Se obtiene particulas
esféricas, con diametros que pueden estar entre 20 um y 200 pum (Lépez,
2010). El flujo de aire de entrada alcanza una temperaturas de entre 100 y
200 °C. La solucién en aspersion alcanza como limite los 40 °C debido a que

el tiempo de exposicion al aire caliente es corto (Lopez, 2010).

La combinacion entre maltodextrina y goma arabiga aporta un efecto positivo
en la continuidad estructural de la pelicula encapsulante, mejorando asi la
eficiencia de encapsulacion (Lopez, 2010). Las propiedades de la goma

arabiga le permiten absorberse en la interfaz aceite/agua y formar una pelicula
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viscoelastica, en la cual pequefas gotas de las sustancias oleosas forman
empalmes o uniones en los anclajes de las cadenas de la goma contribuyendo
en la coherencia estructural (Lopez, 2010). El uso de polisacaridos ayudan a
proteger a los &cidos grasos polinsaturados de la oxidacion (Lépez, 2010). La
microencapsulacion de lipidos enumera cinco ventajas principales: estabilidad
mejorada, retardo de la auto-oxidacion, controla la liberacion del sabor
liposoluble, enmascara el sabor amargo de sustancias liposolubles y protegen

a sustancias disueltas de la hidrolisis enzimatica (Gharsallaoui et al., 2007).

2.2. Hipbétesis

2.2.1. Efecto de los parametros de operacion sobre las variables de

estudio

Hipotesis Nula

La temperatura del aire de entrada y el porcentaje de carga de la mezcla de
aceites no afectan sobre la eficiencia de microencapsulacion y el rendimiento

del proceso.

Hipdtesis Alternativa

La temperatura del aire de entrada y el porcentaje de carga de la mezcla de
aceites afectan sobre la eficiencia de microencapsulacion y el rendimiento del

proceso.

2.2.2. La concentracion de omega 3, 6 y 9 de la mezcla de aceites de
Sacha inchi 'y Girasol después del proceso de

microencapsulacion.
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Hipdtesis Nula

La concentracién de omega 3, 6 y 9 de la mezcla de aceites de Sacha inchiy
Girasol no presenta cambios significativos después del proceso de

microencapsulacion.

Hipotesis Alternativa

La concentracién de omega 3, 6 y 9 de la mezcla de aceites de Sacha inchiy
Girasol presenta cambios significativos después del proceso de

microencapsulacion.

2.3. Sefalamiento de variables de la Hipotesis

Evaluacion de la eficiencia y rendimiento de microencapsulacion de la

mezcla de aceites de Sacha inchi y Girasol.

e Porcentaje de carga de aceite en las emulsiones
e Temperatura de entrada.

e Rendimiento y eficiencia del microencapsulacion.

Evaluacion de las propiedades fisicoquimicas de las microcapsulas

e Contenido de humedad de las microcapsulas

e Caracterizacion de la morfologia de las microcapsulas

e Esterificacion de la mezcla de aceites de Sacha inchi y Girasol para
posterior evaluacion por cromatografia de gases

e Contenido de acidos grasos esenciales de la mezcla de aceites de
Sacha inchi y Girasol antes y después del proceso de

microencapsulacion
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CAPITULO Il

MATERIALES Y METODOS

3.1. Materiales

Aceite de Sacha Inchi (Agroindustria Sanpi, Ecuador), aceite de Girasol (La
Fabril, Ecuador), Maltodextrina, Goma Ardbiga, Hexano p.a. (Fisher
chemical), Acido Clorhidrico p.a. (Fisher Chemical ), Metanol p.a. (Pharmaco
AAPER), Hidroxido de potasio p.a. (Fisher Chemical).

3.2. Métodos

3.2.1. Caracterizacidon de Aceites vegetales: Sacha Inchi y Girasol

Los aceites fueron esterificados (Medina, 2014) y analizados mediante
cromatografia de gases en un cromatdgrafo (Agilent Technologies 7890B GC
System) con un detector de masas (Agilent Technologies 5977A MSD,
Software NIST MS Search 2.2), un Autosampler (Agilent Technologies 7693)
y una columna capilar (DB-WAX, 60m x 250um x 0.25 pm) se determiné el
contenido de aceites esenciales omega 3, 6 y 9, de cada aceite para

posteriormente plantear las mezclas correspondientes.

3.2.2. Mezclas de Aceites vegetales: Sacha Inchi y Girasol

Posterior al andlisis cromatogréfico se prepararon mezclas en proporciones

de 1:1,1; 1:2,1y 1:3,1 de dichos aceites para establecer un balance apropiado
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entre los acidos grasos esenciales de mas importancia. Las mezclas
realizadas fueron esterificadas y analizadas por cromatografia de gases
(Agilent Technologies 7890B GC System) y un detector de masas (Agilent
Technologies 5977A MSD), se seleccion6 la mezcla con el balance mas
apropiado entre omega-6 y omega-3. Todas las pruebas se hicieron por

duplicado.

3.2.3. Microencapsulacion de la mezcla de aceite de Sacha Inchi y

Girasol

Se empled una mezcla de maltodextrina y goma arabiga en relacion 1:1 como
agente encapsulante, se disolvieron los agentes encapsulantes a una
concentracion del 37% de solidos, la solucion se realizé mediante agitacion
con un agitador vertical (Arrow Engineering Model 6000) a 40 °C (Fisher
Scientific Isotemp Heated Magnetic Stirrer/Hotplate), posteriormente se
agrego la mezcla de aceites de Sacha Inchiy Girasol al 33y 45% con el mejor
balance entre omega-6 y omega-3. La emulsion agua/aceite se secd por
aspersion (BUCHI Mini Spray Dryer B-290) y se evalu6 a temperaturas de 150
y 170 °C. Se realiz6 un disefio experimental 22 para el andlisis estadistico de
las variables: temperatura del aire de entrada y el porcentaje de carga de
aceite, mediante los resultados de eficiencia y rendimiento de

microencapsulacion.

