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Resumen

RESUMEN

Se prepararon emulsiones con relacion 1:4 de aceite esencial de naranja y almidon
modificado N-Lok, las cuales fueron homogenizadas a 10,000 rpm durante 10 min y
fueron sometidas a un proceso de secado utilizando un secador de lecho por fuente-
fluidizado con solidos inertes a diferentes temperaturas de entrada Ti (170, 155, 140 y
125°C), salida del aire de secado To (80 y 90°C), diferentes velocidades de aire por la
fuente (equivalente a 1.5 y 1.2 Umst) y por el anulo equivalente a 0.7 Umf
respectivamente. Al producto encapsulado se le determiné la eficiencia de retencion y
encapsulacion de aceite esencial de naranja. Estas fueron comparadas con el proceso
de secado por aspersion utilizando diferentes temperaturas de entrada de aire (180,
200 y 220°C) y temperaturas de salida de aire de secado (110 y 120°C). Los resultados
de eficiencia de retencion y encapsulacién mostraron que conforme se aumenta la
temperatura de entrada y salida del aire de secado ambas eficiencias aumentan
obteniendo que la muestra seca a 1.2 Umst, Ti del55°C y To de 80°C, presenta una
mayor eficiencia de retencion y de encapsulacion (59.57% y 56.30% respectivamente).
Si bien tanto la eficiencia de retencién y de encapsulacion no son tan altas como las
obtenidas en secado por aspersion que son del 65 — 80%, se observa que la cantidad
de aceite que es retenido durante el secado de lecho por fuente fluidizado es casi
completamente encapsulado lo que indica que el proceso de encapsulacion podria ser
mejor que el de secado por aspersion. Adicionalmente la formacion de particulas de
mayor tamafio que en secado por aspersion y las paredes mas gruesas del
encapsulado, proporcionan mayor proteccion al aceite esencial de naranja, pues
durante el seguimiento del producto almacenado a temperatura ambiente en frascos de
vidrio cerrados por tres meses y medio se observo que la disminucion del porcentaje de
aceite esencial encapsulado es menor en el secado de lecho por fuente fluidizado que
en el secado por aspersion (de un 91 a 88% en secado de lecho por fuente y de 84 a
78% en secado por aspersion). Al comparar los resultados de cromatografia de gases
de los productos almacenados se observo que el producto que presenta una menor

degradacion es el secado en lecho por fuente fluidizado.
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Resumen

SUMMARY

Emulsions with ratio 1:4 of essential orange oil to modified starch N-Lok were prepared
by relation and homogenized to 10,000 rpm during 10 min. This emulsions were dried
using a spouted bed drier with inert solids under different operating conditions: air
drying temperature through the spout, 170, 155, 140 and 125°C; air drying temperature
through the annulus, 80 and 90°C, air velocity, equivalent to 1.5 and 1.2 Umst (minimum
spouting velocity) and additional annular air flow rate equivalent to 0.7 Umf (minimum
fluidization velocity). The efficiencies were determinated. These were compared with the
ones obtained in a spray drying process using different inlet air temperatures (180, 200
and 220°C) and outlet air temperatures (110 and 120°C). The results showed that both
retention and encapsulation efficiencies increased with inlet and outlet air drying
temperature, obtaining for the sample dried at 1.2 Umst, 155 ° C Tiand 80 ° C To a
maximum efficiencies 59.57 % and 56.30% respectively. In general the retention and
encapsulation efficiencies were not as high as those obtained in the spray drying which
were in the range of 65 - 80%, but it was observed that the oil retained in the spouted
bed dryer was almost completely encapsulated, indicating that the encapsulation
process in this kind of equipment could be better in this regard to that obtained in spray
drying. Additionally the formation of larger particles than in spray drying, with thicker
encapsulating walls provide better protection of the orange essential oil. Since during
the monitoring of the product stored in closed glass containers for three and a half
months was observed a lower decrease in the percentage of the encapsulated essential
oil in the spouted bed drier product than in the spray dried one (91 to 88% in the
spouted bed drier and 84 to 78% in spray dried). Comparing results of the store
products, gas chromatography it was observed that the product that showed less

degradation was the one dried in the spouted bed drier whit inert solids.
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Introduccién

1. INTRODUCCION.

Diversos métodos han sido propuestos en la literatura para la produccién de
microcapsulas, siendo el secado por aspersion el mas utilizado. Debido a los costos de
instalacién y fabricacion del secado por aspersién se han buscado alternativas de
menor costo entre las que se encuentra el secado de lecho por fuente “Spouted Bed”,
sobre sdlidos inertes, una de las mas promisorias (Baracat et al., 2004). Desde que su
introduccién en 1955 (Mathur and Gishler, 1955) esta técnica ha sido utilizada en una
gran variedad de operaciones como (Mathur and Epstein, 1974): Secado de materiales
granulares, granulacién, secado de soluciones y suspensiones, recubrimiento,
desinfectado de granos y mezclado de sdlidos. La utilizacion del lecho por fuente para
la obtencién de polvos finos a partir de pastas, suspensiones y soluciones fue
desarrollada por investigadores de la ex Union Soviética en el Instituto Tecnoldgico de
Leningrado (Mujumdar A., 1983). Sin embargo, poco son los informes que estan
disponibles en la literatura sobre el uso de este equipo para la microencapsulacion de
aceites esenciales y otros productos. Unicamente se han encontrado dos referencias:
los trabajos de Baracat et al, (2004) y recientemente de Marreto et al, (2006) que
estudian la aplicabilidad del spouted bed para el proceso de microencapsulacion en
productos farmacéuticos obteniendo que es un proceso promisorio ya que forma
capsulas con paredes mas duras lo que reduce la velocidad de liberacion del

medicamento.

Si bien no hay reportes de la encapsulacion de aceites esenciales en el spouted
bed, el fendbmeno para la encapsulacion es similar al de productos farmacéuticos por lo
gue partiendo de estos trabajos se puede suponer que al encapsular aceite esencial de
naranja se obtendrén resultados similares o mejores que al encapsular aceite mediante

secado por aspersion, razén por lo cual se plantea el presente trabajo.
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Antecedentes

2. ANTECEDENTES.

2.1. ACEITES ESENCIALES.

Con el nombre de aceites esenciales se conoce al liquido oleoso volatil, generalmente
insaponificable que se obtiene de las diferentes partes de una planta (hojas, raices,
flores, semillas y frutas) por algun método fisico de extraccion. Representa la fraccion
aromatica mas importante del vegetal; esta constituido por una mezcla muy compleja
de compuestos, principalmente terpenos, alcoholes, cetonas, fenoles, acidos, aldehidos
y ésteres; se solubilizan parcialmente en etanol, cloroformo y aceites fijos (grasas y

aceites) y son insolubles en agua (Badui, 1993).

Los aceites esenciales se pueden extraer mediante diferentes métodos como: presion
en frio, destilacion con vapor de agua, extraccion con disolventes volatiles y enfleurage

o enflorado, los cuales se describen a continuacion (Alberto, 1999 y Judd et al., 2002).

a. Presion en frio: en ésta el material vegetal es exprimido mecanicamente para
liberar el aceite y este es recolectado y filtrado. Este método es utilizado para

el caso de las esencias de citricos.

b. Destilaciobn con vapor de agua: en este método, la muestra vegetal
generalmente fresca y cortada en trozos pequefios, se coloca en un
recipiente cerrado con agua y es sometida a una corriente de vapor de agua
sobrecalentado, la esencia arrastrada por el vapor es posteriormente
condensada, recolectada y separada de la fraccion acuosa. Esta técnica es

muy utilizada especialmente para esencias fluidas, especialmente las
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utilizadas para perfumeria. Se utiliza a nivel industrial debido a su alto
rendimiento, la pureza del aceite obtenido y porque no requiere tecnologia

sofisticada.

c. Extraccion con disolventes volatiles: la muestra seca y molida se pone en
contacto con disolventes tales como alcohol, cloroformo, etc. Estos
disolventes solubilizan la esencia pero también solubilizan y extraen otras
sustancias tales como grasas y ceras, obteniéndose al final una esencia
impura. Se utiliza a escala de laboratorio pues a nivel industrial resulta
costoso por el valor comercial de los disolventes, porque se obtienen
esencias impurificadas con otras sustancias y ademas por el riesgo de
explosion e incendio caracteristicos de muchos disolventes organicos

volatiles.

d. Enflorado o Enfleurage: el material vegetal (generalmente flores) es puesto
en contacto con una grasa. La esencia es solubilizada en la grasa que actia
como vehiculo extractor. Se obtiene inicialmente una mezcla (concreto) de
aceite esencial y grasa la cual es separada posteriormente por otros medios
fisico-quimicos, los cuales generalmente se basan en la adicién de alcohol
caliente a la mezcla y su posterior enfriamiento para separar la grasa
(insoluble) y el extracto aromatico (extracto). Esta técnica es empleada para
la obtencion de esencias florales (rosa, jazmin, azahar, etc.), pero su bajo

rendimiento y la dificil separacion del aceite extractor la hacen costosa.

Los aceites esenciales tienen caracteristicas sensoriales muy similares a la materia

prima de donde provienen, pero con una potencia o intensidad hasta 100 veces mayor;
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por lo que se usan en concentraciones que van de 0.01 a 0.1% para aromatizar

diversos alimentos, bebidas, perfumes, etc. (Hoagland, 1978).

2.1.1. Aceite esencial de naranja.

Las frutas citricas como la naranja consisten de una cascara exterior la cual se
conforma de un flavedo, glandulas de aceite, albedo y sacos donde se encuentra el
jugo (ver figura 1). La epidermis consiste de plagquetas de una capa de cera
epicuticular. El flavedo en la regiéon subepidermal contiene los cromoplastos que
imparten el color naranja caracteristico del fruto, aqui también se encuentran
numerosos sacos de aceite que contienen aceite esencial aromético. Debajo de las

glandulas del aceite, el flavedo se mezcla en el albedo (mesocarpio).

Entre el flavedo y los segmentos, se sitlua el albedo. El albedo se compone de capas
esponjosas de células ricas en los glucosidos (flavanones), pectina y enzimas pépticas.
La carne interna consiste de los segmentos maduros de la fruta (carpelos),
aproximadamente diez, distribuidos alrededor de una base sustancial suave que forma
el eje central de la fruta (Ranganna et al., 1983).

Sacos donde se encuentra el jugo
k’ Flavedo
Semilla

Base central

~-== Sacos del aceite en flavedo

del

Figura 1. Partes de la naranja (Ranganna et al., 1983).
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Las diferentes partes de la naranja contienen compuestos voléatiles, enzimas, &cidos,
proteinas, lipidos, azlcares, pigmentos y vitaminas. La naranja posee el aroma
distintivo de la fruta citrica debido al lanzamiento continuo de cantidades pequefias de
volatiles a la atmdsfera. Cuando la cascara se somete a altas temperaturas o al abuso
fisico, se rompen los sacos del aceite y los volatiles se descargan a la atmosfera
(Kealey and Kinsella, 1979).

La naranja (Citrus sinesis L. Osbeck) debe su aroma a la presencia de diversos
terpenoides que se sintetizan en las glandulas que estan distribuidas en forma
heterogénea en las capas pigmentadas del flavedo (cascara externa), ver figura 2. Esta
contiene aproximadamente 1 ml del correspondiente aceite esencial por cada 100 cm?
de cascara. La cascara externa forma entre el 8-10 % de la naranja que es donde se

encuentran los sacos de aceite (Kealey and Kinsella, 1979).

Partes de la naranja Componentes Porcentaje con base

al total de la fruta

Sacos del aceite en el flavedo (céscaraexterna) 8-10
Albedo (cascardintema) . . .. ... ... e e e aeaaa . 15-30
Carpelos que continene las celulas del jugo
JUIO ..o eiesiaie Bi6 N6 S eTe e TR BeVeNE Ald Sfe aieleid 40-45
PUIDAIDARE’: ;o v § SRS Ve GRATATRAS  aYe ATRINS 20-30
SIMIBE s sl G PSR G AR Bie 08 e 04

Figura 2. Componentes de la naranja (Kealey and Kinsella, 1979).
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Los monoterpenos pineno (figura 3.), carvona (figura 4.), limoneno (figura 5), linalool
(figura 6), mirceno (figura 7), son sustancias tipicas que se encuentran en los volatiles
de diversas frutas como la naranja; dada su estructura quimica algunos presentan
carbonos asimétricos y por lo tanto existen en dos formas Opticamente activas. El
limoneno (figura 5) es el hidrocarburo que mas abunda en la naranja y en los citricos en
general; el cual es facilmente oxidable y tiene un umbral de deteccién de 10 pg/l.
(Badui, 1993).

Comercialmente, los aceites de cascara de naranja son extraidos por presion en frio o
destilacién. La extraccién implica romper mecanicamente los sacos del aceite del

flavedo y separar el aceite de la emulsion acuosa por centrifugacion.

CH, CH,

(@)

CH
CH, ’

Figura 3. Estructura quimica del a-pineno y -pineno.

Figura 4. Estructura quimica de la carvona.
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= l N
(R)-limoneno (S)-limoneno

Figura 5. Estructura quimica del limoneno.

II,C CH

Figura 6. Estructura quimica del linalool.

CH;

CH2

HiC W CHs

Figura 7. Estructura quimica del mirceno.
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De acuerdo a la Farmacopea (2000) y el Food Chemical Codex (FCC, 1996) existen

diferentes tipos de aceite esencial de naranja que son utilizados en la industria

alimenticia, farmacéutica, etc.:

Aceite esencial de naranja, centrifugado:
También denominado oleum auratil o aceite esencial de naranja amargo.

Se obtiene por presién en frio del epicarpio fresco del fruto maduro del Citrus
aurantium variedad sinensis, Linné (Familia: Rutaceae) y posterior
centrifugacion. Es un liquido amarillo claro o de color marron amarillento con
el olor aromético de la naranja de Sevilla, algo amargo. Es miscible con
alcohol y con acido acético glacial. Es soluble en aceites fijos y en aceite
mineral. Es levemente soluble en propilenglicol, pero es relativamente

insoluble en glicerina. Es afectado por la luz.

Aceite esencial de naranja, desterpenado:

Se prepara por concentracion al vacio del aceite esencial de naranja hasta
gue se haya eliminado la mayor parte de los terpenos o por medio de la
separacion con disolventes. Contiene principalmente alcoholes libres
(Hlinalool y (+)terpinol, con cantidades considerables de aldehidos, en su

mayor parte decanal.

Aceite de naranja, destilado:

El aceite volatil obtenido por la destilacion de la cascara fresca o jugo de
Citrus sinesis L. Osbeck (Fam. Retaceae) con o sin la previa separacion del

Claudia Velazquez Contreras 8



Encapsulacion de aceite esencial de naranja en un secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes

Antecedentes

jugo, de la pulpa o de la cascara. Es un liquido amarillo claro que tiene el olor
caracteristico de la cascara naranja fresca. Es soluble en la mayoria de los
aceites fijos, en aceite mineral y en alcohol. Es insoluble en glicerina y en

propilenglicol.

El aceite esencial de naranja se utiliza para dar sabor y aroma a té, vinos, bebidas no
alcohdlicas, es uno de los ingredientes basicos en la industria de los perfumes, se

utiliza en jabones, desinfectantes y productos similares.

