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RESUMEN

Se obtuvieron vehiculos comestibles para el extracto natural de vainilla mediante la
evaluacion de dos metodologias de encapsulacion: secado por aspersion y gelificacion
i6nica. En el secado por aspersion se evaluaron cuatro factores experimentales: flujo
de alimentacion, temperatura de entrada, flujo de aire y la concentracion de
maltodextrina. La eficiencia de encapsulacion (EE) de los tratamientos oscilé entre
29.66 + 0.09% - 69.95 + 0.06%, mostrando una relacion positiva con la concentracion
de maltodextrina y un efecto inverso con la temperatura de entrada. Las pruebas de
actividad antioxidante alcanzaron valores 6ptimos de inhibicion de inhibicion ABTS de
92.75 £ 2.78% (0.120 mg/mL vainillina) y un ICso de 0.02 mg/mL de vainillina,
confirmando la preservacion de compuestos fendlicos. Las microcapsulas presentaron
fluidez aceptable (angulo de reposo < 40°), densidades adecuadas, humedad de 3.94
+ 0.29 %, actividad de agua de 0.32 + 0.03 y una temperatura de transicion vitrea de
55.4 + 0.58 °C, sugiriendo estabilidad al almacenamiento. En la gelificacion ionica, se
evaluaron concentracion de alginato, dextrosa anhidra, y CaCl,, y tiempo de residencia
en la solucion de reticulacion. La EE alcanzé valores de 99.82- 99.95 + 0.00%, la
retencién de liquido (RL) varié entre 41.36 + 0.83% y 82.45 + 0.46%, siendo la
concentracion de alginato el factor mas determinante para ambas. Las perlas
mostraron resistencia térmica hasta 60 °C, mientras que la textura instrumental indico
dureza (1278.8 + 362 @), resiliencia (0.3 + 0.0), fracturabilidad (195.3 + 48.4 g) y

adhesividad (87.7 £ 8.6) adecuadas para aplicaciones alimentarias.

Palabras clave: vainilla, encapsulacion, secado por aspersion, gelificacion idnica



ABSTRACT

Edible vehicles for natural vanilla extract were obtained through the evaluation of two
encapsulation methodologies: spray drying and ionic gelation. In spray drying, four
experimental factors were assessed: feed flow, inlet temperature, air flow, and
maltodextrina concentration. The encapsulation efficiency (EE) of the treatments
ranged from 29.66 + 0.09% - 69.95 + 0.06%, showing a positive relationship with
maltodextrina concentration and an inverse effect with inlet temperature. Antioxidant
activity test reached optimal ABTS inhibition values of 92.75 + 2.78% (0.120 mg/mL
vanillin) and an 1Cso of 0.02 mg/mL vanillin, confirming the preservation of phenolic
compounds. The microcapsules exhibited acceptable flowability (angle of repose <40°),
adequate densities, moisture content of 3.94 0.29%, water activity of 0.32 + 0.03, and
a glass transition temperature of 55.4 + 0.58°C, suggesting storage stability. In ionic
gelation, alginate concentration, anhydrous dextrose, CaCl2 concentration, and
residence time in the crosslinking solution were evaluated. EE values reached 99.82 -
99.95 + 00.00%, while liquid retention (LR) varied between 41.36 + 0.83% and 82.45 +
0.46%, with alginate concentration being the most determinant factor for both
responses. The beads showed thermal resistance up to 60°C, while instrumental
texture analysis indicated hardness (1278.8 + 362(), resilience (0.3 = 0.0), fracturability
(195.3 + 48.4), and adhesiveness (87.7 = 8.6) suitable for food applications.

Keywords: vanilla, encapsulation, spray drying, ionic gelation



indice

1.

6

Ta LA oo [N T od o [0 o PR PPPTRR PP 1
1.1. Vainilla: aSpPectOS gENEralesS .........uuuuuuuiuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e eaeeeeeeeaeees 1
000 00 S = o Yo [W o o3 Lo o I VA o 0] 0 £=10 |1 1o 1SR 1
1.1.2. Clasificacion y comercialiZaCiOon ...........ccccuuuuuuuiuiuiuimiiiiiiiiiiieeeeieneninnnn. 2
O = [of= T o E-T U] = Tox o o TR 3

ANTECEABNTES ...ttt ettt ettt e e e e 4

2.1, SeCado POI @SPEISION cooiii i 4

2.1.1. Formulacion delamateria prima .......ccccceeiiiiiiiiii e, 4

2.1.2. Materiales de encapsulaCion ..o 5

2.1.3.  Solubilidad ... 6

2.1.4. Temperaturade transicion Vitrea..........cccccciii e, 7

2.1.5. Modificacion de la viscosidad ........ccccoeeiiiiiiiiiii 8

2.1.6. Caracteristicas fisicas y funcionales...........ccccoeiiiii, 9

2.1.7.  Actividad superfiCial ........ooovuiiiiiiii 11

2.2. Gelificacion ionicay extruSiOn ..., 12

2.2.1. Composicion de lamatriz encapsulante .........c.ccccooeeiii 13

2.2.2. Efectodel pHYy latemperatura........ccccuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiieee e 14

2.2.3. Composicion de la solucion de gelificacion ...........coooeeeei, 15

224, TIiempPO A€ rACCION ...ccuie i 16

JUSHITICACTON ..o 18

[ TT o T0 ] (=TT 1= T 18

O BEIVOS e 19
5.1  ODjJetivo general ... 19
5.2  Objetivos eSpecCifiCOS ..o, 19

Y LT o1 L=T S Y o 411 oo [o 1 20
6.1 MALEIIAIES ..euiiie e 20
6.2 Cuantificacion de vainillina.........coooooi i 20
6.3 Microencapsulacion via secado por aSperSiON ........cccuvvviiieeeeeeeveeiiiiineeeeens 21