3.2.4. Determinacidn de aceite superficial de las microcapsulas

El aceite superficial fue determinado pesando 5 g de microcapsulas en una
balanza de precision (Metter Toledo XPE204) en un capuchdn de papel filtro
y previamente preparados los vasos recolectores se extrajo el aceite mediante
Soxhlet (VELP Scientifica SER 148 Solvent Extractor) con Hexano p.a. (Fisher
Chemical H302-4) a 60 °C durante 3 horas, pasando por las 3 etapas de

inmersion, lavado y recuperacion del disolvente, posteriormente los vasos
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fueron secados a 103° C durante 30 minutos en una estufa para eliminar el

disolvente residual.

3.2.5. Determinacion de la eficiencia de la microencapsulacion

La eficiencia de la microencapsulacion fue determinada segun la ecuacion
(Lopéz, 2010):
_ [Aceite total — Aceite extraible

ME = 100 Ec1
Aceite total * (Ec1)

3.2.6. Determinacion de Humedad de la mezcla de aceites

microencalsupado

La humedad de la muestra con los mejores valores de eficiencia y rendimiento
de microencapsulacion se determiné utilizando una balanza infrarroja (Metter
Toledo HX204 Moisture Analizer) con un peso aproximado de 5 g, las
mediciones se realizaron por triplicado con un intervalo de 5 semanas durante

20 semanas.

3.2.7. Cromatografia de gases después de la microencapsulacion

La mezcla de aceite de Sacha inchi y Girasol microencapsulada fue analizada
en los laboratorios de la Universidad Técnica de Ambato, Facultad de Ciencia
e Ingenieria en Alimentos, Proyecto Canje de Deuda Ecuador - Espafa.
Previo a una extraccion, se obtuvo el aceite microencapsulado y se esterificd
la mezcla de aceites (Medina, 2014), se produjo la liberacion de sus acidos
grasos para la formaciéon de esteres metilicos, los cuales mediante el
cromatografo (Agilent Technologies 7890B GC System) fueron separados y

cuantificados por su estructura molecular.
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Se aplicé un andlisis de comparacién de muestras y prueba de multiples
rangos para determinar si existe diferencia significativa en el contenido de
acidos grasos esenciales de la mezcla de aceite de Sacha inchi y Girasol

antes y después del proceso de microencapsulacion

3.2.8. Espectroscopia infrarroja (IR)

El analisis de espectroscopia infrarroja fue realizado en el Laboratorio de
Quimica Instrumental de la Facultad de Ciencias de la Escuela Superior
Politécnica de Chimborazo mediante el uso de un espectroscopio infrarrojo
(Jasco FT/IR 4100) con una cantidad aproximada de 0,2 g de muestra. Las
muestras a analizar fueron: mezcla de maltodextrina y goma arébiga 1:1;
mezcla de aceites de Sacha inchi y Girasol 1:3,1 microencapsulado y mezcla
de aceites de Sacha inchi y Girasol 1:3,1 sin microencapsular. Las diferentes
frecuencias se compararon bibliograficamente para determinar los

compuestos presentes en las muestras.

Tabla 1. IR para grupo Carbonilo

Descripcion  Grupo Funcional  Frecuencia (cm-1) Origen
1725-1700 Estiramiento del carbonilo
) o0 3000-2200 Estiramiento del OH
Acidos Torson/estiramiento del
carboxilicos f’,.!;| - 1420-1200 carboxilo
R ~oH Torsion fuera del plano del
960-875 , X
dimero del carboxilo
0
Esteres || 1750-1715 Estiramiento del carbonilo
_.-{:'-\.._L - R . . . ’ .
o ~o~ 2 1300-1050 Es_tlra}m.lentos simétrico y
asimétrico
Estiramiento simétrico de los
0 0 1850-1770 carbonilos
Anhidridos J\ u 1790-1760 :Estlramlen_to antisimétrico de
. I os carbonilos
R Q R 1310-1020 Estiramientos simétrico y
asimétrico de los enlaces
o 1740-1645 asimétrico de los enlaces
, 2900-2800y 2775-
Aldehidos ﬂ 2695 Resonancia de Fermi
.#"j h"“n
H R 1410-1380

Torsion de los C-H
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C
1765-1540 ) . )
Cet || Estiramiento del carbonilo
etonas o

T g 1100 y 1300 . ,
2 Torsion del carbonilo

Nota: La tabla muestra las longitudes de onda en las cuales aparecen los grupos
funcionales de los diferentes compuestos que poseen un grupo carbonilo
Fuente: (Rojo, 2000; Shurvell, 2000)

3.2.9. Evaluacion por microscopia electronica de barrido (SEM) de las

microcapsulas

Las muestras con porcentajes de 33 y 45% de carga de aceite fueron
sometidas al analisis de microscopia electrénica de barrido en el Laboratorio
de Caracterizacion de Nanomateriales de La Universidad de las Fuerzas
Armadas ESPE. Primero, una pequefia alicuota de cada muestra fue fijada
sobre un portamuestras de aluminio utilizando cinta conductora de carbono. A
continuacion para permitir la observacion al microscopio, cada muestra fue
cubierta con oro utilizando un evaporizador de oro (Sputter Coating Quorum
Q105R) bajo las siguientes condiciones: 15 mA y 80 mTorr por 30 segundos

para producir una capa con espesor aproximado de 20 nm.

Los portamuestras fueron insertados en el carrusel del microscopio
electronico de barrido (TESCAN MIRA 3). Se observaron las microcapsulas
con un voltaje de 5 kV y se obtuvieron varias microfotografias y mediciones

de las mismas utilizando el software MiraTC x64

3.2.10. Escalado a Nivel industrial

3.2.10.1. Microencapsulacion de la mezcla de aceite de Sacha Inchi y

Girasol a nivel industrial

El escaldo del proceso a nivel industrial se realizo en la planta industrial de la

empresa ANDES KINKUNA S.A, Pujili, con los mismos parametros de
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temperatura de aire de entrada con el porcentaje de mezcla de aceites
agregada a la emulsion de la muestra que presentd mayor rendimiento y
eficiencia después del proceso de microencapsulacion a escala de laboratorio.
Se utilizé un Spray dryer (Chemar Centrifugal Spray dryer 2015229) de
capacidad de evaporacion de 100 kg/h, empleando la mezcla maltodextrina y

goma arabiga como agente microencapsulante.