Debido a que el aceite esencial de naranja y en general los aceites esenciales son
muy inestables, una manera de estabilizarlos es formando microcapsulas para lo que

se requiere el uso de agentes encapsulantes como lo son los almidones modificados.

2.2. ALMIDONES MODIFICADOS.

El almidon es hidréfilo en su forma natural y por consiguiente no tiene afinidad hacia

sustancias hidrofobas como las grasas y aceites (Anénimo, 2003).

Almidones de cualquier fuente se componen de dos polimeros, amilosa y amilopectina.
El grado de polimerizacion y el peso molecular de las moléculas naturales del almidon
varia por consiguiente radicalmente. Ademas, varian en la relacion de los polimeros de
cadena ramificados (amilopectina) a los polimeros de cadena lineares (amilosa), dentro

de un tipo dado de almiddn y de un tipo a otro. Estos factores, ademas de cualquier tipo
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de modificacion quimica usado, afectan la viscosidad, la textura, y la estabilidad de los
almidones (FCC,1996).

Los almidones naturales y modificados, son los polimeros solubles en agua que
producen dispersiones, soluciones o geles viscosos en concentraciones bajas y son

extensamente utilizados en una infinidad de aplicaciones (Whistler and BeMiller, 1993).

Los almidones modificados son productos del tratamiento de almidones nativos como:
maiz, trigo, papa, tapioca, sorgo, etc., con cantidades pequefias de ciertos agentes
quimicos, los cuales modifican las caracteristicas fisicas de los almidones nativos para

producir caracteristicas deseables (FCC, 1996).

Los almidones modificados presentan otras propiedades funcionales, por lo que
generalmente se emplean mas que los almidones nativos en la industria (Hoagland,
1978); estos productos pueden ser modificados para utilizarse como: agentes

estabilizadores, emulsionantes, humectantes, espesantes, etc.

El almidén es quimicamente modificado por reacciones de degradacién suaves o por

reacciones entre los grupos oxidrilo del almidon nativo y el reactivo seleccionado.

La elaboracion de los almidones modificados normalmente se lleva a cabo por los

siguientes procesos (Badui, 1993):

e Gelatinizacion: consiste en gelatinizar el almidén haciéndolo pasar por unos

rodillos calientes, para después secarlo; el producto se hincha rapidamente
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en agua fria y forma una pasta estable. Este método normalmente se emplea
en forma conjunta con otro de naturaleza quimica para obtener los beneficios

de ambos.

Hidrélisis por acidos: se logran calentando una suspensiéon al 40% a < 55°C
en presencia de HCI o de H,SO4 0.1N durante un tiempo que puede variar
entre 10 y 20 horas para lograr la viscosidad deseada. Como no se alcanza
la temperatura de gelatinizacién, el acido sélo hidroliza las regiones amorfas
del granulo y muy poco o nada las cristalinas, por lo que la amilopectina es la

mas afectada; después se neutraliza con NaOH, se filtra se lava y se seca.

Eterificacion: Esta reaccion se efectia a 50°C, con éxido de propileno, el cual
forma enlaces éter con los OH del almidén, y alcanza un grado de sustitucion
de 0.05 a 0.1; esto provoca una reduccidbn en la temperatura de

gelatinizacion y de la tendencia de las pastas a la retrogradacion.

Esterificacion: esta modificacion se lleva a cabo con anhidridos organicos e
inorganicos, o con sales acidas de orto, piro y tripolifosfatos, que reaccionan

con los OH y forman uniones éster.

Enlaces cruzados: esta reaccion es de esterificacion pero con dos cadenas
unidas por un grupo funcional, como un éster fosfato. Se hace reaccionar una
suspension de almidén con trimetafosfato de sodio o con oxicloruro de

fésforo, que establecen enlaces intermoleculares que refuerzan el granulo.
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e Oxidacién: se efectia con diferentes agentes quimicos, pero el mas
empleado es el hipoclorito de sodio. La oxidacion de algunos OH se hace al
azar y da lugar a grupos carboxilo, ademas de que existe un cierto grado de
hidrélisis. Debido a lo voluminoso de dichos grupos, se inhibe, por
impedimentos estéricos, la union de cadenas lineales y por consiguiente la

retrogradacion.

Los almidones modificados se producen generalmente como polvos blancos o casi
blancos, insipidos, inodoros; como granulos intactos; y si esta pregelatinizado (es decir,
sujetado al tratamiento térmico en presencia del agua) en forma de escamas, polvos
amorfos, o particulas gruesas. Los almidones modificados son insolubles en alcohol,
éter, y cloroformo. Si no son pregelatinizados, son practicamente insolubles en agua
fria. Los almidones comienzan generalmente a hincharse a temperaturas entre 45° y
80°, dependiendo del origen botanico y del grado de modificacion. Gelatinizan

completamente a altas temperaturas (FCC, 1996).

Los almidones modificados se metabolizan de una forma semejante al almidon natural,
degradandose en el aparato digestivo y formando azucares mas sencillos y finalmente
glucosa, que es absorbida por el organismo. Aportan por lo tanto a la dieta las mismas
calorias que cualquier otro carbohidrato. Algunos de los restos modificados no pueden
ser asimilados y son eliminados o son utilizados por bacterias intestinales. En general,
los almidones modificados son considerados como aditivos seguros e inocuos
(Andnimo, 1999)

A deméas de su disponibilidad para adquirirlos y de su calidad, los almidones
modificados pueden mejorar el proceso de encapsulacion, produciendo productos de

alta calidad y economia. El almidén modificado N-Lok, es un producto de baja
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viscosidad especialmente disefiado para la encapsulacion de sabores, grasas, aceites
y vitaminas y se caracteriza por su excelente resistencia a la oxidaciéon. (Anénimo,
2003).

2.2.1. Caracteristicas del almidén modificado N-Lok.

El N-Lok es un producto de baja viscosidad, disefiado para la encapsulacion de
sabores, grasas, aceites y vitaminas; se caracteriza por su excelente resistencia a la

oxidacion.

El almidén modificado N-Lok tiene una porcion soluble en agua (correspondiente a la
amilopectina) y una porcion con octenil, que interactia con la fase oleosa. La fraccion
del octenil interactia con el aceite o con los componentes liposolubles y la fraccion de
la amilopectina se orienta alrededor de las gotas de aceite en la emulsion para
protegerlas de la oxidacion y re-asociacion con otras gotas de aceite. El resultado son
polvos secados por aspersion con mejores propiedades de barrera ante la oxidacion
(Anonimo, 2005). ElI mecanismo de emulsificacién para la proteccion oxidativa con

almidones lipofilicos se representa en la figura 8.
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Figura 8. Mecanismo de emulsificacion con almidén modificado (Anénimo, 2005).

La baja viscosidad del N-Lok es apropiada para la preparacion de emulsiones con alto
contenido de sélidos para ser secados. Los productos muestran ciertas propiedades
como la formacién de una emulsién estable y la formacion de una buena pelicula que
cubre al producto. Estas propiedades se pierden por lo regular durante el secado con
otros agentes encapsulantes, pero al utilizar N-Lok como agente encapsulante, se
disminuye la pérdida de ésta propiedades. El polvo seco que se obtiene es estable, la
pérdida de componentes volatiles es minimizada y los ingredientes activos son
protegidos de la oxidacion. El N-Lok es recomendado como un agente encapsulante
para una gran variedad de aceites, en particular los que son susceptibles a la oxidacion
como el aceite esencial de naranja o de limén, para secar vitaminas y una gran

variedad de productos como: bebidas, mezclas de especies, etc. (Anénimo, 2003).
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2.3. ENCAPSULACION.

La encapsulacion o microencapsulacion se define (MacNamee et al., 1998) como el
revestimiento de liquidos, sélidos o gases con una capa delgada protectora o pared de
algun material, la cual inhibe la volatilizacion del compuesto en cuestidon protegiéndolo
del deterioro quimico. El término microencapsulacion utilizado en la industria

alimentaria y farmacéutica es sindbnimo de encapsulacion.

La tecnologia de encapsulacion o microencapsulacion ha sido utilizada por el sector
alimenticio por méas de 60 afios. Dicha tecnologia en la transformacion de los alimentos
incluye el recubrimiento de pequefias particulas de productos como: acidulantes,
grasas y sabores; asi como de productos sélidos como: pasas, cacahuates y productos
confitados, lo cual se puede lograr por medio de la microencapsulacion y técnicas de
macro-recubrimiento respectivamente. Especificamente, la microcdpsula tiene la

capacidad de preservar una sustancia (Kashappa and Hyun, 2005).

El proceso de encapsulacion o microencapsulacion ha sido aplicada por la industria
alimenticia por diversas razones (Kashappa and Hyun, 2005):

1. La encapsulacién puede proteger el material contra la degradacion

reduciendo su reactividad al medio ambiente (e.g. al calor, humedad, aire,

y luz).
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2. La velocidad de transferencia de evaporacion del material al medio

ambiente se disminuye.

3. Las caracteristicas fisicas del material original se pueden modificar.

4. El sabor del material puede ser enmascarado.

5. El material puede ser diluido si se requiere en cantidades muy pequeias,

se pueden obtener dispersiones uniformes en soluciones calientes.

6. Puede ser empleado para encapsular componentes separados dentro de

una misma mezcla que reaccionaria de otra manera el uno con el otro.

Diversos métodos han sido propuestos en la literatura para la produccion de
microcapsulas, siendo el secado por aspersion el mas utilizado. Este tipo de secado es
ampliamente utilizado en la industria de los alimentos ya que es un método efectivo en
la encapsulacion de diversos materiales. En este proceso (Pisecky, 1987) el material a
encapsular es homogenizado con un agente encapsulante; esta mezcla es alimentada
al secador por aspersion que es atomizada por medio de una boquilla o disco aspersor,

obteniendo el producto encapsulado como un polvo en el separador ciclénico.
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El secador por aspersion a pesar de sus ventajas (Brennan et al., 1980), tiene altos
costos de fabricacion e instalacion, ademas de ser el equipo con mayor relacion de

volumen ocupado por unidad de producto obtenido.

Debido a los costos de instalacion y fabricacion del secado por aspersion se han
propuesto alternativas de menor costo entre las que se encuentra el secado de lecho
por fuente “Spouted Bed”, sobre sdélidos inertes, una de las mas promisorias (Baracat et
al., 2004).

2.4. SECADO POR ASPERSION.

El secado por aspersion se define como la trasformacion de una alimentacion en
estado fluido en un producto seco mediante la aspersion de la alimentacién en un
medio de secado caliente. La alimentacion puede ser una solucion, suspension o pasta.
El producto seco se obtiene en forma de polvos, granulos o aglomerados, lo cual
depende de las propiedades fisicas y quimicas de la alimentacion, del disefio y

condiciones de operacién del secador (Masters, 1985).

El secado por aspersion es un proceso que transforma una alimentacion fluida en un
producto seco en una sola operacion (Flikovd y Mujumdar, 1987). Los principales
componentes de un secador por aspersion son (ver figura 9): un sistema de calefaccion
y circulacion de aire, un atomizador que forma la aspersion (aspersor rotatorio o
boquilla), una camara de secado y un sistema de recuperacion del producto (Brennan
et al., 1980). El fluido asperjado en forma de gotas entra inmediatamente en contacto

con el flujo caliente del medio de secado. El resultado es una evaporacion rapida
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manteniendo una baja temperatura de aire de secado sin que esto afecte al producto
(Mujumdar, 1987).

Atomizador #
}h
-

Camara

Sistema de calefaccion | | de

= secado
¥
circulacidon de aire
Separadorn

\'L.l ! ciclénico

tﬁ— 4 T
kY

f

Figura 9. Representacién esquematica de un secador por aspersiéon (Mendoza et al.,
2004).

El secado por aspersiones usado para secar diversos productos, como son: productos
guimicos farmacéuticos, productos lacteos plasma sanguineo, numerosos quimicos
tanto organicos como inorganicos, polvos de ceramica, detergentes y otros productos
(Flikova y Mujumdra, 1987).

El secado por aspersién se conforma por cuatro etapas de proceso (Masters, 1985):

1. Formacion de la aspersion.

2. Contacto aire-aspersion (mezclado vy flujo).
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3. Secado de la aspersion (evaporacion de humedad).

4. Separacion del producto seco del aire de secado.

Cada etapa es llevada a cabo de acuerdo al disefio y a las condiciones de operacion
del secador y junto con las propiedades fisicas y quimicas de la alimentacion,

determinan las caracteristicas del producto seco.

Las principales ventajas de este tipo de secado son los tiempos de secado muy breves
(Treybal, 1988). El secado por aspersion permite la produccion de grandes volumenes
de manera continua con un equipo relativamente simple; permite que el producto seco
entre en contacto con la superficie del equipo, disminuyendo asi lo problemas de
corrosion y por lo tanto la seleccion de los materiales de construccion especiales; se
obtienen productos relativamente uniformes en forma de particulas esféricas sin una

pérdida considerable de productos volatiles (Filkova y Mujumdar, 1987).

Las desventajas del secador por aspersion son los altos costos de fabricacion e
instalacion; el gran tamafio de los equipos requiere de estructuras y pantas de gran
costo (Masters, 1985), la utilizacién de una relacién agente encapsulante/producto de

secado mayor para el secado de jugos y productos termo sensibles (Gouin, 2004).

4.5. LECHO POR FUENTE.

El spouted bed ha sido ampliamente utilizado en los procesos de secado,
representando una alternativa al secado por aspersion para obtener productos de la
misma calidad a bajo costo (Corréa et al., 2004).
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El lecho por fuente o spouted bed convencional consiste basicamente en un recipiente
cilindrico o cilindrico cénico abierto en la superficie, el cual es llenado con particulas de
sélidos (Dp>1 mm) en el cual, el fluido, que generalmente es aire, es inyectado
verticalmente a través de un orificio en la base del recipiente. Si la velocidad de
inyeccion es adecuada provocara una corriente de particulas que ascienden
rapidamente a través de una cavidad central o spout formada dentro del lecho de
sélidos. Dichas particulas al alcanzar cierta altura sobre el nivel del lecho, la fuente,
caen en la region anular y viajan lentamente hacia abajo y en cierto grado hacia el
canal central en forma de un lecho flojamente empacado, ver figura 9 (Epstein y Grace,
1984).

Salida
del aire

Fuente
/
Pared «— g
i | cavidad Spout
~ central
/\ % Anulo
// \
/
Direccion del / Base conica
movimiento Direccion del
de los movimiento
solidos del aire

Figura 10. Representacion esquematica de un lecho por fuente convencional (Epstein
and Grace, 1984).

En el sistema conocido como lecho por fuente o spouted bed, el ducto central es

denominado spout y la regidon anular periférica se conoce también como anulo. El
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término fuente, es utilizado para denotar la zona con forma de sombrilla que se forma
por arriba de la superficie del lecho de sélidos. Para incrementar el movimiento de los
sélidos y eliminar la presencia de zonas muertas en la parte baja del recipiente, es
comun emplear una base conica truncada con inyeccion del fluido en el vértice
truncado (Osorio-Revilla et al., 2004b) de la misma como se muestra en la figura 9
(Osorio-Revilla et al., 2004Db).

Mathur y Epstein (1974) estudiaron la hidrodinAmica del sistema, el flujo del fluido
utilizado para formar la fuente y el fendmeno de formacion de la fuente o spouting que
se define como el fenbmeno que ocurre cuando un chorro de fluido penetra en forma
ascendente a un lecho de particulas produciendo con esto una fuente de las mismas en

la parte superior del lecho.

