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RESUMEN

En la presente investigacion se desarroll6 un aceite esencial de orégano (Origanum vulgare L.)
microencapsulado, para ello se empled el método de secado por aspersidn, recurriendo al equipo
Spray Dryer modelo SD-303 de la Planta Piloto del Departamento de Ciencias de Alimentos y
Biotecnologia (DECAB) de la Escuela Politécnica Nacional, como material encapsulante se
utiliz6 una mezcla polimérica de goma arabiga/maltodextrina con un porcentaje de 9,3 % y
18,7% respectivamente. Los elementos de estudio fueron seleccionados de acuerdo a
antecedentes investigativos que se han obtenido previamente, mediante la optimizacién se
establecieron 8 corridas y los factores de control fueron flujo de alimentacion de 0,6 L/h, 0,8
L/h y 1 L/h y temperatura de entrada de aire a 160 °C, 180 °C y 200 °C. En los polvos
microencapsulados se analizaron antioxidantes y retencion de aceites y propiedades fisico-
guimicas como: humedad, higroscopicidad, solubilidad y fluidez, posteriormente se utiliz6 el
programa Design Expert 8.0.6 (Stad-Ease Inc., Minneapolis, EE.UU.) para el procesamiento de
los datos obtenidos, siguiendo el disefio de superficie respuesta. Mediante la optimizacion se
determiné la mejor corrida del polvo microencapsulado con un flujo de alimentacién de 0,6 L/h
y temperatura 200 °C presentando las siguientes caracteristicas: 1351,70 uM Fe?*/g de muestra

capacidad antioxidante, 92,10% de retencién de aceites esenciales y 88,53% de rendimiento.

Palabras Clave: microencapsulacién, orégano, microfluidizacion, actividad antioxidante.
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ABSTRACT

In the present investigation, an essential oil of oregano (Origanum vulgare L.)
microencapsulated was developed, for this the method of drying by aspersion was used,
resorting to the equipment Spray Dryer model SD-303 of the Pilot Plant of the Department of
Sciences of Food and Biotechnology (DECAB) of the National Polytechnical School; as
encapsulating material a polymeric mixture of Arabic gum/maltodextrin with a percentage of
9.3 % and 18.7 % respectively was used. The study elements were selected according to a
previously obtained research background. Through optimization, eight runs were established,
and the control factors were feed flow of 0.6 L/h, 0.8 L/h, and 1 L/h and air inlet temperature
at 160 °C, 180 °C, and 200 °C. In the microencapsulated powders, antioxidants and oil retention
and physical-chemical properties such as moisture, hygroscopicity, solubility, and flowability
were analyzed. Subsequently, the Design Expert 8.0.6 program (Stad-Ease Inc., Minneapolis,
USA) was used to process the data obtained, following the response surface design. Through
optimization, the best run of the microencapsulated powder was determined with a feed flow
of 0.6 L/h and temperature 200 °C presenting the following characteristics: 1351.70 UM Fe2+/g

of sample antioxidant capacity, 92.10% essential oil retention and 88.53% vyield.

Keywords: Microencapsulation, oregano, microfluidization, antioxidant activity.
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2. JUSTIFICACION

El orégano (Origanum vulgare L.) es una planta de la familia lamilacaea, crece en forma
silvestre en Europa y que fue introducida a América en el siglo XV cuyo valor comercial se

debe a sus caracteristicas como especia, condimento y propiedades medicinales (Koksal, 2011).

El aceite esencial de orégano (Origanum vulgare L.), contiene cuatro grupos principales de
fenoles como carvacrol y timol que actdan como antisépticos y antioxidantes, mientras que los
terpenos, pineno y terpineno poseen propiedades antisépticas, antivirales, anti-inflamatorias y
anestésicas. (Ruiz, 2007), menciona que estos compuestos no son aprovechados en su totalidad
debido a su tendencia oxidativa y alteraciones lipidicas por su alto contenido de acidos grasos,

por ello han sido estudiadas nuevas técnicas que permiten contrarrestar dicha actividad.

La microencapsulacion en aceites esenciales se usa para agregar funcionalidad y mejorar la
estabilidad de compuestos bioactivos, entre sus principales ventajas se encuentra: enmascarar
sabores y olores desagradables de los productos, proteger los compuestos de oxidacion y de
reacciones indeseables, asi como de condiciones adversas de luz, calor y gases; fomentando su

vida util y liberacion controlada del contenido de la microparticula (Nesterenko, 2013).

En la industria alimentaria hoy en dia la microencapsulacion ha logrado obtener dptimos
resultados, ademas de su uso en procesamiento y empacado, mejorando el sabor, aroma,

estabilidad, valor nutritivo, apariencia de sus productos y es econdmicamente efectivo.

La presente investigacion se enfoco en el desarrollo de un polvo microencapsulado de aceite
esencial de orégano en la cual se uso diferentes flujos de alimentacion y temperaturas de entrada
aire, mediante secado por aspersion con goma arabiga y maltodextrina como material

encapsulante.



3. BENEFICIARIOS

3.1. Beneficiarios Directos

- Productores de orégano de la Provincia de Cotopaxi, Canton Latacunga

- Productores de aceites esenciales

3.2. Beneficiarios Indirectos

- Industrias biotecnoldgicas
- Industrias de Alimentos

- Universidad Técnica de Cotopaxi, Carrera de Ingenieria Agroindustrial

4. PROBLEMA DE INVESTIGACION

En la industria alimentaria los aditivos son empleados en la elaboracion de alimentos, sin
embargo, esta industria enfrenta una creciente exigencia por parte del consumidos sobre el uso
de los aditivos naturales, lo que conduce a la blsqueda de fuentes con menor impacto sobre la
salud, siendo los aceites esenciales una opcion, al emplear aceites esenciales con alto contenido
de acidos grasos insaturados, la oxidacion es una de las principales causas de deterioro y, por
ende, de la pérdida de calidad, ya que convierte a los productos en inaceptables para el consumo.
Las reacciones oxidativas, ademas de afectar a las caracteristicas organolépticas, la disminucién
del valor nutricional debido a la degradacion de las vitaminas liposolubles y acidos grasos
esenciales, también son responsables de la formacion de compuestos poliméricos

potencialmente toxicos.

Los aceites esenciales son usados como ingredientes funcionales por sus compuestos bioactivos
sin embargo el desarrollo de tecnologias de produccion, extraccion y purificacién compatibles
con la aplicacion del producto en la industria alimentaria no ha logrado la conservacién y
estabilizacion de estas moléculas para que mantengan intactas sus funcionalidades a lo largo
del tiempo y durante los procesos de transformacion que puedan sufrir, por ello se han efectuado

estudios en los cuales una de las tecnologias mas prometedoras es la microencapsulacion.



5. OBJETIVOS

5.1. Objetivo general

Obtener un polvo microencapsulado de un aceite esencial de orégano (Origanum

Vulgare L.) mediante secado por aspersion con goma arabiga y maltodextrina.

5.2. Objetivos especificos

Caracterizar la composicion quimica del aceite esencial de orégano mediante

cromatografia de gases con detector de masas.

Optimizar el proceso de secado por aspersion de un aceite esencial de orégano en
funcién del flujo de alimentacion y temperatura de entrada aire, mediante analisis de la

capacidad antioxidante, rendimiento y retencion de aceites.

Determinar las propiedades fisico-quimicas de los polvos obtenidos mediante el secado

por aspersion.



6. ACTIVIDADES Y SISTEMAS DE TAREAS DE LOS OBJETIVOS

Tabla 1. Sistema de tareas en relacién a los objetivos planteados

DESCRIPCION DE LA

RESULTADO
ACTIVIDAD
OBJETIVO ACTIVIDAD (TAREAS) DE LA .
(TECNICAS E
ACTIVIDAD
INSTRUMENTOS)
o Resultados de la ) i
Objetivo 1. Mediante cromatografia de

Caracterizar la composicion
quimica del aceite esencial
de  orégano  mediante
cromatografia de gases con

detector de masas.

Objetivo 2.

Optimizar el proceso de
secado por aspersion de un
aceite esencial de orégano en
del

alimentacion y temperatura

funcion flujo de
de entrada aire mediante
analisis de la capacidad
antioxidante, rendimiento y

retencion de aceites.

Objetivo 3.

Determinar las propiedades
fisico-quimicas de  los
polvos obtenidos mediante

secado por aspersion.

Analisis del aceite
mediante cromatografia de
gases.

Toma de las muestras de

polvo para realizar los
anélisis.
- Antioxidantes
(FRAP)
- Rendimiento
- Retencion de

aceites

Anadlisis fisico-quimicas
- Humedad
- Densidad
Compactada
- Densidad aparente
- Indice de Carr
- Indice de Hausner
- Solubilidad
- Higroscopicidad

cromatografia
de gases
(composicion
del

esencial

quimica
aceite

de orégano)

Resultados  de
las propiedades

quimicas.

Resultados  de
las propiedades

fisico-quimicas

gases, se determind el
contenido de acidos grasos
por el método 108.003 del
(Institute for Nutraceutical

Advancement, s.f.)

Se desarrollé6 mediante la
FRAP

antioxidantes, rendimiento

técnica para

y retencion de aceites.

Se realizd la
caracterizacion fisico-
quimicas mediante
métodos de humedad,

fluidez, solubilidad e

higroscopicidad.

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)



7. FUNDAMENTACION CIENTIFICO/TECNICA

7.1. Antecedentes

Segun estudios realizados de (Flores—Belmont, 2013), en su investigacion de
“Microencapsulacion de compuestos activos con quitosano”: menciona que la
microencapsulacion es un procedimiento que incrementa o mantiene la viabilidad de diversos
compuestos bioactivos. En la investigacion se enmarco que el quitosano es un biopolimero que
se emplea como materia encapsulante y demostrd tener biocompatibilidad con distintos

compuestos bioactivos.

En el estudio de (Ledn Méndez, 2015), de “Caracterizacion la actividad antioxidante del aceite
esencial de orégano francés (Plectranthus amboinicus L)”, menciona que: el aceite esencial que
se obtuvo por hidrodestilacion e hidrodestilacion asistida por radiacién con microondas, a partir
de las hojas; se determind densidad relativa a 20 °C, indice de refraccion; solubilidad de los

aceites esenciales en etanol (70 % v/v) y rotacion éptica.

En el estudio realizado por (Matiz Melo, 2015), “Microencapsulacion de aceite esencial de
tomillo (Thymus vulgaris) en matrices poliméricas de almidon de fiame (Dioscorea rotundata)”
modificado menciona que: la hidrélisis y posterior lipofilizacion del almidon de fiame (D.
rotundata), permite la microencapsulacion de aceite esencial de tomillo (T. vulgaris) con una
eficiencia mayor al 98%, en donde el amiloplasto nativo original se constituye en un

microrreservorio de este aceite.

Segun investigaciones de “Composicion quimica del aceite escencial de hojas de orégano
(Origanum vulgare)” realizadas por (Acevedo, 2013): se ha analizado quimicamente el orégano
(Origanum vulgare) para determinar la variabilidad en la composicién quimica empleando

cromatografia de gases acoplada con espectrometria de masas.

Segln (Lopez O. D., 2015), en su tema de investigacion de “Microencapsulacon de sabores
medinate secado por aspersion” menciona: la microencapsulacion de sabores utilizados
comunmente en las industrias de alimentos y farmacéutica; como resultados se alcanza un
adecuado rendimiento del proceso y se demostré la efectividad del proceso de

microencapsulacion por espectroscopia infrarroja.



