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RESUMEN
Lozano-Aguirre, M. G., Tecnoldgico Nacional de México campus Tuxtepec. Octubre,

2022 “Evaluacion de la microencapsulacion por secado por aspersion de un
compuesto activo usando concentrado proteico de frijol: maltodextrina como
material pared”. Director: Dra. Betsabé Hernandez Santos, Co-director: Dr. Jesus

Rodriguez Miranda, Co-director externo: Dra. Reyna Nallely Falfan Cortés.

El objetivo del presente trabajo fue valuar la microencapsulacién por secado por
aspersion de un compuesto activo usando una mezcla de concentrado proteico de
frijol/maltodextrina como material pared. El concentrado proteico de frijol (CPF)
presentd un contenido de proteinas de 59.50 g/100 g y la harina de frijol (HF) un
16.86 g/100 g. El CPF present6 la mayor capacidad de absorcién de agua (4.46 g/g)
mientras que la concentracion CPF0:100MA no presentd capacidad de absorcion
de agua y menor capacidad de absorcion de aceite (2.08 g/g). La concentracion
CPF9:MA91 obtuvo la mayor (2.68 g/g). La HF presenté la mayor capacidad
emulsificante (39.60%) y la menor fue para la mezcla 9:91 (7.44%). El CPF present6
la mayor DA (0.66 g/cm?), MA y la mezcla CPF60:MA40 fueron las que presentaron
menores valores de DA (0.52 g/cm?). La HF presenté un pH de 6.68 mientras que
CPF y las mezclas presentaron valores similares (4.43) el cual fue utilizado en este
estudio para ser microencapsulado como sistema modelo con concentrado proteico
de frijol Michigan (CPF) en mezcla con maltodextrina (MA). Se aplicé la metodologia
de superficie de respuesta (MSR) para optimizar el rendimiento, eficiencia, retencion
de microencapsulacion, contenido de fenoles totales y actividad antioxidante. Las
caracteristicas fisicas del producto optimizado se determinaron por analisis
adicionales como microscopia electronica de barrido (SEM), propiedades tecno-
funcionales capacidad de absorcion de agua (CAA), capacidad de absorcion de
aceite (CAC), capacidad de solubilidad de agua (CSA), y capacidad emulsificante
(CE), parametros de color luminosidad (L*) y diferencia total de color (AE) y el
potencial zeta. El incremento de la temperatura aumentd el rendimiento de
microencapsulacion (37.25 - 55.56%) y la AE (5.23 — 13.20) y disminuyd el % de
inhibicién del radical DPPH" (54.04 - 90.92%), ABTS™ (79.98 - 99.43%), contenido
de humedad (3.51 - 4.98%) y Aw (0.301 - 0.358). El aumento de CPF incremento la




eficiencia (86.45 - 99.26%), retencion de microencapsulacion (38.06 - 100%),
contenido de humedad (3.51 - 4.98%), Aw (0.301 - 0.358), la CAA (0 — 1.87 g/g),
CAC (3.67 - 3.31g/g) y CE (0 — 2.2%). La interaccion entre la temperatura y el CPF
aumento el rendimiento, la capacidad antioxidante y el contenido de humedad. Los
valores oOptimos de los parametros del proceso de microencapsulacion y las
respuestas para la obtencidn de capsulas se ajustaron al modelo experimental
propuesto con una deseabilidad. Los valores experimentales de temperatura y
concentracion fueron de 116 °C y CPF51-MAA49, el rendimiento, la eficiencia de
microencapsulacion, la retencion, el contenido total de fenoles y el % de inhibicidon
del radical 2,2-difenil-1-picrilhidracilo (DPPH") fueron mayores con respecto al valor
predicho por el disefio. La morfologia demostré que las microcapsulas tenian formas
irregulares, con abolladuras y un tamafio irregular de particula (5.43 — 9.52 pm), las
capsulas eran estables ante la aglomeracion, debido al potencial zeta que

presentaron.




ABSTRACT

Lozano-Aguirre, M. G., National Technological Institute of Mexico, Tuxtepec
campus. October, 2022 “Evaluation of microencapsulation by spray drying of an
active compound using bean protein concentrate: maltodextrin as wall material”.
Director: Dr. Betsabé Hernandez Santos, Co-director: Dr. Jesus Rodriguez Miranda,

External Co-director: Dr. Reyna Nallely Falfan Cortés.

The objective of the present work was to evaluate the spray-drying
microencapsulation of an active compound using a mixture of bean protein
concentrate/maltodextrin as wall material. The CPF presented a protein content of
59.50 g/100 g and the bean flour (HF) 16.86 g/100 g. The CPF presented the highest
a water absorption capacity (4.46 g/g) while the CPF0:100MA concentration did not
present water absorption capacity and lower oil absorption capacity (2.08 g/g). The
concentration CPF9:MA91 obtained the highest (2.68 g/g). HF presented the highest
emulsifying capacity (39.60%) and the lowest was for the 9:91 mixture (7.44%). The
CPF presented the highest DA (0.66 g/cm3), and MA and the mixture CPF60:MA40
were the ones that presented the lowest DA values (0.52 g/cm?®). The HF presented
a pH of 6.68 while CPF and the mixtures presented similar values (4.43). Gallic acid
is a phenolic compound that has an antioxidant capacity and is the largest
representative in nature, which was used in this study to be microencapsulated as a
model system with Michigan bean protein concentrate (CPF) mixed with maltodextrin
(MA). Response surface methodology (RSM) was applied to optimize yield,
efficiency, microencapsulation retention, total phenol content, and antioxidant
activity. The physical characteristics of the optimized product were determined by
additional analyzes such as scanning electron microscopy (SEM), techno-functional
properties (CAA, CAC, CSA, and CE), color parameters (L* and AE), and ¢ potential.
The increase in temperature increased the microencapsulation yield (37.25 -
55.56%) and the AE (5.23 - 13.20) and decreased the % inhibition of the DPPH*
radical (54.04 - 90.92%), ABTS*+ (79.98 - 99.43%), moisture content (3.51 - 4.98%)
and Aw (0.301 - 0.358). Increasing CPF increased efficiency (86.45 - 99.26%),
microencapsulation retention (38.06 - 100%), moisture content (3.51 - 4.98%), Aw




(0.301 - 0.358), CAA (0 — 1.87 g/g), CAC (3.67 — 3.31 g/g) and CE (0 — 2.2%). The
interaction between temperature and CPF increased yield, antioxidant capacity, and
moisture content. The optimal values of the parameters of the microencapsulation
process and the responses for obtaining capsules were adjusted to the proposed
experimental model with desirability. The experimental values of temperature and
concentration were 116 °C and CPF51-MA49, yield, microencapsulation efficiency,
retention, total phenol content and % inhibition of the DPPH* radical was higher than
the value predicted by design. The morphology showed that the microcapsules had
irregular shapes, with dents and irregular particle size (5.43 - 9.52 um), the capsules

were stable against agglomeration, due to the zeta potential they presented.
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l. Introduccion

La microapsulacion es un método que protege a las sustancias bioactivas de la
temperatura extrema, pH y humedad, mantiene su estabilidad, viabilidad y controla
su liberacion hasta llegar a su objetivo. Los materiales idoneos para encapsular
deben tener las siguientes propiedades: ser un buen emulsionante, formar una
emulsion estable, exhibir caracteristicas de disolucion adecuadas, poseer
capacidades de formacion de red y formar soluciones de baja viscosidad a altas
concentraciones (Evic et al., 2014). Un ejemplo de estos materiales son
carbohidratos y proteinas estas ultimas se pueden obtener de fuentes vegetales ya
que son mas baratas que la proteina animal, las leguminosas cumplen un papel
importante debido a la calidad proteinica que estas poseen, la cual las hace un
producto viable para obtener concentrados proteicos y que pueden servir como
materiales encapsulantes en la conservacion de compuestos bioactivos. Existen
meétodos para llevar a cabo la encapsulacion entre los que destacan los métodos
fisicos y los fisicoquimicos. Se busca que el método sea eficiente y econdmico,
dentro de los métodos fisicos se encuentra el secado por aspersion, que es unos
de los métodos mas utilizados por la industria debido a su eficiencia y bajo costo.
La seleccion del proceso de encapsulacion adecuado dependera de multiples
factores, tales como: el tamafo particula requerido, las propiedades fisicoquimicas
del material encapsulante y el compuesto activo, la finalidad del producto
encapsulado, el mecanismo de liberacion deseado y el costo (Lopez, 2012). En la
encapsulacion mediante secado por aspersion en la micro o nanocapsula obtenida,
al contenido interior se denomina nucleo, fase interna, relleno o agente activoy a la
capa exterior, material portador, coraza, capa, red, matriz o material de pared, la
cual puede variar en su espesor o en el numero de capas y generalmente no
reacciona con el material a encapsular el secado por aspersion el método que
domina en gran parte el mercado de proteccion de compuestos bioactivos (Espinosa
& Garcia, 2017).
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Il. Marco tedrico

2.1. Particularidades e importancia del frijol
2.1.1. Frijol comun (Phaseolus vulgaris L.)

El frijol es una de las leguminosas mas importantes, México es reconocido como
posible centro de su origen. Es conocido con diferentes nombres como: frijol, poroto,
alubia, judia, nufa, habichuela, vainita, caraota y feijao. Su nombre cientifico es
Phaseolus vulgaris L. (Ulloa et al., 2011).

Estas leguminosas tienen un gran valor nutricional, ya que son fuentes importantes
de proteinas, carbohidratos, fibra, hierro, vitaminas del complejo B, cobre, zinc
magnesio, calcio y acidos grasos poliinsaturados, asi también, es fuente importante
de aminoacidos esenciales como isoleucina, leucina, fenilalanina, treonina y valina,
sin embargo, el aminoacido esencial mas predominante es la lisina. Las proteinas
de reserva de los frijoles, es muy importante para complementar la dieta del ser
humado. Los frijoles contienen cantidad considerable de proteinas (29 - 33%) por lo
tanto, son considerados como una alternativa sostenible y de bajo costo en
comparacion con la carne (Hernandez et al., 2017; Blandon & Larios, 2019; Garcia
et al., 2019).

2.1.2. Produccién de frijol en México

El frijol es la leguminosa mas consumida a nivel mundial, México produce el 4% de
la leguminosa que se produce a nivel mundial. El frijol ocupa el tercer cultivo por
superficie sembrada en México, con un consumo per capita de 9 Kg. En México
existen 70 de las 150 variedades que se conocen, varian en tamafos y colores
(Palacios-Marquez et al., 2021).

La secretaria de Agricultura y Desarrollo Rural inform6 que en México en el afio
2021 mantuvo una tendencia al alza, de manera preliminar un millon 177 mil
toneladas de frijol, lo que indicé un aumento del 11.4% con respecto a la produccion
obtenida en el afio 2020.
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Figura 1. Clasificacion de las variedades de frijol por tamafio y color

Fuente: Cortés-Camargo, 2018

2.1.3. Componentes nutricionales

Dependiendo del tipo de frijol, el contenido de proteinas varia del 14 al 33%, siendo
rico en aminoacidos como lisina y fenilalanina mas tirosina, pero con deficiencias en
aminoacidos azufrados (metionina y cisteina). Sin embargo, evaluaciones de tipo
bioldgico informan que la calidad de la proteina del frijol cocido puede llegar a ser
de hasta 70% comparada con una proteina testigo de origen animal a la que se le
asigna el 100% (Granito et al., 2008).

Con relacion al aporte de carbohidratos, se estima un contenido de 52 a 76 g por
cada 100 g de frijol crudo. Donde el almidén constituye la fraccion mas importante
y representa la principal fraccion de energia, a pesar de que, durante la coccion,
una parte de la misma queda indisponible al transformarse en el denominado

“almidon resiste a la digestion” (Ulloa et al., 2011).
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2.2. Las proteinas y su funcién en el organismo

2.2.1. Concepto general de proteinas

Las proteinas son las biomoléculas mas abundantes, que se encuentran presentes
en todos los sistemas bioldgicos, representan el 50% del peso seco de las células.
El término proteina proviene del griego protos, que significa “primer rango de
importancia®. Cumplen con un papel funcional y estructural, son polimeros
biolégicos compuestos por cadenas de aminoacidos, que se unen a través de
enlaces covalentes, llamados enlaces peptidicos. Las propiedades, la estructura
tridimensional y su actividad biolégicas que presentan las proteinas, estara
directamente relacionada con el numero, naturaleza, propiedades fisicoquimicas y

orden de acomodamiento de los aminoacidos (Cozzone, 2002).

2.2.1. Importancia de las proteinas

Las proteinas tienen un papel importante en los sistemas biologicos. Los
microorganismos tienen cerca de 3,000 tipos de proteinas que tienen distintas
funciones como estructural, transporte, motilidad, de defensa, almacenamiento y la

funcion que realizan las enzimas (Camacho et al., 2010).

Las proteinas en los sistemas alimenticios son muy importantes, debido a que posee
propiedades nutricionales que ayudan al crecimiento y conserva la estructura de los
consumidores. Por otro lado, pueden ser ingredientes de algunos productos
alimentarios debido a las propiedades funcionales que las proteinas les confiere a
los alientos, para mantener la estructura y favorece las propiedades finales de los
alimentos (Maderos, 2006).

Desde los ultimos afios hace 20 afos la desnutricion proteinico-calorica (PEM, por
sus siglas en inglés) ha sido un problema en paises en desarrollo, sin embargo, este
problema ha disminuido, debido a la busqueda constante de nuevas alternativas
con fuentes de proteinas econdmicas y de facil acceso (Badui, 2006).
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La calidad de las proteinas para la nutricibn humana se determinar en gran manera
por el contenido de aminoacidos esenciales y la capacidad para cumplir con los
requerimientos necesarios para el organismo. Esto se define con la puntuacion de
aminoacidos (AAS) de las proteinas, que representa la relacidon entre el contenido

de aminoacidos esenciales y la cantidad requerida (Elmadfa & Meyer, 2016).

2.2.2. Proteinas de origen animal

Las proteinas de origen animal son las que mas cumplen con los requerimientos en
la dieta humana, puede proveer los nueve aminoacidos esenciales en porciones
adecuadas. Las proteinas de origen animal son mas digeribles y mas disponibles
para la dieta humana (Elmadfa & Meyer, 2016).

