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Resumen

La encapsulacion es una estrategia utilizada para proteger agentes activos frente a factores
externos que podrian dafiarlos fisicoquimicamente. El secado por aspersién es una técnica comun
para esta proteccion y la mas utilizada en la industria alimentaria; debido a que es un proceso econémico,
escalable y continuo. Esta técnica requiere de formadores de pared dispersados en medios
generalmente acuosos, en donde también se encuentra el agente activo. Dentro de los materiales de
pared, los almidones han ganado importancia debido a su disponibilidad, bajo costo y versatilidad. El
almidon de malanga es un biopolimero que ya ha sido utilizado como formador de pared; sin embargo,
en su forma nativa suele presentar limitaciones para esta aplicacién, debido a que forma agregados
esféricos que presentan cavidades o poros en su estructura, lo que impide una completa proteccion de
los agentes activos. Para mejorar esta caracteristica, el almidon debe modificarse. Una de las técnicas
de modificacion es el ultrasonido, que produce alta fuerza de cizallamiento y rompe la estructura
granular del almidén, mejorando sus propiedades. Esto da como resultado una disminucion en los
tamafios y la frecuencia de los poros/cavidades de dichos sistemas encapsulantes (agregados

esféricos).
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1 INTRODUCCION

El almiddn es un biopolimero formado de amilosa y amilopectina, sintetizado principalmente por
la naturaleza (especificamente por las células vegetales) para funcionar como reserva energética, sin
embargo, el ser humano ha extendido su uso mucho mas alla de su disefio original, de tal manera que
este polisacarido posee una amplia gama de aplicaciones en la industria alimentaria (Taggart 2004; Guo

etal., 2021).

Entre sus tantas aplicaciones, el almidon puede ser utilizado como un importante material de pared
para la encapsulacion de compuestos bioactivos como polifenoles, micronutrientes, enzimas y
antioxidantes; formando una barrera contra ciertas condiciones (como la luz, oxigeno, pH, humedad etc.)
que afectan a estos compuestos; en consecuencia, se mejora la estabilidad fisica y quimica de dichos

componentes (Shishir et al., 2018).

Para la encapsulacion de estos compuestos existen diferentes técnicas, entre ellas, el secado por
aspersion, el cual es de los procesos mas usados para la encapsulacion de los compuestos bioactivos, por
ser una técnica rapida, econémica y sencilla; la cual se basa en cuatro principios: la atomizacién de la
alimentacion liquida en forma de gotas muy pequefias (que contienen el compuesto activo y el material
formador de pared), el suministro de aire caliente en la camara de secado, el secado de las gotas con la
consecuente formacion de las capsulas, y la separacion de éstas por recuperacion en el ciclon (Shishir et

al., 2018).

Los encapsulantes pueden fabricarse a base de almidones nativos, aunque presentan propiedades
pobres de barrera a la humedad y limitaciones en sus propiedades mecanicas por su rapida retrogradacion
(Ramos-Garcia, 2018), por esta razon suelen aplicarse métodos de modificacion sobre los almidones
nativos, con la finalidad de mejorar sus caracteristicas funcionales, como su solubilidad, estabilidad

térmica, resistencia a la digestion, capacidad de formacion de peliculas, entre otros (Guo et al., 2021).



Dichos métodos de modificacion suelen clasificarse en quimicos, enzimaticos y fisicos. Estos
altimos pueden basarse en tecnologias térmicas o no térmicas como el ultrasonido (US) (Campo-Vera et
al., 2018; Guo et al., 2021). La técnica de US se fundamenta en el fendmeno de la cavitacion, el cual se
basa en la formacion, crecimiento e implosién rapida de burbujas en el liquido, dando como resultado
generacion de calor y presion con efecto de cizalla en un tiempo breve; lo que permite romper la
estructura granular del almidédn y bajo ciertas condiciones mejora las propiedades funcionales de los
almidones nativos, de tal manera que el almidon se convierte en un polimero Util con aplicaciones

industriales como, por ejemplo, materiales de pared (Rios-Romero et al., 2016; Monroy et al., 2018).

En diferentes estudios, se ha reportado que el almiddn nativo de malanga (Colocasia esculenta)
forma agregados esféricos durante el secado por aspersion por el contenido y perfil proteico, que actta
como ligante de los granulos de almidon. Esta caracteristica funcional del almidén de malanga se ha
aprovechado para encapsular probiéticos y compuestos bioactivos mediante secado por aspersion. Sin
embargo, a la fecha se reportan bajos porcentajes de eficiencia de encapsulacién, debido a que los
agregados esféricos del almidén de malanga poseen cavidades que permiten la permeacion de humedad
y oxigeno, es decir, no es una capsula o matriz de superficie lisa que generalmente se forma durante el

secado por aspersion con algunos materiales de pared comerciales.

En el trabajo anterior se propuso romper el granulo del almidén nativo de malanga mediante la
accion de ondas de ultrasonido, con el fin de conseguir tamafios menores en comparacién con el granulo
nativo. Esto se realiz6 con el fin de evitar la presencia de cavidades durante la formacion de los agregados
esféricos del almidon de malanga mediante secado por aspersion, y con ello mejorar la eficiencia de

encapsulacion en comparacion con su contraparte nativa.



2 ANTECEDENTES

2.1 Almiddn

De acuerdo con Taggart (2004), el almidon, después de la celulosa es considerado el segundo
polisacarido mas abundante e importante en la naturaleza. Es sintetizado principalmente por las células
vegetales de las plantas encontrdndose en una gran variedad de tejidos, incluyendo hojas, tubérculos,
frutas y semillas; su funcion principal es de reserva energética y su concentracion varia dependiendo del
estado de madurez, como ejemplo de este comportamiento esta el mango y el platano, donde en su estado
inmaduro (verde), la fraccion mayoritaria esta constituido por almidén siendo en el mango del 30-50%

y 70% en el platano, base seca (Taggart 2004; Bello-Pérez et al., 2006; Antonio-Estrada et al., 2009).

2.1.1 Composicién guimica de los almidones

Los almidones estan constituidos quimicamente por dos tipos de polisacaridos, la amilosa y la
amilopectina (Figura 2.1), sin importar de la fuente o el tejido vegetal de donde se obtengan. Ambos
componentes poliméricos se depositan en granulos de diversos tamafios y formas; ademas, se componen
solo de unidades de glucosa (a-D-glucosa), las cuales estan unidas por enlaces o(1-4) en cadenas lineales.
El componente principal de todos los almidones es la amilopectina, la cual se forma partiendo de un gran
numero de cadenas mas cortas unidas en su extremo reductor por enlaces o(1-6) haciendo que este gran
polisacérido se encuentre muy ramificado, al contrario de la amilosa, la cual se forma por una o mas
cadenas largas haciendo que la estructura de esta molécula sea lineal 0 muy poco ramificada.
Comunmente los almidones contienen alrededor del 20-30% de amilosa, pero los granulos que suelen
presentar alto contenido de este polisacérido suelen tener una forma irregular, esto de acuerdo con Jane
(1994), quien afirmé que “los almidones de maiz con alto contenido en amilosa tienen granulos

relativamente lisos de forma irregular” (BeMiller, 1993; Bertoft, 2018; Cornejo-Ramirez et al., 2018).



Figura 2.1 Estructuras moleculares de (a) amilosa con enlace a-(1,4) y (b) amilopectina con enlace a-
(1,4) y 0-(1,6). Tomado de Ruiz-Ruiz (en curso).

Los almidones pueden mostrar una composicién quimica muy variada en cuanto a humedad,
lipidos, proteinas, a-glucanos y residuos fosforilados, dependiendo de la fuente de la que provengan y
del tipo de almidon del que se trate; asi como también pueden mostrar variaciones en la estructura de sus
componentes, las cuales se relacionan con la superficie de los granulos de almidén, la dureza y la
cristalinidad. Esto es importante porque ambas caracteristicas, tanto fisicas como quimicas, interfieren

en sus propiedades y su funcionalidad (Cornejo-Ramirez et al., 2018).

Es necesario conocer las propiedades funcionales del almidén para elegir o seleccionar el almidon
a utilizar, y asi cumplir con las necesidades para las cuales va a ser requerido (Cornejo-Ramirez et al.,

2018).



2.1.2 Fuentes de almidon

Dentro de las fuentes convencionales de extraccién/aislamiento de almidén estan los cereales
como el trigo, maiz y arroz; y tubérculos como la papa. Pero es importante sefialar en las dos ultimas
décadas se han explorado algunas fuentes no convencionales como leguminosas y frutos verdes; con la
finalidad de identificar y/o aprovechar sus variadas propiedades funcionales (Antonio-Estrada et al.,

2009; McDonagh 2012).

A pesar de suamplia distribucion en el reino vegetal, son pocas las fuentes vegetales que se utilizan
ampliamente en la produccién comercial de almidén, la fuente de almiddén comercial por excelencia es
el maiz, sin embargo como se ha citado, poco a poco se ha incrementado la busqueda de nuevas fuentes
alternas o no convencionales para aislar el almidon, esto por dos motivos particulares: 1) satisfacer la
demanda de las industrias que emplean el almidéon como materia prima o ingrediente; 2) buscar
almidones con propiedades funcionales/técnicas diferentes o mejores a las fuentes convencionales
(Betancur y Chel, 1997; Antonio-Estrada et al., 2009). Ejemplos de fuentes no convencionales pueden
considerarse frutos como el platano y el mango, aunque en forma general la tendencia de la obtencién
de almidon se ha centrado en el uso de frutos en estado verde y de tubérculos, como la malanga (Bello-

Pérez et al., 2006).

2.2 Malanga

La malanga (Colocasia esculenta) es un tubérculo comestible que pertenece a la familia de las
Araceae, cuya forma es entre ovoide y redonda con una pulpa blanca almidonosa y posee una cascara de
color marrén obscura que puede permanecer bajo tierra hasta 16 meses (Figura 2.2) (Antonio-Estrada et
al., 2009). Es originario de Asia y se cultiva generalmente en regiones tropicales o subtropicales del
mundo (Oeste de Africa e India, Caribe, Sur de América, etc.), incluyéndose a México, donde su
produccion es reciente, encontrandose solo en Oaxaca, Veracruz y Puebla (Antonio-Estrada et al., 2009;

Mazariegos-Sanchez et al.,2017). Debido a que la malanga tiene un alto contenido de humedad se



considera como un producto altamente perecedero, por lo que es propenso a pérdidas postcosecha y por

esta razon tanto su uso como su consumo son limitados (Antonio-Estrada et al., 2009).

e O

Figura 2.2 Cultivo de malanga en Santa Rosa, Veracruz (a), plantas en etapa productiva (9 meses de

desarrollo) (b) y raiz de malanga (c). Tomado de Martinez-Cigarroa (en curso).

2.2.1 Produccion nacional y mundial de malanga

La malanga se clasifica como un producto exético o no tradicional, cuyo consumo a nivel nacional
y mundial ha ido incrementando de manera considerable (Tabla 2.1) tomando en cuenta el interés que
tienen los sectores crecientes de consumidores (Mazariegos-Sanchez et al., 2017). Se estimé que el
volumen de produccion a nivel mundial fue de 16.8 millones de toneladas en el 2018 aumentando a 17.7
millones de toneladas para el 2022 (FAO, 2024). De acuerdo con datos del Servicio de Informacion
Agroalimentaria y Pesquera (SIAP) del gobierno mexicano, durante 2022 a nivel nacional, se obtuvo una
superficie cosechada de 495 ha y una produccién de 39,666 toneladas de malanga, siendo Veracruz el

principal exportador (SIAP, 2024).