Segin (Jimenez, 2012), en su tema de investigacion realizada ‘“Caracterizacion y
microencapsulacion de compuestos bioactivos del mortifio (Vaccinium floribundum, Kunth)”
menciona: la caracterizacion de los compuestos bioactivos puede ser realizada a partir de varios
métodos. A partir de este punto, las técnicas mas utilizadas para la caracterizacion de
compuestos bioactivos son la cromatografia liquida de alto rendimiento (HPLC), combinada
con técnicas de espectrofotometria UV VIS y espectrometria de masas.

Segun el estudio de “Impacto de gelatina complementado con goma arabiga, Tween 20, y -
ciclodextrina en la microencapsulacion de orégano Turco” realizado por (Baranauskaite J. K.,
2019): el uso de gelatina como material principal de revestimiento, en la suplementacion con
goma arabiga, Tween 20, y B-ciclodextrina, no s6lo mejoro la eficiencia de encapsulacion, pero
también aumentd la liberacion in vitro de los dos principales compuestos activos de acido

extracto-rosmarinico orégano Turco y carvacrol. El rendimiento del producto fue 85,63%.

Segun investigaciones de (Fernandes, 2018), con el tema “El aceite esencial de orégano
microencapsulado en conservacion de queso parmesano rallado” menciona que: 1a aplicacion
de aceite de orégano microencapsulado fue eficaz inhibiendo el crecimiento de 19 los hongos
y la levadura durante 45 dias de almacenamiento de queso rallado. El estudio confirma el efecto

antimicrobiano de aceite de orégano y el mantenimiento de las microcapsulas.



7.2. Fundamentacién Tedrica

7.2.1. Orégano (Origanum vulgare L.)

7.2.1.1.  Descripcion botanica

Imagen 1. Orégano (Origanum vulgare L.)

Es una planta de la familia Lamilacaea, crece en forma silvestre en Europa y que fue introducida
América en el siglo XV, procedente de Oriente Medio. El nombre genérico, Origanum, deriva
del griego oros y gafos, que significa adorno o alegria de la montafia, por su aspecto y aroma
agradables cuando la planta esta en flor; el nombre especifico, vulgare, indica la relativa

facilidad con que la podemos encontrar (Arcila-Lozano, 2004).

Planta herbécea perenne, aromatica, de entre 30 y 80 cm de alto. Tallo erecto, redondo,
ligeramente piloso. Hojas ovadas, pilosas o lampifias, opuestas o dispuestas en cruz. Flores
rosadas, purpuras y blancas, reunidas en densas espigas rodeadas, terminales o laterales
(Cebrian, 2010).



Tabla 2. Clasificacion taxonémica del orégano (Origanum vulgare L.)

Nombre cientifico Origanum vulgare L.

Nombre comuUn Orégano, Furiégano, Mejorana Silvestre,
Oriégano, Perigtel

Reino Plantae

Familia Lamilacaea

Orden Lamiales

Subclase o clase Magnoliopsida

Fuente: (Acevedo, 2013)

7.2.1.2.  Composicion quimica

El orégano (Origanum vulgare L) presenta concentraciones de macronutrientes: 9.93 g de agua,
9 g de proteina, 4.28 g de lipidos, 68.92 g de carbohidratos y 7.87 g de cenizas, por cada 100 g

de orégano seco (Acevedo, 2013).

7.2.1.3.  Aceite de orégano

Los aceites esenciales son liquidos arométicos y volatiles obtenidos de plantas, normalmente
se forman en células especiales que se encuentran en hojas y tallos; estos son fuentes ricas de
compuestos biolégicamente activos tales como terpenoides y acidos fendlicos. Estos actan
como agentes antibacterianos, antivirales, antifungicos, insecticidas y poseen una composicion
quimica compleja que consiste en una mezcla de sustancias organicas como hidrocarburos,

alcoholes, aldehidos, cetonas, ésteres, entre otros (Ferrandiz-Garcia, 2015).

Dentro de una gran variedad de aceites esenciales; el aceite esencial de orégano (Origanum
vulgare L.) esta caracterizado por su actividad antioxidante y antimicrobiana. Estas actividades
se deben principalmente a los dos fenoles: timol, carvacrol e hidrocarburos monoterpénicos:

p-cimeno y y-terpineno que se presentan en menor concentracion (Acevedo, 2013).
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Tabla 3. Composicion quimica de aceite esencial de orégano

Compuesto (%)
p-Cimeno 11,66
y-Terpineno 5,51
Timol 67,51
Carvacrol 1,82
Cariofileno 5,38
a- Bergamoteno 1,32
trans-a-Bergamoteno 1,65
Oxido de cariofileno 2,22

Fuente: (Acevedo, 2013)

7.2.2. Microencapsulacién

Es una técnica mediante en la cual pequefas gotas liquidas, particulas gaseosas o sélidas, se
recubren con una pared polimérica porosa conteniendo una sustancia activa. El término
microencapsulacion en la industria de alimentos se refiere a la encapsulacion de sustancias de

bajo peso molecular o de pequefias cantidades de determinados compuestos (Parra, 2011).

Una microcépsula se encuentra formada por el material de nicleo o fase interna que es el
compuesto bioactivo al cual se quiere proteger con el material de pared o capsula que es el
recubrimiento, el cual puede conformarse por la combinacion de uno o mas polimeros sean
naturales o artificiales; el propdésito de la microencapsulacion es preservar su contenido contra

el medio ambiente, humedad, pH y oxidacion (Bakry, 2016).

Material del nticleo o fase Material de pared o
intera “aceite” capsula

Imagen 2. Composicién de una microcapsula de aceite

Fuente: (Bakry, 2016)
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7.2.2.1. Morfologia de las microcapsulas

La microcapsula es una pequefia esfera, recubierta, no debe tener rajaduras ni huecos, cuanto
mas irregular sea menor sera su poder de proteccion al ndcleo y esto generar degradacion

oxidativa o hidrolitica durante su almacenamiento (Estevinho, 2013).

O O

Matriz Simple Irregular

Dos paredes O l

Multinuclear Agrupacion
Microcapsula

Imagen 3. Tipos de microcapsulas
Fuente: Adaptado de (Estevinho, 2013)

7.2.2.2. Métodos de microencapsulacién

Se clasifican en dos grupos:
- Mecanicos: Implican cambios fisicos y uso de tecnologia para otorgar estabilidad a las
microcépsulas.
- Quimicos: Involucran reacciones de polimerizacion que pueden mejorarse con la

variacion de las condiciones de procesos.

Tabla 4. Métodos de microencapsulacién

Métodos de Microencapsulacion

Métodos Quimicos Métodos Fisicos
Coacervacion simple Secado por aspersién
Coacervacion compleja Secado por congelamiento
Inclusion molecular Extrusion

Gelificacion ionotropica Lecho fluidizado
Polimerizacion interfacial Co-cristalizacion
Evaporacion de solvente Emulsificacion
Atrapamiento de liposomas Preparacién de suspension

Inclusion compleja
Electroinyeccion o técnica
electrohidrodinamica.
Fuente: (Gaonkar, 2014)
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El tipo de método se empleard teniendo en cuenta las caracteristicas fisico-quimicas del

material de pared, nucleo a emplear y tamafio de microcapsula.

a) Microencapsulacion mediante secado por aspersion

Esta técnica es la mas usada en la industria alimentaria, ya que proporciona una alta eficacia de
las microcéapsulas, el principio de secado por aspersion se basa en la dispersion de un sélido o
liquido en un solvente que entra en contacto con un gas (generalmente aire) que se encuentre a
una temperatura que sea capaz de evaporarlo, para la obtencién de un material seco
(Anandharamakrishnan, 2015).

Este proceso consta de tres pasos, el primero consiste en la preparacion de la emulsion que
contendra el material de nucleo y al material de pared, el segundo es la atomizacién de la
emulsion en la camara de aspersion y por Gltimo se da el secado de las pequefias gotas de la

emulsion atomizada al entrar en contacto con el aire caliente (Bakry, 2016).

Las propiedades fisico-quimicas del producto resultante, como el tamafio, forma de particulas
y contenido de humedad, se pueden controlar a través de la configuracién del equipo empleado
y la manipulacion de las variables del proceso.

BOMBA INTERCAMBIADOR DE CALOR

= Q\ | _.::

Aire caliente 7

CAMARA
DE
SECADO
[ & &)
SUSPENSION O
EMULSION DE
ALIMENTACION Pérdidas

Polvo
microencapsufado

Imagen 4. Proceso de microencapsulacion mediante el secado por aspersion

Fuente: (Garcia-Chacon, 2017)
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7.2.2.3. Material encapsulante

Son materiales capaces de formar peliculas capaces de proteger al nlcleo y se pueden
seleccionar de una amplia variedad de polimeros naturales o sintéticos, dependiendo el

compuesto a encapsular.

Tabla 5. Materiales de grado alimentario utilizados para la encapsulacion

Clases de material Tipos de materiales

Proteinas Proteinas de leche
Proteinas de soya
Proteinas del trigo
Proteinas del maiz
Polisacaridos Productos de almiddn, maltodextrinas, dextrinas.
Gomas, agar, alginatos, carragenanos, pectina,
carboximetilcelulosa, quitosano.

Lipidos Aceites y grasa naturales
Mono y digliceridos
Fosfolipidos
Glicolipidos
Ceras

Fuente: Adaptado de (Agustin, 2013) (Guevara, 2019).

a. Goma arébiga: Es un hetero-polisacarido formado por moléculas D-galactosa,
proviene del exudado de la Acacia de Senegal, tiene la capacidad de absorber
superficies lipofilicas, actia como coloide protector, es considerado un buen agente
formador de capsulas y peliculas por su alto peso molecular; es un compuesto
utilizado en procesos de secado por aspersion ya que a mayor cantidad incrementa
la proteccion de la encapsulacion (Garcia, 2012). Los valores correspondientes a las

caracteristicas fisicas, quimicas y microbioldgicas se describen en el Anexo 6.

b. Maltodextrina: Un polisacarido obtenido de la hidrélisis &cida o enzimatica de
varios almidones, es altamente soluble en agua, tiene un sabor agradable, no tiene
color, tiene funciones multifacéticas que incluyen aumento de volumen, buenas
propiedades de formacion de pelicula, habilidad de unir sabores y grasas, ademas de
la reduccion a la permeabilidad al oxigeno (Tapia-Ulloa, 2018). Los valores
correspondientes a las caracteristicas fisicas, quimicas y microbioldgicas se

describen en el Anexo 7.
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7.2.3. Cromatografia

Es un método de separacion de componentes estrechamente relacionados en mezclas complejas,
la fase movil de las cromatografias, permite desplazar a la muestra, puede ser un gas, un liquido
o un fluido super critico esta fase mdvil se hace pasar a traves de una fase estacionaria, con la
que es inmiscible, y que se fija con una columna o a una superficie sélida. Las dos fases se
eligen de tal forma, que los componentes de la muestra se distribuyen de modo distinto entre la
fase movil y la fase estacionaria. Aquellos componentes que son fuertemente retenidos por las
fases estacionarias se mueven lentamente con el flujo de la fase movil; por el contrario, los
componentes que se unen débilmente a la fase estacionaria, se mueven con rapidez. Como
consecuencia de la distinta volatilidad los componentes de las muestras se separan en bandas o

zonas discretas que pueden analizarse cualitativamente o cuantitativamente (Skoog, 2008).

