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RESUMEN 

 

En este trabajo se evaluó la distribución del α-tocoferol (AT) en microcápsulas obtenidas por secado por 

aspersión a partir de nanoemulsiones generadas por dos técnicas de homogenización diferentes. 

Inicialmente se estudió el efecto de la atomización  en la distribución de tamaño de partícula a emulsiones 

con  20% de sólidos (maltodextrina, goma arábiga y AT en diferentes proporciones: 3:2:1, 3:2:2, 3:1:1, 

2:2:1 y 2:1:1 respectivamente). Se determinó el efecto de la atomización como técnica de 

homogenización en la cantidad de AT extraíble y encapsulado en polvos obtenidos a partir de dichas 

emulsiones sometidas a dos pasos por boquilla (atomización fuera del secador y atomización durante el 

proceso de secado) y en los polvos obtenidos de las emulsiones que pasaron sólo una vez por boquilla 

(durante el proceso de secado). Esta cuantificación del AT extraíble y encapsulado se hizo a partir de 

extracciones con cloroformo con el fin de no romper o modificar la cápsula. Los resultados de eficiencia 

de encapsulación total se compararon con  la suma de AT extraíble y encapsulado  sin encontrarse 

diferencias significativas en los dos procesos. Por lo menos en uno de los varios parámetros 

morfométricos evaluados (área, diámetro de Feret, perímetro máximo, perímetro y factor de forma) se 

evidenciaron diferencias significativas entre los dos procesos de homogenización (dos pasos por boquilla 

y un paso por boquilla) antes y después de la extracción del AT. La microestructura de los polvos también 

se evaluó a través de la dimensión fractal de textura y contorno, evidenciándose también diferencia para 

los polvos obtenidos de las emulsiones homogenizadas (dos pasos boquilla) y no homogenizadas antes y 

después de la extracción. En general se determinó que la cantidad inicial de AT controla la cantidad de 

AT extraíble, pero es el acomodamiento y las relaciones de los materiales de pared, durante el proceso de 

atomización, los que determinan la cantidad de AT encapsulado. Finalmente, se evaluó el efecto de la 

microfluidización en la cantidad de AT extraíble y encapsulado en 21 diferentes combinaciones de 

maltodextrina, goma arábiga y AT determinadas a partir de un diseño de superficie de respuesta de dos 

factores (concentración de AT: 17, 19, 20 y 25% y ciclos de microfluidización: 0, 1 y 2). Se determinó 

que la eficiencia máxima de encapsulación depende de la cantidad inicial de AT en la emulsión y variará 

en una relación de segundo orden según los ciclos de microfluidización que se utilicen. Así mismo se 

encontró una relación entre el tamaño de la emulsión y la cantidad de AT cuantificado, un mayor número 

de pasos en el microfluidizador disminuirá el tamaño de la nanoemulsión con concentraciones iníciales 

bajas (17-20%) de tocoferol. También se estableció el perfil de acomodamiento del AT por microscopia 

confocal y se correlacionaron las eficiencias de encapsulación  de todos los polvos con su respectiva 

coordenada de color “a” hallando una relación de segundo orden.  
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ABSTRACT 

 

In this study was evaluated the distribution of α-tocopherol (AT) in microcapsules obtained by spray 

drying from nanoemulsions generated by two different homogenization techniques. Initially we studied 

the effect of atomization in the particle size distribution of emulsions with 20% solids (maltodextrin, gum 

arabic and AT in different proportions: 3:2:1, 3:2:2, 3:1:1, 2:2:1 and 2:1:1, respectively). The effect of 

atomization as a homogenization technique was determinate in the amount of AT removable and 

encapsulated in the powders obtained from the emulsions subjected to two passes through nozzle (spray 

out the spray dryer and during the drying process) and powders obtained from the emulsions that passed 

only once per nozzle (during the drying process). The removable and encapsulated AT quantification was 

based on extraction with chloroform in order to not break or interrupt the capsule. The results of total 

encapsulation efficiency were compared with the sum of removable and encapsulated AT, no significant 

differences between the two processes were found. At least in one of the morphometric parameters 

evaluated (area, Feret diameter, maximum perimeter, perimeter and shape factor) significant differences 

were found between the two processes of homogenization (two passes through nozzle and one pass 

through nozzle) before and after extraction of TA. The microstructure of the powders was also evaluated 

by the fractal dimension of texture and contour, demonstrating also a difference for the powders obtained 

from the homogenized emulsions (two-step nozzle) and not homogenized before and after extraction. In 

general it was found that the initial amount of AT controls the amount of extractable AT, but the 

accommodation and the relations between the wall materials during the atomization process, determine 

the amount of encapsulated AT. Finally, the effect of microfluidization in the amount of removable and 

encapsulated AT was evaluated in 21 different combinations of maltodextrin, gum arabic and AT 

determined by a response surface design of two factors (AT concentration: 17, 19, 20 and 25% and 

microfluidization cycles: 0, 1 and 2). It was determined that the maximum encapsulation efficiency 

depends of the initial amount of TA in the emulsion and will vary in a second order ratio according to the 

microfluidization cycles used. Also a relationship between the size of the emulsion and the amount of AT 

quantified was found, a larger number of steps in the Microfluidizer decrease the size of the 

nanoemulsion at low initial concentrations (17-20%) of AT. Also was established the accommodation 

profile of AT by confocal microscopy and the encapsulation efficiencies of all powders were correlated 

with their respective color coordinate "a" finding a second-order relation.  
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1. INTRODUCCIÓN 

 

La microencapsulación es un proceso en el que sustancias bioactivas (sabores, vitaminas, antioxidantes, 

antimicrobianos o aceites esenciales) son almacenadas en pequeñas cantidades al ser introducidas en una 

matriz o sistema pared (Lekago y Dunford, 2010). El objetivo principal de la encapsulación es proteger 

los compuestos de reacciones con otras sustancias presentes en el alimento. En campos como la ingeniería 

de alimentos y la industria farmacéutica, el secado por aspersión se utiliza como una técnica de 

microencapsulación por la cual gotas de líquido, partículas sólidas o gases son atrapados en las películas 

finas de alimentos o de agentes químicos de grado microencapsulante (Gharsallaoui et al, 2007; 

Champagne y Fuster, 2007; Pérez –Alonso et al, 2008). 

 

Las técnicas de encapsulación han ido incrementando en número y complejidad, debido a los avances 

tecnológicos de ciencias como la nanotecnología. La obtención de nanocápsulas o cápsulas 

nanoestructuradas se puede realizar utilizando metodologías “Top down” que consisten en disminuir el 

tamaño de las emulsiones hasta la escala nanométrica a través de diferentes técnicas de emulsificación, o 

por técnicas “Bottom up” en las que se inducen arreglos de moléculas o partículas individuales hasta 

llegar a los tamaños deseados por medio del autoensamblaje (Elder y Oberdörster, 2005; Quintanilla-

Carvajal et al, 2009). La nanoencapsulación ofrece la conservación de la funcionalidad del producto 

encapsulado (incluyendo la liberación controlada del compuesto) que se espera, sea constante durante el 

almacenamiento.  

 

En el campo de la ingeniería de alimentos, la producción de productos con mejor estabilidad y 

funcionalidad, puede lograrse a través de la protección de compuestos bioactivos a través de la 

encapsulación. Es así como se han desarrollado productos nanoestructurados capaces de liberar y 

conservar diversos compuestos  como antioxidantes, vitaminas, proteínas y lípidos (Were et al, 2003; 

Mozafari et al, 2005).  Este tipo de compuestos se han encapsulado bajo diversas técnicas; la 

polimerización, los sistemas multicapas, los liposomas, la diálisis y la microfluidización son algunas de 

las metodologías que se emplean para capturar compuestos a partir de emulsiones homogenizadas 

(Nisisako, 2008).  La encapsulación de nano-partículas por secado por aspersión se ha desarrollado a 

partir de la preparación de emulsiones nanométricas con diferentes microfluidizadores (Jafari et al, 2007; 

Jafari et al, 2008a).   

 

En los últimos años, el énfasis que se ha dado al estudio de la microencapsulación, se ha concentrado en 

mejorar la eficiencia de atrapamiento durante el secado por aspersión tratando de prevenir la pérdida de 

materiales volátiles  e incrementando la vida de anaquel de los productos obtenidos minimizando la 

cantidad de materiales no encapsulados en la superficie de las partículas de los polvos (Madene et al, 

2006). Se ha reportado la eficacia de  la microfluidización como técnica de emulsificación al  disminuir la 
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cantidad de material superficial de compuestos lipídicos por secado por aspersión (Jafari et al, 2007; 

Jafari et al, 2008b).   

  

El secado por aspersión es una operación unitaria en la que pequeñas partículas de líquido tienen contacto 

con una corriente de gas caliente (generalmente aire) para formar partículas sólidas. La nube atomizada o 

aerosol, entra en contacto con el aire por tiempos muy cortos, garantizando así, la preservación de los 

atributos del producto final (Shahidi y Han, 1993). El uso del secado por aspersión en microencapsulación 

consiste en cuatro etapas fundamentales: preparación de la emulsión, homogenización de la dispersión, 

atomización en la cámara de secado y deshidratación de las partículas atomizadas (Dziezak, 1988; 

Shahidi y Han, 1993). Una vez secadas las emulsiones, la cantidad de material en la superficie de las 

cápsulas y la cantidad de material encapsulado son parámetros clave para determinar la calidad del 

producto. Se ha demostrado, que la superficie de las partículas de polvo individuales de productos lácteos 

que contienen lípidos, está cubierta casi totalmente por una fina capa oleosa (Kim et al, 2002). Esta 

característica determina la fluidez y la humectabilidad de los polvos secos (Vega y Roos, 2006). Existen 

diferentes métodos para determinar la cantidad de materiales lipídicos no encapsulados en emulsiones 

secadas por aspersión que se basan en la extracción de las distintas fracciones del aceite no encapsulado 

(Drusch y Berg, 2008). El aceite extraíble o no encapsulado, se define como aquel que se puede extraer 

con disolventes orgánicos de las microcápsulas sin romperlas (Lekago y Dunford, 2010). 

 

Si bien, la aplicación de la ciencia y la tecnología de los alimentos ha permitido desarrollar productos con 

mejores propiedades funcionales y de estabilidad, todavía es difícil determinar la ubicación de los 

diferentes componentes de las cápsulas. Las posibles interacciones entre los materiales de pared y los 

compuestos a encapsular son aún difíciles de evaluar (Goya et al, 2008). Los materiales de pared pueden 

actuar como contenedores de los compuestos activos manteniéndolos en la cápsula, ya sea fijándolos en 

su superficie o embebiéndolos en su estructura (Quintanilla-Carvajal et al, 2009). Conceptos como el de 

eficiencia o rendimiento de encapsulación deben ser replanteados con el fin de distinguir la cantidad de 

material encapsulado o atrapado superficialmente o bien embebido en los materiales de pared (Drusch y 

Berg, 2006). Es por ésto, que el objetivo del presente estudio, fue el de evaluar la distribución del alfa- 

AT en las microcápsulas obtenidas a partir de emulsiones de maltodextrina y goma arábiga  de diferentes 

tamaños (nanoemulsiones), a través de atomización antes del secado por aspersión y por la aspersión en el 

mismo, así como por microfluidización (homogenización por microcanales). 
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1.1 EMULSIONES  

 

Las emulsiones son mezclas de fluidos inmiscibles. Usualmente un fluido está presente en otra fase a 

manera de pequeñas gotas, llamándose éstas la fase dispersa (Boom, 2008).  

 

1.1.1 Propiedades de las emulsiones 

1.1.1.1 Tensión  interfacial 

 

La tensión interfacial o energía interfacial es característica de la superficie entre dos fluidos inmiscibles y 

es causada por la diferencia de fuerzas de cohesión entre las moléculas de ambas fases. El generar dicha 

interfase requiere un costo energético proporcional a la cantidad de interfase generada. La energía libre 

que se necesita para crear área interfacial es la tensión o energía interfacial (en el SI de unidades, se 

expresa en N/m). Esta tensión superficial siempre es positiva con la excepción de aquella presentada en 

las microemulsiones; ésto significa que G es siempre positiva puesto que hacer pequeñas gotas requiere 

energía. El sistema intentará reducir la cantidad de interfase generando así, una fuerza que lleva a la 

coalescencia (Cheong et al, 2008). 

 

1.1.1.2 Presión de Laplace 

 

En una gota esférica de un fluido inmiscible en otro, dado que la interfase es curva, la tensión interfacial 

ejerce una fuerza perpendicular a la interfase dirigida al lado cóncavo de ésta. Este lado o zona de la 

fuerza es proporcional al área interfacial y por eso se puede describir como una presión. En el interior de 

las gotas o de otro fluido dominado en sus alrededores por una interfase, la presión siempre es mayor que 

en el exterior y entre más pequeño sea el dominio, mayor será la diferencia de presión (Boom, 2008). 

 

1.1.2 Estabilidad de las emulsiones 

 

Como la tendencia natural de todas las emulsiones es la de coalecer, se requiere de una fuerza que 

estabilice a la emulsión y hay tres diferentes formas de conseguir dicha estabilización.  

 

La estabilización con surfactantes se da con moléculas que tienen un lado con  afinidad mayor a una de 

las fases mientras que el otro tiene mayor afinidad al otro líquido. Ésto permite conservar las dos fases si 

el surfactante se ubica en la interfase. La estabilización con polímeros y cristales se genera si se 

“engruesa” la fase dispersa agregando algún soluto que ocupe la polaridad de ésta. La estabilización con 

proteínas funciona como la de polímeros por la gran afinidad que tienen algunos aminoácidos con el agua 

(Tadros et al, 2004; Boom, 2008; Wulff-Pérez et al, 2009). 
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1.1.3 Caracterización de las emulsiones  

 

Las propiedades de una emulsión dependen del tamaño de las gotas que formen a ésta. La apariencia de la 

emulsión depende del tamaño, según esto, las emulsiones se pueden dividir en micro- (10–100 nm), mini 

(nano)- (100–1000 nm) y macro-emulsiones (0.5–100 μm) (Windhab et al, 2005). Las nano emulsiones 

son sistemas cinéticamente estables que pueden ser transparentes (<200 nm) ó cremosas (≈500 nm) 

(Izquierdo et al, 2002; Tadros et al, 2004). Una emulsión presenta diferentes tamaños de partícula y la 

distribución es una propiedad importante a diferenciar. 

 

1.1.4 Preparación de las emulsiones utilizando campos de flujo 

 

El método más común para producir emulsiones es el de inducir una corriente muy fuerte de algún flujo, 

por agitación o mezcla o a través de una pequeña apertura. El flujo que se genera en torno a una gota 

induce una fuerza de cizallamiento en ésta; cuando la fuerza es lo suficientemente grande, la gota puede 

dividirse en varias más pequeñas (Koupantsis y Kiosseuglou, 2009).  

 

• Sistemas de rotor: en este sistema, el campo de flujo entre dos elementos se vuelve muy intenso en una 

distancia muy corta. Existen diferentes tipos de equipos, los más importantes son, el tanque agitado, el 

molino y el molino dentado (López et al, 2008). 

• Homogenizadores de alta presión: en este caso la mezcla se bombea a través de un agujero muy pequeño 

o aguja. El flujo se frena sobre las grandes gotas generando así, otras más pequeñas. Estos sistemas se 

denominan de válvula y aguja (Lee et al, 2009). 

• Ultrasonido: El sonido es un patrón de propagación de turbulencias de fluctuaciones de presión. Éste es 

generado por un actuador que vibra con una frecuencia específica. Esta tecnología no es particularmente 

útil a escalas industriales (Wagner et al, 2008). El Cuadro 1 describe algunas técnicas utilizadas para 

generar nanoemulsiones en el campo de los alimentos. 

 

1.1.5 Preparación de emulsiones por membrana y micro canales  

 

En los tratamientos de membrana, el líquido es forzado a través de una  membrana con poros de 

determinado diámetro para disminuir  el tamaño de las gotas. Las principales características de estas 

técnicas  es que los campos de flujo aplicados son leves, y el consumo de energía  es menor que para la 

homogenización a través de un  solo orificio (Geerken et al, 2009). 

 

• Membranas y micro canales de emulsificación: La principal característica de esta técnica es que el flujo 

que se aplica es relativamente bajo y por ende el consumo de energía menor respecto a técnicas como la 

de altas presiones. Las características de las gotas dependerán de la forma y las dimensiones de los poros 

del micro-canal (De Luca et al, 2008).  
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Cuadro 1. Diferentes técnicas para obtención de nanoemulsiones  

Técnica Sistema estudiado Referencia 

Composición Fase 

Inversa 

Método utilizado para preparar emulsiones (O/W) en el sistema ionico 

W/cloruro de oleilamonio-oleilamina-C12E10/hexadecano; las 

nanoemulsiones fueron preparadas por la adición de soluciones acuosas de 

HCl, hexadecano, oleilamina y C12E10 o mediante la adición progresiva de 

soluciones de K2OH a mezclas de hexadecano-ácido oleico-C12E10. El pH 

disminuyó, dando lugar a una ionización de la oleilamina. El ácido oleico 

fue ionizado incrementando el pH con KOH.  

 

Se prepararon nanoemulsiones de β-caroteno utilizando una técnica de 

emulsificación-evaporación en fase inversa. Fue posible obtener 

dispersiones en una escala nanométrica. El tiempo y la velocidad de corte 

en la homogeneización afectaron la distribución de tamaño de las 

partículas  respecto al diámetro medio.  Las nanoemulsiones obtenidas 

presentaron un Dvs de 9 a 280 nm y en todos los casos, una distribución 

monomodal.  

Maestro et al, 

2008 

 

 

 

Silva et al, 2011 

 

Homogenización a 

altas presiones 

 

Se prepararon emulsiones (O / W) utilizando β-caroteno como fase 

dispersa y agua Milli-Q como  fase continua. La premezcla se homogenizó 

a 5000 rpm por 10 minutos formando una emulsión gruesa, seguido por 

homogeneización a alta presión de dos etapas. Los factores: temperatura, 

presión, concentración de β –caroteno, concentración de emulsionante, las 

interacciónes entre el β–caroteno y la concentración de emulsificante y la 

interacción entre la temperatura de homogeneización y la  concentración 

del emulsificante  afectaron la estabilidad de las emulsiones. 

 

Se encapsularon aceites esenciales a nivel nanométrico para su 

incorporación en jugos de fruta, para mejorar su actividad antimicrobiana 

y reducir el impacto en la calidad del producto final. Se elaboró una 

mezcla de terpenos y D-limoneno por la homogeneización a 300 MPa. Se 

obtuvo una mayor actividad antimicrobiana de los compuestos 

nanoencapsulados.  

 

 

Yuan et al, 2008 

 

 

 

 

 

Donsi et al, 

2010 

Ultrasonido 

La nanoemulsión se preparó con una mezcla de lípidos que se 

emulsificaron por irradiación ultrasónica en medio acuoso y 

ultracentrifugación en dos fases de la emulsión ajustando densidad.  

 

Preparación de una nanoemulsión O/W con tensioactivos y oleorresina de 

capsicum (OC). Las nanoemulsiones de OC se prepararon por 

ultrasonicación con una relación de mezcla OC:Tween80 (1:0.7) por el 

método de auto-ensamblado OC:Tween80 (01:03).  

 

Se prepararon nanoemulsiones O/W transparentes con  diámetros 

promedio de 40 nm a partir de aceite de girasol mediante ultrasonido y 

homogenización de alto corte y un sistema de surfactante/co-

surfactante/aceite.  

Pires et al, 

2009. 

 

Ye y Fernando, 

2007. 

 

Leong et al, 

2009. 

Microfluidización 

Las pre-emulsiones se prepararon disolviendo dodecilsulfato de sodio, (0 - 

5.6% en peso) y polietileno glicol (0 - 18.9% en peso) en agua destilada 

desionizada, posteriormente se agregó el aceite (15% en volumen) con 

homogenizador. Las emulsiones se prepararon con un Microfluidizador de 

configuración M-110Y pasando las pre-emulsiones  cinco veces  a una 

presión máxima del equipo de 1000 bar. 

 

Se prepararon con un microfluidizador, nanoemulsiones de alfa y gamma 

tocoferol, estas nanoemulsiones mejoraron las  propiedades anti-

inflamatorios e incrementaron la biodisponibilidad de los compuestos.  

Wooster et al, 

2008. 

 

 

Kuo et al, 2008. 
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• Emulsificación de “Dead-End” de membrana (premezclas): este proceso parte de una pre-emulsión, 

cuando ésta pasa a través de una membrana gruesa, por lo general se obtiene una mezcla de gotas muy 

grandes y algunas pequeñas, pero a medida que se repite el proceso, el número de las pequeñas aumenta y 

el de las grandes decrece (Geerken et al, 2007; Charcosset, 2009). 

 

1.1.5.1 Microfluidización 

 
En esta técnica, se fuerzan corrientes de flujo a través de un sistema de micro-canales dispuestos en una 

serie de geometrías. La fuerza de arrastre ejercida por los fluidos al moverse en el sistema y el contacto 

entre partículas causa el rompimiento de las gotas. El principio fundamental de estos equipos se basa en 

los esfuerzos de corte que se presentan cuando las corrientes de fluido se ponen en contacto a altas 

velocidades. La Figura 1 presenta las diferentes geometrías de dispositivos de micro-canales, la presión y 

la relación entre los radios de los conductos para diferentes fluidos sometidos al procesamiento son 

factores fundamentales para obtener  nanoemulsiones con  distribuciones de tamaño homogéneo.  

 

La geometría de cruce en T se aplica generalmente para generar emulsiones de aceite en agua (O/W), 

mientras que las geometrías de salida en cruz y concéntrica son arreglos que se utilizan para preparar 

emulsiones dobles (agua-aceite-agua o emulsiones de aceite-agua-aceite) y  para evitar coalescencia o la 

producción de partículas no esféricas (Skurtys y Aguilera, 2008). Kawatsu et al, (2001) al desarrollar este 

procedimiento, encontraron que el tamaño de gota de las emulsiones producidas bajo esta técnica estaba 

relacionado con la geometría del canal pero era  independiente del flujo. 

 

 

Figura 1. Diferentes geometrías en Microfluidizadores. (a) Arreglo T. (b) Arreglo en cruz. (c) Arreglo 

Concéntrico. Modificada de Quintanilla-Carvajal et al, 2009. 