2.2.3. Proteinas de origen vegetal

Las proteinas vegetales son macromoléculas de importante interés a nivel industrial,
debido a su versatilidad, a la capacidad que tienen las moléculas a autoasociarse,
presentan propiedades anfifilicas y fisicoquimicas que ayudan a proporcionar
mejores propiedades tecno-funcionales (Quintero et al., 2018). Se consideran como
biodegradables, renovables y de bajo costo de produccién, por lo cual, son llamadas
“ambientalmente econdmicas” Dentro de las proteinas vegetales mas estudiadas se
encuentran las de soya, arroz, frijol, chicharo, maiz, garbanzos, semillas de girasol,
haba (Li & Tang, 2013). Una de las ventajas del consumo de las proteinas vegetales,
es que se ha reportado que incluir leguminosas en la dieta ayuda a prevenir
enfermedades del metabolismo como diabetes mellitus, enfermedades del corazén
y cancer de colon, esto se debe a su gran contenido de fibra, compuestos fendlicos
entre otros (Siddiq et al., 2010).
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2.3. Proteinas del frijol

El contenido de proteina del frijol varia del 16 a 33%. Las principales fracciones
proteicas del frijol son faseolina, lectinas y argelinas. La faseolina es la fraccion mas
predominante y representa 40 - 60% de la proteina total (Gonzales et al., 2005; Sun
y Hall, 1975).

Las proteinas de frijol son deficientes en aminoacidos como azufre, metionina y
cisteina, pero los aminoacidos esenciales predominantes son leucina, lisina (6.4 a
7.6 g/100 g de proteina) y fenilalanina/tirosina (5.3 a 8.2 g/100 g de proteina),
seguidos de la valina, isoleucina y la histidina (Yi-Shen et al., 2018; Ulloa et al.,
2011).

Las proteinas de frijol son en su mayoria proteinas de almacenamiento y son la
principal fraccidn proteica, como las globulinas, que se consideran como moléculas
de “multi-subunidades” y presentan un alto peso molecular, son hidrofébicas,
mientras que las proteinas de peso molecular medio-bajo, son la fraccion de
albuminas, presenta una superficie hidrofilica, lo que le confiere un poder
hidrosoluble (Lin & Fernandez-Fraguas, 2020).

2.3.1. Concentrados proteicos

Las proteinas cumplen un papel fundamental en la dieta humana. Sin embargo, las
proteinas de fuentes animales suelen tener un alto costo. Por ello existe una
busqueda constante por encontrar alternativas que sean econdmicas y sostenible
para la obtencién de fuentes de proteinas que cumplan los requerimientos de la
dieta humana (Rodriguez-Ambriz et al., 2005).

2.3.2. Concentrado proteico de frijol
Las leguminosas como el frijol, son conocidas por el importante contenido de

proteina, una porcion de 90 g de frijol aporta de 7 a 8 g de proteina, lo que

representa un 15% de lo recomendado en la dieta diaria (Palacios-Marquez et al.,
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2021). Teniendo en cuenta lo anterior, el frijol puede considerarse como una opcién
para la elaboracion de productos con alto contenido de proteina a partir de los
concentrados proteinicos (Marrugo et al. 2016). Por ello, en las ultimas décadas ha
surgido un gran interés en el uso de concentrados proteicos, esto se debe al
aumento exponencial de la poblacidn que genera un déficit creciente a escala
mundial de productos ricos en proteinas. Con el fin de satisfacer esta demanda se
han realizado numerosas investigaciones tendientes a encontrar nuevas fuentes
proteicas y tecnologias que permitan obtener una mayor disponibilidad y calidad de
proteinas, a partir de las diferentes fuentes proteicas existentes en la actualidad
(James et al. 2014). Para que sea considerado concentrado proteico el contenido
de proteina debe de ser de 47 - 55%. Los concentrados proteicos presentan mejores
caracteristicas en comparacion con las harinas, tiene en un mayor contenido de
proteinas, pero también cuenta con fibra, azucares reductores, lipidos y fenoles
(Vazquez, 2018).

El principal procedimiento utilizado para la preparacion de concentrados proteicos
es con el fundamento de precipitacion isoeléctrica, implementando primero la
solubilizacion alcalina principalmente con NaOH a pH 9 - 11 y posteriormente
eliminar la parte insoluble, con el sobrenadante se precipitan las proteinas
anadiendo acido a un pH 4 - 6 hasta alcanzar el punto isoeléctrico (Rodriguez-
Ambriz et al., 2005).
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2.4. Microencapsulacién

La microencapsulacion es un proceso mecanico o fisicoquimico que pretende
atrapar sustancias sensibles pero que presentan multiples beneficios a la salud del
consumidor (principio activo) en el interior de otro material (material de pared)
(Pinon-Valderrama et al., 2020).

La microencapsulacidon aplicada en la tecnologia de alimentos es una propuesta
atractiva para transformar aditivos alimenticios liquidos (aceites esenciales,
oleorresinas, etc.) en polvos estables que puedan fluir libremente, que sean faciles
de manejar e incorporar a una mezcla de alimento seco, para asi poder preservar
13 sus caracteristicas naturales y optimizar su uso (McNamee, et al., 1998). Existen
diversos factores por lo cual es conveniente el uso de la microencapsulacion, de las
cuales las razones mas destacadas son: el control de la velocidad de emisién del
material encapsulado bajo condiciones deseadas, otorgar una proteccion al
producto de factores ambientales (temperatura, radiacion ultravioleta, humedad y
de productos téxicos), recubrir las propiedades no deseadas del componente activo
(olor, sabor o propiedades quimicas). Los métodos de encapsulacién se pueden

clasificar en tres grupos (Gharsallaoui et al., 2007).
a. Procesos fisicos: Secado por aspersion, extrusién, cristalizacion.
b. Procesos quimicos: Polimerizacion interfacial, inclusion molecular.

c. Procesos fisicoquimicos: Coacervacion simple o compleja, evaporacion de

solvente en la emulsion, solidificacion de la emulsion.

Si bien existen diferentes métodos para encapsulamiento en funcién del tamafo de
particula requerida, las propiedades fisicoquimicas del agente encapsulante y la
sustancia a encapsular, el mecanismo de liberacion y los costos se selecciona el

método que se adecue mejor a dichas necesidades (Ré, 2008).

En la microcapsula, al contenido interior se le denomina nucleo, fase interna o

agente activo, a la capa exterior se le llama material portador, matriz, coraza o
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agente encapsulante (Dziezak, 1988). Las dos etapas principales en la
microencapsulacion son el emulsionamiento del material a encapsular utilizando
como agentes encapsulantes diferentes biopolimeros (Shaikh, et al., 2004) y la
segunda etapa es el secado, formandose una capa protectora lo suficientemente
densa y a la vez fina para evitar mecanismos difusivos al y del interior de la
microcapsula, siendo el secado por aspersion el método dominante en el mercado

de microencapsulacion de saborizantes (Ré, 1998).

2.5. Secado por aspersion

La técnica de secado por aspersion o por atomizacion consiste en cambiar un fluido
en estado liquido a un estado solido a través de una boquilla, donde sera atomizado
en formas de gotas muy pequefias en una camara de secado donde estara en
contacto con aire caliente y por ultimo es recolectado por cicldn, el aspecto del
producto final es como un polvo listo para ser usado (Costa et al., 2015).

La microencapsulacién por secado por aspersion es ampliamente usada en la
industria alimentaria en la preparacion de aditivos en polvo tales como aceites
esenciales o saborizantes con la finalidad de protegerlos de factores ambientales
que pueden causar su deterioro (Goyal et al., 2015; Escalona-Garcia et al., 2016;
Cortés-Camargo et al., 2017)

Esta técnica presenta ciertas ventajas como un alto rendimiento, el producto se
expone por muy poco tiempo a las altas temperaturas, por lo cual, se reduce el dafio
que la temperatura pudiera causar al producto, por ello, el secado por aspersion es
la técnica que mas se utiliza para secar lo productos sensibles al calor (Costa et al.,
2015).
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Figura 2. Representacion esquematica del proceso de secado por atomizacion

convencional. Buchi Labortechnik AG, (Pifion-Valderrama et al., 2020).
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2.5.1. Consideraciones técnicas

El secado por aspersion se divide en 4 etapas principalmente:
e Atomizacion

Mediante el uso de atomizadores neumaticos, boquillas de presion, discos
giratorios, boquillas e fluido y boquillas sénicas se atomiza el liquido en pequefias
gotas con el fin de maximizar el intercambio de calor entre la superficie liquida y el
aire seco con el fin de optimizar el calor y la transferencia de masa. Para elegir la
configuracion del atomizador mas adecuada se debe de tomar en cuenta la
naturaleza, la viscosidad y las caracteristicas que se desean obtener del producto
seco. Se sabe que a mayor sea la energia proporcionada mas finas seran las gotas
formadas, aunque el tamafio de las particulas es proporcional a la viscosidad y

tension superficial del liquido (Goyal et al., 2015).
e Liquido en contacto con corriente caliente

Durante la atomizacion es cuando se da el contacto del liquido con la corriente
caliente iniciando la etapa de secado, existen dos tipos de contacto: contracorriente
y flujo en paralelo. En el proceso a contracorriente se alimentan en direcciones
opuestas el liquido atomizado y la corriente caliente haciendo que el producto seco
este expuesto a altas temperaturas limitando su aplicacion en productos
termosensibles. Una de las principales ventajas de este proceso es la reduccion de
consumo de energia ya que garantiza que el material se seque eficientemente. Para
el proceso en flujo paralelo el liquido es atomizado en la misma direccion que el flujo
de aire a través del equipo, normalmente la temperatura de entrada del aire caliente
es de 150 - 220°C haciendo que la evaporacion sea instantanea, mientras que la
temperatura a la salida del producto esta entre 50 - 80°C dando como ventaja una
limitacion en la degradacion térmica (Gharsallaoui et al., 2007).
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e Evaporacion de agua

Como resultado de un gradiente de temperatura la transferencia de calor se lleva a
cabo del aire al liquido atomizado, mientras que la transferencia de agua es llevada
a cabo en direccion contraria debido a la diferencia de la presion de vapor (Gutiérrez
et al., 1998). Principalmente se pueden identificar tres etapas las cuales tienen
duraciones diferentes en funcion de dos variables: la naturaleza del producto y la
temperatura de entrada del aire.

Estas 3 etapas son: (Escalona-Garcia et al., 2016; Cortés-Camargo et al., 2017)

a) Contacto del gas con el liquido, donde la transferencia de calor eleva la
temperatura de las gotas hasta llegar a un valor estable o constante.

b) La velocidad de difusion de agua de la gota, que por lo general es igual a la tasa
de evaporacién superficial.

c) Cuando el contenido de agua alcanza un valor critico, se forma en la superficie
de la gota una costra seca ocasionando que la velocidad de secado disminuya
rapidamente con la progresion del secado y este empiece a ser dependiente de la
tasa de difusién de agua a través de dicha costra seca.

e Separacion producto seco-aire humedo

Para llevar a cabo dicha separacion se situa al final de la camara por aspersion un
ciclon, las particulas mas densas se recuperan al final de la camara de secado,
mientras que las mas finas son mandadas al ciclén para ser separadas por el aire

himedo.

Como en todo proceso existen variables criticas que deben de ser controladas u
optimizadas para asegurar el maximo uso de los recursos, en este caso las
principales que deben ser optimizadas en el secado por aspersion son la

temperatura de alimentacion, la temperatura de entrada y la temperatura de salida.

La viscosidad y el tamafio de la gota son inversamente proporcionales a la

temperatura de alimentacion, pero las altas temperaturas pueden ocasionar una
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degradacion térmica de algunos componentes sensibles al calor (Reineccius et al.,
2004).

La temperatura en el proceso de secado esta relacionada con las caracteristicas
morfoldgicas, funcionalidad del producto y las propiedades higroscopicas (Fang et
al., 2012). La temperatura del aire de entrada va en funcion de dos factores, que la
temperatura a utilizar no provoque adversidades en el producto tales como una
degradacion térmica del agente encapsulante y el encapsulado afectando a su

funcionalidad y el costo comparativo de fuentes de calor para el equipo.

Dentro de las ventajas que ofrece el secado por aspersion esta un tamafio y
densidad de la particula del producto que son controlables dentro ciertos limites a
una velocidad rapida de secado para productos sensibles de calor y a costos bajos
de operacion a comparacion de otros métodos (Treybal, 1981). Se considera que
las microcapsulas producidas por secado por aspersion son del tipo matriz. Se
divide en dos partes a la microcapsula, el contenido interior la cual es denominada
como nucleo o agente activo, y la capa exterior denominada como portador o agente
encapsulante, la cual dependiendo del material utilizado varia su espesor y
generalmente es inerte frente al material a encapsular (Ré, 2008).

2.5.2. Ventajas

El encapsulado por secado por aspersion es econdémico, rapido, flexible y permite
un funcionamiento continuo, por lo que se utiliza con mayor frecuencia en la
industria alimentaria (Fang y Bhandari, 2010). Produce particulas de buena calidad
y de tamano inferior a 40 ym (Zuidam y Heinrich, 2009). Esta caracteristica es
deseada desde el punto de vista de las caracteristicas sensoriales y de textura de
los productos finales. Mediante la encapsulacion por secado por aspersion, los
colorantes naturales se conservaron atrapando el ingrediente en un material de

recubrimiento (Cai y Corke, 2000).
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2.5.3. Desventajas

Aunque existen varias ventajas, también se produjeron algunos problemas con las
microparticulas producidas por la tecnologia de secado. Esto es especialmente
problematico cuando se considera la técnica de encapsulacion de probidticos,
donde las bacterias pueden filtrarse en el producto cuando ocurre algo de
hidratacion. La tecnologia de secado por pulverizacion tiene un numero limitado de
materiales de carcasa. Dado que casi todos los procesos de secado por aspersion
en la industria alimentaria se llevan a cabo a partir de formulaciones de piensos
acuosos, el material de la cascara debe ser soluble en agua a un nivel aceptable
(Desai y Park, 2005). Otra limitacion es la alta temperatura que se requiere durante
el proceso de inmovilizacion que no es compatible con la supervivencia de todos los

tipos de probiéticos (O'Riordan, et al., 2001).

2.6. Materiales de pared

Las microcapsulas estan compuestas por dos elementos, la porcion activa
denominada como nucleo y el material encapsulante que envuelve al nucleo
denominado como agente encapsulante, la cual puede variar en su espesor o
numero de capas, el material utilizado para la constitucion el agente encapsulante

puede ser de origen natural o sintético (Madene, Jacquot, & Desobry, 2006).

Dependiendo de la aplicacion que se les dara a las microcapsulas se pueden
adaptar o modificar algunas de sus propiedades tales como el mecanismo de
liberacion, el tamafio de particula, la composicion, la forma fisica final y el costo (Li
et al., 2012).

La eficacia de la encapsulacion es dependiente de la naturaleza del agente
encapsulante, estos materiales de pared se seleccionan dependiendo de la
naturaleza quimica de los componentes del nucleo, del proceso de encapsulacion y
del uso del producto final. Las capsulas a base de mucilago de tamarindo tienen el
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fin de ser usadas para consumo por lo que deben de ser comestibles, no téxicas y
libres de olores fuertes (Jafari et al., 2008; Campo et al., 2017).

