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RESUMEN 

 

Los compuestos fenólicos son moléculas bioactivas cuyas propiedades, como su 

capacidad antioxidante, los ha convertido en sustancias de gran interés en diferentes 

industrias. En los últimos años, se ha estudiado la guayusa (Ilex guayusa) como una 

fuente importante de estos compuestos. Por ello, en este estudio se determinaron las 

mejores condiciones de extracción, microencapsulación y la actividad antioxidante de 

compuestos fenólicos de hojas de guayusa. Se aplicó un diseño experimental tres al 

cuadrado en el cual se evaluó la concentración de disolvente (etanol) y el tiempo de 

extracción para optimizar la obtención de fenoles. Las mejores condiciones de 

extracción indicadas por el análisis de superficie fueron con etanol al 42 por ciento por 

un tiempo de 62 minutos. En el proceso de microencapsulación se estudiaron las 

variables: concentración de extracto y temperatura de entrada. Obteniendo como 

condiciones optimizadas de microencapsulación una concentración de 30 por ciento 

de sólidos del extracto a una temperatura de entrada de 150 grados centígrados. 

Finalmente, para la evaluación de la capacidad antioxidante se aplicó el método de 

DPPH, obteniendo como resultado un mayor porcentaje de inhibición para el extracto 

líquido que para el microencapsulado con mayor eficiencia. 

 

 

Palabras claves: Polifenoles, secado por aspersión, extracción, DPPH, guayusa. 
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ABSTRACT 

 

Phenolic compounds are bioactive molecules whose properties, such as their 

antioxidant capacity, have made them substances of great interest in different 

industries. In recent years, guayusa (Ilex guayusa) has been studied as an important 

source of these compounds. Therefore, in this study, the best conditions for extraction, 

microencapsulation and antioxidant activity of phenolic compounds from guayusa 

leaves were determined. A three-square experimental design was applied in which the 

solvent concentration (ethanol) and the extraction time were evaluated to optimize the 

obtaining of phenols. The best extraction conditions indicated by the surface analysis 

were with 42 percent ethanol for a time of 62 minutes. In the microencapsulation 

process, the following variables were studied: extract concentration and inlet 

temperature. The optimized microencapsulation conditions obtained were a 

concentration of 30 percent solids of the extract at an inlet temperature of 150 degrees 

Celsius. Finally, for the evaluation of the antioxidant capacity, the DPPH method was 

applied, obtaining as a result a higher percentage of inhibition for the liquid extract 

than for the microencapsulated one with higher efficiency. 

 

 

Key words: Polyphenols, spray drying, extraction, DPPH, guayusa. 
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CAPÍTULO I 

MARCO TEÓRICO 

 

1.1. Antecedentes investigativos 

1.1.1. Plantas medicinales en el Ecuador 

Las plantas medicinales han sido ampliamente utilizadas desde la antigüedad 

hasta los tiempos actuales (Salmerón-Manzano et al., 2020). En Ecuador, su uso 

está comúnmente distribuido en todas las provincias del país, con variaciones 

correspondientes a habilidades y prácticas en las teorías, creencias y experiencias 

autóctonas de diferentes culturas (Caballero-Serrano et al., 2019). A lo largo de 

los años, en el país se han documentado más de 17 000 especies de plantas 

vasculares (de la Torre et al., 2008); dentro de esta gran diversidad de especies 

vegetales, la flora ecuatoriana se ha caracterizado por una vasta presencia de 

plantas útiles. Siendo así que de las 5172 especies reportadas como útiles, las 

empleadas con fines medicinales representan el 60%, y pertenecen a más de 200 

familias taxonómicas (Hill et al., 2020).  

 

1.1.2. Guayusa (Ilex Guayusa)  

1.1.2.1. Generalidades 

Ilex guayusa conocida comúnmente como “guayusa” (o “wayusa”, en vocablo 

kichwa), forma parte de las más de 3100 especies de plantas con propiedades 

medicinales presentes en el Ecuador (Pérez et al., 2021). Es un árbol nativo 

amazónico (Figura 1) cuya presencia se distribuye en Ecuador, Bolivia, Perú y 

Colombia, especialmente en zonas cuya altitud ronda entre los 200 y 2000 m 

sobre el nivel del mar (Sidali et al., 2016). Es especialmente emblemático de 

la región amazónica ecuatoriana, donde se ha reportado históricamente su uso 

por diferentes comunidades indígenas principalmente en rituales (Jarrett, 

2019).  
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Figura 1  

Planta de guayusa 

 

Nota. En la imagen se muestra una fotografía de una planta joven de guayusa 

de aproximadamente 2 metros de altura. Tomada de Krause & Ness, (2017). 

  

1.1.2.2. Usos 

El cultivo y usos de esta planta están muy relacionados con las zonas 

geográficas donde se encuentra presente. Esto debido a que los lugares 

correspondientes presentan una riqueza biológica y cultural muy alta, que de 

cierta forma condicionan los diversos usos a los que está destinada la guayusa 

(Sidali et al., 2016). Los usos de este arbusto nativo se extienden a varios 

aspectos de la vida de la población amazónica (Tabla 1), y ha trascendido a 

través de varias generaciones. 

 



3 

 

Tabla 1  

Usos de la guayusa 

Áreas de utilización Usos específicos 

Alimentación Preparación de bebidas aromáticas, 

refrescantes y con alcohol. 

Materiales Infusión empleada como enjuague 

bucal y en baños de vapor. 

Social Infusión de corteza y especialmente 

hojas se usa como estimulante, 

fortificante y purificante. 

Medicina tradicional La infusión de sus hojas es usada 

para el tratamiento de varios 

malestares estomacales como 

cólicos, diarrea e indigestión. De la 

misma forma se usa para mitigar la 

depresión, mareos, estrés y dolor de 

cabeza. 

Nota. Los usos expuestos fueron recopilados por de la Torre et 

al., (2008) de diferentes poblaciones étnicas. 

 

1.1.2.3. Taxonomía 

I. guayusa es una de las más de 600 especies incluidas dentro de la familia 

Aquifoliaceae, y una de los ejemplares de su género (Tabla 2) que son usadas 

con fines terapéuticos (Yi et al., 2016). Es un árbol perenne que suele presentar 

una altura que puede variar entre los 10 y 20 metros, con hojas de hasta 20 cm 

de largo y 7 de ancho (Hill et al., 2020).  
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Tabla 2  

Taxonomía de I. guayusa Loes 

Reino Plantae 

Filo Magnoliophyta 

Clase Magnoliopsida 

Orden Celastrales 

Familia Aquifoliaceae 

Género  Ilex 

Especie Ilex guayusa Loes. 

            Nota. Tomada de Sequeda et al., (2016). 

1.1.2.4. Composición química  

Se han caracterizado más de 200 compuestos presentes en las especies del 

género Ilex, entre los cuales se pueden encontrar triterpenos, esteroles, 

polifenoles, ésteres, ácidos carboxílicos, entre otros (Yi et al., 2016). I. 

guayusa en especial presenta una composición que resalta por un alto contenido 

de cafeína, además de otros grupos de compuestos como los triterpenos, 

flavonoides, compuestos fenólicos, ácidos oleanólico y ursólico, etc. ( García-

Ruiz et al., 2017; Radice et al., 2017; Villacís-Chiriboga et al., 2018). 

La composición química de la guayusa rica en compuestos bioactivos ha sido 

asociada a algunos de los efectos que esta planta genera en el organismo. De 

esta manera, se ha reportado en varios estudios que extractos de hojas de 

guayusa presentan actividad antioxidante, antiinflamatoria, fungicida e incluso 

antiviral (Cadena-Carrera et al., 2019; Chianese et al., 2019; Pardau et al., 

2017; Villacís-Chiriboga et al., 2018). Especialmente la actividad 

antioxidante y protectora contra el daño celular inducido por estrés oxidativo 

puede atribuirse a la presencia de flavonoides y compuestos fenólicos (Radice 

et al., 2017).  En referencia a estos últimos se han realizados algunos estudios 

en los cuales se evalúa el contenido de fenoles totales de guayusa en extractos 

obtenidos por diversos métodos (Tabla 3). 
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Tabla 3  

Contenido total de fenoles de guayusa mediante diversos métodos de extracción 

TPC (mg GAE/g 

muestra) 

Método de 

extracción 

Condiciones de 

extracción 
Fuente 

2,41 ± 0,05 
Extracción con 

solventes 

asistida con 

ultrasonido 

60 °C; 10 min; 80% 

et. (Arteaga-Crespo et 

al., 2020)  
2,17 ± 0,05 

60 °C; 20 min; 80% 

et. 