Desde su introduccién en 1955 (Mathur and Gishler, 1955) esta técnica ha sido

utilizada en una gran variedad de operaciones como (Mathur and Epstein, 1974):

- Secado de materiales granulares.

- Granulacion.

- Secado de soluciones y suspensiones.
- Recubrimiento

- Desinfectado de granos.

- Mezclado de sdlidos.
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2.5.1 Secado de suspensiones y soluciones en un lecho por fuente

convencional con sélidos inertes.

La utilizaciéon de lecho por fuente para la obtencién de polvos finos a partir de pastas,
suspensiones y soluciones fue desarrollada por investigadores de la ex Union Soviética

en el Instituto Tecnoldgico de Leningrado (Mujumdar, 1983).

El lecho que se utiliza en este proceso consiste de particulas inertes que absorben el
calor del aire caliente mientras viajan por el spout y son lanzadas por arriba del lecho
formando la fuente. En el momento en que dejan el lecho y son proyectadas por
encima del mismo formando la fuente, son cubiertas por una capa de la suspension o
solucion a secar proveniente de una boquilla de aspersion. Estas caen en el anulo y al
sumergirse éste, la humedad se evapora, tomando el calor principalmente de las
particulas inertes y del aire caliente que pasa hacia el espacio anular del lecho
proveniente del spout. La humedad evaporada es arrastrada por el flujo de aire
ascendente en el anulo. La capa del producto seco permanece adherida a la superficie
el sdlido inerte hasta que esta lo suficientemente seca y quebradiza, momento en el
cual se desprende de la superficie del sélido inerte debido a las colisiones entre éstos
en el spout vy por el cizallamiento presente entre las particulas en el espacio anular. El
producto seco liberado de la superficie de los soélidos inertes es conducido a un
separador ciclénico donde es colectado en forma de polvo finamente dividido (Mathur,
1971), ver figura 10.

El contenido de humedad que puede obtenerse del producto seco dependera de las
caracteristicas de la pelicula seca, debido a la velocidad de desprendimiento, aunada a

los factores hidrodinamicos. Si la pelicula de un material se vuelve muy fragil cuando
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alcanza cierta humedad, entonces el proceso no permitira el secado de un material por

debajo de dicho contenido de humedad (Epstein and Grace, 1984).

—p Salidade
| | aire

Separador
Boquilla de ciclénico
aspersion
Cémara de /_‘ ;
secado e :
i \ 5
= = ' - A
- -- Aire
vy comprimido | Producto
seco

\

inertes i

.--{ Bomba |4— Alimentacion

L1 L
Calentador Soplador W

[ | Entrada
de aire

Figura 11. Esquema tipico de un secador de lecho por fuente convencional para

secado de soluciones y suspensiones (Osorio, 1990).

Para minimizar los costos de energia durante el secado de suspensiones y soluciones

es necesario utilizar un equipo simple y compacto de control sencillo, como lo es el
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lecho por fuente o spouted bed con lecho de sodlidos inertes. (Oliveira and Passos,
1997). Este tipo de secadores posee varias caracteristicas distintivas, tales como el
establecimiento de un movimiento ciclico sistematico de los sdlidos, un buen contacto
particula-gas, una simple construccién y facil mantenimiento. Estas caracteristicas
hacen del secador de lecho por fuente una alternativa muy prometedora de bajo costo
al secador por aspersion (Fane et al., 1980). Es importante recordar que éste Ultimo es
el mismo utilizado en microencapsulacion en la industria farmacéutica y de alimentos.
Sin embargo, pocos son los informes que estan disponibles en la literatura sobre el uso
de este equipo para la microencapsulacién de aceites esenciales y otros productos.
Unicamente se han encontrado dos referencias: los trabajos de Baracat et al, (2004) y
recientemente de Marreto et al, (2006) que estudian la aplicabilidad del spouted bed
para el proceso de microencapsulacién en productos farmacéuticos obteniendo que es
un proceso promisorio ya que forma capsulas con paredes mas duras y gruesas lo que

reduce la velocidad de liberacién del medicamento.

En el caso de Baracat et al, (2004), su estudio se bas6 en determinar la viabilidad del
uso de lecho por fuente con particulas inertes para secar microcdpsulas de productos
farmacéuticos en un polimero, utilizando indometacina. El caracter morfologico y la
recuperacion total del medicamento se compararon con el secado por aspersion. Estos
autores observaron que se formaban racimos de microcapsulas debido a la
coalescencia de éstas y que el tamafio de estos racimos aumentaba conforme
aumentaban la altura del lecho. Aunque el recubrimiento total de la indometacina fue de
53.18%, 60.76%, 70.70% conforme aumentaba la altura del lecho, comparada con el
recubrimiento que se obtiene con el secador por aspersion (95.65%), concluyen que el
encapsulado de indometacina en lecho por fuente es un proceso promisorio para la

preparacion de microcapsulas de medicamentos.
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Un estudio mas reciente es el reportado por Marreto et al, (2006) quienes evaluaron la
encapsulacion de productos farmacéuticos en el spouted bed convencional con sélidos
inertes, comparando la calidad del producto con productos comerciales. Obteniendo
gue la calidad del producto obtenido del lecho por fuente es similar al comercial, por lo
gue al igual que Baracat et al, (2004) concluyen que éste proceso es promisorio para

obtener productos farmacéuticos de buena calidad.

Cabe mencionar que en ambos trabajos se forman las microcdpsulas antes de
asperjarlas en el secador de lecho por fuente, esto es hacen una dispersién en agua de
un polimero de pectina y caseina a la que se le ajusta el pH, una vez obtenida la
dispersion se adiciona el medicamento en una relacion 2:1. Las microcépsulas las
obtienen reduciendo el pH lentamente; la pared de las microcapsulas se endurece

adicionado glutaraldehido.

Si bien no hay reportes de la encapsulacion de aceites esenciales en el spouted bed, el
fendmeno para la encapsulaciéon es similar al de productos farmacéuticos por lo que
partiendo de estos trabajos se puede suponer que al encapsular aceite esencial de
naranja se obtendran resultados similares o mejores que al encapsular aceite mediante

secado por aspersion, razén por lo cual se plantea el presente trabajo.
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3. JUSTIFICACION.

La encapsulacion o microencapsulacion en tecnologia de alimentos es un proceso
novedoso utilizado para solucionar el manejo, almacenamiento y utilizacion de

sustancias aromaticas las cuales son inestables por su volatilidad y reactividad.

El secado por aspersion es quizad el método mas antigua de encapsulacion utilizada
para la preparacion de aditivos, en particular saborizantes, ya que es un proceso muy
conveniente para el control de las caracteristicas del producto, como son tamafio de
particula, densidad a granel y contenido de agua. Sin embargo a pesar de sus ventajas
tiene altos costos de fabricacién e instalacion, ademas de ser el equipo con mayor
relacion volumen ocupado por unidad de producto obtenido y una baja eficiencia en la

utilizacion de la energia para el calentamiento del aire de secado.

Para cubrir las limitaciones que presenta el secado por aspersion se ha propuesto la
utilizacion del secado de lecho por fuente “Spouted Bed” en el secado de capsulas
preformadas con medicamentos para la industria farmacéutica; pocos son los trabajos
gue se han reportado al respecto en los cuales han observado que mediante este
proceso se produce el fendmeno de agrupamiento de las microcapsulas lo que
ocasiona el endurecimiento de éstas produciendo una reduccién a la velocidad de

liberacién del medicamento.

Partiendo de esto el presente trabajo pretende utilizar el spouted bed como una
alternativa a la encapsulaciéon de aceite esencial de naranja con la finalidad de obtener

un producto con calidad similar o mejor a la obtenida en secado por aspersion.
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4.

OBJETIVOS.
GENERAL.

Evaluar la aplicacion del secador de lecho por fuente en la encapsulacion de aceite

esencial de naranja como alternativa al secado por aspersion.
ESPECIFICOS.

Evaluar el efecto de las temperaturas de entrada y salida del secador y la velocidad
de flujo en la eficiencia de retencion del producto, por ciento de encapsulacion y

porciento de aceite superficial.

Caracterizar el producto obtenido determinando humedad, densidad a granel,

tamafo de particula y distribucion del tamafio de particula.

Establecer la temperatura de entrada y la temperatura de salida, asi como la
velocidad de flujo del aire de secado mas adecuadas para la encapsulacion de

aceite esencial de naranja en el secador de lecho por fuente.

Comparar los resultados de encapsulacion respecto al obtenido en las mejores

condiciones en secado por aspersion.

Caracterizar cromatograficamente el aceite esencial de naranja antes y después
del proceso de secado, de manera de evaluar el efecto de las condiciones de

operacion en la calidad del producto.
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5. MATERIALES Y METODOS.

Los materiales y equipo utilizados se enlistan a continuacion.

5.1. MATERIALES.

Material.

e Aceite esencial de naranja.

e Almidon modificado N-Lok.

e Trampas de Clevenger.

e Trampas de Bidwell.

e Reactivos quimicos grado analitico de laboratorio.
e Material de vidrio de uso comun de laboratorio.

e Particulas de fluor etilen propileno (FEP).

Equipo.

e Secador de lecho por fuente fluidizado construido en la ENCB.
e Secador por aspersion Niro Atomaizer Mobilel minor.

e Mandémetros en U.
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e Mandmetros inclinados, con liquido manométrico con densidad de 0.78 g/ml).
e Anemometros.
e Termopares tipo K.

e Boquilla de aspersion de doble fluido modelo 1/8 JJSS marca SPRYING
SISTEMS Co.

e Bomba de desplazamiento positivo modelo 714-05 y cabezal marca MICRO
PUMP modelo 020-000.

e Homogenizador Ultra-Turmax M45.

e Analizador de tamafio de particula Malvern IM 026 serie 2600.
e Termobalanza marca OHAUS MB 200.

e Cromatdgrafo de gases Perkin EImer Clarus 500.

e Microscopio electronico de barrido marca JEOL modelo JSM-5800IV.

5.2. EQUIPO EXPERIMENTAL.

El equipo utilizado en el presente trabajo consiste en un secador de lecho por fuente-
fluidizado desarrollado en un trabajo previo (Osorio-Revilla et al., 2004a), el cual se

presenta en la figura 11.

El cuerpo del secador esta formado por una columna de acrilico de 70 cm de alto, 14.3
cm de diametro interno, el grosor de la pared es de 6 mm, con una base conica
perforada de acero inoxidable que conduce tanto el aire adicional a través del espacio

anular, como el aire para formar la fuente de manera independiente, manejado por
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sopladores y valvulas de control. El didmetro del orificio de entrada del aire por el spout

tiene una relacion Dc/Di (diametro de columna a diametro del orificio) de 7.

Una malla metalica de acero inoxidable de un centimetro de apertura, esta localizada
en la parte superior del cuerpo del secador y tienen como fin favorecer el
desprendimiento del polvo seco de los sélidos y limitar la altura de la fuente a altos
flujos de aire por el canal central. El tubo central se encuentra 1 cm por debajo de la
superficie del lecho y permite la disminucion de la caida de presion originada por el
mismo Yy estabiliza la fuente, evitando el colapso de ésta a altas fracciones mojadas del
lecho (Strumillo et al., 1983); este tubo central es de acero inoxidable con diametro
interno de 2.85 cm, longitud de 8.8 cm y un espesor de pared de 1.8 mm, y se
encuentra colocado a 5 cm del oficio de la entrada del aire para no interferir con el libre

movimiento de los sdlidos.

Separador
ciclonico

Malla N ]f_

Boquilla de L2
aspersion A

Tubo central —__|

Y= Puertos para
[— toma de presion
| —_ ytemperatura
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Resistencias eléctricas 1
I#I

[ .
- » -
Calentamiento del aire por la regién anular I

< Vflvula de contro!
T T para el aire por el
Calentamiento del aire para el canal central canal central

Figura 12. Diagrama del secador de lecho por fuente fluidizado utilizado en el presente
trabajo.
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La altura del lecho de inertes en este caso fue de un diametro de columna de 14.3 cm o
H/Dc=1, que es el minimo recomendado para la aplicacion de las ecuaciones clasicas

de hidrodinamica en este tipo de secadores (Mathur y Gishler, 1955).

5.2.1. Sistema de aspersién de la alimentacion.

La alimentacion de la solucion a secar se llevd a cabo con una bomba de
desplazamiento positivo modelo 714-05 y cabezal marca MICRO PUMP modelo 020-
000.

El gasto alimentado para cada combinacion de flujo y presion de aire se registré por
medio de rotametros calibrados con la solucion de aceite/N-Lok a secar alimentada a

temperatura ambiente.

El aspersor que se utilizé es una boquilla de doble fluido con mezclado interno, modelo
1/8 JJSS de Spraying Systems Co., que forma una aspersion de cono sélido con un
angulo de 13° que dirige el fluido asperjado al centro del lecho justo en la base de la
fuente. La boquilla se trabajé a presién de aspersién constante de 0.5 kgi/cm?, basado

en resultados obtenidos en un trabajo previo (Ruiz, 2001).
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5.2.2. Lecho de sélidos inertes.

5.2.2.1. Teflon FEP (fluor etilen propilen)

El teflon FEP (fluor etilen propilen) es un copolimero fluoro carbonado de Dupont®
normalmente inerte, es el mas inerte de los plasticos aceptado por la FDA como
material seguro para ser utilizado en la produccion, manufactura, preparacion,
empaques Yy transportacion de alimentos de acuerdo con la regulacién 177.1550 de los
Estados Unidos de América. Tiene una completa resistencia a la humedad por lo que
no permite el crecimiento de hongos, no sufre cambios al dejarse expuesto al medio
ambiente por 20 afios; no existen pruebas que demuestren su degradacion a rayos UV
o pérdida de su fuerza, esto es debido a la estructura de las moléculas del copolimero
de tetrafluoroetileno y hexafluoruropropeno, sin aditivos quimicos que le proporcionan
gran estabilidad (DuPont®, 2003).

El FEP es quimicamente inerte y resistente a disolventes quimicos, excepto a algunos
compuestos halogenados como el cloro; puede trabajarse a temperaturas desde -
204°C hasta 250°C. Tiene propiedades superiores como antiadherente y poca erosion

por friccién asf como alta resistencia al impacto (DuPont®, 2003).

Las particulas de FEP utilizadas en este trabajo se muestran en la figura 12. Estas
constituyen el lecho de inertes, los cuales se utilizaron con una altura empacada
equivalente a un diametro de columna (L/D = 1). La forma tan especial de las particulas
(figura 12) es como se expenden al publico, ya que son pellets comerciales, los cuales

fueron utilizados por su disponibilidad en el mercado.
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Figura 13. Solidos inertes.

5.3. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

El desarrollo experimental propuesto para lograr el objetivo planteado, se resume en el

diagrama de bloques de la figura 13.

El secado de la emulsion se realiz6 tanto en el secador de lecho por fuente-fluidizado
“Spout Fluid Bed” como en el secador por aspersion Niro Atomizer Mobilelminor. Estos
equipos se encuentran ubicados en el Laboratorio de Equipo Pesado del departamento

de Ingenieria Bioquimica de la ENCB.