6.3.1 Eficienciade encapsulacion.........ccccooiiiiiii 21

6.3.2  Actividad antioXidante ........c.uuuuiiiiiiiiiiiiiii e 22

6.3.2.1 ENSAYO ABTS o 22

Xi



6.3.2.2 ENSAYO DPPH ... 22

6.3.2.3 Inhibicidn de la oxidacion lipidica........ccccccceiiiiiii, 23
6.3.3 Indicadores de fluidez y manejabilidad de las microcapsulas ............. 24
6.3.3.1  ANQUIO U@ TEPOSO c.eviveceeeeecee ettt eae e 24
6.3.3.2  Densidad aparente.........oouuuuuiiiiiiiiiiieiiiii e 24
6.3.3.3 Densidad compactada..........cooeeeieiiieiei e 24
6.3.3.4  Porcentaje de compresibilidad e indice de Hausner ......................... 25
6.3.4 Indicadores de estabilidad al almacenamiento.............ccccceeeieieieneen. 25
6.3.4.1 Contenidodehumedad ...........ocoooiiiiiii i 25
6.3.4.2  Actividad de AgUa ......ccoeeieieieieeee e 25
6.3.4.3 Temperatura de transicion vitrea .........c.ccccceeeei 25
6.4. Encapsulacién por gelificacion ionica .........ccccccceiiiiiiiicc, 26
6.4.1 Eficienciade encapsulacion.........cccooiiii 26
6.4.2 Capacidad de retencion de liquido .......coooeeeeieiiiiii 27
6.4.3 Evaluacion de estabilidad tErmica........ccccccceeeeiiiiiiiiiiiiiee e 27
6.4.4  Evaluacion de textura instrumental ...........ccooooiiii 27
6.5.  ANAlISIS €StadiStiCO...cccii i 28
7. ResultadoS Y diSCUSION ......ccoiiiiiiiiiiii e 29
7.1. Microencapsulacion via secado por aspersion ........cccccccvvvviiiiiiiiiiiiiiiiiiieieee 29
7.1.1. Eficienciade encapsulacion ........ccccooioiiiii 29
7.1.2. Andlisis de Taguchi para las condiciones 6ptimas de encapsulacion ... 37
7.1.3.  Actividad antioXidante ........coooiiiiiiii i 37
7.1.4. Indicadores de fluidez y manejabilidad de las microcapsulas ................ 40
7.1.5. Indicadores de estabilidad al almacenamiento ..........c.cccccoviiiiniiiiieeennnnnne 41
7.2. Encapsulacién por gelificacion idnica...........cccccccvvviiiiiiiiiii 43
7.2.1. Capacidad de retencidon de liquido .........ccooeeeiiiiii 43
7.2.2. Eficienciade encapsulacion ........c.cccoooiiiii 51
7.2.3. Andlisis de Taguchi para las condiciones 6ptimas de encapsulacion ... 56
7.2.4. Evaluacion de estabilidad tErmica ... 57
7.2.5. Evaluacion de texturainstrumental ..........ccccooeeeiiii 59
8. CONCIUSIONES ...ttt e e e e e e e 61
9. Referencias bibliograficas .........ccccccviiii 63

xii



10, ANALISIS e SIMIIITUD oo e 71

Xiii



1. Introduccién
1.1.Vainilla: aspectos generales

La vainilla (Vanilla planifolia Andrews) es una orquidea trepadora tropical originaria de
Mesoamérica, especialmente en zonas boscosas tropicales como lo es México (Luis-
Rojas etal., 2020). Es reconocida por la produccion de vainas aromaticas que
contienen compuestos volatiles de alto valor comercial, entre ellos la vainillina, la

principal responsable de su caracteristico aroma (Herrera-Cabrera et al., 2022).

Esta especie ha sido cultivada desde tiempos prehispanicos en México;
particularmente el estado de Veracruz es considerado el lugar de origen de su
domesticacion (Enriquez Garcia et al., 2025; Luis-Rojas et al., 2020). Esta orquidea
requiere de condiciones agrocliméticas especificas para su crecimiento y tiene un

periodo de maduracion de 8 a 9 meses (Rodriguez-Deméneghi et al., 2023).

En México, el estado de Veracruz encabeza la lista de estados productores con un
76.4% del volumen total de produccién (417 toneladas), seguido por Puebla, con un
11.8% y después el estado de Oaxaca, con un 10.2% (Luis-Rojas et al., 2020).
Adicional a estos, es relevante mencionar que la Huasteca Potosina también
contribuye a la produccion nacional con un porcentaje de 1.3%. Estas producciones
son obtenidas principalmente por pequefios productores (Enriquez Garcia et al., 2025;
Luis-Rojas et al., 2020).

1.1.1. Produccién y consumo

En México, entre los afios 2017 y 2021, se tuvo una produccion promedio de 546
toneladas de vainilla entera por afio, lo que representa una cantidad de $426 000 000
anuales, con una tasa media de 4.3% de crecimiento anual, posicionando al pais en el
tercer lugar de produccion de vainilla a nivel mundial, con un 7.8% de la produccion
total en el afio (Enriquez Garcia et al., 2025; Luis-Rojas et al., 2020). En cuanto a la

demanda internacional de la vainilla, Estados Unidos encabeza la lista de paises



consumidores, con un 40% del total de las ventas, seguido por Francia (22.9% de las
ventas) y Alemania (8.5% del total de las ventas) (Rodriguez-Deméneghi et al., 2023).