Un buen material de pared es aquel capaz de retener al material del nucleo dentro
de su estructura durante el proceso y almacenamiento (Beltran et al., 2008). La
estructura de la pelicula adsorbida alrededor del material encapsulado determina en
25 gran medida la proteccidn que tendra durante el proceso de secado y
posteriormente durante el almacenamiento (Carneiro et al., 2013).

Existe una amplia variedad de agentes encapsulantes que pueden ser usados para
proteger ingredientes alimenticios con la formacion de microcapsulas por secado

por aspersion (Gharsallaoui et al., 2007).

e Carbohidratos: Almidon y derivados, maltodextrinas, jarabes de maiz,

ciclodextrinas, carboximetilcelulosa y derivados.
e Gomas: arabiga, mezquite, alginato de sodio.

e Lipidos: ceras, parafinas, grasas, monoglicéridos, diglicéridos, aceites, cera de

abejas.

e Proteinas: gelatina, proteina de soya, caseinatos, suero de leche, aislados y

concentrados proteicos.

e Celulosas: carboximetil celulosa, metilcelulosa, etilcelulosa, nitrocelulosa,

acetilcelulosa.

Un material de pared ideal debe tener buenas propiedades reoldgicas a altas
concentraciones y facil manipulacién durante el proceso de encapsulacion,
capacidad de estabilizar, dispersar o emulsificar el material activo, no debe
reaccionar con el material a ser encapsulado; sin embargo, debe retener el material
activo dentro de su estructura durante el proceso y almacenamiento (Dima et al.,
2016).
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La funcionalidad de un material de pared radica en proveer maxima proteccion al
material activo contra las condiciones ambientales (calor, luz, humedad), debe
permitir la liberacion completa del solvente, material activo o de otros materiales que
son usados durante el proceso de encapsulacion o durante el secado y finalmente
ser agentes economicos de grado alimenticio (Shahidi & Han, 1993).

El criterio fundamental para la seleccion de un buen material de pared es su
capacidad para retener al material del nucleo dentro de su estructura durante el
proceso y almacenamiento La estructura de la pelicula adsorbida alrededor del
material encapsulado determinara en gran medida la proteccion que se brindara
durante el proceso de secado y durante su posterior almacenamiento (Beristain et
al., 2001).

2.6.1. Concentrados proteicos como material de pared

El uso de los concentrados proteicos no solo radica en su gran valor nutricional,
sino también en el uso que estos representan en algunas técnicas de conservacion,
debido a su versatilidad quimica y estructural presentan un potencial para formar
paredes en procesos de microencapsulacion, lo cual, los convierte en candidatos

ideales para la entrega de compuestos bioactivos (Quintero et al., 2018).

Un estudio previo de nuestros laboratorios describié la produccién de
microparticulas de acido ascoérbico recubiertas de proteina de chicharo, carboximetil
celulosa y mezclas con maltodextrina, mediante la técnica de secado por aspersion.
en consecuencia, las microparticulas de proteina de chicharo eran intensamente
rugosas e invaginadas, mientras que las de carboximetil celulosa y carboximetil
celulosa-maltodextrina eran muy suaves, la mezcla de maltodextrina con proteina
de chicharo en relacion con el PP aislado, aumento significativamente el tamarfio de

particula, pero no afectd la morfologia de la superficie.

Pierucci et al. (2007) elaboraron microcapsulas de tocoferol con proteina de
chicharo, reportaron que en este trabajo muestran que el uso de proteina de
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guisante para la microencapsulacion de tocoferol es un sistema prometedor para su

posterior aplicacion en alimentos.
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lll. Antecedentes

Diaz et al. (2017), elaboraron encapsulados de polifenoles de pitaya amarilla
(Hylocereus megalanthus) mediante secado por atomizacion para evaluar el efecto
que tiene dicha técnica sobre su conservacién. Los resultados mostraron que el
tratamiento con mayor efecto fue el realizado a una temperatura de 150 °C con 40%
de maltodextrina, logrando prolongar la estabilidad hasta 72 h para polifenoles totales
y 240 h para la capacidad antioxidante. Con esto se garantiza que la liberacion de
estos se realice en el intestino delgado, lugar donde quedan disponibles para que el
organismo los absorba.

Rajabi et al. (2015), estudiaron varios biopolimeros como una forma efectiva de
preservar los compuestos activos del azafran. Prepararon emulsiones con una
proporcion constante de extracto de azafran / material de pared de 1:20 y dos
niveles de solidos totales (ST de 30 y 40%), se prepararon usando un
homogeneizador, y luego se secaron por aspersion. Los polvos fueron
caracterizados en términos de rendimiento de polvo, eficiencia de encapsulacion y
retencidén de azafran activo componentes, microestructura y contenido de humedad.
La retencion de picrocrocina, safranal y crocina después del secado por aspersion
se analizé6 midiendo la absorbancia a 257, 330 y 440 nm, respectivamente. Se
observd que una mezcla con 40% de ST que consiste en maltodextrina, goma
arabiga y gelatina en la relacién en peso de 0.94: 0.05: 0.01 retuvo la mayor cantidad
de picrocrocina, safranal y crocina, por valores de retencion de 90.06, 80.37 y
91.03%, respectivamente. Tanto la eficiencia de encapsulacion como el rendimiento
de polvo estuvieron influenciados positivamente por el contenido total de sdlidos,
que podria estar relacionado con la viscosidad de emulsion y tamarfio de gota. Para
concluir, una mezcla de maltodextrina, goma arabiga y la gelatina fue eficiente para

la encapsulacion del extracto de azafran mediante secado por aspersion.

34



Gallardo et al. (2013), elaboraron diferentes formulaciones para la
microencapsulacion de aceite de linaza mediante secado por aspersion con alta
eficiencia de encapsulacion y evaluaron su resistencia a la oxidacion a través de la
prueba acelerada de Rancimat. Evaluaron cuatro formulaciones; utilizando diferentes
combinaciones de goma arabiga (GA), maltodextrina (MD), metilcelulosa (MC) y
aislado de proteina de suero (APS). Las microcapsulas hechas de 100% de GA 'y
mezclas ternarias de GA, MD y APS presentaron la mayor proteccion contra la
oxidacion y las eficiencias de microencapsulacion superiores al 90%. También
presentaron estructuras esféricas con superficies lisas que se mantuvieron integras
después de 10 meses de almacenamiento. La formulacion que contiene GA se
incluy6 en la fabricacién de pan. El pan fortificado resultoé similar en apariencia para
controlar el pan sin microcapsulas, pero el contenido de acido a-linolénico se redujo

significativamente después de la preparacion.

Rodea et al. (2012), prepararon ocho variaciones de emulsiones frescas (E) de
aceite esencial de agua de chia utilizando mezclas de biopolimeros concentrado de
proteina de suero (CPS) con goma de mezquite (MG) o goma arabiga (GA), material
de nucleo a pared relaciones (Co: Wa) de 1: 2 y 1: 3, y contenido total de sélidos
(CST) de 30 y 40% en peso. Todas las variaciones mostraron tamafios de gotas de
tamafno medio ponderado por volumen (ds3) que cayeron dentro de tasas de
coalescencia de gotas (kc) de 10® s'. Las variaciones E se secaron por
pulverizacion y las microcapsulas resultantes (M) tuvieron ds43 que cae dentro el
rango de 13.17-28.20 um. La eficiencia de encapsulacion (EE) fue mayor que 70%
para todos los M, pero aquellos obtenidos de E con menor TSC y mayor Co: Wa
mostraron mayor EE y menor aceite superficial, independientemente del tamario de
particula M. Las emulsiones reconstituidas (RE) exhibieron valores ds43 y kc

significativamente mas altos de la misma magnitud que las variaciones de E.
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IV. Justificacion

Los compuestos bioactivos han demostrado ofrecer multiples beneficios para la
salud, sin embargo, al ser sustancias extraidas de fuentes naturales, quedan
expuestos a factores ambientales, como, oxigeno, pH, oxidacién etc. Existen
métodos que brindan proteccion a estos compuestos, como la microencapsulacion.
Una de las ventajas de la microencapsulacion por aspersion, ademas de su
simplicidad, es que es apropiado para materiales muy volatiles y sensibles al calor,
ya que el tiempo de exposicidn a temperaturas elevadas es muy corto (5 a 30 s). El
secado por aspersion es un meétodo versatil, en el cual se pueden utilizar diversos
materiales de pared, de los cuales se encuentran las proteinas, que pueden ser
obtenidas a partir de productos que se encuentran en la region, Oaxaca se
caracteriza por tener una amplia variedad de frijoles nativos con una composicion
unica para darles un valor agregado. En este proyecto se propuso el uso del
Michigan (P. vulgaris L.) de Valle Nacional, que es un frijol de color negro y de grano
pequefio del cual no se tiene referencia en su composicion por su origen se puede
obtener un concentrado proteico que, en mezcla con la maltodextrina, se pueda

probar su potencial como material microencapsulante de compuestos bioactivos.

36



V. OBJETIVOS
5.1. Objetivo General

Evaluar la microencapsulacion por secado por aspersion de un compuesto activo
usando concentrado proteico de frijol Phaseolus vulgaris: maltodextrina en mezcla

con concentrado de proteina de frijol como materiales de pared.

5.2. Objetivos Especificos

e Determinar la composicion quimica de la harina y el concentrado proteico de
frijol (CPF).

e Evaluar las propiedades fisicas, quimicas (pH, densidad) y tecno-funcionales
(capacidad de absorcion de agua y aceite, solubilidad y capacidad
emulsionante) del material pared (CPF: MA).

e Evaluar las condiciones del proceso de microencapsulacién usando el secado
por aspersion de acuerdo a un disefio de experimentos central compuesto,
utilizando acido galico como sistema modelo,

e Optimizar el proceso de microencapsulacion en base a las variables de
respuesta (rendimiento, eficiencia, retencion y capacidad antioxidante).

e Caracterizar los microencapsulados 6ptimos en base a sus propiedades fisicas,
tecno-funcionales (morfologia, tamafno, potencial zeta y color) y quimicas
(contenido de fenoles totales, capacidad antioxidante por los métodos DPPH’,
ABTS™).
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VI. Materiales y métodos

6.1. Materiales

Los frijoles se obtuvieron en el municipio de Valle Nacional, Oaxaca, México. La
maltodextrina DE 10 manufactured by Grain Processing Corporation (Muscatine
lowa 52761, USA). Todos reactivos que se utilizaron en este estudio fueron de grado

analitico.

6.2. Obtencion de la harina

La harina de frijol (HF) se elaboré de acuerdo con el método descrito por Torruco-
Uco et al. (2009), con algunas modificaciones. Se retiraron las impurezas,
posteriormente se secd a 55 °C/1 h en una estufa (Binder Gmbh mod. FD-23
Tuttlingen, Alemania), después se trituraron los granos con un molino de mano
(marca Estrella, México) y se procedi6 al descascarillado. Estos se molieron en un
molino (Krups, Modelo GX, 4100, México) y se tamizé en una malla 80 (0.177 mm).

6.3. Obtencion del concentrado proteico de frijol Michigan (CPF)

Se realiz6 de acuerdo con el método descrito por Torruco-Uco et al. (2009), con
algunas modificaciones. Una suspension de HF en agua destilada en una relacion
1:10 p/v (harina/agua), se ajustd a pH 10 con una solucion de NaOH 1 N y se dejo
en agitacion constante por a 400 rpm/1 h con un agitador mecanico (Caframo RZ -
1, Heidolph, Schwabach, Alemania). Se dejé reposar por 1 h a temperatura
ambiente (30 °C), posteriormente, se recupero el sobrenadante y se ajusté a pH 4.6
con HCI 1 N, por ultimo, se centrifugd (Rotina 380 R, Hettich, Tuttlingen, Alemania)
a 3500 rpm/20 min para recuperar el precipitado, al cual se realizaron 3 lavados y
se seco a 50 °C/16 h en una estufa (Binder Gmbh mod. FD-23 Tuttlingen, Alemania)

6.4. Analisis quimico proximal de la HF y CPF

La composicion quimica proximal de las materias primas se realizé de acuerdo con
los métodos de la ACAC (2012): proteinas (920.87), grasas (920.39) y cenizas
(923.03), fibra cruda (962.09) y carbohidratos se estimo por diferencia.
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6.5. Preparacion de las mezclas

Se prepararon mezclas de 100 g con un maximo del 60% de CPF en p/p en base a
pruebas preliminares. La codificacion para las mezclas fue CPF0:MA100 = 0% de
CPF y 100% MA, CPF9:MA91 = 9% de CPF y 91% de MA, CPF30:MA70 = 30% de
CPF y 70% de MA, CPF51:MA49 = 51% y 49% MA, CPF60:MA40 = 60% de CPF y
40% de MA. Se pesé el CPF y MA y se guardaron en bolsas al vacio hasta su

posterior uso.

6.6. Determinacion de propiedades fisicas, quimicas y funcionales del material
pared (Concentrado proteico y Maltodextrina)

6.6.1. Caracterizacion de las mezclas

Para la determinacién de las caracteristicas fisicoquimicas de los concentrados
proteicos, se empled la metodologia usada por la ACAC (2012) para determinar
humedad, fibra, cenizas, grasa y proteina. Una vez obtenidos estos valores se
sumaran y se restaran de 100, y la diferencia se tomara como el contenido de
carbohidratos (Marrugo et al., 2016).

6.6.2. Color

El color y el pH de las muestras se determiné de acuerdo con la metodologia de
Hernandez-Santos et al. (2022), con un colorimetro triestimulo Hunter lab (MiniScan
Hunter Lab, modelo 45/0L, Hunter Asociates Lab., Ind., Reston, Virginia USA). Los
parametros que se obtuvieron fueron L* a*y b*y diferencia de color (AE).

6.6.3. pH
El pH se midi6 con un potenciometro (Conductronic, modelo pH1, México), se
disperso 1 g de harina en 10 mL de agua destilada a 25 °C.

6.6.4. Densidad aparente (DA)
Se determin6 con 50 g de muestra en una probeta de 100 mL, se golped la probeta
contra la palma de la mano. Se expresaron los volumenes finales como gramo por

centimetro cubico de acuerdo con Hernandez-Santos et al. (2022).
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6.6.5. Propiedades tecno-funcionales evaluadas
Se determinaron en las HF, CPF y en las mezclas segun la metodologia descrita
por Hernandez-Santos et al. (2022).