La malanga se considera una fuente de alimento nutritiva y de alta digestibilidad, esto se debe al
contenido de almidon de estructura micro-granular, a los minerales y las vitaminas (Mazariegos-Sanchez

etal., 2017). Ademas, debido a que el contenido de almidén que presenta es alto (30-85% base seca), ha



adquirido importancia en paises en desarrollo, aprovechandose como una fuente de almidon que puede

modificarse para producir derivados de alto valor agregado (Antonio-Estrada et al., 2009; Dendy, 2001).

Tabla 2.1 Comparacion de datos de produccion y de superficie sembrada de malanga en México y a
nivel mundial en 2018 y 2022.

Datos en México Datos Mundiales
2018 2022 2018 2022
Produccién (t) 38, 330 39, 666 16.8 millones 17.7 millones
Superficie sembrada (ha) 495 495 2 millones 2.5 millones

Fuente: SIAP, (2024); FAO, (2024).

2.2.2 Composicién guimica de la malanga

La composicion quimica de la malanga en base seca se muestra en la Tabla 2.2; estos valores
pueden variar dependiendo del tipo de suelo y temporada de cosecha (Nagar et al., 2021), pero se destaca
gue el contenido de carbohidratos es el que se encuentra en mayor proporcion (80.00-92.00 % bs). De
acuerdo con Dendy (2001); la malanga presenta un contenido de almidon muy variable del 30 al 85 %
bs, ademas, contiene niveles caracteristicos de proteinas (1.40-7.00 % bs), grasas (0.11-0.88 % bs) y de
fibra cruda (0.60-0.80 % bs); asi como también, presenta en menor proporcion vitaminas y minerales.
Algunas de las vitaminas que este tubérculo posee, son la tiamina, riboflavina, la vitamina A, Cy E;
ademas de minerales como el magnesio, hierro, fosforo, potasio, calcio, sodio, cobre y manganeso

(Rodriguez-Miranda et al., 2011; Mazariegos-Sanchez et al.,2017).

Tabla 2.2 Composicion quimica de malanga (Colocasia esculenta), en base seca.

Componentes Contenido (% bs)
Almidoén 30.00 - 85.00
Humedad 60.00 — 83.00
Carbohidratos 80.00 - 92.00
Grasas 0.11-0.88
Proteinas 1.40-7.00
Cenizas 3.54-7.78
Fibra cruda 0.60-1.18

Adaptado de Martins et al., (2020) y Rodriguez-Miranda et al., (2011).



Las altas cantidades de almidén que posee la malanga, permite que este tubérculo pueda ser
utilizado para sustituir o ser una alternativa de produccion y comercializacion de las materias primas
convencionales en la industria alimentaria, porque hay unas pocas fuentes convencionales de almidoén,

como las papas, el maiz, el arroz y el trigo (Taggart 2004; Torres-Rapelo et al., 2013).

Las propiedades mas importantes a considerar para determinar la utilizacion del almidén en la
elaboracién de alimentos y otras aplicaciones industriales incluyen las fisicoquimicas, como la
gelatinizacion y retrogradacion; y las funcionales: solubilidad, hinchamiento, absorcion de agua,
sinéresis y comportamiento reoldgico de sus pastas y geles (Hernandez-Medina et al., 2008). Por lo tanto,
Su caracterizacion en esos términos es importante para identificar las aplicaciones potenciales de
almidones no convencionales como el de malanga. El uso del almidon de malanga permitiria un aumento
en los beneficios de quienes lo producen y lo procesan, motivando asi la investigacién y la produccién
de la malanga, lo que generaria una estabilidad en los precios de venta tanto de los almidones como de

los subproductos de éstos (Torres-Rapelo et al., 2013).

2.3 Importancia de la modificacion de almidones en la industria de alimentos

Una caracteristica importante de los almidones es que se reconocen como un ingrediente
multifuncional, por tanto, en términos de aplicacion es muy versatil; lo que significa que en la industria
de alimentos y bebidas tiene una amplia gama de aplicaciones, donde suele utilizarse para elaborar
papillas, pudines, embutidos, jarabes, entre otros, lo cual se atribuye a las buenas propiedades que
presentan como gelificante y espesante (Betancur y Chel, 1997; Taggart, 2004). Sin embargo, en la
produccion de algunos alimentos, los almidones nativos presentan ciertas limitaciones como la
descomposicién térmica, una baja resistencia al cizallamiento, alta retrogradacion y sinéresis; lo que
provoca que su uso en la industria alimentaria disminuya, mientras que el uso de almidones modificados

aumenta (Betancur y Chel, 1997).



Ademas de esto, los métodos de modificacién también se han utilizado para el desarrollo de
agentes encapsulantes (materiales de pared) a base de almidén, debido a que éstos pueden sufrir cambios
fisicos, enziméticos o incluso formar complejos con otros compuestos quimicos, adquiriendo diferentes
propiedades funcionales segun las modificaciones realizadas y los agentes quimicos utilizados (Guo et

al., 2021).

Un ejemplo de almidon modificado es el almidon OSA (modificado con anhidrido octenil
succinico), el cual, en comparacién con otros biopolimeros como proteinas 0 gomas, es preferido para
distintos procesos de encapsulacion debido a que presentan una alta versatilidad, funcionalidad y
eficiencia; asimismo su papel como encapsulante es amplio porque permite la encapsulacion de
nutrientes, fragancias, productos agroquimicos, sabores solubles en aceite y activos farmacéuticos (Jin
et al., 2018). Una vez encapsulados, estos componentes pueden utilizarse para el desarrollo de nuevos
productos alimenticios, garantizando su facil dosificacion y su mayor estabilidad fisica y quimica durante

su procesamiento, almacenamiento e incluso durante su ingesta o aplicacion.

2.3.1 Modificaciones del almidon para potencializar su funcionalidad encapsulante

Existe gran interés por utilizar almidén para la elaboracion de materiales de pared (MP), esto
debido a los bajos costos de su produccidn, la abundancia del producto, y a su biodegradabilidad. Sin
embargo, los MP elaborados a partir del almidon nativo muestran limitaciones en su uso debido a que
presentan propiedades pobres de barrera a la humedad por su caracter hidrofilico, y a sus bajas
propiedades mecanicas, debido a su semi-cristalinidad y rapida retrogradacion (Ramos-Garcia, 2018).
Por eso es necesario eliminar las deficiencias y mejorar los atributos positivos de los almidones nativos
por lo que la industria de la modificacion del almidon esti en constante evolucion con numerosas

posibilidades para lograr este objetivo (Ramos-Garcia, 2018).

Algunos de los diferentes métodos de modificacion (Tabla 2.3) utilizados para la elaboracion de

encapsulantes a base de almidon se emplean con el objetivo de mejorar las caracteristicas funcionales de



dichos almidones, como la solubilidad en agua, resistencia a la digestion, la capacidad de formar

peliculas, la estabilidad térmica y la capacidad de adsorcion, entre otras (Guo et al., 2021).

Tabla 2.3 Métodos de modificacion de almidon utilizados para mejorar propiedades encapsulantes.

Tipo de

e Fundamento Ejemplos
modificacion
Quimica Introducen grupos funcionales en las moléculas de almidon  Acetilacién
mediante reacciones quimicas sin alterar la morfologia o la  Esterificacion
distribucion del tamarfio de los granulos de almidén. Entrecruzamiento
Oxidacion e hidrdlisis &cida
Enzimatica Implica principalmente el uso de enzimas para modificar Amilasa, Isoamilasa,
las estructuras moleculares o granulares del almidon. Amiloglucosidasas,
Amilomaltasa
Fisica Implican el uso de humedad, calor, presién, irradiacion y Tratamiento de calor-humedad
cizallamiento para mejorar la solubilidad en agua del Pregelatinizacién
almiddn y reducir el tamafio del granulo del almidén. Tratamiento de alta presion
Radiacion
Molienda mecénica
Sonicacion

Adaptada de Guo et al., (2021) y Tadini (2017).

2.3.2 Modificaciones fisicas del almiddn

Entre las modificaciones que se pueden utilizar para obtener agentes encapsulantes basados en
almidon (Tabla 2.3) se destacan las modificaciones fisicas, por su simplicidad, y nulo uso de disolventes
organicos, reactivos o enzimas; por lo que se reconocen como métodos amigables con el medio ambiente.
Entre estos métodos fisicos de modificacion de almidén se incluyen tratamientos térmicos controlados y
aplicaciones de agua/humedad o calor/humedad, en este Ultimo se lleva a cabo la desintegracion
completa de los granulos de almidén, algunos ejemplos de estos métodos fisicos serian la
pregelatinizacion, extrusion o coccion por aspersion, mientras que en la primera aplicacion, algunos
ejemplos serian el recocido y los tratamientos térmicos; ademéas de los ya mencionados, existen otros
ejemplos de modificacidn fisica, entre ellos se encuentra la molienda y el hinchamiento en agua fria; asi

como otras modificaciones que son denominadas como no convencionales; entre las que se encuentran
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las altas presiones hidrostaticas, pulsos eléctricos de alta intensidad de campo, irradiacién, pulsos

luminicos, campos magnéticos oscilantes y ultrasonidos, etc., (Taggart, 2004; Campo-Vera et al., 2018).

La modificacion por ultrasonidos, es un ejemplo de modificacion fisica la cual puede verse
afectada por ciertos parametros, como lo son la frecuencia, tiempo, temperatura e intensidad (Martins et
al., 2020). Los efectos principales que surgen sobre las propiedades del almidon debido a esta
modificacion, implican la porosidad, solubilidad y poder de hinchamiento, digestibilidad, reduccion del

tamano de las particulas, entre otras (Schmiele et al., 2019).

2.4 Modificacion del almidén por ultrasonidos

El ultrasonido, ademas de que puede ser una alternativa a diferentes procesos considerados como
“tradicionales” como la filtracién, la coccion, la extraccion, entre otros; es denominada como una técnica
novedosa empleada en la industria alimentaria. Ademas, este método presenta ventajas como el buen
rendimiento y productividad, reduce el uso de reactivos quimicos y calor, asi como los tiempos de
procesos, mejora atributos de calidad, y sobre todo es respetuosa con el medio ambiente debido a que
emplea menos tiempo, agua y energia, considerandose como tecnologia verde (Campo-Vera et al., 2018;

Schmiele et al., 2019).

El uso de esta tecnologia consiste en la aplicacién de ondas mecanicas cuya frecuencia es
suficiente (20 kHz) para atravesar el medio (liquido, sélido o aire) en el que se encuentre el sistema a
modificar; dichas ondas propagadas generan una vibracion que ocasiona que las particulas sean
desplazadas, donde la disminucién de la densidad es sinénimo del aumento de la presion. Por ende, el

Unico tipo de energia impartida es mecanica (Rios-Romero et al., 2016; Schmiele et al., 2019).

Debido a que el agua presenta baja presion de vapor y viscosidad, puede considerarse un fluido
bueno para producir burbujas, haciéndolo apto para usarse como medio en un sistema liquido-sélido

(bifasico) para la aplicacion de ultrasonido sobre los granulos de almidén (Schmiele et al., 2019).
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2.4.1 Fundamento técnico de la modificacion de almidones por ultrasonido

La cavitacion es un fenémeno importante que se presenta durante el procesamiento por ultrasonido
(Figura 2.3), a este fendmeno se le atribuyen los cambios en las propiedades del almidon a modificar
(como los poros y las fisuras en los granulos), este proceso se basa en que las burbujas de gases que han
sido formadas en las cavidades, debido a la disminucion de la presion, golpean los granulos del almidon
antes de que colapsen por el aumento de la presion (Monroy et al., 2018; Schmiele et al., 2019).
Finalmente, cuando las burbujas colapsan rdpidamente, es cuando surgen las fuerzas de cizallamiento,

causando una interrupcion en las cadenas de algunos polimeros como el almidén (Monroy et al., 2018).