3.2.10.2. Determinaciéon de la eficiencia microencapsulacion vy
rendimiento

La determinacion de la eficiencia de microencapsulacion se realizé6 empleando
la misma metodologia de laboratorio expresada en los puntos 3.2.6 y 3.2.7, al

igual que ély rendimiento se lo realizo por diferencia de pesos.

3.2.10.3. Analisis de Humedad del producto final

La humedad del producto final se analizé durante las 0 semanas, 4 semanas
y 7 semanas después del proceso de microencapsulacion, se determino
utilizando la balanza infrarroja (Metter Toledo HX204 Moisture Analizer) con

un peso aproximado de 5 gr, las mediciones se realizaron por triplicado.

3.3. Estadistica

Los andlisis se realizaron mediante el uso del software Statgraphics Centurion
XVL.I. (12/09/13)
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4.

4.1.

CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

Analisis y discusion de resultados

Caracterizacion de los aceites de Sacha inchi y Girasol

4.1.1. Contenidos de acidos grasos del aceite de Sacha inchi y aceite

de Girasol

Mediante cromatografia de gases y la metodologia de esterificacion de los

acidos grasos (Medina, 2014) se cuantifico el contenido de los mismos en el

aceite de Sacha inchi y en el aceite de Girasol, Los tiempos de retencion y la

correspondiente identificacidn se puede observar en la Tabla 2 y 3 para los

diferentes aceites, la comparacion del porcentaje de contenido de los mismo

en la Tabla 4.

Tabla 2. Resultado de Cromatografia de gases del aceite de Sacha inchi

#RT Nombre del compuesto Area M R. Cantidad
atch
19,31 Hexadecanoic acid, methyl ester 1,47E+07 874 5,00
21,97 1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadecane 3,18E+06 782 1,09
25,98 Methyl stearate 8,13E+06 903 2,79
26,84 9-Octadecenoic acid, methyl ester 2,63E+07 872 9,05
27,13 Heptaethylene glycol 2,38E+06 840 0,82
28,61  9,12-Octadecadienoic acid, methyl ester 1,05E+08 924 36,05
31,02 9,12,15-Octadecatrienoic acid, methyl ester 1,27E+08 906 43,38
34,01 1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadecane 5,41E+06 800 1,85
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Figura 1. Ejemplo de cromatograma para el aceite de Sacha Inchi

Tabla 3. Resultado de Cromatografia de gases del aceite de Girasol

#RT Nombre del compuesto Area M R. Cantidad
atch

19,31 Hexadecanoic acid, methyl ester 1,56E+07 908 6,63

21,97 2,2-Bis[1,4,7,10,13-pentaoxayclopentadecan. 4,96E+06 702 2,11

25,98 Methyl stearate 8,92E+06 864 3,05

26,84 9-Octadecenoic acid, methyl ester 7,29E+07 910 29,50

27,13 Heptaethylene glycol 1,81E+06 828 0,77

28,61 9,12-Octadecadienoic acid, methyl ester 1,45E+08 935 59,21
31,02 Isobutyl 2,5,8,11-tetraoxatridecan -13-yl car. 4,90E+06 860 1,36

34,01 1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadecane 3,03E+06 861 2,54
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Tabla 4: Cuantificacion de acidos grasos del aceite de Sacha inchiy Girasol.

A. de Sacha inchi

Acidos Grasos A. de Girasol (%)

(%)
Acido Palmitico (C16:0) 5,00 + 0,06 6,63 * 0,32
Acido Estearico (C18:0) 2,79 + 0,01 3,05 + 0,07
Acido Oleico (C18:1) 9,05 + 0,07 29,50 + 0,84
Acido Linoleico (C18:2) 36,05 = 0,07 59,21 = 1,70
Acido Linolénico (C18:3) 43,38 + 0,04 0 * 0,00

Los aceites de Sacha inchi y Girasol al poseer mayor cantidad de acidos
grasos poliinsaturados generan un interés dentro de la industria alimentaria,
ya sea para incluirlos en formulaciones de productos alimenticios o para
elaborar aceites enriquecidos. Los perfiles de &cidos grasos insaturados
obtenidos en esta investigacidon para el aceite de Sacha inchi son de
9,05+£0,07% para el acido oleico (omega-9), 36,05+0,07% para el acido
linoleico (omega-6) y 43,38+0,035 % (omega-3) para el acido linolénico, por
su parte el aceite de Girasol presenta las siguientes cantidades, 29,50+0,84%
para el acido oleico (omega-9), 59,21+1,70% para el &cido linoleico (omega-
6) y 0 % para el acido linolénico (omega-3) ya que carece del mismo. Estos
porcentajes permiten plantearse mezclas tedricas para la obtencion de un
balance optimo entre el acido linoleico y el acido linolénico que debe ser a
razén de 3 a 5 veces mayor a la cantidad del &cido linoleico (omega-6) en
comparacion con el acido linolénico (omega-3) que comudnmente se

recomienda.

Los porcentajes de acidos grasos insaturados obtenidos mediante
cromatografia de gases se corroboran al comprar los datos obtenidos de esta
investigacion con otras investigaciones. En la Tabla 5 se presentan los

siguientes datos.
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Tabla 5. Comparacién de &cidos grasos de aceites entre Sacha inchiy Girasol

A. de Sacha inchi (%) A. de Girasol (%)
Quispe & Diaz
Acidos Grasos Esta Saldafa Esta Gbomez et

investigacién investigacién

(2011) al (2009)
Acido Palmitico (C16:0) 5,00 4,08 6,63 7,08
Acido Estearico (C18:0) 2,79 2,96 3,05 4,35
Acido Oleico (C18:1) 9,05 10,45 29,50 29,19
Acido Linoleico (C18:2) 36,05 35,34 59,21 58,03
Acido Linolénico (C18:3) 43,38 46,92 0 0

Las investigaciones (Gomez et al., 2009; Quispe-Condori & Saldafia, 2011)
corroboran que los datos obtenidos para los aceites de Sacha inchi y Girasol
obtenidos en esta investigacion son similares y confiables para realizar

mezclas entre dichos aceites.

