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Resumen

El objetivo de este trabajo fue evaluar la microencapsulacion del aceite esencial de cascara
de naranja a escala de laboratorio, utilizando los métodos de coacervacion compleja y
microemulsion. El aceite extraido mediante hidrodestilacion tuvo una densidad de 0.8525
g/mL, un indice de refraccion de 1.46930 y un pH de 5, ademas de tener una concentracion de
limoneno del 78.62%, valores consistentes con los reportados en la literatura para aceites
esenciales comerciales. EI método de coacervacion compleja tuvo un mayor rendimiento de
encapsulacion, con valores de 38.5% para el aceite comercial y 39.3% para el aceite extraido.
Por otro lado, el método de microemulsion generé microcapsulas mas pequefias y uniformes,
con diametros D80 de 516.5 um para el aceite comercial y 964.0 um para el aceite extraido, en
comparacion con los didametros mayores de 1179.8 um y 1169.0 um obtenidos por
coacervacion, respectivamente. Los analisis térmicos indicaron que las microcapsulas de
coacervacion con aceite extraido presentaron mayor pérdida de humedad a temperaturas de
hasta 60°C, mientras que las de microemulsion demostraron una mayor estabilidad térmica. El
analisis GC-MS del aceite liberado en etanol mostr6 que el método de coacervacion retuvo una
mayor cantidad de limoneno, con una liberacion de 1.70%, frente al 9.82% liberado por las
microcdpsulas obtenidas mediante microemulsion. En conclusion, la coacervacion es mas
adecuada para aplicaciones alimentarias por su capacidad de retencion de compuestos volatiles,
mientras que la microemulsion es mas apropiada para aplicaciones cosméticas y farmacéuticas
debido a su mayor estabilidad térmica y uniformidad de particulas.

Abstract

The goal of this study was to evaluate the microencapsulation of orange peel essential oil
at a laboratory scale, using the methods of complex coacervation and microemulsion. The oil
extracted by hydrodistillation had a density of 0.8525 g/mL, a refractive index of 1.46930, and
a pH of five, as well as a concentration of 78.62%, values consistent with those reported in the
literature for commercial essential oils. The complex coacervation method achieved a higher
encapsulation yield, with values of 38.5% for commercial oil and 39.3% for extracted oil. On
the other hand, the microemulsion method generated smaller and more uniform microcapsules,
with D80 diameters of 516.5 um for commercial oil and 964.0 um for extracted oil, compared
to the larger diameters of 1179.8 um and 1169.0 um obtained by coacervation, respectively.
Thermal analysis showed that coacervation microcapsules with extracted oil experienced
greater moisture loss at temperatures up to 60°C, while microemulsion capsules proved greater
thermal stability. GC-MS analysis of the oil released in ethanol showed that the coacervation
method kept a greater amount of limonene, with a release of 1.70%, compared to 9.82%
released by microemulsion microcapsules. In conclusion, coacervation is more suitable for
food applications due to its ability to keep volatile compounds, while microemulsion is more
appropriate for cosmetic and pharmaceutical applications due to its greater thermal stability
and particle uniformity.
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. Introduccion

Los aceites esenciales son ingredientes valiosos en la formulacion de fragancias debido a
sus aromas naturales y propiedades terapéuticas. Un ejemplo de ello es el aceite esencial de
naranja, altamente valorado por sus propiedades aromaticas, desengrasantes, antioxidantes,
antiinflamatorias y antimicrobianas, que lo hacen ideal para productos de limpieza, cosméticos,
farmacéuticos y alimentarios (lkarini, et al, 2023). El aceite esencial de naranja se obtiene
cominmente mediante hidrodestilacion, un proceso que permite extraer los compuestos
volatiles presentes en la cascara del fruto. Esta técnica es ampliamente utilizada debido a que
asegura una alta pureza del aceite esencial y la conservacion de sus propiedades funcionales,
lo que lo hace adecuado para diversas aplicaciones industriales.

Sin embargo, los aceites esenciales son altamente volatiles y sensibles a factores como la
luz, el oxigeno y la temperatura, lo que puede afectar negativamente su apariencia, estabilidad
y permanencia en los productos finales (Sousa, Parente, Marques, Forte, & Tavares, 2022).
Para superar estos desafios, se emplean técnicas de encapsulacion, siendo Ila
microencapsulacién una de las mas eficaces. Al encapsular el aceite esencial, se puede
prolongar su vida Gtil, mejorar su resistencia a condiciones ambientales adversas y permitir una
liberacidn controlada y sostenida de su aroma y propiedades, lo que mejora la calidad y
duracion de los productos (Garcia Carmona, 2019)

En el proceso de microencapsulacion del aceite esencial de naranja, se emplean alginato
de sodio y cloruro de calcio como materiales para formar una matriz estable alrededor del
aceite, mientras que el Tween 80 actla como surfactante en la emulsion para mejorar la
estabilidad de las microcapsulas. La eleccidn del método de encapsulacion adecuado es critica
para garantizar la calidad del producto final. Existen diversos métodos de microencapsulacion,
siendo la coacervacion compleja y la microemulsion dos de los mas efectivos cuando se aplican
a aceites esenciales.

La coacervacion compleja se basa en la separacion de fases de dos polimeros con cargas
opuestas en una solucion, lo que resulta en la formacion de una capa que encapsula el
compuesto activo, otorgandole mayor estabilidad (Herranz Gomez, 2016). Por su parte, la
microemulsién consiste en un sistema termodindmicamente estable que utiliza surfactantes
para formar gotas de tamafio micrométrico, permitiendo una dispersiéon uniforme y una
liberacién controlada del aceite esencial (Pavoni, Perinelli, Bonacucina, Cespi, & Palmieri,
2020). Ambos métodos ofrecen ventajas especificas que deben ser evaluadas en funcion de las
necesidades de la aplicacion, considerando la estabilidad del producto final y las condiciones
de procesamiento.






I1. Justificacion

A nivel mundial, la demanda de productos naturales y sostenibles sigue en constante
aumento. Segun un informe de Grand View Research, se espera que el mercado global de
aceites esenciales alcance un valor significativo en los proximos afios. EI mercado esta
proyectado a crecer de manera constante con una tasa de crecimiento anual compuesta del 7.6%
entre 2024 y 2030, impulsado por la creciente demanda en aplicaciones médicas, alimentarias,
de bebidas y de fragancias (Grand View Research, 2023). Los aceites esenciales se han
posicionado como ingredientes clave en diversas aplicaciones, desde cosméticos hasta
productos de limpieza. Sin embargo, uno de los desafios relacionados con su uso es su
volatilidad y degradacion. La microencapsulacion ofrece una solucion eficaz a estos
problemas, permitiendo proteger los aceites esenciales y liberar sus componentes de manera
controlada. Especificamente, en el caso del aceite esencial de cascara de naranja, su
microencapsulacion podria mejorar significativamente la calidad y eficacia de los productos
finales. En Guatemala, donde la producciéon de naranja genera anualmente alrededor de
260,000 toneladas de cascara como residuo (FAO, 2020) existe una oportunidad de mercado
en el aprovechamiento de este subproducto para la extraccion de aceite esencial. Actualmente,
la industria de los aceites esenciales en Guatemala estd dominada por el cardamomo y
lemongrass, pero el creciente interés en productos naturales y sostenibles podria impulsar la
exploracion de nuevos aceites esenciales, como el de naranja.

La microencapsulacion de aceites esenciales ha ganado relevancia en la industria quimica
debido a su capacidad para mejorar la estabilidad y liberar controladamente compuestos
volatiles, lo cual es especialmente valioso en la produccion de fragancias. Ademas, representa
una oportunidad significativa para innovar en la formulacién de productos aromaticos.
Actualmente, en Guatemala no se ha encontrado evidencia sobre la utilizacion de estas técnicas
en la industria local de fragancias, lo que sugiere una necesidad y una posibilidad de desarrollo
en este campo o, en general, en el de productos quimicos. Esto porque Guatemala, en
comparacion con otros paises de la region, se encuentra en una etapa temprana de desarrollo
en cuanto a la implementacién de la microencapsulacion, donde las escasas investigaciones
realizadas surgen bajo fines académicos o como colaboraciones con instituciones
internacionales.

Es por ello por lo que el presente trabajo de graduacion busca abordar la necesidad de
investigacion en el campo tanto del aceite esencial de naranja como en el de la
microencapsulacion. Al proporcionar datos y métodos especificos de microencapsulacion para
el aceite esencial de cascara de naranja, se espera brindar una base cientifica y técnica para
estas industrias; impactando, ademas, en el sector de fragancias y productos quimicos en
Guatemala. Con un sector manufacturero en crecimiento y una demanda global en aumento de
productos naturales, este trabajo de graduacion puede potenciar la investigacion y desarrollo
en los mercados mencionados anteriormente, asi como la necesidad de capacitacion técnica en
esta area, abriendo nuevas posibilidades para la mejora y diversificacion de productos
aromaticos en el ambito local.






I11. Objetivos
A. Objetivo general

Evaluar la microencapsulacién del aceite esencial de cascara de naranja, a escala laboratorio, para
proponer aplicaciones en la industria.

B. Objetivos especificos

e Extraer aceite esencial de la cascara de naranja mediante hidrodestilacion para su
potencial uso en procesos quimicos industriales.

e Comparar los métodos de microencapsulacion por coacervacion compleja y
microemulsion para determinar el rendimiento, mediante balances de masa y analisis
cuantitativos.

e Caracterizar el aceite esencial microencapsulado para comparar sus propiedades fisicas
y fisicoquimicas con las de un aceite esencial de uso comercial.






1VV. Marco tedrico
A. Aceites esenciales

Los aceites esenciales (AEs) son mezclas complejas de compuestos quimicos que las
plantas producen mediante biosintesis, destacAndose por su aroma distintivo y textura oleosa.
Se extraen principalmente de hojas, flores, frutos y raices, y aunque existen mas de cuatro mil
tipos, no todas las plantas contienen estos compuestos (Ortufio, 2006). Estos liquidos volatiles,
poco solubles en agua, pero miscibles en alcohol y aceites, contienen hidrocarburos y derivados
oxigenados como alcoholes, cetonas y ésteres. Su principal componente son los terpenos,
donde los monoterpenos y sesquiterpenos constituyen entre el 75% y el 90% de su peso (Cabra,
1990). Ademas, los AEs se clasifican segln su origen en naturales, artificiales y sintéticos.

1. Métodos de extraccion de aceites esenciales

Los métodos de extraccion de aceites esenciales incluyen la hidrodestilacion y la
extraccion Soxhlet, entre otros. Cada uno de estos métodos tiene caracteristicas particulares
que afectan la calidad y el rendimiento del aceite esencial extraido.

a. Hidrodestilacion

Figura 1 Esquema del sistema de hidrodestilacion
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(Alvarez & Zurita Polo, 2019)

La hidrodestilacion es uno de los métodos mas antiguos y cominmente utilizados para la
extraccion de aceites esenciales. Este proceso implica la destilacion del material vegetal con
agua o vapor, seguido de la condensacion de los vapores generados y la separacion del aceite
esencial del agua. A medida que el agua se calienta y se convierte en vapor, este arrastra los
compuestos volatiles del material vegetal. Los vapores pasan a un condensador donde se
enfrian y se convierten nuevamente en liquido, permitiendo la separacion del aceite esencial
debido a la diferencia de densidad entre el aceite y el agua. Este método es preferido por su
simplicidad y la pureza relativa de los aceites obtenidos (Bhuyan, et al, 2021).