388,38 ± 0,43 Maceración fría  
Temp. ambiente; 30 

días; 96% et. 

(Cárdenas-Tavera 

et al., 2022) 

54,39 ± 8,2 

Infusión 

Agua; 60 min 

(Pardau et al., 

2017) 

67, 23 ± 11,15 Agua; 60 min 

198,36 ± 4,11 Agua; 60 min 

108, 33 ± 0,68 Agua; 60 min 

22,33 ± 0,15 Soxhlet 61 °C 
(Cadena-Carrera et 

al., 2019) 

106, 62 ± 4,41 
Sonicación con 

solventes 

60 min; 60% met + 

1% formic acid 

(A. García-Ruiz et 

al., 2007) 

33,44 ± 0,48 

Sonicación con 

solventes y 

agitación 

30 min (son); 70% 

acet.; 20 min (agit, 

temp. ambiente) 

(Villacís-

Chiriboga et al., 

2018) 

8,81 (mg GAE/ml) 

Extracción con 

etanol 

300 rpm; 24h; temp. 

ambiente; 25% et. 

(Utreras, 2018) 
29,347 (mg 

GAE/ml) 

300 rpm; 24h; temp. 

ambiente; 50% et. 

27,5066 (mg 

GAE/ml) 

300 rpm; 24h; temp. 

ambiente; 70% et. 

Nota. En esta tabla se muestran los valores del contenido total de fenoles (TPC, 

por sus siglas en inglés) obtenidos en diversas investigaciones, en las cuales se 

emplean variados métodos de extracción. Los valores se expresan en 

miligramos equivalentes de ácido gálico por gramo de muestra y por mililitro 

de extracto ensayados. 

file:///C:/Users/HP/ARCHIV~1/DESARR~1/TESIS/TESIS/REFERE~1/Papers/METHODS/OPTIMI~1.PDF
file:///C:/Users/HP/ARCHIV~1/DESARR~1/TESIS/TESIS/REFERE~1/Papers/METHODS/OPTIMI~1.PDF
file:///C:/Users/HP/AppData/Roaming/Microsoft/Word/REFERENCIAS%20-%20COMPUESTOS%20FENÓLICOS%20GUAYUSA/Papers/PHENOLIC%20COMPUNDS/347297-Article%20Text-243110-1-10-20220207.pdf
file:///C:/Users/HP/AppData/Roaming/Microsoft/Word/REFERENCIAS%20-%20COMPUESTOS%20FENÓLICOS%20GUAYUSA/Papers/METHODS/pardau2017%20-%20Antioxidant%20and%20anti-inflammatory%20properties%20of%20ilex%20guayusa%20tea%20preparations%20%20a%20comparison%20to%20Camellia%20sinensis%20teas.pdf
file:///C:/Users/HP/AppData/Roaming/Microsoft/Word/REFERENCIAS%20-%20COMPUESTOS%20FENÓLICOS%20GUAYUSA/Papers/PHENOLIC%20COMPUNDS/10.1016@j.supflu.2019.104543.pdf
file:///C:/Users/HP/AppData/Roaming/Microsoft/Word/REFERENCIAS%20-%20COMPUESTOS%20FENÓLICOS%20GUAYUSA/Papers/J%20Sci%20Food%20Agric%20-%202017%20-%20Garc%20a‐Ruiz%20-%20Guayusa%20%20Ilex%20guayusa%20L%20%20%20new%20tea%20%20phenolic%20and%20carotenoid%20composition%20and.pdf
file:///C:/Users/HP/AppData/Roaming/Microsoft/Word/REFERENCIAS%20-%20COMPUESTOS%20FENÓLICOS%20GUAYUSA/Papers/Changes%20in%20phytochemical%20composition%20%20bioactivity%20and%20in%20vitro%20digestibility.pdf
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1.1.3. Antioxidantes 

1.1.3.1. Generalidades 

Los antioxidantes son sustancias naturales o sintéticas que son capaces de 

prevenir o disminuir la oxidación de otras moléculas al neutralizar la acción 

oxidante de los radicales libres ( Anwar et al., 2018; Armstrong & Stratton, 

2016). Los compuestos antioxidantes forman parte de varios mecanismos 

bioquímicos, y, son ampliamente usados a nivel industrial, principalmente, en 

campos relacionados a la alimentación y la medicina (Brewer, 2011; Kurutas, 

2016). 

 

1.1.3.2. Especies reactivas del oxígeno y estrés oxidativo 

Especies reactivas del oxígeno (ROS, por sus siglas en inglés) es el término 

empleado para describir a un grupo de compuestos que incluyen moléculas 

reactivas y radicales libres que contienen oxígeno (Gulcin, 2020). Las ROS 

son producidos en consecuencia de mecanismos normales del metabolismo 

aeróbico, como la cadena de transporte de electrones o la oxidación de los 

lípidos (Ahsan et al., 2021; Armstrong & Stratton, 2016). Son 

fisiológicamente útiles en bajas concentraciones, ya que al reaccionar con 

moléculas como el ADN, las proteínas y los lípidos, son responsables de la 

activación de varias vías de señalización sensibles a redox (Ahsan et al., 2021). 

 

Cuando se provoca un desequilibrio entre la formación y la capacidad de las 

células para eliminar los radicales libres, se genera un exceso de los mismos en 

el organismo, fenómeno conocido como estrés oxidativo (Pizzino et al., 2017). 

Cuando un sistema biológico presenta un excedente de ROS que causan 

oxidación, pueden darse como resultado procesos metabólicos anormales 

(Bano et al., 2022). En consecuencia, se señala que el estrés oxidativo 

contribuye significativamente a la patogenia de diferentes enfermedades 

humanas (Cruz, 2013). 
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1.1.3.3. Papel de los antioxidantes en la salud 

Los antioxidantes son inhibidores de la oxidación, por lo que presentan 

diversas funciones fisiológicas en el cuerpo (Aziz et al., 2019). Uno de sus 

roles vitales en el organismo es formar parte de los mecanismos para minimizar 

el daño inducido por la producción excesiva de radicales libres ( Huang, 2018; 

Sharifi-Rad et al., 2020). Esto debido a que los compuestos antioxidantes 

pueden reaccionar directamente con los radicales reactivos para destruirlos, 

aceptando o donando electrones que eliminen directamente su estado no 

apareado (Vandamme & Revuelta, 2016). Además, pueden reducir 

indirectamente la producción de radicales libres al inhibir la eficacia o 

expresión de enzimas creadoras de estos, o al estimular las actividades y 

expresión de otras enzimas antioxidantes (Pizzino et al., 2017). 

 

Cuando el sistema antioxidante se ve comprometido a causa del estrés 

oxidativo, no se garantiza la protección completa del organismo (Santos-

Sánchez et al., 2019). A manera de compensación, el cuerpo puede utilizar 

antioxidantes de origen exógeno, los cuales han mostrado que pueden ser 

efectivos en la prevención y tratamiento de ciertas enfermedades en las 

condiciones correctas (Kurutas, 2016).  A consecuencia de esto, el uso de 

antioxidantes se ha estudiado arduamente en los últimos años, especialmente 

en el tratamiento de enfermedades neurodegenerativas y cardiovasculares 

(Anwar et al., 2018).   

 

1.1.4. Compuestos fenólicos 

1.1.4.1. Generalidades 

Las moléculas como los compuestos fenólicos son compuestos orgánicos 

estructurales que tienen al menos un anillo aromático, a los que se unen uno o 

más grupos hidroxilo (-OH) (Galanakis, 2017). Se pueden clasificar como 

fenoles y polifenoles simples según el número de unidades fenólicas en la 

molécula, sin embargo, muchas de las veces se emplean como sinónimos los 

términos polifenoles y compuestos fenólicos (Watson, 2014). El término fenol 
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se usa para un grupo de compuestos ácidos que incluyen derivados hidroxilo 

de hidrocarburos aromáticos (Olszowy, 2019). Su gran variabilidad química 

incluye varios miles de compuestos, desde ácidos fenólicos simples hasta 

flavonoides complejos. Es por ello que una gran cantidad de compuestos de 

importancia biológica, medicamentos y productos de consumo se incluyen en 

esta definición (Egbuna et al., 2019). 