7.2.3.1.  Caracterizacion fisico-quimica de las microcapsulas

- Caracteristicas quimicas de las microcapsulas

a. Cromatografia de gases

Es la técnica utilizada para la separacion de compuestos organicos e inorganicos térmicamente
estables y volatiles. La cromatografia gas-liquido lleva a cabo la separacién por medio del
reparto de los componentes de una mezcla quimica, entre una fase gaseosa que fluye (movil) y
una fase liquida estacionaria sujeta a un soporte sélido. En la cromatografia de gases los
componentes de una muestra vaporizada se separan como consecuencia del reparto entre una
fase gaseosa y una fase estacionaria contenida en una columna. Al efectuar una separacién
cromatografia de gases, la muestra se vaporiza y se inyecta en la cabeza de la columna. La
elucion se lleva a cabo mediante el flujo de una fase movil de gas inerte. A diferencia de la
mayoria de las otras técnicas cromatograficas la fase mévil no interactia con las moléculas de
los compuestos a separar, su Unica funcion es transportar los compuestos a través de la columna
(Skoog, 2008).
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La cromatografia de gases es ampliamente utilizada en el anélisis de aceites esenciales, ya que
cuantifica componentes especificos que podrian ser indicativos de calidad del aceite y para

detectar antioxidantes y compuestos volatiles (Kamiya, 2017).

Inyeccion de la muestra

a ser analizada Amplificador
Regulador de gas N
Invector " A
,/ 1- : ~ A.m { \ A ﬂu
n

Cromatograma

\, Detector

a
Horno con temperatura

programada

\Colnnu cromatografica

Cilindro de gas con gas
acarreador

Imagen 5. Cromatdgrafo de gases

Fuente: (Skoog, 2008)

b. Poder antioxidante reductor de Hierro (FRAP)

Se basa en el principio de que los antioxidantes son sustancias capaces de reducir el ion férrico
al estado ferroso; en esta forma, el ion forma un complejo coloreado con el compuesto 2,4,6-
Tripyridyl-s-Triazine (TPTZ) (Sasikumar, 2012). Este método es, por tanto, un método que no
evalua la capacidad neutralizadora de radicales libres de la muestra estudiada, sino su capacidad

reductora por transferencia de electrones.

Amax= 593 nm

Uncoloured 7 7 7
> amE
/”’\ 7 N

Antoxigont
-
Fo complex

oxdized
\L/ “I = -

Imagen 6. Poder antioxidante reductor de Hierro (FRAP)

Fuente: (Skoog, 2008)
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- Caracteristicas fisico-quimicas de las microcéapsulas

Tabla 6. Caracteristicas fisico-quimicas de las microcapsulas

Caracteristicas fisico- quimicas de las Microcapsulas

Humedad

Solubilidad

Higroscopicidad

Densidad aparente

Densidad

compactada

indice de Carr

indice de Hausner

Angulo de reposo

Es el porcentaje que ocupa el agua en la masa total de materia sélida,
la cantidad éptima de humedad de un granulado se considera entre el
3y5%.

Es la velocidad y nivel en que los componentes de las particulas de
polvo se disuelven en agua.
Es la capacidad de los materiales para absorber la humedad

atmosférica.

Es el volumen ocupado por una masa conocida, incluyendo los

espacios entre las particulas y porosidad de la mezcla.

Es el volumen ocupado por una masa conocida, en esta no se incluyen
los espacios entre las particulas y la porosidad de la mezcla, por lo
tanto, se trata de llenar todos los espacios entre particulas con polvo

mediante una compactacion.

Se basa en las densidades aparente y compactada del polvo para

proporcionar una relacion empirica con el flujo.

Medidas de la compresibilidad de un polvo dado que las interacciones
entre las particulas que afectan las propiedades que determinan la
densidad aparente de un polvo también afectan el flujo del polvo.

Esta formado entre la horizontal y la pendiente, cuando un polvo se
deja caer libremente las particulas de sélidos se agrupan formando un
cono. Su determinacion es el método méas usado para determinar el
comportamiento del flujo de los polvos.

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fuente: Adaptado de (Jinapong, 2008)
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7.3. Marco conceptual

- Acido graso: Es una biomolécula de naturaleza lipidica formada por una larga cadena
hidrocarbonada lineal, de diferente longitud o nimero de atomos de carbono.

- Actividad antioxidante: Es una molécula capaz de retardar o prevenir la oxidacion de
otras moléculas.

- Antioxidante: Es una sustancia que, cuando estd presente a baja concentracion
comparada con la de un substrato oxidable, previene o retrasa significativamente la
oxidacion del sustrato.

- Compuesto bioactivo: Tipo de sustancia quimica que se encuentra en pequefias
cantidades en las plantas y ciertos alimentos (como frutas, verduras, nueces, aceites y
granos integrales).

- Emulsion: Es la suspensién coloidal de un liquido (fase dispersa) en otro que sea
inmiscible en él (fase continua).

- Lipofilica: Es el comportamiento de toda molécula que tiene afinidad por los lipidos.

- Maltodextrina: Es una mezcla de polimeros de glucosa que aparecen como resultado
de la hidrolisis del almiddn

- Microcapsula: El nucleo puede ser de naturaleza liquida o sélida incluido en una
especie de reservorio recubierto por una pelicula del material.

- Microencapsulacién: Es una técnica mediante la cual pequefias gotas liquidas,
particulas gaseosas o solidas, se recubren con una pared polimérica porosa conteniendo
una sustancia activa.

- Microfluidizacién: Formacidn y caracterizacién de emulsiones.

- Oxidacién: Es una reaccion quimica de transferencia de electrones de una sustancia a
un agente oxidante.

- Polimeros: Son macromoléculas (generalmente organicas) formadas por la unién
mediante enlaces covalentes de una o mas unidades simples Ilamadas monémeros.

- Secado por aspersion: Es el proceso mediante el cual se convierte un producto o

alimentacion de un estado liquido inicial a otro pulverizado.
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8. VALIDACION DE LAS PREGUNTAS CIENTIFICAS O HIPOTESIS

8.1. Hipotesis nula

El flujo de alimentacion y temperatura de entrada de aire, no altera la capacidad
antioxidante, rendimiento, eficiencia y propiedades fisico-quimicas en los polvos
obtenidos mediante secado por aspersion de un aceite esencial de orégano (Origanum

vulgare L.).

8.2. Hipotesis alternativa

El flujo de alimentacion y temperatura de entrada de aire, altera la capacidad
antioxidante, rendimiento, eficiencia y propiedades fisico-quimicas en los polvos
obtenidos mediante secado por aspersion de un aceite esencial de orégano (Origanum

vulgare L.).
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9. METODOLOGIA/ DISENO EXPERIMENTAL

9.1. Tipos de investigacion
Investigacion experimental

Consiste en la manipulacion de una variable experimental no comprobada, en condiciones
rigurosamente controladas, con el fin de describir de qué modo o porque causa se produce una
situacion o acontecimiento en particular. Este tipo de investigacion se emple6 para determinar

entre las corridas, cual es el mas 6ptimo.

Investigacion cuantitativa

Permite evaluar los datos de manera cientifica o de forma numérica con ayuda de la estadistica.
Se empled al obtener resultados precisos que se implemento en el proceso de optimizacion de

la microencapsulacion.

Investigacion bibliogréafica

El principal objetivo de esta investigacion es la obtencion de conocimientos de diferentes
indoles, para ello se utilizo libros, articulos, sitios web, documentales como fuentes. Se aplico
para recopilar informacion acerca de microencapsulacién, secado por aspersion, material

encapsulante, orégano, compuestos bioactivos, entre otros.

Investigacion descriptiva

En esta investigacion se ven, se analizan las caracteristicas y propiedades para se pueda
clasificar, agrupar o sintetizar, para luego profundizar en el tema. En la investigacion
descriptiva se trabaja sobre la realidad de los hechos y su correcta interpretacion. Se utiliz6 para
la interpretacidn de los datos y resultados obtenidos de la investigacion de manera adecuada y

precisa.
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9.2. Métodos de investigacion

Método inductivo

Se utiliza el método inductivo cuando la observacion de los hechos particulares se obtiene
proposiciones generales, es aquel que se establece un principio general una vez realizado el
estudio, analisis de hechos y fendmenos en particular. El método fue aplicado para la hipotesis
nula y la hipétesis alternativa.

Método deductivo

Es aquel que lleva los principios descubiertos a casos particulares, a partir de un enlace de
juicios, para luego aplicarlo a casos individuales y comprobar asi su validez. Se utiliz6 para
identificar la corrida éptima mediante la evaluacion de los parametros fisico-quimicos, definir

las conclusiones del trabajo de investigacion y plantear las debidas recomendaciones.
Método cientifico

Ofrece un conjunto de técnicas y procedimientos para la obtencion de un conocimiento teérico
con validez y comprobacion cientifica mediante el uso de instrumentos fiables que no dan lugar
a la subjetividad. Se utiliz6 durante la ejecucion del disefio experimental, para comprobar las

hipétesis planteadas.
9.3. Técnicas de investigacion
Técnica de observacion

Es una técnica que consiste en observar atentamente el fenémeno, hecho o caso, tomar
informacion y registrarla para su posterior andlisis. Esta técnica se emple6 con la finalidad de
identificar las caracteristicas quimicas y fisico-quimicas de los polvos obtenidos mediante

microencapsulacion.
9.4. Instrumentos de investigacion
Ficha de observacion

Es un tipo de instrumento que se usa para conocer la manera como se desarrollan las actividades
y los resultados. Se utilizé para registrar los datos experimentales obtenidos de los diferentes

analisis quimicos y fisico-quimicos realizados.



9.5. Materiales y equipos

Materia Prima
- Aceite esencial de orégano
- Goma arébiga grado alimentario
- Maltodextrina grado alimentario

Equipos
- Agitador eléctrico (TERMO CIENTEFIC CIMAREC SP131325Q)
- Balanza (Precisa XB 320)
- Balanza analitica (BOECO-BAS 31 plus)
- Bafio Maria (BOECO PWB-8)
- Bomba peristéltica (Masterflex 77201-60)
- Centrifuga (BOECO C-28A)
- Cromatografo de gases (Agilent 7890)
- Desecador
- Espectrofotometro modelo
- Estufa (Memmert Universal 30)
- Potenciometro (Ec Temper)
- Spray Dryer (SD-303)

- Ultraturrax (Coleparmer)

Materiales de Laboratorio

- Agitador

- Balas de agitacion

- Baldn de aforo de 100 mL, 1L

- Bureta

- Capsulas de metal

- Embudo de vidrio

- Gradilla

- Matraces erlenmeyer 100 mL

- Micro pipeta capacidad 1000 pL
- Micro pipeta capacidad 50 puL



Papel filtro

Pinza nuez

Pinzas de metal

Pipetas

Probetas

Puntas

Soporte universal
Tubos de ensayo 10 mL
Tubos de sangre

Vasos de precipitacion

Reactivos

Acetato de sodio trihidratado (NaAc.3H20)
Acido acético glacial

Agua destilada

Cloruro férrico

Frap (Ferric Reducing Antioxidant Power)
Hidroxido de potasio, grado analitico
Hidroxido de sodio NaOH

Sal de Mohr [Fe(NH4)2S04]

TPTZ [2,4,6-tri (2-piridil)-1,3,5-triazina]

Otros materiales

Frascos &mbar 5ml, 250ml
Fundas herméticas polietileno
Papel aluminio

Limpia pipas

Papel secante

Jabon

22
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9.6. Metodologia

9.6.1. Metodologia de elaboracion del Microencapsulado

- Recepcion: Se verifico parametros de calidad, de las materias primas empleadas,
para el aceite se realiz6 cromatografia de gases con detector de masas, y los

materiales encapsulantes se verificaron por medio de las fichas técnicas.