Capacidad de absorcion de agua (CAA) y Capacidad de solubilidad en agua (CSA):
Se pesO 1 g de muestra en tubos para centrifuga y se afiadieron 10 mL de agua
destilada, se agitaron por 30 s en un vortex (Vortex-2 Genie, Model G-560, Scientific
Industries, INC, Bohemia, N.Y. USA) y se centrifugaron por 3500 rpom/15 min (Rotina
380 R, Hettich, Tuttlingen, Alemania). Los resultados fueron expresados como
gramos de agua retenida por gramo de muestra y para CSA en porciento (%).

Capacidad de absorcién de aceite (CAC): Se pes6 1 g de muestra y se aiadio 10
mL de aceite de maiz y se agitaron por 30 s en un vortex (Vortex-2 Genie, Model G-
560, Scientific Industries, INC, Bohemia, N.Y. USA) y se centrifugaron a 3500 rpm
por 15 min (Rotina 380 R, Hettich, Tuttlingen, Alemania). Los resultados se

expresaron como gramos de aceite retenido por gramo de muestra (g/g de muestra).

Capacidad emulsificante (CE): Se pesdé 1 g de muestra con 20 mL de agua
destilada, se agité por 15 min y se llevd a 25 mL con agua destilada. Esta solucion
se mezcla con 25 mL de aceite de maiz en una Licuadora por 3 min (Oster, mod.
465, Mexico), posteriormente esta mezcla se centrifuga a 3,500 rpm/15 min (Rotina
380 R, Hettich, Tuttlingen, Alemania). Los resultados se expresaron como
porcentaje (%).

La capacidad de formacion de espuma (CFE) y la estabilidad de la espuma (EE):
Se determinaron segun el método descrito por Rodriguez-Miranda et al. (2016). Los
resultados se expresaron como porcentaje de aumento de volumen. Los volumenes
de espuma se registraron en intervalos de 10, 15, 30, 45 y 60 min para analizar la
EE de las muestras.

La concentracion minima de gelificacion (CMG): Se determiné mediante el método
descrito por Hernandez-Santos et al. (2022). La concentracion mas baja a la que
todos los triplicados formaron un gel que no colapso ni se deslizé del tubo de ensayo
invertido se consider6 CMG.
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El poder de hinchamiento (Ph): Se determin6é segun lo descrito por Hernandez-
Santos et al. (2022). Los resultados se expresan como el porcentaje de agua

retenida por gramo de muestra.

6.7. Preparacion de las microcapsulas

La encapsulacion en maltodextrina y concentrado proteico se preparara segun la
metodologia descrita por Santiago-Adame et al. (2015), con algunas
modificaciones, se utiliz6 un disefo experimental central compuesto con 2
variables: la temperatura de entrada (100 - 140 °C) y proporcion de CPF (0 — 60%),
donde fueron solubilizados en agua desionizada a temperatura ambiente (20 + 1°C).
Después de eso, el MA y el concentrado proteico de frijol se mezclaron
completamente con el compuesto activo antes del secado por aspersion. El secado
por aspersion se realizé en un secador por aspersion escala laboratorio Buchi B-
290 en las siguientes condiciones operativas: la velocidad de alimentacion a dos

niveles 3 mL/min, y la temperatura de entrada 100 y 140 °C.

6.8. Rendimiento de encapsulacion

Los rendimientos porcentuales se calcularon segun Santiago-Adame (2015)
utilizando la relacién del peso final del polvo obtenido después del secado por
aspersion hasta el peso total de sélidos en la solucion alimentada al secador por

atomizacion (Ecuacion 1):

. (Peso de las microcapsulas obtenidas después del secado por aspersion)
rendimento % 5 — P T X 100
(Peso total del material de pared inicial y acido galico)

6.9. Eficiencia de microencapsulaciéon (EM)

Se determino utilizando el método descrito por Robert et al. (2010). El acido galico
total se determiné agregando 2 mL de metanol al 80% a 200 upg del polvo
microencapsulado para ayudar a la dispersion y se homogenizé en un agitador
Vortex Genie 2, VWR por 10 min. Luego, se centrifug6 a 3500 rpm durante 10 min 'y
el sobrenadante se filtré a través de un filtro de membrana de nailon de 0.45 ym.

Para determinar el acido galico superficial, se extrajo directamente el sobrenadante
de 200 pg del polvo microencapsulado con 2 mL de etanol-metanol (50:50, v: v),
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seguido de una centrifugacion a 3500 rpm durante 10 min y se filtré través de un
filtro de membrana de nailon de 0.45 ym y se aforé a 50 mL.

Los resultados de la eficiencia de microencapsulacién se dan como un porcentaje

de acido galico encapsulado usando la Ec. (2).

%EM A G total— A. G. de superficie , 4

T T ec 2
Acido galico total

6.10. Propiedades fisicas de los microencapsulados
6.10.1. Morfologia

La microestructura de las microparticulas se examind siguiendo el método
propuesto por Gallegos-Infante et al. (2013) para observar las caracteristicas de las
particulas, incluida la forma y tamano. Las muestras experimentales se montaron
en talones de cobre, convertidos en conductivos recubriéndolos con oro empleando
un pulverizador-revestidor (modelo Desk Il, Denton Vacuum, NJ, EE. UU.), y
posteriormente examinarlo en un microscopio electrénico de barrido (modelo JEOL
JSM6300 Jeol, Tokio, Japdn) a un voltaje de aceleracién de 30 kV. Las muestras se
examinaron a 4500 y 1500 aumentos y se obtuvieron fotomicrografias

representativas.

6.10.2. Tamaio y distribucién de particula

Se cuantificd en una difraccidon laser Master-Sizer 2000 analizador de particulas
(Malvern Instrument Ltd, Reino Unido). Se dispersaron los polvos
microencapsulados de acido galico usando agua desionizada como agente
dispersante.

6.10.3. Potencial zeta

La carga eléctrica en la superficie de las gotas de emulsidén se determin6 usando un
Analizador de potencial ZetaPlus zeta (Malvern Instruments, Reino Unido) a una
temperatura de 25 °C.

42



El rango del potencial Zeta que se usara para definir el comportamiento de
estabilidad sera de

e 0 a x5 para coagulacién rapida floculacion
e de 10 a + 30 para inestabilidad incipiente
e de + 30 a % 40 en estabilidad moderada

e de =40 a = 60 buena estabilidad

e + 61 sera considerada una excelente estabilidad.

6.11. Contenido fendlico total (CFT)

Los compuestos fendlicos totales se determinaron a través del método de Folin-
Ciocalteau siguiendo la metodologia descrita por Pekal y Pyrzynska (2014), con
modificaciones de Vargas-Leodn et al. (2018). En microtubos se colocaron 50 uL de
los diferentes extractos de las microcapsulas, 625 pL del reactivo de Folin-
Ciocalteau y 500 pyL de Na2CO3 al 7.5%, se agitd y se dejaron en reposo por 2 h,
posteriormente se midié la absorbancia a 760 nm. Para determinar la concentracion
de cada extracto se utilizé una curva estandar de 0 a 100 ppm de acido galico (AG)
y el resultado se expres6 como mg equivalentes de ac. galico por 100 g de

microcapsulas.

6.12. Determinacion de la capacidad antioxidante por DPPH**

La capacidad antioxidante como actividad captadora de radicales (RSA) de las
muestras se midié utilizando el método DPPH* (2,2, -difenil-1-picrilhidrazilo) (Brand-
Williams, Cuvelier, & Berset 1995). En este estudio DPPH* (2.5 mg/100 mL),
estandar, y las muestras (obtenidas como se describe en el método CFT) se
disuelven en metanol / agua (1:1, v / v), que también se utiliza una muestra en
blanco. Las muestras se prepararon por duplicado en cada uno de las cinco
concentraciones probadas entre 0 y 1000 mg/mL. Se afiade solucion estandar o de
muestra (0.5 mL) a 3.5 ml de Solucién DPPH*. Luego se leyo la absorbancia de la
mezcla a 515 nm a 0, 5 y cada 10 min hasta que la reaccion alcance una meseta a
temperatura ambiente. La actividad captadora de radicales DPPH** como

porcentaje fue calculado segun la siguiente ecuacion:
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% actividad de atrapamiento de DPPH = {1-(Abs515 muestra/Abs515 DPPH™

Solucion)}

6.13. Diseno experimental y Analisis estadistico

Este estudio se llevé a cabo de acuerdo un disefio central compuesto con dos
variables independientes (Temperatura: 100, 106, 120, 134 y 140 °C vy
concentracion de CPF: 0, 9, 30, 51, 60%). Los resultados se analizaron por la
metodologia de superficie de respuesta utilizando el software estadistico comercial
Design-Expert 7.1.5. (Stat-Ease, Inc, MN, USA). Los resultados se analizaron
mediante regresion lineal multiple. La significancia estadistica de los términos de la
regresion se examind mediante un analisis de varianza de una via, con un nivel de
confianza de 95% para cada respuesta. Con los datos obtenidos se realizdé un
analisis de varianza (ANDEVA) de una via, con un nivel de confianza de 95%,
cuando se encuentren diferencias estadisticas significativas fueron analizados por
la prueba de Tuckey, utilizando un software STATISTICA version 10 (StatSoft, Inc.
1984-2008, USA.

6.14. Optimizacién

Las condiciones del proceso de microencapsulacion fueron optimizadas para
determinar la maxima actividad del principio activo. Las condiciones Optimas del
proceso de secado se determinaron empleando el método de maxima pendiente y
utilizando la funcion de deseabilidad del programa Desing Expert version 7.1.5.
(Stat-Ease, Inc, MN, USA). Las respuestas seleccionadas para realizar la
optimizacién fueron: rendimiento, eficiencia, retencion, humedad, actividad de agua,
capacidad de absorcion de agua, capacidad de solubilidad en agua, capacidad de
absorcion de aceite, capacidad emulsificante, L*, AE, contenido de fenoles totales,
inhibicion del radical DPPH* e inhibicion del radical ABTS**.
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VIl. RESULTADOS Y DISCUSION

7.1. Resultados de la fase experimental: Caracterizacién quimico proximal de
harina y concentrado proteico de frijol Michigan (Phaseolus vulgaris) y
propiedades funcionales de las mezclas de material pared concentrado
proteico de frijol (CPF) y maltodextrina (MA)

7.1.1. Composicién quimica de la HF y CPF

El contenido de humedad y cenizas fue mayor en HF que en el CPF (Tabla 1).
Pedrosa et al. (2020) reportaron un mayor contenido de humedad para la harina de
frijol (10.63 g/100 g) y para el aislado de frijol una humedad de (1.08 g/100 g).
Mientras que los valores de cenizas son similares a los reportados por Wani et al.
(2014) en harina de frijol (P. vulgaris L.) con 4.25 g/100 g. El bajo contenido de
cenizas en el CPF, refleja que la extraccion de las proteinas fue exitosa y, por lo
tanto, se elimina la mayor parte de compuestos no deseados (Kizilalp & Dirim,
2019).

El contenido de grasas present6 diferencias significativas (p < 0.05), EI HF tuvo un
contenido de grasas menor que el CPF, este comportamiento también fue
observado por Pedrosa et al. (2020) quienes encontraron un mayor contenido de
grasas en el aislado proteico de frijol (3.86 g/100 g), mientras que para la harina de
frijol fue 2.51 g/100 g, ellos atribuyen este efecto a la unidén de lipidos y proteinas
durante la extraccion de las proteinas, lo que ocasion6 una mayor concentracion de

lipidos en el aislado de frijol.

El contenido de fibra presenté diferencia significativa (p < 0.05), el contenido fue
mayor en la HF que en el CPF (Tabla 1), esto puede deberse a que, durante la
extraccion para la obtencion del CPF, se elimina principalmente carbohidratos,
lipidos vy fibra. Estos resultados son superiores a los reportados por Rodriguez-
Ambriz et al. (2005), para valores de fibra de la harina y aislado proteico de Lupinus

campestri, 5.8 y 0.5 g/100 g, respectivamente y por lo reportado por Garcia et al.
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(2019) en harinas de frijol blanco con tres tratamientos remojo, escaldado y coccién,
(4.0, 4.3y 4.2 g/100 g respectivamente).

El contenido de proteinas fue mayor (p < 0.05) en BCP (Tabla 1), fue 3.52 veces
mayor que en la HF, esto se debe a que en el CPF se eliminan principalmente
carbohidratos y otros compuestos, obteniendo una mayor concentracion de
proteina. El contenido de proteina fue mayor a lo reportado por Ugwuona y Suwaba,
(2013), en concentrado proteico de frijol espada (49.5 g/100 g). El contenido de
proteinas de CPF es similar al de la soya, por lo cual puede ser utilizado en la
preparacion de alimentos o como sustituto de la carne (Jaimes et al., 2022). Pedrosa
et al. (2020), mencionan que el contenido de proteinas esta relacionado con la
variedad de frijol, las condiciones que se llevaron a cabo durante el cultivo, el grado

de madurez, asi, como del método de extraccion de proteinas utilizado.

El contenido de carbohidratos fue mayor (p < 0.05) para la HF (Tabla 1), estos
valores son inferiores a lo reportado por Salmoran et al. (2019), reportaron valores
de carbohidratos de 66.78 y 29.48 g/100 g en la harina y el concentrado proteico de

frijol costefo, respectivamente.
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Tabla 1. Composiciéon quimica de la harina

y concentrado proteico de frijol

Michigan
Componente (%) Harina de frijol concentrado proteico de frijol

Humedad 7.68 £0.122 7.32+0.11°
Cenizas 4.08 + 0.06? 3.27 £0.48°
Grasas 1.63 £ 0.072 2.09 £ 0.01°
Fibra 6.14 + 1.30° 4.04 £ 0.25°
Proteinas 15.57 + 0.092 55.15 + 0.51°
Carbohidratos 64.90 £ 0.01° 28.13 £ 0.03°

Los valores representan el promedio de 3 determinaciones * desviacion estandar. Letras

diferentes en la misma fila indican diferencia estadistica (p < 0.05). Carbohidratos

calculados por diferencia de los demas componentes.
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7.1.2. pH

Las meclas no presentaron diferencias significativas (p > 0.05) excepto la HF y la
maltodextrina. La HF fue menos acido, mientras que, el CPF fue mas acido que el
resto de las mezclas (Tabla 3). Se observé que a medida que el la concentracion de
CPF aumentaba el pH de las mezclas se acidificaba. Esto pude deberse al tipo de
extraccion de la proteina, ya que en este estudio la obtencion de la proteina fue por
precipitacion isoeléctrica, por lo que el pH final del CPF fue de 4.43. El pH es un
parametro fundamental e importante para elaboracion de bebidas y los alimentos
en general, un pH entre 2.5 y 5.5 ayudar a extender la vida de anaquel de los
alimentos (Sen & Kahveci, 2020). Ademas, el pH del medio en donde se encuentran
las proteinas ejerce un efecto muy importante en la solubilidad de las proteinas. Las
proteinas de las legumbres como el frijol muestran mayor solubilidad a valores de
pH basicos y acidos, mientras que se vuelven menos solubles cuando el pH se
encuentra cerca del punto isoeléctrico, que de manera general es alrededor de pH
4y 5 (Shevkani et al., 2019).