1.1.2. Clasificacion y comercializacion

Una vez que la vainilla es cosechada, las vainas se clasifican de acuerdo a su tamafio
y caracteristicas fisicas, para determinar su mercado (Herrera-Cabrera et al., 2022).
Las vainas que poseen un tamafio de 12 cm o mas, una flexibilidad adecuada y una
apariencia sin defectos estéticos, se destinan para su venta como vainas de calidad
premium y gourmet, teniendo aplicaciones culinarias de alta gama. Por su parte, las
vainas que presentan tamafios menores a 12 cm y con defectos estéticos, seran
procesadas para ser utilizadas en los extractos y concentrados (NMX-FF-074-SCFlI-
2009, Secretaria de Economia, 2009).

Posterior a su cosecha, las vainas se someten a un proceso de curado para la
extraccion de sus componentes aromaticos, el cual se compone por 4 etapas
principales: escaldado, sudado, secado y reposo (Herrera-Cabrera etal.,, 2022;
Xochipa-Morante et al., 2016). Todas estas etapas conllevan un periodo de tiempo de
6 meses aproximadamente y el rendimiento que se obtiene es bajo debido a la pérdida
de los compuestos aromaticos durante el curado de las vainas, lo que conlleva a una
elevacion de su precio al momento de venderse (Herrera-Cabrera et al., 2022; NMX-
FF-074-SCFI-2011, Secretaria de Economia, 2011; Xochipa-Morante et al., 2016) .
Las vainas que no presentan calidad premium o gourmet después del curado, son
destinadas a la produccién de extractos y concentrados. Para este proceso, las vainas
curadas son inmersas en etanol de grado alimenticio (30%-50%) durante semanas a
temperaturas de entre 50°C y 70°C. Posteriormente, el extracto es filtrado y
embotellado (NMX-FF-074-SCFI-2011, Secretaria de Economia, 2011).

Este proceso presenta desventajas significativas, como lo es el contenido residual de
alcohol en el extracto (aprox. 35%), la susceptibilidad a la oxidacién del mismo, el gran
volumen de almacenamiento que implica una formulacion en estado liquido, los bajos

rendimientos que conllevan a elevados costos y la competencia con la vainilla sintética



(Enriquez Garcia et al., 2025; Herrera-Cabrera et al., 2022.).

1.2.Encapsulacion

La encapsulacién de compuestos aromaticos y saborizantes representa una estrategia
clave frente a esta serie de desventajas. Esta técnica consiste en encerrar ingredientes
bioactivos en una matriz sdlida o liquida, brindando proteccion ambiental, estabilidad,
funcionalidad, mejorando la solubilidad y controlando la liberacién del compuesto de
interés, en este caso, la vainilla (Ocampo-Salinas et al., 2020; Hernandez-Fernandez
et al., 2020; Calva-Estrada et al., 2018).

Existen diferentes métodos de encapsulamiento, como lo son el secado por aspersion,
la coacervacion compleja, la liofilizacion, la gelificacion idnica, entre otros. Para este
estudio, se evaluaran 2 de estos métodos de encapsulamiento: secado por aspersion

y gelificacion ionica.



2. Antecedentes

2.1.Secado por aspersion

El secado por aspersion es una técnica ampliamente utilizada en las industrias
alimentaria, farmacéutica y quimica para transformar materias primas liquidas en
polvos mediante la atomizacion en microgotas que entran en contacto con una
corriente de aire caliente, lo que provoca la rapida evaporacion del disolvente y la
formacion de particulas secas (Nik Abd Rahman et al., 2024; Santos et al., 2018) . Este
proceso permite conservar los compuestos biolégicos sensibles al calor, mantiene la
integridad de los componentes bioactivos en condiciones térmicas mas agresivas,
mejora la estabilidad de los ingredientes funcionales y facilita su manipulacion y
almacenamiento (Pifion-Balderrama et al., 2020; Garcia Carvajal y Espinosa-Andrews,
2017).

Gracias a su capacidad para lograr un secado rapido, continuo y eficiente, el secado
por atomizacion ha adquirido especial relevancia en el desarrollo a escala industrial de
productos de valor afiadido, como alimentos funcionales, suplementos nutricionales y
aromas encapsulados (Kandasamy y Naveen, 2022; Shishir y Chen, 2017; Pifidon-
Balderrama et al., 2020).

2.1.1. Formulacion de la materia prima

La preparacion y estandarizacion de la materia prima liquida constituye la etapa inicial
del proceso. Dado que la técnica puede aplicarse a soluciones, suspensiones o
emulsiones, esta etapa puede implicar diferentes operaciones preparatorias (Santos
etal.,, 2018; Nik Abd Rahman etal.,, 2024). Tras su produccion, extraccion o
purificacion, los productos biolégicos pueden requerir una pre-concentracion,
emulsificacion, reduccion del tamafio de las particulas, ajuste del pH e incorporacion
de materiales de encapsulacion o aditivos estabilizadores para mejorar su
biodisponibilidad y vida util (Nik Abd Rahman et al., 2024; Kandasamy y Naveen, 2022;
Shishir y Chen, 2017; Santos et al., 2018).



En particular, las suspensiones y emulsiones deben formularse adecuadamente para
evitar fendbmenos como la floculacion de particulas, la agregacion, la sedimentacion,
la separacion en capas y la separacion de fases durante la etapa de alimentacion,
debido a que pueden provocar variabilidad en la composicion del polvo resultante, la
obstruccion de las boquillas, ocasionando la interrupcién del proceso (Kandasamy y
Naveen, 2022; Santos et al., 2018; Pifién-Balderrama et al., 2020). Aunque algunos de
estos problemas pueden mitigarse mediante la agitacion continua dentro del recipiente
de alimentacion, la agitacion mecanica por si sola suele ser insuficiente para prevenir
por completo la inestabilidad, especialmente en sistemas con un alto contenido de fase
dispersa o una estabilizacion interfacial débil (Nik Abd Rahman et al., 2024; Garcia

Carvajal y Espinosa-Andrews, 2017).
2.1.2. Materiales de encapsulacion

Los materiales de encapsulacién, comunmente denominados excipientes o materiales
de pared, forman una matriz protectora alrededor del compuesto activo, lo que limita
su exposicion a factores ambientales como el oxigeno, la luz y la humedad, y mejora

la estabilidad durante el procesamiento y el almacenamiento (Diaz-Montes, 2023).