Entre las ventajas de esta técnica estan su simplicidad, bajo costo y capacidad para producir
aceites esenciales con una buena pureza relativa; ademas, no requiere el uso de solventes organicos.
Sin embargo, también presenta desventajas, como la posible degradacion de compuestos sensibles
al calor y la eficiencia limitada en la extraccion de compuestos con baja volatilidad o altos puntos
de ebullicion (Bhuyan, et al, 2021).

Tras la obtencién del aceite esencial mediante hidrodestilacion, es posible llevar a cabo
procesos complementarios que optimizan la calidad del aceite esencial obtenido, reduciendo la
presencia de impurezas y asegurando una composicién mas consistente para su aplicacion en
distintas industrias. Uno de estos procedimientos es la extraccion liquido-liquido (ELL), la cual se
basa en la diferencia de solubilidad de los componentes del aceite esencial en dos fases inmiscibles,
generalmente un disolvente organico y agua. Este método permite la eliminacion de compuestos
hidrofilicos residuales y la concentracion de los compuestos volatiles de interés (Naidu, et al, 2025).
Comunmente se utilizan disolventes como hexano, cloroformo, éter de petréleo o acetato de etilo,
los cuales son posteriormente evaporados para obtener el aceite esencial purificado (Aziz, et al,
2018).

Posteriormente, el aceite esencial puede someterse a destilacion para la recuperaciéon del
solvente, un paso clave cuando se ha empleado un disolvente organico en la extraccion liquido-
liquido. Este procedimiento permite la separacion selectiva de los compuestos en funcién de sus
puntos de ebullicion, facilitando la recuperacion del solvente y obteniendo un aceite esencial libre
de residuos (Azmir, et al, 2013). La destilacion a vacio es una variante utilizada para evitar la
degradacion térmica de los compuestos mas sensibles (Boutekedjiret, Bentahar, Belabbes, &
Bessiere, 2003).

b. Soxhlet

La extraccion Soxhlet es un método sélido-liquido ideal para materiales vegetales secos con
bajo contenido de aceites esenciales o cuando los compuestos de interés no son volatiles. Este
método utiliza un solvente organico que recircula constantemente a través del material vegetal seco
colocado en un cartucho de celulosa dentro del extractor Soxhlet. El solvente se calienta y sus
vapores se condensan, cayendo sobre el material vegetal y disolviendo los compuestos deseados en
un ciclo continuo. Una vez completada la extraccion, el solvente con los compuestos disueltos se
evapora, Y el aceite esencial se recupera a traves de una destilacion simple, permitiendo también la
reutilizacion del solvente (Azmir, et al, 2013).

Las ventajas de esta extraccion incluyen su alta eficiencia y capacidad para extraer compuestos
no volatiles y sensibles al calor, lo que lo hace util para estudios en laboratorio, como la extraccion
de aceites esenciales de materiales vegetales que no responden bien a la destilacién. Sin embargo,
presenta desventajas como el uso elevado de solventes organicos, asi como la posibilidad de co-
extraccion de compuestos no deseados que pudieran requerir etapas adicionales de purificacion
(Azmir, et al, 2013).



c. Prensado en frio

El prensado o extraccion en frio es uno de los métodos més utilizados a nivel industrial para la
obtencion de aceites esenciales, especialmente en la extraccion de aceites citricos como los
provenientes de la cascara de naranja, limon y lima. Este método implica la aplicacion de presion
mecanica sin el uso de calor, lo que permite preservar los compuestos volatiles y fragantes
presentes en los aceites esenciales. A diferencia de otros métodos de extraccidn, la extraccion
en frio no altera las propiedades quimicas de los aceites, lo que lo convierte en una técnica
preferida para aplicaciones en las industrias alimentaria y cosmética.

La extraccion en frio generalmente se realiza mediante maquinaria pesada que aplasta y
prensa el material vegetal, liberando el aceite esencial junto con otros liquidos. Posteriormente,
se utilizan técnicas de separacion como la centrifugacion o decantacion para aislar el aceite del
agua y otros componentes. La principal ventaja de este método es que permite obtener aceites
esenciales de alta calidad sin el uso de disolventes ni calor, lo que reduce el riesgo de
degradacion de los compuestos sensibles al calor. Sin embargo, una desventaja es que este
método es adecuado solo para ciertos tipos de plantas, particularmente frutas citricas, y no es
aplicable para la mayoria de las plantas aromaticas (Bakkali, Averbeck, Averbeck, & Idaomar,
2008).

d. Extraccion por solventes

La extraccion por solventes es otro método ampliamente utilizado a nivel industrial,
especialmente cuando se trata de plantas con bajo contenido de aceites esenciales o aquellas
cuyo aceite es muy fragil y se degrada facilmente con otros métodos como la hidrodestilacion.
En este método, el material vegetal se sumerge en un disolvente organico (como hexano o éter
de petroleo) que disuelve los compuestos volatiles y lipofilos presentes en la planta.
Posteriormente, el disolvente se evapora mediante destilacion para dejar el aceite esencial
concentrado.

En aplicaciones industriales, la extraccion por solventes permite obtener altos
rendimientos de aceites esenciales de alta pureza, aunque una preocupacion clave es la posible
contaminacién residual del aceite con trazas de solvente, 1o que requiere un proceso de
purificacion posterior. Aunque el método es eficiente y adecuado para plantas como el jazmin
y otras flores delicadas, el uso de disolventes puede limitar su aplicacién en industrias como la
alimentaria, donde se prefiere evitar solventes organicos por razones de seguridad y regulacion
(Azmir, et al, 2013). A pesar de sus limitaciones, esta técnica sigue siendo popular en la
industria de la perfumeria y cosmética, donde se prioriza la obtencion de aceites de calidad
extremadamente alta.

e. Otras técnicas

Existen otras técnicas emergentes que se estan utilizando a nivel industrial para la
extraccion de aceites esenciales que ofrecen ciertas ventajas frente a los métodos tradicionales.
La extraccion con fluidos supercriticos, por ejemplo, es un método relativamente nuevo que
utiliza dioxido de carbono en su estado supercritico (a temperaturas y presiones elevadas) como
solvente. Este método es eficaz para obtener aceites esenciales de alta calidad, ya que permite
extraer compuestos volatiles sin necesidad de aplicar altas temperaturas, lo que preserva las
propiedades aromaticas y terapéuticas de los aceites. Ademas, el CO: es un solvente no toxico
y reciclable, lo que hace que sea “mas ecoldgica” en comparacién con la extraccién por
solventes tradicionales (Herrero, Cifuentes, & Ibafiez, 2010).



Otra técnica innovadora es la extraccion por microondas asistida, que utiliza la energia de
microondas para acelerar el calentamiento y la ruptura de las paredes celulares de las plantas, lo
que facilita la liberacion de aceites esenciales. Esta técnica permite tiempos de extraccion mucho
mas cortos y reduce el consumo de energia en comparacion con los métodos convencionales, lo que
la convierte en una opcidn atractiva a nivel industrial para ciertos tipos de plantas. Sin embargo, la
necesidad de utilizar microondas puede limitar su aplicacion en la extraccion de aceites sensibles
al calor (Chemat, Zill-e-Huma, & Khan, 2011).

2. Aceites esenciales en Guatemala

Guatemala, gracias a su diversidad climatica y geografica, es un pais rico en plantas aromaticas
que producen aceites esenciales de alta calidad. Entre los aceites esenciales mas comunes y
utilizados en Guatemala se encuentran el aceite de cardamomo (Elettaria cardamomum), el aceite
de lemongrass (Cymbopogon citratus) y el aceite de naranja (Citrus sinensis).

a. Aceite de cardamomo

El aceite esencial de cardamomo es uno de los productos mas valorados de Guatemala, ya que
el pais es uno de los principales productores de cardamomo a nivel mundial. Este aceite se extrae
principalmente por hidrodestilacion y se utiliza en diversas industrias como la alimentaria,
farmacéutica y cosmética. Su perfil quimico estd dominado por compuestos como el cineol, a-
terpineol y geranial, que le confieren propiedades digestivas, antisépticas y estimulantes (Zhang,
Sun, & Zhao, 2020). La produccion de cardamomo en Guatemala no solo es significativa para el
mercado interno, sino que también se exporta ampliamente, posicionando al pais como un lider
global en este segmento. Este aceite es utilizado como un saborizante en alimentos y bebidas, en la
fabricacion de productos de cuidado personal, y en formulaciones terapéuticas debido a sus
beneficios para la salud digestiva.

b. Aceite de lemongrass

El aceite de lemongrass es conocido por su fuerte aroma citrico debido a su alto contenido de
citral. Este aceite es popular en la aromaterapia por sus propiedades relajantes y como un repelente
natural de insectos. Se extrae principalmente mediante hidrodestilacion, aunque también puede
obtenerse por otros métodos como la extraccion con solventes (Sah, Dahal, & Basnet, 2019). En
Guatemala, el cultivo de lemongrass ha crecido debido a la demanda tanto local como internacional,
y su aceite es utilizado en la fabricacion de jabones, velas aromaticas, aceites de masajes y otros
productos de cuidado personal. Ademas, su eficacia como repelente natural de insectos lo hace
atractivo para aplicaciones en agricultura y en el hogar, donde se utiliza para prevenir plagas sin
recurrir a quimicos sintéticos.

c. Aceite de naranja

La naranja dulce pertenece a la familia de las Rutaceas, una extensa familia que abarca
alrededor de 1700 especies de plantas que se desarrollan en regiones de clima calido y templado,
siendo el continente africano el lugar donde se encuentra la mayor diversidad de estas especies.
Dentro de esta familia, los citricos son las plantas mas reconocidas, englobadas en el género Citrus
y donde se encuentran la naranja comun (Citrus sinensis), la naranja china (Citrus japonica), la
naranja amarga (Citrus aurantium), la mandarina (Citrus reticulata), el limoén (Citrus limon), el
pomelo (Citrus paradisi), la lima (Citrus aurantifolia) y la toronja (Citrus medica) (Yafiez, 2007).
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Los citricos se destacan principalmente por sus frutos de gran tamafio que contienen
cantidades significativas de acido citrico, lo que les confiere su distintivo sabor acido. Ademas,
todos los integrantes del género Citrus poseen otros componentes que les proporcionan aromas
intensos. En el caso de la naranja, no solo se utilizan sus jugos como alimentos, sino que
también se extraen aceites de su cascara, los cuales se emplean como aromatizantes en diversas
industrias. El aceite esencial de la naranja constituye uno de los elementos fundamentales en
las areas de perfumeria, alimentos, agronomia y farmacia (Diaz, 2002).