 

Estos compuestos están distribuidos de manera ubicua en los tejidos vegetales 

(Cheynier, 2012). Son metabolitos secundarios sintetizados a través de rutas 

complejas como la del ácido shikímico o el fenilpropanoide; además poseen 

numerosas propiedades bioactivas y, aunque no son nutrientes, su ingesta 

dietética proporciona efectos protectores de la salud (Yahia & Carrillo-

López, 2019). Desafortunadamente, es necesario considerar que ciertos tipos 

de procesamiento y condiciones ambientales, podrían disminuir la estabilidad, 

cantidad, calidad y biodisponibilidad de estos compuestos, reduciendo 

consecuentemente sus efectos benéficos (Albuquerque et al., 2021).  

 

1.1.4.2. Capacidad antioxidante  

Los compuestos fenólicos han demostrado varias propiedades beneficiosas in 

vitro al actuar como agentes antioxidantes (Ruskovska et al., 2020). Es debido 

a ello que su uso e investigación al respecto ha incrementado en los últimos 

años. En algunos de los estudios en los cuales se ha evaluado la actividad 

antioxidante y el contenido de compuestos fenólicos se emplean diversas 

fuentes vegetales como Bauhinia variegata (Mishra et al., 2013); Opuntia 

ficus-indica Mill. (Andreu et al., 2018), Polygonatum verticillatum L. 

(Kumar Singh & Patra, 2018); Vernonia cinerea (Alara et al., 2018); 

Ocimum basilicum L. (Ahmed et al., 2019); Thymus vulgarus L. y Thymus 

daenensis Celak (Bistgani et al., 2019); Physalis Peruviana L. (Guiné et al., 

2020); especies el género Rumex (Feduraev et al., 2022), entre otras. En estos 

se ha comprobado satisfactoriamente que los extractos de plantas ricos en 

compuestos fenólicos presentan una gran capacidad para eliminar radicales 

libres (Lutz et al., 2019). 
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Haciendo referencia específica al género Ilex en la literatura han destacado 

estudios especialmente sobre Ilex paraguariensis (Chianese et al., 2019; 

Mateos et al., 2018; Tomasi et al., 2021)  e I. guayusa (Arteaga-Crespo et 

al., 2020; Cárdenas-Tavera et al., 2022; Chianese et al., 2019 ).  En los 

cuales se ha evaluado con éxito la actividad antioxidante de extractos obtenidos 

por diferentes métodos y con distintos solventes. 

 

1.1.5. Microencapsulación  

1.1.5.1. Generalidades 

La microencapsulación es la tecnología de protección que consiste en 

encapsular materiales sólidos, líquidos o gaseosos en micropartículas con un 

diámetro de 1 a 1000 μm (Mehta et al., 2022). Los objetivos de la 

microencapsulación son recubrir un compuesto activo con un agente 

encapsulante, también conocido como material de pared, que aislará el material 

activo, protegiéndolo así de cambios adversos u ocultando propiedades 

sensoriales (Chen et al., 2019). El aislamiento proporcionado por el material 

de encapsulación se romperá con la aplicación de un estímulo específico, 

liberando la sustancia activa en la ubicación objetivo específica o en 

condiciones ideales (Choudhury et al., 2021). La microencapsulación como 

sistema de entrega ha demostrado ser útil en una variedad de aplicaciones 

comerciales en muchas áreas de la industria. Las técnicas utilizadas para 

producir estas cápsulas van desde simples operaciones de mezcla hasta 

complejos sistemas de recubrimiento polimérico (Nickerson et al., 2014). 

1.1.5.2. Microencapsulación mediante secado por aspersión 

El secado por aspersión es un método bien conocido de producción de 

partículas que comprende la transformación de un material fluido en partículas 

secas, aprovechando un medio gaseoso de secado en caliente 

(Anandharamakrishnan & Ishwarya, 2015). El mecanismo de secado por 

aspersión se basa en la eliminación de la humedad utilizando una atmósfera 

calentada a la que se somete el producto de alimentación (Fu et al., 2020).  
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Figura 2  

Representación esquemática del mecanismo de secado por aspersión 

 

Nota. En la figura se muestra de manera general el mecanismo del secado por 

aspersión. (1) Atomización. (2) Conversión de gota a partícula. (3) Recolección 

del producto. Figura de elaboración propia adaptada de Santos et al., (2017). 

 

El proceso puede describirse en tres fases principales: atomización, conversión 

de gotitas en partículas y recolección de partículas (Figura 2) (Murugesan & 

Orsat, 2012; Santos et al., 2017). Se bombea una solución a un atomizador, 

rompiendo la alimentación líquida en un rocío de gotas finas; luego, las gotas 
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se expulsan a una cámara de gas de secado donde se produce la evaporación de 

la humedad, lo que da como resultado la formación de partículas secas. 

Finalmente, utilizando un dispositivo apropiado, las partículas secas se separan 

del medio de secado, siendo luego recolectadas en un tanque (Jafari & 

Rashidinejad, 2021). 

 

1.1.5.3. Ventajas del secado por aspersión  

Algunas de las ventajas del secado por aspersión incluyen su capacidad para 

ser completamente automatizado y continuo. La tecnología es adecuada para 

una variedad de materiales de alimentación, siempre que sean bombeables 

(Sobulska & Zbicinski, 2022). Además, permite a los proveedores de 

ingredientes adaptar la funcionalidad de sus ingredientes. Se puede obtener 

control sobre la solubilidad del producto final en solución, así como la 

modificación del color. Asimismo, es atractiva la capacidad del secado por 

aspersión para formar una amplia gama de morfologías de partículas únicas 

(Fu et al., 2020). 

 

El secado por aspersión se mantiene como un objetivo de estudio e innovación 

debido a la creciente demanda de partículas complejas con características 

específicas (Anandharamakrishnan & Ishwarya, 2015). Se considera un 

proceso tecnológico con amplio potencial ya que genera viabilidad a la 

producción de partículas de flujo libre con un tamaño bien definido. Además, 

teniendo en cuenta la capacidad de utilizar diferentes materias primas y 

matrices poliméricas, así como su alta productividad y amplias aplicaciones, 

hace que esta técnica sea cada vez más atractiva para la comunidad científica 

(Santos et al., 2017). 

 

1.1.5.4. Microencapsulación de compuestos fenólicos  

Los compuestos fenólicos se caracterizan por su solubilidad en agua y alterarse 

con facilidad en respuesta a factores ambientales (Paini et al., 2015). Es por 

ello que la microencapsulación es una técnica bien conocida que se utiliza para 
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conservar los compuestos fenólicos atrapándolos en una matriz que preserve 

las funcionalidades bioquímicas (Shaygannia et al., 2021). La 

microencapsulación de extractos ricos en fenoles tiene como objetivo proteger 

estos compuestos bioactivos para lograr obtener algún efecto deseado 

(Navarro-Flores et al., 2020). En estos casos, el material portador debe ser de 

calidad y capaz de crear una barrera sólida para la protección celular (Macías-

Cortés et al., 2020). 

 

Bibliográficamente se han reportado varias investigaciones sobre la 

microencapsulación de compuestos fenólicos en diversos tipos de extractos. 

Algunos de ellos como el de Akdeniz et al., (2018) o Desai et al., (2019) en el 

que se investiga el efecto de diferentes polímeros de recubrimiento en la 

microencapsulación de compuestos fenólicos. De la misma forma, otros 

estudios evalúan la estabilidad y bioaccesibilidad de los compuestos posterior 

a los procesos de microencapsulación (Ștefănescu et al., 2022), o, los efectos 

de emplear distintas proporciones del polímero sobre la eficiencia de 

microencapsulación (Sharayei et al., 2020). 

 

 

 

 

 

 

 

1.2. Objetivos 

1.2.1. Objetivo general  

Obtener un extracto microencapsulado rico en compuestos fenólicos con capacidad 

antioxidante de guayusa (Ilex guayusa). 
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1.2.2. Objetivos específicos 

- Establecer los parámetros adecuados para la obtención de un extracto rico en 

compuestos fenólicos a partir de hojas de I. guayusa. 