4.1.2. Contenido de &cidos grasos de mezclas entre el aceite de Sacha

inchi y aceite de Girasol

Una vez obtenido el perfil de acidos grasos insaturados de ambos aceites, se
plantearon mezclas en proporciones de aceite de Sacha inchi y aceite de
Girasol de 1:1,1; 1:2,1 y 1:3,1 partes respectivamente. Mediante la
metodologia utilizada para caracterizar los aceites, se esterificaron dichas
mezclas y mediante cromatografia de gases se cuantifico el contenido de
acidos grasos de cada una de las mismas. Los resultados se pueden observar

en la Tabla 6.

Tabla 6. Cuantificacién de acidos grasos de mezclas de aceites entre Sacha
inchiy Girasol

Acidos Grasos Mezcla 1:1,1 Mezcla 1:2,1 Mezcla 1:3,1
Acido Palmitico (C16:0) 6,58 + 0,24 6,65 + 0,12 566 £ 0,41
Acido Estearico (C18:0) 3,20 £ 0,46 2,78 =+ 0,44 3,43 £ 0,14
Acido Oleico (C18:1) 16,61 + 1,76 19,76 + 0,39 24,19 + 0,12
Acido Linoleico (C18:2) 31,87 = 0,21 42,16 + 0,95 46,76 = 0,90
Acido Linolénico (C18:3) 14,88 + 0,88 11,82 + 0,59 10,58 + 0,33
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Figura 3. Identificacion gréafica de acidos grasos saturados
Nota: Se visualiza el espectro de masas de enlaces y del grupo funcional (carboxilo) del

acido palmitico (a) y del acido estearico (b) mediante el uso de la libreria del software NIST
MS Search 2.2

Las mezclas de aceites en sus diferentes proporciones presentan un
incremento con respecto al contenido de &cidos grasos insaturados de
importancia, estos son el acido oleico (omega-9), acido linoleico (omega-6) y
acido linolénico (omega-3), por lo tanto son mezclas ricas en acidos grasos
poliinsaturados y estan dentro de los objetivos para esta investigacion. En la
Tabla 7 se puede observar las relaciones entre los acidos linoleico y linolénico

de cada mezcla.
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Figura 4. Identificacion grafica de acidos grasos insaturados
Nota: Se visualiza el espectro de masas de enlaces y el grupo funcional (carboxilo) del
acido oleico (c), &cido linoléico (d) y &cido linolénico (e) mediante el uso de la libreria del
software NIST MS Search 2.2
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Tabla 7. Relacion entre acidos grasos poliinsaturados

Acidos Grasos Mle:iia Mﬁgia Mﬁ;z:ﬂa
Acido Palmitico (C16:0) 6,58 6,65 5,66
Acido Estearico (C18:0) 3,20 2,78 3,43
Acido Oleico (C18:1) 16,61 19,76 24,19
Acido Linoleico (C18:2) 31,87 42,16 46,76
Acido Linolénico (C18:3) 14,88 11,82 10,58
Saturados 9,78 9,42 9,09
Mono insaturados 16,61 19,76 24,19
Poliinsaturados 46,74 53,98 57.35
Relacion omega-6 vs omega-3 2,14 3,57 4,42

Segun las recomendaciones para el consumo de acido graso linoleico
(omega-6) y linolénico (omega-3), estos deben ser de 3 a 5 veces mas el
porcentaje u contenido de omega-6 con respecto al omega-3. Para esta
investigacion las mezclas que se encuentra dentro de las recomendaciones
son la mezcla 1:2,1 con su contenido de 3,57 veces mas el contenido de acido
graso linoleico con respecto al linolénico y la mezcla 1:3,1 con su contenido
de 4,42 veces mas el contenido de acido graso linoleico con respecto al
linolénico, estableciéndose como mejor mezcla en base a los porcentajes de
acidos grasos polinsaturados, esenciales para el cuerpo humano, a la mezcla

1:3,1 ya que esta proporciona un valor superior a la cantidad minima requerida

para el consumo de omega-6 con respecto al omega-3.

4.2. Analisis del Proceso de Microencapsulacion mediante secado

por aspersion

A continuacion se presenta los resultados obtenidos de eficiencia de

microencapsulacion, rendimiento y concentracién de acidos grasos a escala

de laboratorio.

24



4.2.1. Rendimiento y eficiencia de microencapsulacién de la mezcla de

aceites de Sacha Inchi y Girasol

Las muestras analizadas a dos valores diferentes entre porcentaje de carga
de aceite y temperatura de entrada a escala de laboratorio muestran variacion
entre los resultados obtenidos de eficiencia de microencapsulacién y
rendimiento. En la Tabla 8 se observa los valores de eficiencia de

microencapsulacion y de rendimiento del proceso

Tabla 8. Eficiencia y Rendimiento del proceso de microencapsulacion

Temp. de Temp. de

Tratam. % Carga entrada  Salida EﬂC'en(;;a(ME) Rendimiento %

°C °C
T1 33 150 90 92,08 = 0,71 81,06 + 1,75
T2 33 170 90 91,21 + 0,68 68,06 + 0,47
T3 45 150 90 73,81 + 1,06 63,11 + 1,00
T4 45 170 90 70,22 + 0,97 46,73 *+ 1,66

Aplicando un disefio experimental 22 al proceso de microencapsulacion, se
analizo el efecto que produce el porcentaje de carga de aceite y la temperatura
de entrada en el porcentaje de eficiencia de microencapsulacion y de
rendimiento, en el Anexo 1 se puede observar los valores de las réplicas

obtenidas.

El andlisis de varianza para el porcentaje de eficiencia de microencapsulacion
muestra que tanto el efecto de carga de aceite como la temperatura del aire
de entrada poseen un valor-p menor que 0,05 indicando que tiene influencia

significativa para un nivel de confianza del 95%, Figura 5.
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Analisis de Varianza para Eficiencia de microencapsulacion

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razéon-F Valor-P

A:Carga 1156,68 1 1156,68 1150,66 0,0000

B:Temperatura 14,9098 1 14,9098 14,83 0,0084

AB 5,52706 1 5,52706 5,50 0,0575

bloques 0,0285752 2 0,0142876 0,01 0,9859

Error total 6,03139 6 1,00523

Total (corr.) 1183,18 11
/I +
o

A:Carga

B:Temperatura

0 10 20 30 40
Efecto estandarizado

Figura 5. ANOVA y diagrama de Pareto estandarizado para eficiencia de

microencapsulacion.