La cascara de naranja posee un 1.5% de su peso en aceite esencial, donde el principal
componente identificado es el monoterpeno d-limoneno, también conocido como (1-metil-4-
(1-metil etenil)-ciclohexano), reconocido por su distintivo aroma a limén (Mercy,
Nithyalakshmi, & Aadhithiya, 2015). Los aceites esenciales a partir de la cascara de naranja
son volatiles, constituidos por mezclas de terpenos, sesquiterpenos, alcoholes superiores,
aldehidos, cetonas, acidos, ésteres y alcanfores o ceras. A continuacion, se presentan todos los
compuestos hallados cominmente en el aceite esencial de cascara de naranja:

Cuadro 1 Componentes mayoritarios del aceite esencial de C. Sinensis obtenido mediante
hidrodestilacion

Compuesto % de composicién
(m/m)
d-limoneno 95
B-mirceno 0 mirceno n-octano 2
a-pineno 0.4
linalool 0.3
sabineno 0.2
geranial 0.1
neral dodecano 0.1
Otros 1.5

(Casado, 2018)

El aceite esencial de cascara de naranja también tiene un lugar importante en Guatemala,
especialmente dentro de las industrias de alimentos y cosméticos. Aunque la produccion de
citricos en Guatemala no es tan prominente como la del cardamomo, el pais cuenta con
condiciones climaticas favorables para el cultivo de naranjas, lo que facilita la extraccién de
aceites esenciales de alta calidad a partir de sus cascaras (Casado, 2018).

Este aceite se utiliza ampliamente en Guatemala en la industria de alimentos como
saborizante natural y en la cosmética como fragancia en productos de cuidado personal.
Ademas, sus propiedades antioxidantes y antimicrobianas lo hacen adecuado para su inclusion
en formulaciones de limpieza y desinfeccién. La creciente demanda de productos naturales y
ecoldgicos ha impulsado el interés en este aceite esencial, tanto a nivel local como en mercados
de exportacion. Sin embargo, uno de los desafios para la industria es la necesidad de mejorar
la eficiencia de los métodos de extraccion y garantizar la calidad del producto final para cumplir
con los estandares internacionales.

3. Industria de Aceites Esenciales

La industria de aceites esenciales ha experimentado un notable crecimiento y expansion
en las Gltimas décadas, impulsada por la creciente demanda de productos naturales y la
conciencia sobre los beneficios para la salud asociados con el uso de aceites esenciales. La
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versatilidad de los aceites esenciales los ha integrado en una amplia gama de sectores, desde la
cosmética y la perfumeria hasta la medicina alternativa y la industria alimentaria. Ademas, la
diversificacion de los productos a base de aceites esenciales ha generado oportunidades en el
mercado, con la introduccion de mezclas personalizadas, productos para el cuidado de la piel y el
bienestar, asi como la integracion en productos de limpieza y desinfeccién ecoldgicos (Torres, Baez,
Amaya, NUfiez, & Alanis, 2016).

La sostenibilidad y la trazabilidad también han emergido como temas criticos en la industria
de aceites esenciales. Los consumidores buscan cada vez mas productos que sean €ticos y
respetuosos con el medio ambiente, lo que ha llevado a un enfoque renovado en practicas agricolas
sostenibles y métodos de extraccién eco amigables. En este contexto, la industria de aceites
esenciales continta evolucionando, adaptandose a las cambiantes preferencias del consumidor y
explorando nuevas aplicaciones en diversos sectores (Pavoni, et al, 2020).

4. Aplicaciones en la industria de fragancias

Los aceites esenciales desempefian un papel fundamental en la industria de fragancias,
aportando una variedad de aromas naturales que se utilizan en la creacion de perfumes y productos
aromatizantes. La diversidad de fragancias derivadas de aceites esenciales, extraidos de plantas
como lavanda, rosa, vainilla y citricos, proporciona a los perfumistas una paleta rica y compleja
para desarrollar composiciones Unicas. Estos aceites naturales a menudo brindan una profundidad
y autenticidad sensorial que es dificil de replicar con compuestos sintéticos, lo que contribuye a la
preferencia del consumidor por fragancias naturales y botanicas (L6opez Luegon, 2004).

Ademas de su papel en la creacion de fragancias, los aceites esenciales también se utilizan
como ingredientes clave en la fabricacién de productos de cuidado personal y bienestar. Su
presencia en perfumes, aceites corporales, lociones y productos para el hogar no solo aporta aromas
agradables, sino que también ofrece beneficios terapéuticos, ya que muchos aceites esenciales
tienen propiedades relajantes, revitalizantes o incluso antibacterianas. En este contexto, la industria
de fragancias contina explorando nuevas combinaciones y técnicas para aprovechar al maximo las
propiedades distintivas de los aceites esenciales, creando experiencias olfativas que van mas alla
de lo estético para abordar aspectos emocionales y de bienestar (Torres, et al, 2016).

5. Desafios del uso de aceites esenciales en la industria

Los AEs exhiben diversas actividades bioldgicas, pero su aplicacién practica a menudo se ve
restringida por desafios asociados con su manipulacién y almacenamiento. Estdn propensos a
experimentar reacciones quimicas de conversiébn o descomposicién, como la oxidacién,
isomerizacion, polimerizacién y reordenamiento, principalmente influenciados por factores
ambientales como temperatura, luz y oxigeno atmosférico. La inestabilidad resultante puede llevar
a una disminucion o pérdida de su efectividad. Ademas, los AE presentan deficiencias en sus
propiedades fisicoquimicas, como la insolubilidad en agua (debido a su naturaleza lipéfila), una
alta volatilidad y una vida media corta, lo que dificulta su manejo y aplicacion (Pavoni, et al, 2020).

En este contexto, la tecnologia de micro y nanoencapsulacién surge como un desafio
significativo, pero al mismo tiempo prometedor para el transporte de AE. Gracias a su tamafio
subcelular, los portadores micro y nano pueden mejorar la bioactividad de los AE al facilitar una
penetracion mas profunda en los tejidos y una absorcion celular mas eficiente. Ademas, posibilitan
el control y la modulacién de la liberacion de los ingredientes activos en el sitio especifico. En
ltima instancia, este enfoque tiene el potencial de mejorar las propiedades fisicoquimicas y la
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estabilidad de los AE, permitiendo su dispersion en el agua, reduciendo su volatilidad y
protegiéndolos de la interaccion con el entorno (Pavoni, et al, 2020).

B. Microencapsulacién
1. Definiciény principios basicos

La microencapsulacion es un proceso que protege particulas pequefias, que pueden ser
solidas, liquidas o gaseosas, mediante un recubrimiento. EI material que cubre al nlcleo se
llama pared o agente encapsulante y puede estar formada por un revestimiento natural, sintético
0 semisintético. El proceso de microencapsulacion produce microparticulas que se pueden
clasificar segiin su tamafio, forma, el tipo de agente encapsulante y el método de
microencapsulacion utilizado (Sousa, et al, 2022). Si bien no hay un tamafio especifico de
microcapsulas, distintos autores han sugerido rangos dentro de los cuales se pueden encontrar
estas particulas. Por ejemplo, una revision bibliografica realizada en 2010 sugiere que las
particulas con un tamafio de 50 nm hasta 2 mm pueden ser consideradas microcépsulas (Singh,
Hemant, Ram, & Shivakumar, 2010), mientras que otra investigacion realizada en 2016 utiliza
un menor rango de tamafio de particulas (de 1 a 1000 um) (Barrera-Cortés, et al, 2016).

Las microencapsulaciones se dividen en dos categorias principales segln su estructura.
Primero, en un sistema tipo reservorio, el material encapsulado se encuentra en el centro y esta
rodeado por una capa continua de material encapsulante para formar ‘microcapsulas’. En este
sistema, el recubrimiento actlia como una barrera que protege el ndcleo del entorno externo y
controla su liberacion. Por otro lado, en un sistema monolitico, el nlcleo se dispersa en una
matriz continua para formar ‘microesferas’. En este caso, el agente encapsulante estd mezclado
con el nucleo en lugar de rodearlo completamente, y parte del material encapsulado puede
quedar expuesto en la superficie de la microparticula (Sousa, et al, 2022).

2. Estabilidad y liberacion prolongada de productos

La microencapsulacion ofrece un enfoque clave para mejorar la estabilidad y la liberacion
prolongada de sustancias en una variedad de aplicaciones industriales y cientificas. Este
proceso no solo resguarda los materiales encapsulados de factores ambientales adversos, sino
que también controla su liberacién de manera sostenida y gradual. La microencapsulacion
protege las sustancias activas contra la degradacion causada por la exposicion a la luz, el
oxigeno, la humedad y otras condiciones ambientales que podrian comprometer su eficacia. Al
encapsular estos materiales en una barrera protectora, se minimiza el riesgo de oxidacion,
hidroélisis y otras formas de deterioro que podrian reducir la vida atil del producto. Esto es
crucial en aplicaciones farmacéuticas, donde la estabilidad de los farmacos es esencial para
garantizar su eficacia y seguridad durante el almacenamiento y el uso (Park, Shin, & Lee,
2001).

Una de las ventajas mas significativas de la microencapsulacion es su capacidad para
liberar las sustancias encapsuladas de manera controlada a lo largo del tiempo. Esta liberacién
gradual puede mejorar la eficacia del producto al mantener concentraciones éptimas del
ingrediente activo durante un periodo mas largo. En el caso de medicamentos, esto puede
traducirse en una liberacién sostenida del principio activo, reduciendo la frecuencia de
administracion y mejorando la adherencia al tratamiento. En cosméticos y fragancias, permite
una liberacion prolongada del aroma o de ingredientes activos, mejorando la experiencia del
usuario y la efectividad del producto (Desai & Park, 2005).
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3. Aplicaciones industriales de la microencapsulacion

La microencapsulacion representa una de las diversas aplicaciones de polimeros para
resguardar materiales funcionales especificos o liberarlos gradualmente en el entorno durante un
extenso periodo. Esta técnica se ha empleado en areas tan variadas como cristales liquidos,
adhesivos, cosmeéticos, insecticidas, y en aplicaciones farmacéuticas y médicas. Actualmente, la
microencapsulacion es una técnica favorecida por varias industrias, tal y como se puede observar
en el siguiente diagrama:

Figura 2 Areas de aplicacion de microemulsiones (A) y nanoemulsiones (B) a base de aceites
esenciales en el periodo 2009-2019
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(Pavoni, et al, 2020)

En la industria de fragancias, la microencapsulacion se utiliza por varias razones
fundamentales. Primero, mejora la eficacia a largo plazo al permitir una liberacion controlada y
sostenida de la fragancia, evitando que se evapore o degrade demasiado rapido. Segundo, estabiliza
el perfume contra la degradacion ambiental, como la luz, el oxigeno y la humedad, que pueden
descomponer los compuestos volatiles. Ademas, facilita la manipulacion del perfume al convertirlo
en una forma sélida o semisdlida, lo que simplifica su aplicacion y almacenamiento. También
preserva la no toxicidad de los productos resultantes de la degradacion al encapsular las fragancias
en un recubrimiento que evita la liberacién de compuestos potencialmente nocivos. Este enfoque
también se aplica en otros campos, como la proteccion de ingredientes activos en productos
farmacéuticos y cosméticos, donde la microencapsulacion ayuda a mantener la eficacia y seguridad
de los productos (Desai & Park, 2005).