Figura 2.3 Representacion del proceso de cavitacion ©, compresion y rarefaccion de las burbujas de
cavitacion inducidas por ultrasonidos cerca de las paredes celulares, @; las burbujas se colapsan tras
alcanzar un tamafio critico, ®; el colapso provoca una gran fuerza de cizallamiento que destruye las
paredes celulares. Adaptado de Cui y Zhu (2020).

La eficiencia de esta modificacién depende de mdltiples parametros como la frecuencia y la
potencia, asi como también del tiempo y la temperatura del tratamiento, y la concentracién y el origen

biol6gico del almidon (propiedades de la suspension de almidon) (Monroy et al., 2018).
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2.4.2 Efecto del ultrasonido sobre las propiedades del almidon

El tratamiento con ultrasonido, presenta diferentes efectos en las propiedades de los almidones,
como en la solubilidad y capacidad de hinchamiento, en la gelatinizacion, en la capacidad de absorcion
de agua y aceite, en su retrogradacion, en su estructura y sobre los tamafios de los granulos del mismo
(Figura 2.4). En la Tabla 2.4 se presentan ejemplos del efecto del ultrasonido sobre las propiedades

fisicoguimicas de almidones recuperados de diferentes fuentes (Rios-Romero et al., 2016).

Figura 2.4 Micrografias del almidén de malanga en estado nativo (NS) y modificado por ultrasonido al
60% de amplitud (US 60%). Tomado de Martins et al., (2020).
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Tabla 2.4 Ejemplos del efecto de las ondas de ultrasonido sobre las propiedades fisicoquimicas de

almidones recuperados a partir de diferentes fuentes.

Fuente de Condiciones de .
. . Resultados Referencia
almidén tratamiento
Maiz, papa,  Tiempo: 10 min. La solubilidad incrementé y se observé un Chan et al.,
soja verde y aumento en el pico de viscosidad con respecto a (2010)
sagu los almidones nativos, excepto en el almidén de
papa.
Maiz 10% p/v de almidén en  Disminuy6 la entalpia de gelatinizacién, mientras  Jambrak et
agua, 15y 30 min; 34,  que el poder de hinchamiento aumento, y en el al., (2010)
55, 73 W/cm?; 24 kHz.  coeficiente de consistencia hubo una disminucién
significativa, con respecto al almidén nativo.
Platano 2% plv de almidon en Se redujo la cantidad de energia requerida para Izidoro et
verde agua, 1 h, 24w, 20 gelatinizar el almiddn, mientras que la al., (2011)
kHz y 40% de solubilidad, el poder de hinchamiento y la
amplitud. capacidad de absorcién de agua aumento.
Tapioca 3% de almidén en Aumenté la solubilidad y el poder de Manchun et
agua; 10, 15y 30 min;  hinchamiento. al., (2012)
400 W, 24 kHz, 50 y
100% de amplitud.
Maiz, trigo,  30% p/v de almidénen  El tratamiento, especialmente en agua, influencié  Sujka 'y
arrozy papa etanol o agua, 30 min,  sobre las propiedades funcionales de los Jamroz,
20°C, 170 Wy 20 almidones, causando un aumento en la absorcion ~ (2013)
kHz. de agua y aceite, menor viscosidad y mayor
solubilidad y poder de hinchamiento en
comparacion con el almidoén nativo.
Arroz no 5% p/v de almidon en El procesamiento puede cambiar las temperaturas  Yu et al.,
ceroso agua, 0-120 min; y inicial y pico del almidén de arroz retrogradadoy  (2013)
100, 500 y 1000 W disminuir la entalpia de retrogradacion.
Malanga 10% p/v de almidén en  Aumento la estabilidad térmica, mientras que la Martins et
(Taro) agua; 30 min; 40,50y  temperatura de gelatinizacion disminuyo al., (2020)

60% de amplitud.

ligeramente; ademas se observo una reduccion en
el tamafio de los granulos.

Adaptada de Rios-Romero et al., (2016).
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Los cambios presentados en los almidones debido a las condiciones de ultrasonido a las que son
sometidas, son importantes de evaluar y estudiar con el fin de comprender y correlacionar como

afectarian a los resultados de la encapsulacion de compuestos bioactivos.

2.5 Encapsulacion de compuestos bioactivos mediante secado por aspersion

La encapsulacién se basa en encerrar dentro de una capa de recubrimiento o embebidas en una
matriz, pequefias particulas, un liquido o un gas, formando asi capsulas (Figura 2.5). El ingrediente a
encapsular puede denominarse de multiples formas, ya sea como activo, ndcleo, carga Util, fase interna,
encapsulado o relleno, y la gama de productos que pueden encapsularse es amplia, incluyendo aromas,
sabores, aceites, cultivos probiéticos, vitaminas, nutracéuticos, compuestos bioactivos, y mucho mas. El
material que envuelve a dicho ingrediente suele ser insoluble y no reactivo con el nucleo, y puede
denominarse como pared, recubrimiento, fase externa, fase de soporte 0 membrana; estos materiales de

pared son numerosos, y en la Tabla 2.5 se muestran algunos ejemplos (Dyvelkov y Sloth 2014; Sobel et

al., 2014).

Figura 2.5 Estructura de los principales componentes de una microesfera y una microcapsula. Tomada
de Brignone et al., (2020).
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Tabla 2.5 Ejemplos de algunos tipos de materiales de pared empleados para la encapsulacion de agentes

activos.
Materiales de . Tipos de activos que pueden
Ejemplos
pared encapsularse
Almidén, maltodextrinas, jarabe de glucosa,
Polisacaridos dextrina, almidén modificado, celulosa o
ciclodextrinas. . . -~
. . . Activos hidrofébicos
. Gluten, caseina, gelatina, concentrado de proteina
Proteinas .
de suero o caseinato.
Gomas Goma arabica, alginato, carragenina o pectina.
Grasa dura e hidrogenada, glicéridos, fosfolipidos,
Lipidos acidos grasos, esteroles, cera, parafina o cera de . e
P . g P Activos hidrofilicos
abeja
Polimeros Etilcelulosa 0 goma laca.

Adaptada de Sobel et al., (2014).

Existen diversas razones para usar la encapsulacion, ademas de la facilidad de manipulacion,
almacenamiento y dosificacion del agente activo, es una tecnologia que tiene diferentes funciones para
las cuales se puede emplear, la mas destacada es la de agente protector, debido a que suele usarse para
evitar la degradacion del agente activo, la cual surge de la exposicion a factores ambientales (como el
agua, oxigeno, calor o la luz), ademas de que la encapsulacion puede utilizarse para enmascarar olores,
sabores y colores indeseables, evitando de esta manera su interferencia en el producto (Sobel et al.,

2014).

El secado por aspersion es una de las técnicas de encapsulacién mas usadas en la industria de
alimentos, el cual se basa en el secado de liquidos, soluciones y suspensiones liquidas, que contienen el
agente activo y el material de pared dispersos generalmente en agua. Para este proceso, los almidones
modificados ofrecen una alta retencion de agentes activos, asi como una larga vida util y una alta

eficiencia de fabricacion (Dyvelkov y Sloth, 2014; Jin et al., 2018).
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2.5.1 Descripcion técnica del secado por aspersion

El secado por aspersion es un método basado en la atomizacion de un liquido o una suspension
(alimentacion) sobre una corriente de gas caliente con la finalidad de obtener un polvo seco (Jacobs,

2014). En la Figura 2.6 se muestra el funcionamiento del secador por aspersion de manera general.

Figura 2.6 Ejemplo del funcionamiento del secador por aspersion en su configuracion mas utilizada:
circulacion en paralelo (co-corriente) de la alimentacion y del aire de secado. (Tomada de Biichi, 2002).

Los atomizadores usados en los secadores por aspersion pueden ser de diversos tipos: rotativos,
boquillas de alta presion de un solo fluido y boquillas de dos fluidos; y utilizan como corriente de gas
caliente, nitrégeno o generalmente aire (Jacobs, 2014). De manera muy extendida, la atomizacion de la
alimentacion se realiza en forma de gotas desde la parte superior de la camara de secado, dichas gotas
se desplazan hacia el flujo turbulento de gas calentado (aire) y ambos fluyen hacia la misma direccion
(a la camara de secado), formando asi un flujo co-corriente (Figura 2.6). A medida que el liquido de la
suspension (alimentacion) es calentado rdpidamente, sus moléculas se mueven hacia la superficie de la

gota para asi poder ser transferidos a la fase gaseosa (Figura 2.6). Mientras las gotas se van solidificando,
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estas son arrastradas por el flujo de aire calentado desplazandose hacia una cdmara de flujo ciclénico

donde el gas es expulsado a la atmosfera y los sélidos salen de la cdmara (Jacobs, 2014).

2.5.2 Sistemas de encapsulacion basados en almidén

El almidén es considerado como un material de pared valioso debido a las diferentes
funcionalidades que aporta como la retencion de agua y una viscosidad adaptable; ademas de ser de bajo
costo y tener alta disponibilidad (Guo et al., 2021). Existen diferentes mecanismos de encapsulacion que
se han reportado para los almidones, dichos sistemas de encapsulacién basados en almidon se muestran
en la Tabla 2.6. Es importante sefialar, que el secado por aspersién es una de las operaciones que esta

presente en todos los sistemas de encapsulacion descritos en dicha Tabla.

Estos sistemas a base de almiddn son usados porque ademas de encapsular ayudan a suministrar
de manera controlada y selectiva, una amplia diversidad de bioactivos o nutrientes, ademas de extender

la vida util de los productos alimenticios (Guo et al., 2021).

En la Tabla 2.6 se observa también que uno de los sistemas de encapsulacién basados en almidoén
son los agregados esféricos de sus granulos, los cuales, de acuerdo con diferentes reportes, pueden

formarse utilizando el almidén nativo de malanga.
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Tabla 2.6 Clasificacion de sistemas de encapsulacion basados en almidén, los métodos usados para su

fabricacion, y procesos adicionales requeridos.

Sistema de
encapsulacién

Métodos de fabricacion

Proceso adicional

Almidon poroso

Microgeles

Agregados
moleculares

Agregados
esféricos de
granulos de
almidén

Particulas
normales

-Modificacion enzimatica
- Gelatinizacién +
atomizacion

- Intercambio de
disolventes

- Emulsificacion para
obtener gotitas y la
gelificacién mediante la
reticulacion de la
emulsién o la mezcla con
hidrogel de almidon o
calentando las
dispersiones de emulsion-
almidon.

- Interaccion hidrofdbica e
interaccion electrostatica
del polimero
(autoensamblaje)

- Secado por aspersion de
una dispersion de almidén
para formar agregados
esféricos de almiddn con o
sin un agente aglutinante

- Mezclado del
encapsulante y el agente
activo en un disolvente
(que puede ser tratado por
ultrasonidos)

- Tratamiento de o
calor/humedad + o
modificacién enzimatica

- Combinacién de o

tratamientos enzimaticos y
ultrasénicos

- Entrecruzamiento .
quimico (por ejemplo, .
almidén oxidado o .

carboximetilalmidén con
metafosfato trisddico)

- Extrusion con jeringa y
gelificacién idnica (por
ejemplo, para formar .
hidrogeles por interaccion
electrostatica entre grupos
carboxilicos e iones de

calcio)
- Complejacion de la o
amilosa y ligandos o

hidrofébicos

- Secado por aspersion de
la mezcla de almidén
dispersado y agentes

activos

- Mezclado del .
encapsulante y el agente o
activo en un estado .

altamente concentrado

Liofilizacién

Secado por aspersion
Secado en horno
Secado en
microondas

Liofilizacion

Secado por aspersién
Encapsulacion
mediante interaccion
electrostatica (para
microgeles
entrecruzados)
Extraccion
supercritica de la
emulsion +
liofilizacion

Liofilizacion
Secado por aspersién

Liofilizacion

Secado por aspersion
Extrusién del fundido
caliente

Tomada de Guo et al., (2021).
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2.5.3 Aplicacion de almidén de malanga como material de pared

Como se ha comentado, el almidon de malanga ha sido utilizado como material de pared durante
el secado por aspersion, ya que pueden formar facilmente agregados esféricos debido a su contenido y
perfil proteico, lo que permite atrapar al agente activo en su interior (Figura 2.7) (Gonzales-Soto et al.,

2011; Guo et al., 2021; Hoyos-Leyva et al., 2018).