7.1.3. Parametros de color

Los valores de color presentaron diferencia significativa (p < 0.05) (Tabla 2) en los
cuatro parametros de color (L* a* b*y AE). Los valores mas altos de L* se
observaron para la maltodextrina, esto se debe a que el color que la caracteriza es
el blanco; mientras que el CPF obtuvo el menor valor L*, el CPF tiene tendencia
hacia un gris oscuro, se observa que a medida que aumenta la concentracidon de
CPF los valores de L* de las mezclas disminuye, esto se puede atribuir, al uso de
NaOH en el proceso de la obtencidn de CPF, por otro lado, esta disminucién del
parametro L* también pudo ser provocado por la eliminacién del almidén durante el
proceso de obtencién del concentrado proteico (Salmoran et al., 2019). Wani et al.
(2019) reportaron valores de L* similares a este estudio en dos variedades de frijol
Shalimar Rajmah-1 y Shalimar Rajmah 132, (82.65 y 81.61, respectivamente).
Salmoran et al. (2019) reportan valores inferiores a los encontrados en este estudio
en harina de frijol costefio y su concentrado proteico (L* = 87.85 y 55.33,
respectivamente). La HF y CPF presentaron una tendencia hacia tonalidades rojas
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(@%) (Tabla 2). Mientras que en el parametro b* ambas presentaron tonalidades
amarillentas, observandose mayor intensidad en el CPF, al presentar un mayor
valor. La AE para HF fue menor que en CPF. Con respecto a las mezclas, la L*
disminuye al incrementar la concentracion de CPF, asi mismo, se observo que los
valores de a* b* y la AE aumentaron al incrementar la concentracion de CPF en
todas las mezclas. Salmoran et al. (2019) encontraron valores superiores a los
reportados en este estudio en harina de frijol costefio y concentrado proteico (a*=
0.71y 8.59, b*= 8.30 y 25.01 y AE= 12.89 y 0.31, respectivamente). Estos datos
fueron utilizados en un programa de conversién de color easy RGB-CPF, con el fin

de obtener una carta de color para la HF, CPF y las mezclas (Tabla 2).
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Tabla 2. Parametros de color de HF, CPF y mezclas

Tratamientos

(PC-MD) % L* a* b* C* h° AE Cadigo Color
51:49/106 °C 86.75+1.14° 1.01+£0.02%¢ 574 +0.16° 5.83+0.15° 0.17+0.00°" 10.03 +0.44" #EODSCE
51:49/134 °C 87.32+0.079 0.91+0.019 4.38%0.14° 4.48+0.14¢ 0.20+0.01¢¢ 11.73+0.58¢ #EODAD3
9:91/106 °C 94.46 +0.08" 0.23+0.032 1.74+0.122 1.75+0.112 0.13+0.02°¢ 5.23 +0.07° #F1EFEC
9:91/134 °C 91.48+0.51°%¢  0.44+0.02%¢ 1.91+0.09° 9.92+0.09% 0.04+0.01® 10.29+0.23%" #E9EGE3
30:70/100°C 90.91+0.06%9 0.55+0.019 3.86+0.069 3.90+0.079 0.14+0.01°® 8.19+0.2199" #EQE4DE
30:70/140 °C 88.99+0.24%" (0.66 £ 0.02° 4.01+0.049 4.07 £0.05¢ 0.16+£0.01°¢ 9.37 £0.21¢" #E4DFD8
60:40/140 °C 83.16+£0.21° 1.26 +0.02f 5.37+0.13°¢ 551 +0.13¢ 0.23+0.01" 13.20+0.17x #D6CEC5
0:100/120 °C 95.60 +£0.219 0.57+0.04°¢ 0.34 £0.07" 5.37 £0.09' 0.10+0.012 10.29 £ 0.232  #F4F2F2
30:70/120 °C  88.9020.02°% 0.59+0.02® 3.17 £0.03® 3.2210.03° 0.18£0.01°° 10.66 +0.51° #E3DFD9

Los valores representan el promedio de 3 determinaciones + desviaciéon estandar. Las letras diferentes en la misma columna son significativamente
diferentes (p < 0.05).
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7.1.4. Densidad aparente (DA)

La DA no presento diferencia significativa (p > 0.05) (Tabla 3). EI CPF presento
mayor DA, la maltodextrina y la mezcla CPF60:MA40 presentaron la menor DA. La
DA es un parametro de suma importancia, relaciona la masa con el volumen
ocupado, incluye el volumen de las particulas y espacios disponibles entre las
mismas, un producto con mayor DA puede ser almacenado a mayores cantidades
en envases mas pequefios (Torruco-Uco et al., 2019). Pedrosa et al. (2020)
encontraron valores similares de DA a los reportados en este estudio en harina de
frijol y el ailsado proteico de 0.63 y 0.57 g/cm3, respectivamente, las pequefias
diferencias encontradas pueden estar relacionadas con las diferentes
composiciones del almidon y también puede deberse al tipo de extraccion o en la

etapa de secado.
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7.2. Determinacion de propiedades tecno-funcionales de las mezclas

La CAA mostro diferencia significativa (p < 0.05) entre las mezclas, excepto, la HF
y la mezcla CPF60:40MA (Figura 3). EI CPF present6 la mayor CAA mientras que,
la matodextrina no presenté CAA. Se observo que el aumento de CPF increment6
la CAA en las mezclas. Estos resultados fueron superiores a los reportados por
Gundogan & Can, (2020), quienes encontraron valores de CAA de 1.8 a 2.1 g/g. La
CAA de la proteina esta relacionada con la disponibilidad de los aminoacidos
polares en los distintos lugares para favorecer la interaccion de la molécula de agua
y la proteina Los valores altos de absorcion de agua ayudan a disminuir la pérdida
de humedad en panes y ademas los mantiene frescos. Durante la desnaturarizacion
de las proteinas por distintos factores, provoca un desdoblamiento de la proteina y
aumenta la relacion superfice-masa, esto ocaciona que los enlaces peptidicos y las
cadenas laterales polares se expongan, lo que provoca una mayor capacidad para
atrapar las moléculas de agua (Lin et al., 2020). Ugwuona & Suwaba, (2013)
evaluaron los efectos de la sustitucion de la harina desengrasada y el concentrado
porteico de frijol Jack en la calidad de panes, sus resultados demostraron que, tanto
la harina como el concentrado de frijol Jack mejoré la composicion nutrimental sin
afectar las propiedades fisicas y sensoriales del pan. Una alta capacidad de
absorcion de agua, puede ser benéfico y pueden ser implementado en productos
carnicos, salchichas, esta propiedad funcional es muy importante para garantizar la
textura adecuada en estos tipos de productos. Sin embargo, se necesita una alta
CAA para la elaboracién de alimentos viscosos como salsa, sopas y panes, en este
sentido las mezclas con mayor concentracion de CPF como CPF60:MA40 y
CPF51:MA, se podrian implementar para estos fines, por otro lado la CAA es una
propiedad tecno-funcional no deseable para la elaboracion de bebidas, debido a
que el comportamiento del fujo del producto se ve afectado negativamente, las
mezclas con menor concentracion de CPF como CPF9:MA91 y CPF30:MA70 serian
idelaes para ser utilizadas en estos productos (Ugwuona & Suwaba, 2013; Sen &
Kahveci, 2020).

La CAC de las mezclas no presentaron diferencia significativa (p > 0.05) (Figura 3)
con HF y CPF excepto CPF9:MA91. La maltodextrina present6 la menor CAC y la

52



mayor CAC fue para la mezcla CPF9:MA91. Se observo que el aumento de CPF
disminuye ligeramente la CAC. Estos resultados fueron similares a los reportados
por Mune et al. (2015), encontraron valores de CAC de 2.06-1.93 g/g en
concentrados de frijol secados con distintos métodos. Las diferencias CAC de las
mezclas se puede atribuir a las distintas proporciones entre CPF y MA, asi como la
conformacién de la proteina la cual, pudo haber ocacionado que en el aceite
quedara fisicamente retenido, asi también algunos tipos de enlaces como
electrostaticos, hidrifobicos y de hidrogeno que propician intecciones lipido-proteina
(Ajibola et al., 2016). Las cadenas no polares laterales pueden ser unidas a cadenas
hidrocarbonadas de las grasas, esto mejora las condiciones de la CAC (Vegas-Nifio
et al., 2019). En la industria alimetaria una alta capacidad de absorcion de agua es
fundamental para la elaboracion de embutidos, masas para pasteles, emulsiones
como la mayonesa y aderezos. Contar con buena CAA y CAC es importante en la
elaboracion de masas, esto aseguran, la humedad, textura y apariencia del alimento
ademas, contribuye a mejorar la palatabilidad, retencién de sabores y extender la
vida de almacén (Sen & Kahveci, 2020). La capacidad de las harinas y los
concentrados proteicos de ligarse a los lipidos podria ser utilizada en la elaboracion

de productos para freir y para la retencion de sabores (Marrugo et al., 2016).
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Figura 3. Capacidad de adsorcion de agua (CAA g H2O/g muestra) y capacidad
de absorcidn de aceite (CAC g aceite/g muestra) de las mezclas de concentrado
proteico de frijol (CPF) y maltodextrina (MA). Los valores representan el promedio
de 3 determinaciones + desviacion estandar. Letras mayusculas diferentes
indican diferencia estadistica significativa (p < 0.05) en CAA, letras minusculas
diferentes indican diferencia estadistica significativa (p < 0.05) en CAC.
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En la CSA se observaron diferencias significativas (p < 0.05) (Tabla 3). La
solubilidad es propiedad muy importante de las proteinas alimentarias (Shevkani et
al., 2019). La MA mostré una mayor solubidad y el CPF fue el menos soluble. Se
observd que al aumentar la proporcion de CPF disminuyo la solubildad de las
mezclas, esto puede deberse, a que, el pH del CPF fue 4.43, en este rango se
alcanza el punto isoeléctrico de las proteinas, en este punto las proteinas son
menos solubles, cuando este es alcanzado, la carga neta de las proteinas es cero,
lo cual, disminuye o debilita la repulsion electrostatica, esto ocasiona que, la
solubilidad de las proteinas disminuya y precipite, por ello la interaccién entre el
agua y la proteina disminuye. (Wani et al., 2014; Los et al., 2020). El acomodo de
los aminoacidos hidrofébicos e hidrofilicos y la proporcion de estos en la estructura
proteica, tambien influye sobre la solubilidad. Marrugo et al. (2016), encontraron en
concentrados proteicos de frijol Phaseolus lunatus y Vigna unguiculata que la
capacidad de solubilidad fue mayor a pH 12 y la minima a pH 2, ellos sugieren que
no pueden ser utilizados en la formulacion de bebidas, debido a que estas alcanzan
un pH maximo de 6, lo que disficultaria la solubilidad total del concentrado proteico.
Los resultados obtenidos en este estudio fueron similares a los reportados por
Gundogan & Karaca, (2020), ellos observaron en aislados de proteina de frijol una
menor solubilidad a pH 5 y aumentaba cuando el pH estaba mas alejado al punto
isoeléctrico, es decir un pH basico. Palupi et al. (2021) encontraron menor
solubilidad en harinas de frijol lima y mungo con 18.68 y 18.80% respectivamente.
Xu et al. (2019), reportaron una solubilidad minima de 1.73% a pH 4, cerca del punto
isoeléctrico (4.3) en la proteina de garbanzo, esto fue provocado por la deficiente
carga neta que disminuyo las fuerzas de repulsién y al mismo tiempo que aumenta
la atraccion, lo que ocasiona que la proteina se agregue, precipite y por lo tanto, sea

insoluble.

La CE present6 diferencias significativas (p < 0.05) (Tabla 3). La HF presenté mayor
CE, seguido de la mezcla CPF60:MA40, la mezcla con menor CE fue CPF9:MA91.
El incremento de CPF en las mezclas aumento la CE. Una alta CE esta relacionada
con una alta hidrofobicidad de la superficie esto se debe a que, los grupos
hidrofébicos quedan expuestos, lo cual, favorece la interaccion de proteina con el
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aceite (Los et al., 2020). La CE esta estrechamente relacionada con la capacidad
que tiene la proteina para ser absorbida por la interfaz y en cambio, la estabilidad
de emulsion se relaciona con las propiedades de esta capa absorbida (Shevkani et
al., 2015). Marrugo et al. (2016) encontraron valores de CE mayores a los
encontrados en este estudio en concentrados proteicos de dos variedades de frijol
con 50 y 43% (Phaseolus lunatus y Vigna unguiculata). Pedrosa et al. (2018)
obtuvieron 25.90 y 26.86% de CE en la harina y aislado proteico de frijol,
respectivamente. Las diferencias en la CE esta relacionada con la solubilidad de la
proteina y también la hidrofibicidad influye en las propiedades emulsionanates. Este
tipo de propiedades estan influenciadas por factores como pH, solubilidad, la
concentracion y la capacidad que tiene la proteina para mejorar la estabilizacion de
la emulsion, ya que es muy importante para la elaboraciéon de alimentos como
pasteles, aclarantes de café y postres que requieren congelacion, asi como
aderezos para ensaladas y mayonesa, donde la separacion de las fases, impediria
cumplir con la calidad requerida en este tipo de alimentos (Xu et al., 2019).
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Tabla 3.

Propiedades fisicoquimicas de la HF, CPF y las mezclas.

Concentracion(%)

pH DA (g/cm?) CSA (%) CE (%) LGC (%)
(CPF:MA) FC (%)
58.16 +
HF 6.68 £0.00°  0.61+0.00° 27.40+0.09° 39.60 +0.00° 0.06° 4.00 £ 0.00
CPF 4.43+0.00° 0.66+0.00° 288+0.09° 13.33£0.01° 20.06 +0.07" 14.00 £ 0.00
MA 4.84+0.00° 0.52%000° 94.07+0.48° 12.00+0.00° 0.00 + 0.00° ND
1711 +
CPF60:MA40 455+0.00® 0.52+1.44> 3506+0.12° 18.30%0.00' 0.02° 14.00 £ 0.00
15.11 %
CPF51:MA49 456 +0.00°  0.61+0.00° 43.30x021% 11.07 +0.00° 0147 ND
CPF30:MA70 457 +0.00®  059+0.06° 62.14+0.80° 9.00%1.69° 12.20%0.03' ND
CPF 9:MA91 458+0.00° 062+182° 80.17+6.09" 7.44+0.00° 518+0.11° ND

Los valores representan el promedio de 3 determinaciones * desviacion estandar. Las letras diferentes en la misma columna son significativamente

diferentes (p < 0.05). DA: Densidad aparente. CSA Capacidad de solubilidad en agua. CE: Capacidad emulsificante. CFE: Capacidad de formacion

de espuma. CMG: Concentracién minima de gelificacion.