- Mezcla: Se mezclaron los ingredientes a una temperatura de 65°C.

- Microfluidizacion: Se realizé la formacién de la emulsién entre el material central

y el de pared, homogenizando los compuestos.

- Secado: Se atomiz0 dentro de una corriente de aire caliente, al evaporarse el agua
los solidos remanentes forman una cépsula rodeando a la sustancia de interés por

atraccidn masica.

- Microencapsulacion: La recoleccion de las microcapsulas obtenidas se realiz6
mediante ciclones; los parametros mas importantes que deben controlarse durante
este proceso son: las temperaturas de entrada y salida del aire de secado, el flujo de
alimentacion del producto a secar el tiempo de residencia y el acondicionamiento de

la materia prima.

- Almacenamiento: Debe mantenerse a temperatura ambiente en empaques de

polietileno, para que no exista aumento en la humedad.

- Analisis: Propiedades quimicas y fisico-quimicas.



9.6.2. Diagrama de flujo del proceso

Aceite esencial
Goma arabiga
Maltodextrina
Agua

42 g aceite esencial de orégano

55,8 g goma arabiga

112,2 g maltodextrina

390 g agua 600 g de mezcla
2 min a 1300 rpm
3 mina 1700 rpm
3 mina 2200 rpm

de orégano |
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MICROFLUIDIZACION

42 g aceite esencial de orégano
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microfluidizada
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Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

C1:172,3 ¢
C3:179,8¢
C5:178,6¢g
C7:171,3¢g

C2:184,1¢
C4:172,3¢g
C6:178,6 g
C8:184,3¢g

Antioxidantes
Rendimiento
Humedad
Densidad
Fluidez
Higroscopicidad
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9.6.3. Cromatografia de Gases

Se determind el contenido de &cidos grasos por el método 108.003 del (Institute for
Nutraceutical Advancement, s.f.), con la respectiva modificacion descrita a continuacion, las
muestra fueron analizadas en el Centro de Productos Naturales del Centro Nacional de
Investigaciones Cientificas de Cuba; para la preparacion de las muestras respectivas, se pesaron
150 mg de aceite de orégano, se afiadié 1 mL de solucién de patron interno (acido C13:0, a 10
mg. mL-! en metanol), y 3 mL de cloruro de acetilo al 10 % (v/v) en metanol, se cerré el tubo
de ensayo y se llevd a 85 °C (2 h), aplicando agitacién discontinua. Se enfrid y se afiadieron 4
mL de hexano y 4 mL de agua destilada. Se adicionaron 4 mL de etanol, se agitdo de manera
manual por unos segundos y se colocé una alicuota de 3 mL de la fase organica en otro tubo de
ensayos, en el que se adicionaron 4 mL de hexano y 4 mL de hidréxido de sodio 1 M en metanol.
Se cerrd y agit6 (15 min), luego se adicionaron 4 mL de agua destilada y nuevamente se agito
(15 min). Se dejo en reposo Yy se transfirid una alicuota de 2 mL hacia un vial de 4 mL de
capacidad, del que se tomaron 60 uL y se diluyeron en 1,5 mL de hexano para el respectivo
andlisis. El cual se realiz6 en un cromatografo Agilent 7890 A (EE. UU.), utilizando una
columna capilar HP-88 Agilent. La temperatura inicial fue de 140 °C con un incremento gradual
de 5 °C hasta llegar a 200 °C; el flujo de analito empleado fue de 0,3801 L/h, el flujo de gas
(H2) fue de 30 mL/min y el flujo de aire fue de 300 mL/min.

9.6.4. Preparacion de la emulsion

Tabla 7. Formulacién de la emulsién

Formulacion de la emulsion

Materia Prima G %
Agua destilada 390 g 65 %
Aceite esencial de orégano 42 ¢ 7%
Goma arabiga 55,8 ¢ 9,3%
Maltodextrina 11229 187%

TOTAL 600 g 100 %

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Para la preparacion de 600 g de emulsion, se pesaron 390 g de agua destilada, 42 g de aceite,
55,8 g de goma arédbiga y 112,2 de maltodextrina, se prepard la misma cantidad de emulsién

para todas las corridas.

Se prepararon emulsiones de aceite en agua, con 35 % de solidos de acuerdo al método descrito
por (Tuyen, 2014) con algunas modificaciones. Para ello se usé goma arabiga y maltodextrina
como materiales encapsulantes; primero se disolvio la goma arabiga con 390 g de agua
destilada, después se agregd la maltodextrina, finalmente se afadid el aceite, estos se
mantuvieron a una temperatura de 65 °C y se llevé a un proceso de microfluidizacion en un
agitador Ultraturrax marca Coleparmer, por 2 min a 1300 rpm, 3 min a 1700 rpm, 3 min a

2200 rpm; con el fin de disminuir el tamafio de los glébulos grasos y tener una emulsion estable.

9.6.5. Obtencion de las microcdpsulas mediante el secado por aspersion

Las emulsiones preparadas se secaron en un atomizador Spray Dryer SD-303 de la Planta
Piloto, del Departamento de ciencias de alimentos y biotecnologia (DECAB), de la Escuela
Politécnica Nacional; fueron alimentadas a tres velocidades de 0,6 L/h, 0,8 L/h y 1 L/h a tres
temperaturas de entrada de aire de secado de 160,180 y 200 °C, con 600 g de emulsion para
cada corrida. Inicialmente el atomizador se precalentd para asegurar que las temperaturas sean
las correctas; se alimentaron las emulsiones al equipo por medio de una bomba peristaltica
marca Masterflex modelo 77201-60 y el caudal de alimentacion se control6 por la velocidad de
rotacion. Las microcapsulas obtenidas se almacenaron en fundas herméticas, debidamente

selladas y rotuladas para su posterior analisis.

9.6.6. Caracterizacion quimica

9.6.6.1. Poder Antioxidante Reductor de Hierro (FRAP)

Se usa para medir la capacidad antioxidante de la muestra reduciendo el hierro férrico a ferroso;
colocando el medio de reaccion el complejo Fe**-TPTZ a un pH bajo; en presencia de agentes
reductores se reduce a Fe?*-TPTZ desarrollando un color azul intenso con una absorbancia de
593 nm.
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Para la preparacion del reactivo FRAP se utilizo:

- 0,0078 gde TPTZ [2,4,6-tri (2-piridil)-1,3,5-triazina]
- 2,5mL de HCI 40 mM

- 25 mL de buffer acetato (pH= 3,6)

- 2,5mL de una disolucion 20 mM de FeCl3

- Incubar 37 °C durante 15 min.

Para la determinacion de antioxidantes tanto en los aceites y polvos obtenidos se afiadio:

- 50 pL del extracto de la muestra en un tubo de ensayo de 10 mL.
- Posteriormente, se adiciono 1,5 mL del reactivo FRAP.

- Seincubo a 37 °C durante 30 minutos y se analiza la absorbancia a 593 nm.

El célculo de la actividad antioxidante se realizé por medio de una curva de calibracion de Fe?*
empleando la sal de Mohr [Fe (NH4)2SO4] como patron, segun la ecuacion siguiente:
(Krishnaiah, 2011).

((A—a)*v*fd)

b
AAT =
PM

Donde:
ATT: Actividad antioxidante total.

A: Absorbancia del extracto.

a: Intercepto de la curva de calibracion.
b: Pendiente de la curva de calibracion.
V: Volumen del extracto (mL).

fd: factor de dilucién de la muestra.
PM: Masa de la muestra.

La lectura para los aceites se realizara por triplicado y el resultado final se expresara como Fe?*

en umol/g de aceite.
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9.6.6.2. Rendimiento (%o).

Antes del proceso de secado por aspersion se debe controlar y calcular la cantidad de sélidos
totales presentes en la emulsion. Al final del secado pesar la masa de las microcapsulas de aceite

y utilizar la siguiente ecuacion para calcular el rendimiento del proceso.

.. (MC+ MCP) —McC
Rendimiento (%) = MT x 100

Donde:
MC: masa del colector.
MCP: masa del microencapsulado de aceite.

MT: masa total de sélidos totales de la alimentacion.

9.6.6.3. Retencion de aceites

El contenido de aceite medido sera analizado mediante la técnica de microextraccion en fase
solida de compuestos volatiles de aceites esenciales de especias en aromas secos (HS-
SPME), en combinacién con cromatografia de gases y espectrometria de masas (Sanchez,
2011). El contenido tedrico de aceite estd dado por la cantidad colocada en la emulsién. La

retencion de aceite fue calculada por la siguiente ecuacion:

Contenido de aceite retenido

Contenido de aceite teodrico
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9.6.7. Caracterizacion fisico-quimica

9.6.7.1. Humedad de las microcapsulas

Se determind mediante el método AOAC 950.46 (2005). Se pes6 5 g de microcépsulas y fueron
secadas en una estufa a 150 °C por un tiempo de 3 h. Las muestras se retiraron de la estufa, se

enfriaron en una campana de desecacion y se registraron los pesos.

2—-M3

HY% = ——
% M2 - M1

x100

Donde:

H (%): Humedad en porcentaje de masa.

M1: Masa de la placa vacia.

M2: Masa de la placa més las microcapsulas antes de secar (g).

M3: Masa de la placa mas las microcapsulas después del secado (g).

9.6.7.2.  Solubilidad

Segun la metodologia de por (Cano-Chauca, 2005). Se pesé 1g de polvo se colocd en 100 mL
de agua destilada, se agita manualmente hasta que se solubilice toda la muestra, se transfiere a
tubos para su centrifugacion a 5260 rpm durante 5 min, se toma una muestra representativa de
25 mL del sobrenadante y se pasa a cajas Petri. Finalmente se seca en una estufa a 105 °C

durante una noche. Se calculd mediante la siguiente ecuacion:

. (Peso sélidos * 4)
Solubilidad = x100
Peso de la muestra
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9.6.7.3. Higroscopicidad

Para la determinacion de la higroscopicidad se pesé 1 g del polvo, colocado en una caja Petri
dentro de una desecadora con una disolucion saturada de cloruro de sodio para ello se pesé 259
de sal y se disolvio en 100 ml de agua destilada a 25 °C. La higroscopicidad se expresé como g

de agua/100 g sélidos secos, segun la siguiente ecuacion (Tonon, 2009).

:(mf—m,,)*mo_ H

h m 100

p

Donde:

h: higroscopicidad.

m¢: masa final después de una semana (g).
mp: masa de polvo (1 g).

H: humedad inicial del polvo.

9.6.7.4. Determinacion de la fluidez del polvo

- Densidad aparente

Para la densidad aparente se peso 0,5 g de muestra y se agregd en una probeta, luego se anot6

el volumen que ocup0 el polvo. Se calculé con la siguiente ecuacion (Baranauskaite, 2017).

D _m
7

Donde:
Da: densidad aparente.
m: masa de la muestra (g).

V: volumen de la muestra (mL).
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- Densidad compactada

Se colocd 1 g de polvo en una probeta graduada de 10 mL, esta es golpeada ligeramente en la
mesa de trabajo 50 veces a una altura de 10 cm. Se calculé al dividir la masa del polvo entre el

volumen final ocupado en la probeta (Baranauskaite, 2017).