 

Un microfluidizador realza los esfuerzos de corte, impacto y cavitación para emulsificar sistemas líquido-

líquido o para desaglomerar y dispersar sólidos en líquidos. El proceso toma lugar a altos niveles de 

energía en una cámara de interacción (CI) y puede utilizar una cámara adicional llamada Módulo Auxiliar 

de Procesamiento (MAP). 
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Son seis las variables que se deben controlar durante la microfluidización (Jafari et al, 2008a): 

• El tipo de Cámara de Interacción (CI) 

• El tipo de la cámara auxiliar (MAP) 

• El lugar y tamaño de la CI y la MAP 

• La cantidad de presión a aplicar 

• El número de veces al que se someterá el tratamiento al proceso 

• Temperatura de procesamiento 

 

La CI es un dispositivo patentado que permite asignar las características deseadas a  emulsiones que bajo 

otras técnicas más económicas o convencionales, no es posible. Es un dispositivo con una geometría 

única sin partes en su interior. Se pueden procesar diversos materiales a través de la CI a presiones altas, 

hasta 275.78 MPa (40000 psi) a partir orificios pequeños (hasta 7 µm) para obtener tamaños de partículas 

nanométricos, homogéneos y procesos escalables y reproducibles (Microfluidics, 1996). 

 

Hay dos tipos de CI, el tipo “Y” y el tipo “Z” cuyos tamaños pueden variar ya sea para requerimientos a 

nivel laboratorio o industrial. Estas CI pueden utilizarse en conjunto con  MAP, la cual se puede situar 

antes o después según los resultados que se deseen. Si se ubica antes de la CI, la MAP funcionará como 

mezclador o preprocesador para preparar al material para el paso por los pequeños orificios de la CI. La 

MAP siempre es una cámara tipo Z y siempre más grande que la CI en capacidad de flujo. 

 

Para una adecuada selección de las cámaras y arreglos a utilizar se deben seguir diversos pasos: Lo 

primero que se debe hacer es determinar las características del producto, jerarquizando las 

particularidades deseadas. Posteriormente se debe seleccionar los tamaños y tipos de la CI y la utilización 

y posicionamiento de la MAP. Luego se deben determinar las proporciones de las fases dispersas, el 

porcentaje de surfactante y aditivos, el número de pasos, y la presión de operación. Otros parámetros 

pueden ser la temperatura y el calentar o enfriar los productos antes o después del procesamiento. 

 

Para el caso de las emulsiones, el Microfluidizador produce mejores resultados con emulsiones de tipo 

aceite en agua O/W. Se recomienda utilizar la CI del tamaño más pequeño (7µm). También se 

recomienda colocar la MAP después de la CI para producir distribuciones de tamaño de gota más 

estrechas. La MAP imparte entre el 10 y el 20% de la presión que ejerce la CI. Hay un punto al que el 

incremento de energía representado como pasos adicionales a través de las cámaras o mayores presiones, 

causa un incremento en el tamaño de partícula (Schultz et al, 2004). Se deben determinar el número de 

pasos hasta alcanzar el tamaño deseado. La temperatura por otro lado debe ser controlada como factor 

importante para la obtención de las emulsiones, ya que esta incrementa en 1.7 ºC por cada 1000 psi de 

presión ejercida (Microfluidics, 1996)  
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1.2 NANOENCAPSULACIÓN A PARTIR DE EMULSIONES 

 

En 1959, el significado conceptual de la palabra nanotecnología empezó a difundirse gracias a la 

Ingeniería Atómica con el físico Richard Feynman. Pero en 1974 se constituye con Nario Taniguchi para 

describir la manipulación de partículas menores a una micra. La nanotecnología involucra la 

investigación, desarrollo tecnológico y control de estructuras en dimensiones que comprenden entre 1 y 

100 nm y entre 100 y 1000 nm para el caso de las emulsiones. Con la nanotecnología se crean y usan 

estructuras que tienen propiedades útiles; éstas se han ido descubriendo a la luz de los cambios en las 

características que se observan a medida que el tamaño va disminuyendo; un ejemplo de esto es el oro 

que a nivel atómico incrementa su conductividad debido al confinamiento espacial y a los efectos 

cuánticos que se generan en la superficie atómica (Marotti, 2007; Uskokovic, 2007). 

 

1.2.1 Una nueva tendencia para nanoencapsular  

 

Ya se ha reportado una clasificación o explicación a los diferentes conceptos que se dan en la 

nanoencapsulación; de la literatura revisada, este trabajo evidencia tres tendencias para encapsular y las 

posibles combinaciones de ellas: la elaboración de cápsulas tamaño nano (Figura 2 a y c), la 

estructuración de micro o nanocápsulas con estructuras porosas de tamaño nano (Figura 2 c, d y e) (Zeller 

y Saleeb 1996), o la encapsulación de compuestos particulados a tamaño nano (Figura 2 a, b, c y d).  

 

El secado por aspersión, es una técnica que permite el desarrollo de éstas tres tendencias. Es así como se 

han conseguido partículas de tamaño nanométrico (Bilensoy et al, 2008); así también se han encapsulado 

partículas nanométricas provenientes de nanoemulsiones de aceite de pescado bajo diferentes 

metodologías de homogenización (Takashima et al, 2007, Jafari et al, 2007; Jafari et al, 2008a). Es por 

esto, que la alimentación al secador por aspersión (micro o nanoemulsión), es de vital importancia para el 

proceso (Moinard-Chécot et al, 2008; Akagi et al, 2007; Luo y Gu, 2007; Luo y Zhoe, 2004). 

 

 
Figura 2. Diferentes maneras en las que se forman nanocápsulas (Quintanilla-Carvajal et al, 2009) 

 

Cabe mencionar que la formación de nanopartículas poliméricas en agua, utilizadas para alimentos o 

medicamentos, resulta del autoensamblaje para nanoesferas regulares que contienen complejos 

hidrofóbicos en el centro de la cápsula y una coraza mucho más hidrofóbica (Akagi et al, 2007, Oliva et 
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al, 2002). Una forma de asignar estructuras amfifilicas es la de anexar o “injertar” dextranos con 

polímeros sintéticos (Gref et al, 2002). También se pueden modificar dichos dextranos con grupos 

funcionales hidrofóbicos (Nichifor et al, 1999). 

 

1.2.1.1 El secado por aspersión como proceso de encapsulación de sustancias nanométricas 

 

En la actualidad ya se han encapsulado diversas oleorresinas y aceites en emulsiones de agua. Los 

biopolímeros mas utilizados son la goma mezquite, la maltodextrina y proteínas (Perez-Alonso et al, 

2003). También se han encapsulado bajo este proceso otros compuestos vólatiles y de uso extensivo en la 

industria alimentaria (Krishnan et al, 2005; Kanakdane et al, 2007; Perez-Alonso et al, 2003). La mayoría 

de los estudios relacionados al secado por aspersión para microencapsulación se refieren a la formulación 

de una emulsión para la alimentación del secador  (Gharsalloui et al, 2007). 

 

El tamaño y la forma de partículas atomizadas y la eficiencia de encapsulación se han relacionado con 

diversas condiciones del secado por aspersión, por ejemplo con las temperaturas de entrada y salida, el 

flujo de alimentación o la velocidad del aire de atomización (Tonon et al, 2008; Kurozawa et al, 2009; 

Tewa-Tagne et al, 2007). Son muy pocos los estudios que han relacionado los dispositivos de 

atomización como parte del proceso de homogenización, a pesar del alto corte de cizalla al que se 

someten los productos en el atomizador. Sin embargo Coulter et al, (1951) plantearon esta posibilidad al 

explicar que la leche que se atomizaba para un proceso de secado no necesitaba una homogenización 

previa debido a que la atomización per se ya se consideraba un proceso de homogenización. Otros 

trabajos han planteado el uso de boquillas sónicas como medio de mezclado previo al secado (Lekago y 

Dunford, 2010) pero ninguno ha relacionado la atomización como agente homogenizador con el fin de 

evaluar una reducción de tamaño y su efecto en la distribución de los componentes en las cápsulas.  

 

Los métodos de liberación de los compuestos encapsulados en las cápsulas se pueden dar por una 

disolución normal en agua, por esfuerzos de cizalla, por temperatura, por reacciones químicas y 

enzimáticas o por cambios en la presión osmótica. La liberación de las sustancias de una microcápsula 

puede ser controlada por difusión de la pared de la cápsula o por una membrana que cubre la pared. La 

permeabilidad a través de la matriz y la solubilidad del componente de la pared de la cápsula influyen en 

la velocidad de difusión. El compuesto que va a difundir debe solubilizarse en la matriz y la presión de 

vapor de sustancias volátiles en cada lado de la matriz puede ser la fuerza que determine la difusión. La 

selección de una matriz o membrana es importante; la naturaleza química, morfología y temperatura de 

transición vítrea, el grado de hinchamiento y de entrecruzamiento también influyen en la difusión de la 

membrana aunque pueden disminuir la velocidad de liberación (Jafari  et al, 2008b). 
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1.2.1.2 Parámetros que afectan la eficiencia de encapsulación durante el secado por aspersión 

 

Los tamaños  de partícula que se pueden obtener a partir de procesos de encapsulación se clasifican en 

macro (>5000µm), micro (1-5000 µm) y nano (<1 µm). En el secado por aspersión se obtienen polvos por 

debajo de 1 µm y estas cápsulas se conocen como “multiple-core” ya que el material a encapsular se 

dispersa a través de los materiales de pared y el área central está ocupada por el espacio que genera la 

expansión durante las últimas etapas del secado (King, 1995). 

 

Se han encapsulado exitosamente diferentes tipos de sabores y aceites con mínimas cantidades de 

material oleoso en la superficie de las cápsulas y máximas cantidades de retención. Estos resultados han 

suscitado el desarrollo de diferentes tipos de investigaciones en donde se determinan diferentes 

parámetros del secado por aspersión como los principales factores que afectan la eficiencia de 

encapsulación. Dentro de los principales parámetros que influyen en el rendimiento se encuentran el 

tamaño de partícula del polvo, el tipo de atomización, la temperatura de la alimentación, el flujo de aire y 

humedad en el secador por aspersión, la temperatura de entrada y la temperatura de salida(Jafari et al, 

2008b). 

 

El componente mayoritario en una emulsión es el agua, componente que se evapora durante el secado 

(>90%), sin embargo la evaporación de ésta, determina en cierto grado, la retención de los compuestos a 

encapsular. Dos teorías se debaten respecto a este aspecto: según la teoría de difusión selectiva, cuando la 

humedad de la superficie de una partícula atomizada se reduce entre un 7 y 23%, esta superficie seca 

actúa como una membrana semipermeable permitiendo la pérdida (o difusión) del agua facilitando la 

retención de los compuestos encapsulados (Reineccius, 2004). A medida que continúa el secado la 

difusividad de los compuestos a encapsular se dificulta respecto a la de las moléculas del agua. Es por eso 

que durante las primeras etapas del secado se dan las mayores pérdidas respecto a la retención de los 

materiales (Bhandari, 2005). 

 

King y Hecht (1995) reportan tres etapas en donde se da la pérdida de los compuestos encapsulados: 1) 

durante la atomización por el amplio contacto de área superficial con el aire, la turbulencia y los esfuerzos 

de corte de la gota atomizada. 2) después de la formación de la gota donde se da una rápida perdida de 

agua y aún no se forma la membrana semipermeable y 3) cuando la temperatura de la gota excede la de 

ebullición y se forman burbujas dentro de la cápsula que al explotar arrastran compuestos con ellas. 

Ahora bien, durante el proceso de optimización de la eficiencia de encapsulación, las cuatro variables más 

importantes a considerar se describen a continuación: 
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1.2.1.2.1 Las propiedades de los materiales de pared 

 

Los materiales protectores influyen en las características de la emulsión, en la retención de los 

compuestos encapsulados y durante la vida de anaquel del producto final. Los materiales hidrolizados 

como las maltodextrinas  son los más económicos, aportan un sabor suave, presentan baja viscosidad a 

altos niveles de sólidos y una excelente capacidad de protección para materiales oleosos (Jafari et al, 

2008b). Se ha determinado así que en el uso de maltodextrinas como materiales de pared, los equivalentes 

de dextrosa están directamente relacionados a la capacidad de protección, permeabilidad al oxígeno y 

eficiencia de encapsulación (Hogan et al, 2003). Trabajos como el de Re y Lui (1996) reportan un 67% de 

retención de Alilguayacol usando maltodextrina de 10DE frente a un 94% de retención al utilizar almidón 

modificado. También se ha reportando el uso de combinaciones  con biopolímeros de superficies activas  

como las gomas con el fin de conseguir mayores valores de retención (Krishnan et al, 2005). Las gomas 

aparte de poseer buenas propiedades de retención actúan como agentes emulsificantes (Fang et al, 2005).  

 

1.2.1.2.2 Las propiedades de los materiales a encapsular 

 

 La retención de los materiales: No sólo las propiedades del material pared influyen en las características 

de la cápsula, los materiales a encapsular también influyen en la retención durante el secado. El peso 

molecular y la presión de vapor de los compuestos  influyen en dicha eficiencia (Vega y Roos, 2006). 

Peso molecular: El aumento del peso molecular generalmente genera una  tasa de difusión más lenta, 

consiguiendo así, que las moléculas demoren más tiempo en llegar a la superficie de la gota atomizada 

durante el secado, específicamente, en las etapas iníciales del proceso logrando un mayor  porcentaje de 

retención. Un segundo factor que promueve la retención de moléculas de mayor peso molecular  se da ya 

que la superficie de la gota se convierte en impermeable con mayor rapidez durante el secado y la 

difusión se detiene por un bajo contenido de humedad. Este comportamiento se observó al secar dos 

ésteres de diferentes pesos moleculares con goma arábiga con diferentes eficiencias de encapsulación 

como resultado (Rosenberg et al, 1990). 

 

Polaridad: La retención de compuestos también depende de la polaridad, entre más polar sea el material 

se dará una menor retención puesto que se solubilizará más fácilmente en el agua y tenderá a migrar con 

el agua que se retira durante el proceso de secado (Voilley, 1995). 

 

Concentración del material a encapsular: La eficiencia  de encapsulación o la retención de los compuestos 

será menor a  mayores concentraciones iníciales de material oleoso (Tan et al, 2005) pero de la misma 

forma  se obtendrá mayor contenido de aceite en la superficie del polvo  (Keogh et al, 1999). Por 

ejemplo, Bhandari et al, (1992), reportaron una disminución del 10% en volátiles de retención total y un 
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aumento del 150% en sustancias volátiles retenidas en la superficie de las partículas de polvo 

cuando la concentración inicial de aceite se incrementó de 20 a 25%.  

 

1.2.1.2.3 La emulsión inicial  

 

Uno de los pasos clave en la encapsulación de secado por aspersión de aceites y sabores es la preparación 

de la emulsión de entrada. Los parámetros importantes a considerar son la concentración de sólidos 

totales, la viscosidad, la estabilidad, el tamaño de gota, y el método de emulsificación que se utilice 

(Jafari et al, 2008b). 

 

Sólidos totales en la emulsión: Algunos trabajos reportan que el contenido de sólidos totales  en la 

emulsión es el factor que determina la retención de compuestos volátiles y la eficiencia de encapsulación 

de aceites en alimentos durante secado por aspersión (Soottinatanwat et al, 2005). Un alto contenido de 

sólidos reduce el tiempo necesario para formar una membrana semipermeable en la superficie de la 

partícula de secado y por ende se incrementa la viscosidad de la emulsión, dificultando la circulación de 

los compuestos dentro de las gotas. Aunque algunos autores como Sankarikutty et al, (1988) y Rosenberg 

et al, (1990) sugirieron que se debe utilizar el contenido de sólidos de alimentación más alto, otros 

trabajos reportan que existe un contenido de sólidos de alimentación óptimo para 

el secado por aspersión de aceites (Yuliani et al, 2006). En algún contenido de sólidos, 

la adición de más material pared superará la solubilidad de los compuestos, y estos 

al no disolverse no podrán proporcionar ningún efecto encapsulador. Liu et al, (1990) pusieron de 

manifiesto que la retención de D-limoneno (más del 95%) fue independiente de la 

la concentración inicial de sólidos. 

 

Viscosidad de la emulsión: Un aumento en la viscosidad de la emulsión   ayudará a la retención de los 

compuestos debido a la reducción de la  circulación en las gotas y a la rápida formación de la membrana 

semi-permeable. Sin embargo, el aumento de la viscosidad más allá de un límite óptimo provoca una 

disminución en la retención de los compuestos, debido a una mayor exposición durante la atomización.  

Está demostrado que una alimentación más viscosa produce gotas de tamaños más grandes haciéndose 

más difícil la formación de gota generando partículas más irregulares después del secado (Silva et al, 

1996). 

  

Estabilidad de la emulsión: La eficiencia de encapsulación de aceites y sabores en los alimentos se ve 

afectada  por la estabilidad de la emulsión inicial: una mayor estabilidad de la emulsión de alimentación 

se ve reflejada en un aumento de  eficiencia de encapsulación (Barbosa et al, 2005b). 
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Tamaño de la Emulsión: se ha reportado que el tamaño de la emulsión tiene un 

efecto considerable sobre la eficiencia de encapsulación de aceites y sabores durante el secado por 

aspersión (Soottitantawat et al, 2003). Risch y Reineccius (1988) reportaron una retención superior de 

aceite de naranja y una disminución en la cantidad de aceite superficial mediante la reducción del tamaño 

de la emulsión (0,90 mm) a través de microfluidización.  Sin embargo trabajos como el Soottitantawat y 

et al, (2003), también reportan un incremento de material superficial en los polvos para las emulsiones 

con tamaños de gota más grande. 

  

1.2.1.2.4 Método de emulsificación  

 

Mongenot et al, (2000) demostraron que el uso de ultrasonido como técnica de homogenización  

aumentó la calidad de la emulsión de materiales de pared bajos en viscosidad, incrementando la retención 

del  aroma encapsulado respecto a una técnica de homogenización por alta presión.  Jafari et al, (2007), 

redujeron la cantidad de material superficial en polvos producidos a partir de emulsiones homogenizadas 

por microfluidización.  

 

1.2.2 Algunas formas de nanoencapsulación 

 

El desarrollo de productos funcionales es una innovación tecnológica que ha adquirido adeptos con el 

paso de los años. Las tecnologías que envuelven esta tendencia comprenden la nano y 

microencapsulación, encapsulación enzimática, inmovilización de compuestos a nivel atómico, síntesis 

polimérica y sistemas de multicapas (“LbL”, por sus iníciales en inglés) entre otros (López et al, 2006; 

Luo y Gu, 2007; Krol et al, 2006).  

 

1.2.2.1 Polimerización 

 

La polimerización de miniemulsiones consigue que la encapsulación sea provocada por una separación de 

fases durante la polimerización. Un oligómero anfifílico se utiliza como tensoactivo para preparar una 

miniemulsión (paquetes de aceites de 50 a 500 nm dispersos en agua). Debido a las propiedades 

anfifílicas del oligómero las moléculas pueden auto ensamblarse en la interfase de agua/aceite mediante 

ultrasonicación. Cuando un iniciador soluble en agua como lo puede ser el Persulfato de Potasio es 

introducido, los primeros radicales solubles en agua empiezan a surgir en ésta. Después de varias 

adiciones de monómeros, los oligoradicales comienzan a ser activos en la superficie y son capturados por 

mini paquetes de aceite. Los radicales activos de la superficie con las cabezas de grupos aniónicos son 

enlazados a la interfase de mini paquetes y el agua. De esta manera la polimerización se hace en la 

interfase y las cadenas del polímero pueden ir creciendo gradualmente permitiendo la formación de la 

coraza. En esta forma de nanoencapsulación es ideal que la única forma de formación de partícula sea la 
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nucleación de la gota. Y así mismo se han identificado parámetros importantes a tener en cuenta: la 

hidrofobicidad y/o estructura del oligómero que influye en la morfología de la nanocápsula al final del 

proceso. A mayor peso molecular del oligómero, menor formación de partículas (Luo y Gu, 2007;  Hu et 

al, 2007; Ren et al, 2007; Liang et al, 2008).  

 

1.2.2.2 Sistemas Multicapa 

 

Con la técnica “LbL” se pueden fabricar películas a escala nanométrica teniendo un control preciso del 

espesor y de la uniformidad de éstas (Varahramyan y Lvov, 2007). La técnica “LbL” se basa en la 

adsorción alternada de polielectrolitos cargados opuestamente que están contenidos en una solución sobre 

un substrato sólido de superficie cargada (Sui, 2004; Varahramyan y Lvov, 2007, Cai et al, 2005; 

Serizawa et al, 2006). Para la fabricación de estas estructuras intervienen diversos tipos de interacciones 

que son las responsables del autoensamblaje; las principales son las interacciones electrostáticas (Weiss et 

al, 2006). Este tipo de interacciones son importantes ya que los polímeros que se emplean en la técnica 

“LbL” poseen una carga eléctrica lo que permite que estos puedan ser usados (Serizawa et al, 2006). Las 

interacciones electrostáticas pueden ser de atracción o repulsión dependiendo de las cargas de los 

polímeros, predominando las de atracción. Este tipo de interacciones se ve afectado por el pH y la fuerza 

iónica del sistema, por ejemplo, un aumento en la fuerza iónica del sistema disminuye la fuerza y la 

magnitud de estas interacciones (McClements, 2006). Para el caso de la nanoencapsulación por esta 

técnica, se utilizan polímeros con cargas opuestas al material a encapsular con el fin de generar las 

atracciones anteriormente nombradas (Serizawa et al, 2006; McClements, 2006). 

 

1.2.2.3 Liposomas 

 

La habilidad de atrapamiento de los liposomas de compuestos solubles en agua, ha sido empleada en 

farmacología y cosmetología. El encapsulamiento de antimicrobianos en liposomas ofrece una buena 

solución para  protegerlos y garantizar su eficacia y estabilidad en las aplicaciones alimentarias (Were et 

al, 2003). El principio básico para la formación de liposomas es la interacción hidrofóbica / hidrofílica 

entre lípido/lípido y lípido moléculas del agua. El añadir energía (ultrasonicación, homogenización, 

agitación o calor) genera el arreglo de los lípidos en forma de vesículas bicapilares para asignar un 

equilibrio termodinámico en la fase acuosa (Mozafari, 2005). En la Figura 3 se puede ver la ilustración. 
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Figura 3. Formación de membranas. Modificada de Mozafari,2005. 

 

Las propiedades funcionales de los acarreadores liposomáticos para encapsular antimicrobianos dependen 

de la interacción entre la membrana del liposoma y la membrana de la célula bacteriana. Se ha visto que 

la adición de nisina cargada positivamente a un anión fosfolipídico como el fosfatodiglicerol (DG) genera 

una interacción electrostática en donde al adicionarse liposomas neutros se generan interacciones 

hidrofóbicas (Colas et al, 2007; Xia et al, 2007) 

 

1.2.2.4 Diálisis 

 

Las nanopartículas formadas de copolímeros anfifílicos han sido evaluadas como acarreadores de 

fármacos hidrofóbicos (Xie y Wang, 2005).  La coraza que se forma por los compuestos hidrofóbicos 

sirve como acarreador de medicamentos lipofílicos y estabiliza las partículas en dispersiones acuosas. La 

formación de partículas depende del método que se utilice. Los más usados son diálisis y diversos 

procedimientos de evaporación de disolventes (Adams et al, 2003). En el método de diálisis, el 

medicamento es añadido con el copolímero a un disolvente orgánico que tengan en común y sea miscible 

en agua. Después se repite la diálisis pero contra agua. En este paso es en donde se hace la encapsulación.  