2 0|

Figura 2.7 Micrografias obtenidas por microscopia electronica de barrido de agregados esféricos de

malanga formados mediante secado por aspersion. Tomada de Hoyos-Leyva et al., (2018).

Hoyos-Leyva et al., (2018), indicaron que los agregados esféricos a base de almidén de malanga
no pueden ser usados como encapsulantes para ser afiadidos en liquidos (como los jugos y bebidas), dado
gue estos agregados presentaron una baja estabilidad al estar en presencia de agua y bajo condiciones de
agitacion; sin embargo, pueden ser aplicados en aquellos alimentos (0 cosméticos) que presenten bajo

contenido de humedad y que sean Vviscosos.

Existen diferentes estudios donde ya ha sido utilizado el secado por aspersién con almidén nativo
de malanga para formar agregados esféricos (Figura 2.7) para encapsular acido ascorbico (Hoyos-Leyva
et al., 2018), aceite de almendra (Hoyos-Leyva et al., 2019), Lactobacillus paracasei (Alfaro-Galarza et
al., 2020), y aceite de aguacate (Romero-Hernandez et al., 2021). Es importante resaltar que los primeros

estudios sobre este material consideraron utilizar el acido ascérbico como agente activo a encapsular,
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debido a que es termosensible, y se recomienda su uso cuando se desea explorar la formacion de capsulas

con nuevos materiales.

En términos generales, en los trabajos citados sobre encapsulacién con almidon nativo de malanga
mediante secado por aspersion, se han alcanzado rendimientos del proceso mayores al 50%, actividades
de agua bajas (< 0.4), y eficiencias de encapsulacion de hasta del 37% en compuestos bioactivos. Sin
embargo, en todos los trabajos reportan agregados esféricos con poros o cavidades (ver Figura 2.7), lo
cual afecta la eficiencia de encapsulacién y no genera por completo una barrera entre el compuesto
bioactivo y el exterior, impidiendo protegerlos en su totalidad a las reacciones de degradacion. Una
alternativa para disminuir o erradicar este inconveniente es disminuir el tamafio del granulo de almidén
de malanga, para que durante la formacion de los agregados esféricos las cavidades/poros se reduzcan

en tamafio y frecuencia.
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3 JUSTIFICACION

La encapsulacion es una estrategia utilizada para proteger agentes activos frente a factores
externos (pH, humedad, oxigeno, luz) que podrian dafiarlos fisicoquimicamente. Dicha proteccion
potencializa la aplicacién de compuestos bioactivos en el desarrollo de alimentos funcionales, que
ademas de nutrir representan un beneficio a la salud de quien lo consume. En este contexto, el secado
por aspersion es una de las técnicas mas utilizadas a nivel industrial para la formacion de cépsulas o
matrices que protegen a los agentes activos. Esta técnica requiere de formadores de pared dispersados en
medios generalmente acuosos, en donde también se encuentra el agente activo. Dentro de los materiales

de pared, los almidones han ganado importancia debido a su disponibilidad, bajo costo y versatilidad.

El almidén nativo de malanga es un biopolimero que se ha utilizado como un agente formador de
agregados esféricos durante el secado por aspersion, debido a su contenido y perfil proteico. Este tipo de
sistemas encapsulantes ha demostrado ser Util e interesante para la encapsulacion de compuestos
bioactivos y microorganismos. Sin embargo, también se reporta que dichos agregados presentan
cavidades o poros en su estructura. Esto impide una completa proteccién de los agentes activos frente a
factores externos, como el oxigeno y la humedad; por lo tanto, su viabilidad se veria reducida en poco
tiempo. Una alternativa para contrarrestar esta desventaja seria la reduccion del tamafio del granulo, pues

permitiria reducir los tamafios y la frecuencia de los poros/cavidades de estos sistemas

Por ello, en el presente estudio se propuso realizar una reduccién del tamafio del granulo del
almidén nativo de malanga, utilizando ondas de ultrasonido. Esta operacion se ha utilizado ampliamente
para modificar almidones, y no sélo ha permitido reducir y homogenizar el tamafio de los granulos, sino
que se ve notablemente incrementada la solubilidad del material en agua. Por lo tanto, también se

caracterizo el material modificado para identificar otras posibles aplicaciones.
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4 HIPOTESIS

La modificacién del almidén de malanga (Colocasia esculenta) por ultrasonido permitira reducir
el tamafio de particula de los granulso, disminuyendo también la frecuencia de las cavidades durante la
formacion de agregados esféricos mediante secado por aspersion, mejorando asi la eficiencia de

encapsulacion.

5 OBJETIVOS

5.1 Objetivo general

Evaluar la encapsulacion de acido ascérbico mediante secado por aspersion utilizando almidén de

malanga (Colocasia esculenta) modificado por ondas de ultrasonido.

5.2 Objetivos especificos

@,

++ Caracterizar el almidon nativo de malanga en términos de quimica proximal, propiedades
fisicoguimicas, morfoldgicas y térmicas.

«+ Estudiar el efecto del tiempo de exposicion a las ondas de ultrasonido sobre las propiedades
fisicoquimicas, morfoldgicas y térmicas del almidén de malanga.

« Evaluar la eficiencia de encapsulacion de acido ascérbico, el rendimiento del proceso y las

caracteristicas fisicoquimicas, morfoldgicas y térmicas de las particulas obtenidas mediante

secado por aspersion, utilizando como materiales de pared los almidones de malanga

modificados por ondas de ultrasonido.
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6 MATERIALES Y METODOS

Este trabajo se realiz6 en dos etapas. En la primera, se realizd el aislamiento, modificacién y
caracterizacion de los almidones nativos y modificados. En la segunda, se realiz6 la encapsulacion

mediante secado por aspersion, y la caracterizacion de las particulas obtenidas (Figura 6.1).

Figura 6.1 Metodologia general propuesta en el presente proyecto de investigacion.
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6.1 Materiales y quimicos

Los tubérculos de malanga (Colocasia esculenta L.) fueron adquiridos en la localidad de Santa
Rosa, Veracruz. EI compuesto encapsulado (acido ascérbico) se obtuvo en Sigma-Aldrich S.L. (Toluca,

Meéxico). Todos los reactivos quimicos y disolventes utilizados fueron de grado reactivo.

6.2 Aislamiento del almidén

Se realizd tomando como base el método propuesto por Flores-Gorosquera et al., (2004), debido
a que permite eliminar con los lavados parte del &cido hidrocianico y del oxalacetato que contiene la
malanga. Este método se realiz6 omitiendo la adicién de acido ascérbico y modificandolo ligeramente.
Los tubérculos fueron pelados, cortados en trozos pequefios (de 2 cm) y triturados en un molino de discos
(didmetro de los discos: 24 cm; potencia del motor: 2 hp), después el producto molido se cribé en mallas
de acero inoxidable y de distintos tamafios (No. 40, 100, 200 y 325), posteriormente se eliminé el material
retenido en las mallas mientras que el liquido obtenido fue sedimentado a 20 °C por 12 h para eliminar
el sobrenadante por decantacién. El precipitado se lavé por suspensién en agua y se centrifugd (Heraus
Megafuge, 16 R, ThermoFisher Scientific; Waltham, MA, USA) a 4000 xg por 10 min a 20 °C, y se
repitid el proceso 3 veces, por ultimé se secé la pasta (sedimento) en un secador de charolas (SUSESA,

México) a 45 °C hasta que lleg6 a masa constante.

El producto seco obtenido, se triturd con cuchillas y se tamizé con una malla No. 100, después se
almacen6 a temperatura ambiente en contenedores de sellado hermético para que se pudieran usar

posteriormente para su caracterizacion y modificacion.

6.3 Modificacion del almidon de malanga

Se realizé una modificacion fisica por ultrasonidos (Cole-Parmer, Modelo CPX750), preparando
dispersiones de almidon en agua al 20% p/p y sometiéndolas a cuatro tiempos diferentes de

procesamiento ultrasénico (5, 15, 25 y 35 min), a una frecuencia de 20 kHz y una potencia de 750 W, a
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temperatura constante de 25 °C y evaluando una sola amplitud (40 %). Las modificaciones se realizaron
por cuadriplicado, de las cuales 2 réplicas se llevaron a centrifugacion a 4000 xg por 10 min a 20 °C,
seguido de un proceso de secado a 45 °C hasta masa constante, y finalmente se realizé una molienda con
cuchillas y un tamizado en malla No. 100. Estas muestras se envasaron en vasos de sellado hermético, y
se mantuvieron a 25 °C hasta su posterior analisis. Las otras 2 réplicas se utilizaron en forma de
dispersién para encapsular acido ascérbico mediante secado por aspersion, el mismo dia de su

modificacion.

6.4 Encapsulacion mediante secado por aspersion

El estudio de viabilidad del uso del almidon modificado de malanga como material de pared

(agente encapsulante) se realiz6 mediante secado por aspersion para la formacion de capsulas.

6.4.1 Preparacion de la mezcla de alimentacion

Se prepar6 una dispersion de 4:1 (p/p) del material de pared (almidén modificado por ultrasonido)
y del &cido ascorbico, es decir, por cada 4 g de almidén se adicioné 1 g de acido ascérbico. Este ultimo
se adiciond directamente en la dispersion de almiddn previamente modificado por ultrasonidos.

Posteriormente la mezcla se agité magnéticamente durante 15 min a 25 °C.

6.4.2 Secado por aspersion

Se utiliz6 el secador por aspersion a escala laboratorio (BUCHI, Micro Spray Dryer B-290; Flawil,
Herau, Suiza) ubicado en el Instituto Tecnolégico de Tehuacan (México). Se us6 una boquilla de
didmetro estandar de 0.7 mm, un tapén de rosca de boquilla de 1.5 mm de didmetro y aire como gas de
secado. El flujo de gas de atomizacion se mantuvo fijo a 40 mm en el indicador rotdmetro de gas, lo que
corresponde a 667 L-h seguin las especificaciones del fabricante, mientras que la presion de atomizacion
fue de 6x10° Pa. La tasa de aspiracién se mantuvo al 100% de la capacidad operativa (35 m3-h* de

acuerdo con las especificaciones del fabricante). La temperatura del aire de entrada (Tent) y la
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temperatura del aire de salida (Tsal) al secador se mantuvieron a 140y 70 °C, respectivamente, siguiendo
los resultados obtenidos por Dang et al., (2016). Las mezclas se alimentaron con una bomba peristéltica
con caudal variable para controlar la respectiva Tsal. El estudio de secado por aspersion se realiz6 por
duplicado y las capsulas obtenidas se almacenaron en bolsas laminadas selladas térmicamente,

manteniéndolas a 25 °C hasta sus analisis posteriores.

