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Resumen

Una solucién de quitosano, acido ascérbico y tripolifosfato fue preparada y secada por aspersién para
obtener microcapsulas de acido ascérbico. Se hizo un estudio de estabilidad almacenando las microcapsulas
a 35°C y a diferentes actividades de agua (0.108 a 0.743) por 60 dfas. El rendimiento de microencapsulacién
fue de 78 %. La mejor morfologia de las microcdpsulas y la menor degradacion de acido ascérbico se
presentaron a una actividad de agua de 0.108 y 35°C durante 60 dias de almacenamiento.
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Abstract

A solution of chitosan, ascorbic acid and tripolyphosphate was prepared and dried by spray drying to
obtain microcapsules of ascorbic acid. A study of stability was made storing at 35°C and different water
activities (from 0.108 to 0.743) during 60 days. The yield of microencapsulation was 78 %. The best
morphology and the less degradation for microcapsules was 6.4 % at water activity of 0.108 and 35°C for
60 days of storage.

Keywords: stability, ascorbic acid, microencapsulation, chitosan.

1 Introduccién estructura activa y la formaciéon de compuestos
sin actividad bioldgica, ademas de compuestos
con sabor y precursores del oscurecimiento no

enzimdatico (Trindade y Grosso, 2000).

El L-4cido ascérbico es una vitamina hidrosoluble
que actia como antioxidante y como secuestrador
de radicales libres, lo cual le confiere diversas Una via para proteger al &cido ascérbico
funciones en nuestro organismo (Braverman, de  reacciones de  degradacién es la
1978). En la industria de los alimentos, el microencapsulacién, la cual es definida como
acido ascérbico es utilizado por dos razones: un proceso mediante el cual ciertas sustancias
como suplemento vitaminico y como antioxidante bioactivas son introducidas en una matriz o
proporcionando  proteccion en la  calidad sistema pared con el objetivo de impedir su
nutricional y sensorial de los alimentos (Desai pérdida, para protegerlas de la reaccion con
y Park, 2004). Sin embargo presenta una alta otros compuestos y/o para impedir que sufran

inestabilidad frente a ciertos factores del medio
ambiente; la causa principal de su deterioro es
la oxidaciéon, provocando asi la perdida de su
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reacciones de oxidacién debido a la luz o al oxigeno
(Yanez y col., 2002).
Existen varias técnicas para el encapsulamiento

Publicado por la Academia Mexicana de Investigaciéon y Docencia en Ingenieria Quimica A.C. 189



190

A. Pulido y C. I. Beristain / Revista Mexicana de Ingenierfa Quimica Vol. 9, No. 2 (2010) 189-195

de ingredientes, la seleccion del método estd
en funcién del presupuesto, los costos, las

deseado de las microcapsulas y de los mecanismos
de liberacion (Ré, 1998). El secado por aspersién
es ampliamente usado en la industria como un
método para microencapsular debido a que es
econdmico y efectivo en la proteccion de materiales
tales como sabores, vitaminas, aceites esenciales,
colorantes y lipidos (Ydnez y col., 2002). Por
definicién corresponde a la transformacién de un
fluido en un material sélido, atomizandolo en
forma de gotas mintsculas en un medio de secado
caliente (Ré, 1998).

Existe una amplia variedad de materiales para
cobertura que pueden ser usados para encapsular
ingredientes alimentarios, uno de ellos es el
quitosano, polisacarido cationico, derivado de
la quitina, compuesto esencialmente de enlaces
B(1 — 4) de unidades de glucosamina y N-
acetilglucosamina, con propiedades gelificantes
y reticulantes. Es un polimero biocompatible,
biodegradable 'y no toéxico con diversas
aplicaciones en la industria alimentaria, medicina
y farmacéutica. En anos recientes, debido a las
caracteristicas que posee tales como protector
coloidal, baja viscosidad a altos contenidos
de sélidos y buena solubilidad (Gharsallaoui y
col., 2007), ha sido usado como material de
pared para encapsular sustancias bioactivas y
en el desarrollo de sistemas de liberacién de
sustancias (Peniche y col, 2003). Hassan y
col. (1992) y Ohya y col. (1993) desarrollaron
microcépsulas de quitosano (< 10pum) para la
liberacién especifica de agentes anticancerigenos.
Desai y Park (2004) microencapsularon vitamina
C utilizando quitosano como material de pared,
sin embargo no existen estudios de estabilidad de
estas microcapsulas.

El  propdsito de este trabajo fue
microencapsular acido ascorbico mediante secado
por aspersion utilizando como material de pared al
quitosano y estudiar su estabilidad y su morfologia
a diferentes actividades de agua.