- Determinar las condiciones adecuadas para la microencapsulación del extracto 

obtenido mediante secado por aspersión empleando polímeros naturales. 

- Evaluar la capacidad antioxidante del extracto microencapsulado rico en 

compuestos fenólicos de hojas de I. guayusa.  

 

 

1.3. Hipótesis 

1.3.1. Hipótesis nula 

No se obtuvo un extracto microencapsulado rico en compuestos 

fenólicos con capacidad antioxidante de guayusa. 

1.3.2. Hipótesis alternativa 

Se obtuvo un extracto microencapsulado rico en compuestos fenólicos 

con capacidad antioxidante de guayusa. 

 

1.4. Variables 

1.4.1. Variables independientes 

- Proceso de extracción 

 

Tabla 4  

Variables independientes en el proceso de extracción 

Variables Niveles 

Concentración de etanol 

25% 

50% 
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70% 

Tiempo de extracción 

30 min 

60 min 

90 min 

 

- Microencapsulación 

Tabla 5  

Variables independientes en el proceso de microencapsulación 

Variables Niveles 

Concentración de sólidos 

20 % p/v 

30% p/v 

Temperatura de entrada 

140°C 

150°C 

 

 

1.4.2. Variables dependientes 

Concentración de compuestos fenólicos, eficiencia de 

microencapsulación, porcentaje de inhibición del radical DPPH 
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CAPÍTULO II 

METODOLOGÍA 

2.1. Materiales 

2.1.1. Materia vegetal  

Hojas de guayusa (Ilex guayusa) 

2.1.2. Reactivos  

- Etanol al 96 % de pureza 

- Reactivo de Folin-Ciocalteu 

- Ácido gálico 

- Carbonato de sodio 

- Maltodextrina 

- DPPH (2.2-difenil-1-picrilhidracilo) 

- Metanol 

- Agua destilada 

  

2.1.3. Materiales de laboratorio   

- Vasos de precipitación de 250 mL 

- Tubos de ensayo de 10 mL 

- Magnetos Elicrom 

- Frascos ámbar  

- Papel aluminio (DIAMOND) 

- Papel absorbente  

- Pipetas Graduadas (5 mL-25 mL) 

- Micropipetas de 100-1000 µL y 20-200 µL 

 

 

2.1.4. Equipos 

- Horno secador GANDER MTN 

- Molino triturador INOX-EQUIP 

- Balanza analítica Ohaus PA-313 

- Balanza de humedad Kern MLS 50-3 
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- Plancha de calentamiento Corning PC-620D 

- Refrigerador Indurama 

- Espectrofotómetro UV-VIS Fisher Scientific accuSkan Go 

- Espectroscopio infrarrojo Jasco FT/IR 4100  

- Computador Hp con sistema operativo Windows 10 

- Mini Spray Dryer BUCHI-B290 

- Rotoevaporador IKA HB10 

- Sotware de análisis de datos estadísticos y gráficos, Statgraphics 

XVI64x 

 

2.2. Métodos 

2.2.1. Obtención de la materia prima  

La guayusa (I. guayusa) utilizada, se adquirió en una finca ubicada en la ciudad 

de Archidona ubicada a 13 kilómetros de la ciudad del Tena en la provincia de 

Napo. Se obtuvieron 2000 gramos de hojas secas y se colocaron en bolsas ziploc, 

las cuales fueron almacenadas a temperatura ambiente durante su transporte hasta 

su uso. 

 

2.2.2. Pretratamiento de las hojas  

El material vegetal fue limpiado para eliminar residuos de tierra y otros 

componentes. Se realizaron cortes en las hojas para una mayor facilidad en la 

manipulación de las muestras. 

 

2.2.3. Secado y pulverizado las hojas de guayusa  

Se realizó un proceso de secado en un horno, a 60 °C durante 8 horas para eliminar 

el exceso de humedad de las hojas. Se trituraron 500 gramos de hojas secas de I. 

guayusa en un molino obteniéndose un polvo, el cual se almacenó a temperatura 

ambiente en un recipiente hermético para evitar el contacto con la humedad. 

 

2.2.4. Obtención del extracto vegetal  

Una vez obtenido el polvo de guayusa, se procedió a extraer sus compuestos 

bioactivos mediante soluciones acuosas de etanol, a diferentes concentraciones 
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(%v/v): 25, 50 y 75. Estas se ensayaron en relación 1:20 (Arteaga-Crespo et al., 

2020), 7.5 g de material vegetal en 150 ml de solución a una temperatura de 70 

°C (Chianese et al., 2019) y con agitación a 400 rpm. Posterior a ello se evaluó 

el rendimiento extracción de cada uno. Se estudió a través de un diseño 

experimental la influencia de los factores, concentración del disolvente y del 

tiempo de extracción (30, 60 y 90 min) con los tratamientos indicados en la Tabla 

3. 

Tabla 6  

Tratamientos de extracción 

Interacción Tratamiento 

A1B1 Relación 1:20, 70 °C, etanol 25%, 30 min 

A1B2 Relación 1:20, 70 °C, etanol 25%, 60 min 

A1B3 Relación 1:20, 70 °C, etanol 25%, 90 min 

A2B1 Relación 1:20, 70 °C, etanol 50%, 30 min 

A2B2 Relación 1:20, 70 °C, etanol 50%, 60 min 

A2B3 Relación 1:20, 70 °C, etanol 50%, 90 min 

A3B1 Relación 1:20, 70 °C, etanol 75%, 30 min 

A3B2 Relación 1:20, 70 °C, etanol 75%, 60 min 

A3B3 Relación 1:20, 70 °C, etanol 75%, 90 min 

Nota. En esta tabla se muestran cada una de las condiciones empleadas en 

cada tratamiento de extracción. 

 

Una vez determinado que solución de extracción tuvo mejor rendimiento, se 

realizó una extracción a mayor escala. Se concentró la solución en un rotavapor, 

a una velocidad de 230 rpm y temperatura de 68 °C. El extracto obtenido se 

almacenó en frascos ámbar a 4 °C (Radice & Vidari, 2007). 
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2.2.5. Determinación de sólidos totales del extracto  

Una vez obtenido los extractos, se determinó humedad residual por triplicado, en 

una balanza de humedad. El resultado obtenido se lo determinó mediante la 

ecuación de determinación de sólidos totales. 

% SST = 100- % humedad 

 

2.2.6. Determinación de los fenoles totales 

La determinación de fenoles totales en los extractos se realizó mediante el método 

de Folin-Ciocalteu. El ensayo se llevó a cabo utilizando un espectrofotómetro de 

barrido UV. Se empleó el protocolo de Arteaga-Crespo et al., (2020) con 

modificaciones. Se agregó 50 μL de cada extracto hidroalcohólico y 250 μL del 

reactivo de Folin-Ciocalteu en tubos de 10 mL cubiertos con papel de aluminio. 

La mezcla se dejó reposar durante 10 min y luego se añadió 250 μL de Na2CO3 al 

10 %. Se completó la solución a 5 ml con agua destilada y se mezcló muy bien. 

Se dejó reposar durante 2h en la oscuridad a temperatura ambiente, y se registró 

la absorbancia a 765 nm de longitud de onda, medida frente al blanco que se 

preparó con 50 μL de agua destilada.  

 

El contenido de fenoles totales se expresó en equivalentes gramo de ácido gálico 

por g de hojas de guayusa; calculado de acuerdo a la siguiente fórmula. 

𝑇𝑃𝐶 (𝑔 𝐺𝐴 𝑒𝑞./𝑔 𝑑. 𝑤. )  =  (
𝐴𝑏𝑠 −  𝑐

𝑚
) × 𝐷𝐹𝑇 ×

𝑉 𝑒𝑥𝑡

𝑚0
 

Donde, Abs es la absorbancia de la muestra a 765 nm, m es la pendiente y c es el 

intercepto en y de la ecuación de la curva estándar de ácido gálico, DFT es el factor 

de dilución (100), V ext es el volumen del extracto y m0 es la masa inicial de 

material vegetal. 

 

2.2.7. Microencapsulación del extracto mediante secado por aspersión 

Se preparó una mezcla de extracto-maltodextrina-agua (14,7 equivalentes de 

dextrosa) con las cantidades establecidas para obtener un 35% de sólidos totales 
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de la mezcla, y se agitó con la ayuda de una varilla de agitación hasta la completa 

disolución del polímero.  