Mas alla de su funcion protectora, estos materiales pueden utilizarse para disefar
vectores de administracion funcionales. En concreto, los biopolimeros pueden
emplearse para producir polvos vitreos y de flujo libre que se caracterizan por una
movilidad molecular reducida (Shishir y Chen, 2017; Kandasamy y Naveen, 2022). La
formacion de una matriz vitrea restringe las reacciones impulsadas por la difusién, lo
que ralentiza los procesos de degradacion y mejora la estabilidad de almacenamiento
de los compuestos biolégicos (Pifion-Balderrama et al., 2020; Nik Abd Rahman et al.,
2024; Santos et al., 2018). Al mismo tiempo, estas matrices pueden adaptarse para
facilitar la liberacién de los compuestos encapsulados al entrar en contacto con el

medio de administracion (Kandasamy y Naveen, 2022; Nik Abd Rahman et al., 2024).



La seleccion de los materiales de encapsulacion depende de varios criterios

fisicoquimicos y tecnoldgicos, entre los que se incluyen:

e Alta solubilidad en el medio que contiene el compuesto bioldgico

e Alta temperatura de transicion vitrea (TQ)

e Baja viscosidad a la concentracion de solidos requerida

e Compatibilidad fisicoquimica con el compuesto biolégico (p. €j., polaridad similar
o0 interacciones electrostaticas favorables)

e Actividad superficial o capacidad emulsionante cuando estan presentes tanto
fases hidrofilicas como lipofilicas

e Estabilidad en condiciones térmicas y oxidativas

Teniendo en cuenta que el secado por aspersion de productos biolégicos suele
requerir formulaciones de alimentacion con un contenido de sdlidos totales del 35 al
45% (Ocampo-Salinas et al., 2020), en las que el material de encapsulacion representa
la fraccion principal, es esencial garantizar que el material de la pared seleccionado se
adapte de forma 6ptima a la aplicacion prevista en lo que respecta a los parametros

mencionados anteriormente.
2.1.3. Solubilidad

El material de encapsulacién debe ser totalmente soluble en la fase continua y
permanecer estable en el medio (Shishir y Chen, 2017; Nik Abd Rahman et al., 2024;
Diaz-Montes, 2023). La fase continua suele ser acuosa; sin embargo, también puede
contener co-solventes como el etanol o el glicerol, asi como concentraciones variables
de acidos organicos y sales, que pueden favorecer la precipitacion de ciertas
fracciones del material de encapsulacion (Shishir y Chen, 2017). Por ejemplo, la
maltodextrina y la goma arabiga se utilizan ampliamente en sistemas acuosos porque
se disuelven facilmente y mantienen la estabilidad durante el secado por aspersion
(Kandasamy y Naveen, 2022; Pifidn-Balderrama et al., 2020; Hernandez-Fernandez
et al.,, 2020).



Por el contrario, proteinas como el caseinato de sodio o el aislado de proteina de suero
pueden perder solubilidad cuando la concentracion de etanol supera el 20 %, lo que
provoca la agregacion y la precipitacion parcial (Calva-Estrada etal., 2018;
Kandasamy y Naveen, 2022; Aguirre-Alonso et al., 2019). Del mismo modo, el alginato
y la pectina pueden precipitar en presencia de sales divalentes como el cloruro de
calcio (Shishir y Chen, 2017; Bennacef et al., 2021; Lee y Rogers, 2012), mientras
gue el carragenina puede desestabilizarse en medios acidos (pH < 4), formando geles

en lugar de permanecer soluble (Diaz-Montes, 2023).
2.1.4. Temperatura de transicion vitrea

Los polvos secados por atomizacion suelen ser solidos amorfos, que pueden
encontrarse tanto en estado vitreo, como en estado gomoso. Los polvos en estado
vitreo fluyen con facilidad, se mantienen estables y pueden transportarse mediante
sistemas neumaticos, mientras que los polvos en estado gomoso pierden fluidez, se
adhieren a las paredes de los recipientes y forman aglomeraciones. Para que un
material amorfo permanezca en estado vitreo, debe almacenarse por debajo de su Tg,
ya que las temperaturas superiores a la Tg favorecen la transicion al estado
elastomérico, lo que aumenta la pegajosidad y la estabilidad (Nik Abd Rahman et al.,
2024; Shishir y Chen, 2017).

La Tg a de los materiales de las paredes depende de varios factores. Un mayor peso
molecular del agente encapsulante suele aumentar la Tg, mientras que la presencia
de plastificantes como el glicerol, el sorbitol o el agua la reduce al mejorar la movilidad
molecular. El contenido de humedad desempefia un papel fundamental, ya que el agua
absorbida actia como un potente plastificante que reduce la Tg de forma significativa.
Ademas, la composicion quimica del material de la pared influye en su Tg intrinseca,
ya que los hidratos de carbono, las proteinas y las gomas presentan un

comportamiento térmico diferente.



Por ultimo, las interacciones con solutos como sales, acidos o cosolventes pueden
modificar la Tg en funcién de su afinidad con la matriz. Debe tenerse muy en cuenta la
presencia y la estabilidad de los compuestos no volatiles en la formulacién, ya que los
solutos de bajo peso molecular pueden reducir la Tg de la matriz encapsulante, lo que
aumenta la movilidad molecular y compromete la estabilidad fisica del polvo resultante
(Nik Abd Rahman et al., 2024; Shishir y Chen, 2017).