La CFE y la EE presentaron diferencias significativas (p < 0.05), excepto para la HF
(Tabla 3). La HF present6 la mayor CFE, esto puede deberse a que la CFE no solo
depende del contenido de proteinas sino de otros componentes como carbohidratos
que se encuentran en las harinas (Rodriguez-Miranda et al., 2016). La CFE para el
CPF fue baja (20%), esto podria estar relacionado a la mayor cantidad de lipidos
que contiene, los cuales reducen la capacidad de formacién de espuma (Pedrosa
et al.,, 2020). La EE representa el volumen de espuma disminuido a través del
tiempo, este parametro fue mayor para la HF en todos los tiempos evaluados (p <
0.05) (Figura 4), ElI HF se redujo a 31% a los 60 min y el CPF se redujo a 10% de
CFE a los 5 min, las mezclas con mayor contenido de CPF tuvieron una reduccion
de espuma casi del 50% de su valor inicial, mientras que las mezclas de mayor
concentracion presentaron los valores mas bajos de CFE, observandose que al
paso del tiempo la reduccion fue significativa ya que al minuto 45 la espuma
desaparecié por completo (Figura 4). Las espumas formadas con proteinas
comprenden un mecanismo de dos pasos: las moléculas de las proteinas viajan
hacia la interfase, donde, ocurren transformaciones conformacionales y al mismo
tiempo se forma la red de proteinas (capa viscoelastica) (Bruckner-Gihmann et al.,
2018). Sin embargo, la presencia de lipidos en la muestra reduce la capacidad de
formacion de espuma, debido a que éstos capturan parte de los grupos hidréfobos
de las proteinas disponibles para la interaccidon en la interfaz aceite-agua lo que
ocasiona un desequilibrio en las interfases aceite-agua y aire-agua y como
consecuencia disminuye la CFE (Pedrosa et al., 2020). En este caso, el CPF
presento un alto contenido de lipidos con respecto a la HF y las mezclas con mayor
contenido de CPF fueron las que no presentaron buena CFE y EE debido al efecto
que ejercen los lipidos sobre estas propiedades. Por lo tanto, la CPF y las mezclas
no podrian ser implementadas en la elaboracion de productos de confiteria,
cuberturas batidas, soufflés, musses ni en la elaboracién de helados, debido a que
al trascurrir una hora el CPF y las mezclas mantenia solamente 4.83 y 0% de EE
respectivamente, mientras que la HF se mantuvo en 31% durante mas de 60 min
(Shevkani et al., 2019). Estos resultados fueron inferiores a los reportados por

Pedrosa et al. (2020) con una CFE entre 47 - 74% en harinas y aislados proteicos
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de chicharo y frijol, resaltando que las muestras de chicharo presentaron una mayor
CFE que las muestras de frijol, ocasionado por un mayor contenido de carbohidratos
en el chicharo (38%).
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Figura 4. Capacidad de formacién de espuma de CFE, HF y las mezclas.

Los valores representan el promedio de 3 determinaciones * desviacion

estandar.
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La CMG para la HF fue del 4% (p/v), para el CPF fue de 14%, mientras que la MA
y todas las mezclas no presentaron esta propiedad en ninguna concentracion
excepto en CPF60:MA40 (Tabla 3). La alta capacidad de gelificacion de la HF se
debe a los granulos de almidon presentes en la harina, donde en presencia de calor
y agua, éstos se descomponen y ocasiona que los sitios donde se localizan los
enlaces de hidrégeno (hidroxilo, hidrogeno y oxigeno) absorban mas agua, una vez
que absorben el liquido se hinchan y por ultimo se rompe, aumentando la viscosidad
del almidon (Chinaza et al., 2019). Las proteinas al ser calentadas excesivamente
a altas temperaturas (100 °C) puede ocasionar la escisién de los péptidos, y esto
provoca que no ocurra la gelificacion. La gelificacién es un parametro importante en
la elaboracion de productos viscosos como pudines, sopas, geles, cuajadas, carnes
picadas etc. (Shevkani et al., 2019), en este sentido, la HF podria ser utilizada con
estos fines. Los valores encontrados en HF son inferiores a los reportados por
Rodriguez-Miranda et al. (2016) quienes obtuvieron una CMG de 14 y 8% (p/v) en
harinas de semillas de calabaza sin desengrasar y desengrasadas,
respectivamente. Mientras que los valores encontrados en CPF y la mezcla
CPF60:MA40 son inferiores a lo reportado por Adeleke et al. (2017) reportaron la
CMG de 20, 15y 13% en concentrados de cacahuate control, cacahuate blanco y

cacahuate marron.

En el Ph, las muestras presentaron diferencias significativas (p < 0.05). El HF tuvo
mayor Ph, en cambio la MA no presento esta propiedad (Figura 5). Se observé que
al aumentar la concentracion de CPF en las mezclas y la temperatura el SP
aumentaba. La Ph de las harinas esta influenciada por el tamafio de particula, la
variedad de especie y el método de procesamiento u obtencion (Chinaza et al.,
2019). Estos resultados son superiores a los reportados por Dussan-Sarria et al.
(2019) encontraron valores de Ph para harinas de quinua y fruta de palma de
durazno de 4.43 y 2.64 mL/g, respectivamente.
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Figura 5. Poder de hinchamiento de CPF, HF y las mezclas. Los valores
representan el promedio de 3 determinaciones * desviacion estandar.
Letras diferentes en cada propiedad indican diferencia estadistica (p <
0.05).
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7.3. Resultados de la fase experimental Il: Obtencién y caracterizacion
fisicoquimica de microencapsulados de acido galico con concentrado
proteico de frijol y maltodextrina como material pared.

7.3.1. Rendimiento de microencapsulaciéon (Re)

El rendimiento del proceso de microencapsulacion es un parametro muy importante
ya que este esta estrechamente relacionado con los costos y eficiencia del proceso
(Ramakrishnan et al. (2019). El mayor Re fue para el tratamiento 4 con 55.56%,
mientras que, la menor se presento en el tratamiento 7 con 37.25% (Tabla 4). El
modelo de regresion ajustado a los resultados experimentales de Re mostré un valor
del coeficiente de correlacion (R?) = 0.92 con un modelo de regresion significativo
(p < 0.00017), y no hubo falta de ajuste (Tabla 6) lo que demuestra la validez del
modelo para poder predecir la respuesta. Los coeficientes estimados indicaron que
la temperatura de secado tuvo un efecto significativo positivo (p <0.05) sobre el Re,
mientras que la interaccion de la temperatura de secado y el CPF tuvo un efecto
significativo negativo (p < 0.05) sobre este parametro (Tabla 5). Al incrementar la
temperatura se observa que aumenté el Re (Figura 6), esto puede deberse, a un
proceso eficaz de transferencia de masa y calor, ya que, al aumentar la temperatura,
el solvente que por lo general es agua, se evapora completamente y da como
resultado una mayor recoleccién del polvo seco y por lo tanto un mayor rendimiento
(Bazaria & Kumar, 2016).

Por otro lado, al incrementar la concentracion de CPF el Re disminuye ligeramente,
esto puede ser ocasionado debido a la proteina del concentrado, se ha demostrado
gue al aumentar la concentracion de proteina, estas al entrar en contacto con la
temperatura tienden a formar peliculas que rapidamente se vuelven pegajosas y
con alta higroscopicidad (Pierucci et al., 2006), esto provoca que las microparticulas
se adhieran a las paredes del secador, esto esta relacionado a la temperatura de
transicion vitrea (Tg) de los materiales de pared, una baja temperatura de transicion
provoca este efecto. Por otro lado, las concentraciones con mayor maltodextrina
presentaron los mayores rendimientos, la maltodextrina presenta una alta Tg, por
ello, al entrar en contacto con la temperatura, hace que las particulas formen una

capa vitrea que impide que se adhieran a la camara de secado.
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Ramakrishnan et al. (2019) observaron un mayor rendimiento en
microencapsulados de jugo de tamarrilo con maltodextrina en comparacion con
otros materiales de pared. Los resultados obtenidos en esta investigacion fueron
ligeramente inferiores a los reportados por Moser et al. (2019), los cuales,
encontraron rendimientos que oscilaron entre 39.3 a 63.1% en microencapsulados

de aceite de buriti con proteina de garbanzo-pectina.
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Tabla 4. Disefio experimental y resultados experimentales de las variables examinadas.

co CFT(mg 'Mhibicié Inhibicié
1+ DI CPF- Re EM Rt H ., CAA CSA CAC CE |, ,c Eagno NDPPH nABTS
(°C) IZI/P; (%) (%) (B) (%) (9/g) (%) (glg) (%) 0g) (%) (%)
1 106 5(1-049 4234 9926 99.89 49 0323 187 5394 362 200 86.75 1003 1634 90.92 99.27
2 134 549 4320 9921 9986 36 0301 186 5518 363 180 87.32 1173 1761 89.97 99.39
3 106 991 5234 9399 5399 42 0358 067 8618 350 120 9446 523 1268 79.86 99.18
4 134 991 5556 9325 6523 37 0313 064 8685 348 091 9148 1029 8630 58.86 83.39
5 100 30-70 4400 8645 6929 49 0335 1.14 7229 331 140 9091 819 1369 86.65 99.05
6 140 30-70 5140 89.29 7847 35 0316 137 57.81 3.60 130 8899 937 1470 54.01 99.41
7 120 60-40 539 9132 100 4.0 0351 238 4079 363 220 83.16 1320 7140 84.74 99.43
8 120 0-100 3725 9862 38.06 4.2 0354 000 9417 338 000 9560 1029 1891 83.92 79.98
9 120 30-70 501 9054 5398 41 0352 093 7268 365 120 8891 1066 1084 71.44 99.12
10 120 30-70 5023 9054 5400 4.1 0351 091 7196 365 120 8889 10.64 1085 71.51 99.01
11 120 30-70 5045 9053 5399 4.1 0350 091 7246 367 121 8890 10.66 1093 71.13 99.25
12 120 30-70 5022 9054 53.98 4.1 0351 093 71.89 367 120 8889 10.64 1090 71.21 99.03
13 120 30-70 5032 9055 54.01 4.1 0352 093 728 367 120 8891 10.66 1091 71.22 99.32

Tr= Tratamientos, DT=Temperatura, Re rendimiento, EM eficiencia de microencapsulacién, Rt retencion de microencapsulacion, H
humedad, A, actividad de agua, CAA capacidad de absorcién de agua, CSA capacidad de solubilidad en agua, CAC capacidad de
absorcion de aceite, CE capacidad emulsificante




Tabla 5. Coeficientes estimados por regresion lineal multiple del proceso de microencapsulacion de acido galico

con CPF y MA.
Coeficiente Re EM Rt H Aw CAA CSA CAC CE L* AE cFT  DPPH* ABTS™
Intercepto 5027 90.54 53.99 4.17 0.35 0.92 72.38 3.67 120 8890 10.66 1090.40 71.30 99.15
Lineal

A 1.82 0.80 3.03 -0.49 -0.01 0.035 2.32 0.051 -0.079 -064 1.05 95398  -3.23 -1.90

B 5.74 5 21.05 -0.04 -4.179E-0% 0.35 -17.43 0.076 060 -3.68 1.29 -1740.78 10.70 5.45
Quadratico

A2 -0.85 0.34 12.03 0.024  -0.016 0.31 -2.59 -0.084 0.14 061 -1.18 253.49 7.63 0.25

B2 -1.91 333 961 -0.03 -4.350E00 -0.25 -1.38 -0.058 0.013 033 031 1801.49 -0.32 -4.51
Interaccion

AB -0.59 0.17 -2.8 019 3.750E°% 4875E°% 015 6.700E°® 0022 0.89 -0.84 -1808.75 5.01 3.98

A= Temperatura de secado y B = concentracion de concentrado proteico de frijol.

Re rendimiento, EM eficiencia de microencapsulacion, Rt retencion de microencapsulacion, H humedad, Aw actividad de agua, CAA
capacidad de absorcion de agua, CSA capacidad de solubilidad en agua, CAC capacidad de absorcion de aceite, CE capacidad
emulsificante




Tabla 6. Andlisis de varianza y coeficientes de determinacién (R?) del modelo ajustado para las respuestas del

proceso de microencapsulacion.

Respuestas R? C.V. (%) ValorF PdeF Falta de
(modelo) ajuste
Re 0.96 2.61 39.67 <0.0001 <0.0001
ME 0.74 2.81 413 0.0014 <0.0001
Rt 0.97 6.78 49.15 < 0.0001 <0.0001
H 0.94 3.18 23.90 0.0003 <0.0001
Aw 0.75 3.67 4.25 0.0427 <0.0001
CAA 0.65 -1.43 2.69 0.1149 <0.0001
CSA 0.95 0.68 30.33 0.0001 <0.0001
CAC 0.79 -0.47 5.32 0.0246 <0.0001
CE 0.88 0.18 10.86 0.0034 <0.0001
L 0.96 0.74 37.67 <0.0001 0.0002
AE 0.86 0.05 9.09 0.0057 <0.0001
CFT 0.90 42.78 13.24 0.0019 <0.0001
Inhibicion DPPH’ 0.96 3.68 39.03 < 0.0001 <0.0001
Inhibicion ABTS™ 0.90 2.78 13.20 0.0019 <0.0001

Re rendimiento, EM eficiencia de microencapsulacion, Rt retencion de microencapsulacion, H humedad, Aw actividad de agua, CAA
capacidad de absorcion de agua, CSA capacidad de solubilidad en agua, CAC capacidad de absorcion de aceite, CE capacidad
emulsificante
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Figura 6.
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Efecto de la temperatura de secado (100 - 140°C) y concentrado

proteico de frijol (0 - 60%) sobre el rendimiento de microencapsulacion.
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7.3.2. Eficiencia de microencapsulacion (EM)
La mayor EM se present6 en el tratamiento 1 con 99.39%, mientras que la menor

fue para el tratamiento 6 con 86.29 % (Tabla 4). El coeficiente de determinacion de
la regresion fue (R?) = 0.74, lo que indica una mayor correlacion entre los resultados
experimentales y los predichos por el modelo. EI modelo de regresion fue
significativo (0.0014), esto indica la validez del modelo para predecir la respuesta,
el modelo no presento falta de ajuste (Tabla 6). El coeficiente estimado indicé que
el CPF en su término lineal y cuadratico presentaron un efecto significativo positivo
(Tabla 5). Se observé que al incrementar el CPF aumenta la EM (Figura 7). Esto
puede deberse a que conforme aumenta la concentracion de proteina incrementan
las interacciones entre los aminoacidos o fracciones polares de la estructura de la
proteina (albumina y/o globulina) y el acido galico que tiene un caracter polar, esto
ayuddé a aumentar la afinidad y por ende se refleja una mayor eficiencia de
microencapsulacion (Jansen et al., 2019). Magsoudlou et al. (2020) observaron este
mismo comportamiento en microencapsulados de proteina hidrolizada de polen de
abeja utilizando maltodextrina y concentrado de proteina de suero con 84.3% de

eficiencia de microencapsulacion.