En aplicaciones farmacéuticas y médicas, la microencapsulacion juega un papel crucial en la
proteccion de principios activos sensibles, como vitaminas, hormonas y farmacos, contra factores
ambientales adversos y el metabolismo rapido del cuerpo. Esto no solo mejora la estabilidad del
producto, sino que también asegura una liberacién controlada en el tiempo, optimizando la eficacia
del tratamiento. La tecnologia de microencapsulacion, por lo tanto, es fundamental para mejorar la
vida dtil y el rendimiento de una amplia gama de productos y aplicaciones (Park, Shin, & Lee,
2001).

En el siguiente cuadro se puede observar un breve resumen de como estas distintas industrias
aplican las microcapsulas en la creacion de distintos productos:
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Cuadro 2 Requerimientos de microcapsulas para distintos tipos de industrias

isti i . Tamafio de
Propésito de la Caracteristicas requeridas Materiales micro (M) y
Industria : .| Propiedades | Propiedades | comunes de
microencapsulacion - o L nano (N)
fisicas quimicas recubrimiento capsulas
. Proteccion y liberacion . - - Alginatos, gelatinas,
Farmacéutica' | controlada de farmacos, Liberacion ESta,b'I.'dad polimeros M: 1 -100 um
mejora de _ controlada, . guimica, biodegradables N: 100 - 500 nm
biodisponibilidad biodegradabilidad | biocompatibilidad (PLGA), quitosano :
Proteccion de ingredientes -
sensibles (vitaminas o Proteccion de alsiﬁr?:r:;g?ii Gomas naturales, M: 1 - 5000 um
Alimentaria® | probidticos), liberacion ingredientes, resistencia a almidén modificado, N'.100 500“
controlada de aromasy | resistencia térmica oxidacion proteinas, lipidos : - nm
sabores
Proteccion de ingredientes - Liposomas,
Cosmética? activos, liberacion Textura suave, gls?atbc;ﬁ'g;ga;’] ciclodextrinas, M:0.1-10 um
sostenida de fraganciasy | absorcion cutanea emulsiones polimeros naturales y N: 50 - 300 nm

compuestos bioactivos

sintéticos

Liberacion controlada de Lrgjlgfcégg Proteccion contra | Quitosano, alginatos, M: 100 - 1000 um
Agricola* pesticidas, herbicidas y presiste%cia’ degradacion UV, polimeros N.' 100 - 800 H
fertilizantes ' biodegradabilidad |  biodegradables - 100 -0l nm
ambiental
Fracancias Adhesion a fibras Resistencia a Polimeros sintéticos,
15 “ragancias, A e detergentes, ciclodextrinas, M: 5 -500 um
Textil antimicrobianos, resistencia estabilidad microcénsulas de N: 100 - 600
repelentes de insectos mecanica P ap ) B nm
térmica silice
., Liberacion Proteccion contra
Prolongacion de la prolongada la degradacion Gelatinas, almidon
Fragancias6 . dura(_:l’on del aroma, encapsulacion de | térmicay por luz, modificado, M 5 - 1000 um
liberacion controlada de . . P N: 100 - 500 nm
compuestos oxigeno y polimeros sintéticos
perfumes e
volatiles humedad

4. Meétodos de microencapsulacion

La microencapsulacion es una técnica versatil porque incluye diversos métodos para
encapsular sustancias activas, que permiten la proteccion y liberacion controlada de materiales,
adaptandose a diferentes aplicaciones. Los métodos mas comunes incluyen la coacervacion, la
microemulsién, y la polimerizacion en fase liquida, cada uno con sus propias caracteristicas y
ventajas especificas (Sousa, et al, 2022).

a. Coacervacion

La microencapsulacion por coacervacion es un método especializado que implica la
formacién de una fase separada denominada coacervado, la cual actla como una especie de
capsula o envoltura para los materiales a encapsular. Este proceso se inicia mediante la
combinacion de dos liquidos inmiscibles, generalmente una solucion polimérica y un agente
encapsulado, en presencia de un agente coacervante. La interaccidn entre estos componentes
conduce a la formacion de gotas de coacervado gque rodean y encapsulan el nicleo activo.

! (Jyothi, et al, 2010) (Moghimipour, Handali, & Saeedi, 2012) (Singh, et al, 2010)
2 (Anwar & Kunz, 2011) (Bakry, et al, 2016) (Desai & Park, 2005) (Dong, et al, 2011) (Garcia Carmona, 2019)
(Gharsallaoui, et al, 2007) (Jafari, et al, 2008) (Jyothi, et al, 2010) (Qin, et al, 2018)
3 (Carvalho, Estevinho, & Santos, 2016) (Casanova & Santos, 2015) (Moghimipour, Handali, & Saeedi, 2012)
4 (Bhatia, 2020) (Patel, Yadav, & Kumar, 2023) (Zabot, et al, 2022)
5 (Abdel-Aziz, et al, 2022) (Boh Podgornik, Sandrié, & Kert, 2021) (Marinkovic, Bezbradica, & Skundri¢, 2006)

(Nelson, 2002)

6 (Ktosowska, Wawrzynczak, & Feliczak-Guzik, 2023) (Russell & Bruns, 2023) (Tekin, Bac, & Erdogmus, 2013)
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Posteriormente, la coacervacion se solidifica, formando particulas microencapsuladas. Este
método es conocido por su capacidad para encapsular sustancias sensibles y su aplicabilidad en
diversas industrias, desde la farmacéutica hasta la alimentaria, ofreciendo una proteccion efectiva
y controlada (Igbal, et al, 2019). A continuacién, se presenta una imagen del mecanismo de
formacion de microcapsulas por coacervacion:

Figura 3 Esquema de la microencapsulacion por coacervacion
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(Igbal, et al, 2019)

Dentro de la coacervacion, se distinguen dos tipos principales: coacervacion simple y
coacervacion compleja. La coacervacion simple utiliza una sola fase polimérica que se separa al
interactuar con el agente encapsulado y el agente coacervante, formando una fase coacervada que
encapsula el nacleo activo. Este método es apreciado por su simplicidad y facilidad de control sobre
el tamafio de las particulas, aunque puede presentar limitaciones en la uniformidad de las
propiedades mecénicas de las capsulas (Igbal, et al, 2019). Por otro lado, la coacervacion compleja
emplea multiples polimeros que interactuan entre si para formar una fase coacervada, permitiendo
una mayor flexibilidad en la formulacién y mejorando la estabilidad de las microcapsulas. Aunque
este proceso es mas complejo, ofrece un control mas preciso sobre la liberacion del nucleo activo y
es ideal para aplicaciones que requieren una proteccion prolongada (Pattnaik & Mishra, 2022).

b. Microemulsion

La microencapsulacion por microemulsién es un proceso que se basa en la formacién de una
emulsién extremadamente fina y estable para encapsular materiales activos. En este método, se
combinan dos liquidos inmiscibles, tipicamente un aceite y agua, junto con un agente emulsionante
y el material a encapsular. A diferencia de las emulsiones convencionales, las microemulsiones son
sistemas termodinamicamente estables y de tamafio nanométrico, lo que les confiere propiedades
Gnicas como una alta transparencia y una viscosidad baja (Jafari, Assadpoor, He, & Bhandari,
2008).

El proceso de microemulsion resulta en una estructura coloidal en la que el nicleo activo esta
rodeado por una capa de surfactante que estabiliza la mezcla de aceite y agua, formando gotas
diminutas que se mantienen suspendidas en el medio. Esta técnica no solo permite la encapsulacion
de sustancias sensibles al entorno, como compuestos volatiles y agentes activos, sino que también
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ofrece un control preciso sobre el tamafio y la distribucién de las particulas encapsuladas
(Jafari, et al, 2008). A continuacion, se presenta el mecanismo de microemulsion:

Figura 4 Esquema de la microencapsulacion por emulsiones W-O (“water-oil”, agua-aceite)
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(Sousa, etal, 2022) o, M

Ademas, la microencapsulacion por microemulsiéon se destaca por su capacidad para
ofrecer una liberacién controlada y sostenida de los ingredientes encapsulados. Esto es
particularmente valioso en aplicaciones farmacéuticas, donde se requiere una liberacion
prolongada de farmacos para mejorar la eficacia del tratamiento y reducir la frecuencia de
administracion (Jafari, et al, 2008). En la industria cosmética, esta técnica se utiliza para
mejorar la estabilidad y la biodisponibilidad de ingredientes activos, como vitaminas y
antioxidantes, asegurando una liberacién eficaz durante el uso del producto (Igbal, et al, 2019).

5. Materiales usados en la microencapsulacién

a. Alginato de sodio

El alginato de sodio es un polisacarido natural derivado de las algas marrones,
especialmente del género Laminaria. Su estructura quimica, compuesta de bloques de acido
manuronico y acido guluroénico, permite la formacion de redes tridimensionales de geles
cuando se expone a una solucion de cloruro de calcio. En la coacervacion compleja, el alginato
de sodio se disuelve en agua y se mezcla con el aceite esencial. La adicion de cloruro de calcio
provoca la gelificacion del alginato, encapsulando el aceite esencial en una matriz de gel que
protege contra la oxidacién y la volatilizacién, permitiendo una liberacion controlada y
sostenida del aceite en aplicaciones industriales (Pattnaik & Mishra, 2022).

En el método de microemulsion, el alginato de sodio también actla como agente
encapsulante clave. Se prepara una emulsion donde el aceite esencial se dispersa en una
solucion de alginato de sodio y emulsificante. Al introducir esta emulsion en una solucion de
cloruro de calcio, los iones de calcio inducen la gelificacién del alginato alrededor de las gotas
de aceite, formando microcapsulas. Este enfoque produce microcapsulas pequefias y uniformes
que protegen eficazmente el aceite esencial de factores ambientales y mejoran su estabilidad.
El uso de alginato de sodio en la microemulsion generalmente permite optimizar el tamafio y
la distribucion de las particulas, aumentando la eficiencia de la encapsulacion y la liberacion
controlada del aceite esencial en aplicaciones cosméticas y farmacéuticas (Pattnaik & Mishra,
2022).
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En el método de microemulsion, el alginato de sodio también actlia como agente encapsulante
clave. Se prepara una emulsion donde el aceite esencial se dispersa en una solucion de alginato de
sodio y emulsificante. Al introducir esta emulsion en una solucion de cloruro de calcio, los iones
de calcio inducen la gelificacion del alginato alrededor de las gotas de aceite, formando
microcapsulas. Este enfoque produce microcapsulas pequefias y uniformes que protegen
eficazmente el aceite esencial de factores ambientales y mejoran su estabilidad. El uso de alginato
de sodio en la microemulsion generalmente permite optimizar el tamafio y la distribucién de las
particulas, aumentando la eficiencia de la encapsulacion y la liberacion controlada del aceite
esencial en aplicaciones cosméticas y farmacéuticas (Pattnaik & Mishra, 2022).

b. Cloruro de calcio

El cloruro de calcio es una sal inorganica que se obtiene cominmente a partir de la piedra caliza
0 como subproducto de procesos industriales. Es ampliamente utilizado en la microencapsulacién
debido a su capacidad para inducir la gelificacién de biopolimeros como el alginato de sodio. En la
coacervacion compleja, el cloruro de calcio se afiade a la mezcla de alginato y aceite esencial, donde
los iones de calcio interactan con los grupos carboxilato del alginato, formando una red de gel
tridimensional (Pattnaik & Mishra, 2022). En la microemulsidn, el cloruro de calcio desempefia un
papel similar: después de preparar una emulsion estable de aceite esencial en una solucion de
alginato de sodio, esta emulsion se introduce en una solucion de cloruro de calcio. Los iones de
calcio causan la gelificacion del alginato alrededor de las gotas de aceite (Pattnaik & Mishra, 2022).

c. Polisorbato 80 (Tween 80)

El polisorbato 80, también conocido como Tween 80, es un emulsionante no ionico derivado
de los sorbitanos y los &cidos grasos. Es ampliamente utilizado en la microencapsulacion para
estabilizar emulsiones debido a su capacidad para reducir la tension superficial entre el aceite y el
agua. En el método de microemulsion, el polisorbato 80 se utiliza para dispersar finamente el aceite
esencial en una solucion de alginato de sodio, creando una emulsién estable antes de la gelificacidn
con cloruro de calcio. Esto permite la formacidn de gotas de aceite muy pequefas y uniformemente
distribuidas, mejorando la estabilidad de la emulsion y la eficacia de la encapsulacion (Igbal, et al,
2019).