Los anadlisis fisicoquimicos tanto de la matera prima como de los productos se realizé
en el Laboratorio de Ingenieria de Productos Biologicos del departamento de Ingenieria
bioguimica y la Central de Instrumentacién-Investigacion del departamento de Biofisica
de la ENCB.

Claudia Velazquez Contreras 33



Encapsulacion de aceite esencial de naranja en un secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes

Materiales y Métodos

Caracterizacion
cromatografica

del aceite
esencial de

A

Aceite esencial de naranja.

naranja.

Viscosidad de la emulsién.
Estabilidad de la emulsion.
Tamafio y distribucion de
la gota de aceite en la

emulsion.

Almidén modificado N-Lok
al 20% como agente

encapsulante.

A 4

Mezclar ambos materiales en una proporcion
1:4 aceite/N-Lok en el homogenizador.

Y

Caracterizacion de la emulsion.

\ 4

Determinacion del tamafio de particula
mediante equipo difractor de rayo laser.

A

Secado por lecho por fuente.

A 4

-
[ ]
v hd
Caracterizacion :
del producto .
obtenido. .

N

Secado por aspersion.

AVT

AVS

Humedad

Densidad a granel
Tamafio de particula
Morfologia por
microscopia
electrénica

A 4

Caracterizacion
del producto
obtenido.

\ 4

del producto.

Comparacion de la eficiencia de encapsulacion y calidad

A 4

a

Almacenamiento.

N—

AVT

AVS
Humedad
Morfologia
microscopia
electronica
Caracterizacion
cromatografica

por

Figura 14. Diagrama de bloques del trabajo experimental.
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5.4. METODOS.

5.4.1. Calibracion de medidores de flujo del aire por la fuente y el espacio

anular.

Estas se determinaron midiendo las diferencias de presion del flujo del aire a través de
medidores de orificio conectados a mandmetros en U para cada uno de los sopladores;
los cuales se calibraron de manera independiente con un anemdémetro digital de

propela marca Davis Co, modelo turbometer.

5.4.2. Flujos de aire alimentados durante el secado.

Para la medicién de estos flujos de aire, se utilizé la velocidad superficial medida con
un anemometro de veleta y el area de flujo correspondiente que para el caso del aire
de formacion de la fuente fue el area interna del tubo central; para el caso del aire
anular se utilizd el area seccional de esa region, obteniéndose de la resta del area
seccional del cuerpo del secador menos el area del canal central. Para convertir los
flujos volumétricos a masa, Unicamente se multiplicé por el valor de la densidad del aire

a la temperatura de entrada.

La densidad del aire se obtuvo mediante la siguiente ecuacion (Treybal, 1990):

Claudia Velazquez Contreras 35



Encapsulacion de aceite esencial de naranja en un secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes

Materiales y Métodos

Donde:
p = densidad del aire.

Vy = volumen hiimedo del aire.

5.4.3. Calibracién del rotametro de alimentacion.

La calibracion del rotAmetro para la alimentacion se realizé alimentando la emulsion
aceite/N-Lok (relacion 1:4) a través del rotametro correspondiente y midiendo el
volumen de la solucién alimentada por minuto utilizando una probeta y un cronémetro.
La alimentacion se ajusto a cada marca del rotametro, tomando la lectura tangente a la

parte inferior del flotador.

5.4.4. Caracterizacion de los sélidos inertes.

Para la caracterizacion del lecho de solidos inertes (pellets de teflon FEP), se llevaron a
cabo las siguientes determinaciones, las cuales se realizaron por triplicado, los
resultados fueron promediados y se obtuvo la desviacion estandar de cada una de las

pruebas siguientes:
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5.4.4.1. Tamafo de particula.

Se determindé con un cribado selectivo con mallas del nimero 6, 7, 8, 10 y 12,
colectando la fraccion retenida en cada malla, obteniendo un diametro reciproco medio
(Zens y Othmer, 1960).

Donde:
dp = diametro reciproco medio.
Xj= Fraccion en peso retenida entre las dos mallas adyacentes.

dpi = promedio de abertura de las mallas que retienen la fraccion x;.

5.4.4.2. Densidad de particula.

Se determind utilizando un picndmetro como lo indica la técnica reportada por
Mohsenin (1970). El cual consiste en determinar el peso de un fluido de referencia
desplazado por una masa conocida de particulas, el liquido de referencia utilizado fue

agua.
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5.4.4.3. Densidad a granel de un lecho flojamente empacado.

La determinacion de la densidad a granel del lecho, se llevé a cabo determinando la
cantidad de masa del lecho para ocupar un volumen conocido utilizando una probeta
de 500 ml, a la cual se le adicion6 el lecho a flujo lento y libre, sin permitir su

compactacion. La relacidon masa/volumen corresponde a la densidad a granel.

5.4.4.4. Porosidad del lecho.

Una vez conocida la densidad a granel y la densidad de la particula se calculd la

porosidad de la siguiente manera:

£= 1_ pgranel

P particula

Donde:
¢ = porosidad del lecho.
pgranel = densidad a granel de un lecho flojamente empacado.

Pparticula = densidad de particula.
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5.4.4.5. Diametro de esfera equivalente.

Se tomaron 200 particulas, se pesaron y mediante la densidad de las particulas se
pudo determinar el valor del volumen correspondiente a una sola particula.
Suponiendo la forma esférica a cada particula, se determino su volumen y el diametro

de esfera equivalente, de acuerdo a las ecuaciones siguientes:

V.. =

esfera
6

. D —3 esfera

Vo

Donde:
Vesiera = VOlumen de la esfera.

D = diametro de esfera equivalente.

5.4.4.6. Esfericidad.

Se determind midiendo el diametro de las circunferencias que tocan los bordes
externos e internos de la particula (figura 14) con un vernier digital y se utiliza la

siguiente formula, de acuerdo con Mohsenin (1970) para sdlidos irregulares.
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Esfericidad = 36

Donde:

de = diametro externo (mm)

di = diametro interno (mm)

Circunferencia interna

\

\

| de
1

1
1

Circunferencia externa

Figura 15. Diametros internos y externos del solido inerte que se tomaron para
determinar la esfericidad (Mohsenin, 1970).

Claudia Velazquez Contreras 40



Encapsulacion de aceite esencial de naranja en un secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes

Materiales y Métodos

5.4.4.7. Velocidad minima de fluidizacién (Umf).

La determinacion de velocidad minima de fluidizacion (Umf) se llevo a cabo utilizando
una columna de acrilico (14.3 cm de diametro), provista de una placa perforada como
soporte del lecho a través de la cual se alimento el aire, se colocdé una malla fina para
evitar que las particulas obstruyeran las perforaciones. Se procedié6 de la misma
manera que para determinar la velocidad minima de formacion de la fuente. Se analiz6
el comportamiento que tiene la relacién de la caida de presion a través del lecho con la
velocidad superficial del aire suministrado. Se redujo lentamente la velocidad de aire
gue entra por debajo del lecho y se midi6 la caida de presion correspondiente a través
del mismo. El valor de la velocidad minima de fluidizacion (Umf) fue el punto donde al ir

cerrando el flujo, se colapsé el lecho.

5.4.4.8. Velocidad minima de formacién de la fuente (Ums).

La velocidad minima de formacién de fuente de las particulas inertes (Ums) se
determiné alimentando aire por el canal central del lecho empacado con las particulas
de FEP hasta la formacion de la fuente, dejando en operacion hasta que se igualaron
las temperaturas de entrada y salida del aire. Posteriormente se fue cerrando
paulatinamente el flujo de aire y se registro la caida de presion producida asi como la
velocidad superficial correspondiente. Esto se hizo también con el equipo vacio para
poder hacer correccion a los datos obtenidos con el equipo con lecho. La Ums es el
valor donde una posterior disminucién del flujo de aire produce el colapso de la fuente y
por consiguiente, un aumento de la caida de presion, este valor se obtiene
graficamente del promedio entre los dos puntos en donde se marca el aumento de la

caida de presion a través de lecho contra la velocidad superficial del aire.
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5.4.4.9. Velocidad minima de formacién de la fuente con tubo central
(Umst).

La velocidad minima de formacion de fuente con tubo central de las particulas inertes
(Umst) se determiné colocando el tubo central encima de la base conica del secador de
lecho por fuente fluidizado, alimentando aire por el canal central del lecho empacado
con las particulas de FEP hasta la formacién de la fuente, dejando en operacion hasta
gue se igualaron las temperaturas de entrada y salida del aire. Posteriormente se fue
cerrando paulatinamente el flujo de aire y se registro la caida de presion producida asi
como la velocidad superficial correspondiente. Esto se hizo también con el equipo vacio
para poder hacer correccidn a los datos obtenidos con el equipo con lecho. La Umst es
el valor donde una posterior disminucién del flujo de aire produce el colapso de la
fuente y por consiguiente, un aumento de la caida de presion, este valor se obtiene
graficamente del promedio entre los dos puntos en donde se marca el aumento de la
caida de presion a través del tubo central y del lecho contra la velocidad superficial del

aire.

5.4.5. Caracterizacion del aceite esencial de naranja.

La caracterizacion del aceite esencial de naranja se llevé a cabo tomando como
referencia los estandares internacionales vigentes (AFNOR NFT 75-202) mediante la

determinacion de las propiedades fisicoquimicas mostradas en el cuadro 1.
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Cuadro 1. Propiedades sensoriales y fisicoquimicas para aceite esencial de naranja,

indicados en los estandares AFNOR NFT 75-202.

CARACTERIZACION

PROPIEDAD

ESPECIFICACION

Caracterizacion Sensorial

Aspecto

Liquido limpio, fluido

Color

De amarillo a naranja

Olor

Caracteristico

Caracterizacion Fisica

Densidad (20°C)

0.842 - 0.855 (g/ml).

Indice de refraccion
(20°C)

1.4700 - 1.4760

Rotacion éptica

+940 - +99°

Caracterizacién Quimica

Residuos a la

evaporacion

1.0-50%

Compuestos

carbonilicos

5.4.5.1. Caracterizacion cromatogréfica.

09-31%

La caracterizacién cromatografica del aceite esencial de naranja se llevé a cabo en el

Laboratorio de Instrumentacion e Investigacion del Departamento de Biofisica de la
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ENCB, basandose en la técnica descrita en la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos con clave MAG 0241 (Farmacopea, 2000) y en el método modificado
utilizado por Haypek et al, (2000). Utilizando un cromatografo de gases PerkinElmer

Clarus 500 con un detector de ionizacién de flama (FID) y columna ATm * Heliflex.

El aceite a analizar se colocd en viales de cromatografia para ser inyectados a un
equipo de cromatografia en fase gaseosa bajo las condiciones descritas en el Cuadro
2.

Se utilizarén estandares externos de:
o-pineno

B-pineno

limoneno

linalool

mirceno

carvona
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Cuadro 2. Condiciones de trabajo para cromatografia de gases para la caracterizacién

de aceite esencial de naranja*.

AT-1 Heliflex
Columna: 30 metros x 0.2 mm de didmetro interior

0.1 micras de espesor de pelicula

Detector: FID (lonizacién de flama)

Temperatura de inyector: 200°C

Temperatura del detector: 250°C

Temperatura inicial 60°C

Tiempo de sostenimiento: 3 min.

Programa de trabajo: .
Incremento: 2°C/min hasta 120°C,

Incremento: 10°C/min hasta 170°C,

sosteniendo 5 min.

Gas/Flujo de columna: Nitrogeno 1ml/min

Volumen de muestra: 0.5l

Split: 100 ml/min

*Método modificado de Haypek et al, (2000).
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5.4.6. Preparacion de la emulsion aceite esencial/N-Lok.

El agente encapsulante (N-Lok) se reconstituyé con agua desionizada a 50°C a fin de
formar una solucién al 20% w/w; concentracion 6ptima encontrada por Flores (2001).
La solucién se prepard y se dej6é durante toda la noche a fin de asegurar su completa
hidratacion. El aceite esencial de naranja se adicion6 a la mezcla hidratada para dar la
relacion en masa de aceite/N-Lok: 1:4 w/w (Bhandari et al., 1992) que es la mas
utilizada en la mayoria de los trabajos de encapsulacién de aceite esencial de naranja.
La etapa de homogenizacion se llevo a cabo en un Homogenizador Ultra Turrax M45 a
10,000 rpm durante 10 minutos, ya que se ha reportado que el tiempo de
homogenizacién arriba de 10 minutos no afecta la eficiencia de encapsulacion
(Velazquez, 2003).

5.4.7. Caracterizacion de la emulsion.

La caracterizacion de la emulsion consto de los siguientes andlisis:

5.4.7.1. Determinacion de viscosidad de la emulsion.

La viscosidad de la emulsion se determind utilizando viscosimetro rotacional marca
Haake modelo Rotovisco RV20, utilizando un cilindro coaxial con control de

temperatura.
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5.4.7.2. Estabilidad de la emulsion.

La estabilidad de la emulsion se determind utilizando muestras por duplicado de 10 mi
cada una, colocadas en tubos de ensaye con tapoén de rosca y almacenada durante 5
dias a una temperatura entre 20-25°C. La aparicion de vacuolas de aceite en la
superficie o la profundidad del aceite libre formado en su caso, se midi6 cada 24 horas,

para determinar durante que tiempo la solucion es estable (Flores, 2001).

5.4.7.3. Determinacion del tamafio y distribucién de la gota de aceite en la

emulsién.

La distribucion del tamafio de las gotas de la emulsion del aceite esencial de naranja en
la solucion de N-Lok, se determiné utilizando un analizador de tamafio de particula
Malvern IM 026 serie 2006, utilizando el lente 63 mm el cual mide el tamafo de
particula en el intervalo de 1.9 — 188 um, determinando el didmetro de esfera
equivalente que es el diametro de la esfera con el mismo volumen de la particula
(didmetro [D 4,3]). Este equipo esta ubicado en el departamento de Alimentos de la
ENCB. El célculo del tamafio de particula, se basa en la difraccion de un rayo laser por
las particulas, el cual es medido por el equipo y traducido en una grafica de tamafos y
distribucion. Utilizando como disolvente agua, la cual se coloc6 en la bomba de
alimentacion, adicionando la emulsion a la cantidad indicada por el equipo como

Optimo, circulando la muestra a través de la celda para ser medido por el rayo laser.

Claudia Velazquez Contreras 47



Encapsulacion de aceite esencial de naranja en un secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes

Materiales y Métodos

5.4.8. Condiciones de operacion de las corridas de secado.

Estas condiciones se fijjaron con base a los resultados obtenidos por Ruiz (2001) y
como resultado de diversas pruebas preliminares como se indica en la seccion 6. Las
corridas que se realizaron en este trabajo se llevaron a cabo a diferentes temperaturas
de entrada del aire por el tubo central, Ti, temperaturas de salida To (igual a la
temperatura de entrada por el area anular, Ta) y flujos de aire alimentado por el canal

central, (en multiplos de Umst).

Debido a ésto las variables que se toman como constantes son las siguientes:

e Altura del lecho 1 H/Dc: 14.3 cm.

e Presion de la boquilla de aspersion: 0.5 kgi/cm?.

e Concentracion de agente encapsulante al 20%w

e Solucion de sdlidos a secar: emulsion aceite esencial de naranja:N-Lok, con una
relacion 1:4.

e Aire fluyendo a través del anulo: equivalente a 0.7 Umf.

e Temperatura de entrada del aire anular (Ta), igual a la temperatura de salida To.