 

Aunque en el campo de los alimentos no hay trabajos que reporten la diálisis como técnica de 

encapsulación, los fundamentos de esta técnica pueden ser empleados para futuros trabajos como es el 

caso de Min et al, (2008) que obtuvieron nanopartículas de camptotecina, un medicamento hidrofóbico y 

anti cancerígeno. También se han generado nanocápsulas pero con diferentes tiempos de proceso y secado 

del producto final (Xie y Wang, 2005; Hornig y Heinze, 2007).Esta metodología es más eficiente y 

atractiva que otras, debido a que los productos son más estables en el tiempo y en diversos medios (Li y 

Szoka, 2007). 
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1.3 MICROENCAPSULACIÓN  

 

La microencapsulación es un proceso en el que sustancias bioactivas (sabores, vitaminas, antioxidantes, 

antimicrobianos o aceites esenciales) de alto o bajo peso molecular son almacenadas en pequeñas 

cantidades introduciéndolas en una matriz o sistema pared para impedir  su desgaste, para protegerlos de 

reacciones con otros compuestos presentes en el alimento o para impedir que sufran reacciones de 

oxidación debido a la luz o al oxígeno. Otra ventaja que ofrece la encapsulación es que un compuesto 

encapsulado se liberara gradualmente de la pared o matriz que lo ha englobado o atrapado y se obtienen 

productos alimenticios con mejores características sensoriales y nutricionales (Gharsallaoui et al, 2007; 

Champagne y Fustier 2007). La mayoría de procesos de encapsulación provienen de una emulsión. 

 

1.3.1 Métodos de microencapsulación 

 

Se han desarrollado diferentes técnicas para la producción y obtención de microcápsulas. En general, 

todas estas metodologías se pueden dividir en tres grandes grupos: A) Procesos físicos: secado por 

aspersión, extrusión y recubrimiento por aspersión. B) Procesos fisicoquímicos: coacervación simple o 

compleja y atrapamiento en liposomas. C) Procesos químicos: polimerización interfacial e inclusión 

molecular. La selección del proceso de encapsulación según la aplicación que se le vaya a dar tiene en 

cuenta el tamaño medio de la partícula requerida y las propiedades fisicoquímicas del agente 

encapsulador y la sustancia a encapsular; las aplicaciones para el material microencapsulado, el 

mecanismo de liberación deseado y el costo (Jafari et al, 2008b). 

 

1.3.1.1 Aspersión por enfriamiento o congelamiento 

 

En esta técnica, el material a encapsular es mezclado con el acarreador y es atomizado en aire frío. Las 

microcápsulas son producidas por atomización de la emulsión o suspensión que contiene el material pared 

y la sustancia activa sólida o líquida. Las sustancias que se usan como coberturas en la mayoría de los 

casos son aceites vegetales (Teunou y Poncelet, 2005). La reducción de la temperatura produce una 

solidificación del lípido pared y el atrapamiento de la sustancia activa en el centro de la cápsula, 

consiguiendo casi siempre microcápsulas insolubles en agua (Madene et al, 2006). 

 

1.3.1.2 Extrusión 

 

La microencapsulación por extrusión, involucra el paso de una emulsión del material activo y el material 

pared (más la adición de algún lípido) a través de un dado a alta presión. La extrusión constituye el 

segundo proceso más usado, después del secado por aspersión; específicamente es utilizado para la 

encapsulación de sabores. Un proceso típico involucra la mezcla de sabores con jarabe de maíz o almidón 
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modificado caliente, extrudiendo la mezcla en forma de esferitas (pellets) dentro de un baño con un 

disolvente frío como el isopropanol. El disolvente frío solidifica el jarabe en un sólido amorfo, 

envolviendo los compuestos que imparten sabor. Los sabores extrudidos proporcionan una mayor vida de 

almacenamiento comparados con los que no son encapsulados. Las condiciones de temperatura, flujo de 

alimentación y volumen a encapsular son los parámetros más importantes en el resultado; aún así, 

presenta muchos inconvenientes en el producto tales como hendiduras, paredes delgadas o poros en la 

estructura de la coraza (Yuliani et al, 2006). 

 

1.3.1.3 Cobertura por lecho fluidizado 

 

Esta tecnología es caracterizada por tener buenas propiedades de mezclado así como una eficiente 

transferencia de calor y masa además de una distribución de temperatura uniforme en el lecho. En esta 

operación se suspenden las partículas sólidas que se quieren encapsular en una corriente de aire a alta 

velocidad dentro de una cámara con temperatura y humedad controladas, donde el material pared es 

atomizado. La cantidad de partículas cubiertas depende de la longitud de la cámara y del tiempo de 

residencia dentro de ésta. La técnica es aplicable a coberturas que funden fácilmente como aceites 

vegetales hidrogenados, estearinas, ácidos grasos, emulsificantes, ceras o coberturas solubles como 

almidones, gomas y maltodextrinas (Rosenkranz et al, 2007). En la encapsulación de sólidos pequeños, 

las partículas se fluidizan con un gas o un líquido.  

 

1.3.1.4 Atrapamiento en liposomas 

 

Como se mencionaba en la sección 1.2.2.3 el principio básico para la formación de liposomas es la 

interacción hidrofóbica / hidrofílica entre lípido/lípido y lípido moléculas del agua (Mozafari, 2005). Se 

han utilizado en la liberación de medicamentos y se conforman de una o más capas de lípidos permitidos 

en el procesamiento de alimentos; la permeabilidad, estabilidad, actividad superficial pueden variar con el 

tamaño y la composición del lípido pared.  

 

Existen tres tipos de liposomas: multilamelar, vesículas de un compartimiento y macrovesículas. La 

sonicación permite la formación de las primeras, mientras que las macrovesículas son formadas por 

inyección de soluciones de lípido en una solución reguladora de fosfatos. Los liposomas pueden obtenerse 

con cargas positivas por la adición de aminas o con cargas negativas por la adición de fosfatidil serina o 

diacetil fosfato. Sustancias hidrofílicas e hidrofóbicas pueden ser encapsuladas en liposomas; los 

compuestos hidrofílicos se disuelven en agua y se mezclan con una película lipídica para formar 

liposomas, mientras que los materiales hidrofóbicos se embeben en una película delgada de lípido. La 

liberación del principio activo se realiza por difusión a través de la pared que puede ser de una o dos 

capas de lípidos; por destrucción de la vesícula, dada una concentración crítica de iones o por un cambio 
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de pH. Se pueden añadir algunas sustancias para reducir la permeabilidad de la membrana e incrementar 

la estabilidad de los lípidos en la bicapa  tales como el colesterol y tocoferoles (Taylor et al, 2007). 

 

1.3.1.5 Coacervación 

 

En una solución coloidal, las cargas pueden orientarse formando puentes que dan origen a una 

disminución de la solubilidad del coloide; como consecuencia una parte del coloide puede separarse en 

una nueva fase, convirtiendo al sistema en bifásico. La fase rica en coloide es un estado disperso que 

aparece como gotas de líquido amorfo, a las que se les denomina gotas de coacervado. La coacervación 

puede iniciarse de diferentes formas: cambios de pH, temperatura o adición de una segunda sustancia 

como una sal iónica; este método es eficiente pero costoso. Para el proceso de microencapsulación se han 

usado algunos biopolímeros como coberturas (goma arábiga y grenetina). La microencapsulación por 

coacervación requiere que el material a encapsular y el material pared se mezclen; la cobertura se 

deposita sobre el material activo (Madene et al, 2006). 

 

1.3.1.6 Polimerización interfacial 

 

Este método involucra la disolución de un monómero hidrofóbico polimerizable en un material activo 

hidrofóbico. La mezcla se dispersa en una fase polar y un catalizador provoca la polimerización del 

monómero; el polímero es insoluble en la sustancia activa hidrofóbica y se deposita como pared alrededor 

de la sustancia activa (Kobaslija, 2006). Los polímeros que forman coberturas adecuadas son poliéster, 

poliamidas, poliuretanos y poliureas. La polimerización interfacial ocurre entre monómeros disueltos en 

sus respectivas fases inmiscibles; los monómeros solubles se dispersan en la fase acuosa por medio de 

agitación, la membrana de la cápsula se forma por la adición de un monómero orgánico soluble en la fase 

continua u orgánica. Las membranas poliméricas de poliaminas, nylon, poliéster o polifeniléster se 

producen por la reacción entre un monómero soluble en agua, como poliamina, L-lisina, 1,6-

hexametilendiamina, piperidina, o polifenol y un monómero soluble en medio orgánico como sebacoil 

cloruro, 2,2- dicloroéter (Park y Chang, 2000). 

 

1.4 LOS ANTIOXIDANTES  

 

Se denominan antioxidantes a todos aquellos compuestos que tienen como función eliminar los radicales 

libres. Los radicales libres son átomos o moléculas que tienen uno o más electrones no apareados; éstos 

son inestables y tratan de llenar las vacantes electrostáticas. Los radicales de oxígeno centrados bajo 

metabolismo normal aeróbico son llamados especies reactivas de oxígeno. Bajo condiciones normales el 

1% de estas especies escapa del control metabólico y puede atacar cualquier componente bioactivo de la 

célula (Berger, 2005). Los antioxidantes actúan a través de diferentes mecanismos; neutralizan los 
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radicales, reducen la concentración de peróxidos y reparan membranas oxidadas entre otras formas. 

Pueden ser definidos como cualquier sustancia capaz de retardar o prevenir el desarrollo de rancidez u 

otros sabores deteriorativos durante la oxidación (Rodríguez et al, 2007). La prevención de esta clase de 

reacciones se ha estudiado extensivamente a través de la microencapsulación; sin embargo, se ha 

encontrado que para poder asignar un control en la liberación de los compuestos es mucho más eficiente 

el uso de tecnologías de nanoencapsulación o encapsulación de sustancias nano (Mozafari et al, 2006). 

Dentro de los antioxidantes más importantes están los tocoferoles. 

 

1.4.1 α-Tocoferol (AT) 

 

La definición química de la vitamina E es relativamente compleja ya que incluye dos grupos grandes de 

moléculas: los tocoferoles y los tocotrienoles, cada uno de ellos como treinta y dos esteroisomeros. La 

familia de los tocoferoles esta compuesta por incluye cuatro sustancias: AT (vitamina E en el sentido 

estricto de la palabra), β-tocoferol, γ-tocoferol y δ-tocoferol. La estructura química de los tocoferoles se 

caracteriza por una cadena de carbonos que se une a un anillo aromático, llamado cromano, con un grupo 

hidroxilo y una cadena polipronoide saturada. En los tocotrienoles, la cadena de cadena de carbonos es 

insaturada. Mientras que el AT tiene tres grupos metilo y es el más activo, el β-tocoferol y γ-tocoferol 

tienen dos grupos metilo y el δ-tocoferol sólo un grupo metilo, este último es el más potente, pero el 

menos efectivo (Ubaldi et al, 2005). 

 

El AT es uno de los componentes más efectivos de la Vitamina E y es un antioxidante que se encuentra 

en su mayoría en alimentos de origen vegetal. Este compuesto evita la oxidación de las lipoproteínas o 

transportadores en sangre del colesterol y de otras sustancias vinculadas con el desarrollo de ciertos tipos 

de cáncer (Brunelleschi et al, 2007).  

 

El  AT es liposoluble y esencial para el organismo, es un antioxidante que ayuda a proteger los ácidos 

grasos. Así mismo, cuida al organismo de la formación de moléculas tóxicas resultantes del metabolismo 

normal como de las ingresadas por vías respiratorias o bucales. Evita la destrucción anormal de glóbulos 

rojos, evita trastornos oculares, anemias y ataques cardíacos. Se encuentra principalmente en la yema de 

huevo, aceites vegetales germinados (soya, cacahuate, arroz, algodón y coco). Vegetales de hojas verdes, 

cereales y panes integrales (Lunn, 2007; Blacke, 2007). La estructura del AT se presenta en la Figura 4. 

 

 
Figura 4. Estructura molecular del α-Tocoferol. 
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1.5 CARACTERIZACIÓN DE MATERIALES ENCAPSULADOS  

 

La caracterización de polvos se basa en la descripción de propiedades físicas y químicas involucrando 

factores como: composición (contenido de humedad, actividad de agua); tamaño y distribución de 

tamaños de partícula; forma y textura entre otros (Barletta y Barbosa, 1993; Barbosa et al., 2005a). El 

tamaño de partícula es uno de los principales factores en la caracterización de polvos. Aunque los 

tamaños comunes oscilan entre  50 a 1000 μm (Marabi et al., 2007), la nanotecnología ha conseguido 

desarrollar tamaños menores a una µm en el campo de los alimentos a través de diferentes técnicas como 

la microfluidización (Quintanilla-Carvajal et al, 2009).  Caracterizar partículas de este tipo no es fácil e 

implica describirlas en términos de sus propiedades a través de técnicas espectroscópicas o microscópicas 

(Perea-Flores et al, 2010). Las características físicas de las partículas individuales son principalmente 

determinadas a través del material de origen (Peleg and Normand,  1987) y posteriormente por el 

procesamiento al que se les haya sometido (Meraz-Torres et al, 2011). El tamaño (de nm a mm) y la 

forma están relacionadas con las propiedades  físicas y funcionales de los polvos que finalmente afectan 

otro tipo de propiedades como el flujo o la humectabilidad (Dumoulin, 2008; Meraz-Torres et al, 2011).  

 

1.5.1 Factores determinantes en la caracterización de polvos 

1.5.1.1 Tamaño y distribución de la partícula 

 

En las últimas décadas la caracterización microscópica ha sido altamente utilizada para relacionar 

parámetros microestructurales de los alimentos (Muñoz-Herrera et al, 2010). Alamilla et al, (2005), 

sugirieron que la caracterización de la irregularidad de polvos obtenidos por secado por aspersión puede 

darse a través del análisis fractal. Aunque la microestructura de partículas deshidratadas se ha estudiado 

por medio de la microscopia, la aplicación de Microscopia Electrónica de Barrido ha resultado ser una 

herramienta útil, que permite la observación de estas estructuras a mayor detalle (Aguilera et al, 1999; 

Chanona et al, 2003; Alamilla et al, 2005; Acevedo et al, 2008).  De la misma manera otras técnicas  

como la Microscopia Electrónica de Barrido  ambiental o la Microscopia Confocal han permitido 

mayores aplicaciones para el análisis de materiales biológicos como los alimentos (Quintanilla-Carvajal 

et al, 2009; Perea-Flores et al, 2010). La morfología y la composición de la superficie de los polvos se 

debe caracteriza como uno de los principales factores  que determinan propiedades funcionales. (Kim et 

al, 2003; Acevedo et al, 2008; Yu et al, 2008; Meraz-Torres et al, 2011).  

 

1.5.1.2 Humedad 

 

La humedad afecta las propiedades físicas de los polvos afectando la composición química, características 

sensoriales y propiedades de flujo de los alimentos. Alimentos con bajo contenido de humedad presentan 
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una mayor estabilidad microbiológica (Tewa et al, 2007). En el caso de polvos, el contenido de humedad 

es lo suficientemente bajo que no permite la proliferación de microorganismos y proporciona estabilidad 

al producto durante su almacenamiento (Lekago y Dunford, 2010). Otros trabajos como el de Flores-

Andrade et al, (2009) sugieren que la mayor estabilidad de un alimento se dará cuando los mecanismos de 

difusión del agua sean controlados por la entropía integral del sistema.   

 

1.5.1.3 Actividad de agua (Aw) 

 

La actividad de agua de un alimento relaciona la presión de vapor del agua en el alimento con la presión 

de vapor del agua pura. Es muy útil para indicar la estabilidad de un producto y también es considerada 

una medida indirecta del agua disponible en un producto para participar en diferentes reacciones 

deteriorativas  y de crecimiento microbianos (Laroche et al, 2005). 

 

1.5.1.4 Potencial Z 

 

Es uno de los parámetros fundamentales que controla la interacción de las partículas en suspensión; 

cuando partículas cargadas se aproximan entre ellas el que se repelan o no depende del equilibrio entre las 

fuerzas de atracción experimentadas en todos los cuerpos y de las fuerzas de repulsión determinadas por 

la magnitud del potencial. En otras palabras, el potencial Z es la medida de la fuerza eléctrica que existe 

entre átomos, moléculas y partículas en un líquido. Cuanto mayor sea esta fuerza dispersora, mayor 

estabilidad tendrá la solución y mayor será su capacidad para acarrear partículas en suspensión; o 

capacidad de carga (González et al, 2007;  Luo y Gu, 2007; Kaszuba et al, 2008). 

 

1.5.2 Herramientas para la caracterización de materiales encapsulados 

1.5.2.1 Microscopia 

 

La caracterización de alimentos como técnica de estudio ha ido creciendo a la par de diferentes tipos de 

técnicas como lo son la microscopia y el análisis de imágenes (Perea-Flores et al, 2010). Algunas de las 

técnicas más utilizadas en el campo de los alimentos a partir de  la estandarización de técnicas en  

materiales o histología, son la Microscopia de Luz,  la  Microscopia Confocal de Barrido Laser y la 

Microscopia Electrónica de Barrido Ambiental (James y Smith, 2009). 

  

El microscopio de luz fotónica es un instrumento que permite el paso de luz visible transmitida a través 

de la muestra  por medio de uno o más lentes para permitir una vista ampliada de la muestra. El nivel de 

observación supera al de los humanos en un factor de 10
3
. Su resolución máxima puede ser de unos 

200nm en condiciones adecuadas y con ayuda del aceite de inmersión (Abramowitz y Davidson, 2007). 
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La Microscopía Confocal de Barrido Láser (“CLSM” por sus siglas en inglés) es una técnica 

relativamente nueva. En este caso la fuente de luz es un rayo láser, una unidad de escaneo y un agujero en 

el plano focal posterior que mejora la profundidad de enfoque. El “CLSM” de nuevo desarrollo es 

particularmente adecuado para la adquisición de imágenes para consiguir una  exploración a diferentes 

planos focales (Dürrenberger et al, 2001). Por lo tanto, moviendo el plano focal del instrumento por los 

pasos de distancia definida (alcance) a través de la profundidad de la muestra, se pueden grabar una pila 

de secciones ópticas. La aplicación de “CLSM” a los materiales de alimentos ha sido particularmente 

fructífera en el área de los componentes de los lípidos o grasas ya que son susceptibles de tinción 

fluorescente (Aguilera et al, 2000). La posibilidad de combinar “CLSM” con otros tipos de mediciones y 

análisis técnicos en los mismos experimentos con etapas diseñadas, ofrece la posibilidad de obtener 

información estructural detallada de los sistemas alimentarios complejos (Dürrenberger et al, 2001). 

 

En la Microscopia Electrónica, un haz de electrones, se utiliza para formar una imagen magnificada de 

muestras e incrementan mil veces el poder de resolución respecto a las Microscopia de Luz Fotónica o la 

Microscopia Confocal. Cuando un haz de electrones interactúa con la muestra, se generan una variedad de 

señales que pueden ser capturadas para obtener las imágenes. Los dos tipos básicos de microscopios 

electrónicos son el microscopio electrónico de transmisión (“TEM” por sus siglas en inglés) y el 

microscopio electrónico de barrido (“SEM” por sus siglas en inglés). Hoy en día, la técnica de 

microscopía electrónica ha sido un herramienta útil para la investigación de las microestructuras de los 

granos de cereales, pasta, carne entre otros (Witek et al, 2010). Uno de los últimos avances en 

microscopía electrónica es el microscopio electrónico de barrido ambiental (“ESEM” por sus siglas en 

inglés), que permite ver objetos suaves y húmedos, materiales no conductivos, sin tratamiento previo 

diferenciándose de la Microscopía Electrónica de Barrido, en el que las muestras deben ser sólidas, secas 

y por lo general conductoras de electricidad (Stokes, 2003).  

 

1.5.2.2 Análisis de imágenes 

 

El análisis de imágenes se ha aplicado en las diferentes ciencias biológicas y de materiales para evaluar 

cuantitativamente la morfología, la estructura y la microestructura de los alimentos (Chanona et al, 2008). 

El análisis de imágenes, consiste en extraer información de dibujos o fotografías que proporcionen datos 

cuantitativos para el análisis y diseño de la microestructura de alimentos (Campos et al, 2007). Una 

imagen digital no es nada más una colección bidimensional de datos; de una manera más profunda se 

entiende que una imagen es la distribución espacial de la respuesta espectral de los elementos que 

componen una escena. Por consiguiente, el tratamiento o análisis de imágenes se puede concebir como un 

conjunto bien definido y clasificado de técnicas y operaciones que permiten manipular una imagen con el 

objeto de describir cuantitativamente diversas propiedades tales como las morfométricas y colorimétricas 
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(Quintanilla-Carvajal, 2007), sin la necesidad de la manipulación humana (Gutiérrez et al, 2008),  

disminuyendo o aumentando la escala o resolución (Quevedo et al, 2002;).  

 

El conocimiento sobre un objeto se obtiene a través de su caracterización, información que se utiliza 

posteriormente para la elaboración de modelos descriptivos; la clasificación de un objeto específico 

perteneciente a una imagen es la decisión por la cual se determina la categoría a la cual pertenece; tales 

decisiones son delimitadas por lo que se conoce como “descriptores”. El conocimiento de un objeto, por 

ende, implica su clasificación (Pedreschi et al, 2004). 

 

1.5.2.2.1 Adquisición de imágenes 

 

Se sugiere seguir una metodología específica que consta de cinco pasos de los cuales el primero es la 

adquisición de la imagen. Ésta puede obtenerse a través de cámaras digitales, escáneres o microscopios. 

Es importante cuidar la estandarización de los factores que pueden influir en la imagen como la 

iluminación o la distancia entre los objetos y la luz (Pedreschi et al, 2004). 

 

1.5.2.2.2 Procesamiento 

 

En este paso se mejora la información de la imagen realzando los valores que más información aportarán 

al análisis a través del cambio a escala de grises y de la utilización filtros que mejoran la transformación 

de los datos (Aguilera, 2001). 

 

1.5.2.2.3 Segmentación de la imagen 

 

La segmentación divide la imagen en regiones o categorías que corresponden a distintos objetos o partes, 

clasificando todos los píxeles (0 es blanco y 1 negro) para así poder extraer la parte de la imagen donde se 

encuentra la información de interés para el estudio (Pedreschi et al, 2004). 