Aunque el Tween 80 no se utiliza tan cominmente en la coacervacion compleja, puede mejorar
la emulsificacion inicial del aceite esencial, facilitando la formacion de coacervados mas uniformes
y eficientes. Este emulsionante ayuda a mantener la estabilidad de la emulsion durante el proceso
de coacervacion, lo que es particularmente Gtil para aceites esenciales volatiles. Su capacidad para
formar emulsiones estables y su compatibilidad con una amplia gama de sustancias lo hacen
adecuado para aplicaciones en la industria alimentaria, cosmética y farmacéutica, mejorando la
calidad de las microcéapsulas y la liberacion controlada de los compuestos encapsulados (Igbal, et
al, 2019).

d. Otros compuestos y materiales

La gelatina es un polimero natural derivado del coldgeno presente en los tejidos conectivos de
animales. Es ampliamente utilizada en la microencapsulacion debido a su capacidad para formar
complejos coacervados con otros biopolimeros. En la coacervacion compleja, la gelatina se mezcla
con el alginato de sodio para mejorar la integridad estructural de las microcapsulas y proporcionar
una barrera adicional contra la degradacion del aceite esencial. La gelatina y el alginato de sodio
forman un complejo coacervado que encapsula el aceite esencial en una matriz de gel, protegiéndolo
de la oxidaciony la volatilizacion y permitiendo una liberacion controlada del aceite en aplicaciones
industriales. La gelatina puede mejorar las propiedades mecénicas de las microcapsulas,
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haciéndolas mas resistentes a la rotura y al desgaste. Su biocompatibilidad y biodegradabilidad
la hacen adecuada para aplicaciones en la industria alimentaria, farmacéutica y cosmética,
proporcionando una encapsulacion efectiva y una liberacién controlada de compuestos
bioactivos.

Los polimeros sintéticos, como el poliuretano y el polimetilmetacrilato (PMMA), se
utilizan en la microencapsulacion debido a su alta resistencia mecanica y estabilidad quimica.
En la coacervacion compleja, los polimeros sintéticos pueden formar microcapsulas duraderas
que encapsulan el aceite esencial de cascara de naranja en una matriz polimérica. Esta matriz
proporciona una proteccion eficaz contra la oxidacion y la volatilizacion del aceite esencial,
permitiendo una liberacion controlada y prolongada en diversas aplicaciones industriales. La
utilizacion de polimeros sintéticos en la microencapsulacion permite la creacion de
microcapsulas con propiedades mecanicas mejoradas, lo que es crucial para aplicaciones que
requieren una alta resistencia y durabilidad de las microcapsulas (Sousa, et al, 2022).

Sin embargo, también se pueden utilizar otros tipos de polimeros para microencapsular,
como la urea o novedosos biopolimeros como el quitosano y pectina. En la
microencapsulacion, la urea se utiliza para formar microcapsulas resistentes y duraderas ya sea
por si sola o al reaccionar con formaldehido para formar una resina de urea-formaldehido
(Jafari, et al, 2008). Por otro lado, los biopolimeros se utilizan debido a su biocompatibilidad,
biodegradabilidad y capacidad para formar redes gelificadas al combinarse con otros
compuestos como el alginato de sodio.

6. Microencapsulacion a escala industrial
a. Equipos utilizados en la produccion de microcapsulas

La produccion industrial de microcapsulas requiere el uso de diversos equipos
especializados que permiten la formacion y estabilizacion de las microcapsulas. Los principales
equipos utilizados incluyen secadores por aspersion, extrusoras y reactores de polimerizacion
en emulsién. A continuacion, se describen en detalle cada uno de estos equipos.

1) Secadores por aspersion

Figura 5 Funcionamiento de un secador por aspersion industrial
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Los secadores por aspersion son ampliamente utilizados en la industria debido a su eficiencia
y capacidad para procesar grandes volimenes de material. Este equipo atomiza una solucién o
suspension en pequefias gotas, que luego se secan rapidamente mediante un flujo de aire caliente,
formando microcépsulas. La rapidez del secado minimiza la degradacion de los ingredientes activos
y permite obtener particulas de tamafio uniforme (Gharsallaoui, Roudaut, Chambin, Voilley, &
Saurel, 2007). Los parametros criticos de operacion incluyen la temperatura del aire de entrada y
salida, la velocidad de atomizacion y la concentracion de la solucion.

La Figura 6 muestra un ejemplo aplicado al aceite esencial de cascara de naranja, utilizando
emulsificacion y secado por aspersion. Este esquema representa las etapas principales, desde la
preparacion de la solucion encapsulante hasta la obtencion de microcapsulas secas, destacando el

uso de equipos como el secador por aspersion para asegurar un proceso eficiente y un producto de
calidad.

Figura 6 Diagrama de flujo del proceso industrial de encapsulacion de aceite esencial de cascara
de naranja usando secado por aspersion

Agua + impiador

Céscara de

naranja Alginato de sodio
% Caseara (+ Tween 20 en Emuisién)
& naranjar
limpia l
CD Prensado
Lavado de en frio
materia prima

Aceite esencial + icrocapsula
residuos liquidos Aceite esencial

Filtrado 9= narnia
Aceite esencial__ Mezclado

+impurezas

Centrifugado ,_f E
a alta velocidad " Secado por
T Residuos aspersion para

liquidos Residuos sdlicos formacion de

+2gua residual microcdpsulas

Tamizado

Microcdpsulas
de tzmafic =
especifico

(Elaboracién propia)

Almacenamiento

2) Extrusoras

Figura 7 Sistema de extrusion ultrasonica para microencapsulacién
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Las extrusoras son utilizadas principalmente para la técnica de coextrusion, donde una matriz
polimérica fundida se utiliza para encapsular los ingredientes activos. Este método es especialmente
atil para encapsular ingredientes termosensibles ya que permite un control preciso de la temperatura
y el tiempo de residencia en el proceso. Las extrusoras pueden ser de un solo tornillo o de daoble
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tornillo, y su eleccion depende de la viscosidad del material y la complejidad del proceso
(Gharsallaoui, et al, 2007).

3) Reactores de Polimerizacion en Emulsion

Figura 8 Reactores para polimerizacion por emulsion Unica
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Los reactores de polimerizacion en emulsién son esenciales para la encapsulacion de
agentes hidrofdébicos. En este método, una emulsién de mondmeros en una fase acuosa se
polimeriza para formar microcapsulas. Los reactores deben permitir un control preciso de las
condiciones de reaccion, como la temperatura, el pH y la concentracion de los reactivos, para
asegurar la formacion de microcapsulas con las propiedades deseadas (Gharsallaoui, et al,
2007).

7. Caracterizacion y control de calidad de microcapsulas

La caracterizacion y el control de calidad de las microcapsulas son esenciales para
garantizar su eficacia y funcionalidad en aplicaciones industriales. Para lograr una evaluacion
exhaustiva, se utilizan diversas técnicas analiticas que permiten examinar tanto las propiedades
fisicas como quimicas de las microcapsulas.

a. Técnicas de caracterizacion fisica
1) Granulometria

La granulometria es una técnica fundamental para evaluar el tamafio y la distribucién de
tamafio de las particulas encapsuladas, un factor crucial para su funcionalidad en aplicaciones
como la liberacién controlada y la proteccion de ingredientes activos. Este analisis permite
determinar la uniformidad de las microcapsulas y su adecuacion para su uso en industrias
(Jafari, et al, 2008).

La granulometria se realiza a través del uso de tamices de diferentes tamafios, mediante

los cuales se separan las microcapsulas en funcion de su didmetro. Posteriormente, se pesan las
fracciones retenidas en cada tamiz y se calculan el porcentaje retenido y el porcentaje que pasa
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por cada uno. Los tamices se clasifican cominmente segun los estandares ASTM (American
Society for Testing and Materials), que van desde tamafios grandes como el No. 4 (4,75 mm
de apertura) hasta los mas finos, como el No. 200 (75 um de apertura), o la serie Tyler, que utiliza
designaciones comparables, como 4 Mesh (4,76 mm) o 200 Mesh (74 pm), permitiendo
equivalencias entre ambas normas.