6.4.3 Rendimiento del proceso

De acuerdo a lo planteado por Vazquez-Ledn et al., (2022), el rendimiento del proceso de secado
por aspersion se calculd como la relacion entre la masa seca total del producto recuperado y los sélidos

secos totales de la alimentacion.

6.4.4 Eficiencia de encapsulacion

La estimacion del contenido de &cido ascorbico (AA) en la superficie de las capsulas
(AA superficial) se realiz6 de acuerdo con lo descrito por Leyva-Lopez et al., (2019). Se pesaron 250
mg de la muestra obtenida mediante secado por aspersion y se le adicionaron 25 mL de agua destilada,
la mezcla se agit6 durante 15 s. Se transfirieron 100 pL de la muestra a un matraz de 10 mL, se aford
con el diluyente (4 mL de &cido sulfarico, 120 mL de acetona, 876 mL de agua Mili-Q), para asegurar
la integridad de la muestra, y se después se filtrd. La muestra filtrada se analiz6 en un cromatdgrafo
i6nico (Metrohm, 919 Autosampleer Plus; Herisau, Suiza) acoplado a un detector de conductividad
(Metrohm, IC Conductivity Detector; Herisau, Suiza) de acuerdo con el método descrito por Vazquez-
Espinosa et al., (2019). Este mismo procedimiento se llevd a cabo para determinar el contenido de &cido
ascorbico total en las capsulas (A4 total); la Gnica diferencia fue que la mezcla se llevé a sonicacién
(Bandelin, SONOPULS HD 3200; Berlin, Alemania) durante 10 min a 15 °C, potencia de 200 W, y
frecuencia de 45 kHz; esto para asegurar la ruptura total de la cépsula. La concentraciéon de acido

ascorbico en las muestras se determiné utilizando la curva de calibracion para el &cido ascorbico que se
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realizd en el intervalo de 1 a 100 ppm. La eficiencia de encapsulacion se estimd de acuerdo con a la

ecuacion 6.1:

AA total—AA superficial
AA total

Eficiencia de encapsulacion (%) = 100 (6.1)

6.4.5 Determinacion de actividad de agua (aw)

Para este estudio se utilizé un medidor de actividad de agua (Analizador de Sorcién de Vapor,
AQUALAB, mod. VSA1144, México) donde las muestras se analizaron a 25 + 1°C; siguiendo lo

propuesto por Vazquez-Ledn et al., (2022).

6.5 Caracterizacion quimico proximal

El almiddn nativo, los almidones modificados por ultrasonidos, y las particulas obtenidas mediante
secado por aspersion fueron sometidas a los mismos analisis de caracterizacion, con excepcion de la
guimica proximal que solo fue para el almiddn nativo, y la determinacion de proteinas que fue realizada
para el almidén modificado y nativo. Para las capsulas se determiné aw, eficiencia de encapsulacion y
rendimiento de encapsulacion como caracterizaciones extras. Todas las pruebas se realizaron por

duplicado y se describen en las siguientes secciones.

6.5.1 Humedad

Este analisis se determind por pérdida de masa, utilizando el método 44-16.01 de la AACC, (2000)
(estufa de vacio). En charolas de aluminio previamente secas a masa contante, se pesaron muestras de 1
g aproximadamente, posteriormente estas charolas se introdujeron en la estufa de vacio a 1,400 Pa (Shel
Lab, Mod. 1425; Cornelius, OR, USA) y se mantuvieron dentro hasta que las muestras llegaron a masa
constante; una vez paso esto, las muestras fueron retiradas de la estufa, y se enfriaron en un desecador

hasta que alcanzaron la temperatura ambiente, después se pesaron en una balanza analitica (Ohaus, Mod.
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AR2140, Parsippany, NJ, USA), para asi poder determinar el porcentaje de humedad en base seca por

diferencia de masa.

6.5.2 Proteinas

Se utiliz6 el método AACC International (2000) No. 46-13 para la determinacion del contenido
de proteinas, donde se cuantificé el nitrogeno con base en el método Kjeldahl y utilizando un factor de
5.85 para la conversion al contenido proteico con la ecuacion 6.2. En tubos Kjeldahl se pes6 0.25 g de
muestra y se le adicionaron 2 g de sulfato de cobre, 10 g de sulfato de sodio anhidro y 5 mL de &cido
sulfurico, después los tubos se colocaron en el digestor Micro Kjeldahl de bloques (Prendo, Mod. DIK-
40; Puebla, México) para calentarlos gradualmente hasta alcanzar 400 °C, la temperatura se mantuvo
durante 1.5 h, tiempo suficiente para que todo el material se carbonizara y se lograra observar que el
contenido de los tubos obtuvo un color verde claro. Posteriormente, se dejaron enfriar las muestras hasta
alcanzar temperatura ambiente (25 °C), aproximadamente durante 30 min. Luego los tubos se colocaron
en el destilador Micro Kjeldahl (Prenso, Mod. DEK-1; Puebla, México) y se adicionaron 21 mL de agua
destilada para disolver completamente el residuo del matraz y 15 mL de solucién de hidréxido de sodio
al 60% (p/v). El destilado se recibié en un matraz Erlenmeyer que contenia 12 mL de acido bdrico al
4%, y 2 gotas de indicador de Wesslow. Se destilé hasta recolectar 50 mL aproximadamente y se retird

el matraz para finalmente titular con &cido clorhidrico 0.1 N hasta obtener un viraje a color violeta.

(mL de HCl gastados)(N del HCl)(0.014)
Sélidos secos de la muestra (g)

Proteinas(%) = x Fx100 (6.2)

Donde N es la normalidad y F el factor de proteina utilizado para este estudio (5.85).

6.5.3 Lipidos

El contenido de lipidos se determin6 con el método de la AACC International (2000) No. 30-25,

donde se empled el equipo de extraccion Soxhlet usando como disolvente éter de petréleo. La muestra
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de almiddn se colocd en un cartucho de celulosa y se sometio a extraccion durante 4 h (a 3 reflujos por

hora), para después estimar el porcentaje de lipidos mediante la ecuacion 6.3.

Peso final del matraz (g)—Peso inicial del matraz (g)

Lipidos (%) =

x 100 (6.3)

Solidos secos de la muestra (g)

6.5.4 Cenizas

Con el método de la AACC International (2000) No. 08-01 se determiné el contenido de cenizas.
Se llevd previamente un crisol a masa constante y después se colocaron las muestras de almidon, las
cuales se calcinaron totalmente en un quemador de parrilla. Luego se introdujeron en una mufla (Wise
Therm, mod. FH-14, Alemania) a 550 °C durante 5 h. Pasando las 24 h de apagado, las muestras se
retiraron y para atemperarlas se pusieron en un desecador, al final se pesaron en una balanza analitica y

el porcentaje de las cenizas se calculé con base en la ecuacion 6.4.

Peso final del crisol (g)—peso inicial del crisol (g)

Cenizas (%) = x 100 (6.4)

Sélidos secos de la muestra (g)

6.6 Caracterizacion morfoldgica y estructural

6.6.1 Distribucion del tamafio de particulas

Este analisis se llevd a cabo siguiendo lo propuesto por Vazquez-Ledn et al., (2022). La
distribucion del tamafio de particulas se realiz6 a temperatura ambiente utilizando un analizador por
dispersion de luz estatica Mastersizer 3000 (Malvern Instruments; Malvern, Reino Unido) el cual estuvo
equipado con una unidad de dispersion acuosa (Hydro EV, Malvern Instruments Ltd., 1990). El tamafio
se compar6 en funcion de los perfiles de distribucion del tamafio de los granulos, y de los didmetros
Dv10, Dv50 y Dv90, representando el 10 %, 50 % y 90 % del volumen total en la distribucién de

particulas.
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6.6.2 Difraccion de rayos X

Se utiliz6 un difractdmetro de rayos-X (Bruker Axs, mod. D8 Advance) para obtener los patrones
de difraccion y se realizo siguiendo lo descrito por Vazquez-Leon et al., (2022). Las muestras fueron
colocadas en el portamuestras del equipo de &ngulo ancho, equipado con una fuente de cobre operado a
40 kV y 30 mA, generando una radiacién de Cu- Ka con filtro de Ni y rejilla de 2 mm. Los datos se

analizaron mediante el software Origin Lab version 7 (Northampton, MA, USA).

6.7 Caracterizacion reologica

Se prepararon suspensiones de almidon en agua al 10% (p/v) en base seca y se analizaron en un
redmetro (TA Instruments, Discovery HR-2 Hybrid; New Castle, EE. UU.) equipado con una geometria
de placa plana de 40 mm de diametro (Smart Swap™; New Castle, DE, USA), y a un GAP de 500 um.
Las pruebas que se realizaron fueron perfil de viscoelasticidad y curva de flujo. Adicionalmente se

determind el perfil de viscosidad, utilizando una geometria y celda para almidones, a un GAP similar.

6.7.1 Viscoelasticidad

Para la determinacion de la Viscoelasticidad se siguié lo propuesto por Paramo-Calderén et al.,
(2023). Los barridos de amplitud de deformacién se realizaron en un rango de 0.1 a 10%, a una frecuencia
constante de 1 Hz, y una velocidad de calentamiento-enfriamiento de 2.5 °C/min. Primeramente, se
realizé un ciclo de calentamiento de 25 a 90 °C, seguido de una coccién durante 10 min a 90 °C (primera
etapa de medicion); posteriormente se realizé un enfriamiento de 90 °C a 25 °C (segunda etapa de
medicidn), para determinar la region viscoelastica lineal (RVL). Los barridos de frecuencia se realizaron
en un rango de 0.1 a 10 Hz, con una amplitud de deformacion constante del 0.5%, en las dos etapas
previamente descritas. En cada etapa se evaluaron los siguientes parametros: médulo de almacenamiento
(G"), modulo de pérdida (G"), tangente del angulo de fase (tan J) y viscosidad complejam*/ (Pa-s)

mediante el software Trios V4 (TA Instruments; New Castle, DE, EE. UU.).
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6.7.2 Curva de flujo

Las mediciones se llevaron a cabo de 25 °C a 90 °C (primera medicién) y luego a 25 °C (segunda
medicion), utilizando una velocidad de calentamiento-enfriamiento de 5 °C/min. Las mediciones se
realizaron en dos ciclos: ascendente y descendente de 0.03 a 100 s y un tercer barrido descendente de

100 a0.03 s* (Paramo-Calderon et al., 2023). Los datos obtenidos del tercer ciclo son los que se reportan.

6.7.3 Perfil de viscosidad

Para este estudio se utilizo el redmetro (Discovery HR-2 hibrid, New Castle, USA) y el software
TA Instrument Trios versién 4 para obtener los valores de viscosidad con respecto al tiempo y la
temperatura. El perfil de viscosidad se determind siguiendo lo propuesto por Vazquez-Leon et al.,
(2022). Se realizé una dispersion acuosa de almidon de 30 mL al 10% (p/v), después esto se depositd en
la celda de almidon del reébmetro y se programé un ciclo de calentamiento-coccién-enfriamiento, donde
la temperatura inicial fue de 30 °C y se mantuvo por 60 s; el calentamiento se efectu6 hasta 90 °C a una
velocidad de 15 °C-min, manteniendo dicha temperatura durante 360 s y finalmente se enfri6
disminuyendo la temperatura hasta 30 °C a una velocidad de 30 °C-min?, manteniéndose a esa

temperatura por 420 s.