Una reduccién de la Tg puede favorecer la pegajosidad, la aglomeracién de particulas,
el colapso estructural y la degradacién quimica acelerada durante el almacenamiento
(Nik Abd Rahman et al., 2024; Mochizuki et al., 2021; Shishir y Chen, 2017). Por
ejemplo, cuando se incorpora glicerol a matrices a base de maltodextrina, su
naturaleza higroscoépica y plastificante reduce significativamente la Tg. Esta reduccion
de la Tg aumenta la movilidad molecular, lo que conduce a una mayor pegajosidad y
aglomeracion del polvo durante el almacenamiento (Nik Abd Rahman et al., 2024;
Shishir y Chen, 2017). En los sistemas de secado por atomizacion, la maltodextrina
por si sola puede presentar una Tg superior a 100 °C, pero la adicion de glicerol puede
reducirla por debajo de los 60 °C, lo que hace que el polvo sea mas propenso al
colapso y a la degradacién quimica en condiciones ambientales (Roos y Drusch, 2015;
Roussenova et al., 2014; Mochizuki et al., 2021; Garcia-Coronado et al., 2020).

2.1.5. Modificacion de la viscosidad

También debe tenerse en cuenta el impacto de los biopolimeros de alto peso molecular
en la viscosidad de la materia prima para cumplir con los limites operativos del sistema
de bombeo y del equipo de atomizacion utilizado en el secador por pulverizacion
(Shishiry Chen, 2017; Kandasamy y Naveen, 2022). Por ejemplo, en equipos a escala
de laboratorio como el secador por aspersion Bichi Mini B-290 el fabricante especifica
gue las viscosidades de la materia prima superiores a aproximadamente 370 mPa-s
comprometen la eficiencia de atomizacion y aumentan el riesgo de obstruccion de las
boquillas. Por el contrario, estudios a escala piloto han indicado que se pueden

procesar viscosidades de hasta 500 mPa-s con sistemas de atomizacion



especializados, aunque con una estabilidad reducida y una mayor demanda energética
(Ballesteros Martinez y Gaukel, 2025; Gharsallaoui et al., 2007).

Ademas, la viscosidad de la materia prima influye considerablemente en la morfologia
del polvo y en el rendimiento del secado (Santos et al.,, 2018). Las viscosidades
elevadas, que suelen considerarse por encima de 300-500 mPa-s, favorecen la
formacion de gotas mas grandes, lo que aumenta el riesgo de un secado incompleto y
la presencia de particulas humedas. Por el contrario, las viscosidades muy bajas,
normalmente por debajo de 50-100 mPa-s, suelen ser Optimas para los secadores por
atomizacion a escala de laboratorio y piloto, ya que equilibran la eficiencia de
atomizacion con la estabilidad del polvo, produciendo gotas mas pequefias que
pueden ser arrastradas por el flujo de aire de secado, lo que reduce la recuperacion
del polvo y el rendimiento del proceso (Santos et al., 2018; Kandasamy y Naveen,
2022). Ademas, el aumento de la viscosidad de la materia prima suele ir acompafiado
de una reduccion de la temperatura del aire de salida, lo que refleja la mayor carga

térmica del sistema (Santos et al., 2018; Kandasamy y Naveen, 2022).
2.1.6. Caracteristicas fisicas y funcionales

Los materiales de encapsulacion mas utilizados son los polisacaridos, como la
maltodextrina, el almidon modificado, el alginato, el quitosano, la goma arabiga, la
goma karaya, la goma xantana, la pectina y la carragenina, debido a su alta solubilidad
en agua, su baja viscosidad y su capacidad para formar polvos con una densidad
aparente relativamente alta (Shishir y Chen, 2017). Se emplean principalmente para
encapsular aromas, compuestos fendlicos y vitaminas, aportando estabilidad térmica
y una buena dispersion en las matrices alimentarias (Caliskan y Dirim, 2016). Ademas,
muchos polisacaridos presentan una gran capacidad para formar peliculas y geles
(Diaz-Montes, 2023; Shishir y Chen, 2017), lo que aporta propiedades de viscosidad y
estructurales que favorecen la liberacion controlada de compuestos bioactivos (Diaz-
Montes, 2023).



Las proteinas, como el caseinato de sodio, el aislado de proteina de suero y la gelatina,
ofrecen propiedades gelificantes, emulsionantes y espumantes, lo que facilita la
formacion de matrices rigidas (Diaz-Montes, 2023). Las ceras se emplean en la
encapsulacion debido a su alta resistencia a la degradacion hidrolitica y a su
hidrofobicidad (Diaz-Montes, 2023). Estos materiales también presentan limitaciones
relacionadas con el coste operativo, la sensibilidad a la humedad y las condiciones de
almacenamiento, asi como posibles interacciones con el compuesto encapsulado que
pueden alterar su funcionalidad. Por lo tanto, la seleccion de un agente encapsulante
adecuado es crucial para la eficiencia del proceso (Kandasamy y Naveen, 2022;
Shishir y Chen, 2017; Santos et al., 2018).

En este contexto, el secado por aspersion representa una técnica con un potencial
significativo para la encapsulacion de compuestos como la vainilla, cuyos
componentes aromaticos son altamente volatiles y termolébiles (Calva-Estrada et al.,
2018; Hernandez-Fernandez et al., 2020; Aguirre-Alonso et al.. 2019; Ocampo-Salinas
et al., 2020). El secado por aspersion permite proteger estos compuestos, conservar
su perfil aromatico y mejorar su estabilidad durante el almacenamiento, lo que facilita
su aplicacion en diversas matrices alimentarias, como bebidas, productos de
panaderia y confiteria (Aguirre-Alonso etal., 2019; Calva-Estrada et al., 2018;
Ocampo-Salinas et al., 2020). Ademas, la combinacion de diferentes biopolimeros con
funcionalidades complementarias puede mejorar la eficiencia de la encapsulacion y
permitir la liberacion controlada de compuestos bioactivos (Pifidn-Balderrama et al.,
2020; Nik Abd Rahman et al., 2024; Diaz-Montes, 2023; Shishir y Chen, 2017).