Se calculé mediante la siguiente ecuacion:

D™
€=Ve

Donde:
Dc: densidad compactada.
m: masa de la muestra (g).

Vc: volumen de la muestra compactada (mL).

- Indice de Carr

La fluidez del polvo se expresa como indice de Carr (Cl) o compresibilidad. Se obtuvo con la
siguiente ecuacién (Baranauskaite, 2017)

(Dc — Da)
Cl=——
Dc *

100
Donde:

Cl: indice de Carr.

Da: densidad a granel.

Dc: densidad compactada.

Tabla 8. Fluidez de un polvo segln el indice de Carr

indice de Carr (%) Fluidez
>15 Muy buena
15-20 Buena
20-35 Aceptable
35-45 Mala
>45 Muy mala

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fuente: (Jinapong, 2008)
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- Indice de Hausner

El indice de Hausner de < 1,25 indica un polvo con libre flujo, mientras que uno > 1,25 indica

una capacidad de flujo pobres. Se calcul6 con la siguiente ecuacion (Baranauskaite, 2017)

_Dc

IH = —
Da

Donde:
IH: indice de Hausner.
Da: densidad a granel.

Dc: densidad compactada.

Tabla 9. Interpretacion del indice de Hausner

Indice de Hausner Fluidez
1.09-1.10 Excelente
1.10-1.14 Muy Buena
1.14-1.19 Buena
1.19-1.25 Regular

>1.25 Pobre

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fuente: (Jinapong, 2008)

- Angulo de reposo

Se determin6 mediante el método de embudo. La muestra previamente pesada se coloca en un
embudo, se ajusta la altura del embudo a 20 cm. Se deja caer la muestra libremente, se mide el
didmetro y la altura del cono formado y se calcul6 el angulo de reposo mediante la siguiente
ecuacion (Baranauskaite, 2017).

h
0 =tan? (—)
r

Donde:

©: angulo de reposo
tan': tangente

h: altura del cono

r: Radio de cono
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Tabla 10. Propiedades de flujo y sus correspondientes angulos de reposo

Flujo Angulo de reposo

Libre flujo 25 —-30°
31-35°

Bastante cohesivo 36 —40°
41 —45°

Cohesivo 46 — 55°

Muy pobre 56 — 65°

Extremadamente pobre >66°

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fuente: (Jinapong, 2008)

9.6.8. Disefio Experimental

Para el proceso microencapsulacion del aceite esencial de orégano, se utilizé el programa
Desing Expert 8.0.6 para el disefio experimental aplicando un modelo de superficie de respuesta
estableciendo 8 corridas utilizando los factores flujo de alimentacion (0,6 L/h; 0,8 L/h; 1 L/h)
y temperatura de entrada de aire (160 °C; 180 °C; 200 °C).

Tabla 11. Descripcion del disefio

Detalle U Tipo Minimo  Maximo
Flujo de alimentacion L/h Numérico 0,6 1
Temperatura de entrada de aire °C Numérico 160 200

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)



Tabla 12. Descripcion de los tratamientos de estudio

Corrida Flujo de Temperatura de
alimentacion entrada del aire
(L/h) (°C)
1 0,8 180
2 0,6 200
3 0,8 160
4 1 200
5 0,8 180
6 0,8 160
7 1 160
8 0,8 180
Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
9.6.9. Variables
Tabla 13. Descripcion de las variables de estudio
Variables Dependiente Varlab_les Indicadores
Independientes
Humedad
. . Fisico- . ..
alimentacion o Higroscopicidad
(L/h) quimicas )
Microencapsulacién de [;:;::;?5; q
un aceite esencial de
oregano T wura d Antioxidantes
emperatura de .
entrada de aire Quimicos .
Cromatografia de
Gases

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

34



35

10. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

10.1. Caracterizacion del aceite esencial de orégano

10.1.1. Analisis cromatogréfico del aceite esencial de orégano

Mediante cromatografia de gases, se determind el contenido de acidos grasos por el método
108.003 del (Institute for Nutraceutical Advancement, s.f.), con la respectiva modificacion, los
andlisis se realizaron por duplicado para que exista repetitividad de los resultados garantizando

exactitud y precision.

Tabla 14. Composicién quimica del aceite de orégano

Compuesto %

p-Cimeno 9,20
Oxido de cariofileno 4,78
y-Terpineno 4,03
a- Bergamoteno 1,20
Timol 49,13
Carvacrol 15,11
Eugenol 1,60
Cariofileno 4,20
9,12-octadecadienoico 4,03
9,12,15. octadecatrienal 2,08
2-metil-hexanal 4,64
trans-a-Bergamoteno 1,12
Total 100,00

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Se caracterizd6 mediante la cromatografia de gases con detector de masas GC-MS, el contenido
de &cidos grasos del aceite esencial de orégano (Origanum vulgare L.), siendo el Timol
(49,13%) el componente mayoritario, seguido por Carvacrol (15,11 %) , p-Cimeno (9,20 %),
y-Terpineno (4,03 %), cariofileno (9,20 %), oxido de cariofileno (4,78 %), 2-metil-hexanal
(4,64 %) trans-a-Bergamoteno (1,12 %), Eugenol (1,60 %), 9,12,15.octadecatrienal (2,08 %),
Cariofileno (4,20 %), 9,12-octadecadienoico (2,08 %), vy a- Bergamoteno (1,20 %), estos
resultados se los puede evidenciar en la Tabla 14. Estos datos fueron comparados con la
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investigacion realizada por (Acevedo, 2013), donde el timol es el componente mayoritario con
el 67,51 % ya que actGa como agente antioxidante y antimicrobiano; este quimiotipo es
frecuente en esta especie, sin embargo, se presentan algunas diferencias cuantitativas en su
composicion debido a varios factores de cosecha, postcosecha, altitud, tipo de suelo, método de

extraccion y condiciones de almacenamiento.

10.1.2. Analisis de la capacidad antioxidante del aceite de orégano

Tabla 15. Actividad antioxidante total del aceite de orégano

uM Fe?*/g muestra

Ageite esenc_ial de 1081,11
Oregano (Origanum 1058,89

vulgare L.) ’
1070,00

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

En la Tabla 15 indica los valores obtenidos de actividad antioxidante que se encuentran entre
1058,89 a 1081,11 uM Fe 2*/g muestra ya que posee una mayor proporcion de acidos grasos
libres como timol y carvacrol, demostrados en el andlisis cromatografico del aceite esencial de
orégano realizados en la presente investigacion, estos son considerados como antioxidantes, los

resultados se midieron de acuerdo al método de Poder antioxidante reductor de Hierro (FRAP).

10.2. Optimizacion del microencapsulado

Para el proceso de microencapsulacion se aplico el programa Design Expert 8.0.6 (Stad-Ease
Inc., Minneapolis, EE.UU.) mediante el disefio superficie respuesta, los analisis de cada corrida

se realizaron por triplicado, para garantizar la repetitividad y reproducibilidad de los resultados.
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La Tabla 16 evidencia los valores obtenidos de capacidad antioxidante, estos fueron medidos

de acuerdo al método FRAP, que se encuentran entre 1290,23 a 1420,71 uM Fe?*/g de muestra.

Tabla 16. Valores de antioxidantes obtenidos para cada corrida

FACTORES RESPUESTA
Flujo de Temperatura N
Corrida alimeg\tacic’)n de fntrada uMmEit/rgade
(L/h) del aire (°C)
1 0,8 180 1343,26
2 0,6 200 1351,70
3 0,8 160 1361,26
4 1 200 1290,23
5 0,8 180 1343,56
6 0,8 160 1420,71
7 1 160 1312,22
8 0,8 180 1358,89
Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
Tabla 17. Andlisis de varianza-antioxidantes
Fuente Suma de GL Cuadrados Valor F p-Valor
Cuadrados Medios Prob > F
Modelo 7170,19424 2 3585,09712 5,81258636  0.0496 *
A-Flujo de alimentacion  4928,83279 1  4928,83279 7,99121064 0.0368 *
B-T entrada del aire 3898,81053 1 3898,81053 6,3212159  0.0536 ns
Residual 3083,90869 5 616,781739
Falta de Ajuste 1156,81927 2 578,409637 0,90044027 0.4940 ns
Error Puro 1927,08942 3 642,36314
Total 10254,1029 7
R? 0,69925124
R? Ajustado 0,57895174
R? Predicho -0,2060301

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

* Significativo

** Altamente Significativo

ns Nada Significativo
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La Tabla 17 presenta la significancia del andlisis de varianza y los coeficientes estimados. Los
valores inferiores a 0,05 indican que los términos del modelo son significativos para la variable
respuesta Flujo de Alimentacion (A) con 0,0368 y con un nivel de confianza del 69,92 % de la
variabilidad de contenido de antioxidantes, por lo tanto, se acepta la hipdtesis alternativa y se

rechaza la hipétesis nula.

B: T entrada del aire (°C)

1,00 160,00

A: Flujo de alimentacion (L/h)

Gréfico 1. Superficie de respuesta para antioxidantes de las microcépsulas

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

En el Gréafico 1 se refleja la superficie respuesta obtenida para la capacidad antioxidante
maxima de 1420,71 uM Fe?*/g de muestra con un flujo de alimentacion de 0,8 L/h y
temperatura de 160 °C y minima de 1290,23 pM Fe?*/g de muestra con un flujo de alimentacion
de 1 L/h y temperatura de 200 °C; esta superficie de respuesta indica que la capacidad de
antioxidantes de los polvos obtenidos de microencapsulacion se incrementa a medida que el
flujo de alimentacion y temperatura disminuye, por ello la capacidad antioxidante se ve afectado
por su facil volatilizacidn, tanto en sus términos lineales como su interaccion; los antioxidantes

gue se encuentran presentes son monofenoles como timol y carvacrol en mayor proporcion.
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10.2.2. Retencidén de aceite

En la Tabla 18 se manifiestan los valores de retencion de aceite de los polvos
microencapsulados obtenidos mediante la técnica de microextraccion en fase solida de
compuestos volatiles de aceites esenciales (HS-SPME), los valores se encuentran entre 84,20%
a 93,20 %.

Tabla 18. Valores de retencion de aceites obtenidos para cada corrida

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

FACTORES RESPUESTA
Flujo de Temperatura Retencion
Corrida alimentacion de entrada %
(L/h) del aire (°C)
1 0,8 180 90,60
2 0,6 200 92,10
3 0,8 160 84,70
4 1 200 93,20
5 0,8 180 89,00
6 0,8 160 84,20
7 1 160 85,50
8 0,8 180 89,80
Elaborado por: (Andrade, Tapia; 2020)
Tabla 19. Anélisis de varianza- retencion de aceites
Suma de Cuadrados Valor F p-Valor
Fuente Cuadrados GL Medios Prob>F
Modelo 79,0945047 2 39,5472524  48,4143944 0.0005 **
A-Flujo de 0,79421626 1 0,79421626  0,97229255 0.3694 ns
alimentacion
B-T entrada del aire 77,6505373 1 77,6505373  95,0610602 0.0002**
Residual 4,08424528 5 0,81684906
Falta de Ajuste 2,67924528 2 1,33962264  2,86040422 0.2018 ns
Error Puro 1,405 3 0,46833333
Total 83,17875 7
R? 0,95089797
R2 Ajustado 0,93125716
R? Predicho 0,80387526
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La Tabla 19 presenta la significancia del andlisis de varianza y los coeficientes estimados. Los
valores inferiores a 0,05 indican que los términos del modelo son significativos para la variable
respuesta Temperatura de entrada de aire (B) con 0,0002 y con un nivel de confianza del 95,09%
de la variabilidad de retencion de aceites, por lo tanto, se acepta la hipotesis alternativa y se

rechaza la hipétesis nula.