 

1.5.2.2.4 Extracción de parámetros de la imagen 

 

Hace referencia a la extracción de las características estructurales de los objetos en las imágenes como 

tamaño, forma, color y textura (Pedreschi et al, 2004). 

 

En el análisis de imágenes se pueden evaluar diferentes características morfométricas, conocidas también 

como descriptores; los descriptores se pueden dividir en tres grupos: los de dimensionalidad, que 

permiten  a través de los programas de cómputo específicos, la medición de diversas características del 

objeto tales como área, perímetro, diámetro de Feret, longitud máxima entre otros; los de forma que 
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describen la representación gráfica del objeto de estudio con referencia aproximada a una figura 

geométrica Euclidiana; entre éstos se encuentran los factores de forma circular y elíptica, excentricidad, 

esfericidad y convexidad y finalmente los de textura que proporcionan la información suficiente para 

describir la regularidad de un objeto; por ejemplo la compacidad, rugosidad y sinuosidad (Lira, 2002). 

 

Se han aplicado numerosos descriptores para interpretar los cambios en la textura de alimentos cuando 

son procesados; en la biotecnología vegetal y en el cultivo de células vegetales para determinar la relación 

entre agregados celulares, en la producción de flavonoides (Jiménez et al, 2005) entre otros (Alamilla et 

al, 2005; Chanona et al, 2008; Perea-Flores et al, 2010; Camacho et al, 2010) y en la cuantificación de 

pigmentos en los que se reportan resultados significativos utilizando las coordenadas RGB (Miyanaga et 

al, 2000).  

 

Generalmente el conocimiento más preciso en cuanto a la morfología del objeto que se está analizando, se 

obtiene con el uso de por lo menos uno o más descriptores de cada una de las categorías. A continuación 

se definirán algunos de los descriptores de mayor utilidad: 

 Área: número de píxeles (bajo cierta conectividad) que forman un objeto por la escala a la cual se 

le observa (Meraz-Torres et al, 2011). 

 Compacidad o compactación: Si la medida se aproxima a 4π se asemeja a un círculo y es mayor 

para objetos elongados. 

 Factor de Forma: generalización de la idea que se tiene a través de la psicovisión para figuras 

geométricas regulares (Barbosa et al, 2005a; Barbosa y Juliano, 2005). Si es irregular se recurre a 

la dimensión fractal. 

 Perímetro: para definir el perímetro es importante establecer la conectividad que guardan los 

píxeles que lo componen. Cuando la conectividad es de 4, el perímetro es el número de lados que 

tienen los píxeles del borde del objeto; en conectividad 8, el perímetro es la distancia entre los 

puntos concéntricos de cada uno de los píxeles que bordea el objeto multiplicando también por la 

escala a la cual se observa este. 

 Rugosidad del perímetro: se calcula por la distribución de curvaturas de la frontera de un objeto y 

se emplea para caracterizar un aspecto geométrico de la forma del mismo (Quintanilla-Carvajal, 

2007) 

 Longitud máxima: Es la distancia entre los dos puntos más alejados del objeto (Quintanilla-

Carvajal ,2007) 

 

1.5.2.2.5 Clasificación  

 

Finalmente se utiliza la información cuantitativa para clasificar los objetos identificados de las imágenes) 

(Pedreschi et al, 2004) 
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1.5.2.3 Dimensión fractal 

 

Por otro lado, en algunos campos del conocimiento, los cambios morfológicos que sufren los sujetos de 

estudio, no han podido ser explicados satisfactoriamente debido a que se han intentado resolver a la luz de 

la Teoría Euclidiana sin tener presente que la mayoría de éstos, como en el caso de los objetos que existen 

en la naturaleza, son fractales (Chanona et al, 2001). Tal es el caso de hojas en vegetales, estructuras 

coralíferas, formas de nubes, los alvéolos pulmonares, la forma de las flores, etc.; incluso algunos 

procesos  tales como el movimiento browniano, ciertas reacciones enzimáticas, fenómenos de transición 

vítrea y procesos de encogimiento en secado de alimentos son de naturaleza fractal. La dimensión fractal 

puede ser utilizada como medio de evaluación, comparación y caracterización de productos ya 

encapsulados o compuestos a encapsular bajo diferentes condiciones de elaboración (Meraz-Torres et al, 

2011) 

 

En la mayoría de  los campos del conocimiento han surgido situaciones que al ser analizadas no han 

podido ser explicadas satisfactoriamente debido a que se han intentado resolver a la luz de la teoría 

Euclidiana, sin tener presente que la mayoría de las figuras existentes son fractales y los fenómenos no 

lineales (Chanona et al, 2001). La palabra fractal viene del latín “fractus” que significa roto, y el 

correspondiente verbo en latín “frangere” significa romper para crear fragmentos irregulares; fue 

introducida por Mandelbort en 1975 para caracterizar aquellos fenómenos espaciales y temporales que 

son continuos pero no definidos.  

 

En la geometría Euclidiana un punto tiene una dimensión de orden 0, una línea dimensión de uno, un área 

de dos y finalmente un volumen tiene una dimensión de tres. La teoría fractal propone diferentes métodos 

para describir la irregularidad inherente de cualquier objeto o fenómeno de la naturaleza, sin importar que 

tan lejano o cercano pueda estar a una figura geométrica regular o un movimiento armónico. Este proceso 

de descripción es caracterizado por un parámetro conocido como dimensión fractal  (Df) (Kenkel y 

Walker, 1996). 

 

Existen diversas maneras de estimar la dimensión fractal de un objeto; la selección del método a utilizar 

dependerá del conocimiento que se quiera alcanzar. Los métodos más utilizados son los de: Conteo de 

cajas y Relación área-perímetro (Jiménez et al, 2005). A continuación se presentan algunos ejemplos: 

 

a) Dimensión fractal de contorno (Dfc) que se puede determinar con diversos algoritmos por el 

método de conteo de cajas (“box-counting”). Para ello, a imágenes binarizadas (2 bits) se les 

separa del contorno y se evalúa con un tamaño de cajas tal que se vaya  incrementando en una 

progresión geométrica (Lira, 2002). 
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b) Dimensión fractal de perímetro (Dfp) que se puede determinar a través del gráfico del logaritmo 

natural del área contra el logaritmo natural del perímetro máximo del objeto a estudiar; a la 

regresión lineal obtenida se le determina la pendiente (m) y la Dfp se obtiene con 1 + m  

determinando al perímetro como la variable dependiente y al área como la independiente 

(Jiménez et al, 2005). 

 

La morfología de la superficie de algunas partículas de origen biológico puede describirse en términos de 

su dimensión fractal. La aplicación se da en productos deshidratados  y en los procesos que causan 

rugosidad o aislamiento de las partículas cuando son tratadas con alguna sustancia que modifique su 

superficie. Lo anterior puede aplicarse a la descripción y caracterización de cápsulas sometidas a un 

proceso de extracción. El tener índices cuantitativos para la descripción de materiales biológicos en 

polvo; proporciona parámetros que permite mejorar las características del producto y mejorar el control 

de procesos (Chanona et al, 2001). 
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2. JUSTIFICACIÓN 

 

La microencapsulación de compuestos nano en el campo de los alimentos, permite la creación de  

productos con mejores características sensoriales y nutricionales. Sin embargo la encapsulación de 

componentes estructurados a escalas nano no  ha sido aún estudiado, ni tampoco la  relación que se entre 

los diferentes parámetros que influyen en este proceso, es por esto que través del estudio de procesos 

como la encapsulación de compuestos a partir de nanoemulsiones por secado por aspersión, se podrá 

determinar la distribución de los componentes encapsulados. Asimismo se conseguirá entender la 

influencia de las diferentes etapas que conlleva la encapsulación (elaboración de emulsión, 

homogenización y secado), en la eficiencia de los productos obtenidos evaluando parámetros como 

retención superficial o matricial. 

 

Con esta investigación se podrá estudiar el proceso de encapsulación de AT para evaluar la influencia de 

las variables del proceso tales como la formación emulsiones de tamaño nano, el análisis de las 

propiedades morfométricas de los polvos obtenidos a partir de estas y su relación con la eficiencia de 

encapsulación a través de parámetros como tamaño medio de partícula, forma y color  con la ayuda de 

herramientas espectroscópicas, químicas y físicas.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



  Tesis Doctoral 

Estudio sobre  la distribución de α- tocoferol en microcápsulas obtenidas en secado por aspersión 

   

54 

 

3. OBJETIVOS 

 

3.1 OBJETIVO GENERAL 

Evaluar la distribución de AT en microcápsulas obtenidas a partir de nanoemulsiones secadas por 

aspersión.  

 

3.2 OBJETIVOS PARTICULARES 

 Evaluar la influencia de parámetros como el material pared y el tamaño de emulsión en la 

distribución del AT en las cápsulas obtenidas en el secado por aspersión. 

 Evaluar el efecto de la atomización en la distribución del AT en las microcápsulas obtenidas por 

secado por aspersión. 

 Relacionar el efecto de la atomización con la eficiencia de la encapsulación según la distribución 

del AT. 

 Evaluar la distribución y el acomodamiento del AT mediante técnicas de Microscopia Fotónica y 

Electrónica. 

 Diferenciar el AT extraíble del AT encapsulado en las cápsulas obtenidas a través de secado por 

aspersión. 

 Evaluar el efecto de la microfluidización la en la distribución del AT en las microcápsulas. 

 

4. HIPÓTESIS 

 

Se puede determinar la cantidad y distribución de AT en cápsulas obtenidas a través de secado por 

aspersión y determinar la influencia de la atomización y la microfluidización en dicha distribución a 

través de técnicas microscópicas y analíticas. 
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5. MATERIALES Y MÉTODOS 

5.1 MATERIALES 

5.1.1 Reactivos 

 (±) α- Tocoferol (AT) grado HPLC de Sigma Aldrich (Estados Unidos Americanos) 

 Goma arábiga de Alfred L. Wolf S.A de C.V. (México, Miguel Hidalgo) 

 Maltodextrina 20 DE de Qulmica LEFE S.A de C.V. (México, d.f) 

 Cloroformo J. T, Sigma Aldrich 

 Anisol 

 Cloroformo Deuterado J. T Baker 

 Sulfato de Sodio  

 Isopropanol J. T Baker 

 Hexano J. T Baker 

 Agua destilada 

 Agua Tipo I 

 Metanol grado HPLC J. T Baker 

 

5.1.2 Equipos 

 Boquilla de aspersión neumática de doble fluido marca Spraying Systems Co., Estados Unidos 

Americanos. 

 Secador por Aspersión experimental SPA-GA960, México (Alamilla et al, 2001). 

 Homogenizador Broun, México.  

 Microfluidizador M110Y marca Microfluidics, Reino Unido. 

 Malvern Zetasizer Nano 90S, Reino Unido. 

 Rotovaporador R250, Buchi, Suiza. 

 RMN de 500 MHz Varian NMR System, Estados Unidos Americanos. 

 Aqualab, modelo Decagon, marca Pullman, Estados Unidos Americanos. 

 Balanza Analítica marca Ohaus, modelo Explorer, Estados Unidos Americanos. 

 Estufa, marca Equipar, modelo Precision, Estados Unidos Americanos. 

 Microscopio electrónico de barrido ambiental XL30 ESEM Phillips, Estados Unidos Americanos.  

 Microscopio óptico, marca Nikon, modelo Eclipse 50 I, Japón. 

 Microscopio de barrido confocal laser LSM 710. Carl Zeiss, Alemania.  

5.1.3. Programas de cómputo  

 Corel Photo-Paint v. 10.41 (Corel Corporation y Corel Corporation Limited, USA) 

 ImageJ v. 1.34s (National Institutes of Health, Bethesda, USA, http://rsb.info.nih.gov/ij/) 

 SigmaScan Pro 5.0 (SPSS Science, Chicago, Ill.  Inc.) 

http://rsb.info.nih.gov/ij/
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 Design Expert v.8.0 (Minneapolis, USA) 

 

5.2 METODOLOGÍA 

 

La metodología desarrollada, se presenta en el diagrama de flujo de la Figura 5. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5. Diagrama de flujo del trabajo experimental 

 

5.3 EFECTO DE LA ATOMIZACIÓN EN LA DISTRIBUCIÓN DEL α-TOCOFEROL 

5.3.1 Preparación de las emulsiones  

 

Se prepararon diferentes emulsiones variando la composición entre los materiales de pared (maltodextrina 

20 DE y goma arábiga) y el AT como lo muestra el Cuadro 2. Inicialmente se preparó una solución en 

agua tipo I, posteriormente se agregó el AT y se completó una disolución al 20% en solutos que se 

homogenizó con un mezclador de cuchillas Braun (D.F, México), durante 360 segundos. Todas las 

emulsiones se elaboraron completando la misma cantidad de volumen y a temperatura ambiente. Las 5 

combinaciones de material pared y material a encapsular que se desarrollaron, cumplen con lo que sugiere 

- TOCOFEROL  

EMULSIÓN 

 

CARACTERIZACIÓN EVALUACIÓN DE 

ENCAPSULACIÓN 

 TOTAL 

 HPLC (Extraíble 

+Encapsulado) 

 GRAVIMÉTRICA 

 PARCIAL, utilizando: 

 HPLC (Extraíble) 

Encapsulado 

 RMN 

 

SECADO POR ASPERSIÓN PARA 

OBTENCIÓN DE POLVO 

 

ATOMIZACIÓN 

 

 MICROSCOPIA 

 OPTICA 

 ESEM 

 CONFOCAL 

 ANÁLISIS DE IMÁGENES 

o Polvos 

o Emulsiones 

 DISTRIBUCIÓN DE TAMAÑO 

DE  LAS EMULSIONES 

(Zetasizer) 

  

MATERIAL PARED  

MICROFLUIDIZACIÓN 
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la literatura: relaciones de materiales de pared: material lipídico 5:1-2.5:1 (González et al, 2007; Pérez et 

al, 2003). Al producto de este proceso se le llamó Pre-Emulsión  (PE). 

 

Cuadro 2. Diferentes proporciones utilizadas para elaboración de emulsiones 

Partes de Maltodextrina Partes de Goma Arábiga 
Partes de 

α-Tocoferol 

3 2 1 

3 2 2 

3 1 1 

2 2 1 

2 1 1 

 

5.3.2 Homogenización por medio de Atomización  

 

A este proceso se le llamó  Etapa 1. Se alimentó la PE a una boquilla de aspersión de doble fluido 1/8JJN-

SS (Sprying Systems Co, USA) con aguja limpiadora, utilizando un flujo de 1.14 L/h y una presión de 

aire de 0.00012 Kg/m
2 

(Alamilla et al, 2005). El proceso se efectuó a una temperatura promedio de 8°C. 

Al producto de este proceso se le llamó Emulsión A (EA1). Como este proceso se planteó con el fin de 

evaluar el efecto que tiene la atomización como proceso de homogenización en el polvo obtenido 

(Coulter, 1951)  se comparó con un segundo procedimiento en el que las PE no pasaron por esta etapa, 

este segundo proceso se denominó B. 

 

5.3.3 Secado por aspersión  

 

A este proceso se le llamó Etapa 2. La emulsión EA1 y una segunda emulsión PE, que no pasó por el 

proceso previo de atomización, se alimentaron al secador por aspersión a una temperatura de entrada de 

190°C y de salida de 100°C; el secador  SPA-GA960 está equipado con una bomba peristáltica para 

alimentar el líquido y un ciclón para la recolección de polvos. El secado por aspersión bajo estas 

características se ha estudiado ampliamente (Akagi et al, 2007; Alamilla-Beltrán et al, 2001; Jafari et al, 

2007; Jafari et al, 2008a; Jinapong et al, 2007; Luo and Gu, 2007; Luo and Zhoe, 2004; Su et al, 2007; 

Moinard-Chécot et al, 2008; Tonon et al, 2008; Takashima et al, 2007). Las emulsiones asperjadas en 

esta etapa se llamaron por lo tanto EA2 y EB2. La Figura 6 ilustra los dos procesos. 

 

5.3.4 Contenido de humedad 

 

La humedad de los polvos de los procesos A y B (PA y PB respectivamente) se determinó mediante el 

método termogravimétrico utilizando una termobalanza (Brainweigh), de acuerdo al método AOAC 

32.1.02 (AOAC, 1995).  
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(a) (b) 

a)

b) 
Figura 6. Diagrama de los procesos A (a) y B (b)  

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 
 

5.3.5 Determinación de actividad de agua (aw)  

 

La determinación de la actividad de agua (aw) de los polvos se realizó por medio del Equipo Aqualab 

(Decagon, Pullman, USA). Se tomaron lecturas por triplicado de cada uno de los polvos (Yu et al, 2008). 

 

5.3.6 Evaluación de la encapsulación 

 

Se desarrollaron diferentes metodologías con el fin de fortalecer los resultados y validar la técnica 

propuesta y así mismo, diferenciar por balance de materia la cantidad de AT en la superficie e interior de 

la cápsula. La eficiencia de encapsulación (EE) se determinó como la relación entre el AT cuantificado en 

los polvos y el AT teórico de las emulsiones como lo representa la ecuación. 

 

   
(               )    

        
   (1) 

 

5.3.6.1 Resonancia Magnética Nuclear 

 

Inicialmente se realizó una extracción del AT para los polvos analizados por esta técnica. La extracción 

del AT absorbido en la matriz de maltodextrina y goma arábiga se hizo usando  100 mg de muestra y 10 

* Mezclador 

* 

* 

* Mezclador 
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mL de cloroformo, extrayendo bajo agitación a temperatura ambiente durante 2 min. El proceso de 

extracción se realizó dos veces con 5 mL de cloroformo en cada ocasión, la suspensión resultante se filtró 

con algodón, para evitar el paso de material pared y se lavó agregando  2 mL más de cloroformo. 

Posteriormente se evaporó el disolvente a sequedad en el rotavapor Bucchi R 205 (Suiza) a presión 

reducida y a una temperatura de 50 ºC. Para determinar la proporción relativa de AT en cada muestra, se 

utilizó una cantidad fija (10 µL) de anisol como estándar interno, pesado directamente en el matraz donde 

se concentró el AT extraído. Cada mezcla se disolvió en 0.8 ml de CDCl3 y enseguida se obtuvieron los 

espectros de RMN 1H correspondientes (Drush et al, 2006). 

 

 Posteriormente los espectros de Resonancia Magnética Nuclear Protónica (RMN 1H) se realizaron en un 

espectrómetro Varian modelo NMR System a una frecuencia de 500 MHz, usando CDCl3 como 

disolvente y a una temperatura de 26 ºC. Los desplazamientos químicos (δ) fueron dados en partes por 

millón (ppm) con respecto a la señal del tetrametilsilano (TMS), el cual se usó como referencia interna. 

Todas las muestras se analizaron por triplicado y los valores de integración descritos se obtuvieron del 

promedio de los tres espectros. Se adquirieron 8 transientes (NT) por cada muestra con un tiempo de 

adquisición (AT) de 2.05 s y un tiempo de espera de 20 s, ésto, para minimizar los efectos de relajación y 

obtener una mayor precisión en la integración.  

 

La cantidad de AT presente en las muestras se calculó de acuerdo a la siguiente ecuación: 

 

   
      

     
   (2) 

 

M = Peso molecular de la muestra problema 

Me = Peso molecular del estándar 

I = Intensidad de la integral de la muestra problema 

Ie = Intensidad de la integral de estándar 

n = No. De protones de la muestra problema 

ne= No. De protones del estándar 

We = Peso del estándar 

 

Posteriormente, el algodón que se utilizó para la filtración se lavó con 10 mL de agua y 2 mL de 

cloroformo. Se separaron las fases añadiendo 20 mL más de cloroformo y retirando humedad con 1 g de 

Na2SO4. Finalmente, se cuantificó el AT restante por la misma técnica de rotoevaporación. 
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5.3.6.2 HPLC 

 

Se evaluó la extracción del AT superficial y encapsulado utilizando la misma técnica de extracción 

descrita en el apartado 5.3.6.1. Se procedió, entonces, a evaporar el disolvente a sequedad en el rotavapor 

a presión reducida (33406.2 kPA) y a una temperatura de 50 ºC. Se agregó 1 mL de metanol y se leyó en 

columna C18 con dimensiones de 4.6 x 250 mm con fase móvil de metanol a un flujo de 1 mL/min. El 

volumen de inyección fue de 20 µL y un tiempo de retención de 5 min (Ubaldi et al, 2005).  

 

5.3.6.3 Cuantificación total del α-tocoferol en los polvos 

 

Se agregó un gramo de polvo a 4 mL de agua caliente (50 °C) y agitó por 2 min.  A las soluciones 

resultantes se les adicionaron 45 mL de hexano/isopropanol (3:1v/v). La suspensión se agitó por 15 min y 

posteriormente se centrifugó otros 15 min a 1000 g. La fase orgánica  se colectó y se llevó a sequedad en 

el rotavapor a presión reducida y a una temperatura de 50 ºC  hasta que el residuo de AT se mantuviera en 

peso constante y su total se determinó como cantidad de g de AT / g polvo (Kim et al, 2009ª; Kim et al, 

2009b; Kim et al, 2009c). 

 

5.3.6.4 Índice de atrapamiento 

 

Para el análisis de los resultados obtenidos se propuso el cálculo del índice de atrapamiento (IA) de los 

polvos entendido como la relación entre el AT extraíble y el AT encapsulado. 

 

   
            

              
   (3) 

 
5.3.6.5 Penetrabilidad (P) 

 

Se determinó la distribución del AT en las polvos (Muestra 3:2:1) antes y después de la extracción del AT 

superficial. El polvo resultante de la extracción superficial del AT se recolectó en el algodón 

anteriormente mencionado de la sección 5.3.6.1. Se utilizó un Microscopio de Barrido Confocal Laser 

(LSM 710. Carl Zeiss). Los polvos se colocaron de forma homogénea en un portaobjetos y se les puso un 

cubreobjetos. Se seleccionó un aglomerado y se analizó en el equipo. Se excitaron a 405 nm con 4.0% de 

poder del laser, observándose así la auto-fluorescencia del AT con un objetivo 40X/10.8M27. 

Posteriormente se realizó un “scan mode” de “z-stack”. Se planteó el cálculo de la penetrabilidad (P) que 

relaciona el valor de la coordenada de color Lab “a”,  de los diferentes cortes obtenidos en el z-stack,  con 

el valor de la coordenada de color Lab “a máximo” que representa la mayor presencia de AT dentro de la 

cápsula. Posteriormente los valores de P se graficaron y se obtuvo un perfil del posicionamiento del AT. 
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   (4) 

 

Se utilizó la coordenada de color “a” por ser la correspondiente al croma verde-rojo, y por ende la 

indicada para medir la cantidad de color verde. 