2 DMateriales y métodos

2.1 Materiales

El L-4cido ascérbico con 99.7% de pureza
fue adquirido en la empresa Merck & Co.
(Kelco Div., Rahway, N.J., E.U.A), el quitosano

propiedades del material a encapsular, el tamano

(peso molecular medio) adquirido en Sigma-
Aldrich Chemie (Steinheim, Alemania), el dcido
acético, tripolifosfato de sodio (como agente
entrecruzante) y acido clorhidrico fueron de grado
analitico, agua ultrapurificada se utilizé a través
de todo el estudio.

2.2 Preparacion de las microcapsulas de
acido ascorbico y quitosano

Se prepararon 250 mL de una solucién de
quitosano (1 % p/v) utilizando una solucién
acuosa de dcido acético (1 % p/v), posteriormente
se hizo una solucién de acido ascoérbico utilizando
2.5 g del mismo y 10 mL de agua, dicha
solucién se agregé a la solucién de quitosano
y se agité a 4000 rpm por 20 minutos; 10
mL de una soluciéon acuosa de tripolifosfato de
sodio (TPP al 1 % p/v) se agregd por goteo
bajo agitaciéon constante a 4000 rpm por 30
minutos (Desai y Park, 2004). Posteriormente
se alimenté a un secador por aspersién marca
Buchi mod. 190 (Buchi Laboratorium Technik,
Flawil, Switzerland), utilizando una boquilla con
un didmetro de 0.5 mm, la temperatura de entrada
de secado (Ti) fue de Ti= 180 £+ 5°C y una
temperatura de salida de secado de 110 +5 °C.

2.8 Determinacion de dcido ascorbico

La determinacién de &cido ascorbico se hizo
mediante el método espectrofotométrico de la
derivada de segundo orden (Pfendt y col.,
2003). Para conocer la concentracién de édcido
ascorbico en las microcdpsulas, se pesd 25 mg de
microcapsulas y se coloc6 en un matraz aforado de
50 mL y se aforé con HCI 0.1 M, después se agitd
hasta que la muestra estuviera disuelta, se filtré y
se centrifugé el contenido del matraz a 4000 rpm
por 15 minutos con el objetivo de quitar material
sélido y obtener una solucién transparente, de
dicha soluciéon se tomo 1 mL y finalmente se
diluyé 50 veces con HC1 1 M para después leer
en el espectrofotémetro con la variaciéon de que el
valor que se toma de la segunda derivada para la
determinacién es el pico de que se detecta en 267
nm.

Para calcular el contenido de acido ascorbico
en las muestras, se sustituye en la ecuacién de
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la curva de calibracién la lectura de la segunda
derivada de la muestra (x) y se multiplica por
la dilucién de la muestra, asi se obtiene la
concentracién en mg/ L. Después se multiplica por
la dilucién hecha en la extraccion y por ultimo se
divide entre los gramos de muestra utilizados para
que el resultado quede en mg acido ascérbico /g
de muestra.

2.4 Almacenamiento de las microcapsulas

Muestras de 10 g se ajustaron a diferentes
humedades relativas colocandolas en desecadores
de vidrio con diferentes sales, LiCl (0.108), MgCl,
(0.318), Mg(NO3)2 (0.515) y NaCl (0.743) y
se almacenaron a 35°C, Labuza (1982) y otros
autores (Beristain y col., 2002) recomiendan
realizar estudios de almacenamiento a una
temperatura de 35°C El tiempo maéaximo de
almacenamiento fue de tres meses, dependiendo
del comportamiento de las microcapsulas. El
estudio se realizé por triplicado.

2.5 Rendimiento de microencapsulacion

La Ec. (1) describe el calculo del rendimiento
de microencapsulacién, el cual se define como la
razon de acido ascérbico encapsulado con respecto
al adicionado en la solucién (Zilberboim, 1986):

R

_Ac. ascorbico en microcdpsulas (g/100 g sélido)

Ac. ascérbico en solucién (g/100 g sélido)
(1)
El célculo de la cantidad de 4cido ascérbico en las
microcapsulas fue descrito en la metodologia.