6.8 Caracterizacion térmica: temperatura de transicion vitrea

La temperatura de transicion vitrea (Tg) se determind con un calorimetro diferencial de barrido
(TA Instrument Discovery, DSC250). El gas de purga usado fue el nitrégeno seco de alta pureza (50
mL-min™). Se utiliz6 una charola de aluminio hermética vacia como referencia. Se colocaron 2 mg de
muestra en charolas de aluminio herméticas y selladas para su analisis. La muestra se someti6 a un
programa de calentamiento en un intervalo de temperatura de -10 a 150 °C a una velocidad de 10 °C-min

! para determinar la Tg. La prueba se realiz6 por duplicado y los datos se analizaron con el software TA
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Instruments Trios version 4 (New Castle, USA). La Tg se registrd6 como la temperatura media de la

discontinuidad en la curva de flujo de calor.

6.9 Disefio de experimentos y analisis estadistico

Se utiliz6 un disefio de experimentos de un factor para estudiar la modificacién del almidén de
malanga por ondas de ultrasonido, donde el factor principal fue el tiempo de exposicion a las ondas de
ultrasonido, a 5 niveles: 0, 5, 15, 25 y 25 min. Los resultados obtenidos se analizaron mediante un
analisis de varianza de una via (ANOVA), seguido de una prueba de pares por Tukey para identificar
diferencias significativas entre las medias, a un nivel de significancia del 5 %. Se usé el software Minitab

® 18 para el analisis estadistico.
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7 RESULTADOS Y DISCUSIONES

7.1 Efecto del tiempo de exposicién a ultrasonido sobre el contenido proteico del

almidén de malanga

Se obtuvieron 29 kg de pulpa molida a partir de 34 kilogramos de malanga fresca, lo que resultd
en la produccion de 5.750 kg de almidon, con un rendimiento del 19.83% en base humeda, mayor a los
resultados obtenidos por Chavez-Salazar et al., (2017) para dos variedades de platanos, Gros Michel
(5.78% bh) y Dominico Harton (12.73%). La variacion en los niveles de contenido de almiddn puede
deberse al método de extraccion, ya que este influye en la eficacia del proceso de extraccion del almidon

(Véazquez-Leon et al., 2022).

Los resultados del analisis quimico proximal del almidon de malanga nativo se presentan en la
Tabla 7.1. El contenido de humedad presente en la muestra fue de 7.98 %, muy similar a lo reportado
por Torres et al., (2015) y Jiménez-Hernandez et al., (2007) para malanga (7.21%) y chayote (7.20%),
respectivamente; sin embargo, el valor obtenido fue menor a lo reportado para papa, 8.4% (Jiménez-
Hernandez et al., 2007). También cabe sefialar que el contenido de humedad en las muestras dependera
de las condiciones del proceso de secado y de las propiedades psicométricas del aire utilizado para dicho

proceso.

Tabla 7.1. Composicién quimica proximal del almidén nativo de malanga.

Componente Contenido (g/100 g bs)*
Humedad 7.98+£0.23
Proteinas 4.63+0.38

Lipidos 0.43+0.24
Cenizas 0.34£0.01

*Los valores corresponden a la media de dos repeticiones + desviacion estandar.
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Tattiyakul et al., (2007), reportaron para malanga de tres variedades diferentes, un contenido de
lipidos entre 0.15% y 0.28%, valores inferiores a lo reportado en este estudio (0.43 £ 0.24%), sin
embargo, Andrade et al., (2017) reportaron el mismo contenido de lipidos para malanga (0.43%) y

Gonzales-Soto et al., (2011) reportaron un valor parecido (0.40%), también para malanga.

Una de las caracteristicas mas notable de los frutos, tubérculos y raices, es que presentan altos
contenidos de cenizas (Gonzales-Soto et al., 2011). El almidén de malanga present6 un valor mayor al
de otros tubérculos como el camote (0.26%) y la yuca (0.29%) (Hernandez-Medina et al., 2008); sin
embargo, el resultado es igual a lo reportado para papa (0.34%) pero menor al valor del chayote (0.46%)

(Jiménez-Hernandez et al., 2007).

El contenido proteico obtenido en este estudio fue de 4.63 + 0.38%, ubicandose dentro del
intervalo de valores informados por otros investigadores para la malanga, que varian entre el 1% vy el
7.5% (Tattiyakul et al., 2007; Gonzales-Soto et al., 2011; Torres et al., 2015; Andrade et al., 2017). Se
ha mencionado en la literatura, que el alto contenido de proteina se encuentra presente en el mucilago de
la raiz de malanga (Gonzales-Soto et al., 2011), lo que quiere decir que las variaciones en la composicion
proteica podrian originarse tanto por el método de extraccién empleado como por las disparidades en las

condiciones agroclimaticas de los cultivos (Hoyos-Leyva et al., 2018).

Se ha reportado que el contenido de proteinas presente en los almidones permite la formacién de
agregados esféricos durante el secado por aspersion (Vazquez-Leon et al., 2022, Aparicio-Saguilan et
al., 2024), y se reconocen como un sistema encapsulante (Guo et al., 2021). Por ello se decidié evaluar
cémo afecta el tiempo de exposicion a ondas de ultrasonido al contenido de proteina del almidén de
malanga. En la Tabla 7.2 se presentan los resultados obtenidos y se comparan con su contraparte nativa.
Los resultados muestran que el proceso de ultrasonido reduce el contenido de proteinas después de los 5

min de exposicion, sin presentar diferencias significativas (p > 0.05) hasta los 35 min de exposicion.
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Tabla 7.2 Contenido de proteinas del almidén de malanga modificado por ultrasonido a diferentes

tiempos de proceso.

Tiempo de proceso (min) Contenido de proteinas (g/100 g bs)*

0 4.63 +0.38°
5 3.36 +0.02%
15 2.88+0.42°
25 3.20+0.25°
35 2.33+0.67°

*Los valores corresponden a la media de dos repeticiones + desviacion estandar. Los valores que no

comparten letra presentan diferencia significativa (p < 0.05).

Se ha reportado que el proceso de ultrasonido permite la ruptura mecénica de los granulos de
almidon por el fenémeno de cavitacion (Monroy et al., 2018), lo cual podria permitir que la proteina
asociada a la estructura granular quedara libre y se pudiese transferir hacia el medio dispersante, que en
el presente proyecto fue agua y que se removid por centrifugacion para recuperar los sélidos de almidon.
Ademas de que se hicieron lavados sucesivos con agua, removiendo asi la proteina liberada durante el

proceso de sonicacion.

7.2 Efecto del tiempo de exposicién a ultrasonido sobre la morfologia y estructura del

granulo de almidon de malanga

Para confirmar el dafio generado sobre la estructura fisica del granulo de almidén provocado
por la exposicién a las ondas de ultrasonido se decidié evaluar la distribucién de tamafio de particula

(DTP), y los patrones de difraccion de rayos X (DRX).

721 DTP

En la Figura 7.1, se aprecia que el almidon nativo de malanga, asi como sus homdlogos

modificados en tiempos de 5, 15 y 25 min, mostraron una distribucién granulométrica trimodal y un
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tamafo de particula de aproximadamente 53, 27 y 9 um para cada pico, estos resultados mostraron
cambios muy ligeros entre si, coincidiendo con Carmona-Garcia et al., (2016), quienes mencionan que
este comportamiento se debe a que el proceso de ultrasonido en el intervalo evaluado no produjo una

fragmentacion significativa sobre los granulos de almidén.

6.0
—Nativo
50 —US-05
Us-15
$ 40 —US-25
s —US-35
£ 3.0
3
(@]
Z 2.0
1.0
0.0 o

Tamaro de particula (um)

Figura 7.1 Efecto del tiempo de exposicion a ondas de ultrasonido sobre la distribucion de tamafio de
particulas de almidon de malanga.

Sin embargo, la muestra de almidon de malanga modificada a 35 minutos mostré una distribucién
bimodal con tamafios de particulas menores (aproximadamente de 37 y 10 um para cada pico) a los
obtenidos con el nativo. Esto concuerda con lo reportado por Haaj et al., (2013) y Boufi et al., (2018),
quienes concluyeron que mientras mayor sea el tiempo de modificacion al que se someta la muestra de
almidon, menor serd el tamafio de particula. Por lo tanto, el proceso de sonicacion concuerda con el
resultado de proteina presentado en Tabla 7.2. Cabe mencionar que en el intervalo de tiempo de 25-35

min de sonicacion los granulos de almidon alcanzan la energia necesaria para fragmentar el tamafio de

estos.
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7.2.2 DRX

La determinacion del patron de difraccion de rayos X en los almidones permite obtener informacion
sobre su estructura semicristalina (Monroy et al., 2018). En la Figura 7.2, se observan los porcentajes
de cristalinidad relativa y los patrones de difraccion de rayos X del almidon nativo de malanga y sus
homélogos modificados por ultrasonidos. Todas las muestras presentaron patrones con picos
caracteristicos de tipo A, y no se aprecian diferencias o alteraciones significativas después de la
modificacion, algo que coincide con lo reportado por Carmona-Garcia et al., (2016); Thomaz et al.,

(2019) y Martins et al., (2020), para el almidén de malanga.

Porcentaje de
cristalinidad

31.44 £0.95%
32.03£2.63°
31.41+0.122
31.49£0.73*

32.18 £ 0.35%

0 5 10 15 20 25 30 35
Angulo de difraccién (20)
—Nativo ——US-05 us-15 us-25 —US-35

Figura 7.2 Efecto del tiempo de exposicion a ondas de ultrasonido sobre el patron de difraccién de rayos
X'y el porcentaje de cristalinidad del almidon de malanga.
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El resultado del porcentaje de cristalinidad relativa en el almidon nativo fue de 31.44%, mientras que
las muestras modificadas en tiempos de 5, 15, 25 y 35 min, presentaron porcentajes de 32.03, 31.41,
31.49 y 32.18%, respectivamente, sin embargo, estos resultados no mostraron diferencias significativas
(p > 0.05). Esto sugiere que el tratamiento fisico no alter6 los patrones de difraccion ni los niveles de
cristalinidad, lo que implica que las propiedades estructurales cristalinas de los almidones se
mantuvieron sin cambios tras la modificacion por ultrasonido bajo las condiciones estudiadas (Falsafi
et al., 2019). El contenido de proteina pudo ser un factor importante para proteger la estructura cristalina
del almiddn, pues los resultados indican una remocion de proteina significante (p < 0.05), y una
disminucién del tamafio de particula hasta los 35 min de proceso de sonicacion. Sin embargo, hay un
ligero aumento de cristalinidad enre los tiempos 25 a 35 min, esto significa que la disminucion de

proteina favorecen la cristalinidad.

7.3 Efecto del tiempo de exposicién a ultrasonido sobre la temperatura de transicion

vitrea del almidén de malanga

La temperatura de transicion vitrea (Tg), es la temperatura a la cual un material amorfo (como los
polimeros) cambia de un estado rigido y fragil a un estado mas flexible y viscoso (Liu et al., 2010).
Conocer este valor, es importante para ayudar a evitar el apelmazamiento durante la formacion de
agregados esféricos (Palzer, 2005) y para garantizar la estabilidad fisica de los mismos (Hoyos-Leyva

et al., 2018).