 

5.3.7 Caracterización de las emulsiones y el polvo 

 

Se tomaron alícuotas de 20 µL de PE,  de EA1 asperjada en la boquilla fuera del secador y de EA2 y EB2 

asperjadas en la boquilla del secador; estas alícuotas se colocaron en un portaobjetos y evaluaron en 

microscopio óptico (Fery y Weinkamer, 2007; Zhao et al, 2008). Otros 2 mL al 20% de sólidos en peso, 

se analizaron en el Zetasizer Malvern Instruments 2000, con sus  respectivas diluciones al 10 y 5%, 

encontrándose que la  última fue la más adecuada para evaluar el diámetro hidrodinámico.  

 

Los diferentes polvos obtenidos a partir de las emulsiones que pasaron 1 y 2 veces por boquilla (PB y PA 

respectivamente) se recolectaron y almacenaron a temperatura ambiente protegidos de la luz y del aire.  

 

5.3.7.1 Estudio Microestructural 

Microscopía Óptica 

 
El polvo y las emulsiones se colocaron en portaobjetos para ser observadas en el microscopio óptico 

Nikon, Eclipse 50 I con iluminación halógena y apertura máxima. La captura de la imagen se realizó con 

una cámara digital (Nikon Digital Sight DS-2Mv, TV Lens 0.55X DS) conectada a una Computadora 

Personal (Intel Pentium R4, 2.666Hz, 2.679 Hz, 1.0GB y un disco duro de 140 GB.), en la que por medio 

del Software NIS-Elements F2.30 se capturaron 5 imágenes con un objetivo de 40X para obtener más de 

1000 aglomerados. Las imágenes se adquirieron en blanco y negro a una resolución de 1600x1200 pixeles 

y finalmente se almacenaron en formato bmp.   

Microscopia Electrónica de Barrido Ambiental  

 
Para la evaluación del grosor de la pared de las cápsulas se realizó Microscopia electrónica de barrido 

ambiental con el Microscopio XL30 ESEM Phillips USA (Jian et al, 2007). Inicialmente se inmovilizó el 

polvo sobre cinta de carbono (Nem Tape. Double sized 12mm/2m Nijshin EM. Co., Ltda) en un 

portaobjetos y posteriormente se pegó otro trozo de cinta transversalmente para ser separada y finalmente 

adherida a otro portaobjetos para su posterior análisis en ESEM (Drusch y Berg, 2008). De la misma 

manera se obtuvieron micrografías de los polvos de los dos procesos (A y B) antes y después de la 

extracción superficial del AT a 500 y 2000X para la determinación de la dimensión fractal de textura.  
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También se tomaron micrografías a 3000X para determinar el grosor de las cápsulas (Soottitantawat et al, 

2005). Este se determinó a las microcápsulas de 10 µm de tamaños promedio en los dos puntos más 

gruesos de la pared matricial.  

 

Los polvos también se evaluaron en el  microscopio óptico (ceprobi) con un filtro w-blue de longitud de 

onda de 430 nm para verificar la presencia del AT por la auto florescencia del mismo en las cápsulas 

(Mayer et al, 2001). 

 

5.3.7.2 Estandarización de la imagen 

 

Con el software Image J, se seleccionó el nivel de Threshold de manera manual con un intervalo de 

intensidad de 95-111, para definir el contorno de los aglomerados y emulsiones proporcionando una 

imagen binarizada con definición precisa. Ésto consistió en realizarles un cambio a escala de grises (8 

bits). Posteriormente se les realizó el “fill holes” y finalmente se guardaron en formato *bmp.  A estas 

imágenes se les realizó el procesamiento con el software Corel Photo-Paint, para eliminar el “ruido” a las 

imágenes. Éste proceso se realizó para todas las imágenes obtenidas de cada uno de los polvos de los dos 

procesos antes y después de la extracción del AT no encapsulado.  

 

5.3.7.3 Morfometría 

 

Las imágenes procesadas fueron evaluadas a través del software SigmaScan Pro v.5.0. Las imágenes se 

calibraron con una referencia tomada de la cámara de Neubauer (regla), capturada a la misma resolución 

(40X). Las mediciones lineales se obtuvieron en µm, mientras que las de área fueron en µm
2
. Los 

descriptores morfométricos se seleccionaron también de “settings”;  fueron los siguientes: área,  diámetro 

de Feret, perímetro, perímetro máximo y factor de forma. A partir de los resultados obtenidos del 

diámetro de Feret se determinó una distribución del tamaño de partícula muestral, respecto a las 

frecuencias (Perea-Florez et al, 2010). 

 

5.3.7.4 Determinación de la Dimensión fractal  

 

A aquellas formas que presentaron irregularidades en sus parámetros morfométricos (polvos), se les 

evalúo la relación área-perímetro. Los métodos que relacionan área-perímetro se utilizan generalmente 

para estimar la dimensión fractal (D) de los objetos (en este caso aglomerados) y evaluar su complejidad.  

Este método mide el grado en que los perímetros “llenan” un plano de dos dimensiones. La relación 

perímetro-área para un determinado conjunto de aglomerados está dada por (Kenkel y Walker, 1999):   

 

               
 

    (5) 
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Donde el área A es el número de píxeles que componen un objeto determinado, el perímetro P es un 

recuento del número de píxeles de los bordes, y k es una constante de escala. La pendiente de la gráfica 

log-log área-perímetro de un conjunto de objetos da una “media” de la dimensión fractal (Burrough, 

1986). Aglomerados con objetos perfectamente cuadrados tienen una dimensión fractal D = 1, mientras 

que los que contienen objetos de gran complejidad (alta perímetro: relación de área) tienen una dimensión 

fractal aproxima al 2. El método puede ser usado para determinar la relativa “irregularidad” de una 

imagen. Por aglomerados, la D se reduce a: 

 

  
    ( )

   ( )
  (6) 

 

Se determinó la Dimensión Fractal de contorno (DFc) de los polvos para los dos procesos (A y B) antes y 

después de la extracción. 

 

Dimensión Fractal de textura (DFt). El procesamiento de imágenes consistió en realizar 15 selecciones, 

conocidas como “crops”  o cortes de cada una de las imágenes a 500X y 2000X, estos crops se 

duplicaron y se realizó un  cambio a escala de grises (8 bits), y posteriormente se procedió a su análisis. 

De las imágenes procesadas, se extrajó la dimensión fractal de textura la cual se obtuvo mediante el 

programa Image J, con el “plugin” “SDBC”  (Chen et al., 2003). Se evaluó para los polvos antes y 

después de la extracción del AT y particularmente para partículas lisas y rugosas de los dos procesos sin 

extracción. 

 

5.4 EFECTO DE LA MICROFLUIDIZACIÓN EN LA DISTRIBUCIÓN DEL µ-

TOCOFEROL 

 

Para determinar el efecto de la microfluidización en la distribución del AT en las cápsulas se planteó un 

diseño experimental de superficie de respuesta  de optimización con el programa Design Expert 8.0.5. Se 

utilizó un modelo se superficie de respuesta para determinar las diferencias significativas entre los 

diferentes tratamientos. Los valores se consideraron significativamente diferentes  (p>0.05) para dos 

factores. La concentración del AT se determinó como el primer factor cuantitativo. Los ciclos de 

microfluidización se determinaron como el segundo factor categórico a 3 niveles: 0 ciclos, 1 ciclo y 2 

ciclos. El cuadro 3 presenta las diferentes corridas que se desarrollaron del diseño experimental. 

 

Finalmente, se propuso una ecuación para cada variable de respuesta y se propusieron diferentes niveles 

de optimización según estas. Las variables de respuesta que se analizaron fueron: eficiencia del % de 

encapsulación total del AT (% extraíble más % encapsulado), eficiencia del % de encapsulación total del 

AT (por técnica de Kim et al, 2009c) % AT extraíble, % de AT encapsulado, coordenada de color “a” 
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máxima obtenida del análisis de imágenes de los polvos y tamaño de emulsión. Para los experimentos se 

utilizó un Microfluidizador M-110Y (Microfluidics, USA) con cámara de interacción  “Y” de 7 µm y una 

cámara auxiliar de geometría “Z” en contracorriente. Las emulsiones se procesaron a una presión máxima 

de 10,000 psi en cada etapa. 

 

Cuadro 3. Diseño experimental para determinar el efecto de la microfluidización en la distribución del α-

Tocoferol en las cápsulas. 

Experimento Corrida % α-Tocoferol % Maltodextrina % Goma arábiga Ciclos del microfluidizador 

3 1 21.85 39.08 39.08 0 

8 2 17.00 41.50 41.50 1 

19 3 25.25 37.38 37.38 2 

13 4 28.00 36.00 36.00 1 

7 5 17.00 41.50 41.50 1 

18 6 22.50 38.75 38.75 2 

1 7 17.00 41.50 41.50 0 

6 8 28.00 36.00 36.00 0 

2 9 17.00 41.50 41.50 0 

5 10 28.00 36.00 36.00 0 

17 11 19.75 40.13 40.13 2 

10 12 21.90 39.05 39.05 1 

21 13 28.00 36.00 36.00 2 

20 14 28.00 36.00 36.00 2 

11 15 24.98 37.51 37.51 1 

16 16 17.00 41.50 41.50 2 

15 17 17.00 41.50 41.50 2 

12 18 24.98 37.51 37.51 1 

14 19 28.00 36.00 36.00 1 

9 20 19.46 40.27 40.27 1 

4 21 24.92 37.54 37.54 0 

 

5.4.1 Preparación de las emulsiones  

 

Las emulsiones se prepararon siguiendo las proporciones del diseño experimental. Inicialmente se preparó 

una solución en agua tipo I, posteriormente se agregó el AT y se completó una disolución al 20% en 

solutos que se homogenizó con un mezclador durante 360 segundos. Todas las emulsiones se elaboraron 

completando la misma cantidad de volumen y a temperatura ambiente. 
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5.4.2 Secado por aspersión  

 

Las emulsiones previamente elaboradas  se alimentaron al secador por aspersión utilizando un flujo de 

1.14 L/h y una presión de aire de 0.00012 Kg/m
2 

(Alamilla et al, 2005) a una temperatura de entrada de 

190°C y de salida de 100°C (Jafari et al, 2007; Jafari et al, 2008a; Jinapong et al, 2008).  

 

5.4.3 Caracterización de las emulsiones y de los polvos 

 

Se tomaron muestras de las emulsiones en todos los pasos propuestos para cada corrida. 1 mL al 20% de 

sólidos, se analizaron en el Zetasizer Malvern Instruments 90S, a su  respectiva dilución (Fery y 

Weinkamer, 2007; Zhao et al, 2008; ISO 13320:2009; Vignolles et al, 2009). 

 

5.4.4 Evaluación de la encapsulación 

5.4.4.1 Cuantificación parcial por HPLC 

 

Extracción. La extracción del AT absorbido en la matriz de maltodextrina y goma arábiga se hizo usando 

100 mg de muestra y 10mL de cloroformo, extrayendo bajo agitación vigorosa a temperatura ambiente 

durante 2 min. El proceso de extracción se realizó 2 veces con 5 mL de cloroformo en cada ocasión, la 

suspensión resultante se filtró con algodón, para evitar el paso de material pared y se lavó agregando  2 

mL más de cloroformo. Posteriormente se evaporó el disolvente a sequedad en el rotavapor a presión 

reducida y a una temperatura de 50 ºC. Se agregó 1 mL de metanol y se leyó en columna C18 con 

dimensiones de 4.6 x 250 mm con fase móvil de metanol a un flujo de 1 mL/min. El volumen de 

inyección fue de 20 µL y un tiempo de retención de 5 min (Ubaldi et al, 2005).  

 

Posteriormente, el algodón que se utilizó para la filtración se lavó con 10 mL agua y 2 mL de cloroformo. 

Se separaron las fases añadiendo 20 mL más de cloroformo y retirando humedad con 1 g de Na2SO4. 

Finalmente, se cuantificó el AT restante por la misma técnica de HPLC. 

 

5.4.4.2 Cuantificación total 

 

Se agregó un gramo de polvo a 4 mL de agua caliente (50 °C) y se agitó por 2 min.  A las soluciones 

resultantes se agregaron 45 mL de hexano/isopropanol (3:1v/v). La suspensión se agitó por 15 min y 

posteriormente se centrifugó otros 15 min a 1000g. La fase orgánica  se colectó. La fase orgánica se llevó 

a sequedad en el rotavapor a presión reducida y a una temperatura de 50 ºC  hasta que el residuo de AT se 

mantuviera en peso constante y su total se determinó como cantidad de g de AT / g polvo (Kim et al, 

2009a; Kim et al, 2009b; Kim et al, 2009c). 
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5.4.4.3 Microscopia Confocal de Barrido Láser 

 
Los polvos obtenidos del secado se evaluaron en un Microscopio de barrido confocal laser LSM 710. Carl 

Zeiss. Los polvos obtenidos antes y después de la extracción, se colocaron de forma homogénea, con 

ayuda de un pincel, en un portaobjetos y se les puso un cubreobjetos. Se seleccionó un aglomerado y se 

analizó en el CLSM. Se excitaron a 405 nm con 4.0% de poder del laser, observándose así la auto-

fluorescencia del AT con un objetivo 40X/10.8M27. Posteriormente se realizó un “scan mode” de z-stack 

a los polvos obteniendo  de corte de cada 1.7 µm.  

 

5.4.4.4 Procesamiento de la imágenes 

 

Con el software Image J, se separaron cada uno de los planos focales del z-stack guardando cada imagen 

en formato TIFF. Posteriormente, cada imagen fue analizada con el plugin “color” y “color space 

converter” para transformar las coordenadas de color RGB a cada una de las coordenadas Lab. 

Finalmente con la opción “histogram” se obtuvieron los valores de la coordenada de color “a” (verde-

rojo) de cada plano focal. 

 

5.4.4.5 Determinación de la penetrabilidad y el Índice de Atrapamiento 

 

Para el análisis de los resultados obtenidos se propuso el cálculo del Índice de Atrapamiento (IA) de los 

polvos como la relación entre el AT extraíble y el AT encapsulado. 

 

En este trabajo se propuso el cálculo de la Penetrabilidad (P) que relaciona la cantidad de color “a” de 

diferentes cortes con el color “a” máximo que representa la mayor presencia de AT dentro de la cápsula. 

Posteriormente los IP se graficaron y se obtuvo un perfil del posicionamiento del AT. Esta metodología se 

planteó posteriormente para ver el efecto de la microfluidización en la distribución del AT y se pudo 

aplicar a todos los polvos obtenidos. 

 

5.4.4.6 Análisis estadístico 

 

Todas las pruebas analíticas y experimentos de microencapsulación se realizaron como mínimo por 

duplicado y en orden aleatorio. Los valores reportados son el resultado del promedio, y fueron analizados 

por medio de análisis de varianza (ANOVA) con α= 0.05.   
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6. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

6.1 EFECTO DE LA ATOMIZACIÓN EN LA DISTRIBUCIÓN DEL α-TOCOFEROL 

6.1.1 Contenido de humedad y Actividad de Agua 

 

El contenido de humedad y la aw de los polvos se presentan en el Cuadro 4. El contenido de humedad de 

las microcápsulas secadas por aspersión en boquilla de doble fluido fue el adecuado según lo 

recomendado en la literatura (3-6%) (Masters, 1985). Aunque no se determinaron diferencias 

significativas entre los polvos después del análisis estadístico no se presentó ninguna tendencia 

específica. 

 

La actividad de agua (aw) es uno de los factores más críticos en la determinación de la calidad de los 

alimentos al afectar la vida de anaquel, textura, sabor o aroma. Como era de esperarse todas las muestras 

presentaron valores bajos de actividad de agua, los resultados concuerdan con los reportados en la 

literatura (Klinkesorn et al, 2006; Lekago y Dunford, 2010).  

 

Cuadro 4. Humedad y Actividad de Agua de los polvos para PA y PB 
A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

POLVOS 
PA PB 

aw Humedad (b.s%) aw Humedad (b.s%) 

3:2:1 0.1097 ± 0.0147 5.33 ± 0.2517 0.0877 ± 0.0021 5.93 ± 0.3512 

3:2:2 0.2811 ± 0.0062 6.90 ± 0.1000 0.2857 ± 0.0060 6.90 ± 0.0000 

3:1:1 0.2848 ± 0.0100 6.30 ± 0.6110 0.2775 ± 0.0055 6.57 ± 0.2082 

2:2:1 0.2647 ± 0.0066 6.63 ± 0.2082 0.2690 ± 0.0080 6.47 ± 0.2082 

2:1:1 0.2735 ± 0.0058 6.50 ± 0.1000 0.2774 ± 0.0025 6.50 ± 0.2000 

  

 
6.1.2 Cuantificación del α-Tocoferol en los encapsulados 

6.1.2.1 Resonancia Magnética Nuclear (RMN) 

 

El Cuadro 5 presenta los porcentajes de eficiencia de encapsulación como resultado de la relación entre el 

contenido real (el que da el equipo) y el contenido teórico del lavado superficial, determinando así el AT 

disponible en los polvos evaluados. Los términos en la tabla son los referidos en la sección Materiales y 

Métodos. 

 

Estos resultados, indican la importancia que tiene la proporción entre los materiales pared y el material a 

encapsular; el que se agregue mayor cantidad de material pared no garantiza un mayor atrapamiento en la 

encapsulación o menor cantidad de AT en la superficie. Ese es el caso del polvo 3:2:1 que aunque tiene la 

menor proporción de AT, es el que menos atrapa en la cápsula pues fue del que mayor cantidad de 

antioxidante se pudo extraer. 
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Cuadro 5. % de lectura de α-Tocoferol en RMN en los diferentes polvos del proceso A y B 

 
3:2:1A  

ATDSC 

3:2:1A 

ATE 

3:2:1B  

ATDSC 

3:2:1B 

ATE 

3:2:2A  

ATDSC 

3:1:1A  

ATDSC 

2:2:1A  

ATDSC 

2:1:1A  

ATDSC 

M 430.72 430.72 430.72 430.72 430.72 430.72 430.72 430.72 

Me 108.14 108.14 108.14 108.14 108.14 108.14 108.14 108.14 

I 5.6033 1.41 4.85 1.2333 6.3100 7.5800 7.3600 3.83 

Ie 100 100 100 100 100 100 100 100 

n 81 81 81 81 81 81 81 81 

ne 16 16 16 16 16 16 16 16 

We 0.0098 0.0094 0.0096 0.0093 0.0098 0.0095 0.0098 0.0103 

W 0.00043 0.0001 0.00034 0.0000899 0.0004 0.0005 0.0005 0.0003 

% 25.87 6.22 22.01 5.38 4.96 5.96 5.79 3.01 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

ATDSC: AT Disponible en la Superficie de la Cápsula 

ATE: AT Encapsulado 

 

Los valores más altos de AT extraído se obtuvieron en los que la proporción de maltodextrina- AT fue 

mayor (3:1) y los menores valores se obtuvieron cuando la proporción goma- AT fue menor (1:1) 

resultados que coinciden con el trabajo reportado por Soottitantawat et al, (2005). Las relaciones 3:1 y 

2.5:1 de material pared y AT fueron las que atraparon mayor cantidad de AT, lo que coincide con lo 

reportado por González et al, (2007) y Pérez-Alonso et al, (2003) al utilizar los mismos materiales de 

pared. La Figura 7, presenta uno de los espectros de las lecturas del AT y los picos de lectura del anisol y 

AT que debieron compararse para determinar la cantidad de AT en la muestra. Cabe resaltar que PA esta 

encapsulando menor cantidad de AT al dejar disponible una mayor cantidad respecto a PB, ésto se puede 

deber al doble paso por boquilla en donde los glóbulos de las emulsiones podrían presentar coalescencia. 

Aunque la cuantificación de AT no se completó por ser una técnica muy costosa y difícil de evaluar, las 

tendencias se mantuvieron para los otros tipos de evaluación de encapsulación y se comprobó el no 

rompimiento de las cápsulas posterior a la extracción. Los espectros también demostraron la estabilidad 

química del AT durante el secado por aspersión.   

 

 
Figura 7. Espectro de RMN para α-Tocoferol  
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La figura 8 presenta las imágenes de polvos a los que se les realizó la extracción superficial con diferentes 

disolventes utilizados para este tipo de técnicas. Estas imágenes demuestran que el cloroformo es el 

solvente que menos alteraciones genera  en la superficie de los polvos ya que los materiales de pared no 

son solubles en el (USP, 2000). 

 

a)                                   b)                        

 
c) 

 
Figura 8. Imágenes de polvos sometidos a técnicas de extracción de α-Tocoferol superficial con diferentes 

disolventes. A) Cloroformo.b) Acetona. c) Hexano 

 

6.1.2.2 Cuantificación parcial y total del α-Tocoferol por HPLC e Índice de Atrapamiento 

 

La línea de calibración del AT se presenta en la Figura 9 así como su ecuación y el valor de R
2
 

correspondientes. 

 
Figura 9. Curva tipo del α-Tocoferol en metanol 
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El Cuadro 6, presenta los valores de eficiencia de AT (EE) (extraíble y encapsulado) y cuantificación total 

de acuerdo a Kim et al, (2009c). Las fracciones se evaluaron y cuantificaron por HPLC según la curva 

tipo para diferentes concentraciones. En el cuadro, también se reporta el Índice de Atrapamiento (IA) de 

los polvos como la relación entre el AT extraíble y el AT encapsulado. 

 
Se obtuvieron eficiencias de encapsulación entre el 46 y 76% (Farias et al, 2007) para todos los casos; sin 

embargo, si se presentó diferencia significativa entre los polvos productos de las emulsiones que se 

sometieron al proceso de homogenización (PA) y no (PB) (p>0.05). Ahora bien, el AT cuantificado como 

extraíble varió significativamente entre los dos procesos mientras que la cuantificación del AT 

encapsulado se mantuvo constante siendo en promedio la tercera parte del AT extraíble. No se 

evidenciaron contrastes entre los valores de cuantificación global y la suma del AT extraíble y 

encapsulado de los polvos. En todos los casos los polvos obtenidos de la doble atomización 

(homogenización) presentaron un mayor valor de cuantificación que coincide con lo reportado por 

González et al, 2007 y Pérez-Alonso et al, 2003 al utilizar los mismos materiales de pared en dichas 

proporciones (Bruckner et al, 2007). 

 

Es importante resaltar que aunque fueron los polvos producto de las emulsiones homogenizadas aquellos 

que presentaron mayores eficiencias de encapsulación total, no presentaron los mayores IA; aunque la 

presencia de AT es mayor en los polvos producto de las emulsiones que pasan dos veces por boquilla, la 

exposición de AT es mayor y por ende el AT encapsulado menor. El mejor IA se presentó para el polvo 

PB producto de la emulsión no homogenizada 2:2:1 (0.6). Los polvos PB con mayor cantidad de AT 

inicial presentaron mayores IA que los PA. Los PA con mayores IA los presentaron aquellos con menor 

AT inicial. Es posible que las condiciones de homogenización modifiquen las propiedades o el 

acomodamiento de los polisacáridos y por ende la matriz se conforme de una manera más eficiente. 