En el siguiente proceso se utilizó el equipo Mini Spray Dryer BUCHI-B290, 

utilizando un flujo de aire de 600 L/h. La mezcla se alimentó a la cámara de secado 

con una bomba peristáltica a un caudal de 7,5 ml/min y un caudal del aspirador 

del 100 % (capacidad máxima). Las variables probadas fueron la temperatura del 

aire de entrada o de secado (140 y 150 °C) y la carga de sólidos del extracto en el 

microencapsulado (20 y 30 %) de acuerdo a los tratamientos mostrados en la tabla 

7. Los polvos obtenidos se envasaron en bolsas ziploc y se almacenaron a en un 

lugar seco a temperatura ambiente. 

Tabla 7  

Tratamientos de extracción 

Interacción Tratamiento 

A1B1 20% de sólidos, 140 °C  

A1B2 20% de sólidos, 150 °C 

A2B1 30% de sólidos, 140 °C 

A2B2 30% de sólidos, 150 °C 

Nota. En esta tabla se muestran cada una de las condiciones empleadas en 

cada tratamiento de microencapsulación. 

 

 

2.2.8. Análisis de espectrometría infrarroja 

Se realizó un análisis de espectroscopía infrarroja tanto de los microencapsulados 

como el extracto líquido y la matriz polimérica empleando un espectroscopio 

infrarrojo Jasco FT/IR 4100.  

 

2.2.9. Determinación de la eficiencia de microencapsulación 

Para la determinación de la eficiencia de microencapsulación se cuantificó el 

contenido de fenoles totales y superficiales de la microesfera. Para los fenoles 
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totales se disolvió 1 g del microencapsulado en agua, mientras que para los 

superficiales se empleó como disolvente etanol. Las mezclas realizadas con etanol 

se centrifugaron durante 5 min a 3000 rpm, para después cuantificar la cantidad 

de fenoles mediante el método de Folin-Ciocalteu empleando el sobrenadante, y, 

las diluciones realizadas en agua. 

  

Posterior a ello se evaluó la eficiencia de microencapsulación de las matrices 

poliméricas mediante la siguiente ecuación. 

𝐸𝐸% =
𝐶𝑇𝑎𝑔𝑢𝑎 − 𝐶𝑆𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙

𝐶𝑇𝑎𝑔𝑢𝑎
 

Donde: 

EE% =Eficiencia de microencapsulación 

CTagua = Concentración total de fenoles en la microesfera 

CSetanol = Concentración de fenoles en la superficie de la microesfera 

 

2.2.10. Determinación de la actividad antioxidante in vitro 

Para  este proceso se utilizó un método descrito por Bobo-García et al., (2015), 

para lo cual se utilizó DPPH (2,2 difenil-1-picrihidracilo). Para la curva de 

calibración, se utilizó una solución estándar de Trolox con concentraciones desde 

10 hasta 500 µM. Una vez preparadas las soluciones de la curva, se prepararon 

también diluciones tanto del extracto líquido como el microencapsulado. En una 

placa de 96 pocillos, se distribuyó la ubicación de cada dilución y las soluciones 

de la curva añadiendo además un control (metanol) y un blanco reactivo (agua y 

DPPH). Para llevar a cabo la reacción se colocó en cada pocillo 20 µL de cada 

solución, se añadió 180 µL de reactivo DPPH y se dejó reposar durante 40 

minutos. Pasado este tiempo se leyó la absorbancia en un espectrofotómetro a 515 

nm.  

 

El cálculo de porcentaje de inhibición se realizó mediante la siguiente ecuación. 

% 𝐼𝑛ℎ𝑖𝑏𝑖𝑐ó𝑛 𝐷𝑃𝑃𝐻 = [1 − (
𝐴𝑚 − 𝐴𝑐

𝐴𝑏 − 𝐴𝑐
) × 100] 

Donde  

Am= Absorbancia de la muestra  
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Ab= Absorbancia del blanco reactivo  

Ac= Absorbancia del control  

 

2.2.11. Análisis estadístico de los datos 

Los experimentos se llevaron a cabo en dos etapas. En la primera, para la 

evaluación de variables de extracción se utilizó un diseño 32, ya que permite tomar 

en cuenta los efectos, variaciones de los diferentes factores cuantitativos para 

poder tomar una variable dependiente o de respuesta (Plata et al., 2017). En esta 

fase se llevaron a cabo 9 tratamientos, con mediciones de las variables 

cuantitativas por triplicado en cada uno. Se aplicó un análisis ANOVA para 

evaluar la relevancia de la influencia e interacciones de las variables 

independientes (p < 0,05). Adicionalmente, se utilizó un gráfico de superficie para 

determinar las condiciones óptimas de extracción que maximizan la obtención del 

compuesto de interés.  

 

En la segunda fase se evaluó las variables independientes en el proceso de 

microencapsulación mediante un diseño 22, con un total de 4 tratamientos. Se 

evaluó la eficiencia de microencapsulación de todos los ensayos mediante un 

análisis ANOVA y mediante un gráfico de superficie se evaluó las condiciones 

óptimas de microencapsulación. Para el análisis de todos estos datos se empleó el 

paquete estadístico Statgraphics XVI64x. 
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CAPÍTULO III 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

3.1. Análisis y discusión de los resultados 

3.1.1. Obtención de extractos y cuantificación de fenoles totales 

Para la determinación de las condiciones óptimas de extracción de compuestos 

fenólicos se evaluó la influencia de los factores: concentración de solvente y tiempo 

de extracción. Del diseño experimental 32 que se aplicó, se obtuvo el contenido total 

de fenoles en mg equivalentes de ácido gálico por cada gramo de material vegetal 

empleado. En la tabla 8, se muestra la media del contenido de fenoles obtenido de cada 

tratamiento.  

Tabla 8  

Compuestos fenólicos totales de cada tratamiento de extracción 

Tratamiento 
Concentración de 

etanol (% v/v) 

Tiempo de 

extracción (min) 

TPC (mg GAE/g 

material vegetal) 

A1B1 25 30 64,190 ± 1,155 

A1B2 25 60 69, 238 ± 1,003 

A1B3 25 90 72,000 ± 1,738 

A2B1 50 30 80, 667 ± 2,182 

A2B2 50 60 80,571 ± 3,245 

A2B3 50 90 56,762 ± 1,625 

A3B1 75 30 51, 714 ± 3,010 

A3B2 75 60 54,476 ± 2, 106 

A3B3 75 90 53,429 ± 2,339 

Nota.  En esta tabla se muestra el contenido de fenoles totales determinado en cada 

extracto por el método de Folin-Ciocalteu, empleando una relación 1:20 material 

vegetal/volumen de solvente. 
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Como resultados de la cuantificación de compuestos fenólicos de los diferentes 

extractos se obtuvieron valores que fluctuaron entre los 51,714 ± 3,010 y los 80,667 ± 

2,182 mg GAE/g material vegetal. Estos valores contrastan ampliamente con valores 

obtenidos en otras investigaciones, en los que se obtienen cantidades que varían entre 

los 2,41 ± 0,05 (Arteaga-Crespo et al., 2020) y los 388,38 ± 0,43 mg GAE/g muestra 

(Cárdenas-Tavera et al., 2022). Sin embargo, se considera que las condiciones de 

extracción y procesamiento previo del material vegetal empleado influyen 

notablemente en el contenido fenólico total del producto obtenido (Tungmunnithum 

et al., 2018). Es así que en las plantas los fenoles pueden encontrarse ligados a las 

membranas/paredes celulares o libres por lo que algunos métodos de procesamiento 

pueden provocar la liberación de estos compuestos incrementando su disponibilidad. 

Asimismo, se indica que temperaturas elevadas pueden modificar la biodisponibilidad 

de los fenoles, mientras que el procesamiento térmico puede tener efectos negativos 

sobre estos compuestos bioactivos disminuyendo así su cantidad (Minatel et al., 

2017). 

 

Una vez obtenido el contenido fenólico, se realizó un análisis estadístico de los datos. 