Los resultados obtenidos en este estudio fueron superiores a los reportados por
karrar et al. (2020), los cuales encontraron 90 y 93% de eficiencia de
microencapsulaciéon para microcapsulas de aceite de Gurum usando aislado de
proteina de suero y maltodextrina (2:1) y mezcla de aislado de proteina de suero,
goma arabiga y maltodextrina (1:1:1 respectivamente). La proteina de origen
vegetal ha sido implementada como material microencapsulante, por ejemplo, la
proteina de chicharo. Tamm et al. (2016), obtuvieron una EM de 94.47% al
microencapsular aceite de canola con proteina de chicharo. Jansen et al. (2018)
microencapsularon propodleo con proteina de arroz, chicharo, soya y ovoalbumina,
encontraron EM de 90.20, 89.25, 70.21 y 73.36%, respectivamente. Santana et al.
(2018) obtuvieron una EM de 70 a 79% en microcapsulas de propoleo pardo, verde
y rojo de Brasil, usando como material de pared maltodextrina y goma arabiga. La
EM esta relacionada con las interacciones entre el compuesto activo y el material

de pared, asi, como de la temperatura del aire de entrada, el material de pared
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combinado entre carbohidrato/proteina, mejorando la estabilidad oxidativa, las
propiedades de secado de las microcapsulas y brinda mayor proteccion
(Magsoudlou et al., 2020).
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Figura 7.
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Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado

proteico de frijol (0 - 60%) sobre la eficiencia de microencapsulacion.
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7.3.3. Retencion de microencapsulacién (Rt)
La Rt de acido galico se determin6 como porcentaje, tomando en cuenta el

contenido de acido galico cuantificado en las mezclas de alimentacién y el contenido
de acido galico cuantificado en las microcapsulas. La mayor Rt se observo en el
tratamiento 7 con 100% de retencién, mientras que la menor fue en el tratamiento 8
con 38.06% (Tabla 4). EI modelo de regresion ajustado a los resultados
experimentales de Rt mostré un valor del R? = 0.97 con un modelo de regresion
significativo (p < 0.001), y no hubo falta de ajuste (Tabla 6). Los coeficientes
estimados indicaron que el CPF en su término lineal y cuadratico asi, como la
temperatura de secado en su término cuadratico mostraron un efecto significativo
positivo sobre la Rt (Tabla 5). Se observd que al incrementar la concentracién de
CPF la Rt aumenté (Figura 8), esto puede ser provocado debido a los pH acidos
gue provocan que la estructura de las proteinas se vuelva inestable, o que causa
que las cargas positivas de los aminoacidos se expongan, lo cual, aumenta las
interacciones entre el principio activo y las proteinas del CPF. La Rt disminuyo y por
ende las interacciones electrostaticas también disminuyeron conforme Ila
concentracion de maltodextrina aumentd, esto pudo ser ocasionado por la
solvatacién de la proteina del frijol por los sacaridos de la maltodextrina como
glucosa y maltosa (Pierucci et al., 2006). Pierucci et al. (2007) encontraron 77.8%
de retencion en microencapsulados de tocoferol con proteina de chicharo en mezcla
con maltodextrina. Los tratamientos con mayor concentracion de maltodextrina
presentaron las retenciones mas bajas, esta muy relacionado con la baja viscosidad
que caracteriza a la maltodextrina, ya que, las bajas viscosidades dan como
resultado baja retencién del principio activo, lo que es ocasionado por la lenta
formacion de la capa exterior, por el contrario una viscosidad muy alta provoca que
las gotas no se formen adecuadamente al momento de ser atomizadas, que de igual
manera da como resultado baja retencion. Por otro lado, la Rt esta relacionado con

la interaccion entre la pared y el principio activo.
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Figura8. Efecto de la temperatura de secado (100 - 140°C) y concentrado

proteico de frijol (O - 60%) sobre la retencién de microencapsulacion.
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7.3.4. Contenido de humedad
Los valores de humedad oscilaron entre (3.52 — 4.98 g/100 g) (Tabla 4). EI R? = 0.94

con un modelo de regresion significativo (p < 0.0003) y no hubo falta de ajuste (Tabla
6). Los coeficientes estimados indicaron que la temperatura de secado y la
interaccidn entre la temperatura y el CPF presentd un efecto significativo negativo
sobre el contenido de humedad (Tabla 5).

El contenido de humedad es un parametro muy importante de las microcapsulas,
debido a que esta se relaciona con la eficiencia, estabilidad de almacenamiento,

apelmazamiento y la fluidez (Mahdavi et al., 2016).

Se observd que al incrementar la temperatura el contenido de humedad disminuye
(Figura 9), esto es ocasionado por la eficiencia de la transferencia entre masa y
calor que reduce las tasas de humedad, debido a la evaporaciéon del solvente, lo
que produce polvos mas secos. Calva-Estrada et al. (2017) reportaron contenidos
de humedad similares a los reportados en este estudio 3.55 y 4.60 g/100 g para
microcapsulas de proteina de suero con extracto de vainilla sintética y vainilla

natural, respectivamente.
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Figura 9.
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Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado

proteico de frijol (0 - 60%) sobre el contenido de humedad en
microencapsulacion.
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7.3.5. Actividad de agua (Aw)
La ay varié de 0.301 — 0.354 (Tabla 4). EI R? = 0.75 con un modelo de regresion

significativo (p < 0.0427) y no present¢ falta de ajuste (Tabla 6). Los coeficientes
estimados indicaron que la temperatura de secado en su término lineal y cuadratico
presentaron un efecto significativo negativo sobre la Aw (Tabla 5). La mayor Aw se
observo en las microcapsulas del tratamiento 3 con 0.358, mientras que la menor
se presento en el tratamiento 2 con 0.301. La Aw mostré el mismo comportamiento
que la humedad si se aumenta la temperatura la aw se disminuye (Figura 10). Una
baja Aw ayuda a prolongar la estabilidad de las microcapsulas, también a inhibir el
deterioro por reacciones microbioldgicas, lo mas recomendable es una Ay menor de
0.6 (Calva-Estrada et al., 2017). Por lo tanto, las microcapsulas de este estudio
estan dentro de este rango. Asi mismo, estos valores se encuentran dentro de lo
reportado por Ferreira et al. (2018), quienes encontraron valores de Ay de 0.18 -
0.36 en microencapsulados de pulpa de mora con almidon de Maranta arundinacea
y mezcla de goma arabiga. Y por debajo de lo reportado por Arepally & Goswami,
2019 encontraron un valor de aw mas alto de 0.52 a una concentracién de 0% de
goma arabiga a una temperatura de 130 °C y el menor de 0.33 a una concentracion
de goma arabiga del 10% a una temperatura de 150 °C, las microcapsulas de
probidticos con goma arabiga: maltodextrina.

Los polvos presentaron un aw menor a 0.6, por lo tanto, se consideran microbiolégico

y bioquimicamente estables.
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Figura 10.

N

Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado

proteico de frijol (O - 60%) sobre la Aw en la microencapsulacion.
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7.4. Propiedades tecno-funcionales
La CAA fue mayor para el tratamiento 7 mientras que el tratamiento 8 no presento

esta propiedad (Tabla 4). EI R? = 0.65 con un modelo de regresion no significativo
(p <0.1149) y no tuvo falta de ajuste (Tabla 6). El coeficiente estimado indicé que
el CPF en su término lineal presentd un efecto significativo positivo sobre la CAA (p
< 0.05) (Tabla 5). Se observa que a medida que se incrementa la concentracion de
CPF la CAA aumenta en todos los tratamientos (Figura 11). Esto se relaciona con
los aminoacidos polares de las proteinas que se encuentran en distintos sitios lo

que favorece la interaccion entre la molécula de agua y la proteina (Lin et al., 2020).
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Figura11. Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y
concentrado proteico de frijol (0 - 60%) sobre la capacidad de

absorcion de agua (CAA).




El tratamiento 8 presenté una mayor CSA y el tratamiento 7 la menor (Tabla 4), el
modelo de regresion ajustado a los datos obtenidos experimentalmente mostré un
valor del R% = 0.95 con un modelo de regresién significativo (p < 0.00017), sin falta
de ajuste (Tabla 6). Los coeficientes estimados indicaron que el CPF en su término
lineal presentd un efecto significativo negativo sobre la CSA (p < 0.00017) (Tabla 5).
Se observo que al aumentar la proporcion de CPF disminuyo la CSA de las
microcapsulas (Figura 12), esto puede deberse, al pH acido al cual generalmente
se alcanza el punto isoeléctrico de las proteinas, o que ocasiona que las proteinas
son menos solubles, lo cual, disminuye o debilita la repulsidon electrostatica, esto
ocasiona que, la solubilidad de las proteinas disminuya y precipite, por ello la
interaccidn entre el agua y la proteina disminuye (Wani et al., 2014; Los et al., 2020).
La CAA y CSA de las microcapsulas va a depender directamente del material y del
principio activo (Jasen et al., 2018).

Jasen et al. (2018) reportaron que las microcapsulas de propodleo producidas con
ovoabumina tenian una una mayor CSA y una mayor CAA (81.47 y 8.81%),
respectivamente. Las microcapsulas que presentaron la menor CSA y CAA fueron
las producidas con proteina de arroz (1.55 y 3.45%). La proteina de chicharo
presentd una CSA de 35.62% y una CAA de 4.81%.
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Figura12. Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado proteico

de frijol (0 - 60%) sobre la capacidad de solubilidad en agua (CSA) de las
microcapsulas.
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El tratamiento 5 presentd la menor CAC y la mayor la presento el tratamiento 7
(Tabla 4). Se observo que al incrementar el CPF la CAC aumentd (Figura 13), esto
puede deberse a que las proteinas tienen propiedades anfifilicas, lo cual pueden
interaccionar tanto con moléculas de agua como de aceite (Fennema, 2000). El
modelo de regresidn ajustado a los datos presenté un valor de R? = 0.79 con un
modelo significativo (p < 0.0246) y no hubo falta de ajuste (Tabla 6). Los coeficientes
estimados de regresion indicaron que el CPF en su término lineal presento6 un efecto
significativo positivo, mientras que la temperatura de secado en el término

cuadratico mostro un efecto significativo negativo (p < 0.05) (Tabla 5).
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Figura 13. Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado proteico

de frijol (0O - 60%) sobre la capacidad absorcion de aceite (CAC) de las
microcapsulas.




La CE vari6 de 0.00 a 2.20% El tratamiento 7 presento6 la mayor CE y el tratamiento
8 no presento esta propiedad (Tabla 4). El modelo ajustado presenté un valor de R?
= 0.88 con un modelo significativo (p < 0.0034) sin falta de ajuste (Tabla 6). Los
coeficientes de regresion estimados muestran que la temperatura de secado y el
CPF en los términos lineales tuvieron un efecto significativo positivo y la temperatura
de secado en su término cuadratico un efecto significativo negativo (p < 0.05) (Tabla
5). El incremento de CPF aumento la CE en todos los tratamientos (Figura 14). Esto
pudo ser ocasionado por las proteinas que contiene el CPF, debido a que estas
tienen propiedades inherentes como la capacidad de formar emulsiones (Fennema,
2000).
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Figura14. Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado

proteico de frijol (0 - 60%) sobre la capacidad emulsificante (CE) de las
microcapsulas.
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7.5. Color
Los valores del parametro L” oscilaron entre 83.26 - 95.60 y el parametro AE entre

5.23 — 13.20. El valor mas alto de L* se observo para el tratamiento 8 (Tabla 4) esto
se debe a que solo tiene maltodextrina en su composicién, esto es debido al color
blanco de la maltodextrina; mientras que el tratamiento que obtuvo el menor valor
L* es el tratamiento 7, esto es debido a que contiene mayor contenido de CPF ya
que este tiene tendencia hacia un gris oscuro, se observd que al aumentar la
concentracion de CPF los valores de L* disminuye en todos los tratamientos (Figura
15). El modelo ajustado para L* presentd un valor de R? = 0.96 con un modelo
significativo (p < 0.0001) sin falta de ajuste (Tabla 4). Los coeficientes de regresion
estimados indicaron que el CPF tuvo un efectivo significativo negativo (p < 0.05)
sobre este parametro (Tabla 5).

86



w\
S RLBBEREES

Figura 15.

Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado
proteico de frijol (0 - 60%) sobre la L* de las microcapsulas.
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La menor AE fue para el tratamiento 3 y la menor para el tratamiento 7 (Tabla 4). El
modelo ajustado para la AE tuvo un valor de R? = 86 con un modelo significativo (p
< 0.0057) y no presentd falta de ajuste (Tabla 6). Los coeficientes de regresion
estimados de la temperatura de secado y el CPF en su término lineal presentaron
un efecto significativo positivo (p < 0.05) y la temperatura de secado presentd un
efecto significativo negativo sobre este parametro (p < 0.00017) (Tabla 5). Se observa
que al incrementar la temperatura de secado y el CPF se incrementa el valor del
parametro AE (Figura 16). Quirino et al. (2016) reportaron un rango para el
parametro L* de 23.9 a 46.5 en microcapsulas de pulpa de jussara, las
microcapsulas mostraron un tono rojo con valores de a’de 10.9 a 25.2 y valores de
b* de -0.8 a 3.9, ellos mencionan que el color de las microcapsulas depende del
material de pared y del principio activo que se microencapsula. Estos datos fueron
utilizados en un programa de conversion de color easy RGB-CPF, con el fin de
obtener una carta de color para todos los tratamientos.
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Figura 16. Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado

proteico de frijol (0 - 60%) sobre la AE de las microcapsulas.
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7.6. Contenido de fenoles totales
El mayor CFT se presentd en el tratamiento 2 con 8630 mg EAG/100, mientras que

la menor se presentd en el tratamiento 10 con 1085 mg EAG/100 (Tabla 4). El
modelo de regresion ajustado a los resultados experimentales de CFT mostré un
valor del R? =90.00 con un modelo de regresion significativo (p < 0.0079) y no hubo
falta de ajuste (Tabla 6). Los coeficientes estimados indicaron que la temperatura
de secado en el término lineal y el CPF en su término cuadratico tuvieron un efecto
significativo positivo, mientras que el CPF lineal y la interaccidén de la temperatura
de secado y el CPF presentaron un efecto significativo negativo sobre el CFT (Tabla
5). Se observa que el incremento de la temperatura favorecio el contenido de
fenoles totales en los tratamientos con mayor contenido de maltodextrina en su
composicion (Figura 17), Sin embargo, el incremento de concentrado CPF
disminuyo el contenido de fenoles totales. Esto se puede deber a que las proteinas
al entrar en contacto con la temperatura tienden a desnaturalizarse, por lo tanto, se
vuelven menos solubles, o que ocasiona que el compuesto activo quede retenido
en el interior de la capsula y quede menos disponible para su cuantificacion (Meena
et al., 2020). Por otro lado, un incremento de CPF, ocasioné que las particulas se
quedaran adheridas en la camara de secado, y por ello una mayor exposicion de
las microcapsulas en el interior del equipo y una mayor exposicion a altas
temperaturas ocasiona pérdidas de los compuestos que son inestables, como son
los compuestos fendlicos (Jansen et al., 2018).