También es probable que las cinéticas tanto del secado como del proceso de homogenización sean tan 

rápidas que aunque las tazas de corte sean las mismas en los dos procesos (homogenización y 

atomización), el tiempo de residencia sea muy corto y los materiales no se alcancen a absorber 

debidamente. Una combinación de estas hipótesis también son referidas por Vignolles et al, 2009.  

 

Aunque el análisis puntual de los polvos varía considerablemente en la figura 10 se presentan las 

ecuaciones de linealidad entre el AT cuantificado y el extraíble para los dos procesos (Sottitantawat et al, 

2003).  A partir de estos dos últimos supuestos se puede concluir que la cantidad inicial de AT rige la 

cantidad de AT extraíble, pero es el acomodamiento y relaciones de los materiales de pared durante el 

proceso de atomización los que determinan la cantidad de AT encapsulado. 
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Cuadro 6. Contenido de α-Tocoferol en los polvos de los procesos A y B  
A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

POLVOS 

Cuantificación de α-Tocoferol por HPLC Técnica de KIM et al, 2009 

EE SIN HOMOGENIZACIÓN EE CON HOMOGENIZACIÓN 
PB PA 

PB PA 

%Extraíble %Encapsulado IA %Extraíble %Encapsulado IA % AT Total 

3:2:1 
31.15 ± 1.8256

a
 11.06 ± 0.3429

d
 

0.35 ± 0.0173
f
 

32.38 ± 1.1451
i
 14.06 ± 1.9676

d
 

0.43 ± 0.0538
 l
 42.7± 1.9799ª

*
 45.75 ± 0.7778

d*
 

42.21 ± 2.1686ª
*
 46.44 ± 3.1127

d*
 

3:2:2 
33.15 ± 1.4814

a
 11.97 ± 2.3810

d
 

0.36 ± 0.0548
f
 

58.59 ± 1.8453
j
 16.39 ± 0.9209

d
 

0.28 ± 0.0115
g
 47.15± 2.1920ª

*
 75.70 ± 1.9799

e*
 

45.12 ± 3.8623ª
*
 74.98 ± 2.7663

e*
 

3:1:1 
41.79 ± 0.8799

b
 10.93 ± 0.5599

 d
 

0.26 ± 0.0158
g
 

48.48 ± 2.1925
k
 13.67 ± 0.7372

d
 

0.28 ± 0.0084
g
 51.45 ± 1.7678

b*
 60.10 ± 0.9899

f*
 

52.73 ± 1.6626
b*

 62.15 ± 3.3829
f*

 

2:2:1 
33.7 ± 2.1760

a
 20.12 ± 0.6322

e
 

0.61 ± 0.0258
h
 

49.58 ± 0.9576
k
 13.46 ± 1.0262

d
 

0.27 ± 0.0171
g
 57.00 ± 2.1213

b*
 63.30 ± 3.1113

f*
 

53.82 ± 2.8082
b*

 63.04 ± 1.9839
f*

 

2:1:1 
48.03 ± 1.0161

c
 10.32 ± 0.6465

 d
 

0.21 ± 0.0183
g
 

56.36 ± 2.5316
 j
 10.73 ± 0.8513

d
 

0.19 ± 0.0096
g
 58.90 ± 1.8385

c*
 68.05 ± 2.6163

g*
 

58.36 ± 1.6626
c*

 67.09 ± 3.3829
g*

 

Los valores con la misma letra en cada columna y entre columnas no presentaron diferencia significativa 

Los valores con la misma letra y * en cada columna y entre columnas no presentaron diferencia significativa 
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Figura 10. Relación entre el α-Tocoferol cuantificado y extraíble para todos los polvos. 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador)  
 

Para corroborar la relación entre el AT disponible en la superficie de la cápsula (AT extraíble) y  el AT 

encapsulado evaluada por RMN y HPLC se tomaron imágenes de Fluorescencia para ver la diferencia 

entre los polvos originales y aquellos que ya no tenían el extraíble. En la Figura 11  se pueden apreciar 

algunas imágenes de Fluorescencia. Las imágenes de los polvos lavados presentan una disminución en la 

intensidad de la fluorescencia, fenómeno que se puede explicar bajo las posibles formas de encapsulación 

en secado por aspersión que sugieren Quintanilla-Carvajal et al, 2009.  

 

      

    

 
Figura 11. Imágenes de Florescencia tomadas con Microscopio Óptico a 40X con filtro W-blue 

 

6.1.2.3 Penetrabilidad 

 

Posteriormente se evaluó por microscopia confocal uno de los polvos (PA3:2.1) con el fin de determinar 

la localización del AT y confirmar los resultados que se obtuvieron por el análisis químico. En este caso 
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se planteó el cálculo de la penetrabilidad (P) que relaciona la cantidad del color “a” de diferentes cortes 

con el color “a máximo” que representa la mayor presencia de AT dentro de la cápsula. 

 

a)                     b)                  c)   Z-stack 

 
Figura 12. Micrografía de PA3:2:1. A) Fluorescencia b) Luz óptica c) superposición de a y b 

 

La Figura 12 presenta un aglomerado del  polvo PA3:2:1 y el z-stack del mismo polvo. La Figura 13 

presenta un aglomerado del  polvo PA3:2:1  con su respectivo z-stack después de haber retirado el AT 

extraíble.  

 

a)                     b)                  c)   Z-stack 

 
Figura 13. Micrografía de PA3:2:1 después de la extracción superficial de α-Tocoferol a) Fluorescencia b) 

Luz óptica c) superposición de a y b 

 

Se analizaron los valores Lab de cada uno de los cortes de las Figuras 12 y 13 y se graficaron los valores 

de P (relación entre “a” y “a máximo” respecto a la longitud correspondiente de cada corte en el barrido 

del aglomerado para los dos polvos. Ver figura 14. 
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Figura 14. Gráficas de la Penetrabilidad  

 

La primera sección de la Figura 14 representa las gráficas de los diferentes valores del color “a” para cada 

una de las secciones del aglomerado obtenidas en el z-stack antes y después de la extracción. La segunda 

sección representa la penetrabilidad como la correlación entre la cantidad de color de cada sección y la 

cantidad máxima de todo el aglomerado, valores de penetrabilidad más altos significan mayor cantidad de 

AT en esa zona del aglomerado. Cabe resaltar que el barrido de color para cada corte del aglomerado 

presenta una tendencia uniforme y resalta el acomodamiento del material encapsulado. 

 

Se pudo observar que la extracción retira el AT superficial de manera uniforme desagregando al polvo en 

diferentes aglomerados o partículas más pequeñas. Se ha visto como en polvos que contienen compuestos 

lipídicos, la superficie está cubierta casi completamente por una delgada capa de grasa (Kim et al, 2002) y 

así mismo se ha establecido  que las características como la humectabilidad, fluidez o aglomeración se 

ven altamente afectadas por la cantidad de material no encapsulado que queda en la superficie (Vega y 

Roos, 2006).  Trabajos como el de Martins y Kieckbusch (2008) resaltan la influencia que tienen las fases 

lipídicas por  las fuerzas dinámicas de adhesión que estas generan y su repercusión en la aglomeración 

(Vega y Roos, 2006). 

 

6.1.3 Caracterización de las emulsiones 

 

En la Figura 15, se presenta un ejemplo de la imagen original y procesada de las preemulsiones (PE), 

emulsiones atomizadas como técnica de homogenización (EA1) y emulsiones atomizadas dentro del 

secador (EA2). Como fue explicado en la sección de Materiales y Métodos, todas las imágenes se 
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procesaron y posteriormente fueron analizadas con los respectivos programas para determinar los 

parámetros morfométricos que caracterizaron a los productos obtenidos de los experimentos. 

 

 
Pre-Emulsión (PE) 

      
Emulsión (EA1) 

      
Emulsión (EA2) 

Figura 15. Ejemplo de las diferentes imágenes que se tomaron de las diferentes emulsiones (3:2:1 PE, EA1 y 

EA2) 40X. 

 

La Figura 16, presenta las distribuciones de tamaño de partícula, obtenidas a través del equipo Zetasizer 

nano de las diferentes diluciones que se prepararon a partir de PE, EA1 y EA2 correspondientes a la 

relación maltodextrina: goma arábiga: AT 3:2:1. La mejor disolución para una lectura adecuada del 

nanosizer fue del 5%,  puesto que a esta concentración se evitó la superposición entre las partículas en el 

momento de la lectura (Windhab et al, 2006). El tamaño medio del glóbulo para las emulsiones del 

proceso A para cada una de las etapas (homogenización y secado) fue de 1231.52, 1182.04 y 873.98 nm 
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para PE, EA1 y EA2 respectivamente. Para el proceso B los valores medios de tamaños presentados 

fueron: 1275.5 y 1092 nm para PE y EB2. 

 

 

 
Figura 16. Distribución de Tamaños en Zetasizer de Emulsión 3:2:1 EA2 a diferentes diluciones de la 

emulsión original. 

 
La Figura 17, muestra la distribución de tamaño de partícula muestral de las emulsiones del proceso A y 

B a partir de la respectiva distribución de frecuencias. Aparentemente, no se evidencia un cambio 

significativo a través del paso por las diferentes etapas; en el proceso A, el paso por la Etapa 1 

(Homogenización fuera del secador) genera una reducción del tamaño partícula, sin embargo la emulsión 

de la segunda etapa (Aspersión dentro del secador) presenta un desplazamiento a la derecha superando el 

tamaño de partícula inicial. En el proceso B se observa un comportamiento similar al pasar por la Etapa 2 

(desplazamiento a la derecha), no tan marcado como en el Proceso A.  

 

En el cuadro 7 se pueden observar los valores del diámetro de Feret de las diferentes emulsiones en cada 

una de las etapas para los dos procesos. Después de la etapa de homogenización la distribución de tamaño 

para todas las etapas fue monomodal y el tamaño máximo de gota en el caso de las preemulsiones fue de 

725 nm. El rango de tamaño de las emulsiones no homogenizadas varió entre 355 y 947 nm y la variación 

entre las emulsiones  atomizadas dentro del secador disminuyó en algunos casos en un 20% para aquellas 

que no habían sido previamente  homogenizadas, características que coinciden por lo reportado por 

Vignolles et al, (2009). La variabilidad del tamaño  de gota de las emulsiones de AT se puede deber a que 

estas logran ser  “estrelladas o interrumpidas”, ya que se someten a  una velocidad de deformación 

durante la etapa de atomización tal y como lo sugieren Walstra y Jenness (1984). Ye y Fernández, (2007) 

también observaron pequeñas gotas de grasa después de secado por aspersión y encontraron algunas otras 

más grandes  (hasta 80 micras) que atribuyeron a la coalescencia. 
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Figura 17. Distribución de Frecuencias de Emulsiones para el proceso A y B (mm). 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador). 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 
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Cuadro 7. Diámetro de Feret de las diferentes emulsiones  en cada una de las etapas de los dos procesos. 

EMULSIONES PE(nm) (EA1) (nm) (EA2) (nm) (EB2) (nm) 

3:2:1 725.51 ± 45.54
 a
 947.31 ± 80.19

 a
 735.62 ± 40.78

 a
 723.74 ± 30.89

 a
 

3:2:2 681.47 ± 35.76
 a
 659.16 ± 41.88

 b
 812.73 ± 38.10

 b
 608.85 ± 42.83

 c
 

3:1:1 659.15 ± 29.38
 a
 811.50 ± 52.61

 c
 780.31 ± 37.21

 d
 627.93 ± 39.35

 e
 

2:2:1 679. 01
 
± 35.47

 a
 355.72 ± 20.70

 d
 758.74 ± 36.01

 f
 613.24 ± 38.78

 g
 

2:1:1 701.72
 
± 33.51

 a
 687.54 ± 44.55

 b
 696.95 ± 38.95

 a
 666.44 ± 44.50

 a
 

Los valores con la misma letra en cada columna no presentaron diferencia significativa 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

 

Para diferenciar estadísticamente el desplazamiento mencionado, los diferentes parámetros morfométricos 

fueron analizados estadísticamente  por medio de análisis de varianza de una vía (ANOVA) con un α= 

0.05.  En el Cuadro 8 y 9, se presentan los valores medios de los diferentes parámetros morfométricos que 

se obtuvieron del análisis de imágenes del proceso A y B respectivamente. 

 

 
Cuadro 8. Parámetros Morfométricos evaluados a las emulsiones del proceso A 

EMULSIONES ÁREA µm
2
 PERIMETRO MÁX (µm) PERÍMETRO (µm) 

FACTOR DE 

FORMA  

3:2:1 

PE 6.51E-04 ± 2.70E-05
a
 3.29 ± 5.26E-02

a
 2.73± 4.37E-02

a
 0.8811 ± 1.44E-03

a
 

EA1 1.21E-03 ± 8.93E-05
b
 3.84 ± 1.14-02

a
 3.17± 9.47E-02

a
 0.8822 ± 1.55E-03

a
 

EA2 5.56E-04 ± 3.07E-05
c
 2.98 ± 4.75E-02

a
 2.47 ± 3.95E-02

a
 0.8808 ± 1.40E-03

a
 

3:2:2 

PE 5.37E-04 ± 2.24E-05
c
 3.11± 4.48E-03

a
 2.583± 3.73E-02

a
 0.8912 ± 1.30E-03

a
 

EA1 4.79E-04 ± 3.32E-05
d
 2.66± 5.52E-03

b
 2.193± 4.60E-02

b
 0.9010 ± 1.64E-03

a
 

EA2 6.33E-04 ± 2.42E-05
a
 3.29 ± 4.45E-03

a
 2.723± 3.70E-02

a
 0.8830 ± 1.29E-03

a
 

3:1:1 

PE 5.41E-04 ± 2.62E-05
c
 3.07± 4.33E-03

a
 2.53± 3.60E-03

a
 0.8818 ± 2.10E-03

a
 

EA1 7.34E-04 ± 7.74E-05
e
 3.27± 9.98E-03

a
 2.70± 8.27E-03

a
 0.8877 ± 1.63E-03

a
 

EA2 5.87E-04 ± 3.57E-05
c
 3.15± 6.12E-03

a
 2.60± 5.07E-03

a
 0.8885 ± 1.83E-03

a
 

2:2:1 

PE 4.35E-04 ± 2.12E-05
d
 2.77± 4.85E-03

b
 3.29± 4.02E-03

b
 0.8819 ± 1.65E-03

a
 

EA1 1.30E-04 ± 9.06E-06
f
 1.45± 1.70E-03

c
 1.19± 1.41E-03

c
 0.9053 ± 1.20E-03

a
 

EA2 5.54E-04 ± 2.62E-05
c
 3.07± 5.61E-03

a
 2.53± 4.68E-03

a
 0.8865 ± 1.89E-03

a
 

2:1:1 

PE 3.68E-04 ± 1.67E-05
g
 2.51± 4.41E-03

b
 2.06± 3.68E-03

b
 0.8838 ± 1.77E-03

a
 

EA1 5.27E-04 ± 5.29E-05
c
 2.79± 5.74E-03

b
 2.30± 4.76E-03

b
 0.8849 ± 1.62E-03

a
 

EA2 5.01E-04 ± 3.62E-05
c
 2.82± 5.75E-03

b
 2.34± 4.77E-03

b
 0.8796 ± 2.01E-03

a
 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

Los valores con la misma letra en cada columna no presentaron diferencia significativa 

 

Cuadro 9. Parámetros Morfométricos evaluados a las emulsiones del proceso B 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador)  

EMULSIONES ÁREA (µm
2
) PERIMETRO MÁX (µm) PERÍMETRO (µm) 

FACTOR DE 

FORMA  

3:2:1 
PA 4.82E-04 ± 6.15E-05

a
 2.59 ± 7.29E-02ª 2.12 ± 6.07E-02ª 0.8932 ± 2.21E-03ª 

EB2 4.86E-04 ± 2.31E-05
a
 2.94 ± 5.24E-02ª 2.42 ± 4.34E-02ª 0.8809 ± 1.8E-03ª 

3:2:2 
PE 3.88E-04 ± 2.36E-05

b
 2.48 ± 4.16E-02ª 2.04 ± 3.47E-02ª 0.8749 ± 1.82E-03ª 

EB2 4.35E-04 ± 6.31E-05
b
 2.48 ± 5.46E-02ª 2.04 ± 4.54E-02ª 0.8829 ± 1.82E-03ª 

3:1:1 
PE 4.15E-04 ± 1.85E-05

b
 2.70 ± 3.57E-02ª 2.22 ± 2.97E-02ª 0.8835 ± 1.46E-03ª 

EB2 4.31E-04 ± 4.7E-05
b
 2.55 ± 6.06E-02ª 2.10 ± 5.05E-02ª 0.8826 ± 1.56E-03ª 

2:2:1 
PE 4.55E-04 ± 4.81E-05

a
 2.73 ± 6.46E-02ª 2.26 ± 5.38E-02ª 0.8800 ± 2.06E-03ª 

EB2 4.13E-04 ± 3.90E-05
b
 2.49 ± 6.63E-02ª 2.05 ± 5.35E-02ª 0.8810 ± 2.47E-03ª 

2:1:1 
PE 4.75E-04 ± 4.90E-05

a
 2.84 ± 4.33E-02ª 2.34 ± 3.61E-02ª 0.8834 ± 1.42E-03ª 

EB2 5.04E-04 ± 4.90E-05
c
 2.70 ± 7.48E-02ª 2.22 ± 6.24E-02ª 0.8941 ± 2.22E-03ª 
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Los valores con la misma letra en cada columna no presentaron diferencia significativa 

 

  
Al comparar EA2 y EB2 para determinar si la homogenización (Etapa 1) influía sobre alguna 

característica morfométrica en las emulsiones se observaron desplazamientos del tamaño de partícula 

(incremento o decremento) sin un patrón específico. La Figura 18 representa las Distribuciones de 

frecuencias del diámetro de las Emulsiones EA2 y EB2.  Para los parámetros Área, Diámetro de Feret, 

Perímetro máximo y Perímetro se encontró diferencia significativa entre las emulsiones de los dos 

procesos con relaciones Maltodextrina: Goma: AT  3:2:2, 3:1:1 y 2:2:1. En la evaluación del Factor de 

Forma las emulsiones con relaciones 3:1:1 y 2:1:1 presentaron diferencia significativa.  

  

 

 
Figura 18. Distribución de Frecuencias de EA2 vs. EB2 para todas las emulsiones.  

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador). 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

 
El Cuadro 10 presenta los diferentes parámetros morfométricos de las emulsiones EA2 y EB2. Estos 

resultados sugieren que la etapa de homogenización por medio de la atomización si es un factor que 

influye en las características morfométricas de las emulsiones. Posteriormente se evaluaron las diferentes 

emulsiones para cada proceso respecto al Diámetro de Feret para evidenciar las diferencias en cada Etapa.  

Todas las emulsiones en el proceso A presentaron diferencias significativas en el Diámetro de Feret sin 
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ningún patrón específico de comportamiento. En el proceso B se evidenció diferencia significativa en las 

muestras 3:2:1, 3:1:1 y 2:2:1, mismas que contienen la menor proporción de AT: 16.7%, 20% y 20% 

respectivamente. Estos resultados sugieren que las proporciones y relaciones entre los materiales pared y 

el AT influyen en la variación de los parámetros morfométricos. 

 

 

Cuadro 10. Parámetros morfométricos evaluados en las Etapas EA2 y EB2 

EMULSIONES ÁREA mm
2
 

PERIMETRO MÁX 

(mm) 
PERÍMETRO (mm) 

FACTOR DE 

FORMA  

3:2:1 
EA2 5.56E-04 ± 3.07E-08

a
 2.98E-03 ± 4.75E-05

a
 2.47E-03 ± 3.95E-05

a
 0.8808 ± 1.40E-03

a
 

EB2 4.86E-04 ± 2.31E-08
a
 2.94E-03 ± 5.24E-05

a
 2.42E-03 ± 4.34E-05

a
 0.8809 ± 1.8E-03

a
 

3:2:2 
EA2 6.33E-04 ± 2.42E-08

b
 3.29E-03 ± 4.45E-05

b
 2.72E-03 ± 3.70E-05

b
 0.8830 ± 1.29E-03

a
 

EB2 4.35E-04 ± 6.31E-08
c
 2.48E-03 ± 5.46E-05

c
 2.04E-03 ± 4.54E-05

c
 0.8829 ± 1.82E-03

a
 

3:1:1 
EA2 5.87E-04 ± 3.57E-08

d
 3.15E-03 ± 6.12E-05

d
 2.60E-03 ± 5.07E-05

d
 0.8885 ± 1.83E-03

b
 

EB2 4.31E-04 ± 4.7E-08
e
 2.55E-03 ± 6.06E-05

e
 2.10E-03 ± 5.05E-05

e
 0.8826 ± 1.56E-03

c
 

2:2:1 
EA2 5.54E-04 ± 2.62E-08

f
 3.07E-03 ± 5.61E-05

f
 2.53E-03 ± 4.68E-05

f
 0.8865 ± 1.89E-03

a
 

EB2 4.13E-04 ± 3.90E-08
g
 2.49E-03 ± 6.63E-05

g
 2.05E-03 ± 5.35E-05

g
 0.8810 ± 2.47E-03

a
 

2:1:1 
EA2 5.01E-04 ± 3.62E-08

a
 2.82E-03 ± 5.75E-05

a
 2.34E-03 ± 4.77E-05

a
 0.8796 ± 2.01E-03

d
 

EB2 5.04E-04 ± 4.90E-08
a
 2.70E-03 ± 7.48E-05

a
 2.22E-03 ± 6.24E-05

a
 0.8941 ± 2.22E-03

e
 

Los valores con la misma letra en cada columna no presentaron diferencia significativa 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

 

6.1.4 Caracterización de los polvos 

 

Tal y como se explicó en la metodología, todas las imágenes se procesaron y posteriormente fueron 

analizadas con los respectivos programas para poder determinar los parámetros morfométricos con los 

que se caracterizaron a todos los productos. En la Figura 19 se presenta un ejemplo de la imagen original 

y procesada de las muestras PB y PA. 

 

PA 

PB 
Figura 19. Ejemplo de las diferentes imágenes tomadas de los polvos (3:2:1 PA y PB) a 40X 
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La Figura 20 muestra la Distribución de tamaño de partícula muestral de los polvos obtenidos en los 

procesos A y B a partir de la respectiva Distribución de frecuencias.  

 

 
Figura 20. Distribución de Tamaño de partícula muestral de PA vs. PB.  

PA: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador). 