Las figuras 2 y 3, muestran el efecto estandarizado y la superficie de respuesta de los 

factores evaluados, respectivamente. La figura 2, muestra los valores absolutos de los 

efectos estandarizados desde el efecto más grande hasta el efecto más pequeño además 

traza una línea de referencia para indicar los efectos que son estadísticamente 

significativos (Burstein, 2015). De acuerdo a ello, el tiempo de extracción no es un 

factor determinante del contenido fenólico, a diferencia de la concentración de 

disolvente que presenta un efecto de significancia estadística sobre esta variable. De 

la misma forma, la tabla ANOVA (Anexo 4) particiona la variabilidad de Polifenoles 

en piezas separadas para cada uno de los efectos. Entonces, prueba la significancia 

estadística de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error 

experimental.  Mostrando así que, en este caso, 2 efectos tienen una valor-P menor que 

0,05, indicando que son significativamente diferentes de cero con un nivel de 

confianza del 95,0%.   
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Figura 3  

Diagrama de Pareto estandarizada para los compuestos fenólicos 

  

Nota. En el gráfico se observa el efecto de los factores que influyen en la extracción 

de los compuestos fenólicos de acuerdo al diseño experimental empleado. Donde AA 

y BB, con las interacciones cuadráticas de cada factor, y, AB la interacción entre los 

dos factores. Obtenido de Statgraphics. 

 

El análisis estadístico muestra claramente que el factor determinante de la 

concentración final de fenoles es la concentración de disolvente empleado. En 

referencia a ello, un estudio previo en el cual se optimiza la extracción de fenoles de 

Ilex kudingcha concluye que, al aumentar la concentración etanólica, el contenido de 

polifenoles incrementa; sin embargo, concentraciones superiores al 70 % de etanol 

provocan una disminución del contenido de TPC (Sun et al., 2011). En esa misma 

línea, en un estudio en el cual se analiza el impacto de seis disolventes diferentes en el 

contenido total de compuestos fenólicos y flavonoides de seis plantas medicinales 

sudanesas, se encontró que la mayor concentración de compuestos fenólicos se obtuvo 

en los extractos de EtOH al 50 %, EtOH al 70 % y acetona (Dirar et al., 2019). 

Mientras que en el estudio de Lohvina et al., (2022) se obtuvo la mejor extracción de 

compuestos fenólicos con etanol al 50 %. 

 

Diagrama de Pareto Estandarizada para Polifenoles
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Figura 4  

Gráfico de superficie de respuesta estimada 

  

Nota. El gráfico muestra la influencia de cada uno de los factores de extracción sobre 

el contenido de fenoles totales en los extractos y las condiciones óptimas de extracción 

sugeridas por el paquete estadístico para optimizar la cantidad de fenoles extraídos. 

 

La figura 3 muestra la superficie de respuesta, la cual típicamente es utilizada para 

modelar y analizar un proceso en el que la respuesta de interés se ve afectada por 

diversas variables, y, el objetivo de este método es optimizarla (Aydar, 2018). En 

función de los indicado, se muestra la influencia del tiempo de extracción y 

concentración de disolvente sobre el contenido fenólico de los extractos. Además, e 

presentan las condiciones de optimización del proceso, siendo estas un tiempo de         

62 minutos con una concentración de etanol aproximada del 42 %. 
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3.1.2. Microencapsulación 

La eficiencia de microencapsulación es el criterio más importante para evaluar si el 

extracto se ha encapsulado correctamente. Esta se puede ver determinada por varios 

factores, entre ellos se puede destacar principalmente las temperaturas tanto de entrada 

como de salida del proceso, ya que estas dependen de, la termosensibilidad de los 

compuestos de interés como de la humedad que se busca en el producto final, 

respectivamente (Macías-Cortés et al., 2020). Asimismo, la microencapsulación 

depende en gran medida del polímero empleado y la concentración del mismo en la 

solución (Chen et al., 2019). 

 

En este estudio, para los procesos de microencapsulación se ensayaron cuatro 

tratamientos, en los cuales se evaluó el efecto de la carga de sólidos en las microesferas 

y la temperatura de entrada o de secado. En la tabla 9 se evidencia los resultados 

obtenidos para el rendimiento del proceso y la eficiencia de microencapsulación. Esta 

última determinada a partir de la cuantificación de fenoles totales y los fenoles 

superficiales presentes en las microesferas. 

Tabla 9  

Resultados de los tratamientos de microencapsulación  

Tratamiento 
Carga de 

sólidos 

Temperatura 

de entrada 

Rendimiento 

(%) 

Eficiencia de 

microencapsulación 

(%) 

A1B1 

20 % 

140 °C 77,637 96,073 ± 0,153 

A1B2 150 °C 81,971 96,468 ± 0,111 

A2B1 

30 % 

140 °C 82,013 97,155 ± 0,041 

A2B2 150 °C 84,936 97,615 ± 0,007 

Nota: En esta tabla se muestra el rendimiento y la eficiencia de microencapsulación 

de cada tratamiento; expresados en porcentajes de, peso del microencapsulado por 

peso de sólidos totales de la mezcla, y, fenoles superficiales totales por fenoles totales, 

respectivamente. 
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Si bien la microencapsulación de fenoles de guayusa no es un tema del cual se han 

realizado investigaciones previas, existen varios estudios sobre microencapsulación de 

compuestos fenólicos de otras especies vegetales. Siendo uno de los casos la 

microencapsulación de fenoles de orujo de cereza agria, en el cual se obtuvieron 

eficiencias de microencapsulación superiores al 69 % empleando una mezcla de 

maltodrextrina y goma arábiga (Cilek et al., 2012). Akdeniz et al., (2018) en su 

estudio de microencapsulación de compuestos fenólicos de piel de cebolla indica que 

la eficiencia varía entre 55,64 y 89,15 % de acuerdo a las diferentes combinaciones de 

materiales encapsulantes. Del mismo modo, en un estudio de microencapsulación de 

extractos de hojas de Vaccinium se obtuvieron eficiencias superiores al 79 %, 

empleando como polímero maltodextrina al 80% (Ștefănescu et al., 2022).  

 

Considerando que la obtención de valores superiores de eficiencia se ven influenciados 

principalmente por la concentración y las características del material de pared, así 

como por las condiciones del secado por aspersión (Mehta et al., 2022), y, en 

concordancia con los datos expuestos, la obtención de una eficiencia de 

microencapsulación superior al 75 % es prometedora. Siendo así, los valores obtenidos 

de eficiencia de microencapsulación del extracto rico en compuestos fenólicos de 

guayusa (Tabla 9), siendo superiores al 96 %, son más altos que los expuestos en las 

investigaciones previas.  

 

Se realizó un análisis estadístico para evaluar los efectos de las variables concentración 

de sólidos y temperatura de entrada en los microencapsulados resultantes. Para ello se 

empleó un diseño experimental 22, del cual se obtuvieron los gráficos presentados en 

las figuras 4 y 5. De acuerdo al análisis de varianza (Anexo 5) obtenido para las 

eficiencias de microencapsulación se observa una diferencia significativa entre los 

tratamientos ensayados. Otros de los parámetros estadísticos como el R-Cuadrado 

indica que el modelo, así ajustado, explica 99,17 % de la variabilidad en Eficiencia de 

microencapsulación. El estadístico R-cuadrada ajustada, que es más adecuado para 

comparar modelos con diferente número de variables independientes, es 98,69 %. El 

error estándar del estimado muestra que la desviación estándar de los residuos es 
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0,0720483 y el error medio absoluto (MAE) de 0,0475278 es el valor promedio de los 

residuos. El estadístico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos para determinar 

si hay alguna correlación significativa basada en el orden en que se presentan los datos 

en el archivo.  Puesto que el valor-P es mayor que 5,0 %, no hay indicación de 

autocorrelación serial en los residuos con un nivel de significancia del 5,0 %.   

Figura 5  

Diagrama de Pareto estandarizada para la eficiencia de microencapsulación 

 

Nota. En este gráfico se observa el efecto de los factores que influyen en el proceso de 

microencapsulación de acuerdo al diseño experimental empleado. Donde, la 

interacción entre los dos factores se excluyó ya que no presentó efecto significativo. 

Obtenido de Statgraphics. 