El modelo experimental utilizado fue de 4x2x2 (4 niveles de Ti, 2 de Toy 2 de V), ver
cuadro 3, haciendo por duplicado cada corrida, con la obtencién del polinomio de
respuesta, en el cual las variables de respuesta fue el por ciento de aceite encapsulado

y por ciento de aceite retenido.
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Cuadro 3. Condiciones de secado para la encapsulacion de aceite esencial de naranja

en el secador de lecho por fuente fluidizado.

Variable Niveles

Ti (°C) 125, 140, 155, 170

To (°C) 80, 90

V (m/s) 1.2, 1.5 Umst

Ti = Temperatura de entrada del aire de secado.
To = Temperatura de salida del aire de secado.
V = Velocidad de aire por el canal central.

5.4.9. Caracterizacion del producto encapsulado.

La caracterizacion del producto encapsulado consto de las siguientes determinaciones:

5.4.9.1. Determinaciéon de contenido de aceite volatil total.

Esta determinacion se llevd a cabo siguiendo el método oficial reportado por la AOAC
(2000), mediante el uso de trampas de Clevenger para aceites ligeros, tomando 20g de
muestra y colocandolos en 150 ml de agua desionizada dentro de un matraz de 250 ml,
adicionando cuerpos de ebullicion y gotas de aceite de silicon, operando durante 3
horas. El aceite se colect6 en la trampa y se midio. El volumen medido se multiplicé por
la densidad del aceite esencial de naranja (0.804 g/ml), para calcular el peso del aceite
recuperado. La retencion de volatiles en el polvo se expresé como porcentaje de los

compuestos volatiles originalmente adicionados a la mezcla antes de la emulsificacion
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con base en la cantidad total de solidos secos adicionados del encapsulante, este valor

se le denomind “eficiencia de retencion”.

5.4.9.2. Determinacion del contenido de aceite volatil superficial.

Se determiné mediante lavados de 20g de polvo (por duplicado) con 66 ml de hexano.
La mezcla se agit6 mecanicamente durante 20 min (Bhandari et al., 1992); se filtr6 y la
fase solida se secO durante 24 h a 25°C. Al polvo resultante se le analizo el aceite
volatil total, mediante la técnica descrita anteriormente. La diferencia obtenida entre el
aceite volatil total contenido antes y después de la etapa de extraccién con hexano por
unidad de sélidos secos del encapsulante, se expresd como porcentaje de aceite volatil

superficial.

5.4.9.3. Determinacion del contenido de humedad.

La determinacion del contenido de humedad del producto encapsulado, se llevé a cabo
mediante el método de destilacion por tolueno descrito por la AOAC (2000), mediante
el uso de trampas de Bidwell, tomando 20 g de muestra y colocandolos en 150 ml de
tolueno, en un matraz de 250 ml, adicionando cuerpos de ebullicion. La cantidad de
agua destilada, se midi6é directamente en la trampa de Bidwell. EI volumen medido se

dividio entre la cantidad de muestra, expresandose en por ciento.
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5.4.9.4. Determinacion de la densidad a granel.

La determinaciéon de la densidad a granel del producto encapsulado, se llevé a cabo
determinando la cantidad de masa de producto requerido para ocupar un volumen
conocido utilizando una probeta de 100 ml, a la cual se le adicioné el polvo a flujo lento
y libre, sin permitir su compactacion. La relacion masa/volumen corresponde a la

densidad a granel.

5.4.9.5. Determinacion del tamafio de particula del producto encapsulado

La distribuciéon del tamafio de particula del producto encapsulado, se determiné
utilizando un analizador de tamafio de particula Malvern IM 026 serie 2006, con un
lente 300 mm el cual mide el tamafio de particula en el intervalo de 5.8 — 564 um,
midiendo el diametro Sauter que es el diametro de la esfera que tiene la misma area
superficial que la particula verdadera (diametro [D 3,2]). El célculo del tamafio de
particula, se basa en la difraccién de un rayo laser por las particulas, el cual es medido
por el equipo y traducido en una grafica de tamafos y distribucion. Utilizando como
disolvente hexano, el cual se colocé en la bomba de alimentacion, adicionando el
producto encapsulado en la cantidad indicada por el equipo como 6ptima, circulando la

muestra a través de la celda para ser medido por el rayo laser.

5.4.9.6. Morfologia del producto encapsulado por microscopia electrénica.

Esta se llevé a cabo en un microscopio electronico de barrido marca JEOL modelo

JSM-5800IV. La muestra se fijo con cinta de cobre para ser bafilada con oro. La
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muestra se coloca en el microscopio electrénico de barrido al vacio para permitir que

los electrones viajen sin ser destruidos por la presencia del aire.

5.4.10. Matriz de disefio para llevar a cabo las corridas de secado en secador

de lecho por fuente fluidizado.

El proceso de secado se llevd a cabo siguiendo el sefialado arrojado por el programa
MINITAB 14 como se muestra en el cuadro 8.

Cuadro 4. Orden de realizacién de corridas en el secador de lecho por fuente fluidizado
segun el disefio factorial 4x2x2 (a niveles de Ti, 2 de Toy 2 de V) y una
repeticion en cada punto.

Corrida i Corrida
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32

Ay

2
3
4
5
6
7
8
9

Ti=Temperatura de entrada del aire de secado. To= Temperatura de salida del aire de secado.
V= Velocidad del aire por el tubo central en multiplos de Umst.
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5.4.11. Comparacion del proceso de encapsulacion en secado por aspersion

y en secado de lecho por fuente fluidizado.

La encapsulacion de aceite esencial de naranja mediante el proceso de secado por
aspersion se llevé a cabo en un secador por aspersion Niro Atomizer Mobilel minor bajo
las condiciones descritas en el cuadro 4, las cuales se encuentran alrededor de las
condiciones Optimas obtenidas por Flores (2001) con la finalidad de comparar el
producto con el obtenido en la mejores condiciones al secar en lecho por fuente

fluidizado.

Cuadro 5. Condiciones de secado para la encapsulacion de aceite esencial de naranja
en el secador por aspersion. Presion de aire para la operacion del disco

centrifugo 4 kgidcm?.

Variables Niveles

Ti (°C) 220, 200, 180

To (°C) 110, 120

Ti = Temperatura de entrada del aire de secado.
To = Temperatura de salida del aire de secado.
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5.4.11. Almacenamiento del producto secado en condiciones Optimas en

secado de lecho por fuente fluidizado y secado por aspersion.

El almacenamiento del producto se llevo a cabo en frascos de vidrio con tapa de rosca,
a temperatura ambiente en la obscuridad, analizandolos cada quince dias por un
periodo de 3 meses y medio, determinando humedad, aceite volatil total (AVT), aceite
volatil superficial (AVS), para en base a ellos obtener el porciento de retencién y por
ciento de encapsulacion y la morfologia de la particula por microscopia electronica al

inicio del estudio y a los 2 meses y medio.
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6. PRUEBAS PRELIMINARES.

Las condiciones de operacion inicialmente planteadas para el presente trabajo basadas
en los resultados reportados por Ruiz (2001) se muestran en el cuadro 5.

Al operar el equipo en las condiciones de operacion propuestas para las corridas de
secado, se observo que la diferencia de temperaturas entre la entrada y la salida del
aire de secado era muy pequefia para las condiciones mas bajas y no se pudo
controlar el equipo por lo que se decidié bajar la temperatura inicial de la salida de 85°C

por 80°C, para asi tener una diferencia de 20°C entre estas temperaturas.

Cuadro 6. Condiciones de secado inicialmente planteadas para la encapsulacion de
aceite esencial de naranja en el secador de lecho por fuente fluidizado con

sélidos inertes.

Variables Niveles

Ti (°C) 100, 120 140

To (°C) 85, 90

V (m/s) 1.2, 1.5 Umst

Ti = Temperatura de entrada del aire de secado.
To = Temperatura de salida del aire de secado.
V = Velocidad de aire por el canal central.

De igual manera, en la corrida de secado a 1.5 Umst y 100-90 °C de entrada y salida
del aire de secado respectivamente, se observé que el manejo de la temperatura de
100°C no era adecuada; ya que, el equipo no alcanzaba a mantener esta temperatura,

y el flujo de alimentacion del producto a encapsular era sumamente bajo y complicado
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de manejar. Por lo tanto se decidié cambiar la temperatura de 100°C por 110°C, que no
presentd problema alguno, para mantenerse, y la alimentacion del producto a
encapsular se podia controlar; por este motivo se cambio la temperatura de Ti de
120°C a 125°C con el fin de tener un intervalo constante de 15°C entre las
temperaturas propuestas. Al llevar a cabo las corridas de secado de Ti 110 a 140 se
observd que se presentaba un incremento en las eficiencias de encapsulacion y de
retencion por lo que se decidi6 aumentar el intervalo de temperaturas de entrada del
aire de secado a 155 y 170°C para tratar de encontrar un optimo, quedando finalmente
las condiciones de secado como se muestra en el cuadro 6 (que es réplica del cuadro 3
presentado en el inciso 5.4.8. de la seccion de métodos), para tener un modelo

experimental de 4x2x2.

Cuadro 7. Condiciones de secado definitivas para la encapsulacion de aceite esencial

de naranja en el secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes.

Variable Niveles

Ti (°C) 125, 140 155 y 170.

To (°C) 85, 90

V (m/s) 1.2, 1.5 Umst

Ti = Temperatura de entrada del aire de secado.
To = Temperatura de salida del aire de secado.
V = Velocidad de aire por el canal central.
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7. RESULTADOS.

7.1. Calibracion de medidores de flujo del aire por la fuente y el espacio anular.

Las curvas de calibracion de los medidores de flujo del aire por la fuente y el espacio
anular para saber a qué velocidad de aire equivale la caida de presion se encuentran
en las figuras 39 y 40 del apéndice 10.1.

7.1. Calibraciéon del rotametro de alimentacién de la emulsion.

La calibracién del rotametro se llevé a cabo para determinar qué cantidad de producto
se esta alimentando realmente al secador, con la finalidad de obtener posteriormente la
capacidad de evaporacion de éste, los resultados se presentan a continuacién en la

figura 41 del apéndice 10.2.

La bomba utilizada pudo manejar estos flujos sin ningln problema, por lo que se
decidio dejar la bomba de desplazamiento positivo modelo 714-05 y cabezal marca
MICRO PUMP modelo 020-000. La ecuacion de regresion fue utilizada en todos los

experimentos de secado para conocer la cantidad alimentada de la solucion a secar.
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7.2. Caracterizacién de sélidos inertes.

Dado que al llevar a cabo la revisibn de trabajos previos a éste, se encontraron
diferencias en lo reportado por Alonso (2001) y lo reportado por Ramirez (2006)
respecto a las propiedades fisicas y dinamicas de los sélidos inertes, se decidio realizar
la caracterizacién de los sélidos inertes asi como la determinacion de la velocidad
minima de formacion de la fuente y de la fluidizacion siguiendo la metodologia indicada

en los incisos 5.4.4.1. al 5.4.4.8. de la seccién de métodos.

Los resultados obtenidos se presentan en el cuadro 7, en el cual se comparan con los
resultados reportados por Alonso (2001) y Ramirez (2006), donde se puede observar
gue, respecto a la caracterizacion fisica, los resultados obtenidos en este trabajo, en
general coinciden con los reportados por Alonso (2001) y Ramirez (2006). Sin
embargo, las propiedades hidrodindmicas asi como las velocidades para Ums, Umst y
Umf reportados por Alonso (2001) son considerablemente inferiores a las reportadas
por Ramirez (2006) y las obtenidas en este trabajo, estas diferencias pueden ser
debidas a errores en el anemometro usado por Alonso (2001). Por lo anterior en el
presente trabajo se uso un anemémetro certificado. Los resultados obtenidos para
estos parametros son muy similares a los reportados por Ramirez (2006) quien los

determiné con ayuda de un tubo pitot.
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Cuadro 8. Caracterizacion fisicas e hidrodinamicas de las particulas de fluor etilen

propilen (FEP) utilizadas como lecho de inertes.

Caracteristicas

Alonso

(2001)

Ramirez
(2006)

Este trabajo

Tamafio de particula dp (mm)

2.34+0.13

2.59

2.52+0.3

Densidad de particula (kg/m®)

2039.6 £40.91

2039.6

2038.4 £9.61

Diametro de esfera equivalente (mm)

2.62

2.64

2.75+0.09

Esfericidad

0.76 £ 0.06

0.73

0.71+0.15

Densidad a granel (kg/m°)

1268.8 £ 25.28

1214

1246.9 + 3.58

Porosidad del lecho

0.4

0.4019

0.392 £ 0.003

Velocidad minima para la formacion de

la fuente sin tubo central (Ums) (m/s)

0.84

0.842

Velocidad minima para la formacién de

la fuente con tubo central (Umst) (m/s)

Velocidad minima de fluidizacion (Umf)
(m/s)

La figura 16 muestra de igual manera la grafica de AP vs velocidad superficial obtenida

para la velocidad minima de fluidizacién (Umf) en este trabajo, donde se aprecia que la

Umf fue de aproximadamente 0.91, que coincide con lo reportado por Ramirez (2006.
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Figura 16. Determinacion experimental de la velocidad minima de fluidizacion.

La figura 17 muestra la grafica de AP vs. velocidad superficial obtenida en promedio en
este trabajo para el lecho por fuente convencional sin tubo central (Ums), donde se
puede observar que la Ums fue aproximadamente de 0.842 m/s, que coincide con lo

reportado por Ramirez, (2006).

9.0 -
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6.0 1
5.0 1
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AP (Pa)

Ums = 0.842 '
O_O \\\\\\\\\}\\\\\\\\\}\\\\\\\\\}\\\\\\\\\}\\\:\\\\\}\\\\\\\\\}

0.40 0.50 0.60 0.70 0.80 0.90 1.00
Velocidad superficial (m/s)

Figura 17. Determinacién experimental de la velocidad minima para la formacion de la
fuente sin tubo central.
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La figura 18 muestra la grafica de AP vs. velocidad superficial obtenida en promedio
para el lecho por fuente con tubo central (Umst), donde se observa que la Umst fue
de aproximadamente 0.554, que de igual manera coincide con lo reportado por
Ramirez (2006).

10.0 -
9.0 -
8.0 -
7.0 -
6.0 -
50
=40
<30 -
20 - ;
1.0 Umst = 0.554

0.0 1

0.40 0.50 0.60 0.70 0.80 0.90
Velocidad superficial (m/s)

P (Pa)

Figura 18. Determinaciéon experimental de la velocidad minima para la formaciéon de la
fuente con tubo central.

Por lo anterior, se decidio utilizar los valores de Umst y Umf obtenidos en este trabajo
como los representativos del lecho de inertes para determinar el flujo de aire por el
canal central equivalente a 1.2 y 1.5 Umst y para el aire adicional por el &nulo

equivalente 0.7 Umf.
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7.3. Caracterizacion de la emulsion.