Una vez homogeneizada, la solucién se expone al aire caliente durante un breve
periodo, lo que permite la evaporacién del agua al tiempo que se mantiene una
temperatura baja en el producto final. Tanto la corriente de aire como la solucién se
introducen simultaneamente en el sistema, ya sea en configuraciones paralelas, a
contracorriente o mixtas, con un filtro y un calentador. El material sdlido resultante se

aisla posteriormente mediante separadores ciclénicos y/o filtros para evitar que los
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polvos finos sean arrastrados por la corriente de aire (Shishir y Chen, 2017; Santos
et al., 2018).

Los principios que subyacen al proceso se basan en fenomenos de transferencia de
calor y masa, en los que factores como la temperatura del aire de entrada y salida, el
caudal de aire, la composiciéon de la mezcla y el caudal de alimentacioén influyen en la
eficiencia del secado y en las caracteristicas del producto final (Shishir y Chen, 2017;
Nik Abd Rahman et al., 2024; Santos et al., 2018). Sin embargo, estas no son las
Unicas variables que influyen en el resultado; las especificaciones de la materia prima
y otros pardmetros del proceso confieren caracteristicas distintivas al producto
resultante, lo que afecta directamente a su morfologia, tamafio y contenido de
humedad residual. Por lo tanto, es esencial comprender a fondo estas variables para

optimizar el proceso (Santos et al., 2018).

2.1.7. Actividad superficial

La actividad superficial de los materiales de recubrimiento se refiere a su capacidad
para reducir la tension interfacial entre fases con diferentes niveles de hidrofobicidad.
Los materiales con actividad superficial pueden emplearse para estabilizar mezclas
gue contengan una fase hidrofobica, como las emulsiones de aceite en agua (Diaz-
Montes, 2023; Nik Abd Rahman et al., 2024; Santos et al., 2018; Shishir & Chen,
2017). Entre los ejemplos tipicos de biomateriales con actividad superficial se incluyen
las proteinas (ej., aislado de proteina de suero, caseinato de sodio, gelatina) (Diaz-
Montes, 2023; Santos et al., 2018). En estos casos, es esencial analizar la calidad y la
estabilidad de las emulsiones para evitar variaciones en las propiedades de los polvos
resultantes (Diaz-Montes, 2023; Nik Abd Rahman et al., 2024; Pifion-Balderrama
et al., 2020; Santos et al., 2018; Shishir & Chen, 2017).

Pueden ser necesarios procesos adicionales, como la homogeneizacion a alta presion
o la ultrasonificacién, para garantizar la uniformidad de las gotas y la estabilidad a largo
plazo (Diaz-Montes, 2023; Pifion-Balderrama et al., 2020; Santos et al., 2018). Una
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tension superficial excesivamente alta dificulta la atomizacion y da lugar a la formacion
de gotas grandes, mientras que una tension superficial excesivamente baja puede
provocar inestabilidad en la formacion de particulas (Diaz-Montes, 2023; Nik Abd
Rahman et al., 2024; Santos et al., 2018; Shishir & Chen, 2017).

Los materiales de las paredes con actividad superficial también pueden tener el efecto
secundario de favorecer la formacioén de espuma, no solo durante la agitacion, sino
también durante las operaciones de bombeo, ya que el cizallamiento mecéanico y la
turbulencia pueden atrapar aire en la solucion de alimentacién (Diaz-Montes, 2023;
Shishir & Chen, 2017). Por ejemplo, se sabe que el caseinato de sodio y el aislado de
proteina de suero generan espumas estables bajo agitacibn mecanica, mientras que
la goma arabiga también puede contribuir a la formacion de espuma en sistemas
emulsionados (Diaz-Montes, 2023). Si este fendbmeno se produce de forma inmediata
durante el proceso, se recomienda emplear materiales de pared sin actividad
superficial, como la maltodextrina o las ciclodextrinas, o bien utilizar agentes
antiespumantes para controlar la formacion excesiva de espuma (Diaz-Montes, 2023;
Nik Abd Rahman et al., 2024; Pifidn-Balderrama et al., 2020; Santos et al., 2018;
Shishir & Chen, 2017).

2.2.Gelificacion idnica y extrusion

Técnicas fisicas como la extrusion y la gelificacion i6nica se consolidaron como
alternativas suaves al secado por aspersion, gracias a su capacidad de preservar
probidticos y compuestos termolabiles (Sun et al., 2024; Bubin et al., 2019; Bennacef
et al., 2021; Arriola et al., 2019; Sa et al., 2018; Lee y Rogers, 2012; Julidn-Flores
et al., 2025). Estas metodologias se basan en la formacién de hidrogeles poliméricos,
redes tridimensionales capaces de retener agua y atrapar moléculas bioactivas, cuya
estabilidad depende de la interaccion entre biopolimeros polianidénicos y cationes
divalentes (Bennacef et al., 2021; Bubin et al., 2019; Arriola et al., 2019; Sun et al.,
2024).
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En la extrusién electrostatica, gotas de soluciones poliméricas que contienen el
compuesto activo se liberan en un bafio de gelificacién, donde ocurre el
entrecruzamiento iénico, generando perlas de tamafio y morfologia controlados
(Frakolaki et al., 2022). La gelificacion iénica, de manera similar, aprovecha la afinidad
entre polimeros polianidnicos y iones calcio para formar redes de hidrogel que
proporcionan integridad estructural y proteccion (Arriola et al., 2019; Bennacef et al.,
2021).