PB: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador)  

 

Aparentemente, en las distribuciones, no se evidenció un cambio significativo entre los dos procesos, sin 

embargo para verificar  dicho supuesto, los diferentes parámetros morfométricos fueron analizados 

estadísticamente  por medio de análisis de varianza de una vía (ANOVA) con un α= 0.05.  En el Cuadro 

11 se presentan los valores medios de los diferentes parámetros morfométricos obtenidos del análisis de 

imágenes de los polvos A y B respectivamente. El Cuadro 12, presenta el Diámetro de Feret. Estos 

resultados sugieren que la etapa de homogenización si es un factor que influye en las características 

morfométricas de los polvos, particularmente en la forma. Es importante resaltar que los tamaños de 

partícula muestrales de los polvos varían significativamente sin presentar una tendencia específica. En 

todos los polvos del proceso B hubo un ligero incremento en el área, sólo significativo para PB2:1:1. Los 

tamaños oscilan entre 3 µm y 10 µm. 
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Cuadro 11. Parámetros Morfométricos evaluados a los polvos PA y PB.  

Los valores con la misma letra en cada columna no presentaron diferencia significativa. 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador) 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

 

Cuadro 12. Diámetro de Feret de los polvos PA y PB.  

Polvos PA (µm) P B (µm) 

3:2:1 10.8ª* ± 0.623 7.87
a
* ± 0.498 

3:2:2 4.82
b
* ± 0.343 6.47

a
* ± 0.619 

3:1:1 10ª* ± 0.310 6.46ª* ± 0.568 

2:2:1 3.8b* ± 0.497 9.61b* ± 0.334 

2:1:1 6.84c ± 0.270 6.51ª ± 0.556 

Valores con * son diferentes significativamente (P >0.05) 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador. 

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 
 

Los parámetros morfométricos diámetro de Feret, perímetro máximo y perímetro presentaron diferencias 

significativas para las relaciones maltodextrina, goma arábiga y AT 3:2:1, 3:2:2 y 3:1:1 respectivamente 

entre los polvos de los dos procesos. Estos resultados sugieren diferentes contornos de los parámetros a 

pesar de la similitud  en las áreas que no presentaron diferencias significativas pero si diferentes 

diámetros y perímetros. El factor de forma para la mayoría de los casos fue mayor en aquellos polvos que 

no tuvieron proceso de homogenización (PB), resultados esperados por un único paso por la boquilla. Los 

polvos que pasaron dos veces por la boquilla (PA) presentaron mayor irregularidad. En general todos los 

polvos presentaron diferencias significativas por lo menos en un parámetro morfométrico lo que resalta la 

influencia de los procesos y la composición de la cápsula.  

 

Vignolles et al, 2009 reportan también un incremento significativo en los tamaños de partícula de los 

polvos. Por otro lado, Ye et al, 2007 publicaron que el tamaño de partícula del polvo es independiente al 

tamaño de glóbulo de la emulsión lo que coincide con nuestros resultados, sin embargo este encogimiento 

o expansión pueden deberse a la combinación de diferentes proporciones de material pared y AT tal y 

como lo sugieren Klaypradit y Huang (2008), ellos encontraron una disminución del tamaño de cápsula 

cuando el material de pared maltodextrina estaba presente en mayor proporción, resultados que coinciden 

con los obtenidos en este trabajo. 

 

POLVOS ÁREA (µm
2
) 

PERÍMETRO 

MÁXIMO (µm) 
PERÍMETRO(µm) 

FACTOR DE 

FORMA 

3:2:1 
PA 1.35E-01 ± 2.30E-02

a
 50.8 ± 3.70

a
 42.4 ± 3.14

a
 0.7442 ± 1.37E-02

a
 

PB 9.99E-05 ± 1.57E-02
a
 37.4 ± 2.66

b
 31.0 ± 2.23

b
 0.7509 ± 1.10E-02

a
 

3:2:2 
PA 5.67E-03 ± 2.10E-02

a
 22.5 ± 1.94

c
 18.6 ± 1.68

c
 0.8472 ± 1.15E-02

a
 

PB 8.10E-03 ± 2.99E-02
a
 29.9 ± 3.51

d
 24.7 ± 2.93

c
 0.8130 ± 1.43E-02

a
 

3:1:1 
PA 1.10E-01 ± 7.14E-02

a
 48.7 ± 2.09

e
 40.4 ± 1.75

d
 0.7686 ± 1.18E-02

b
 

PB 1.24E-01 ± 2.99E-02
a
 31.4 ± 3.34

f
 26.2 ± 2.82

e
 0.8448 ± 1.37E-02

c
 

2:2:1 
PA 1.25E-01 ± 1.43E-02

a
 46.3 ± 3.02

g
 38.6 ± 2.54

c
 0.7475 ± 1.10E-02

d
 

PB 1.37E-01 ± 8.18E-03
a
 45.1 ± 1.71

g
 37.6 ± 1.43

c
 0.7730 ± 7.23E-03

e
 

2:1:1 
PA 6.07E-02 ± 6.59E-03

b
 33.4 ± 1.81

g
 27.7 ± 1.52

c
 0.7607 ± 9.20E-03

f
 

PB 1.04E-01 ± 2.35E-02
c
 32.2 ± 3.14

g
 26.7 ± 2.65

c
 0.8131 ± 1.67E-02

g
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Figura 21. Distribución de Tamaño de partícula muestral de PA vs. PB después de la extracción del α-

Tocoferol no encapsulado. 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador). 

 B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador)  

 

El proceso de extracción del AT no encapsulado generó muchas diferencias en comparación con los 

polvos originales. Las distribuciones de tamaño de partícula dejaron de ser monomodales (Figura 21). En 

la mayoría de los polvos se presentaron hasta 3 picos característicos (parecidos a los perfiles del IP) sin 

ninguna tendencia específica, sin embargo para verificar  dicho supuesto, los diferentes parámetros 

morfométricos fueron analizados estadísticamente  por medio de análisis de varianza de una vía 

(ANOVA) con un α= 0.05.  En el Cuadro 13 se presentan los valores medios de los diferentes parámetros 

morfométricos obtenidos del análisis de imágenes de los polvos A y B respectivamente después del 

proceso de extracción. El Cuadro 14, presenta el Diámetro de Feret. Estos resultados sugieren que la etapa 

de homogenización al ser un factor que influye en la cantidad de AT que queda en la superficie de los 

polvos, modifica  también las características morfométricas de los polvos al ser extraído el AT no 

encapsulado. Es importante resaltar que aunque los tamaños de partícula de los polvos variaron 

significativamente, siempre se mantuvo un mayor tamaño de partícula para los polvos obtenidos a partir 

de las emulsiones homogenizadas en boquilla. En todos los polvos del proceso B hubo una disminución 

del tamaño significativa. Los tamaños oscilan entre 2 µm y 8 µm disminuyendo del tamaño original de 

los polvos aproximadamente en un 20%. 
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Cuadro 13. Parámetros Morfométricos evaluados a los polvos PA y PB después de la extracción del α-

Tocoferol no encapsulado 

Los valores con la misma letra en cada columna no presentaron diferencia significativa. 

 

Cuadro 14. Diámetro de Feret de los polvos PA y PB después de la extracción del α-Tocoferol no encapsulado 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador.  

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

Valores con * son diferentes significativamente (P >0.05) 
A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador.  

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

 

Todos los parámetros morfométricos presentaron diferencias significativas para la mayoría de los polvos 

de los dos procesos. En este caso se presentaron contornos y áreas muy diversas con diferentes diámetros 

y perímetros. El factor de forma no presentó un comportamiento específico. Los polvos que pasaron una 

vez por la boquilla (PB) presentaron mayor irregularidad ya que el factor de forma fue menor que el de 

los PA. En general todos los polvos presentaron diferencias significativas por lo menos en un parámetro 

morfométrico lo que resalta la influencia de los procesos y la composición de la cápsula.  

 

En la Figura 22 se pueden apreciar las imágenes tomadas en ESEM de todos los polvos, con sus 

respectivas partículas cortadas por la técnica de la cinta de Carbono. Se consiguió determinar el grosor 

para los polvos sin la extracción de AT.  El grosor de la pared de los polvos a los que se les retiró el AT 

superficial no se pudo determinar ya que la reducción del tamaño de partícula impidió que la técnica de la 

cinta de carbono alcanzara a romper las cápsulas. 

 

 

 

 

POLVOS CON 

EXTRACCIÓN 
ÁREA (µm

2
) 

PERÍMETRO 

MÁXIMO (µm) 
PERÍMETRO (µm) 

FACTOR DE 

FORMA 

3:2:1 
PA 5.87E-02 ± 3.47E-03

a
 35.8 ± 0.0014

a
 29.7 ± 1.15

a
 0.786 ± 0.140

a
 

PB 1.13E-02 ±2.37E-03
a
 12.8 ± 1.17

b
 10.5 ± 0.97

b
 0.804 ± 0.213

b
 

3:2:2 
PA 7.14E-02 ± 2.29E-03

b
 8.2 ± 1.0

c
 6.6 ± 0.872

c
 0.913 ± 0.233

c
 

PB 2.31E-03 ± 4.79E-03
c
 17.7 ± 1.71

d
 14.5 ± 1.43

d
 0.865 ± 0.195

d
 

3:1:1 
PA 3.03E-02 ±2.33E-03

d
 23.8 ± 1.1

e
 19.7 ±0.98

e
 0.829 ± 0.209

e
 

PB 9.01E-03 ± 2.26E-03
e
 10.8 ± 1.07

f
 8.80 ± 0.89

f
 0.857 ± 0.224

e
 

2:2:1 
PA 1.40E-02 ± 2.17E-03

f
 15.3 ± 1.1

g
 12.7 ± 0.9

g
 0.835 ± 0.166

e
 

PB 8.10E-03 ± 2.21E-03
g
 9.64 ± 1.03

h
 7.90 ± 0.86

h
 0.855 ± 0.223

e
 

2:1:1 
PA 1.03E-02 ± 2.14E-03

h
 12.3 ± 1.1

i
 10.1 ± 0.91

i
 0.857 ±0.209

e
 

PB 9.72E-03 ± 2.31E-03
i
 10.8 ± 1.15

j
 8.82 ± 0.96

j
 0.815 ± 0.254

e
 

POLVOS CON 

EXTRACCIÓN 
Diámetro Feret (mm) PA 

Diámetro Feret (mm) 

PB 

3:2:1 0.0082* ± 2.77E-04 0.0029* ± 2.49E-04 

3:2:2 0.0019* ± 2.35E-04 0.0040*± 3.63E-04 

3:1:1 0.0056* ± 2.78E-04 0.0024* ± 2.35E-04 

2:2:1 0.0035 ± 2.33E-04 0.0022 ± 2.34E-04 

2:1:1 0.0028 ± 2.29E-04 0.0024 ± 2.60E-04 
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               3:2:1= 0.45 ± 0.02 µm          3:2:2 = 0.65 ± 0.03  µm              3:1:1 = 0.45 ± 0.012 µm   

 
2:2:1 = 0.5 ± 0.03  µm             2:1:1 = 0.60  ± 0.02  µm 

 
               3:2:1= 0.41 ± 0.04 µm                3:2:2 = 0.58 ± 0.07  µm               3:1:1 = 0.40 ± 0.021 µm    

 
2:2:1 = 0.45 ± 0.017 µm             2:1:1 = 0.56 ± 0.08 µm 

 
Figura 22. Grosor de los diferentes polvos obtenidos en los dos procesos a partir de micrografías de ESEM a 

3000X de PA y PB cortados con técnica de cinta de carbono  

 

6.1.4.1 Dimensión fractal 

6.1.4.1.1 Dimensión fractal de contorno 

 

Cuando se analizaron los diferentes parámetros morfométricos se evidencio una irregularidad marcada 

por el factor forma, fue por esto que se procedió a analizar la Dimensión Fractal de contorno como la 

relación entre el perímetro y el área. La dimensión fractal de contorno fue ligeramente mayor en los PA, 

los valores  obtenidos son los característicos de las dimensiones de contorno, ver Figura 23. 
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a)        b) 

 
c)        d) 

 
e) 

 
Figura 23. Determinación de la Dimensión Fractal de Contorno de los polvos de los procesos A y B. a) Polvo 

3:2:1, b) Polvo 3:2:2, c) Polvo 3:1:1, d) Polvo 2:2:1 y e) Polvo 2:1:1 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador).  

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

 

La DFc para todos los polvos confirmó la naturaleza fractal de los aglomerados. Es importante resaltar 

que la dimensión fractal de contorno es una relación entre propiedades geométricas (área y perímetro) que 

evidencia que tan liso, rugoso, convolucionado, tortuoso o sinuoso es el perímetro respecto al área (Lira, 

2002). Estos resultados demuestran que tan sensible es la DFc a los cambios en uno de los parámetros, lo 

que hace que cada uno de los polvos presente su propio valor característico.  
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a)                                                                     b) 

 
c)                                                      d) 

 
e) 

 
Figura 24. Determinación de la Dimensión Fractal de Contorno de los polvos de los procesos A y B después de 

la extracción del α-Tocoferol superficial a) Polvo 3:2:1, b) Polvo 3:2:2, c) Polvo 3:1:1, d) Polvo 2:2:1 y e) 

Polvo 2:1:1 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador).  

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 

 

 

Por otro lado, los valores de la DFc de los polvos analizados después de la extracción del AT no 

encapsulado presentaron diferencias significativas (α=0.05) y una disminución en el valor de la DFc para 

todos los casos respecto a la DFc de los polvos no sometidos a extracción, pero manteniéndose mayor en 

aquellos polvos productos de las emulsiones que no fueron homogenizadas. Ésto se puede explicar por la 

reducción del perímetro de cada polvo y la diversidad de aéreas que se presentaron, la extracción de los 

polvos ayudó  a la desaglomeración de los mismos. Martins y Kieckbusch (2008) resaltaron la influencia 

de las fases lipídicas en los mecanismos de aglomeración de carbohidratos. En estudios previos Vignolles 

et al, 2009 reportaron que el material superficial no influía en la integridad de la cápsula pero si afectaba 

el nivel de agregación de los polvos (Figura 24). 
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6.1.4.1.2 Dimensión fractal de textura 

 

Se encontraron diferencias significativas en la dimensión fractal de textura para todos los polvos, entre 

aquellos obtenidos a partir de las emulsiones homogenizadas (PA) y los obtenidos a partir de las 

emulsiones no homogenizadas (PB), a los dos niveles de magnificación (500x y 2000X), antes y después 

de la extracción del AT no encapsulado y para todas las relaciones de materiales pared- AT.  La Figura 25 

presenta las imágenes de todos los polvos con su respectiva Dimensión Fractal de textura.  

 

Es importante resaltar que todos los valores de DFt a una magnificación de 2000X fueron mayores para 

los polvos sin ser tratados por la extracción de AT superficial como se puede observar en las imágenes. 

Menores valores se obtuvieron a 500X en el que las aglomeraciones eran más evidentes. Se puede 

observar como la extracción del AT resalta las formas de las cápsulas pero tienden a llenar menos un 

volumen. Así mismo se puede apreciar una disminución en la aglomeración de las partículas, lo que 

inicialmente parecía un aglomerado casi continuo por una sola fase, se diferencia más fácilmente al retirar 

el AT extraíble resaltando las partículas individuales de todos los polvos. 

 

Aunque no se encontró una tendencia específica, en la mayoría de los polvos la DFt fue mayor para los 

polvos obtenidos a partir de las emulsiones homogenizadas (PA). Estas diferencias se pueden deber a las 

diferencias en tamaño, forma y relaciones de material pared- AT que se referían anteriormente. Los 

resultados obtenidos a partir del análisis de imágenes aportaron información que resalta una vez más la 

relación que existe entre los materiales pared de las cápsulas y la microestructura (Perea-Flores et al, 

2010).  
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MUESTRA ANTES DE LA EXTRACCIÓN DESPUÉS DE LA EXTRACCIÓN 

500X 2000X 500X 2000X 

PA 

3:2:1 

2,0473  2,2091  2,0598  2,0499  

3:2:2 

2,0773  2,2169  2,1183  2,0322  

3:1:1 

2,1664  2,1122  2,1744  2,1024  

2:2:1 

2,1070  2,2548  2,2060  2,1143  

2:1:1 

2,0699  2,1435  2,0860  2,0570  

PB 

3:2:1 

2,0842  2,2642  2,1260  2,0944  

3:2:2 

2,1050  2,2883  2,1391  2,0794  

3:1:1 

2,1097  2,1865  2,1615  2,0566  

2:2:1 

2,0820  2,2212  2,1369  2,0895  

2:1:1 

2,0950  2,1972  2,1295  2,1337  

Figura 25. Imágenes de ESEM a 500X y 2000X de los polvos PA y PB tomadas antes y después de la 

extracción del α-Tocoferol superficial y su respectiva Dimensión Fractal de Textura. 

A: (Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del secador.  

B: (Pre-emulsión y aspersión dentro del secador) 
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6.2 EFECTO DE LA MICROFLUIDIZACIÓN EN LA DISTRIBUCIÓN DEL α-

TOCOFEROL  

6.2.1 Análisis de las emulsiones 

 

La mayoría de trabajos que se han reportado, se basan en emulsiones mayores a una micra, hasta ahora ha 

comenzado a reportarse el efecto del uso de nanoemulsiones en la literatura (Jafari et al, 2007; Jafari et al, 

2008a;) al conseguir la  encapsulación de nanopartículas en matrices de polvos micrométricos.  

 

En este trabajo, se obtuvieron 21 nanoemulsiones a las que se les evaluó el tamaño medio de emulsión en 

cada una de las etapas del experimento, por medio del Zetasizer. El cuadro 15 presenta los valores del 

tamaño de emulsión para cada uno de los experimentos. 

 

Cuadro 15. Tamaño medio de las emulsiones del diseño en todas las etapas del proceso (nm) 

Corrida % α-Tocoferol PRE-EMULSION (nm) 
1 ciclo  

(nm) 
2 ciclos (nm) 

Atomización 

(nm) 

1 21.85 1190 - - 685.7 

2 17.00 1089 305.8 - 473 

3 25.25 1072 273.1 422.2 390.8 

4 28.00 1593 419.1 - 424.5 

5 17.00 976 362.7 - 312.8 

6 22.50 867.2 658.9 449 416.3 

7 17.00 1560 - - 957.5 

8 28.00 974.9 - - 704.3 

9 17.00 1034 - - 735.6 

10 28.00 1400 - - 735.8 

11 19.75 886.1 391.9 385.4 348.1 

12 21.90 1007 447.1 - 441.3 

13 28.00 1027 324.6 375 312.8 

14 28.00 806.2 370.1 419.2 399.5 

15 24.98 588.7 239 - 447.6 

16 17.00 720.4 407.2 329.8 444.9 

17 17.00 756.9 392.8 370.6 267.3 

18 24.98 1634 - - 447.6 

19 28.00 1593 419.1 - 424.5 

20 19.46 844.8 328.1 - 306 

21 24.92 2268 - - 705.5 

 

Los resultados coincidieron con el efecto mencionado en la sección 6.1 de este trabajo, la  atomización en 

la boquilla afecta el tamaño de las emulsiones consiguiendo disminuir su tamaño de gota como lo haría un 

homogenizador regular; en este caso, al haber mantenido constantes los materiales de pared de la cápsula 

(1:1 maltodextrina y goma arábiga), la tendencia de disminución del tamaño de partícula se presentó en 

todas las emulsiones, específicamente en esas que no pasaron por etapas de microfluidización. Un efecto 
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contrario se presentó en las etapas de microfluidización, aunque en todos los casos las emulsiones 

sometidas a un primer ciclo de microfluidización presentaron un menor tamaño de gota, en algunos casos 

el segundo ciclo incrementó el tamaño promedio de gota (corridas 3, 13 y 14) coincidiendo con aquellas 

emulsiones con mayor cantidad de AT inicial, 25.25, 28 y 28% respectivamente (Ye et al, 2007).  

 

Finalmente el efecto “homogenizador” de la boquilla se reflejó al obtener emulsiones atomizadas de 

mayores tamaños, a pesar de haber sido microfluidizadas (corridas 2, 4, 15, 16 y 19), el esfuerzo de corte 

sigue siendo lo suficientemente grande como para promover la recoalescencia de las partículas al interior 

de la boquilla. Trabajos como el de Vignolles et al, 2009 reportan el efecto que tienen las presiones de 

homogenización y la atomización en tamaño de gota de las emulsiones y la agregación de estas. 

 

Trabajos como el de Jafari et al, (2007) y Lobo y Svereika, (2004) mencionan que  la ausencia de 

recoalescencia es imposible de obtener en la microfluidización debido al alto grado de turbulencia que se 

presenta durante el proceso y es por esto, que se recomienda la utilización de agentes tensoactivos que 

ayuden a prevenir dicho proceso. En este trabajo, con el fin de evaluar el efecto per se de la 

microfluidización y boquilla, no se utilizaron surfactantes, encontrando los resultados ya referidos por 

otros investigadores.  

 

Sin embargo, a partir del diseño experimental de superficie de respuesta que se planteó en la sección de 

materiales y métodos, se obtuvieron ecuaciones de primer orden  que se ajustaban a los resultados de 

tamaño final de la emulsión  con un R
2
 de 0.758. Se determinó que el factor que afecta los resultados e 

influye en el tamaño final de la gota es el número de ciclos en la microfluidización. Las ecuaciones que 

describen el modelo se presentan a continuación, estas se dan respecto a la variable categórica (ciclos de 

microfluidización). 

 

Sin ciclos de Microfluidización 

                                     (    )   (7) 

 

1 Ciclo de Microfluidización 

                                     (    )   (8) 

 

2 Ciclos de Microfluidización 

                                                                (    )  (9)  

 

El efecto del número de veces que pasa una emulsión por el microfluidizador, también se ha evaluado en 

temas como el de la alteración de bacterias o, como en esta tesis doctoral, la minimización del tamaño de 

la gota de las emulsiones (Jafari et al, 2007). En la cámara de interacción del microfluidizador, que es la 
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pieza fundamental del equipo, dos corrientes de emulsión de canales opuestos son proyectados a altas 

velocidades (Shultz, 2004; Olson et al, 2004). La corriente del proceso es controlada por una bomba 

neumática que es capaz de presurizar el aire de entrada (150-650 KPa) a unos 150 MPa (Microfluidics, 

1996)  forzando el flujo de la corriente por alta presión a través de micro canales de áreas minúsculas 

(7µm) generando enormes esfuerzos de corte y por ende emulsiones muy finas. En general, las fuerzas 

inerciales en fluidos turbulentos y la cavitación son los principales responsables de la alteración del 

tamaño de la gota en el microfluidizador (Shultz, 2004; Maa y Hsu, 1999). Todos estos antecedentes 

coinciden  con los resultados obtenidos de recoalescencia en este diseño experimental ya que todas las 

emulsiones sometidas al proceso de microfluidización se produjeron a 275.78 MPa aproximadamente. 