Los resultados de caracterizacion de la emulsiéon de acuerdo a los métodos, 5.4.7.1.,

5.4.7.2.y5.4.7.3., se presentan a continuacién

7.3.1. Determinacion de viscosidad.

La curva de flujo de la emulsion, esfuerzo de corte Ty, en funcidon de la velocidad de

deformacion (O(Ijuj en s se presenta en la figura 42 del apéndice 10.3., donde se
r

observa un comportamiento pseudoplastico con un cambio rapido a bajas (O(;Uj y un
r

: . du
comportamiento cercano al newtoniano a altas d— .
r

Se llev6 a cabo un ajuste exponencial a la ecuacion de la grafica de la figura 19. log

Tw, VS log (duj
dr ), para obtener los valores de k y n para la emulsién formada

n
du
. . TW = )
basadndose en la ecuacion de la potencia dr ) | la grafica se muestra en la

figura 19, de donde se obtiene un indice de consistencia k = 0.0469 y un indice de

Ty =

comportamiento de flujo n = 0.8888, quedando la ecuacion del fluido como :

du

0.8888
dr)

0.0469 (

estos valores indican si es 0 no un fluido newtoniano, en el caso de
la emulsién utilizada en este trabajo esto datos indican que la emulsién es un fluido
pseudoplastico (Geankoplis, 1999) ya que el indice de comportamiento de flujo es

menor de 1.
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18 1 log Tw = 0.8888*l0g (du/dr) - 1.3291
16 - R = 0.9994

1.4 A
1.2

log Tw

0.8 -
0.6 -
0.4 -
0.2 A

020 1

log (du/dr)

Figura 19. Calculo de indice de consistencia (k) e indice de comportamiento (n) para la

emulsién utilizada.

La variacion de la viscosidad con relacion a la velocidad de deformacion se presenta en
la figura 20, donde se observa que al ir aumentando la velocidad de deformacion la
viscosidad disminuye paulatinamente lo que indica que el comportamiento de la
emulsién es de un fluido pseudoplastico. La viscosidad disminuye rapidamente entre

2.5y los 7.5 s, manteniéndose practicamente constante a 22.5 cp a valores superiores

de (dUJ )
dr
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Figura 20. Variacion de la viscosidad con la velocidad de deformacion de la emulsiéon

formada.

7.3.2. Estabilidad de la emulsion.

La emulsion utilizada (relacion aceite/N-Lok 1:4) fue estable por un periodo de 5 dias,
no observandose separacion de fases. A manera de determinar el tiempo de
estabilidad de la emulsion, la muestra se mantuvo en observacién por un periodo de 10
dias, al final del cual se observé una separacion de fases. La figura 21 muestra como
fue notandose la presencia de vacuolas de aceite esencial de naranja asi como la

separacion de fases.
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Presencia de vacuolas de aciete
esencial (Escala arbitraria)
w
|

Dias

[]Presencia de vacuolas de aceite [l Separacion de fases

Figura 21. Estabilidad de la emulsién de N-Lok al 20%w y aceite esencial de naranja

(relacion 1:4)

7.3.3. Determinacién del tamafio y distribucién de particula en la emulsion.

La determinacién de tamafio y distribucion de la particula de la emulsion se llevo a
cabo en el analizador de tamafio de particula marca Malvern IM026 utilizando el lente
de 63 mm, a temperatura ambiente, utilizando como dispersante agua, las mediciones
se realizaron por duplicado y el promedio de ambas determinaciones se presenta en la
figura 22.
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Figura 22. Distribucién de tamafio de particula obtenido para la emulsion aceite
N-Lok 1:4

Como se observa en la figura 22, la distribucion de tamafios de particula es muy
homogénea ya que se obtiene una campana de Gauss angosta, lo que indica que no
hay gran dispersion del tamafio. El tamafio de los glébulos es muy uniforme, siendo
éste de 1.75 um de didmetro de esfera equivalente que es diametro de la esfera con el
mismo volumen de la particula (diametro [D 4,3]), de la tabla de resultados del Malvern)

calculado por el equipo Malvern IM026.
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7.4. Caracterizacién del producto encapsulado.

Una vez que se llevé a cabo el proceso de secado en el equipo descrito en la seccion
5.2, utilizando temperaturas de entrada del aire (Ti) de 125, 140, 155 y 170,
temperaturas de salida del aire (To) de 80 y 90 y velocidades del aire de flujo de 1.5
Umst y 1.2 Umst, se llevo a cabo la caracterizacién del producto obtenido, dando los
resultados promedio presentados en el cuadro 9 (a), en el cual se incluye la desviacion
estandar de las réplicas.

De igual manera se llevo a cabo el proceso de secado por aspersion de acuerdo a las
condiciones descritas en la seccion 4.4.10., los resultados se presentan en el cuadro 9
para ser comparados con el producto obtenido mediante la encapsulacién de aceite
esencial de naranja por secado en lecho por fuente fluidizado. En el cuadro 9 (b)
también se incluyen los resultados de la caracterizacion de muestras comerciales de

encapsulaciéon de aceite esencial de naranja con fines de comparacion.

Como se aprecia en el cuadro 9 (a), para el caso de una velocidad de aire de flujo de
1.5 Umst, el aceite volatil total (AVT) aumenta ligeramente conforme aumenta la
temperatura de entrada y salida del aire de secado, llegando a un maximo a Ti 155°C y
To 80°C. El mismo efecto se presenta en el aceite volatil superficial (AVS), por lo que
se puede suponer que existe un 6ptimo alrededor de estas temperaturas. EI mismo
efecto se aprecia para la velocidad de aire de flujo de 1.2 Umst, observando que el
méximo de AVT es a una Ti 155°C y To 80°C en cambio para el caso de AVS el
maximo se localiza a una Ti de 140°C y To de 80°C. Cabe mencionar que a 1.2 Umst
de velocidad de aire de flujo se obtiene mayor cantidad de AVT que a 1.5 Umst

obteniendo un maximo de éste a 155°C.
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Cuadro 9a. Caracterizacion del producto encapsulado obtenido del proceso de secado

en lecho por fuente fluidizado con sdlidos inertes.

Muestra

AVT
(g/g N-Lok)

AVS
(g/g N-Lok)

P granel

(g/ml)

Tamafio de
particular
(diametro

sauter)

(um)

1.5 Umst

0.1187+0.0001

0.0041+0.0002

1.00+0.01

0.36+0.01

50.12+0.20

0.1245+0.0001

0.0041+0.0001

2.00+0.01

0.39+0.01

57.25+0.11

0.1365+0.0030

0.0117+0.0021

1.25+0.25

0.34+0.01

43.86+0.96

0.1399+0.0004

0.0138+0.0002

1.75+0.25

0.35+0.01

51.94+1.45

0.1365+0.0004

0.0020+0.0001

1.25+0.25

0.37+0.01

42.49+0.17

0.1358+0.0001

0.0031+0.0010

2.50+0.01

0.42+0.01

64.87+0.72

0.1298+0.0003

0.0012+0.0008

2.00+0.01

0.36+0.01

34.77+0.08

0.1279+0.0034

0.0004+0.0001

2.50+0.50

0.36+0.01

40.361+0.71

1.2 Umst

0.1369+0.0026

0.0082+0.0041

1.50+0.01

0.36+0.01

35.26+0.55

0.1373+0.0022

0.0083+0.0002

1.75+0.25

0.38+0.01

39.51+2.13

0.1387+0.0001

0.0082+0.0001

1.00+0.01

0.36%0.01

27.68+0.55

0.1489+0.0004

0.0082+0.0002

0.75+0.25

0.37+0.01

37.39+1.09

0.1412+0.0008

0.0083+0.0001

2.50+0.50

0.35+0.01

41.10+0.93

0.1346+0.0004

0.0093+0.0010

1.75+0.25

0.31+0.01

41.32+0.38

0.1316+0.0026

0.0082+0.0001

1.00+0.01

0.35+0.01

23.00+0.78

0.1301+0.0004

0.0083+0.0002

2.25+0.25

0.37+0.01

43.00+4.13

AVT: aceite volatil total
AVS: aceite volatil superficial
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Cuadro 9b. Caracterizacion del producto encapsulado obtenido del proceso de secado

por aspersion y muestras comerciales.

Muestra

AVT
(g/g N-Lok)

AVS

(9/g N-Lok)

Humedad

%

[o] granel

(g/ml)

Tamafo de
particular
(diametro

sauter)

(um)

SECADO POR ASPERSION

0.1747+0.0014

0.0157+0.0032

2.00+0.01

0.37+0.01

22.28+0.26

0.1775+0.0043

0.0177+0.0011

2.00+0.01

0.35+0.01

39.51+1.42

0.1887+0.0029

0.0243+0.0011

2.50+0.01

0.35+0.01

27.62+1.52

0.1946+0.0029

0.0189+0.0021

2.50+0.01

0.31+0.01

28.83+1.26

0.1847+0.0001

0.0296+0.0001

2.00+0.01

0.34+0.01

27.84+0.19

0.1757+0.0043

0.0211+0.0021

2.50+0.01

0.32+0.01

27.66+0.12

MUESTRAS COMERC

IALES

Aceites y esencias

0.0824

0.0129

5.00

Partner Taste

0.0889

AVT: aceite volatil total
AVS: aceite volatil superficial

0.0063

4.00

Respecto al contenido de humedad, tanto para velocidades de aire de 1.5 Umst y 1.2

Umst, éste se mantiene a un valor de 1y 2.5% el cual se encuentra por debajo de lo

reportado para productos comerciales encapsulados mediante el proceso de secado

por aspersion, que es entre 3 y 6% (Bhandari et al., 1992; Flores, 2001 y Velazquez,

2003). El producto es mas seco que el obtenido comercialmente por secado por

aspersion, lo cual es debido al mayor tiempo de residencia del producto en el equipo

gue es en promedio de 6.8 minutos (Ramirez, 2006).
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La densidad a granel como se puede apreciar no se ve afectada por el cambio de
temperatura, manteniéndose casi constante con wun valor de 0.37 g/ml

aproximadamente para 1.5 Umst y 0.36 g/ml aproximadamente para 1.2 Umst.

Respecto al tamafio de particula, se tomo el diametro Sauter (D[3,2]) que es el
diametro de la esfera que tiene la misma area superficial que la particula verdadera. En
estos resultados (cuadro 9 (a)) se notan diferencias y aunque existe una tendencia de
aumentar conforme aumenta tanto la temperatura de entrada del aire de secado (Ti) y
la temperatura de salida de aire de secado (To), este comportamiento no es uniforme
presentando a veces descensos y a veces aumentos del tamafio de particula, pero en
general es mayor que los obtenidos en las muestras secadas por aspersion. Estos
resultados son los esperados, ya que debido al proceso de secado que se lleva a cabo,
gue involucra colisiones entre las particulas inertes, que aunado a la fragilidad que el
producto adherido a la superficie de éstos, el producto liberado y colectado en el ciclon
esta formado de particulas irregulares, cuyo tamafio no es una funcién directa de las
condiciones de operacion, por lo que no se obtienen tamafios de particula con una
tendencia bien definida. Esto se aprecia mejor en la figura 23, donde se presenta un
ejemplo de la distribucion de tamafio de particula para un muestra secada en el
secador de lecho por fuente fluidizado a una Ti = 125°C, To = 90°C y 1.2 Umst. En ésta
se observa que no hay presencia de una campana de Gauss bien definida, sino una
campana con dos crestas seguida de una planicie con diametros grandes que afectan

el diametro medio de la poblacion.

Ahora bien, comparando los resultados de caracterizacion del producto encapsulado en
el secador de lecho por fuente fluidizado con los secados por aspersion, cuadro 9 (b),
se puede ver que tanto el aceite volatil total (AVT) como el aceite volatil superficial
(AVS) obtenido en el producto secado por aspersion es mayor que en el secado en
lecho por fuente fluidizado (27% y 60% respectivamente).
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Figura 23. Ejemplo de la distribucion del tamafio de particula obtenida para el producto
secado en el secador de lecho por fuente fluidizado a Ti=125°C, TO=90°C y 1.2
Umst.

Respecto al contenido de humedad las muestras secadas por aspersion en este trabajo
(cuadro 9 (b)), ésta es ligeramente mayor que el obtenido en las muestras secadas en
lecho por fuente fluidizado (2.25% en promedio comparada con 1.7% en promedio). La
densidad a granel del producto secado por aspersion se encuentra por debajo (0.34
g/ml comparado con 0,37 g/ml) de los obtenidos en secado en lecho por fuente
fluidizado. Respecto al tamafio de particula, éste es menor que en el producto obtenido
mediante el proceso de secado en lecho por fuente fluidizado, que concuerda con lo
esperado, ya que como lo menciona Chen y Ozkan (2007), en este Ultimo tipo de
secadores el producto obtenido es de tamafio de particula mayor que los obtenidos
mediante el proceso de secado por aspersion, en los cuales se obtiene un tamafio de
particula mas pequefio, debido al diferente mecanismo de secado que se presenta en
cada uno de estos secadores (aspersion y secado de particulas sobre los solidos
inertes respectivamente). Esto se aprecia mejor en la figura 24, donde se comparan a

manera de ejemplo los tamafios de particula tanto del producto secado por aspersion y
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secado en lecho por fuente fluidizado donde se observa que el producto obtenido en
secado por aspersion tiene una dispersion menor, obteniéndose una campana de
gauss mas angosta que en secado de lecho por fuente fluidizado, lo que indica que se
obtiene un glébulo mas homogéneo. En la figura 25 se observan las micrografias
electrénicas tanto del producto secado por aspersion (figura 25(a)) y secado en lecho
por fuente fluidizado (figura 25(b)) a la misma magnificacion (x500). En estas figuras se
observa que en secado por aspersién se forman particulas esféricas, alguna de
superficie irregular (rugosa) posiblemente debido a fisuras internas de las particulas
como lo menciona Ascheri et al, (2003). Para el secado de lecho por fuente fluidizado
se observan particulas en general en forma de laminas o costras, mas gruesas que las
obtenidas en secado por aspersion con gran dispersion de tamafio. En el secado de
lecho por fuente fluidizado se forman laminillas del producto encapsulado en lugar de
glébulos como en el caso del secado por aspersion. Este fenébmeno lo observé también
Marreto et al, (2006), al secar productos farmacéuticos encapsulados en una solucién
de pectina y caseina. En la figura 25 se puede observar como en la superficie los
glébulos de secado por aspersion (figura 25 (a)) se ven unas pequefias mancha en la
superficie del glébulo que pertenece al aceite superficial del producto. En el caso de
secado de lecho por fuente fluidizado (figura 25(b)) el aceite superficial se ve en forma
de zonas concavas sobre la superficie de las laminas que se forman, de igual manera,
al comparar los dos productos se observa que el tamafio y forma de la particula es
mayor en el secado de lecho fluidizado respecto al obtenido en secado por aspersion,
también se observa que el grosor de la pared que se forma alrededor de los globulos
de aceite esencial de naranja es mas gruesa en el secado de lecho por fuente

fluidizado (figura 25 (b)) que en el obtenido en secado por aspersion (figura 25 (a)).
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Figura 24. Distribucién de tamafio de particula obtenido para el producto secado por
aspersion (Ti=200°C y To=120°C) y secado de lecho por fuente fluidizado
(Ti=125°C, To=90°C y velocidad el aire de flujo = 1.2 Umst).