Retencion AE

200,00 — — 1,00
== 0,90

180,00

B: T entrada del aire (°C) ~ 170.00 070  A: Flujo de alimentacion (L/h)

160,00 0,60

Gréfico 2. Superficie de respuesta para retencion de aceites esenciales de las microcapsulas

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

En el Grafico 2 se da a conocer la superficie respuesta de los polvos obtenidos mediante la
microencapsulacién, obteniéndose una Retencion de Aceites maxima de 93,20 % con un flujo
de alimentacién de 0,6 L/h y temperatura de 200 °C y como minima de 84,20 % con un flujo
de alimentacion de 0,8 L/h y temperatura de 160 °C; esto nos indica que la retencién de aceites
esenciales se incrementa a medida que la temperatura de secado aumenta, en investigaciones
similares los principales parametros del proceso que afectan la retencidon de los compuestos
volétiles durante la microencapsulacion son temperatura de entrada de aire, contenido de
solidos del material de alimentacion (emulsion), peso molecular, concentracion, viscosidad del
material de alimentacion , tamafio del glébulo de la emulsién y de la gota atomizada. (Bringas-
Lantigua, 2012).
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10.2.3. Rendimiento de la microencapsulacion

La Tabla 20 expone los valores de rendimiento que se encuentran entre 82,29% a 88,53%, cabe
recalcar que para la determinacion del rendimiento obtenido no se considera la cantidad de agua
incorporada en la mezcla, ya que se evapora y se elimina casi en su totalidad durante el secado

de las emulsiones.

Tabla 20. Valores de rendimiento obtenidos para cada corrida

FACTORES RESPUESTA
Corrida Flujo de Temperatura  Rendimiento
alimentacion de entrada %
(L/h) del aire (°C)

1 0,8 180 82,71
2 0,6 200 88,53
3 0,8 160 86,30
4 1 200 82,66
5 0,8 180 85,68
6 0,8 160 85,49
7 1 160 82,29
8 0,8 180 88,38

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Tabla 21. Analisis de varianza-rendimiento

Fuente Suma de GL Cuadrgdos Valor F p-Valor
Cuadrados Medios Prob > F

Modelo 27,20 2 13,60 4,08 0,0891 ns
A-Flujo de alimentacion 26,06 1 26,06 7,81 0,0382 *
B-T entrada del aire 0,0234 1 0,0234 0,0070 0,9365 ns
Residual 16,68 5 3,34
Falta de Ajuste 0,2293 2 0,1147 0,0209 0,9794 ns
Error Puro 16,45 3 5,48
Total 43,88 7
R? 0,6199
R? Ajustado 0,4678
R? Predicho 0,4577

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

En la Tabla 21 expresa la significancia del analisis de varianza y los coeficientes estimados.
Los valores inferiores a 0,05 indican que los términos del modelo son significativos para la
variable respuesta Flujo de Alimentacién (A) con 0,0382 y con un nivel de confianza del
61,99% de la variabilidad de rendimiento por lo tanto se acepta la hipotesis alternativa y se

rechaza la hipoétesis nula.
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Rendimiento %
[oc]
N

0.60

A: Flujo de alimentacion (L/h) 0.90 170,00
B: T entrada del aire (°C)

1.00 160,00

Gréfico 3. Superficie de respuesta para rendimiento de las microcdpsulas

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

El Grafico 3 presenta la superficie respuesta obtenida para el rendimiento, donde se observa
que el rendimiento de secado aumenta considerablemente con la variacion de flujo de
alimentacion y con el incremento de la temperatura de secado, alcanzando su valor mas alto de
88,53 % a una temperatura de 200 °C y flujo de alimentacion de 0,6 L/h. Si la temperatura de
secado es insuficiente, el agua presente en las gotas atomizadas no podra ser evaporada
completamente, por lo que estas tienden a pegarse en las paredes de la cAmara de secado por
ello como valor minimo se obtuvo un rendimiento de 82,29% a una temperatura de 160 °C y
flujo de alimentacion de 1 L/h. Resultados similares fueron reportados por (Pastufia-Pullutasig,

2016) en su investigacion de microencapsulados de aceite de Sacha Inchi obteniendo un
rendimiento del 82,10%.



43

10.3. Optimizacion el proceso de secado por aspersion en funcion de la
capacidad antioxidante, rendimiento y retencion de aceite.

Una vez comprobado el ajuste y adecuacion del modelo se procedi6 a la optimizacion de las

variables de respuesta: antioxidantes, rendimiento y retencion de aceites esenciales, mediante

Su maximizacion.

Tabla 22. Resultados de la optimizacién

Detalle Unidad
Flujo de alimentacion 0,6 L/h
Temperatura 200 °C
Capacidad antioxidante 1351,70 uM Fe?*/g de muestra
Retencion de aceites esenciales 92,10 %
Rendimiento 88,53 %

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

0.800
0.600
2 0.400 :
= e
e i
o 0.200
(1]
A

200.00

184.00

0.80
176.00

A: Flujo de alimentacion 24 168.00 B: T entrada del aire

1.00 160.00

Grafico 4. Optimizacion de acuerdo a las variables respuesta

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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En el Gréfico 4 la superficie respuesta obtenida para la optimizacion de las variables evaluadas,
del grafico de contorno, el punto definido por el flujo de alimentacion es de 0,6 L/h y
temperatura de entrada de aire es de 200 °C este fue sugerido como el mas adecuado para la
microencapsulacion de aceite esencial de orégano (Origanum vulgare L.). De acuerdo a los
resultados obtenidos ya que con esta combinacion se lograron valores de 1351,70 uM Fe?*/g de
muestra para capacidad antioxidante, 92,10 % de retencidn de aceites esenciales y 88,53 % de

rendimiento.

10.4. Analisis fisico-quimicos

10.4.1. Humedad de las microcapsulas

En la Tabla 23 se expresa los valores de los porcentajes de las humedades obtenidas, esto se
realiz6 mediante el método AOAC 950.46 (2005). El contenido de humedad de las
microcépsulas estuvo comprendido en un rango de 3,84 a 4,28 %.

Tabla 23 Valores de humedad obtenidos para cada corrida

FACTORES RESPUESTA

Flujo de Temperatura
Corrida alimentacion de entrada Humedad %

(L/h) del aire (°C)
1 0,8 180 4,02
2 0,6 200 3,84
3 0,8 160 4,03
4 1 200 4,00
5 0,8 180 4,07
6 0,8 160 4,28
7 1 160 3,94
8 0,8 180 4,11

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Tabla 24. Analisis de varianza-humedad

Fuente Suma de GL Cuadrados Valor F  p-Valor
Cuadrados Medios Prob > F
Modelo 0,0277 2 0,0138 0,7766  0,5085 ns
A-Flujo de alimentacion 6,138E-06 1 6,138E-06  0,0003 0,9859 ns
B-T entrada del aire 0,0264 1 0,0264 1,48 0,2783 ns
Residual 0,0891 5 0,0178
Falta de Ajuste 0,0520 2 0,0260 2,10 0,2686 ns
Error Puro 0,0371 3 0,0124
Total 0,1168 7
R? 0,2370
R2 Ajustado -0,0682
R? Predicho -2,4256

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

En la Tabla 24 se muestra la significancia del andlisis de varianza y de los coeficientes
estimados, los valores inferiores a 0,05 indican que los términos del modelo son significativos.
Para la variable respuesta humedad se observa que el modelo resulté no significativo debido a
que los factores A (flujo de alimentacién) y B (temperatura de entrada de aire) obtuvieron
valores mayores a 0,05 y un nivel de confianza del 23,70% por lo tanto, se acepta la hipdtesis

nulay se rechaza la hipétesis alternativa.

Humedad %
¥

1,00 160,00

0.80 180,00

A Flujo de alimentacién (L/h) 0.70 19000 g T entrada del aire (°C)

0.60 200,00

Grafico 5. Superficie de respuesta para la humedad de las microcapsulas

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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En el Gréfico 5 la superficie respuesta ajustada para la humedad de las microcapsulas en funcién
de los factores se puede observar que a medida que disminuye el flujo de alimentacion y la
temperatura aumenta el contenido de humedad de las microcapsulas disminuye, el mejor
resultado presenta una humedad de 3,84 % con un flujo de alimentacion de 0,6 L/h y
temperatura de 200 °C. Los factores mas importantes que se debe controlar es la temperatura
de secado ya que al incrementar acelera la velocidad de evaporacion del agua en las particulas,
si latemperatura es baja se producen microcapsulas densas, que no fluyen con facilidad, tienden
a aglomerarse mientras que con el flujo de alimentacion a altas velocidades incrementa la
humedad. (Gharsallaoui, 2007). En el estudio realizado de encapsulacion de secado por
aspersion de aceite esencial de chia obtuvo una humedad de 4,34 a 5,38 %, similares a los

valores encontrados en la presente investigacion. (Rodea-Gonzélez, 2012).

10.4.2. Solubilidad

En la Tabla 25 se presentan los valores de los porcentajes de solubilidad obtenidas mediante el

método propuesto por (Cano-Chauca, 2005), estan comprendido entre 59,12 % a 88,27 %.

Tabla 25. Valores de solubilidad obtenidos para cada corrida

FACTORES RESPUESTA
Flujo de Temperatura .
Corrida alimentacion de entrada Solughdad
(L/h) del aire (°C) 0
! 08 180 60,33
2 0,6 200 76,13
3 08 160 84,15
4 1 200 88,27
S 0,8 180 59,12
6 0,8 160 84,13
! L 160 64,01
8 0,8 180 60,13

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Tabla 26. Analisis de varianza- solubilidad

Suma de Cuadrados Valor P Prob

Fuente Cuadrados GL Medios Valor F >F
Modelo 12,19 2 6,1 0,0285 0,9721 ns
A-Flujo de alimentacion 8,67 1 8,67 0,0405 0,8484 ns
B-T entrada del aire 6,31 1 6,31 0,0295 0,8704 ns
Residual 1070,86 5 214,17
Falta de Ajuste 1070,01 2 535,01 1896,22  0.0001 **
Error Puro 0,8464 3 0,2821
Total 1083,05 7
R? 0,0113
R? Ajustado -0,3842
R? Predicho -5,3321

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

En la Tabla 26 se muestra la significancia del andlisis de varianza y de los coeficientes
estimados, los valores inferiores a 0,05 indican que los términos del modelo son significativos.
Para la variable respuesta solubilidad se observa que el modelo resulté no significativo debido
a que los factores A (flujo de alimentacion) y B (temperatura de entrada de aire) obtuvieron
valores mayores a 0,05 y un nivel de confianza del 1,13 % por lo tanto, se acepta la hipétesis

nulay se rechaza la hipétesis alternativa.

Solubidad %

200,00

180,00

170.00 070 A: Flujo de alimentacion (L/h)

B T entrada del axe (°C)

160,00 0860

Gréfico 6. Superficie de respuesta para la solubilidad de las microcapsulas

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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En el Gréfico 6 se refleja la superficie de respuesta obtenida para solubilidad, se puede observar
que méaxima es de 88,27 % con un flujo de alimentacién de 1 L/h y temperatura de 200 °C y
como minima de 59,12 % con un flujo de alimentacion de 0,8 L/h y temperatura de 180 °C, por
ello el flujo de alimentacién y temperatura de aire aumentan se presentan mejore resultados,
segun el estudio de (Jittanit, 2011) menciona que, a mayor temperatura y flujo de alimentacion,
mayor es la solubilidad del producto independiente de la concentracion del material

encapsulante.