Los célculos fundamentales para este analisis utilizan las siguientes ecuaciones:

Ecuacion 1 Masa retenida por tamiz

Masa retenida (g) = Peso final tamiz (g) — Peso inicial tamiz(g)

Ecuacion 2 Porcentaje de masa retenido por tamiz

) masa retenida en tamiz (g)
% retenido = * 100%
masa total de muestra (g)

Ecuaciéon 3 Masa que pasa por tamiz

Masa que pasa (g) = Masa total muestra (g) — Masa retenida por tamiz (g)

Ecuacién 4 Porcentaje de masa que pasa por tamiz

masa que pasa por tamiz (g)
9 = 1009
% pasa masa total de muestra (g) : %

Uno de los parametros clave que se calculan con la informacion proporcionada por la
granulometria es el diametro equivalente, que representa el didmetro de una particula esférica
tedrica que tendria el mismo comportamiento que una particula real no esférica al pasar por los
tamices. El diametro equivalente facilita la interpretacion de los datos de distribucion de tamafio de
las particulas, permitiendo comparar muestras con particulas de formas irregulares como si fueran
esféricas. La distribucién de los didmetros equivalentes permite evaluar la uniformidad de las
microcéapsulas, un factor crucial para determinar su viabilidad en aplicaciones industriales. Para
obtener los diametros equivalentes a partir de los datos experimentales, se utilizan ecuaciones
basadas en una regresién lineal. La relacion entre el porcentaje de masa que pasa por cada tamiz y
el tamafio de las aberturas (que se considera como el tamafio de las particulas) se ajusta con la
siguiente ecuacion:

Ecuacion 5 Regresion lineal para hallar diametros equivalentes

TP=mxDg+b
Donde:
TP = Tamafio de particula que representa el diametro equivalente
Deq = Didmetro equivalente que se desea encontrar
b = interseccion con el eje y
m = pendiente de los datos, calculada con la ecuacion:
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Ecuacion 6 Pendiente de la regresion lineal para didmetros equivalentes

TP —TP,
m= % pasa, — % pasa,

Donde:

TP, = Tamafio de particula que representa cada porcentaje observado

% pasa, = Porcentaje de muestra que pasa; se seleccionan los valores que encierren al diametro
equivalente objetivo

2) Otras técnicas

Ademas de la granulometria, se emplean otras técnicas para la caracterizacion fisica de las
microcapsulas. La Microscopia Electrdonica de Barrido (SEM) es una técnica que proporciona
imagenes de alta resolucion, permitiendo analizar la morfologia y estructura superficial de las
microcapsulas. Esta técnica es fundamental para identificar posibles defectos en las
microcapsulas y para evaluar la uniformidad de las particulas (Goldstein, Newbury, & Echlin,
2003). Otra técnica utilizada es la Microscopia Confocal Laser, la cual permite estudiar la
estructura tridimensional y la distribucion de los ingredientes activos dentro de las
microcapsulas. Esta técnica es especialmente Gtil para el analisis de microcapsulas
transparentes o semitransparentes, facilitando la visualizacion interna de las mismas (Léonard,
McKee, & O’Grady, 2008). Finalmente, la Dispersion de Luz Laser (DLS) es una técnica
empleada para medir el tamafio de las particulas y su distribucion. Esta técnica proporciona
una evaluacion precisa de la uniformidad de las microcapsulas, lo cual es crucial para asegurar
su efectividad en las aplicaciones especificas (Jafari, et al, 2008).

8. Técnicas de caracterizacion quimica
a.  Cromatografia de gases y espectrometria de masas (GC-MS)

La cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas (GC-MS) es una técnica
analitica poderosa para identificar y cuantificar compuestos volatiles y semivolatiles en una
muestra. En este método, las muestras se volatilizan mediante calentamiento y luego se
inyectan en una columna cromatografica, donde los componentes de la muestra se separan en
funcion de su afinidad por la fase estacionaria y su volatilidad. Las columnas cromatogréaficas
mas comunes utilizadas en el andlisis por GC-MS son columnas capilares con fases
estacionarias de silice fundida, que permiten una separacién muy eficiente de los compuestos.

Una vez que los compuestos son separados en la columna, pasan al espectrometro de
masas, donde son ionizados y fragmentados en iones cargados. El espectrometro de masas
detecta estos iones y genera un espectro de masas 0 cromatograma, que es un grafico que
muestra los diferentes fragmentos moleculares y su relacion masa/carga. Este espectro es
caracteristico para cada compuesto y puede compararse con bibliotecas de espectros para
identificar los componentes de la muestra. Los resultados del analisis por GC-MS incluyen los
tiempos de retencion de los compuestos (que indican cuanto tiempo tarda cada componente en
salir de la columna) y el cromatograma. Estos resultados se interpretan analizando el patrén de
fragmentacién en el espectro de masas, comparandolo con bases de datos de espectros
conocidos, y utilizando los tiempos de retencion para confirmar la identidad de los compuestos.
Los analisis cuantitativos también son posibles mediante la comparacion de los picos de
cromatogramas con patrones de calibracién (Skoog, West, Holler, & Crouch, 2015).
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En el contexto de las microcapsulas, el analisis por GC-MS es crucial para identificar los
compuestos volatiles encapsulados y para monitorear su estabilidad quimica durante el
almacenamiento o bajo diversas condiciones ambientales. Es especialmente util en la industria
alimentaria y farmacéutica, donde la integridad de los ingredientes activos encapsulados es esencial
para garantizar su efectividad y seguridad (Nedovic, Kalusevic, & Manojlovic, 2011).

b. Otras técnicas

Ademas del GC-MS, existen otras técnicas complementarias que se utilizan para la
caracterizacion quimica de las microcapsulas. La Espectroscopia Infrarroja por Transformada de
Fourier (FTIR) es una técnica analitica que se utiliza para identificar los grupos funcionales
presentes en los polimeros encapsulantes y en los ingredientes activos. El FTIR funciona mediante
la irradiacion de la muestra con luz infrarroja, lo que provoca la vibracion de los enlaces
moleculares. Cada tipo de enlace molecular absorbe una longitud de onda especifica de luz
infrarroja, lo que permite identificar los grupos funcionales presentes en la muestra. El espectro de
FTIR proporciona una huella digital molecular que es Unica para cada compuesto, permitiendo la
identificacion y caracterizacion de las sustancias (Moreau, Gosselin, & Roques, 2004).

Por otro lado, la Difraccion de Rayos X (XRD) es una técnica que se emplea para analizar la
estructura cristalina de los materiales encapsulados. EI XRD funciona midiendo la forma en que los
rayos X se dispersan al interactuar con los cristales de la muestra. El patron de difraccion generado
por la interacciéon de los rayos X con el material proporciona informacion sobre la disposicion
atébmica y la estructura cristalina de la muestra. Esta técnica es particularmente Gtil cuando se
estudian microcapsulas que contienen ingredientes activos en forma cristalina, ya que permite
determinar si el proceso de encapsulacion ha alterado la estructura cristalina o si los compuestos
han permanecido en su forma original (Moreau, Gosselin, & Roques, 2004).

9. Evaluacion de estabilidad y eficiencia de encapsulacion
a. Termogravimetria

La termogravimetria (TGA) es una técnica utilizada para estudiar la estabilidad térmica y la
descomposicién de los materiales bajo condiciones controladas de temperatura. En un analisis
TGA, una muestra se somete a un aumento progresivo de la temperatura, generalmente en un
entorno controlado, mientras se mide continuamente la pérdida de masa. Este proceso permite
evaluar la estabilidad térmica y la resistencia de las microcapsulas a la descomposicién.

El equipo utilizado para TGA incluye una balanza de alta precisién que mide el peso de la
muestra a lo largo del tiempo mientras se calienta en un horno cerrado. El entorno del horno suele
estar controlado, usando gases inertes como nitrégeno o aire, dependiendo del tipo de analisis que
se realice. A medida que la muestra se calienta, los componentes volatiles y descomponibles se
evaporan o descomponen, lo que resulta en una disminucién de la masa, la cual se registra en
funcion de la temperatura (Bourtoom, Phrukraw, & Pothisiri, 2006). Sin embargo, estos analisis se
pueden replicar a menor escala mediante el uso de balanzas de humedad, que son dispositivos mas
sencillos pero efectivos para medir la pérdida de masa bajo condiciones controladas de temperatura.
Estas balanzas proporcionan una medida rapida de la humedad o de la pérdida de masa volatil de
una muestra al calentarla, y aunque no son tan precisas ni sofisticadas como los equipos de TGA,
pueden ser Utiles para evaluaciones rapidas de estabilidad térmica en condiciones industriales.

La curva resultante de un andalisis TGA muestra como la masa de la muestra cambia con el
aumento de temperatura. Los puntos clave de esta curva incluyen la temperatura de inicio de
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descomposicion y la cantidad de pérdida de peso a diferentes temperaturas, lo que proporciona
informacidn sobre la estabilidad térmica de los materiales encapsulados. EI TGA es crucial en
estudios de microcapsulas, ya que permite evaluar si los materiales encapsulantes o los
ingredientes activos pueden descomponerse o degradarse bajo condiciones de almacenamiento
0 procesamiento que impliquen calor (Bourtoom, Phrukraw, & Pothisiri, 2006).

b. Otras técnicas

Ademas de la TGA, existen otras técnicas complementarias que se utilizan para evaluar la
estabilidad y la eficiencia de encapsulacion de las microcapsulas. La Calorimetria Diferencial
de Barrido (DSC) es una técnica que mide las transiciones térmicas, como la fusion,
cristalizacion y transiciones vitreas de los materiales encapsulados. En un andlisis DSC, la
muestra y una referencia se someten a un programa controlado de temperatura, y el equipo
mide la diferencia en la cantidad de energia requerida para mantener la muestra y la referencia
a la misma temperatura. Esta informacion es til para determinar las propiedades térmicas de
las microcéapsulas y evaluar como estas propiedades afectan la estabilidad de los ingredientes
encapsulados bajo condiciones de almacenamiento y procesamiento (Bourtoom, Phrukraw, &
Pothisiri, 2006).

Por otro lado, las Pruebas de Liberacién Controlada son esenciales para evaluar como los
ingredientes activos encapsulados se liberan bajo condiciones simuladas. Estas pruebas suelen
realizarse en entornos controlados, donde se recrean las condiciones a las que estaran expuestas
las microcépsulas en su aplicacion final, como el pH, la temperatura y el tipo de solvente. La
cromatografia liquida de alta resolucion (HPLC) es la técnica mas comunmente utilizada para
analizar los perfiles de liberacion, ya que permite cuantificar con precision los ingredientes
activos liberados de las microcapsulas en funcion del tiempo, proporcionando una evaluacion
precisa de la eficiencia de encapsulacion y la tasa de liberacidn (Desai & Park, 2005).

10. Tratamiento estadistico de los datos

El tratamiento estadistico es una parte crucial del analisis de resultados experimentales, ya
que permite validar lo obtenido en un experimento y determinar la confiabilidad de los datos.
Se pueden realizar diversos analisis estadisticos utilizando software como RStudio y Microsoft
Excel, incluyendo pruebas de normalidad, homogeneidad de varianzas, analisis de varianza
(ANOVA), pruebas post-hoc, analisis de residuos y analisis de propagacion de error.

a. Prueba de Shapiro-Wilk para normalidad

La prueba de Shapiro-Wilk es una de las mas utilizadas para evaluar si una muestra de
datos sigue una distribucién normal, lo cual es un supuesto necesario para muchas técnicas
estadisticas. Esta prueba es especialmente adecuada para tamafios de muestra pequefios y
medianos, ya que es mas sensible que otras pruebas de normalidad, como la prueba de
Kolmogoérov-Smirnov. Sin embargo, una de sus desventajas es que puede ser demasiado
sensible para muestras grandes, lo que significa que incluso pequefias desviaciones de la
normalidad pueden resultar en un rechazo del supuesto de normalidad (Razali & Wah, 2011).
Esta prueba puede llegar a ser esencial para determinar el tipo de datos que se esta manejando
ya que, si los datos no siguen una tendencia de normalidad, se deben realizar pruebas
estadisticas completamente diferentes.
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b. Prueba de Levene para homogeneidad de varianzas

La prueba de Levene se emplea para verificar si las varianzas entre diferentes grupos de datos
son iguales, lo cual es otro supuesto clave en el analisis de varianza (ANOVA). Esta prueba es mas
robusta frente a desviaciones de la normalidad que otras pruebas, como la de Bartlett, lo que la
convierte en una herramienta Util cuando el supuesto de normalidad no se cumple plenamente
(Gastwirth, Gel, & Miao, 2009). La prueba de Levene es flexible y puede utilizarse en una amplia
gama de situaciones experimentales. Sin embargo, si las varianzas entre los grupos son realmente
diferentes, la prueba no proporciona informacion sobre cudles grupos presentan varianzas
diferentes, asi que se deberian realizar pruebas post-hoc adicionales.