Finalmente se estableció un mayor número de pasos en el microfluidizador disminuirá el tamaño de la 

nanoemulsión con concentraciones iníciales bajas (17-20%) de AT.  

 
 

6.2.2 Análisis de los polvos 

6.2.2.1 Cuantificación parcial 

 

Las micrografías tomadas con microscopia confocal de barrido permitieron observar una gran proporción 

de AT en la superficie de los polvos. La figura 26 presenta algunas de las imágenes tomadas antes y 

después de la extracción. 

 

 

 
Figura 26. Imagen del Polvo (8) antes y después de la extracción superficial de α-Tocoferol en fluorescencia, 

luz óptica y superposición de fluorescencia y luz óptica con su respectivo z-stack (40X). 

 

Material libre o extraíble es el nombre que se le ha dado a aquel material que queda en la superficie de los 

polvos. Éste casi siempre se ha evaluado a través de extracción con disolventes. Hay trabajos que no 

evalúan la totalidad del material encapsulado asumiendo que todo el material inicial es retenido en el 
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polvo por no ser volátil e ignoran las deposiciones del material en las paredes del secador durante el 

secado por aspersión (Jafari et al, 2007). Dicho supuesto no se asume en la realización de este trabajo, al 

contrario, se comprueba la importancia de un análisis completo de todos los componentes del polvo antes 

y después de la extracción del AT con solventes. Es así como se determinó la cantidad de AT en la 

superficie de las cápsulas y el AT encapsulado por la técnica de extracción con cloroformo y 

cuantificación por HPLC descritas en la sección Materiales y Métodos. El Cuadro 16 presenta los 

resultados de dichos procesos además de la cuantificación total de AT siguiendo la técnica de Kim et al, 

(2009c). 

 

En el cuadro se pueden apreciar los resultados de las diferentes técnicas utilizadas para la cuantificación 

del AT. La extracción con cloroformo permitió la diferenciación del AT extraíble y encapsulado, entre las 

dos técnicas de cuantificación no se presentaron diferencias significativas.  Se obtuvieron eficiencias de 

encapsulación total entre 40 y 90%. 

 

Cuadro 16. Cuantificación del α-Tocoferol superficial, encapsulado y total por Kim et al, 2009 

Corrid

a 

% α-

Tocoferol 

Ciclos del 

microfluidizador 

% Eficiencia 

total por 

método de 

Kim 

% total 

(extraíble + 

encapsulado) 

% 

Extraíble 

% 

Encapsulado 
IA 

1 21.85 0 58 61 45 16 0.36 

2 17.00 1 83 85 66 19 0.29 

3 25.25 2 69 73 46 26 0.57 

4 28.00 1 77 79 67 11 0.16 

5 17.00 1 79 81 59 22 0.37 

6 22.50 2 49 43 31 12 0.39 

7 17.00 0 62 66 40 26 0.65 

8 28.00 0 58 57 45 11 0.24 

9 17.00 0 57 59 33 25 0.76 

10 28.00 0 61 60 36 24 0.67 

11 19.75 2 60 63 48 16 0.33 

12 21.90 1 86 81 53 28 0.53 

13 28.00 2 86 88 57 31 0.54 

14 28.00 2 86 88 55 32 0.58 

15 24.98 1 56 58 55 3 0.05 

16 17.00 2 87 90 73 17 0.23 

17 17.00 2 88 87 73 17 0.23 

18 24.98 1 54 58 55 3 0.05 

19 28.00 1 81 79 67 11 0.16 

20 19.46 1 52 45 40 5 0.13 

21 24.92 0 79 83 67 16 0.24 

 

 

Cabe resaltar que aunque los resultados de cuantificación total (Kim et al, 2009c) y total como la suma 

del AT extraíble y encapsulado, se ajustaron al modelo, la diferenciación entre el AT extraíble y 
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cuantificado no siguió ningún patrón específico, la cantidad de AT extraído fue indistinta para todos los 

polvos, aunque en las repeticiones si presentaron las mismas proporciones. Se determinó que la eficiencia 

máxima de encapsulación depende de la cantidad inicial de AT en la emulsión y variará en una relación 

de segundo orden según los ciclos de microfluidización que se utilicen.  

 

A partir del diseño experimental de superficies de respuesta que se planteó en la sección de materiales y 

métodos, se obtuvieron ecuaciones de tercer orden según los resultados obtenidos de la técnica de 

cuantificación total (%AT extraíble + % AT encapsulado) con un R
2
 de 0.91. El valor de F fue de 19.41, 

este valor significa que el modelo es significativo, sólo existe un  de posibilidad de 0.004% que los datos 

no se ajustaran al modelo.  Los valores de P menores a 0.5 son términos significativos en el modelo, es 

decir que son factores que afectan los resultados e influyen en la eficiencia de encapsulación total, estos 

son: los ciclos de la microfluidización, (la concentración inicial del AT)
2
, (la concentración de AT 

inicial)
2
 por los ciclos de microfluidización y (la concentración del AT)

3
. Las ecuaciones que describen el 

modelo se presentan a continuación, estas se dan respecto a la variable categórica (ciclos de 

microfluidización). 

 

Sin ciclos de Microfluidización  

                   (    )        (   )           (   )   (10) 

 

1 Ciclo de Microfluidización 

                   (    )        (   )           (   )  (11) 

 

2 Ciclos de Microfluidización 

                   (    )        (   )           (    )  (12) 

 

También se obtuvieron ecuaciones de tercer grado que describen  los resultados de % de AT extraíble con 

un R
2
 de 0.710. El valor de F fue de 5.31, este valor significa que el modelo es significativo, sólo existe 

un  de posibilidad de 1.89% de que los datos no se ajusten al modelo.  Los valores de P menores a 0.5 son 

términos significativos en el modelo, es decir que son factores que afectan los resultados e influyen en la 

cantidad de AT extraíble, estos son: los ciclos de la microfluidización por la concentración inicial de AT, 

(la concentración inicial del AT)
2
, (la concentración de AT inicial)

2
 por los ciclos de microfluidización y 

(la concentración del AT)
3
. Las ecuaciones que describen el modelo se presentan a continuación, éstas se 

dan respecto a la variable categórica (ciclos de microfluidización). 

 

Sin ciclos de Microfluidización 

                            (    )        (   )           (   )  (13) 
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1 Ciclo de Microfluidización 

                           (    )        (   )           (   )  (14) 

 
2 Ciclos de Microfluidización  

                           (    )        (   )           (   )  (15) 

 
Estas ecuaciones reflejanel efecto que tiene los ciclos de microfluidización en la cantidad de AT extraíble, 

a más ciclos de microfluidización, mayores son los coeficientes de las variables (Jafari et al, 2007). 

 

Se obtuvo un modelo cúbico que se ajustó a los resultados de % de AT encapsulado con un R
2
 de 0.956. 

El valor de F fue de 39.48, este valor significa que el modelo es significativo, sólo existe una  de 

posibilidad de 0.01% de que los datos no se ajusten al modelo.  Los valores de P menores a 0.5 son 

términos significativos en el modelo, es decir que son factores que afectan los resultados e influyen en la 

cantidad de AT encapsulado; para la determinación del AT encapsulado los factores que afectan los 

resultado son los ciclos de microfluidización,  los ciclos de la microfluidización por la concentración 

inicial de AT, (la concentración inicial del AT)
2
, (la concentración de AT inicial)

2
 por los ciclos de 

microfluidización y (la concentración del AT)
3
. Las ecuaciones que describen el modelo se presentan a 

continuación, estas también se dan respecto a la variable categórica (ciclos de microfluidización). 

 
Sin ciclos de Microfluidización  

                              (    )       (   )           (   )  (16) 

 
1 Ciclo de Microfluidización 

                             (    )       (   )           (   )  (17) 

  

2 Ciclos de Microfluidización 

                             (    )        (   )          (   )  (18) 

 
Se obtuvieron ecuaciones de tercer grado  ajustándose  a los resultados de % Eficiencia de encapsulación 

total siguiendo la metodología de extracción de Kim et al, (2009c)  con un R
2
 de 0.9759. El valor de F fue 

de 72.85, este valor significa que el modelo es significativo, sólo existe un  de posibilidad de 0.01% de 

que los datos no se ajusten al modelo.  Los valores de P menores a 0.5 son términos significativos en el 

modelo, es decir que son factores que afectan los resultados e influyen en la cantidad total de AT, estos 

son: la concentración inicial de AT,  los ciclos de microfluidización,  (los ciclos de la microfluidización)
2
, 

(los ciclos de la microfluidización)
2
 por la concentración inicial de AT, microfluidización y (la 

concentración del AT)
3
. Las ecuaciones que describen el modelo se presentan a continuación, estas 

también se dan respecto a la variable categórica (ciclos de microfluidización). 
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Sin ciclos de Microfluidización  

   (   )                  (    )        (   )           (   )  (19) 

 
1 Ciclo de Microfluidización 

   (   )                  (    )        (   )           (   )  (20) 

  

2 Ciclos de Microfluidización 

   (   )                  (    )        (   )           (   )      (21) 

 

En diversos trabajos, se ha reportado la influencia que tiene el tamaño de partícula en la eficiencia de 

encapsulación de diferentes materiales a encapsular  durante el secado por aspersión (Soottitantawat et al,  

2003; Soottitantawat et al., 2005). Estos resultados demuestran que la reducción del tamaño de la 

emulsión genera cápsulas con mejores eficiencias de encapsulación  y menores contenidos de aceites no 

encapsulados en la superficie de las partículas. Como se ha mencionado anteriormente la presencia de 

esta capa de grasa en las partículas no sólo afecta propiedades de fluidez o humectabiliadad en los polvos 

(Vega et al, 2005), también acelera la oxidación de los compuestos (Kim et al, 2002; Kim et al, 2005; 

Vega y Roos 2006). Aunque en este trabajo no se encontró una tendencia específica entre los tamaños de 

gota y las diferentes cuantificaciones de AT, si se encontró que a ciertos niveles de eficiencia el tamaño 

de partícula promedio disminuía. Es así como para eficiencias de encapsulación de 53, 61 y 85% se 

determinaron valores promedio de diámetro de gotas de 509.57, 566.7 y 419.64 nm respectivamente.asì 

mismo para las cantidades de AT extraíble y encapsulado no se encontró una relación entre los 

parámetros de eficicencia y tamaño de emulsión.  Finalmente se comprobó que algunos de los parámetros 

que afectan la eficiencia de encapsulación son la técnica de emulsificación, el material de pared, y el 

tamaño de gota de la emulsión, resultados que coinciden con otras investigaciones (Jafari et al, 2008a). 

 

6.2.2.2 Índice de atrapabilidad 

 

A pesar de que el índice de Atrapabilidad (IA) varió para todos los polvos sin ninguna tendencia 

específica, se obtuvo un modelo cuadrático que se ajustó a los resultados del IA con un R
2
 de 0.7262. El 

valor de F fue de 8.07, este valor significa que el modelo es significativo, sólo existe un  de posibilidad de 

0.23% de que los datos no se ajusten al modelo.  Los valores de P menores a 0.5 son términos 

significativos en el modelo, es decir que son factores que afectan los resultados e influyen en la relación 

entre la cantidad de AT extraíble y encapsulado; para la determinación del IA los factores que afectan los 

resultado son los ciclos de microfluidización,  los ciclos de la microfluidización por la concentración 

inicial de AT y (la concentración inicial del AT)
2
. Las ecuaciones que describen el modelo se presentan a 

continuación, estas también se dan respecto a la variable categórica (ciclos de microfluidización). 
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Sin ciclos de Microfluidización  

              (    )          (   )   (22) 

 

1 Ciclo de Microfluidización 

              (    )          (   )   (23) 

  

2 Ciclos de Microfluidización 

               (    )          (   )   (24) 

 

La disminución de los coeficientes a medida que incrementan los ciclos de microfluidización reflejan la 

importancia que tiene el contenido de % inicial de AT en la relación del IA. 

 

6.2.2.3 Penetrabilidad 

 

Los datos de la coordenada de color “a” máximo también se validaron en el modelo obteniéndose una 

ecuación de tercer orden para cada ciclo de microfluidización. Los factores que afectan la cantidad del 

color a diferentes niveles de la cápsula son (la concentración del AT)
2
 y (la concentración del AT)

 2
 por 

los ciclos de microfluidización, las ecuaciones se presentan a continuación. 

 

Sin ciclos de Microfluidización 

                               (    )       (   )          (   )            (25) 

 

1 Ciclo de Microfluidización 

                                (    )       (   )          (   )              (26) 

  

2 Ciclos de Microfluidización 

                                 (    )        (   )          (   )          (27) 

 

Posteriormente se identificó la fracción del aglomerado que contenía mayor cantidad de AT equivalente 

al mayor valor del parámetro “a” en el barrido que se analizó de todos los polvos. Para todos los polvos a 

los que no se les extrajó el AT superficial el mayor valor de la coordenada de color “a” se presentó en las 

primeras 2 µm del aglomerado. También se logró identificar  la porción de aglomerado susceptibe a la 

extracción superficial del AT. Esta disminución del color lo presentaron el 80% de los polvos, casi todos 

los que si pasaron por el proceso de microfluidización.  La penetrabilidad en la franja de extracción del 

AT, valor entendido como la relación entre el valor de la coordenada “a” de la sección del aglomerado 

evaluada y el valor de la coordenada de color “a” máximo fue mayor a 0.4 para la mayoria de los polvos 

con AT superficial extraído. Estos resultados indican que la extracción que se hace del AT retira gran 

cantidad de AT, resultados que coinciden con aquellos obtenidos para la encapsulación de AT extraíble. 

La Figura 27 presenta los perfìles de pentrabilidad de los polvos. 



  Tesis Doctoral 

Estudio sobre  la distribución de α- tocoferol en microcápsulas obtenidas en secado por aspersión 

   

98 

 

 

 
Figura 27. Perfiles de penetrabilidad de los polvos con y sin α-Tocoferol superficial. 

(C) Con AT superficial (S) Sin AT superficial. 

 

Aunque no se consiguió relacionar las coordenadas de color  de los polvos sometidos a la extracción con 

la cuantificación total de AT, el valor de “a” máximo de los polvos sin extracción presentaron una 

correlación polinomial de segundo orden con la eficiencia de cuantificación total (Figura 28).   
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Figura 28. Correlación de la coordenada de color  “a” máximo de  cada uno de los polvos y la respectiva 

eficiencia de encapsulación.  

 

Cabe resaltar que esta propuesta de correlación del color con la concentración del AT no se ha reportado 

en ningún trabajo previo a la realización de estos experimentos, es uno de los aportes más originales de 

esta tesis doctoral (Figura 28). 

 

Finalmente se propusieron soluciones de optimización sugeridas por el modelo a las variables de 

respuesta, a continuación se presentan algunas opciones para resultados deseados. Las opciones se 

presentan en el Cuadro 17. La deseabilidad se define como el grado de cumplimiento de la propuesta a 

partir de los datos obtenidos en el diseño experimental 

 

Cuadro 17. Posibles soluciones para la optimización de las variables. 

OPTIMIZACIÓN 
% α-

Tocoferol 

CICLOS 

MICROFLUIDIZADOR 
RESULTADO DESEABILIDAD 

Maximizar la eficiencia 

total de encapsulación 
17.00 1 86.32% 0.960 

Minimizar la cantidad de 

α-Tocoferol extraíble  
17.00 0 29.30% 1.000 

Maximizar cantidad de 

α-Tocoferol encapsulado 
28.0 2 32.00% 0.874 

Maximizar el IA 17.00 0 0.71 0.968 

Maximizar la eficiencia 

total de encapsulación 

por tècnica de extracción 

de Kim et al, 2009 

17.00 1 85.58% 0.968 

Minimizar el tamaño de 

gota de la emulsion 
17 2 356.19 nm 0.933 
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7. CONCLUSIONES 

 

Todas las emulsiones en el proceso A presentaron diferencias significativas en el Diámetro de Feret sin 

ningún patrón específico de comportamiento. En el proceso B se evidenció diferencia significativa en 

3:2:1, 3:1:1 y 2:2:1. Estos resultados indican que las proporciones y relaciones entre los materiales pared 

y el AT influyen en la variación de los parámetros morfométricos y  en la cantidad de AT encapsulado. 

 

Para el caso de los polvos, se encontró que la etapa de homogenización por la boquilla del secador 

(atomización) es un factor que influye en las características morfométricas de los mismos. Se puede 

concluir que la cantidad inicial de AT rige la cantidad de AT extraíble, pero es el acomodamiento y las 

relaciones de los materiales de pared durante el proceso de atomización los que determinan la cantidad de 

AT encapsulado. 

 

Los valores más bajos se atrapamiento se obtuvieron en aquellas cápsulas en las que la proporción de 

maltodextrina- AT fue mayor (3:1) y los mayores valores se obtuvieron en los que la proporción goma- 

AT fue menor (1:1).  

 

El análisis de penetrabilidad permitió determinar los diferentes efectos de aglomeración que presenta el 

AT superficial en los polvos analizados a través de microscopia confocal. 

 

El análisis de la dimensión fractal de contorno y textura corroboraron los resultados anteriormente 

expuestos, la disminución de la DFc y de la DFt después de la extracción del AT superficial explican el 

grado de desaglomeración que se presenta en los polvos al disminuir la cantidad de fase lipídica en la 

superficie y por ende reducir los tamaños hasta  un 20%. Los valores de DFc y DFt permitieron 

caracterizar cuantitativamente la superficie y morfometría de los polvos productos de emulsiones 

homogenizadas y no homogenizadas antes y después de la extracción presentando diferencias 

significativas. 

  

Por medio de las microscopias empleadas (óptica, electrónica y confocal) y las técnicas de evaluación de 

encapsulación a partir de extracción con solventes RMN, HPLC,  se pudo diferenciar el AT superficial y 

encapsulado determinando su acomodamiento en la cápsula a través de la penetrabilidad y el análisis del 

color de los polvos.  
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Se determinó el efecto que tiene el  tamaño de gota de la emulsión en la eficiencia de encapsulación de 

los polvos encontrando una relación inversamente proporcional entre los dos parámetros. A menores 

tamaños se obtuvieron mayores eficiencias de encapsulación. 

 

Se evidenció una diferencia en la eficiencia de encapsulación entre los polvos obtenidos a partir de 

emulsiones homogenizadas por boquilla y aquellos obtenidos a partir de emulsiones homogenizados por 

microfluidizador (46-76% y 43-90% respectivamente). Como era de esperarse la formación de núcleos o 

cápsulas fue mayor en el polvo producto de las emulsiones sometidas a dos pasos por boquilla, o ciclos 

del mirofluidizador, es decir en donde el proceso de nucleación fue “doble”.   

 

La cantidad de AT expuesto en la superficie de las cápsulas es un efecto de la recoalescencia que generan 

los esfuerzos de corte y turbulencia a los que se someten las emulsiones durante el proceso de 

encapsulación.  

 

Finalmente se encontró una correlación  de segundo orden entre la coordenada de color “a” máximo de 

los polvos y el % de eficiencia de encapsulación, una de las propuestas más originales de este trabajo. El 

uso que se le dé a esta relación cuadrática, ayudará a evitar el uso de disolventes en la determinación de la 

cantidad de AT  a través de técnicas no invasivas como la microscopia confocal, evitando así el uso de 

técnicas analíticas costosas y menos favorables con el medio ambiente.  
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8. NOMENCLATURA 

 

α-Tocoferol: Alfa-tocoferol 

AT: Alfa-Tocoferol 

%: porcentaje 

a: Coordenada de color “a” del sistema de coordenadas Lab 

G: Energía libre de Gibbs. 

nm: nanómetros 

µm: micrómetros 

>: mayor que 

<: menor que 

≈: aproximadamente 

O/W: Emulsiones de aceite en agua 

rpm: revoluciones por minuto 

β-caroteno: Beta-caroteno 

p: probabilidad 

MPa: mega-pascales 

mg: miligramos 

CI: Cámara de Interacción 

MAP: Módulo Auxiliar de Procesamiento 

DE: Equivalentes de Dextrosa 

LbL: Layer by Layer 

β-tocoferol:Beta-tocoferol 

γ-tocoferol: 

δ-tocoferol: 

CLSM: Confocal Laser Scanning Microscopy 

TEM: Transmission Electronical Microscopy 

SEM: Scanning Electronical Microscopy 

ESEM: Enviromental Scanning Electronical Microscopy 

Fractus: roto en latín 

Frangere: romper para crear fragmentos irregulares en latín 

Box-counting: conteo de cajas 

DFc: Dimensión Fractal de contorno 

DFp: Dimensión Fractal de perímetro 

m: pendiente 

A: Proceso que comprende Pre-emulsión, homogenización fuera del secador y aspersión dentro del 

secador 
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B: Proceso que comprende Pre-emulsión y aspersión dentro del secador 

PE: Pre-emulsión 

EA1: Emulsión del proceso A atomizada en la etapa 1 (homogenización) 

EA2: Emulsión del proceso A atomizada en la etapa 2 (secado por aspersión) 

EB2: Emulsión del proceso B atomizada en la etapa 2 (secado por aspersión) 

PA: Polvo producto del proceso A 

PB: Polvo producto del proceso B 

aw: Actividad de agua 

EE: Eficiencia de Encapsulación 

min: minutos 

µL: micro-litros 

mL: mili-litros 

RMN: Resonancia Magnética Nuclear 

δ : desplazamientos químicos  

ppm: partes por millón  

TMS: tetrametilsilano 

NT: transientes 

s: segundos 

M: Peso molecular de la muestra problema 

Me: Peso molecular del estándar 

I: Intensidad de la integral de la muestra problema 

Ie: Intensidad de la integral de estándar 

n: No. De protones de la muestra problema 

ne: No. De protones del estándar 

We: Peso del estándar 

g: gramos 

HPLC: por sus siglas en inglés High Performance Liquid Cromatography 

mm: mili-metros 

°C: grados centígrados 

v: volumen 

g: gramos 

Scan mode: modo de escaneo 

IA: Índice de Atrapamiento 

P: penetabilidad 

Fill holes: llenar huecos 

Settings: Parámetros 

D: Dimensión Fractal 
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P: perímetro 

k: constante de escala para determinación de la dimensión fractal 

A: Área 

Log: Logaritmo  

DFt: Dimensión Fractal de textura 

Crops: corte 

Plugin: 

Kg: Kilo-gramo 

m
2
: metro cuadrado 

color: color en inglés 

color space converter: convertidor del espacio de color en inglés 

RGB: coordenadas de color R Rojo, G verde y B azul 

Histogram: histograma 

b.s: base seca 

TDSC: AT Disponible en la Superficie de la Cápsula 

TE: AT Encapsulado 
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