 

En las figuras 5 y 6, se muestran el diagrama de Pareto estandarizado para la eficiencia 

de microencapsulación y el gráfico de superficie estimada, respectivamente. De 

acuerdo a lo que se muestra en la figura 5, tanto la concentración de sólidos en las 

microesferas como la temperatura de entrada muestran efectos significativos sobre la 

eficiencia de microencapsulación. Sin embargo, es principalmente la concentración la 

que juega un papel más relevante sobre la variable dependiente. 

 

En estudios previos se ha evaluado la influencia de diversos factores del proceso de 

secado por aspersión sobre la eficiencia de microencapsulación. En una investigación 

Diagrama de Pareto Estandarizada para Eficiencia de microencapsulación

0 5 10 15 20 25 30

Efecto estandarizado

B:Tentrada

A:Concentración

+
-



29 

 

sobre la microencapsulación de aceite de café, los resultados mostraron que la 

eficiencia se ve influenciada significativamente tanto por el contenido de sólidos como 

por la temperatura de entrada; sin embargo, el contenido de sólidos generaba un 

incremento de la misma que podría estar relacionado con la viscosidad de la solución 

y el tamaño de las gotas (Frascareli et al., 2012). De igual forma se indica que a mayor 

cantidad de sólidos se reduce el porcentaje de humedad de los productos finales, 

debido a la reducción en el contenido total de agua en la muestra (Choudhury et al., 

2021).  

Figura 6  

Gráfico de superficie de respuesta estimada 

 

Nota. El gráfico muestra la influencia de cada uno de los factores ensayados en la 

microencapsulación y las condiciones adecuadas que optimizan este proceso para 

obtener una mayor eficiencia de microencapsulación. 

 

De acuerdo a lo mostrado en la figura 6, las condiciones óptimas de 

microencapsulación corresponden al cuarto tratamiento, en el cual se empleó un 

porcentaje de sólidos del extracto del 30 % y una temperatura de entrada de 150 °C. 

Si bien, la temperatura de entrada no muestra el efecto más significante sobre la 

variable dependiente, hay que tener en cuenta que la carga térmica del gas de secado 

refleja su capacidad para secar las gotitas atomizadas húmedas y, por lo tanto, las 
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temperaturas de entrada más altas permiten tasas de evaporación de solventes más 

elevadas, que modifican a su vez otras condiciones que afectan el producto final. 

Debido a ello, se debe hacer una sabia elección de la temperatura de entrada, 

balanceada con estos factores, de acuerdo con las propiedades de la materia prima 

(Santos et al., 2017).  

 

Es importante mencionar que la humedad del polvo resultante es indicativo de una 

operación de secado satisfactoria, ya que mientras menor sea la cantidad de agua en el 

polvo, este puede ser adecuado para ser almacenado por mayor tiempo (Ozdikicierler 

et al., 2014). La humedad de los polvos obtenidos de los cuatro tratamientos no superó 

el 4,68 %, resultados concordantes con la humedad relativa correspondiente a las 

temperaturas empleadas en el gráfico psicrométrico.  

 

3.1.3. Análisis de espectroscopia infrarroja (IFTR) 

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) utiliza la 

transformada de Fourier para traducir los datos sin procesar (patrón de interferencia) 

en el espectro real. Es una técnica que se utiliza para obtener el espectro infrarrojo de 

absorción, emisión y fotoconductividad de sólidos, líquidos y gases (Azad, 2015). El 

espectro FTIR consta de picos de absorción que corresponden a las frecuencias de 

vibración entre los enlaces de los átomos en la partícula. Es una técnica excelente para 

el análisis cualitativo; la intensidad máxima es una indicación directa de la naturaleza 

de los materiales presentes (Hussain, 2020). 

 

En esta investigación se realizó el análisis de espectroscopia infrarroja utilizando un 

espectroscopio infrarrojo Jasco FT/IR 4100. Se analizó tanto la matriz polimérica 

empleada como el extracto líquido y cada uno de los tratamientos de 

microencapsulación. De este estudio se obtuvo los espectros presentados en las figuras 

6 y 7. En la figura 7, se analizó los microencapsulados y el extracto líquido de guayusa. 

Como se puede observar, no se aprecia una diferencia significativa entre los espectros 

correspondientes a los microencapsulados. Sin embargo, el extracto líquido evidencia 
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ciertos picos sobresalientes, que son los correspondientes a los compuestos presentes 

en el mismo. 

Figura 7  

Resultado de la espectrometría infrarroja de todos los microencapsulados y el 

extracto líquido 

 

Nota. En esta figura se puede observar los espectros obtenidos para cada uno de los 

microencapsulados junto al extracto líquido de guayusa.  
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Figura 8  

Resultado de la espectrometría infrarroja del microencapsulado con mejor eficiencia 

 

Nota. En la figura se muestra la comparación de los espectros obtenidos del tratamiento 

con 30 % de carga y 150 °C de temperatura de entrada, la maltodextrina y el extracto 

líquido de guayusa. 

 

FTIR es un método útil para detectar la formación de complejos de inclusión, que se 

revelan por cambios en los espectros infrarrojos, como la reducción, desaparición o 

desplazamiento de las bandas de absorción, debido a interacciones intermoleculares 

débiles (Ozdikicierler et al., 2014). De manera específica, los espectros del extracto 

líquido y los microencapsulados mostraron bandas específicas asociadas con 

compuestos fenólicos. Los picos que rondan alrededor de 1600 cm – 1 (Anexos 6-10) 

se debieron a la vibración de estiramiento C=C del anillo aromático fenólico y las 

vibraciones de flexión C-H de los grupos CH (Escobar-Avello et al., 2021).  
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Como se muestra en la figura 8, el espectro del microencapsulado es mucho más 

cercano al espectro de la matriz polimérica, que al del extracto líquido. De esta manera, 

se indica que los sólidos del extracto se encuentran incorporados con el polímero. 

Igualmente, las semejanzas presentes entre estos dos espectros mencionados se deben 

a los compuestos bioactivos residuales presentes en la superficie de las microesferas. 

Dado que esta técnica permite identificar los grupos funcionales característicos a partir 

de las bandas espectrales para conocer la conjugación entre el nanomaterial y las 

biomoléculas adsorbidas (Pandey et al., 2015), se observó un claro desplazamiento de 

las bandas características en el extracto líquido, demostrando que posterior al proceso 

de microencapsulación las moléculas, como los polifenoles, se encuentran inmersos 

en el material encapsulante.  

 

3.1.4. Evaluación de la actividad antioxidante 

La actividad antioxidante de los compuestos fenólicos se atribuye a la capacidad de 

capturar radicales libres, donando átomos de hidrógeno, electrones o quelatos de 

cationes metálicos (Lutz et al., 2019). Es importante recordar que las estructuras 

moleculares, particularmente el número y posiciones de los grupos hidroxilo, y la 

naturaleza de las sustituciones en los anillos aromáticos, es lo que confiere a los 

compuestos fenólicos la capacidad de inactivar radicales libres. Los átomos de 

hidrógeno de los grupos hidroxilo adyacentes (o‐difenol), ubicado en varias posiciones 

de los anillos A, B y C, los dobles enlaces del anillo bencénico y el doble enlace de la 

función oxo (-C=O) de algunos flavonoides, proporcionan a estos compuestos su alta 

actividad antioxidante (Galanakis, 2015). En esta investigación para la evaluación de 

la actividad antioxidante in vitro del extracto rico en compuestos fenólicos se empleó 

el ensayo de DPPH. Este se aplicó tanto para el extracto líquido como para el 

microencapsulado. Los resultados obtenidos se expresan con porcentaje de inhibición 

del radical DDPH y se presentan en la tabla 10.  
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Tabla 10  

Resultados de la evaluación de la actividad antioxidante in vitro 

Tratamiento 
Factor de 

Dilución 
% de Inhibición 

µmol E. Trolox 

L-1 

Extracto líquido 

100 

84,408 ± 0,416 44 536,578 ± 216,088 

A2B2 74,050 ± 0,496 39 155,733 ± 257,594 

Nota. En esta tabla se muestra el porcentaje de inhibición del radical DPPH obtenida 

para el mejor tratamiento de microencapsulación y el extracto líquido de guayusa. 