Segun el andlisis, en el diagrama de Pareto, se observa que la carga y la
temperatura poseen un efecto negativo, independiente y significativo sobre la
eficiencia de microencapsulacion (linea vertical) mientras que los dos factores

en combinacion no causan efecto.

Se puede afirmar que cuando la carga de aceite se encuentra al 33% el efecto
de las diferentes temperatura es pequefio y proporcionan un valor alto en la
eficiencia de microencapsulacién, por el contrario cuando la carga de aceite
se encuentra en su valor de 45% las temperatura poseen un efecto
considerable y la variable de estudio disminuye notablemente en un 20%,

Figura 6.
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Figura 6. Superficie de Respuesta estimada para la deseabilidad en Eficiencia
de microencapsulacion

Esto demuestra que para los tratamientos en los cuales el porcentaje de carga
de la mezcla aceites es mayor, la capacidad de la matriz polimérica para
atrapar al aceite en la microcapsula disminuye, de la misma forma la
temperatura excesiva no permite que las microcapsulas se formen
correctamente y se produzcan particulas porosas, irregulares o con grietas

que no logran capturan totalmente la mezcla de aceites en el interior de su

estructura. En la Figura 7 se puede observar la diferencia cualitativa entre un
33y 45% de carga de aceite a 150 °C.

Figura 7. Diferencia cualitativa de muestras
Nota: Al 33% de carga se presenta un polvo blanco seco sin presencia de grumos (f)
mientras q al 45% se presenta un polvo de aspecto “humedo”, color crema con presencia de
grumos (g)
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Para optimizar el porcentaje de eficiencia de microencapsulacion se
recomienda aplicar un tratamiento que contenga un porcentaje de carga de
aceite de 33% a una temperatura de 150 °C, siendo este el tratamiento T1 el

que cumple con estas caracteristicas, Figura 6. Y Tabla 9.

Tabla 9. Optimizacion de respuestas

Factor Bajo Alto Optimo
Carga 33 45 33

Temperatura 150 170 150
Nota: Deseabilidad 0.976406 se obtiene una eficiencia del 92,087%
Fuente: Statgraphics Centurién XVI.1

EL analisis de varianza para el rendimiento del proceso muestra un valor-p
menor de 0,05 tanto para la carga de aceite como para la temperatura de aire
de entrada, indicando que tienen influencia significativa para un nivel de

confianza de 95% Figura 8.

Analisis de Varianza para el rendimiento

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F Valor-P

A:Carga 1157,03 1 1157,03 542,02 0,0000

B:Temperatura 647,271 1 647,271 303,22 0,0000

AB 8,52779 1 8,52779 3,99 0,0926

bloques 1,27759 2 0,638793 0,30 0,7518

Error total 12,808 6 2,13467

Total (corr.) 1826,92 11
| —
= -

A:Carga

B:Temperatura

0 4 8 12 16 20 24
Efecto estandarizado

Figura 8. ANOVA y diagrama de Pareto estandarizado para el rendimiento.
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El diagrama de Pareto presenta el efecto de la carga y la temperatura siendo
estos negativos, independientes y significativos sobre el rendimiento (linea

vertical), mientras que los dos factores en combinacion no causan efecto.

Rendimiento [%)]
(o]
S

35 37 39 a1 154

Carga [%]

Figura 9. Superficie de Respuesta estimada para el rendimiento

Claramente se observa una variacion de rendimiento amplio al combinar los
porcentajes de cagar de aceite de 33 y 45% con las respectivas temperaturas
150y 170 °C. Las pérdidas en valores de rendimiento estan al rededor del 13
y 17% entre las temperaturas de 150 y 170 °C para cada porcentaje de carga
respectivamente, Figura 9. Haciendo una comparacién entre la eficiencia de
microencapsulacion y el rendimiento (Figura 6 y Figura 9), se observa que el
rendimiento es mayormente afectado por la temperatura, provocando asi que
exista una adherencia y acumulacion de particulas en las paredes del spray

dryer, disminuyendo la cantidad de producto obtenido, Figura 10.
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Figura 10. Adherencia de particulas de 33y 45 de cargaa 170 °C
Nota: Acumulacién en el fondo, 33% de carga (h) y acumulacion en el fondo vy finas
peliculas secas en las paredes al 45% carga (i).

Para obtener mejores resultados en rendimiento es recomendable apoyarse
en la optimizacibn de respuesta realizada para la eficiencia de
microencapsulacion ya que como se observa en la Figura 9, los valores altos
de rendimiento se encuentra cuando la carga de aceite y temperatura de aire
de entrada son de 33% y 150 °C respectivamente.

4.2.2. Contenidos de acidos grasos de la mezcla de aceites después del

proceso de microencapsulacion.

El andlisis de comparacibn de muestras con el programa Statgraphics
Centurion XVLI, se realiz6 para determinar si existe o no diferencia
significativa en el contenido de &cidos grasos saturados, monoinsaturados y
polinsaturados de mayor importancia en la mezcla de aceite de Sacha inchiy
Girasol al momento de ser sometidos al proceso de secado por aspersion
dentro de la fase polimérica.
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Figura 11. Comparacién de contenidos de acidos grasos
Nota: Contenido (%) de &cidos grasos para la mezcla de aceite de Sacha Inchi y Girasol

(1:3,1) antes (SM) y después (M) del proceso de microencapsulacion.

Se puede observar mediante la Figura 11, que en la comparaciéon de las
muestras antes y después del proceso de microencapsulacion no existe
diferencia significativa entre las medias de cada acido grasos antes y después
del proceso. Esto se corrobora al aplicar una prueba de mdultiples rangos al
95% de confianza Anexo 2, En la cual puede observar que no existe diferencia
significativa entre los grupos de los acidos grasos antes y después de la
microencapsulacion mediante los 5 grupos homogéneos que comparten una

misma columna de X’s.