2.6 Morfologia de las microcapsulas

Para el estudio de la topografia externa de las
microcapsulas, las microcapsulas fueron montadas
en un porta muestras con doble lado adhesivo
y fueron recubiertas con 60% de oro y 40%
de paladio. Las muestras fueron analizadas
utilizando un microscopio electrénico de barrido
JSM-5600LV (JFC-110 JEOL, Ltd., Akishima,
Japon) a 15 kV. Las muestras fueron observadas
a diferentes aumentos.
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3 Resultados y discusiéon

3.1 Rendimiento de microencapsulacion

Con una concentracion inicial de écido ascérbico
en las microcapsulas de 367 mg de vitamina
C/g de microcdpsulas, el rendimiento de
microencapsulacion fue de un 78 %, un
rendimiento semejante del 79 % fue obtenido por
Pierucci y col., (2006) microencapsulando dcido
ascérbico y utilizando concentrado de proteina
de chicharo como material de pared y fue mayor
al obtenido por Desai y Park (2004) del 60 %
utilizando como material de pared quitosano para
microencapsular vitamina C, estos resultados se
pueden atribuir a que se utilizaron diferentes
materiales de pared los cuales pueden modificar la
viscosidad de la solucién a secar y por lo tanto el
rendimiento del proceso, si la viscosidad es baja
puede ocurrir una mezcla interna que retrasa la
formacion de una superficie permeable, en cambio
aumentando la viscosidad se puede reducir la
probabilidad de una mezcla interna y por lo tanto
aumentar el rendimiento de encapsulacién (Re,
1998). Con respecto al estudio que también utilizd
quitosano las diferencias se pueden atribuir a que
se utilizaron diferente condiciones para el secado
por aspersion: aumentando la temperatura de
entrada aumenta la velocidad de formacién de
pelicula en la superficie de la particula seca, lo cual
da como resultado un incremento en la retencién
del ingrediente a encapsular, una rapida velocidad
de secado puede formar una corteza mas firme y
por lo tanto disminuir la migracién del ingrediente
hacia la superficie (Re, 1998).

3.2 Degradacion de dacido ascorbico

La degradacién del acido ascérbico durante el
almacenamiento a 35° C y a diferentes actividades
de agua se muestra en la Fig. 1, se puede observar
que hay una retencién del 100% a los 50 dias de
almacenamiento a una actividad de agua de 0.108
y una pérdida del 6% a los 60 dias, en cambio
en las actividades de agua de agua de 0.318 y
0.515 se obtuvo una mayor degradacién, en las
microcapsulas almacenadas a una actividad de
agua de 0.743 se obtuvo una retencién del 10 % a
los siete dias de almacenamiento.
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3.3  Cinéticas de degradacion de dcido
ascorbico

Estudios realizados anteriormente sobre las
cinéticas de degradacién de acido ascérbico
en diversos alimentos, coinciden en que su
degradacion es una cinética de primer orden.
Nisha y col. (2004) estudiaron las cinéticas de
degradaciéon de vitamina C en amla, una fruta
tropical, durante su coccién y demostraron que
son reacciones de primer orden, al igual que
Uddin y col. (2001) estudiaron las cinéticas de
reaccién de vitamina C en el almacenamiento
de Kiwi deshidratado y obtuvieron cinéticas
de degradacion de primer orden, es decir la
degradacion de vitamina C depende de la
concentracion de vitamina C.
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Fig. 1. Retencién de &acido ascorbico

de las microcdpsulas almacenadas a diferentes
actividades de agua a 35 °C.
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Fig. 2. Cinéticas de degradacién de orden cero
de microcapsulas de acido ascorbico almacenadas
a diferentes actividades de agua a 35 °C.

En el caso de las microcapsulas de acido
ascérbico almacenadas a actividades de agua de
0.108, 0.318 y 0.515 a 35°C, el orden de la reaccién
de las cinéticas de degradacion fueron de orden
cero, es decir, independientes de la concentracién
de acido ascdrbico, dichas cinéticas se muestran
en la Fig. 2.

Para la cinética de orden cero, la Ec. (2)
describe la retencion de acido ascérbico:

C=0C,— Kt (2)

Donde C' es la concentracién de acido ascorbico
(mg/g ss) en el tiempo t, C, es la concentracién
de acido ascérbico en el tiempo cero, K es la
constante de velocidad de la degradacién de acido
ascorbico (mg/g ss*dias) y t es el tiempo de
almacenamiento (dfas).

Los datos de los ajustes para las cinéticas de
orden cero para las microcapsulas almacenadas a
las actividades de agua 0.318, 0.515 y 0.743 a 35
°C, se muestran en la Tabla 1, para la actividad
de agua de 0.108 la constante de velocidad de
degradacién de la dcido ascérbico (K) durante
50 dias de almacenamiento tuvo un valor de cero
debido a que el acido ascorbico no se degradé.