10.4.3. Higroscopicidad

En la Tabla 27 se demuestran los valores de los porcentajes de higroscopicidad, que estuvo
comprendido entre 12,91 % a 17,69 %.

Tabla 27. Valores de higroscopicidad obtenidos para cada corrida

FACTORES RESPUESTA
Flujo de Temperatura . -
Corrida  alimentacion de entrada ngros%/opludad
(L/h) del aire (°C) 0

1 0,8 180 14,87

2 0,6 200 12,91

3 0,8 160 17,69

4 1 200 14,90

5 0,8 180 14,91

6 08 160 14,89

7 1 160 15,93

8 0,8 180 14,86

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Fuente Suma de GL Cuadrados Valor F Valor P
Cuadrados Medios Prob>F

Modelo 78,29 2 39,14 1,40 0,3289 ns
A-Flujo de alimentacion 2,51 1 2,51 0,0896 0,7767 ns
B-T entrada del aire 78,04 1 78,04 2,79 0,1556 ns
Residual 139,75 5 27,95
Falta de Ajuste 57,83 2 28,91 1,06 0,4488 ns
Error Puro 81,92 3 27,31
Total 218,04 7
R? 0,3590
R? Ajustado 0,1027
R? Predicho -1,7282

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

La Tabla 28 manifiesta la significancia del analisis de varianza y los coeficientes estimados.

Los valores inferiores a 0,05 indican que los términos del modelo son significativos. Para la

variable respuesta higroscopicidad se observa que el modelo result6 no significativo debido a

que los factores A (flujo de alimentacién) y B (temperatura de entrada de aire) obtuvieron

valores mayores a 0,05 y un nivel de confianza del 35,90 % por lo tanto, se acepta la hipétesis

nula y se rechaza la hipdtesis alternativa.

Higroscopicidad %

A: Flujo de alimentacion (L/h)

0.60

200,00

160,00

180,00

B: T entrada del aire (°C)
190,00

Gréfico 7. Superficie de respuesta para la higroscopicidad de las microcapsulas

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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En el Grafico 7 se expone la superficie respuesta obtenida para higroscopicidad, obtuvo minimo
de 12,91 % con un flujo de alimentacién de 0,6 L/h y temperatura de 200 °C, el méximo es de
17,69 % con un flujo de alimentacion de 0,8 L/h y temperatura de 160 °C, por lo tanto, a menor

flujo de alimentacion y mayor temperatura se obtiene una mejor higroscopicidad.

En la investigacion de (Champagne, 2007) sefiala que los polvos con higroscopicidad inferiores
al 2 % son considerados poco higroscopicos y estables, mientras que los productos con
higroscopicidad entre el 2 a 15 % son considerados moderadamente higroscopicos y pueden
sufrir reacciones de deterioro aceleradas durante el almacenamiento, segun los resultados

obtenidos los polvos microencapsulados presentan una moderada higroscopicidad.

10.4.4. Determinacion de la fluidez del polvo

Las caracteristicas del flujo de polvo se investigan habitualmente utilizando métodos como
indice de Carr, indice de Hausner para ello es necesario conocer la densidad aparente y
compactada cuyos valores se pueden observar en el Anexo 9 y el Angulo de reposo es otro

método para medir la fluidez del polvo.

- Indice de Carr, Indice de Hausner y Angulo de reposo

En la Tabla 29 se da a conocer los valores de los porcentajes de indice de Carr comprendido
entre 32,74 % a 43,02 %, indice de Hausner 1,49 % a 1,74 % y Angulo de reposo de 33,33 °
a 48,67 °.

Tabla 29. Valores de indice de Carr obtenidos para cada corrida

FACTORES RESPUESTA
. Flujode — Temperatura 0 fhice de Angulo de
Corrida alimentacion de entrada Carr Hausner Reposo
(L/h) del aire (°C)
1 0,8 180 42,47 1,74 39,00
2 0,6 200 42,14 1,73 33,33
3 0,8 160 38,71 1,63 35,67
4 1 200 41,89 1,72 48,67
5 0,8 180 42,25 1,73 38,33
6 0,8 160 41,93 1,72 43,33
7 1 160 32,74 1,49 41,00
8 0,8 180 43,02 1,76 41,33

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Grafico 8. Superficie de respuesta para indice de Carr, indice de Hausner
Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

En el Gréafico 8 muestra el indice de Carr e indice de Hausner, que fueron calculados en base a
la densidad aparente, densidad compactada de cada polvo, estas se utilizaron para el célculo de
IC que se encuentra entre 32,74 % a 43,02 % e IH de 1,49 % a 1,74 %.

El indice de Carr fue de 43,02 % segun las clasificaciones que muestra la Tabla 6 (Jinapong,
2008), el polvo es de pobre fluidez ya que posee un porcentaje 35 a 45%, este Gltimo pardmetro
se encuentra en concordancia con el indice de Hausner, el cual fue de 1,74, por tanto, este polvo
se considera con capacidad de flujo pobre y altamente cohesivo; mientras mas cohesivo sea un
polvo, menor serd su fluidez. Lo anterior se cumple al comparar los resultados de ambos
parametros con los valores reportados por (Santhalakshmy, 2015) donde IC es de 36,1 % e IH
es de 1,57.
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Angulo de reposo *

B T entrada del alre (°C)
190,00

0,70

A Flujo de alimentacidn (L/h) 0,60 T 200,00

Gréfico 9. Superficie de respuesta para angulo de reposo de las microcapsulas

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

El polvo microencapsulado se considera cohesivo, de acuerdo al angulo de reposo obteniendo
un valor maximo de 48,67 °, segun la Tabla 9, sobre propiedades de flujo correspondientes a
angulo de reposos el polvo es cohesivo si se encuentra en un rango de 46 — 55 ° (Jinapong,
2008), mientras que el minimizado es de 33,33 ° reportando valores similares a (Romero, 2014)
quien obtuvo para los polvos de jugo de zarzamora clarificado, obtenidos por gelificacion,
aspersion, liofilizacién y congelacion liofilizacién, angulos de 18,76 ©; 32,80 ° y 35,16 °

respectivamente.
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11. IMPACTOS (TECNICOS, SOCIALES, AMBIENTALES O ECONOMICOS)

Técnicos

La presente investigacion genera impactos técnicos ya que proporciona a las industrias
alimentarias, compuestos bioactivos microencapsulados que actia como una barrera que
evitan reacciones quimicas, fomenta el aumento de la vida atil, promoviendo la liberacion
gradual y facilitando su manipulacion al modificar el estado fisico del compuesto que seran

usados en la preservacion algunos productos.

Sociales

Se incentiva a los agricultores a producir la materia prima siendo una planta de interés
debido a su potencial agroindustrial, lo que permitira generar un desarrollo adecuado en el
ambito social y econdmico de las comunidades de los sectores mas vulnerables de la

provincia.

Ambientales

Al implementar el proyecto de investigacion, se incentivara a las industrias a utilizar
compuestos naturales y ser méas amigables con el medio ambiente, evitando el uso de
aditivos quimicos que provocan la degradacion del medio ambiente y por ende afecciones

a la salud humana.
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Tabla 30 Presupuesto para la propuesta del proyecto
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RECURSOS CANTIDAD UNIDAD VALOR UNITARIO VALOR TOTAL
HUMANOS
Tutor 1 - - -
Lectores 3 - - -
Postulante 1 - - -
EQUIPOS
Agitador Eléctrico (TERMO CIENTEFIC CIMAREC) 1 u 712,00 71,20
Balanza (Precisa XB 320) 1 u 1488,90 148,89
Balanza Analitica (BOECO-BAS 31 plus) 1 u 3500,00 350,00
Bafio Maria (BOECO PWB-8) 1 u 1113,09 111,31
Bomba Peristaltica (Masterflex 77201-60) 9 Corridas 18,88 169,92
Centrifuga (BOECO C-28A) 1 u 2700,32 270,03
Cromatografo de Gases (Agilent 7890) 10 Corridas 45,40 454,00
Desecador 1 u 874,72 87,47
Espectrofotometro modelo 1 u 2538,00 253,80
Estufa (Memmert Universal 30) 1 u 1244,00 134,40
Potenciémetro (Ec Temper) 1 u 55,87 55,87
Spray Dryer (SD-303) 9 Corridas 52,64 473,76
Ultraturrax (Coleparmer) 9 Corridas 5,60 50,40
Subtotal $ 2.631,05
MATERIALES Y SUMINISTROS
Balas de Agitacion 2 u 4,30 8,60
Balon de Aforo de 100 mL 4 u 5,60 22,40
Matraces Erlenmeyer 100 mL 18 u 4,50 81,00
Tubos de Sangre 20 u 0,40 8,00
Papel Filtro 1 m 2,00 2,00
Frascos Ambar 5mL 9 u 0,30 2,70
Frascos Ambar 250mL 9 u 0,46 4,14
Fundas herméticas polietileno 50 u 0,09 4,50
Papel Aluminio 3 u 2,00 6,00
Limpia pipas 100 u 0,02 2,00
Papel Secante 1 u 9,30 9,30
Jab6n 1 Lt 6,50 6,50
Subtotal $ 157,14
REACTIVOS
Hidréxido de Potasio, grado analitico 100 mL 14,00 14,00
Cloruro Férrico 100 g 22,76 22,76
TPTZ [2,4,6-tri (2-piridil)-1,3,5-triazina] 1 g 78,37 78,37
Sal de Mohr [Fe(NH,),SO4] 500 g 21,00 21,00
Acetato de sodio trihidratado (NaAc.3H,0) 100 g 21,00 21,00
Acido acético glacial 500 mL 0,02 9,00
Hidroéxido de Sodio NaOH 1 Lt 5,00 5,00
Subtotal $ 171,13
MATERIA PRIMA
Aceite esencial de orégano 1 Lt 150,00 150,00
Goma arabiga grado alimentario 1 g 9,52 9,52
Maltodextrina grado alimentario 2 kg 1,45 2,90
Subtotal 150,00
MATERIALES/OFICINA
Carpetas 2 u 0,50 1,00
Esferos u 0,40 2,40
Copias, Impresiones 800 u 0,02 16,00
Anillados 8 u 1,25 10,00
Cds con portada 4 u 1,25 5,00
Empastados 4 u 15,00 60,00
Internet 3 Meses 25,00 75,00
Subtotal $ 169,40
TRANSPORTE
Escuela Politécnica Nacional 6 U 5,10 30,60
Subtotal 30,60
SUBTOTAL $ 3.309,32
Imprevistos $ 496,40
TOTAL $ 3.805,72

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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13. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

13.1.

Conclusiones

Se caracterizo la composicion quimica del aceite esencial de orégano (Origanum
vulgare L.), mediante cromatografia de gases con detector de masas donde se obtuvo
un 49,13% de Timol y 15,11% de Carvacrol definiéndose como componentes
mayoritarios, otros componentes encontrados fueron: p-Cimeno, y-Terpineno,
cariofileno, 6xido de cariofileno, 2-metil-hexanal, trans-a-Bergamoteno, Eugenol,
9,12,15 octadecatrienal, Cariofileno, 9,12-octadecadienoico, y a- Bergamoteno;
poniendo asi en manifiesto el potencial del aceite esencial para su aplicacién en

distintas &reas de la industria alimentaria por su contenido de antioxidantes

De acuerdo a los resultados obtenidos de la optimizacion de microencapsulacion el
mejor resultado fue la corrida 2 con flujo de alimentacion de 0,6 y temperatura de
secado 200 °C, presentando las siguientes caracteristicas: de 1351,70 uM Fe?*/g
para capacidad antioxidante, 92,10% de retencion de aceites y 88,53% de

rendimiento debido a que se observo significancia estadistica.