4.2.3. Analisis de Humedad de las microcapsulas

La humedad se evalu6 a la muestra que presentd mejor rendimiento y
eficiencia de microencapsulacion, la misma fue analizada durante 20 semanas
a un intervalo de 5 semanas y almacenada a temperatura ambiente en bolsa

plastica de polietileno lineal de baja densidad (LDPE) con cierre hermético.
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Tabla ANOVA

Fuente Suma de Cuadrados GI Cuadrado Medio Raz6n-F Valor-P
Entre grupos 12,7931 4 3,19827 2943,19 0,0000
Intra grupos  0,0108667 10 0,00108667
Total (Corr.) 12,8039 14
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Los resultados de la Figura 12 presentan un incremento conforme al paso del
tiempo en el contenido de humedad, debido a que los alimentos en polvo
poseen una tendencia higroscopica y absorben humedad del medio ambiente.
La muestra presenta una humedad inicial de 1.96+0.04% y una humedad final
de 4.51+0.04% después de 20 semanas de almacenamiento a temperatura
ambiente, estos valores se encuentra dentro de los limites que se establecen
para productos en polvo de consumo humano (Lobos, 2011; NTE, 3121, 2016)

con un valor minimo y maximo de entre 0 a 8% de humedad, conociendo que

Pruebas de Mdltiple Rangos
Método: 95,0 porcentaje LSD

Casos [Media Grupos Homogéneos
cero 3 1,96 X
cinco |3 2,55333 | X
Diez 3 3,37333 | X
quince |3 3,97333 X
veinte |3 4,50667 X
Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites
Cero - cinco * -0,593333 0,0599716
cero - Diez * -1,41333 0,0599716
cero - quince * -2,01333 0,0599716
cero - veinte * -2,54667 0,0599716
cinco - Diez * -0,82 0,0599716
cinco - quince | * -1,42 0,0599716
cinco - veinte * -1,95333 0,0599716
Diez - quince * -0,6 0,0599716
Diez - veinte * -1,13333 0,0599716
quince - veinte | * -0,533333 0,0599716

* indica una diferencia significativa.
Figura 12. Analisis estadistico para la humedad, a escala e Laboratorio
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cuanto menor es el porcentaje de humedad de un producto, mayor sera su

tiempo de vida util.

4.2.4. Analisis espectroscopico infrarrojo (IR) de la mezcla de aceites

de Sacha Inchi y Girasol microencapsulado

Los resultados de espectroscopia infrarroja se analizaron con la ayuda del
software Spectra Manager que es parte del equipo (Jasco FT/IR 4100). La
mezcla de maltodextrina y goma arébiga 1:1; mezcla de aceites de Sacha
inchi y Girasol 1:3,1 microencapsulado (alta eficiencia y rendimiento, T1) y la
mezcla de aceites de Sacha inchi y Girasol 1:3,1 sin microencapsular

presentaron espectros dentro de un rango de frecuencia de 4180 a 580 cm'?
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Figura 13. Espectro IR de las muestras analizadas
Nota: Se observa los espectros de transmitancia de la mezcla de aceites sin
microencapsular (j), microencapsulado (k) y de la mezcla polimérica (1)
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Las muestras analizadas que poseen la mezcla de aceite de Sacha inchi y
Girasol presentan picos entre 1700 y 1800 cm™ caracteristico de los acidos
grasos, siendo el pico de menor intensidad cuando la mezcla de aceites se
encuentra microencapsulada, por su parte la muestra de polimeros (material
encapsulante) no presenta ningin comportamiento caracteristico del grupo
carboxilo frente a la radiacion infrarroja permitiendo asi determinar que el
proceso de microencapsulacion de la mezcla de aceites es eficaz y que dicha
mezcla se encuentra protegida dentro de la estructura de las microcdpsulas,

Figura 13.

4.2.5. Morfologiay distribucion del tamafio de particula de las

microcépsulas

La Microscopia electronica de barrido permitié caracterizar las microcipsulas
formadas por la mezcla de polimeros, maltodextrina y goma arabiga. Estas
presentan diferencias en su geometria, superficie y tamafio de particula entre
las muestras que contienen 33 y 45% de carga de aceite a 150 °C. En la Figura

14 se puede observar la geometria y las diferencias de tamafio.

I
SEM HV: 5.0 kV WD: 16.92 mm MIRA3 TESCAN  SEM HV: 5.0 kV WD: 16.57 mm MIRA3 TESCAN
View field: 41.5 pm Det: SE View field: 20.8 pm Det: SE
SEM MAG: 5.00 kx |Date(m/dly): 06/28/17 CENCINAT SEM MAG: 10.0 kx |Date(m/dly): 06/28/17 CENCINAT

Figura 14. Fotografia de microscopia electrénica de barrido, microcapsulas
con 33% (m) y 45% (n) de carga de aceite.
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View field: 207 pm | Det: SE View field: 20.8 pm | Det: SE 5um
SEM MAG: 1.00 kx |Date(m/dly): 06/28/17 CENCINAT SEM MAG: 10.0 kx |Date(m/dly): 06/28/17 CENCINAT

Figura 15. Fotografia de microscopia electrénica de barrido, superficie
Nota: 33% de carga de aceite (0) y 45% de carga de aceite (p)

El promedio de tamafio de particula para la muestra con 33% de carga de
aceite es cercano a 45 um, favoreciendo la eficiencia de microencapsulacion,
su rendimiento y presenta una superficie lisa y libre de poros. El promedio de
tamafio de particula para la muestra con 45% de carga de la mezcla de aceites
es cercano a 3 pm disminuyendo el rendimiento y la eficiencia de
microencapsulacion, presentando una superficie corrugada y con presencia
de ligeras grietas (Figura 15 y Figura 16).
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. SEM HV: 5.0 kV ‘ WD: 16.56 mm | | MIRA3 TESCAN

View field: 20.8 pm \ Det: SE 5pm
SEM MAG: 10.0 kx |Date(m/dly): 06/28/17 CENCINAT

Figura 16. Fotografia de microscopia electronica de barrido, grietas
Nota: Microcapsulas a 45% de carga de aceite

A 45% de carga de aceite las microcapsulas, durante el proceso de secado
por aspersion, no llegan a formarse correctamente y las propiedades de
formacién de pared y de agente emulgente de la goma arabiga disminuyen,
dando como resultado microcapsulas pequefias, corrugadas, con grietas por
las cuales la mezcla de aceites se libera y entra contacto con el medio

ambiente disminuyendo la eficiencia de microencapsulacién, Figura 16.
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4.3. Microencapsulacion de la mezcla de aceite de Sacha Inchiy

Girasol mediante secado por aspersion a nivel industrial

El proceso de escalado a nivel industrial permitié conocer el comportamiento
de las variables establecidas a nivel de laboratorio aplicadas a un proceso
industrial utilizando la misma materia prima, el lote obtenido durante el
proceso de escalado presentd caracteristicas fisicas y quimicas similares al

producto obtenido a nivel de laboratorio.