Los valores de Tg obtenidos en este estudio (mostrados en la Figura 7.3) son similares a los reportados
por Monroy et al., (2018) y Wang etal., (2020), para almidones de tubérculos (yuca y papa
respectivamente). En los resultados, se observa que las temperaturas de transicion vitrea de los
almidones modificados, en comparacion con su homélogo nativo, no presentaron cambios significativos
(p > 0.05) después de ser sometidos al proceso de ultrasonidos. Este comportamiento ya se habia

reportado con anterioridad para el almidon de malanga modificado por ultrasonidos, pero a diferentes
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condiciones. Por ejemplo, Carmona-Garcia et al., (2016) realizaron la modificacion de este almidon
usando una amplitud al 20% y una potencia de salida de 80 W durante diferentes tiempos de sonicacién
(20 y 50 min), mientras que Martins et al., (2020) lo modificaron durante 30 minutos a diferentes
amplitudes (40, 50 y 60%). Ademas, este comportamiento también corresponde con lo reportado para
otros tubérculos, como la papa, cuyo almidén se modificado por ultrasonido a una potencia de 300 W
en un equipo con una sonda ultrasénica (VCX750, Sonics & Materials Inc, EE. UU) a diferentes tiempos
(15, 20, 25 y 30 min) (Wang et al., 2020); o como el almidon de yuca, que también se modifico por
ultrasonidos a una potencia de 750 W y 40% de amplitud durante diferentes tiempos (5, 10 y 20 min)

(Monroy et al., 2018).
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—US-05

US-15
—US-25
—US-35

Temperatura de
transicion vitrea

68.24 £ 0.38°
67.93 £ 0.26%
67.80 £ 0.28?
68.08 + 0.00?

e N 67044033
0O 10 20 30 40 50 60 77O 80 90 100

Temperatura (°C)

Figura 7.3 Efecto del tiempo de exposicion a ondas de ultrasonido sobre la temperatura de transicion

vitrea del almiddn nativo de malanga.

Hoyos-Leyva et al., (2018), mencionaron que para garantizar que los agregados esféricos formados a

partir de almidones sean estables, la temperatura del proceso debe ser menor a la de Tg, por tanto, se
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concluy6 que los valores obtenidos en Tg para los almidones de este estudio se encuentran en el limite
de lo recomendado para materiales de pared basados en almidones ricos en proteinas, pues se trabajé a
una temperatura de salida de 70 °C. Es importante considerar que el vaso de recoleccion se encuentra a
una temperatura menor, pues el calor se disipa hacia el entorno. Sin embargo, para proyectos futuros se
recomienda una temperatura de salida en el secador por aspersion de maximo 60 °C para estar por debajo

de la Tg de estos materiales.

7.4  Efecto del tiempo de exposicion a ultrasonido sobre las propiedades reoldgicas de

dispersiones acuosas del almidon de malanga

Las propiedades reoldgicas de las dispersiones acuosas del almidén son relevantes para la
formacion de capsulas, pues un incremento en la viscosidad conlleva a un incremento en el tamafio de
gota, en consecuencia, se dificulta el proceso de secado, y podria incluso reducir el rendimiento del
proceso (Fang y Bhandari, 2012; Jacobs, 2014). Por esta razon se decidi6 evaluar el perfil de viscosidad,
la curva de flujo y las propiedades viscoelasticas de dispersiones acuosas de los almidones modificados

por ultrasonido.

7.4.1 Perfil de viscosidad

El perfil de viscosidad ofrece detalles sobre el comportamiento de los granulos de almidén al ser
suspendidos en agua y expuestos a un incremento de temperatura y un esfuerzo de corte (Rincon-
Londofio et al., 2016). En la Figura 7.4 se muestran los diferentes comportamientos que tiene el almidén

en su forma nativa en comparacion con su forma modificada por ultrasonido.
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Figura 7.4 Efecto del tiempo de exposicion a ondas de ultrasonido sobre el perfil de viscosidad de
dispersiones acuosas de almidén de malanga (10 % m/v).

Como se observa, los almidones modificados muestran una leve disminucion en el pico maximo
de viscosidad en comparacion con el nativo (3.09 Pa s a 87 °C), lo cual concuerda con lo reportado por
Carmona et al. (2016), quienes mencionan que los tratamientos cortos de ultrasonidos no varian
significativamente el perfil de viscosidad en comparacion con el nativo. Las dispersiones con almidon
modificado por 35 min son las que presentan menor pico maximo de viscosidad, lo cual concuerda con
los resultados de DTP y contenido de proteinas, los cuales sugieren que tiempos prolongados de proceso
(en este caso de 35 min) son los que afectan a la estructura granular del almidon de malanga, esto bajo

las condiciones de ultrasonido estudiadas.

7.4.2 Curva de flujo

El efecto del esfuerzo de corte sobre la viscosidad del almidon de malanga en su forma nativa y

modificada por ultrasonidos se presenta en la Figura 7.5. Se observo que en todas las muestras la
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viscosidad disminuyd al aumentar el esfuerzo de corte, mostrando un comportamiento de flujo de

adelgazamiento por cizallamiento, caracteristico de los fluidos no newtonianos, similar a lo reportado

por Paramo-Calderdn et al., (2023) y Wang et al., (2020), para dispersiones acuosas de almidones.
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Figura 7.5 Efecto del tiempo de exposicion a ondas de ultrasonido sobre la curva de flujo de dispersiones

acuosas de almidon de malanga (10 % m/v) a 25 °C (a), coccién a 90 °C (b), y enfriamiento a 25 °C

posterior a la coccidn (c).
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Estudios han mencionado que existe una relacién entre la viscosidad y la cantidad de amilosa
(Wang et al., 2020), por lo que se puede concluir que no se presentaron cambios en la viscosidad porque

el contenido de amilosa en las muestras no cambi6é durante la modificacion.

En la Figura 7.5c, se observa que el comportamiento de los almidones durante el enfriamiento fue igual
al comportamiento que tuvo durante la coccion, donde no hubo cambios entre las muestras modificadas
y el almidon nativo. Paramo-Calderén et al., (2023), mencionan que durante el enfriamiento se forman
estructuras méas rigidas a causa del reordenamiento de las cadenas (retrogradacion); por tanto, se
esperaria que durante esta etapa los valores de viscosidad fueran mayores en comparacién a los obtenidos
durante la etapa de coccién. Sin embargo, los resultados de este estudio demuestran un comportamiento
contrario a lo que se esperaria. Los valores de la viscosidad durante la etapa de enfriamiento
disminuyeron con respecto a la coccion, lo cual, puede atribuirse a que las fuerzas entre las cadenas
disminuyeron debido a cambios en la estructura del almidon (ruptura del granulo). Wang et al., (2020)
mencionan que la composicién, las propiedades fisicoquimicas, el tamafio del peso molecular y la

distribucion de la longitud de las cadenas del almidén son factores que influyen en la viscosidad.

7.4.3 Viscoelasticidad

Los resultados obtenidos de las pruebas de viscoelasticidad realizadas se caracterizaron por G’
y G”’. Donde, G’ corresponde al mddulo elastico o de almacenamiento, relacionado con la respuesta del
material como un solido y G’” corresponde al modulo viscoso 0 de pérdida, relacionado con la respuesta
del material como un fluido. De acuerdo con los barridos de deformacion realizados a 90 °C (coccion)
y 25 °C (enfriamiento posterior a la coccién) del médulo eléstico G* y del médulo viscoso G*” de las
dispersiones acuosas de almidon de malanga modificadas por ultrasonido, se observé que a un
porcentaje de deformacion mayor a 1.0 % la red tiende a destruirse (datos no reportados), es decir, por
debajo de ese valor se mantiene la region viscoeléstica lineal, por lo que se considerdé 0.5% de

deformacion para realizar los barridos de frecuencia. En la Figura 7.6 se presentan los barridos de
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frecuencia del mddulo elastico G’ y del médulo viscoso G’ de las dispersiones acuosas de almidon de

malanga modificado por ultrasonido, sometidas a coccion (90 °C), seguido de un enfriamiento a 25 °C.
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Figura 7.6 Barridos de frecuencia de dispersiones acuosas de almidén de malanga (10 % m/v)
modificado a diferentes tiempos de sonicacién, sometidas a coccion a 90 °C [G’, (@); G, (b)], ¥

enfriamiento a 25 °C posterior a la coccion [G’, (c); G, (d)].

Los resultados obtenidos demostraron que el almidén de malanga presenta un comportamiento

viscoso debido a que el mddulo G*’ present0 valores ligeramente mas altos en comparacion con G’, sin
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embargo, la diferencia de estos valores no es tan significativa como lo reportado por Xiao et al., (2021);
ademas, los resultados de las muestras entre si, para G’ y G’’ respectivamente, tampoco presentaron
diferencias significativas, lo cual puede ser debido a que, durante esta etapa, la coccion es tan extensa
gue los almidones alcanzaron su maxima desorganizacién, dando como resultado una resistencia similar

(Aparicio-Saguilan et al., 2006).

Por otro lado, durante la etapa de coccién a 90°C (Figura 7.6 a'y b), se aprecia una disminucion
en los valores de ambos modulos para las muestras de almidon modificado, a diferencia del nativo, lo
cual concuerda con lo reportado por Paramo-Calderoén et al., (2023), quienes también mencionan que
este comportamiento puede deberse al tamafio y forma de los granulos dafiados ya que esto afecta al

hinchamiento de los granulos de almidon reduciendo la rigidez del sistema.

En la fase de enfriamiento (Figura 7.6 c y d), se observa un incremento en los valores de ambos
modulos en comparacion con los barridos de frecuencia de la etapa previa (coccion). Este aumento se
debe a que, durante el calentamiento, las moléculas de amilosa se dispersan en el agua, formando una
red que, al enfriarse se cristaliza, generando un gel con una estructura mas sélida y resistente (Aparicio-

Saguilan et al., 2006).

EnlaFigura7.7ay b, se muestran los resultados de Tan 6 (G*’/G’) a 90 y 25°C para el almidon
nativo y modificado de malanga. Todas las muestras presentaron valores de Tan 6 mayores a 1 durante
la etapa de coccién, lo que indica que los geles de almid6n presentan un comportamiento viscoso, sin
embargo, en los almidones modificados se observa una disminucion de estos valores en comparacion
con el almiddn nativo, lo que indica la exposicion prolongada a ultrasonidos si afecta las propiedades
estructurales del almiddn. Estos resultados concuerdan con lo reportado para almidones de maiz, papa

y guisantes (Xiao et al., 2021) y para el almidén de arroz (Vela et al., 2023).
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Figura 7.7 Dispersiones acuosas de almidon de malanga (10 % m/v) modificado a diferentes tiempos de

sonicacion, sometidas a tratamientos de coccion-enfriamiento (90 °C - 25 9): Tan 6 a 90 °C (a) y 25 °C

(b), y viscosidad compleja a 90 °C (c) y 25 °C (d)

Un comportamiento similar se presenta durante la etapa de enfriamiento a 25°C (Figura 7.7b);

todos los almidones mostraron valores de Tan  mayor a 1, pero en comparacion con la etapa pasada los

valores disminuyeron ligeramente, lo que indica que el almidén exhibe un comportamiento menos
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viscoso. Se observa que el valor méas alto de Tan 3, se obtuvo en la muestra sometida a mayor tiempo

de modificacion.

La viscosidad compleja del almidon de malanga nativo y modificado durante la etapa de
calentamiento a 90°C se observa en la Figura 7.7c. Estos resultados demuestran que los almidones

modificados presentaron valores iguales 0 menores a su contraparte nativa.

Durante la etapa de enfriamiento la actividad del alImidén modificado fue diferente a la actividad
durante la etapa de coccion, debido a que la viscosidad compleja disminuy6 a tiempos de modificacion

mayores.

7.5 Encapsulacion de acido ascdrbico con almidén de malanga modificado por

ultrasonido

Posterior a la caracterizacion de los materiales modificados por ultrasonido se procedié a encapsular
acido ascorbico con cada uno de ellos, evaluando actividad de agua, distribucion de tamafio de particula,

rendimiento y eficiencia de encapsulacion. A continuacion, se discuten los resultados obtenidos.

7.5.1 Actividad de agua de las particulas obtenidas

La actividad de agua (aw) juega un papel crucial para entender mejor las propiedades de las
microcapsulas y la estabilidad de las microparticulas secadas por aspersion; debido a que es un parametro
que puede afectar de manera significativa en la vida Gtil de las microcapsulas, dado que valores bajos de
aw favorecen una mayor estabilidad microbiolégica y previenen la aglomeracién de particulas (Alfaro-

Galarza et al., 2020 y Nizori et al., 2020).