Para verificar la calidad de los polvos obtenidos se realizaron analisis fisico-
quimicos presentando valores de humedad, higroscopicidad, solubilidad, y fluidez
comprobado que los materiales encapsulantes goma arabiga/ maltodextrina tiene una
buena emulsificacion y retencion de compuestos volatiles que contribuyen a la
estructura de la pared encapsulante permitiendo la formacion de polvos con
caracteristicas optimas, libres flujo sin enmascarar el sabor; demostrando que a
mayor humedad el comportamiento de los polvos refleja poca fluidez y alta
cohesividad.
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Recomendaciones

Se recomienda analizar las caracteristicas morfoldgicas del encapsulado de orégano
(Origanum Vulgare L.) por el método de microscopia de barrido (SEM) y

termogravimétrico (TGA) con el fin de conocer tamario y forma.

Extender el trabajo de investigacion mediante la aplicacion del polvo obtenido como
aditivo en un alimento con el fin de evaluar la vida en anaquel y alteraciones de las

caracteristicas del producto.

Realizar pruebas con otros materiales encapsulantes, proporciones de los mismo y

diferentes tipos de aceites esenciales.

Evaluar otros métodos de microencapsulacion usando las técnicas de

nanoencapsulacién y coacervacion.
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15. ANEXOS

Anexo 1. Aval de traduccién

CENTRO DE IDIOMAS

AVAL DE TRADUCCION

En calidad de Docente del Idioma Inglés del Centro de Idiomas de la Universidad
Técnica de Cotopaxi; en forma legal CERTIFICO que: La traduccion del resumen del
proyecto de investigacion al Idioma Inglés presentado por las sefioritas Egresadas de la
Carrera de INGENTERIA AGROINDUSTRIAL. de Is FACULTAD DE CIENCIAS
AGROPECUARIAS Y RECURSOS NATURALES, KAREN PAMELA
ANDRADE IMBAGO Y LIDIA JASMIN TAPIA GUERRERO cuyo titulo versa
“DESARROLLO DE UN ACEITE ESENCIAL DE OREGANO (Origanum Vulgare
L.) MICROENCAPSULADO, MEDIANTE SECADO POR ASPERSION™, que lo

realizaron bajo mi supervision Yy cumple con una correcta estructura gramatical del
Idioma.

Es todo cuanto puedo certificar en honor a la verdad y autorizo a las peticionarias hacer
uso de presente certificado de la manera ética que estimen conveniente.

Latacunga, 12 de febrero de 2020
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Anexo 2. Lugar de ejecucion del proyecto de investigacion

Fuente: https://www.google.com/maps/search/latacunga+/@0.0819519,-77.2607643,1
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LUGAR Y FECHA DE NACIMIENTO: Latacunga 15/10 /1984
DIRECCION DOMICILIARIA: la Merced, Quijano Ordofiez y Juan Abel Echeverria 7-60
TELEFONO CONVENCIONAL : 032-802455
TELEFONO CELULAR: 0999084592

E-MAIL INSTITUCIONAL: orlando.rojas@utc.edu.ec
E-MAIL PERSONAL.: rojas_orlando1984@hotmail.com
TIPO DE DISCAPACIDAD: Ninguna

# DE CARNET CONADIS: N/A
ESTUDIOS REALIZADOS Y TITULOS OBTENIDOS
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INSTITUCION DE CODIGO DEL
. EDUCACION FECHA DE REGISTRO
NIVEL | TITULO OBTENIDO SUPERIOR REGISTRO CONESUP O
SENESCYT
TERCERO | Quimico en Alimentos U”"’ersl'zdffagg:‘”a' del | 2009-09-21 1005-09-946545
CUARTO Master En Sistemas de Universidad Central del 2015-10-14 1005-15-86069925

Gestion de Calidad

Ecuador

HISTORIAL PROFESIONAL

FACULTAD EN LA QUE LABORA:

Ciencias Agropecuarias y Recursos Naturales

AREA DEL CONOCIMIENTO EN LA CUAL SE DESEMPENA:

Ingenieria, Industria y Construccion / Ingenieria en Alimentos / Ciencia de los Alimentos /

Seguridad e Inocuidad Alimentaria / Ingenieria de Procesos.

FECHA DE INGRESO A LA UTC: 2015
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Anexo 4, Datos intormativos del estudiante

DATOS PERSONALES

NOMBRES: Andrade Imbago Karen Pamela

FECHA DE NACIMIENTO: 09 de junio de 1996

NACIONALIDAD: l:cuatoriano

DIRECCION: Ciudadela Vasconez Cuvi

TELEFONO: (032) 2811-592

CELULAR: 0998081295

E-MAIL: karen.andrade | 895(@utc.edu.ec

ESTADO CIVIL: Soltera

FORMACION ACADEMICA

ESTUDIOS PRIMARIOS: Unidad Educativa José¢ Acosta Vallejo (Cayambe)
ESTUDIOS SECUNDARIOS: Colegio Natalia Jarrin (Cayambe)

IDIOMA: Suficiencia de Inglés *BI1™

ESTUDIOS SUPERIOR: Universidad I'¢enica De Cotopaxi

NIVEL: Cursando noveno semestre de ingenieria agroindustrial.

CURSOS REALIZADOS

- 11 Seminario internacional de inocuidad ¢n alimentos.
- 11 Congreso internacional de agroindustrias. ciencia tecnologia ¢ ingenieria de ahimen
2018.

- | congreso Binacional Ecuador-Pert .’\ETEJ\I]CL‘ll;lI'i;l. medio ambiente v trsme 2019

Firma

los



65

Anexo 5. Datos informativos del estudiante

DATOS PERSONALES

APELLIDOS YNOMBRES: l.idia Jasmin Tapia Guerrero

CEDULA: 050406352-0

FECHA DE NACIMIENTO: 04 de noviembre de 1993

ESTADO CIVIL: Casada

NACIONALIDAD: Ecuatoriana
CIUDAD: Latacunga
DOMICILIO: San Felipe
CELULAR: 0998446012

E-MAIL: lidia.tapia0@utc.edu.ec

FORMACION ACADEMICA

ESTUDIOS PRIMARIOS: Lic. Jaime Andrade Fabara

DIRECCION: Las Fuentes

ESTUDIOS SECUNDARIOS: Colegio Instituto Tecnolégico Victoria Vasconez Cuvi.
DIRECCION: Latacunga

ESTUDIOS UNIVERSITARIOS: Universidad Técnica de Cotopaxi (Noveno semestre).
IDIOMAS: Suficiencia de Inglés “B1”

CURSOS REALIZADOS

[I Seminario Internacional de inocuidad de alimentos.

Il Congreso Internacional de Agroindustrias, Ciencia y Tecnologia ¢ Ingenieria de alimentos
2018.

Firma
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Anexo 6. Ficha técnica goma arabiga
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Anexo 7. Ficha técnica de la maltodextrina

ORIGINAL

--E %2&%%%%&@2&“?&‘2}5
QINHUANGDAD LIHUA STARCH CO., LTD.
Address: No.89, Lihuua Street, Funing District. Qinhuangdao City, Hebei Provinee, China

Tel: +86 335 6034581 Fax: +86 335 6034278 E-mail: lihuastarch@163.com

TECHNICAL DATE SHEET

Description of Goods: MALTODEXTRIN [3F 10-12

Observe Standard: GB/120884-2007

Characters: WHITE POWDER WITH YELLOWISH SHADOW , NON IRREGULAR SHAPE.
NON VISIBLE IMPURITIES BY NAKED EYES.WITH THE SPECIAL FLAVOR OF
MALTODEXTRIN, SWEETISH OR NOT. NO ODOR

Shelf Life: 24 MONTIIS

TESTITEM TEST BASE

DE VALUE, % (M/M) 012

WATER. % (M/M) 6.0

SOLUBILITY | >98.0% o
PH VALUE -s.s_-e.s

:ULPHA'H_’ ASH % (M/M) <0.6

IODINE TEST NEGATIVE o
ARSENIC(AS). MG/KG | <0 / K. T‘f‘\ )
PB, MG/KG =0.5 & i) /
COLIFORMS (MPN/!();G) <30 u

TOTAL PLATE COUNT (cfu/g) _ <3000

SALMONVELLA ABSENT i
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Anexo 8. Curva de calibracion FRAP
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Tabla 31. Datos de calibracion curva FRAP

CONCENTRACION CURVA PATRON

0 0
100 0,119
200 0,228
300 0,327
500 0,52
700 0,66

1000 0,889

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

CURVA PATRON FRAP

y =0,0009x + 0,0395
R?=10,9917
0 200 400 600 800 1000 1200

Gréafico 10. Curva de calibracion FRAP

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

CURVA DE CALIBRACION FRAP

Pesar en balanza analitica 0,3922 g de sal Mohr [FeSO4(NH4)2S0O4.H20]. Trasvasar

cuantitativamente hacia volumétrico (matraz aforado) de 100mL con agua destilada.

Antes de enrasar adicionar 1 mL de HCI (1:1).

Tomar alicuota de 1,2,3,5,7,10 mL (medidas en bureta) y diluir a 100 mL con agua

destilada. Estas diluciones corresponden a las concentraciones de 100, 200, 300 y 1000

uM de Fe?* (cation ferroso).



Anexo 9. Densidad aparente y compactada

Tabla 32. Datos calculados para densidad aparente y compactada

FACTORES RESPUESTA

Flujo de Temperatura

Corrida alimentacion de entrada DENSIDAD DENSIDAD

APARENTE COMPACTADA

(L/h) del aire (°C)
1 0,8 180 0,32 0,56
2 0,6 200 0,34 0,58
3 0,8 160 0,35 0,57
4 1 200 0,34 0,58
5 0,8 180 0,32 0,56
6 0,8 160 0,32 0,56
7 1 160 0,36 0,53
8 0,8 180 0,34 0,59

Elaborado por: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)



Fotografia 1. Materia prima

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fotografia 2. Equipo Spray Dryer SD-303

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Fotografia 3. Equipo Bomba peristaltica Masterflex

L2

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fotografia 4. Equipo Ultraturrax Colempalmer

i .

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Fotografia 5. Preparacion de la emulsion a microencapsular

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fotografia 6. Secado de la emulsién en el Spray Dryer SD-303

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Fotografia 7. Polvo microencapsulado

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fotografia 8. Polvo microencapsulado de las 8 corridas

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Fotografia 9. Preparacion de reactivo FRAP

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fotografia 10. Curva de calibracion FRAP

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Fotografia 11. Medici6n de antioxidantes por el método FRAP

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fotografia 12. Analisis fisico-quimicos (Humedad)

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Fotografia 13. Anélisis fisico-quimicos (Angulo de reposo)

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)

Fotografia 14. Anélisis fisico-quimicos (Fluidez)

e

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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Fotografia 15. Andlisis fisico-quimicos (Higroscopicidad)

Fuente: (Andrade, K; Tapia, L, 2020)
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