4.3.1. Eficiencia de microencapsulacién y rendimiento

El producto obtenido a nivel industrial con los valores de carga de aceite y
temperatura del aire de entrada (33% y 150 °C, respectivamente) con los
cuales se obtuvieron mejores resultados de eficiencia y rendimiento de
microencapsulacion, presenta caracteristicas similares al producto obtenido a
nivel de laboratorio. En la Tabla 10 se pueden observar los valores de
eficiencia de microencapsulacion y rendimiento para el lote obtenido en la
planta industrial de la empresa ANDES KINKUNA S.A.

Tabla 10. Eficiencia de Microencapsulacion a nivel industrial

G. M. de Peso o
Arabiga Malto. Aceites inicial Producto Rendimiento Eficiencia %

ka. K9 k. (kg). K9 %

8,06 8,06 8,05 24,17 20,83 86,17 89,12 + 1,64

Para entender el comportamiento del proceso estudiado a escala industrial,
se vio necesario realizar una comparacion de los valores de eficiencia de

microencapsulacion.
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Tabla ANOVA
Fuente Suma de Cuadrados GI Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
Entre grupos 13,1572 1 13,1572 8,23 0,0455
Intra grupos  6,39359 4 1,5984
Total (Corr.) 19,5508 5

93

92

91

90

Eficiencia %

89

88

87

Industrial Lab
Escala

Pruebas de Mdultiple Rangos

Método: 95,0 porcentaje LSD

Escala |Casos [Media Grupos Homogéneos
Industrial |3 89,1217 |X
Lab 3 92,0833 | X
Contraste Sig. |Diferencia |+/- Limites
Industrial - Lab | * -2,96167 2,86607

* indica una diferencia significativa.

Figura 17. Comparacion estadistica de le eficiencia de microencapsulacién,
Laboratorio vs Industrial.

Al comparar los valores de eficiencia de microencapsulacion del tratamiento
T1 de la Tabla 8 con la obtenida a nivel industrial, Tabla 10, se puede observar
que al escalar un proceso con las variables establecidas para el tratamiento
gue presento mejores resultados a escala de laboratorio, su comportamiento
a nivel industrial llega a ser similar. El producto obtenido presenta un valor de
eficiencia de 89,12+1,64% cercano al valor de 92,08% que se obtuvo a escala
de laboratorio, Figura 17, estos tienen diferencia significativa pero se sugiere

gue se al mantener una eficiencia de microencapsulacién alrededor del 90%
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la produccion dentro de la industria no se ve afectada ya que se obtiene un

valor de rendimiento de 86,17%, mayor al obtenido a nivel de laboratorio.

4.3.2. Analisis de Humedad del producto final

El producto final obtenido en el proceso de escalado industrial fue analizado

en cuanto a la humedad durante 0, 4, 7 y 14 semanas.

Tabla ANOVA
Fuente Suma de Cuadrados GI Cuadrado Medio Razo6n-F Valor-P
Entre grupos 10,2753 3 3,42511 127,37 0,0000
Intra grupos  0,215133 8 0,0268917
Total (Corr.) 10,4905 11
7 =
6,5 -
- 6F -
° - - B
(] - - -
£ 55 -
> - -
S C ]
> s5F = =
45 —
4 r ]
0 4 7 14
Semana

Pruebas de Mdultiple Rangos

Método: 95,0 porcentaje LSD

Casos [Media Grupos Homogéneos
cero 3 4,21333 [X
cuatro |3 5,06 X
siete 3 5,73333 | X
catorce |3 6,74 X
Contraste ig. |Diferencia +/- Limites

S
cero - cuatro * -0,846667 0,308762
cero - siete * -1,52 0,308762
*
*

cero - catorce -2,52667 0,308762

cuatro - siete -0,673333 0,308762

cuatro - catorce -1,68 0,308762

siete - catorce -1,00667 0,308762
* indica una diferencia significativa.

Figura 18 Analisis estadistico para la Humedad, a escala Industrial.
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Los datos obtenidos muestran que la humedad se mantiene bajo el 8%
establecido como limite maximo para productos en polvo destinados al
consumo humano, se observa un incremento en el contenido de humedad del

producto final en funcién del tiempo, Figura 18.

El comportamiento higroscépico el producto final provee un tiempo de vida util
del producto mayor a las 14 semanas desde su produccién, es necesario
aclarar que durante todo este tiempo la muestra se manipulé varias veces y

por lo tanto su exposicion a la humedad de ambiente fue concurrida.

4.3.3. Morfologiay distribucion de tamafio de particula

Se presenta a continuacion la caracterizacion de las microcapsulas del

producto obtenido a nivel industrial por microscopia electronica de barrido.

b ) /i & ‘ b
y , P
SEM HV: 5.0 kV ‘ WD: 16.78 mm MIRA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 16.78 mm MIRA3 TESCAN

View field: 207 pm ‘ Det: SE 50 pm View field: 2.08 mm Det: SE
SEM MAG: 1.00 kx iDate(mIdIy): 06/28/17 CENCINAT SEM MAG: 100 x  Date(m/dly): 06/28/17 CENCINAT

Figura 19. Fotografia de microscopia electronica de barrido, producto
industrial

Nota: se ilustra la distribucion de tamafio (q) y un enfoque panoramico de las microcapsulas
del producto final (r)

Las particulas obtenidas a nivel industrial presentan una distribucion de

tamanfo similar a las obtenidas a escala de laboratorio, El promedio de tamafio

41



de particula para el producto final es cercano a 42 uym presentando una

superficie lisa y libre de poros, Figura 19.