2.2.1. Composicion de la matriz encapsulante

La preparaciéon de la mezcla que se va a encapsular constituye una fase decisiva en
el éxito de la extrusion y la gelificacidn idnica, ya que de ella depende la eficiencia de
encapsulacion, la estabilidad del compuesto activo y la calidad sensorial del producto
final (Bennacef etal., 2021; Julidn-Flores et al., 2025). En primer lugar, se debe
considerar la naturaleza del compuesto activo: probiéticos, prebiéticos, polifenoles,
aromas, vitaminas o lipidos. Estos compuestos presentan diferentes sensibilidades
frente a temperatura, pH y oxigeno, por ejemplo, la vainillina es altamente volatil y
termolabil, lo que sugiere a trabajar en condiciones suaves y con polimeros capaces
de reducir fugas (Bennacef et al., 2021; Lee & Rogers, 2012; Sa et al., 2018; Sun et al.,
2024). La seleccion del polimero encapsulante es un aspecto fundamental en la

preparacion de la solucion a encapsular.

El alginato es un polisacarido aniénico formado por bloques de acido D-manurénico
(M) y acido L-gulurénico (G), que se organizan en secuencias homopoliméricas y
heteropoliméricas, capaces de formar geles mediante enlaces i6nicos con cationes
divalentes como el calcio (Bennacef et al., 2021). Este polisacarido es el mas utilizado
en la extrusion y gelificacion idnica debido a su biocompatibilidad y capacidad de
formar geles, ademas de que puede combinarse con pectina, carragenina, quitosano
0 proteinas para mejorar resistencia mecanica y controlar la liberacion (Arriola et al.,
2019; Bennacef et al., 2021; Sun et al., 2024).
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La concentraciéon del polimero debe mantenerse en rangos Optimos, se ha estudiado
que concentraciones menores al 1% generan perlas fragiles y permeables, mientras
gue concentraciones mayores 3% producen mezclas demasiado viscosas y dificiles
de extruir (Bennacef et al., 2021; Sa et al., 2018). En la literatura, Frakolaki et al. (2022)
destacan que un 2% de alginato es adecuado para la encapsulacién de probioticos,
mientras que en el estudio realizado por Sa et al. (2018) encontraron que la
concentracion de alginato que presenta mejores resultados en la encapsulacion de

saborizante de mango fue la de 3%.
2.2.2. Efecto del pHy latemperatura

El pH y la temperatura del medio son factores determinantes en la formacién y
estabilidad de los geles de alginato, ya que influyen directamente en la solubilidad del
polimero, la interaccion con los iones divalentes y la microestructura final de las esferas
(Bennacef et al., 2021). Bennacef et al. (2021) sefialan que el pH impacta la solubilidad
del alginato y su capacidad de unién con los iones, debido a que regula las cargas
electrostaticas de las unidades M y G. Debido a que estas unidades presentan valores
de pKa de 3.38 y 3.65, respectivamente, los alginatos con alto contenido de secuencias
MG son mas solubles a pH bajos y precipitan alrededor de pH 2.6—-2.7, mientras que
aguellos con alto contenido de unidades G precipitan a pH cercano a 3.25 (Bennacef
etal.,, 2021). Zazzali etal. (2019) mencionan que al presentarse valores de pH
mayores a 10.5, los enlaces glucosidicos del gel de alginato comienzan a debilitarse y

romperse, conduciendo a una degradacion estructural progresiva.

La temperatura de gelificacion también ejerce un efecto significativo sobre la
viscosidad del alginato, la morfologia de las esferas y la resistencia mecanica del gel.
(Jeong et al., 2020) reportaron que un aumento en la temperatura de gelificacion
reduce la viscosidad del alginato y el tamafio de las esferas, incrementando su
esfericidad. En cuanto a la temperatura de la reaccion, se ha demostrado que regula
la difusién de los iones de calcio en la red de alginato y, por tanto, la velocidad y el

orden de la gelificacién. Bennacef et al. (2021) presentan que a temperaturas altas, la
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difusion de los iones acelera y la formacion del gel ocurre mas rapido, mientras que, a
temperaturas bajas, el proceso se ralentiza, permitiendo la generacion de redes
ordenadas y regulares. Una vez estructurados, los geles de alginato presentan
estabilidad térmica en el rango de 0-100 °C, la presencia de unidades G incrementa
su resistencia térmica, sin embargo, al superar los 100 °C, la estructura comienza a
despolimerizarse y al superar los 180 °C se encuentra totalmente destruida (Bennacef
et al., 2021). Por lo anterior, tanto el pH como la temperatura deben mantenerse dentro
de rangos especificos para asegurar la formacidbn de geles de alginato con

propiedades mecanicas adecuadas y estabilidad durante almacenamiento.
2.2.3. Composicion de la solucion de gelificacion

La composicion y concentracion de la solucién de gelificacion es otro de los factores
mas determinantes en la formacion, dureza y estabilidad de las esferas (Bennacef
et al., 2021; Lee & Rogers, 2012). El tipo de cation divalente y su concentracion regulan
la velocidad de entrecruzamiento ionico, la morfologia de las esferas y la resistencia
mecanica del gel (Bennacef et al., 2021). Lee-Rogers (2012) explican que tipicamente
se utiliza cloruro de calcio como agente de gelificacién porque reacciona rapidamente
con el alginato formando puentes salinos divalentes. La concentracion de iones calcio
no solo afecta la dureza, sino también la cinética de gelificacion (Bennacef et al., 2021,
Lee & Rogers, 2012).