Al observar los valores de la constante de
velocidad de degradacién del &cido ascérbico
(K) para las diferentes actividades de agua de
almacenamiento, la velocidad de degradacién es
mas lenta a actividades de agua de 0.318 y 0.515
mientras que a una a,, de 0.743 es mayor y por lo
tanto se degrada mas rapido.

3.4 Calculo de vida media

La vida media de una reacciéon (t,3) es el
tiempo necesario para que la concentracién de
un reactivo descienda a la mitad de su valor
original. La vida media es una forma conveniente
de describir la rapidez con la que una reaccién
ocurre, una reaccion rapida tiene una vida media
breve (Brown y col, 2004). En el caso de la
degradacion de acido ascorbico microencapsulado
con quitosano, al tratarse de una reaccién de
orden cero la vida media depende directamente
de la concentracién inicial de acido ascorbico e
inversamente de la constante de velocidad de
reaccién, Ec. (3) (Brown y col., 2004):

[4cido ascorbicolg
(3)

2K
En la Tabla 2 se muestran los valores de vida
media del acido ascérbico almacenado a las activi-

t1)2 =
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Tabla 1. Constantes de velocidad K y
coeficientes de correlacién de las cinéticas de
orden cero para la degradacion de acido
ascorbico en microcapsulas almacenadas a
diferentes actividades de agua a 35 °C.

ay K (mg vit C/ g ss*dias) R?
0.318 5.90 0.97
0.515 5.77 0.97
0.743 41. 92 1

Tabla 2. Vidas medias del acido
ascérbico en microcapsulas
almacenadas a diferentes actividades
de agua a 35°C.

Uy Vida media (dias)
0.318 31.10
0.515 31.80
0.743 4.37

dades de agua de 0.318, 0.515 y 0.743, donde
se observa que al aumentar la actividad de agua
disminuye el tiempo para que la concentracién de
acido ascérbico descienda a la mitad de su valor
original.

AR

a,=0.108  x430

a,=0.108  x6500

a,= 0.515

3.5 Micrografias de las microcapsulas

En la microencapsulacion, la proteccion ofrecida
por el material de pared y las propiedades
de flujo de las microcapsulas dependen de la
microestructura interior y exterior de la capsula
y en como el material de pared esta organizado en
las microcapsulas. Estos factores son estudiados
detalladamente mediante microscopia electrénica
de barrido (Rosenberg y col., 1985).

La Fig. 3 muestra las micrografias tomadas
a diferentes aumentos de las microcapsulas
almacenadas y equilibradas a varias actividades de
agua (0.108, 0.515 y 0.743) después de 60 dias de
almacenamiento. Las microcapsulas equilibradas
a la actividad de agua de 0.108 y 0.515
exhibieron una topografia externa caracterizada
por formas esféricas con una amplia variedad
de tamanos, libres de superficies abolladas y
un alto grado de integridad, es decir, no se
observaron grietas o poros en la superficie externa,
lo cual es un buen indicador de la eficiencia del
proceso de microencapsulacién; Pierucci y col.,
2006 obtuvieron micrografias de microcapsulas
de vitamina C utilizando proteina de chicharo
como material de pared, con caracteristicas
semejantes. Entre las microcapsulas almacenadas
a la actividad de agua de 0.108 y 0.515 no se
observaron cambios drasticos durante el almacena-

b

6500 a,=0.743  x650

Fig. 3. Micrografias electrénicas de barrido (MEB) de microcdpsulas de &dcido ascérbico utilizando
quitosano como material de pared, almacenadas a diferentes actividades de agua durante 60 dias a 35°C.
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miento, en cambio las microcdpsulas almacenadas
a una actividad de agua de 0.743 mostraron una
severa pegajosidad, colapso y apelmazamiento,
formando agregados, observandose asi que la
estructura y la forma esférica se destruyo
completamente, resultados similares fueron
encontrados por otros investigadores (Rosenberg
y col., 1985). La estabilidad de las microcdpsulas
es afectada por la actividad de agua de
almacenamiento, que a su vez provoca el colapso
de éstas (Beristain y col., 2002).

Conclusiones

Con los resultados anteriores se puede concluir
que la encapsulacién es un método eficiente
para la proteccion de acido ascorbico, siendo las
microcapsulas almacenadas a una a,, de 0.108 y a
35 °C las que presentaron menor degradacién de
acido ascorbico y su microestructura se conservo
mas durante el periodo de almacenamiento
contrario a las microcapsulas almacenadas a
una a, de 0.743, las cuales presentaron la
mayor degradaciéon y su morfologia se destruyo
completamente, por lo tanto la actividad de
agua tuvo una gran influencia en la degradaciéon
de &cido ascérbico y en la morfologia de las
microcapsulas.
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