¢. ANOVA de dos vias

El ANOVA de dos vias o de dos factores es una técnica estadistica que permite analizar el
efecto de dos variables independientes sobre una variable dependiente, asi como la posible
interaccion entre estas. Esta técnica es ideal cuando se quieren estudiar multiples factores al mismo
tiempo, en lugar de analizar cada factor por separado. EI ANOVA de dos vias permite evaluar tanto
los efectos principales de cada variable independiente como las interacciones entre ellas, lo cual
proporciona una vision mas completa del fendmeno estudiado (Montgomery, 2017). EI ANOVA
de dos vias es ampliamente utilizado en estudios experimentales donde se busca entender como
diferentes factores influyen en los resultados. Una de sus ventajas es que permite analizar multiples
factores al mismo tiempo, lo cual aumenta la eficiencia del analisis. No obstante, requiere que se
cumplan los supuestos de normalidad y homogeneidad de varianzas para que los resultados sean
validos.

d. ANOVA Robusto de dos vias

En situaciones donde los supuestos de normalidad o de homogeneidad de varianzas no se
cumplen, se recurre al ANOVA robusto de dos vias. Esta variante del ANOVA es menos sensible
a las violaciones de los supuestos estadisticos y permite obtener resultados mas fiables cuando se
trabaja con datos que presentan varianzas desiguales o distribuciones no normales (Wilcox, 2012).
Este analisis es especialmente Util en estudios experimentales donde las condiciones de control
pueden no ser perfectas y los datos presentan irregularidades. Una desventaja de este método es que
su interpretacién puede ser mas compleja, y se requieren mas precauciones al reportar los
resultados, en comparacién con el ANOVA tradicional.

e. Prueba Post-Hoc de Tukey

Después de realizar un ANOVA, si se detectan diferencias significativas entre los grupos, se
utiliza la prueba post-hoc de Tukey para identificar qué grupos especificos difieren entre si. La
prueba de Tukey es una técnica conservadora que controla adecuadamente el error de tipo I (es
decir, la probabilidad de rechazar incorrectamente una hipétesis nula verdadera) al realizar
multiples comparaciones (Abdi & Williams, 2010). La prueba de Tukey es muy eficaz cuando se
comparan multiples grupos de datos, ya que minimiza el riesgo de errores estadisticos. Sin embargo,
solo es aplicable cuando los datos han pasado las pruebas de normalidad y homogeneidad de
varianzas. En caso de que estos supuestos no se cumplan, se podrian utilizar métodos post-hoc no
paramétricos, como la prueba de Dunn.
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f. Andlisis de residuos

El andlisis de residuos es una herramienta que permite verificar la adecuacion de los
modelos estadisticos empleados, como el ANOVA, evaluando si los residuos (la diferencia
entre los valores observados y los predichos por el modelo) cumplen con ciertos supuestos,
como la normalidad y la homogeneidad de varianzas. Este analisis es fundamental para detectar
problemas en el modelo, como la presencia de valores atipicos o la no linealidad de las
relaciones entre las variables (Kutner, Nachtsheim, Neter, & Li, 2005). Una ventaja del analisis
de residuos es que puede identificar problemas que no son evidentes en las pruebas de hipotesis
estandar. Sin embargo, una desventaja es que, si se detectan problemas en los residuos, puede
ser necesario ajustar el modelo o incluso utilizar métodos alternativos, lo que implica mas
trabajo y una reevaluacion de los datos.

g. Analisis de error en los datos experimentales

En cualquier experimento cientifico, los datos obtenidos estan sujetos a incertidumbres
derivadas de diversas fuentes, como las mediciones instrumentales o las condiciones
experimentales. La propagacion de error es una técnica que permite calcular como estas
incertidumbres individuales se combinan para proporcionar una estimacion de la incertidumbre
total en los resultados finales (Bevington & Robinson, 2003). El analisis de error se lleva a
cabo utilizando las siguientes ecuaciones, segun la naturaleza de las operaciones matematicas
involucradas:

Ecuacion 7 Propagacion de error para sumas y restas

S, = \/512 + 5,7 + S35+ -
Donde:
Sy= Incertidumbre de la operacion

S,,= Incertidumbre de cada dato (1, 2, 3, ...)
(Skoog, et al, 2015)

Ecuacion 8 Propagacion de error para multiplicaciones y divisiones

SAN: S\ /S,
Sy =y (z) +(7) +(?)
Donde:

S,= Incertidumbre de la operacion

y = Valor del resultado de la operacion

a, b, c... = Valor de cada dato

Sap,c..= Incertidumbre de cada dato (a, b, c, ...)
(Skoog, et al, 2015)
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V. Antecedentes

La microencapsulacion de aceites esenciales es una técnica ampliamente utilizada en
industrias como la alimentaria, cosmética y farmacéutica por su capacidad para proteger
compuestos volatiles, mejorar la estabilidad frente a factores ambientales como la luz, el
oxigeno y la temperatura, y permitir la liberacion controlada de sus componentes. Este proceso
extiende la vida til de los aceites esenciales, preserva su actividad biolégica y facilita su
aplicacién en productos que requieren liberacion prolongada o en momentos especificos. En
este contexto, el aceite esencial de cascara de naranja se ha destacado por sus propiedades
aromaticas, antioxidantes, antimicrobianas y antiinflamatorias, lo que lo hace ideal para
productos de limpieza, cosméticos, alimentarios y farmacéuticos (Ikarini et al., 2023).

Uno de los principales retos en el uso de aceites esenciales es su volatilidad, que provoca
pérdida rapida de propiedades funcionales. La microencapsulacion se presenta como una
solucion efectiva, ya que protege estos compuestos de la degradacion y permite su uso en una
mayor variedad de aplicaciones industriales. Métodos como la coacervacion compleja y el
secado por aspersion han demostrado ser efectivos para incrementar la estabilidad térmica de
los aceites esenciales, aumentando su punto de ebullicién y reduciendo su volatilidad en
condiciones adversas (Zawadzki et al., 2016).

Entre las técnicas mas empleadas, la coacervacion compleja utiliza polimeros con cargas
opuestas, como alginato de sodio y cloruro de calcio, para formar capas protectoras alrededor
del aceite esencial. Este método ha logrado una alta eficiencia de encapsulacién y una mejora
en la estabilidad térmica del aceite esencial de naranja, haciéndolo mas adecuado para
aplicaciones en condiciones adversas (Rojas-Moreno et al., 2018). Por otro lado, la
microemulsién, que emplea la dispersién de goticulas de aceite en una fase acuosa estabilizada
por tensioactivos, ha demostrado mayor eficiencia de encapsulacion en comparacion con la
coacervacion, alcanzando hasta un 92% y proporcionando un control superior de la liberacion
de compuestos volatiles, lo que la convierte en una técnica muy prometedora para aplicaciones
industriales (Puspita et al., 2020).

El aceite esencial de céascara de naranja, compuesto principalmente por D-limoneno
(95.7%), es altamente volatil y susceptible a la oxidacion. Técnicas como la coacervacion
compleja y la microemulsion han demostrado ser eficaces para proteger este compuesto frente
a la degradacidn causada por factores ambientales, logrando alta eficiencia de encapsulacién y
liberacién controlada. El uso de polimeros como alginato de sodio y quitosano ha mostrado
resultados positivos en términos de estabilidad y aplicabilidad en productos de las industrias
alimentaria y cosmética (Xiao et al., 2014).
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V1. Metodologia

Tanto la extraccion del aceite esencial de la cadscara de naranja como los procesos
relacionados con la microencapsulacion se llevaron a cabo a escala de laboratorio utilizando
hidrodestilacion, seguida de un proceso de extraccion liquido-liquido para purificacion del
aceite. Posteriormente, se evaluaron dos métodos de microencapsulacion: coacervacion
compleja y microemulsion. La Figura 9 presenta el diagrama de flujo del proceso experimental
desarrollado en el laboratorio, detallando cada operacion unitaria y los equipos utilizados

Figura 9 Diagrama del proceso de extraccion de aceite esencial de cascara de naranja y
microencapsulacion a escala laboratorio
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A. Extraccion de aceite esencial de naranja

1. Hidrodestilacion
a. Reactivos

e 300 gramos de cascara de naranja importada
e 0.25L de agua destilada

b. Materiales, cristaleria y equipo

e Sistema de destilacion por arrastre de vapor (Figura 26)

1 matraz redondo de 2 bocas de 1 L 1 fuente de calor (bafio térmico)

O e}
o 1 matraz redondo de 500 mL o 1 fuente de refrigeracion (hielo)
o 1 condensador o 1 recipiente para bafio frio
o 1 ampolla para suministro de agua o lcubetadel5L
o 2 codos adaptadores del sistema o 1 bomba de pecera (para recirculacion
o 2 mangueras de goma de 50 cm de agua)
o 1 termOmetro de mercurio 0-100°C o 3 soportes universales
(con tapon adaptador para matraz) o 3 pinzas para soporte

o 2 codos sujetadores del sistema
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Procedimiento

Colocar las céscaras de naranja en el matraz de destilacion y cubrirlas con agua destilada.
Montar el sistema de destilacion, asegurdndose de que el condensador esté conectado
correctamente al matraz de destilacion.

Calentar suavemente el matraz de destilacion hasta que el agua comience a hervir y se forme
vapor.

Continuar calentando durante varias horas para permitir que el vapor de agua arrastre el aceite
esencial de las cascaras de naranja.

Condensar el vapor de agua junto con el aceite esencial en el matraz de destilacion.

Extraccion liquido-liquido
Reactivos

Remanente de la primera destilacion
50 mL de cloroformo

Materiales, cristaleria y equipo

1 sistema de extraccion liquido-liquido (Figura 27)
1 ampolla de decantacion de 500 mL

1 soporte universal

1 anillo de metal para soporte

1 matraz redondo de 500 mL

Procedimiento

Transferir el contenido del matraz de destilacion a una empolla de decantacion.

Agregar una cantidad adecuada de cloroformo a la ampolla y agitar suavemente para permitir
la mezcla del cloroformo con el aceite sin formar emulsiones.

En caso de formarse una emulsion, agregar una solucion de salmuera (sal disuelta en agua)
gradualmente y agitar suavemente hasta deshacerse de ella.

Dejar reposar la mezcla en la ampolla por lo menos 20 minutos para permitir la separacién de
las fases.