Bennacef et al. (2021) estudiaron que el incremento en la concentraciéon de Caz*
acelera la tasa de entrecruzamiento, generando una difusion mas rapida de los iones
en la red polimérica, favoreciendo una formacién de geles con mayor viscosidad,
elasticidad y estabilidad, efecto se explica mediante la relacion entre la concentracion
de iones de calcio y la concentracion de grupos carboxilo presentes en la estructura
del alginato. Sin embargo, concentraciones excesivas de calcio pueden inducir cargas
positivas excesivas que segregan las cadenas de alginato, provocando la
desintegracion del gel (Bennacef et al., 2021; Lee & Rogers, 2012). Lo anterior puede

atribuirse a que, durante el proceso de entrecruzamiento de los iones de Ca?* y las
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cadenas en la superficie de la gota, se genera una pelicula menos permeable que
ralentiza la difusion hacia el interior, implicando que estas altas concentraciones de los
iones pueden endurecer excesivamente la superficie, limitando la penetracion

uniforme de los iones y generando estructuras heterogéneas (Chan et al., 2006).
2.2.4. Tiempo de reaccion

El tiempo de residencia en el bafio de gelificacion es un parametro critico que define
el grado de entrecruzamiento iénico y la porosidad de las esferas de alginato
(Bennacef et al.,, 2021; Chan et al., 2006; Lee & Rogers, 2012; Sa et al., 2018).
Bennacef et al, (2021) definen como tiempo de reaccion al periodo durante el cual las
gotas de alginato permanecen en contacto con los iones calcio, los cuales migran
desde la superficie hacia el nucleo de la perla, generando una red polimérica

progresivamente mas densa y estable.

Sa et al. (2018) observaron que las propiedades fisicas de las esferas, como el
diametro y el grosor de la membrana de gel, varian significativamente en funcion de la
concentracion de alginato y del tiempo de gelificacion. A medida que aumenta tanto la
concentracion de alginato (de 1 a 5% p/v) como el tiempo de residencia (de 3 a 12
minutos), el diametro de las esferas se incrementa de manera notable, pasando de
3.08 a 4.86 cm, mientras que el grosor de la membrana aumenta de 1.32 a 2.04 cm.
Los autores Lee-Rogers (2013) atribuyeron este fendmeno a la difusion de los iones
calcio en la solucion de alginato, un proceso directamente proporcional a la

concentracion de alginato y al tiempo de exposicion.

Sin embargo, el efecto del tiempo de residencia no siempre es lineal, Bennacef et al.
(2021) reportan que después de 30 minutos de exposicion, las muestras sometidas a
diferentes concentraciones de calcio mostraron comportamientos similares, sugiriendo
la existencia de un limite a partir del cual el tiempo adicional no modifica
significativamente las propiedades del gel. Asi mismo, se ha demostrado que la
esfericidad de los encapsulados no se ve afectada por el tiempo de residencia, lo que
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indica que este parametro influye principalmente en la densidad y el grosor de la
membrana, mas que en la morfologia externa (Cuadros et al., 2012).
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3. Justificacién

El extracto natural de vainilla es una solucion hidroalcohodlica que contiene compuestos
aromaticos (ej. vainillina) y bioactivos que le confieren sus apreciadas propiedades
sensoriales y funcionales. Sin embargo, su presentacion liquida se caracteriza por
ocupar volumenes considerables que complican su almacenamiento, transporte,
dosificacion e incorporacion en ciertas matrices alimentarias, especialmente en
productos con bajo contenido de humedad o incompatibles con la presencia de agua
y etanol. Adicionalmente, los compuestos aromaticos y bioactivos del extracto de
vainilla pueden perderse o degradarse durante el procesamiento y almacenamiento
debido a su volatilidad y sensibilidad a factores como la temperatura, el oxigeno y la
radiacion. Estas caracteristicas justifican el desarrollo de sistemas de encapsulacion
que reduzcan el volumen requerido para su almacenamiento y transporte, faciliten su
incorporacion en diversas matrices alimentarias y, al mismo tiempo, preserven sus

componentes y su funcionalidad.
4. Hipotesis

Mediante la seleccion adecuada de materiales de pared y condiciones de proceso,
ser& posible encapsular el extracto natural de vainilla mediante secado por aspersion
y gelificacion ionica con elevada eficiencia, obteniendo materiales con propiedades
fisicas y funcionales adecuadas para su potencial incorporacion en matrices

alimentarias.

18



5. Objetivos

5.10bjetivo general
Desarrollar, optimizar y caracterizar sistemas de encapsulacion de extracto de
vainilla natural mediante secado por aspersion y gelacion idnica que posean

funcionalidad adecuada para su incorporacién en alimentos.

5.20bjetivos especificos

° Determinar el efecto de la concentracion de maltodextrina y de las condiciones
de secado por aspersion sobre la eficiencia de encapsulacion del extracto
natural de vainilla para seleccionar y validar, mediante la metodologia de
Taguchi, las condiciones de secado por aspersion que maximicen la eficiencia
de encapsulacion.

o Caracterizar la actividad antioxidante, las propiedades de flujo y los indicadores
de estabilidad fisica del polvo obtenido bajo las condiciones optimizadas, con el
propésito de identificar sus posibilidades y limitaciones de aplicacion en
matrices alimentarias.

° Determinar el efecto de las concentraciones de dextrosa, alginato de sodio y
cloruro de calcio, asi como del tiempo de gelificacion, sobre la eficiencia de
encapsulacién y la capacidad de retencién de liquido de las perlas de hidrogel
para seleccionar y validar la formulacion y las condiciones de gelificacion iénica
gue maximicen la eficiencia de encapsulacion del extracto natural de vainilla.

° Caracterizar la estabilidad térmica y las propiedades mecéanicas de las perlas
obtenidas bajo las condiciones optimizadas, con el propésito de identificar sus

posibilidades y limitaciones de aplicacion en matrices alimentarias.
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