Aceite superficial

Figura 25. Microscopia electronica de producto secado por aspersion (a) (Ti=200°C y
T0=120°C) y secado en lecho por fuente fluidizado (b) (Ti=155°C, To=80°C y
velocidad el aire de flujo = 1.2 Umst).
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Con los datos de AVT reportados en el cuadro 9 (a), se calculd la eficiencia de

retencion del aceite esencial de naranja basado en la cantidad de aceite volatil total

adicionado antes de encapsular por unidad de masa de N-Lok seco. La eficiencia de

encapsulacion se calcul6 con las datos de AVS del cuadro 9 (a), restando esta cantidad

de aceite volatil superficial (AVS) a la cantidad de aceite volatil total (AVT) con base al

contenido de los sélidos de encapsulante seco, relacionandolo a la cantidad de aceite

esencial de naranja que fue adicionado antes de someterse al secador de lecho por

fuente fluidizado. Los resultados obtenidos se presentan en la figura 26.
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Figura 26. Relacién entre eficiencia de retencion y eficiencia de encapsulacién en

funcion de las temperaturas de entrada y salida del aire de secado para todas

las condiciones de operacion en el secador de lecho por fuente fluidizado vy el

secado por aspersion
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Como se observa en la figura 26 para el secador de lecho por fuente, la eficiencia de
retencion va aumentando conforme se aumenta la temperatura de entrada y salida del
aire de secado obteniendo que la muestra que presenta la mayor eficiencia de
retencion (55.97%) a una velocidad de aire de 1.5 Umst es la secada a 155°C de Ti,
80°C de To, sin embargo la muestra que presenta la mayor eficiencia de encapsulacién
(53.78%) es la muestra secada a 140°C de Tiy 90°C de To. Antes y después de esas
temperaturas se ve que tanto la eficiencia de retencion como la de encapsulacion van
disminuyendo, lo que permite pensar que existe una temperatura de entrada y de salida
del aire de secado Optimo para obtener las mejores eficiencias. Las muestras secadas
a una velocidad de flujo de 1.2 Umst, también presentan un Optimo tanto en el por
ciento de retencion ( 59.57%) como el % de encapsulacion (56.30%) a una temperatura
de 155°C de Ti y 80°C de To, pero en general ambas eficiencias son ligeramente
mayores que para el caso de 1.5 Umst (aproximadamente un 5% mayor para 1.2 Umst)

Si bien tanto la eficiencia de retencion como de encapsulacion del producto secado en
lecho por fuente fluidizado no son tan grandes como las obtenidas en secado por
aspersion (de un 47 a 59% de retencion y un 45 a 56% de encapsulacion en el lecho
por fuente fluidizado comparado con 75 a 85% de retencibn y 65 a 70% de
encapsulacion para el secado por aspersion), de la cantidad de aceite que es retenido
en el producto secado en lecho por fuente fluidizado el 94% en promedio es
encapsulado comparado con un 89% en promedio que es encapsulado en secado por
aspersion, lo que indica que el proceso de encapsulacion en lecho por fuente es mejor

en este aspecto que el de secado por aspersion.

Cabe mencionar que ya que el producto secado en lecho por fuente tiene un espesor
de pared mucho mas grueso que el de las particulas secadas por aspersion como se

indico anteriormente (ver figura 25b) puede ser que el aceite se encuentre mejor
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protegido. Esto al formar una capa mas gruesa esto permite que la liberacion del aceite
esencial sea mas lento como lo indican Baracat et al, (2004) y Marreto et al, (2006) en
la aplicacion de este proceso a productos farmacéuticos que requieren que su
velocidad de liberacion sea lenta, lo que daria al producto una mejor proteccion. De
manera de probar lo anterior se evalué él por ciento de retencion, encapsulacion y
calidad del aceite esencial de naranja encapsulado (perfil de terpenoides principales y
contenido de carvona como producto de oxidacion) al producto obtenido en ambos
secadores por un periodo de tres meses y medio analizandolos cada 15 dias, los

resultados se presentan posteriormente en la seccién 7.4.3.

7.4.2. Andlisis estadistico.

Se llevo a cabo el analisis estadistico utilizando MINITAB 14, con un coeficiente de
significancia de a=0.05, considerando un disefio factorial completo de 4x2x2 (4 niveles
de Ti, 2 de To y 2 de V) con réplica en todos los punto, teniendo como parametros de
respuesta la eficiencia de encapsulacion y de retencién. Los datos obtenidos se

muestran en el cuadro 10.

En el cuadro 10 se presentan para cada una de las variables que segun el programa
MINITAB 14 deben incluirse en el polinomio de respuesta: los coeficientes no
codificados (Coef) utilizados para cada una de las variables y sus interacciones, el error
estandar del coeficiente (SE Coef) y la probabilidad (P) que indica que variables son
significativas o no significativas. Aquellas variables que estan por arriba de 0.05 de P
seran no significativas lo que indica que deberian ser eliminadas del polinomio de
respuesta ya que sus interacciones con otras variables no afecta el % de retencién y de
encapsulacion del producto obtenido en el secado de lecho por fuente fluidizado. Sin

embargo, en el caso de Ti y To aunque presentan una probabilidad mayor de 0.05, se
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tienen que incluir en el polinomio, ya que el programa no permite que se eliminen
términos cuando sus interacciones si son significativas para la construccion del

polinomio de respuesta.

Cuadro 10. Coeficientes no codificados de regresion estimados para la obtencion del
polinomio de respuesta para por ciento de retencion y por ciento de
encapsulacion.

Termino Coef SE Coef

Por ciento de Retencion
Constante -272.535 0.4063
Ti 3.56447 0.3406

To 0.927675 0.2538

\% 49.4731 0.2538
-0.00836528 0.5711
-0.00660500 0.3406
-0.391611 0.3406

Por ciento de Encapsulacién

Constante -259.501 0.3788
Ti 3.04636 0.3175

To 0.897292 0.2366

\Y 81.0358 0.2366
-0.00594722 0.5324
-0.00628333 0.3175
-0.575667 0.3175

Ti=Temperatura de entrada del aire de secado.
To= Temperatura de salida del aire de secado.
V= Velocidad del aire por el tubo central

Si bien el programa MINITAB 14 también calcul6 todos los parametros en el cuadro 10
para las interacciones To*V, To? V?y Ti*To*V, no se incluyen en el cuadro 10 ya que

el programa los considero no significativos.
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Con base a los coeficientes decodificados de las variables indicadas en el cuadro 10,
los polinomios de respuesta para la eficiencia de retencion (%R) y de encapsulacion

(%E) de aceite esencial de naranja en el lecho por fuente fluidizado son los siguientes:
EFICIENCIA DE RETENCION (%R):

%R = —272.535 + 3.56447Ti + 0.927675To + 49.4731V — 0.00836528Ti>
—0.0060500TiTo — 0.391611TiV

EFICIENCIA DE ENCAPSULACION (%E):

%E = —259.501 + 3.04636Ti + 0.897292To + 81.0358V — 0.00594722Ti?
—0.0062833TiTo — 0.575667TiV

Derivando el polinomio con respecto a la temperatura de entrada (Ti) del aire de
secado e igualando a cero para obtener el méaximo, se obtuvo que la temperatura
optima de entrada del aire de secado (Ti) es de 156°C. Debido a que no se pudo
derivar respecto a la temperatura de salida (To) del aire de secado ni la velocidad del
aire de secado (V), ya que ambas presenta una variacion lineal como se observa en las
superficies de respuesta presentadas en la figura 27 y 28 se tomo como Optima la To
de 80°C y 1.2Umst como la velocidad del aire de secado 6ptimo (cuadro 11), ya que en
estas condiciones tanto la eficiencia de retencibn como la de encapsulacién
presentaron los valores maximos (ver figura 26). En estas condiciones de operacion se
obtuvo el producto usado para llevar a cabo el seguimiento del producto secado en el

secador de lecho por fuente fluidizado durante 3 meses y medio.
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Figura 27. Superficie de respuesta para el por ciento de Retencion.
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Cuadro 11. Condiciones Optimas para llevar a cabo el secado del producto en lecho por

fuente fluidizado y dar seguimiento del producto durante tres meses y medio.

Variable
Ti (°C)

To (°C)
V (m/s)

Ti=Temperatura de entrada del aire de secado.
To= Temperatura de salida del aire de secado.
V= Velocidad del aire por el tubo central

En cuanto al secado por aspersion no se pudo hacer el analisis de superficie de
respuesta ya que solo son dos variables las que se manejaron en el equipo, por lo que
se hizo una regresiébn con los datos obtenidos, observando que respecto a la
temperatura de salida del aire de secado (To) se presenta una variacién lineal por lo
gue se decidio utilizar la To de 120°C como 6ptima debido a que en ésta temperatura
se obtuvo la mejor eficiencia de retencion y de encapsulacion del producto. La
temperatura de entrada del aire de secado (Ti) como se muestra en la figura 29
presenta una regresion polinomial con un 6ptimo, por lo que se pudieron obtener los
polinomios de respuesta y se pudieron derivar con respecto a Ti, dando como
temperatura 6ptima de entrada del aire de secado 200°C., quedando los polinomios de

respuesta como se muestran a continuacion, con los coeficientes decodificados.
EFICIENCIA DE RETENCION (%R):

%R = —0.0179Ti? + 7.15Ti — 635.4
EFICIENCIA DE ENCAPSULACION (%E):

%E = —0.0184Ti? + 7.3129Ti — 655.93
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Figura 29. Regresion polinomial de los datos obtenidos para secado por aspersion,

para la obtencion de los polinomios de respuesta.
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Con base a lo anterior se presentan en el cuadro 12 las condiciones Optimas para

llevara a cabo el secado por aspersion.

Cuadro 12. Condiciones 6ptimas para llevar a cabo el secado del producto secado por

aspersion y dar seguimiento del producto durante tres meses y medio.

Variable
Ti (°C)

To (°C)

Ti=Temperatura de entrada del aire de secado.
To= Temperatura de salida del aire de secado.

A manera de ver la precision con los que los polinomios de respuesta tanto para
secado por aspersioén como para secado de lecho por fuente fluidizado, representan los
datos experimentales, se compararon los valores experimentales obtenidos en las
diferentes condiciones de operacion con los calculados por cada polinomio tanto para
el por ciento de retencion como de encapsulacion. Las figuras 30, 31, 32 y 33 muestran
esta comparacioén en los cuales se puede observar que los resultados que arroja el
polinomio de respuesta estan dentro de un intervalo de confianza de un 3% para el
caso de secado en lecho por fuente fluidizado y de un 5% para secado por aspersion,
comparados con los obtenidos experimentalmente. Los datos con los que se

construyeron se muestran en los cuadros 16 y 17 del apéndice.

Claudia Velazquez Contreras 82



Encapsulacion de aceite esencial de naranja en un secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes

Resultados

70

65

60

55

50

Valor calculado

45

40

| +3% s
g,—";" T ’
, -t
<7 3%
40 45 50 55 60 65 70

Valor experimental

Figura 30. Comparacion de los valores calculados con el polinomio de respuesta y los

resultados experimentales para el por ciento de retencion (%R) del proceso de

secado en lecho por fuente fluidizado.
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Figura 31. Comparacion de los valores calculados con el polinomio de respuesta y los

resultados experimentales para el por ciento de encapsulacion (%E) del proceso

de secado en lecho por fuente fluidizado.

Claudia Velazquez Contreras 83



Encapsulacion de aceite esencial de naranja en un secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes

Resultados

90 T //
85 - L7 .-
80 - e
o ¢ e
° +5% -7 e
8 75 . -
3 Py -
S 20l . > 9.
(3] -7 e
(_OU 65 T ,/// ”’/’ -5%
> 60 - s e
55 | . T
50 ”T T T T T T T 1
50 55 60 65 70 75 80 85 90
Valor experimental

Figura 32. Comparacion de los valores calculados con el polinomio de respuesta y los

resultados experimentales para el por ciento de retencion (%R) del proceso de

secado por aspersion.
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Figura 33. Comparacion de los valores calculados con el polinomio de respuesta y los

resultados experimentales para el por ceinto de encapsulacion (%E) del proceso

de secado por aspersion.
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7.4.3. Seguimiento de la calidad de los productos secados por aspersion y
por lecho por fuente fluidizado bajo las condiciones optimas de

secado.

El seguimiento del producto se llevé a cabo durante tres meses y medio almacenando
el producto en frascos de vidrio con tapas de rosca, a temperatura ambiente y en la
obscuridad, analizando cada quince dias el producto secado en cada uno de los
equipos en las condiciones 6ptimas obtenidas en base al analisis estadistico llevado a
cabo en MINITAB 14 (Seccion 7.4.2.). La variacion del por ciento de retenciéon y el por
ciento de encapsulacion obtenidos durante el almacenamiento de los productos de
ambos secadores se presenta en la figura 34.

En la figura 34 se observa que conforme pasa el tiempo el aceite encapsulado va
disminuyendo tanto para el producto encapsulado por aspersiéon como el encapsulado
en el secador de lecho por fuente fluidizado, manteniéndose practicamente constante el
aceite total retenido; lo cual era de esperarse, ya que el aceite retenido no tiene por qué
cambiar conforme pasa el tiempo ya que este es el aceite que se encuentra tanto
encapsulado como el que se encuentra en la superficie. Por otro lado el aceite
encapsulado, si se reduce, pues se va difundiendo hacia la superficie del encapsulado.
La figura 34 muestra que hasta en 2° mes tanto en el caso de secado por aspersion
como en secado de lecho por fuente fluidizado el por ciento de encapsulacion
disminuye constantemente. Después de este tiempo la velocidad de disminucion del
por ciento de encapsulacion disminuye considerablemente manteniéndose el % de
encapsulacién practicamente constante para el caso de secado de lecho por fuente
fluidizado hasta el final del seguimiento (3.5 meses). En el caso de secado por
aspersién se observa que a partir del segundo mes continua disminuyendo el por ciento
de encapsulacion pero muy paulatinamente. La figura 34 también muestra que la
relacion de aceite encapsulado respecto al aceite total retenido en todo tiempo es
mayor para el lecho por fuente fluidizado alcanzando el 88% a los 3.5 meses
comparado con un 78% de la relacion de aceite encapsulado respecto al aceite total
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retenido para el secado por aspersion en el mismo periodo. Estos resultados eran
esperados, ya que como se menciond en la seccion 7.4.1. los glébulos se encuentran
mejor protegidos en el secado de lecho por fuente fluidizado que en el secador por
aspersion debido al mayor espesor de pared como se observa en la figura 36b.

90 - Condiciones 6ptimas: QOﬂdiCi%nes ()ptima:)s: -~ 90
g5 - Ti=200y To = 120 Ti=156°C, To = 80°C .
yV=12Ums
80 - Secado por aspersion Secado de lecho por fuente fluidizada- 80 8
Py
CZ> 75 4 - 75 0
) - L m
) 70 70 5
< 65 - - 65 Qo
60 - 60 9
o
4 L m
w 55 55 O
a 0
o 50 - - 50 ¥
o
E 45 - 45 W
4 =
;:) 40 - 40 g
O 35 - 35 o)
o

30 - -3 £

25 A - 25

20 -l Ul Uil Uiy Ul U U Uen| Uen Ul (el (e Ol el 20

05 1 15 2 25 3 35105 1 15 2 25 3 35
Tiempo en meses
g Por ciento de retencion @ Por ciento de encapsulacion

Figura 34. Variacion de la eficiencia de retencién y eficiencia de encapsulacion del
producto secado en las condiciones 6ptimas tanto en el secado por aspersion

como en el secador de lecho por fuente fluidizado en un periodo de 3 ¥2 meses.