En la Tabla 7.3, se muestran los resultados del anélisis de la aw de los agregados esféricos de
almidon de malanga. Se observa que entre las microcépsulas obtenidas no hay diferencias significativas

(p > 0.05), presentando valores 0.42 a 0.50. Hoyos-Leyva et al., (2018), reportaron un valor de aw de
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0.35 para agregados esféricos de almidén de malanga nativo y que también encapsulaban &cido
ascorbico. Ese valor resulta ser menor en comparacion a los valores obtenidos en este estudio, sin
embargo, los resultados indican que el proceso de secado por aspersion fue eficaz dado que, mientras los
valores de aw se mantengan por debajo de 0.6 los factores quimicos, fisicos y microbioldgicos tendran
menor efecto sobre las cépsulas (Hoyos-Leyva et al., 2018). Las diferencias observadas con otros
reportes podrian estar relacionadas a las condiciones de proceso y a las propiedades psicrométricas del

aire utilizado como agente de secado.

Tabla 7.3. Actividad de agua (aw) de las microcapsulas (Cap) obtenidas mediante secado por aspersion,
utilizando almidén de malanga nativo (AN) y almidones de malanga modificados a diferentes tiempos

de exposicion a ultrasonido (05, 15, 15 y 35 min).

Muestra aw*
Cap-AN 0.50 £ 0.06?
Cap-05 0.43 +0.00?
Cap-15 0.43 +0.05?
Cap-25 0.45 +0.012
Cap-35 0.42 +0.022

* Los valores corresponden a la media de dos repeticiones + desviacion estandar. Los valores que no

comparten letra presentan diferencia significativa (p < 0.05).
7.5.2 Distribucién de tamafio de las particulas obtenidas

La distribucion del tamafio de particula de los agregados esféricos de almidén de malanga nativo
y modificados se presentan en la Figura 7.8, donde se aprecia un comportamiento granulométrico

bimodal y uniforme en todas las muestras, lo cual se atribuye al atomizador del secador por aspersion,

dado que su funcidn es producir un tamafio uniforme (Hoyos-Leyva et al., 2018).
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Figura 7.8 Distribucién del tamafio de las microcapsulas (Cap) obtenidas mediante secado por aspersion,
utilizando almiddn de malanga nativo (AN) y almidones de malanga modificados a diferentes tiempos
de exposicion a ultrasonido (05, 15, 15 y 35 min).

Dado que se utilizaron las mismas condiciones de secado por aspersién, se asume que la
modificacion del material no tuvo un impacto significante sobre el tamafio final de las particulas
obtenidas. Como se observa en la Figura 7.8, el grupo principal de particulas esta alrededor de 35 um, y
el grupo secundario se encuentra cerca de 5 um; valores que son menores a los obtenidos en los
materiales previo al secado por aspersion. Se reporta que el secado por aspersion es una estrategia de

micronizacion, es decir, se utiliza para disminuir el tamafio de particulas, e incluso para homogenizar los

tamanos.

Durante el proceso de encapsulacion de compuestos, dentro de agregados esféricos de almidén, la
variacion en el tamafio de particula es un factor importante a considerar. Debido a que las disparidades

pueden incidir en la estabilidad de la microcapsula, la capacidad de retencién del material del ntcleo y

50



su liberacion controlada (Hoyos-Leyva et al., 2018). Por lo tanto, se recomienda evaluar la tasa de

liberacion del &cido ascorbico encapsulado en esta matriz.

Ademaés, se recomienda realizar micrografias por microscopia de barrido electrénico con la
finalidad de verificar la formacion de agregados esféricos, y la prevalencia de poros en dicha estructura,

cuya presencia llevaria a la inestabilidad del material encapsulado durante su almacenamiento.

7.5.3 Rendimiento de proceso

De acuerdo con Tontul y Topuz, (2017), la eficiencia del proceso es un factor crucial en las
industrias, ya que un rendimiento mas alto se traduce en mayores beneficios. En la Tabla 7.4 se muestran
los rendimientos del proceso obtenidos durante la encapsulacion por secado por aspersion del acido
ascorbico con almidon de malanga nativo, y modificado por ultrasonidos. Los resultados demuestran que
la modificacion por ultrasonidos si mejoré las propiedades encapsulantes del almidon de malanga, pues

se muestran mayores rendimientos que en su contraparte nativa.

Tabla 7.4. Rendimiento de proceso de secado por aspersion, utilizando almidédn de malanga nativo (AN)

y almidones de malanga modificados a diferentes tiempos de exposicién a ultrasonido (05, 15, 15y 35

min).
Muestra Rendimientos*
Cap-AN 10.65 + 3.46"
Cap-05 23.54 + 4.35%
Cap-15 31.07 + 2,512
Cap-25 22.86 +0.51*
Cap-35 30.55+0.312

*Los valores corresponden a la media de dos repeticiones + desviacion estandar. Los valores que no

comparten letra presentan diferencia significativa (p < 0.05).
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Esta mejora en el rendimiento puede estar asociada a la disminucién de proteina en el granulo de
almidon, como se comentd en la caracterizacion quimica proximal de los materiales utilizados como
formadores de pared (Tabla 7.2). Se ha reportado que el uso de proteinas favorece el rendimiento del
secado por aspersion, sin embargo, existe un limite técnico que dependera de la complejidad de la mezcla.
Una vez superado dicho limite se presentan obstrucciones en la tobera y precipitaciones en el tanque de
alimentacion que comprometen el rendimiento del proceso (Tontul y Topuz, 2017, Vazquez-Ledn et al.,

2022).

Sin embargo, los rendimientos obtenidos en todas las muestras no son viables, puesto que un
proceso de secado por aspersion debe alcanzar un rendimiento superior al 50% para ser considerado
eficaz (Tontul y Topuz, 2017). Como se ha mencionado, la existencia de una fraccion proteica
significativa puede causar la formacion de floculacién, lo que dificulta no solo el funcionamiento de la
boquilla, sino también la estructura y formacion de los agregados esféricos (Vazquez-Leon et al., 2022),
esto permitiria la exposicion del compuesto de bajo peso molecular (en este caso acido ascérbico) al
entorno caliente y con ello a la adherencia de este a las paredes del secador debido a su baja temperatura

de transicion vitrea (Vazquez-Leon et al., 2020).

Ademas, como se demostrd en la caracterizacion de los materiales, la temperatura de transicion
vitrea de dichos materiales esta alrededor de 68 °C, y el secador se utiliz a 70 °C como temperatura de
salida. Por lo tanto, se recomienda utilizar una temperatura de salida no mayor a 60 °C y evaluar el
rendimiento del proceso. Es importante considerar también una disminucion en la temperatura de salida,
puesto que mantenerla a 140 °C como en la presente propuesta obligaria a aumentar el flujo de
alimentacion, y entonces las pérdidas de producto estarian asociadas a una sobrecarga de masa por

evaporar (Vazquez-Leon et al., 2020).
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Ademas de evaluar otras condiciones de proceso, otra estrategia para aumentar el rendimiento del
proceso seria mezclar los materiales con reguladores de flujo o acarreadores comerciales (Vazquez-Ledn

etal., 2022).

7.5.4 Eficiencia de encapsulacién

Los valores de la eficiencia de encapsulacion del acido ascérbico (AA) con almidon de malanga
se muestran en la Tabla 7.5. Se puede observar que la eficiencia alcanzada con el almidon nativo (CAP-
AN) es mayor a lo reportado por Vazquez-Leon et al., (2022) quienes también encapsularon AA pero
usando almidon de frijol negro (36.88%); ademas, el valor es similar al obtenido por Hoyos-Leyva et al.,
(2019), quienes si usaron el almidén de malanga pero encapsularon una concentracion al 10% de aceite

de almendras (37.5%).

Tabla 7.5. Eficiencia de encapsulacién de acido mediante secado por aspersién, utilizando almidon de
malanga nativo (AN) y almidones de malanga modificados a diferentes tiempos de exposicion a
ultrasonido (05, 15, 15y 35 min).

Muestra Eficiencia de encapsulacion*
Cap-AN 38.62 +0.62"

Cap-05 37.86 + 1.52°

Cap-15 40.95 £ 0.03°

Cap-25 48.12 +0.79°

Cap-35 50.78 £ 0.212

* Los valores corresponden a la media de dos repeticiones + desviacion estandar. Los valores que no

comparten letra presentan diferencia significativa (p < 0.05).

Los resultados también demostraron que la aplicacion de ultrasonidos sobre el almidon de malanga
si logré un aumento en la eficiencia de encapsulacién. Siendo las muestras sometidas a 25 y 35 min de

sonicacion las que presentaron mayores eficiencias de encapsulacion (48.12-50.78%). Esto podria
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sugerir que los poros formados en los agregados esféricos si redujeron en tamafio debido a la ruptura de

los granulos. Se recomienda verificar esto mediante microscopia de barrido electronico.

Sin embargo, los valores son relativamente bajos y puede deberse a que la estructura de los
agregados esféricos que forma el almidon de malanga todavia conserva poros, ya que los poros con un
tamafio considerablemente grande no limitan el paso de los compuestos bioactivos a través de las
microcapsulas (Hoyos-Leyva et al., 2018). Una estrategia prometedora seria utilizar adicionalmente
almidon pregelatinizado para sellar los poros presentes, o mezclar el material con maltodextrina, que ha

demostrado formar capsulas bien definidas.
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Conclusiones

La caracterizacién del almidén nativo de malanga demostré que este almidon puede ser idoneo
para diversas aplicaciones alimentarias e industriales, incluyendo su uso como material de pared para
la encapsulacion de compuestos bioactivos. Ademas, el perfil de viscosidad demostré que puede ser
utilizado en tratamientos donde la temperatura sea hasta de 85°C y no se requiera la gelatinizacion

del almidodn.

El tratamiento de ultrasonido bajo los parametros evaluados no alter6 los patrones de difraccion
ni los niveles de cristalinidad, asi como tampoco se generaron cambios en la temperatura de transicion
vitrea. No obstante, la exposicion prolongada a las ondas de ultrasonido demostré una reduccion
notable del tamafio de particula, el contenido proteico y la viscosidad. Esta Gltima propiedad es
importante durante la produccion de particulas, ya que una viscosidad elevada puede complicar el

proceso de secado por aspersion.

Esto quiere decir que los granulos de almidon si sufrieron una ruptura, mejorando asi sus
propiedades como material de pared, lo cual se demostr6 con el aumento significativo en el
rendimiento del proceso y en la eficiencia de encapsulacion dado que, al disminuir el tamafio del
granulo (debido a la ruptura), durante la formacion de agregados esféricos también se disminuyd el

tamafio de los poros.

Finalmente, se concluye que la modificacién por ultrasonido si generd cambios en el almidon
de malanga reduciendo el tamafio de los granulos y por ende mejorando sus propiedades

encapsulantes.
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Perspectivas

Los trabajos por realizar son la microscopia electrénica de barrido (MEB) para el almidén
nativo, el modificado y para las microcdpsulas obtenidas del proceso de secado por aspersion para
evaluar como cambia la estructura del almidon al ser modificado y para ver la formacion de las
capsulas formadas; asi como también se debera realizar el perfil de viscosidad, la viscoelasticidad y
curva de flujo para las microcapsulas, con la finalidad de ver si el proceso de secado por aspersion no
modificé las propiedades de dichas capsulas, que finalmente se utilizaran como aditivos en el

desarrollo de alimentos funcionales.
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