 

El porcentaje de inhibición obtenido para el extracto líquido es mayor al obtenido con 

el microencapsulado, considerando que se ajustó la cantidad de sólidos totales de 

ambos para que la relación sea comparable. Sin embargo, a pesar de la diferencia, se 

aprecia que ambos presentan un porcentaje de inhibición superior al de otras 

investigaciones reportadas, como la de Tolun et al., (2016), en la que se obtuvieron 

porcentajes no superiores al 30 % de inhibición en compuestos fenólicos de uva. De 

manera similar, en un estudio sobre microencapsulación de fenoles recuperados de lías 

de vino, se obtuvo porcentajes de inhibición entre 27 y 36 % para microencapsulados 

con eficiencias que variaron entre 65,5–94,2 % (Ricci et al., 2022). 

 

Considerando la susceptibilidad de los fenoles a las condiciones extrínsecas en otros 

estudios se encontró que la capacidad antioxidante del extracto líquido era mayor que 

la actividad antioxidante de las microcápsulas, sin embargo, la diferencia al no ser tan 

alta no se considera significativa (Akdeniz et al., 2018; Edrisi Sormoli & Langrish, 

2016). Ferreira et al., (2022) indica que la mayor actividad antioxidante del extracto 

crudo en relación a la micropartícula se justifica debido a una disminución de 

compuestos fenólicos después del proceso de secado, lo que consecuentemente 

también redujo la actividad antioxidante del microencapsulado.  
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Si bien, de manera general la actividad antioxidante de los microencapsulados resulta 

menor a la de los extractos líquidos y secos, a largo plazo se considera es una mejor 

opción para la conservación de las propiedades físicas y químicas de los compuestos 

(García-Gurrola et al., 2019). Ya que de esta manera se puede preservar la estabilidad 

de los mismos, incrementando su vida útil, en condiciones normales de 

almacenamiento (Gabbay-Alves et al., 2018). En función de esto, se considera 

importante recordar que la proporción de fenoles a maltodextrina afecta la cantidad de 

fenoles en la superficie de la microcápsula. Cuanto menor sea la cantidad de 

compuestos fenólicos en las superficies de las microcápsulas, mayor será la estabilidad 

de las mismas. Las altas proporciones de material de recubrimiento pueden garantizar 

una estabilidad de almacenamiento más prolongada del material del núcleo (Çam et 

al., 2014). 

 

3.2. Verificación de hipótesis 

Ho ≠ 0 Se rechaza la hipótesis nula. 

Ha = 0 Se acepta la hipótesis alternativa y se concluye que si se obtuvo y se 

microencapsuló el extracto rico en compuestos fenólicos con capacidad antioxidante 

de guayusa. 
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CAPÍTULO IV  

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

4.1. Conclusiones 

- Los extractos de I. guayusa ensayados presentaron un contenido de compuestos 

fenólicos superior a otros obtenidos en investigaciones similares. La cantidad 

de fenoles se vio levemente afectada por los procesos térmicos, como la 

evaporación del solvente y la microencapsulación. Sin embargo, tanto los 

microencapsulados como el extracto concentrado presentaron una actividad 

antioxidante equivalente mayor a 500 µmol L-1 de Trolox. 

- Se establecieron los parámetros adecuados de extracción de compuestos 

fenólicos de guayusa. De los nueve tratamientos ensayados se obtuvo los 

efectos de cada uno de las variables independientes de extracción, y se 

optimizó el proceso mediante un análisis de superficie. De ello se obtuvo que 

las condiciones óptimas consideradas para optimizar la cantidad de fenoles 

obtenidos corresponden a una concentración de etanol al 41,93 % durante un 

tiempo de 62 minutos. Donde el factor más influyente en el contenido de 

fenoles totales fue la concentración del disolvente. 

- De los cuatro ensayos de microencapsulación evaluados las mejores 

condiciones correspondieron a 30 % de carga de la partícula y una temperatura 

de entrada de 150 °C. La eficiencia de microencapsulación se vio influenciada 

principalmente por la concentración de sólidos del extracto presentes en las 

microesferas. Mientras que la temperatura no se consideró como un factor 

totalmente determinante del proceso. 

- El extracto microencapsulado exhibió una capacidad antioxidante menor a la 

del extracto líquido de guayusa. Considerando que los procesos empleados 

para la obtención del microencapsulado final implican temperaturas elevadas, 

se asume que la concentración de compuestos fenólicos se ve comprometida 

debido a ello afectando consecuentemente la capacidad antioxidante. Sin 

embargo, la microencapsulación continúa siendo una alternativa viable para la 

preservación de la estabilidad de los compuestos a largo plazo. 
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4.2. Recomendaciones 

- Realizar la evaluación de la actividad antioxidante mediante otros métodos 

tanto in vitro como in vivo. 

- Evaluar otras metodologías de extracción alternativas empleando diversos 

solventes de manera que se pueda maximizar el contenido total de fenoles en 

los extractos finales. 

- Comparar otros factores que influyen en el proceso de microencapsulación 

como la temperatura de salida y mezclas de polímeros, además de emplear más 

niveles de cada variable, con el fin de determinar de manera más fiable el efecto 

de cada una da de ellas sobre las características del producto final. 

- Aplicar estudios de estabilidad y biodigestibilidad de los microencapsulados 

para evaluar el efecto del proceso de secado por aspersión sobre la estabilidad 

y disponibilidad de los compuestos.  
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ANEXOS 

 

Anexo 1  

Porcentaje de sólidos totales obtenidos de cada extracto 

Tratamiento % Humedad % Sólidos totales 

A1B1 98,700 1,300 

A1B2 98,688 1,312 

A1B3 98,633 1,337 

A2B1 98,695 1,305 

A2B2 98,651 1,349 

A2B3 98,661 1,339 

A3B1 98,794 1,206 

A3B2 98,711 1,289 

A3B3 98,689 1,311 

Nota. En esta tabla se muestra el porcentaje de humedad y sólidos totales determinados 

de cada extracto, empleando 5 mL de muestra en una balanza de humedad. 

 

 

 

 

 

 

 

 



51 

 

Anexo 2  

Curva estándar de ácido gálico para cuantificación de fenoles 

 

Nota. En la figura se presenta la curva estándar de ácido gálico empleando 

concentraciones de 10 a 100 mg/L. Además, se evidencia la ecuación de la recta y el 

coeficiente de correlación de la misma. 

 

Anexo 3  

Gráfica de efectos principales para polifenoles 
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Anexo 4  

ANOVA del diseño experimental del proceso de extracción 

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

A:Tiempo 103,406 1 103,406 1,92 0,1824 

B:Conc disolv 1049,26 1 1049,26 19,43 0,0003 

AA 148,1 1 148,1 2,74 0,1141 

AB 27,8636 1 27,8636 0,52 0,4813 

BB 839,039 1 839,039 15,54 0,0009 

bloques 23,4073 2 11,7037 0,22 0,8071 

Error total 1025,84 19 53,9915   

Total (corr.) 3216,91 26    

 

 

Anexo 5  

Análisis de Varianza para Eficiencia de microencapsulación 

Fuente Suma de 

Cuadrados 

Gl Cuadrado Medio Razón-F Valor-P 

A:Concentración 3.72522 1 3.72522 717.64 0.0000 

B:Tentrada 0.546987 1 0.546987 105.37 0.0000 

bloques 0.041942 2 0.020971 4.04 0.0681 

Error total 0.0363367 7 0.00519095   

Total (corr.) 4.35048 11    

 

R-cuadrada = 99.1648 porciento 

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 98.6875 porciento 

Error estándar del est. = 0.0720483 

Error absoluto medio = 0.0475278 

Estadístico Durbin-Watson = 2.59824 (P=0.7499) 

Autocorrelación residual de Lag 1 = -0.522029 
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Anexo 6  

Resultados de espectrometría infrarroja del tratamiento A1B1 

 

 

Anexo 7  

Resultados de espectrometría infrarroja del tratamiento A1B2 
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Anexo 8  

Resultados de espectrometría infrarroja del tratamiento A2B1 

 

 

Anexo 9  

Resultados de espectrometría infrarroja del tratamiento A2B2 
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Anexo 10  

Curva estándar de Trolox para la determinación de la actividad antioxidante in vitro 

 

Nota. En esta figura se muestra la curva estándar de Trolox elaborada para la 

evaluación de la actividad antioxidante in vitro de los microencapsulados. Las 

concentraciones empleadas fueron de 25 a 500 µM para las cuales se obtuvieron 

porcentajes de inhibición desde 4,26 hasta 96,25, respectivamente. 
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