Como se observa en la figura 34, se va perdiendo mayor cantidad de aceite
encapsulado en el proceso de secado por aspersion. Al inicio del seguimiento se tenia

gue de la relacién de aceite encapsulado respecto al aceite total retenido el 84% de
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este aceite total retenido es encapsulado y al final del estudio (3.5 meses) solo el 78%
del aceite total retenido qued6 encapsulado, habiendo una pérdida de un 6% del
producto encapsulado que pasa a formar parte del aceite total retenido exponiéndose al
deterioro por oxidacion por el aire. No asi en el producto obtenido en el secador de
lecho por fuente fluidizado que de la relacién de aceite encapsulado respecto al aceite
total retenido el 91% de este aceite total retenido es encapsulado inicialmente y finaliza
en un 88%, siendo la pérdida de un 3% del aceite encapsulado, lo que permite
corroborar lo que mencionan los trabajos de Baracat et al, (2004) y recientemente de
Marreto et al, (2006) que mencionan que al formarse una pared mas gruesa permite
gue se mantenga el producto mejor protegido y que la liberacion de este sea mas lenta
gue en el caso de secado por aspersion donde la pared que se forma alrededor del
glébulo de aceite es mas delgada. Esto se observa fisicamente en las micrografias
electrénicas de la figura 35 donde se ve que al principio del almacenamiento
(inmediatamente después de ser secado) (figura35 a)) no se observan las pequefas
manchas en la superficie de los glébulos que se presentan a los 2 meses de
almacenamiento del producto que hace suponer que se trata de aceite que esta muy
cerca de la superficie de la capa del agente encapsulante y que termina emergiendo
para de esa manera permitir que el aceite encapsulado salga del glébulo y forme parte

del aceite retenido.

En el caso del secado en lecho por fuente fluidizado las micrografias electronicas de la
figura 36 muestra que al inicio del estudio de seguimiento, el producto se encontraba
formando laminas gruesas (figura 36 a)) que no permiten ver donde se localizan los
glébulos de aceite, pero al pasar dos meses de almacenamiento, se siguen observando
laminas gruesas sin manchas de aceite apreciables en la superficie como se indico
anteriormente, al tener un espesor de pared mas gruesa que en secado por aspersion,
se retarda que el aceite llegue a la superficie y aflore, esto es, se retarda la liberacion
del aceite esencial de naranja.
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S8 um

Figura 35. Microscopia electrénica de producto secado por aspersion al inicio del
almacenamiento (recién obtenido del proceso de secado) (a) y a los 2 Y%

meses de almacenamiento (b).

Figura 36. Microscopia electronica de producto secado en secador de lecho por fuente
fluidizado al inicio del almacenamiento (recién obtenido del proceso de secado) (a)

y a los 2 ¥2 meses de almacenamiento (b).

Claudia Velazquez Contreras 88



Encapsulacion de aceite esencial de naranja en un secador de lecho por fuente fluidizado con sélidos inertes

Resultados

7.4.4. Perfil cromatografico del aceite esencial de naranja encapsulado.

La caracterizacion cromatografia se llevo a cabo con el fin de determinar el perfil de los
componentes principales del aceite esencial de naranja contenido en los productos
encapsulados para conocer el efecto de los dos procesos de secado aplicados a la
calidad del mismo. Las muestras seleccionadas para el analisis correspondieron a los
productos considerados como Optimos de acuerdo al polinomio de respuesta obtenido

para cada uno de los procesos.

Para el andlisis de resultados se consider6 como patron el perfil obtenido para el aceite
esencial de naranja original destilado, el cual se determind a través de la cuantificacion
de las areas correspondientes y los picos de los principales componentes volatiles
contenidos en el mismo. Estas areas se expresan como porcentaje de abundancia
para cada componente con respecto al contenido total de componentes volatiles
presentes (ver cuadro 13), representando el 99.35% los componentes que se utilizaron
como estandares. El 0.65% restante son componentes que no consideramos para este

estudio.

Cuadro 13. Perfil cromatogréfico de los componentes principales del aceite esencial de

naranja original destilado.

Componente Porcentaje de abundancia (%)

o — pineno. 0.68

B — pineno. 0.67
Mirceno. 2.62
Limoneno. 94.45
Linalool. 0.83

Carvona 0.10

| Suma 99.35 I
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Como se observa en el cuadro 13 el limoneno es el componente que se encuentra en
mayor abundancia, es el componente principal el que le da el aroma caracteristico al
aceite esencial de naranja. El componente de menor abundancia es la carvona que es

un producto de degradacion del mismo por oxidacion.

En el cuadro 14 se muestran los resultados obtenidos del ensayo cromatogréafico del
aceite esencial de naranja, el aceite encapsulado obtenido del secado en lecho por

fuente fluidizado y el aceite encapsulado obtenido del secado por aspersion.

Cuadro 14. Resultados de porciento de abundancia del ensayo cromatogréfico del

aceite esencial de naranja asociado al por ciento de retencion (%R).

Descripcion | @-pineno | p-pineno | Mirceno. | Limoneno | Linalool | Carvona

AE 0.68 0.67 2.62 94.45 0.83 0.10

AESB 1.5 1.03 0.52 2.14 94.86 0.72 0.67

AESB 3.5 0.83 0.49 2.61 90.01 0.60 0.67

AESA 1.5 0.95 0.49 2.79 95.28 0.65 0.79

AESA 3.5 0.92 0.53 2.73 87.97 0.67 0.89

AE = aceite esencial de naranja original destilado.

AESB 1.5 = aceite esencial de naranja recuperado del proceso de secado en lecho por fuente fluidizado a 1.5 meses de
almacenamiento.

AESB 3.5 = aceite esencial de naranja recuperado del proceso de secado en lecho por fuente fluidizado a 3.5 meses de
almacenamiento.

AESA 1.5 = aceite esencial de naranja recuperado del proceso de secado por aspersion a 1.5 meses de almacenamiento.

AESA 3.5 = aceite esencial de naranja recuperado del proceso de secado por aspersién a 3.5 meses de almacenamiento.

%R = % de retencion.

Los resultados obtenidos de los perfiles cromatograficos de los aceites esenciales
obtenidos de los procesos de secado se presentan en las figuras 37 y 38, donde se
comparan los cromatogramas del aceite esencial de naranja antes de ser sometido al
proceso de encapsulacion con los cromatogramas del aceite destilado después de ser

sometido al proceso de secado por aspersion y secado en lecho por fuente fluidizado,
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donde se observa que hay una menor presencia de carvona en el secado de lecho por
fuente fluidizado que en secado por aspersion (ver cuadro 14) y aunque es minima la
diferencia se puede decir que el proceso de secado en lecho por fuente fluidizado es
mejor ya que el producto de oxidacion que en este caso en la carvona se presenta en
menor cantidad que el secado por aspersion, esto se confirma al ver la concentracion
gue presenta el pico de carvona (ver cuadro 14) en cada uno de ellos, donde se
observa que la carvona se encuentra en menor concentracién en la muestra estandar,
siendo el secado de lecho por fuente fluidizado donde se presenta en menor
concentracion respecto al secado por aspersion donde va aumentando la
concentracion de carvona respecto al tiempo de almacenamiento, mientras que en el

secado de lecho por fuente fluidizado se mantiene a la misma concentracion.

Para verificar la concentracion de los componentes volétiles que se utilizaron como
estandar se llevaron a cabo curvas tipo de cada uno de ellos para que con base al area
obtenida en el perfil cromatografico y conociendo la concentracion de cada una de
estas areas, se calculara la concentracion presente en el aceite esencial destilado y los
productos encapsulados obtenidos de los procesos de secado en lecho por fuente
fluidizado y secado por aspersién. Los resultados obtenidos se muestran en el cuadro
15 y las curvas tipo de cada uno de los estdndares se encuentran en el apéndice al

final del documento (del apéndice 10.5.).

Al igual que en el porcentaje de abundancia se observa como la carvona aumenta
respecto al proceso de encapsulacion aumentando ligeramente en el proceso de
secado por aspersion, manteniéndose la concentracién de esta respecto al tiempo de
almacenamiento en ambos procesos. En cuanto al limoneno este de igual manera
disminuye ligeramente siendo mas notorio en el secado por aspersion que en el secado
de lecho por fuente fluidizado. Lo que indica que en efecto la pared gruesa que se
forma alrededor de los globulos de aceite en el secado en lecho por fuente fluidizado
favorece la proteccion de los componentes volatiles del aceite esencial de naranja y lo

protege de la degradacion.
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Cuadro 15. Resultados de concentracion de los componentes volatiles estandar del
ensayo cromatografico del aceite esencial de naranja asociado al por ciento de

retencion (%R)

o —pineno | B -pineno Mirceno Limoneno Linalool Carvona
Descripcion

(g/ml) (g/ml) (g/ml) (g/ml) (g/ml) (g/ml)

AE 977*10”’ 782*10° | 724*10° 1.010%1072 603*10° 212*10°

AESBLS | 7934107 815*10° | 423*10° | 1.005*10% | 578*10° | 296*10°

AESB 35 765*10” 804*10° | 424*10° | 1.002*10% | 579*10° | 286*10°

AESALS 864*10” 797+10° | 711*10° | 1.025*10% | 590*10° | 319*10°

AESA 3.5

614*107 799*10° | 657*10° 0.895*10 575*10° 277*10°

AE = aceite esencial de naranja original destilado.

AESB 1.5 = aceite esencial de naranja recuperado del proceso de secado en lecho por fuente fluidizado a 1.5 meses de
almacenamiento.

AESB 3.5 = aceite esencial de naranja recuperado del proceso de secado en lecho por fuente fluidizado a 3.5 meses de
almacenamiento.

AESA 1.5 = aceite esencial de naranja recuperado del proceso de secado por aspersion a 1.5 meses de almacenamiento.

AESA 3.5 = aceite esencial de naranja recuperado del proceso de secado por aspersién a 3.5 meses de almacenamiento.

%R = % de retencion.

Estos resultados nos indican que si bien el aceite retenido en el producto secado en
lecho por fuente fluidizado es menor que en el secador por aspersion, 57.60% vy
76.19% respectivamente, una mayor fraccion del aceite retenido es encapsulado en el
lecho por fuente fluidizado (94% aproximadamente) y que ademas de esto, debido a la
formacion de una capa mas gruesa alrededor de los globulos de aceite, éste se
encuentra mas protegido de la oxidacion y mantiene un mayor porcentaje del aceite

encapsulado durante el almacenamiento.
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CONCLUSIONES.

El proceso de encapsulacion de aceite esencial de naranja puede ser llevado a

cabo en el secador de lecho por fuente fluidizado.

El contenido de humedad del producto encapsulado en lecho por fuente
fluidizado no se ve afectado por la temperatura ni por la velocidad de aire de
secado y se obtiene un producto con menor contenido de humedad que el

producto secado por aspersion.

La densidad a granel y el tamafio de particula no se ven afectados por las
temperaturas de entrada y salida del aire de secado en secador de lecho por
fuente fluidizado y son en general mayores a los obtenidos en secado por

aspersion.

En el secador de lecho por fuente fluidizado, el tamafio de particula no es
funcion directa de las condiciones de operacion, debido al mecanismo de secado
(formacion de hojuelas y fraccionamiento de las mismas), sin embargo en

general es mayor que el obtenido en secado por aspersion.

El producto secado en lecho por fuente fluidizado que presenta las mejores
eficiencias de retencion y de encapsulacién es el que se seco a 1.2 Umst una
temperatura de entrada del aire de 155°C y de temperatura de salida del aire de

secado de 80°C, siendo del 59% de retencion y del 56% de encapsulacion.
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» La relacion de aceite encapsulado respecto al aceite que es retenido en el
producto secado en lecho por fuente fluidizado fue en promedio del 94%
mientras que en el secador por aspersion fue en promedio del 89%. Por lo que la
proporcion de aceite encapsulado a aceite total es mayor en el secador de lecho
por fuente fluidizado.

» La eficiencia de retencion del producto secado en lecho por fuente fluidizado es
menor en un 30% al obtenido en secado por aspersion, pero al tener un espesor
de pared mas gruesa en el producto encapsulado, le proporciona mayor
proteccion al aceite esencial de naranja, lo cual se observa al llevar a cabo el

perfil cromatografico de ambos procesos.

» La cantidad de aceite encapsulado en base al aceite que fue retenido en el
estudio de seguimiento durante el almacenamiento de los productos
encapsulados en las condiciones éptimas fue de 84% al inicio del estudio para el
caso del secado por aspersion disminuyendo este hasta un 78% a los tres
meses y medio de estudio, teniendo una pérdida del 6%. Para el caso de secado
de lecho por fuente fluidizado la cantidad de aceite encapsulado en base al
aceite que fue retenido fue de 91% al inicio del estudio disminuyendo a un 88%
a los tres meses y medio de estudio, teniendo solamente una pérdida del 3%.

» El proceso de encapsulacion mediante el secado de lecho por fuente fluidizado
tiene una mejor proteccion del aceite encapsulado provocando una lenta

liberacién de este.
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» Las condiciones Optimas para llevar a cabo el proceso de encapsulacion de
aceite esencial de naranja en el secador de lecho por fuente fluidizado para
obtener las mejores eficiencias de retencién y de encapsulacién son con una Ti
de 1262C, To de 80°C y velocidad del aire por el canal central de 1.2 Umst.
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10. APENDICE

10.1. Curvas de calibracién de los sopladores de aire por fuente y por el anulo.

Velocidad superficial (m/s)
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y=0.1044x + 0.4248
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1 2 3 4 5 6 7

Caida de presion en medidor de orificio (cm H,0)

Figura 39. Curva de calibracion del medidor de orificio del soplador que alimenta al

spout (canal central).
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Figura 40. Curva de calibracién del medidor de orificio del soplador que alimenta por el

anulo.
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10.2. Curva de calibracién del rotdmetro de alimentaciéon de la emulsioén.

N
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Rotametro (ccm)

Figura 41. Curva de calibracion del rotametro de alimentacion con una emulsion 1:4
aceite esencial de naranja a la solucion al 20% de N-Lok.

10.3. Curva de flujo de la emulsion utilizada.

9 -
z 8 y = 0.052x0-865
(153
v )
3 6 -
)
o 5 1
o
S5 34
=
(7]
w2 -+
1 -
O T T T 1
0 100 200 300 400
Velocidad de deformacién (s1)

Figura 42. Curva de flujo de la emulsion utilizada.
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10.4. Comparacion de datos obtenidos experimentalmente con los obtenidos con

el polinomio de respuesta.

Cuadro 16. Por ciento de retencién y por ciento de encapsulacion obtenido del proceso de

encapsulacion en un secador de lecho por fuente fluidizado y la comparacién con lo

obtenido mediante el polinomio de respuesta obtenido del programa MINITAB 14.
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Cuadro 17. Por ciento de retencién y por ciento de encapsulacion obtenido del proceso
de encapsulacion en un secador por aspersion y la comparacion con lo obtenido

mediante el polinomio de respuesta obtenido.
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10.5.

Curvas

tipo para obtencion

cromatogréaficos.
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Figura 43. Curva tipo de a - pineno.
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Figura 44. Curva tipo de 3 - pineno.
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Figura 45. Curva tipo de mirceno.
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Figura 46. Curva tipo de limoneno.
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Figura 47. Curva tipo de linalool.
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Figura 48. Curva tipo de carvona.
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