Grassia et al. (2021) encontraron un mayor contenido de polifenoles
microencapsulados de la cascara de cacao (26.2 expresados en mg/kg) en una
proporcion de 1:5 % de nucleo: maltodextrina, observaron que la temperatura de

entrada y la velocidad de alimentacion no tuvieron un efecto significativo.

Rahmati et al. (2020) encontraron un menor CFT con respecto a los encontrados
en este estudio en microencapsulas de extracto de balsamo de Moldavia con
pectina de manzana: maltodextrina, el contenido de fenoles oscilé entre 3.0 y 6.4
mg GAE/g.
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Figura17. Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado
proteico de frijol (0 - 60%) sobre el contenido de fenoles totales en

microencapsulacion.
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7.7. Inhibicién del radical DPPH* y ABTS**

El mayor % de inhibicion del radical DPPH" se encontré en el tratamiento 1 con
90.92% y para ABTS** el tratamiento 6. Por otro lado, la menor capacidad
antioxidante del radical DPPH’ en el tratamiento 6 y ABTS** en el tratamiento 8
(Tabla 4). EI modelo de regresion ajustado a los resultados experimentales de
DPPH" y ABTS™ mostro un valor del R? = 96 y 90 con un modelo de regresion
significativo (p < 0.0001 y 0.0019) y no hubo falta de ajuste, respectivamente (Tabla
6). Los coeficientes estimados indicaron que la temperatura de secado en el término
lineal presento un efecto significativo negativo y el CPF en su término lineal tuvieron
un efecto significativo positivo en el radical DPPH™ y ABTS* y este Ultimo en su
término cuadratico un efecto significativo negativo, mientras que la interaccion de la
temperatura de secado y el CPF en el término cuadratico presentaron un efecto
significativo positivo sobre la inhibicion del radical DPPH*" y ABTS* (Tabla 5). Se
observa que el incremento de la temperatura disminuy6 la capacidad antioxidante
por DPPH*+ y ABTS* (Figura 18 y 19). Se observa que al incrementar el CPF
aumenta la capacidad antioxidante, esto se debe a que las concentraciones con
mas CPF presentaron mayor eficiencia y retencion de microencapsulacion lo que
significa que retuvo mas cantidad de acido galico en el nucleo y debido a esto
presentaron mayor actividad antioxidante. Los polifenoles tienen la capacidad de
donar electrones, por ello, se consideran antioxidantes, la cantidad de los
compuestos fendlicos esta muy relacionados con la capacidad antioxidante
(Fernandez et al., 2014).

Por otro lado, también se ha descubierto que existen algunos péptidos o residuos
de aminoacidos que pueden proporcionar actividad antioxidante, entre este tipo de
aminoacidos se encuentran Metionina, Cisteina, Tirosina, Histidina, Triptofano y
fenilalanina (Sanchez-Mendoza et al., 2016). Por lo tanto, el frijol es rico en unos de
estos aminoacidos como lisina (6.4 a 7.6 g/100 g de proteina) y fenilalanina mas
tirosina (5.3 a 8.2 g/100 g de proteina), pero con deficiencias en los aminoacidos

azufrados como metionina y cisteina, esto puede explicar que haya mas actividad
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antioxidante en los tratamientos con mas CPF, ademas que, estas obtuvieron mayor

eficiencia y retencion de microencapsulacion (Ulloa et al., 2011).

Maqgsoudlou et al. (2020) reportaron que las microcapsulas preparadas con
concentrado de proteina de suero y mezcla de maltodextrina: concentrado de
proteina de suero mostraron la mayor actividad antioxidante similar a la reportada
en este estudio con 9.11 y 89.45% respectivamente, mencionan que este efecto
pudo ser provocado por la capacidad de captacion de radicales libres DPPH’ de la

proteina.
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Figura18. Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado

proteico de frijol (O - 60%) sobre el porcentaje de inhibicion del radical DPPH** de las
microcapsulas.
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Figura 19. Efecto de la temperatura de secado (100 — 140 °C) y concentrado

proteico de frijol (0 - 60%) sobre el porcentaje de inhibicion del radical ABTS** de
las microcapsulas.
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7.8. Optimizacion del proceso
En base a los datos obtenidos en el analisis estadistico se llevd a cabo la

optimizacién de la elaboracién de las microcapsulas para establecer las condiciones
optimas de las variables independientes con las respuestas deseables. En |la Tabla
7 se muestran los valores Optimos de los parametros del proceso de
microencapsulacion y las respuestas para la obtencidn de capsulas se ajustaron al
modelo experimental propuesto con una deseabilidad de 0.70. Los valores
experimentales de temperatura y concentracion fueron de 116 °Cy 51% CPF - 49%
MA, el rendimiento, la eficiencia de microencapsulacién, la retencion, el contenido
total de fenoles y el porcentaje de inhibicion del radical DPPH* fueron mayores con

respecto al valor predicho por el disefio.

Las microcapsulas optimas presentaron una CAA de 1.37 g H.O/g muestra, CSA de
65.99%, CAC de 3.43 g aceite/g muestra y una EC de 1.2%. En el parametro L’
86.42,a°0.77, b"4.96 y una AE 11.79.
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7.8.1. Caracterizacién morfologia y tamarno de particula del producto
optimizado

Se observan microcapsulas con forma irregular y de diferentes tamanos, las mas
grandes miden cerca de 10.19 ym y presentan una superficie rugosa y con
concavidades. Los pliegues en la superficie surgen a la evaporizacion rapida del
agua durante el proceso de secado y el posterior enfriamiento (Jansen et al., 2018).

Segun Tonon et al., (2009), las microcapsulas con superficies rugosas cuentan con
areas de contacto mas grandes en comparacion con las superficies lisas, lo que

provoca que sean propensas a las reacciones de degradacion.

Santana et al. (2018) reportaron resultados similares a los obtenidos en este estudio
en el analisis de microcapsulas de polvo propdleos con goma arabiga y
maltodextrina, observaron microcapsulas con forma y tamafos irregulares con
superficie rugosas, pero otras presentaron superficies muy lisas y de tamano
grande.
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Figura 20. Micrografia electrénica de barrido de las mioésulas
optimizadas a) x1500, b) x 4500.

98



7.8.2. Tamano de particula
El tamafio de particula es un parametro de calidad puede ayudar a mejorar las

propiedades de solubilidad y la biodisponibilidad, ocasionada por una mayor
superficie por unidad de volumen y esto ayuda a mejorar la actividad biolégica.
(Gladioli et al., 2020). Un tamafo de particula mas pequefio, puede ocasionar una
mayor solubilidad y mayor capacidad de absorcion de agua, debido a que a un
tamano de particula menor existe una mayor superficie de contacto disponible para
la hidratacion. En los procesos de secado por aspersion la viscosidad de la solucion
de alimentacion juega un papel muy importante, ya que si la viscosidad es mayor el
tamano de particula sera mayor (Kuck & Norefia, 2016).

El tamano de particula de las microcapsulas oscil6 entre 5.43 — 9.52 ym, de acuerdo
al tamafio son consideradas microcapsulas (Figura 21).

Kuck & Norefia (2016) obtuvieron tamafnos de particulas en un rango de 4.8-14.3
MM en microcapsulas de con extracto de uva con materiales de pared utilizaron
goma arabiga, polidextrosa y goma guar. Quirino et al. (2016) reportaron tamafos
de particula similares a los reportados en este estudio con valores de 1.84-12.08
Mm para microcapsulas de pulpa de jussara con almidon OSA, inulina y

maltodextrina como material pared.
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Figura 21. Microscopia electronica de barrido con tamafos de partcuas de las

microcapsulas optimizadas.
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Tabla 7.

respuestas para la obtencidon de microcapsulas

Valores 6ptimos de los parametros del proceso de microencapsulacion y las

Parametro de

Importancia Objetivo

Valor

Valor

Valor

proceso experimental predicho experimental
Minimo Maximo
T (°C) 3 Rango 106 134 116 116
Concentracién 3 Rango 9 51 51 51
Re (%) 5 Maximo 36.3 70 40.87 44.00 £ 0.34
EM (%) 5 Maximo  86.29 99.26 96.89 96.98 + 0.21
Rt (%) 5 Maximo  75.04 100 90.97 92.98 +0.18
H 3 Rango 3.51 4.98 0.53 3.562+0.23
Aw 3 Rango 0.30 0.36 0.31 0.34 £ 0.56
CAA (g/9) 3 Rango 0.00 1.879 0.67 1.37 £ 0.03
CSA (%) 3 Rango 40.79 94.17 83.08 65.99 + 0.52
CAC (g/g) 3 Rango 3.31 3.67 3.49 3.43+0.06
CE (%) 3 Rango 0.00 2.2 0.66 1.2+0.21
L 3 Rango 83.16 95.6 91.92 86.42 £ 0.42
AE 3 Rango 5.23 13.2 10.38 11.79 £ 0.50
CFT (mg 4 Maximo 1011 8630 1446.72 1698 £ 0.12
EAG/100 g)
% inhibicion 5 Maximo  54.01 90.92 81.55 87.59+0.18
DPPH*
% inhibicion 5 Maximo  79.98 99.43 99.39 97.12 £ 0.32
ABTS**
Deseabilidad 0.70

T temperatura, Re rendimiento, EM eficiencia de microencapsulacién, Rt retenciéon de microencapsulacion,
H humedad, Aw actividad de agua, CAA capacidad de absorcion de agua, CSA capacidad de solubilidad
en agua, CAC capacidad de absorcion de aceite, CE capacidad emulsificante, L* luminosidad, AE
diferencia de color, CFT contenido de fenoles totales, % inhibicion DPPH**, % de inhibicién del radical
DPPH’, % inhibicion ABTS’, % de inhibicion del radical ABTS**.
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7.8.3. Potencial zeta

El potencial zeta es un parametro de calidad importante que se utiliza para conocer
la carga superficial que mide la diferencia de potencial eléctrico que es generado
por la densidad de la carga de la superficie de los materiales utilizados y es
dependiente del pH del medio, es utilizado para predecir su comportamiento con
respecto a la coalescencia y la aglomeracion. Por lo general, las particulas que se
consideran estables presentan un valor de potencial { mayor a £ 30 mV debido a la
repulsion electrostatica, que impide que las particulas se aglomeren. Mientras tanto,
cuando el potencial { es cercano a cero, las particulas se consideran inestables,
porque las repulsiones electrostaticas disminuyen y esto favorece la aglomeracion
y la coalescencia (Choi et al., 2018; Gadioli et al., 2020).

Los valores de potencial zeta de las microcapsulas 6ptimas obtuvieron un potencial
zeta de -4.31 mV, por lo tanto, se pueden considerar poco estables frente a la
coalescencia y aglomeracion. A pesar de que las cargas negativas son las

responsables de la repulsion, fueron cargas pequefas cercanas al cero.

Silva et al., 2018 microencapsularon por secado por aspersion extracto de
subproducto de semillas de cupuassu, encontraron un potencial zeta que variaba
de -27.6 a — 40 mV, los autores aseguran que las microcapsulas formadas tienen

buena estabilidad fisicoquimica.
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Tabla 8. Potencial zeta de las microcapsulas optimizadas, concentrado

proteico de frijol y maltodextrina.

Muestra Potencial zeta (mV)
Microcapsulas optimas -4.31£0.34
Concentrado proteico -21.25 £ 0,67
Maltodextrina -10.24 £+ 0,78

Los valores representan el promedio de 3 determinaciones + desviacidon estandar.
Las letras diferentes en la misma columna son significativamente diferentes (p <
0.05).
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VIIl. Conclusiones
El método de extraccién por precipitacion isoeléctrica de la proteina fue

eficiente ya que ésta aument6 3.5 veces mas en el CPF con respecto a la
HF.

La HF y el CPF presentaron buenas propiedades tecno-funcionales como
CAA, CE, CSAy la DA.

El pH de la harina fue cercano a la neutralidad y el CPF present6 un pH mas
acido. Al aumentar la concentracion de CPF la L* disminuyd en todas las
mezclas.

El uso del CPF en mezcla con maltodextrina implementado en el proceso de
microencapsulacion por secado por aspersion permiti6 obtener
microcapsulas con una alta actividad antioxidante, un bajo contenido de
humedad y aw, y un proceso con un alto rendimiento, eficiencia y buena
retenciéon del principio activo en el interior de las microcapsulas. Las
microcapsulas presentaron buenas propiedades tecno-funcionales.

Los valores 6ptimos de los parametros del proceso de microencapsulacion y
las respuestas para la obtencion de capsulas se ajustaron al modelo
experimental propuesto con una deseabilidad de 0.70. Los valores
experimentales de temperatura y concentracion fueron de 116 °C vy
CPF51:MA49, el rendimiento, la eficiencia de microencapsulacién, la
retencién, el contenido total de fenoles y el % de inhibicién del radical DPPH*
fueron mayores con respecto al valor predicho por el disefio.

La morfologia demostré que las microcapsulas tenian formas irregulares, con
abolladuras y un tamano irregular de particula con 5.43 — 9.52 ym, las
capsulas eran estables ante la aglomeracion, debido al potencial zeta que
presentaron. Este estudio indic6 que el concentrado proteico de frijol
Michigan en mezcla con la maltodextrina (51:49) a una temperatura de aire
de entrada de 116 °C utilizado como material de pared mostré las mejores
condiciones para la elaboracién de unas microcapsulas con mejor calidad en
cuanto a parametros como rendimiento, eficiencia de microencapsulacion,

retencidn del principio activo y actividad antioxidante.
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