4.4. Verificacion de las Hipotesis

4.4.1. Efecto de los parametros de operacion sobre las variables de

estudio

Los andlisis de varianza realizados tanto para le eficiencia de
microencapsulacion como para el rendimiento del proceso en el apartado
4.2.1 determinan que para un nivel de confianza del 95% los parametros de
operacion tienen influencia significativa y por tanto se rechaza la hipotesis nula
y se establece que la temperatura del aire de entrada y el porcentaje de carga
de la mezcla de aceites afectan significativamente a la eficiencia de
microencapsulacion y al rendimiento. A su vez el proceso se ve optimizado
cuando las variables de estudio se establecen a un 33% de carga de mezcla

de aceites y 150 °C para la temperatura del aire de entrada.

4.4.2. La concentracion de omega 3, 6 y 9 de la mezcla de aceites de
Sacha inchi 'y Girasol después del proceso de

microencapsulacion.

El contenido de omega3, 6 y 9 de la mezcla de aceites de Sacha inchiy Girasol
a un nivel de confianza del 95% (apartado 4.2.2) no presenta cambios
significativos después del proceso de microencapsulacion aceptandose asi la
hipotesis nula y se establece que la concentracion de omega 3, 6 y 9 de la
mezcla de aceites de Sacha inchi y Girasol no presenta cambios significativos

después del proceso de microencapsulacion.
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5.1.

R/
o0

X/
X4

X/
X4

CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Conclusiones

Se determind que para obtener un balance de acido graso linoléico
(omega-6) de 4,42 veces (dentro de los limites recomendados; 3 a 5
veces) mayor que el acido linolénico (omega-3) en una mezcla de
aceites vegetales de Sacha Inchi y Girasol, es necesario realizar una
mezcla en proporciones de 1:3,1 partes de cada aceite

respectivamente.

La microencapsulacion de dicha mezcla de aceites fue realizada
mediante uso de una matriz polimérica, maltodextrina y goma arabiga
proporcion 1:1, dando como resultado una elevada eficiencia de
microencapsulacion de 92,08+0,71% y un rendimiento de
81.06+1.75%. El proceso de microencapsulacién es optimizado a 33%
de carga de mezcla de aceites y a una temperatura del aire de entrada
de 150°C

El contenido de acidos grasos esenciales, omega-3, 6 y 9, no sufre
ningin cambio significativo antes y después del proceso de
microencapsulacion, presentando un perfil lipidico con valores de
10,20+0,14 % para el omega-3, 46,18+0,50% para el omega-6 y
23,83+0,24% para el omega-9.

El producto presento una humedad por debajo del 8% establecido
como limite maximo para productos en polvo al transcurrir 20

semanas después de su obtencion. Mediante espectroscopia

43



infrarroja se comprueba que la mezcla de aceites vegetales de Sacha
Inchi y Girasol se encuentra en el interior de las microcapsulas. Por
microscopia electrénica de barrido se observo que las microcapsulas
obtenidas tienen una forma esférica con una superficie lisa y libre de

poros.

7/

% A escala industrial se obtuvo un producto con caracteristicas similares
al obtenido a escala de laboratorio, este presenté una humedad de
6,74+£0.19 % a las 14 semanas, una eficiencia de microencapsulaciéon
de 89,12+1.64%, un rendimiento de 86,11% y una superficie lisa y

libre de poros.

5.2. Recomendaciones

% Realizar un andlisis sensorial del ingrediente en polvo dentro de

formulaciones de productos alimenticios.
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ANEXOS

Anexo 1. Tablas del Analisis Estadistico

Tabla 11. Valores de eficiencia de microencapsulacion y
rendimiento a analizar
Eficiencia (ME) %

Rendimiento %

Temp.
% Temp. de de
Tratam. Carga entra%aoc Salida Rl R2 R Rl R2 RS
°C
T1 33 150 90 92,68 92,27 91,30 79,15 81,41 82,61
T2 33 170 90 90,43 91,53 91,67 67,93 68,57 67,66
T3 45 150 90 74,97 72,90 73,54 62,06 63,22 64,04
T4 45 170 90 69,11 70,89 70,65 48,10 47,21 44,88
Tabla 12. Comparacion del contenido de acidos grasos antes 'y
después del proceso de microencapsulacion
Antes Después
Acidos Grasos Mezcla 1:3,1 Mezcla 1:3,1
Acido Palmitico (C16:0) 5,66 + 0,406 5,47 + 0,435
Acido Esteéarico (C18:0) 3,43 + 0,137 3,37 + 0,439
Acido Oleico (C18:1) 24,19 + 0,119 23,83 + 0,239
Acido Linoleico (C18:2) 46,76 £ 0,895 46,18 £ 0,501
Acido Linolénico (C18:3) 10,58 + 0,331 10,20 + 0,138

Tabla 13. Prueba de multiples rangos para el contenido de acidos

grasos
Acidos Grasos Casos Media Grup,os
Homogéneos
Ci18.0 M 3 3,3693 X
C18:0 SM 3 3,4287 X
C16:0 M 3 5,4693 X
C16:0 SM 3 5,6567 X
C18:3 M 3 10,1970 X
C18:3 SM 3 10,5847 X
Ci18:1 M 3 23,8260 X
C18:1 SM 3 24,1917 X
Ci18:2 M 3 46,1790 X
C18:2 SM 3 46,7630 X

SM: sin microencapsular; M: microencapsulado
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Anexo 2. llustraciones del Proceso de investigacion

Imagen 2. Preparacion de mezcla polimérica con mezcla de

aceites y proceso de microencapsulacion
Nota: BUCHI Mini Spray Dryer B-290
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Imagen 3. Determinacion de humedad
Nota: Metter Toledo HX204 Moisture Analizer

Imagen 4. Determinacién del porcentaje de acidos grasos
Nota: Cromatografo Agilent Technologies 7890B GC System Analizer
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Imagen 5. Determinacion de aceite superficial
Nota: VELP Scientifica SER 148 Solvent Extractor Analizer

Imagen 6. Evaluacién por radiacion infrarroja
Nota: Espectrofotometro Infrarrojo Jasco FT/IR 4100
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Imagen 7. Muestras recubiertas con oro y observacion por

microscopia electrénica de barrido
Nota: Microscopio electrénico de barrido TESCAN MIRA 3
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Imagen 8. Escalado a nivel industrial
Nota: Chemar Centrifugal Spray dyer 2015229, Planta ANDES KINKUNA S.A.
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