Recuperar la parte inferior de la ampolla (que contiene el cloroformo y el aceite esencial) en
un matraz redondo, y descartar la parte superior de la mezcla separada (fase acuosa)

3. Destilacion simple para recuperacion de solvente

Reactivos

Remanente de la extraccion liquido-liquido (cloroformo y aceite esencial)
Materiales, cristaleria y equipo

1 frasco &mbar de 5 mL
1 frasco &mbar de 50 mL
Sistema de destilacién simple (Figura 28) 2 matraces redondos, de 100 y 500 mL

o 1 condensador o 1 recipiente para bafio frio
o 2 codos adaptadores del sistema o lcubetadel5L
o 2 mangueras de goma de 50 cm o 1 bomba de pecera (para
o 1 termémetro de mercurio 0-100°C recirculacion de agua)
(con tapon adaptador para matraz) o 3 soportes universales
o 1 fuente de calor (bafio térmico) o 3 pinzas para soporte

o 1 fuente de refrigeracion (hielo) o 2 codos sujetadores del sistema
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c. Procedimiento

e Colocar el matraz con la solucion recuperada de la extraccién en la fuente de calor.

e Calentar gradualmente el matraz para evaporar el cloroformo, dejando el aceite esencial como
residuo en el matraz redondo original (500 mL) y el cloroformo en el matraz de recepcién (100
mL).

e Colocar el cloroformo y el aceite esencial recuperados en sus envases respectivos para su
almacenamiento.

B. Microencapsulacion por coacervacion compleja
Para una base de 50 gramos de microcapsulas producidas’
a. Reactivos

e 58.47 g aceite esencial de cascara de naranja e 8.22 g alginato de sodio
e 410 g agua destilada e 11.51 gcloruro de calcio
b. Materiales, cristaleria y equipo

e 3 beakers, de 150, 450 y 600 mL e 1 espatula analitica

e 1 probeta de 50 mL e 1 balanza analitica

e 1 agitador magnético e 1 jeringa con aguja 31G
e 1 estufa para agitacion e 1 colador

e 1varilla de vidrio o 1 liofilizador

c. Procedimiento

e Pesar el alginato y preparar una solucion al 2% (p/v). Dejar el beaker en agitacion constante.

e Pesar el aceite esencial y agregar a la mezcla de alginato de sodio. Agitar hasta que se obtenga
una mezcla homogénea. Ajustar la viscosidad de la mezcla aceite-alginato segin las
caracteristicas deseadas de las microcapsulas.

e Preparar una solucién de cloruro de calcio al 1.5% (p/v) y dejar enfriar. Luego, colocarla en
una estufa a agitacion constante.

e Cargar la jeringa con la mezcla de alginato-aceite esencial y, lentamente, dejar caer gotas en
la solucidn de cloruro de calcio. Repetir hasta acabar la mezcla.

e Dejar caer las microcapsulas suspendidas en la solucion sobre un colador para recuperarlas.

e Lavar 3 veces las microcapsulas con agua destilada, para eliminar restos de la solucion de
cloruro de calcio.

e Colocar en el liofilizador y correr 1 ciclo (12 horas) hasta que se sequen completamente.

e Retirar muestras y envasar en recipientes de vidrio ambar en un espacio seco y a temperatura
ambiente (o en vidrio regular fuera de la luz).

C. Microencapsulacién por microemulsion
Para una base de 50 gramos de microcapsulas producidas®

a. Reactivos
e 50.25 g aceite esencial de cascara de naranja e 12.38 g cloruro de calcio
e 825 gagua destilada e 6.059g Tween 80

e 8.80 g alginato de sodio

7 Segun el balance de masa realizado (ver Figura 10)
8 Seglin el balance de masa realizado (ver Figura 11)
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Materiales, cristaleria y equipo

3 beakers, de 150, 450 y 600 mL
1 probeta de 50 mL

1 agitador magnético

1 estufa para agitacion

1 varilla de vidrio
Procedimiento

1 espétula analitica

1 balanza analitica

1 jeringa con aguja 31G
1 colador

1 liofilizador

Pesar el alginato y preparar una solucion al 2% (p/v). Dejar el beaker en agitacion constante.
Pesar el aceite esencial y agregar a la mezcla de alginato de sodio. Agitar hasta que se obtenga
una mezcla homogénea. Ajustar la viscosidad de la mezcla aceite-alginato segin las
caracteristicas deseadas de las microcapsulas.

Preparar una solucion de cloruro de calcio al 1.5% (p/v) y dejar enfriar. Luego, colocarla en
una estufa a agitacion constante.

Cargar la jeringa con la mezcla de alginato-Tween 80-aceite esencial y, lentamente, dejar caer
gotas en la solucion de cloruro de calcio. Repetir hasta acabar la mezcla.

Dejar caer las microcapsulas suspendidas en la solucion sobre un colador para recuperarlas.
Lavar 3 veces las microcapsulas con agua destilada, para eliminar restos de la solucién de
cloruro de calcio.

Colocar en el liofilizador y correr 1 ciclo (12 horas) hasta que se sequen completamente.
Retirar muestras y envasar en recipientes de vidrio ambar en un espacio seco y a temperatura
ambiente (o en vidrio regular fuera de la luz).

D. Anélisis granulométrico

Esta metodologia se sigui6 para analizar las muestras de microcapsulas con aceite extraido; las

muestras con aceite comercial se analizaron en el laboratorio de aseguramiento de la calidad
(CETEC) del Centro de Investigacién y Desarrollo (CID) de Cementos Progreso.

o

o

Reactivos
Muestra de microcéapsulas a analizar
Materiales, cristaleria y equipo

1 tamizadora e 1 balanza analitica.
1 juego de tamices ASTM 20, 30, 45, o 1 espatula.
60, 80 y 100. e 1 cronémetro.

Procedimiento

Pesar una muestra representativa de material en la balanza analitica.

Ensamblar los tamices en orden descendente, de tal forma que el tamiz de mayor nmero (100)
quede al final antes del plato de finos.

Colocar la muestra en el tamiz superior y encender la tamizadora. Dejar operar por 10-15
minutos

Apagar la tamizadora y pesar el material retenido en cada tamiz.
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Anélisis de resistencia térmica
Reactivos
Muestra de microcapsulas a analizar
Materiales, cristaleria y equipo
1 balanza de humedad. e 1 cronémetro
1 espatula.
Procedimiento
Encender la balanza de humedad y dejar que se estabilice antes de su uso.
Colocar una muestra representativa de las microcapsulas en la balanza de humedad.
Programar la balanza para someter la muestra a 40°C e iniciar el proceso de secado
Dejar que la balanza registre el % de humedad hasta que el valor se estabilice, siguiendo el
criterio de secado A90 (el valor no varia mas de 1 mg en un intervalo de 90 segundos).

Registrar el porcentaje de humedad una vez alcanzada la estabilidad a cada temperatura.
Repetir el proceso con otras temperaturas (60°C, 80°C, y 100°C).

Caracterizaciones

Medicion de densidad del aceite esencial

. Reactivos

Muestra de aceite esencial a analizar
Materiales, cristaleria y equipo

1 probeta de 5 mL. e 1 balanza analitica.
Procedimiento

Pesar la probeta vacia en la balanza analitica y registrar el peso.
Llenar la probeta con 5 mL de aceite esencial.

Pesar nuevamente la probeta con el aceite esencial.

Calcular la densidad del aceite esencial utilizando la ecuacion:

Ecuacion 9 Célculo de la densidad del aceite esencial por método gravimétrico

masa de aceite esencial (g)

PAE = olumen de aceite esencial (mL)

Medicion del indice de refraccién del aceite esencial
Reactivos

Muestra de aceite esencial a analizar e Agua destilada
Materiales, cristaleria y equipo

1 refractometro ATAGO o Kimwipes
1 pipeta Pasteur (con bulbo)
Procedimiento

Limpiar cuidadosamente la superficie del refractémetro con agua destilada y kimwipe
Colocar una pequefia gota de la muestra de aceite esencial en el lente del refractometro
Cerrar la tapa y confirmar la toma de medicion de datos a 25°C

Leer el indice de refraccion en la escala correspondiente y registrar el valor

Retirar la muestra restante con la pipeta y limpiar el lente. Repetir para cuantas muestras se
desee analizar
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Medicion del pH del aceite esencial
Reactivos

Muestra de aceite esencial a analizar
Materiales, cristaleria y equipo

Tiras de pH

Procedimiento

Tomar una tira de pH y sumergirla en una pequefia cantidad de aceite esencial.
Comparar el cambio de color de la tira con la escala de pH proporcionada.
Registrar el valor aproximado del pH del aceite esencial.

Medicidn del valor acido del aceite esencial

Reactivos
15 mL solucién de NaOH 0.1N e 50 mL solucién de etanol al 99.9%
Fenolftaleina e 5 mL aceite esencial a analizar

Materiales, cristaleria y equipo

1 bureta de 50 mL e 1 matraz Erlenmeyer de 125 mL
1 soporte metalico e 1 pipeta de 10 mL
1 set de pinzas metélicas e 1 probeta de 10 mL

Procedimiento

Disolver el aceite esencial en etanol en relacion 1:10 aceite-etanol en el Erlenmeyer
Agregar 3 gotas de fenolftaleina como indicador

Titular con la solucién de NaOH hasta alcanzar el punto de viraje (color rosado palido)
Calcular el valor acido del aceite esencial usando la ecuacion:

Ecuacion 10 Calculo del valor acido del aceite esencial

mL de NaOH usado * 56.1mg/meq
g de aceite esencial usados

VAAE =

Andlisis de muestras usando GC-MS

Reactivos

Muestra de aceite esencial a analizar e 100 mL de solucién de etanol al 99.9%
Muestra de microcapsulas a analizar

Materiales, cristaleria y equipo

1 equipo de GC-MS. e 4 tubos de ensayo de 10 mL
1 columna DB-WAX. e 1 pipeta Pasteur con bulbo

Procedimiento

Diluir una muestra de microcapsulas en la solucién de etanol y dejar reposar por 5 horas.
Tomar una muestra del liquido (etanol con trazas de aceite esencial).

Colocar las muestras de etanol-aceite esencial y de aceite esencial puro en tubos de ensayo.
Programar el equipo de GC-MS con los parametros adecuados para la columna DB-WAX.
Inyectar las muestras en el sistema GC-MS.

Registrar los espectros obtenidos y realizar el analisis correspondiente para identificar los
componentes del aceite.
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G. Andlisis estadisticos

El tratamiento estadistico de los datos se realiza utilizando los programas RStudio y
Microsoft Excel. Los anélisis se seleccionan en funcién de los objetivos experimentales y los
supuestos requeridos para garantizar la validez de los resultados. Los codigos de los analisis
realizados en RStudio se incluyen en la seccion de Anexos: Cadigo utilizado.

A continuacion, se describen las pruebas aplicadas:

1. Pruebas de normalidad

Aplicar la prueba de Shapiro-Wilk para evaluar si los datos de cada grupo siguen una
distribucién normal. Esta prueba se selecciona por su sensibilidad y adecuada implementacion
en RStudio. Reportar los resultados en términos del estadistico W y el valor p, considerando
un nivel de significancia de 0=0.05.

2. Pruebas de homogeneidad de varianzas

Utilizar la prueba de Levene para verificar la homogeneidad de varianzas entre los grupos
experimentales. Este andlisis se implementa en RStudio y se considera fundamental para
validar los supuestos requeridos por el analisis de varianza (ANOVA).
3. Anadlisis de Varianza (ANOVA)

Realizar un ANOVA de dos factores para evaluar los efectos principales del método de
encapsulacion y del tipo de aceite, asi como su interaccion sobre el diametro equivalente de las
microcdpsulas. Implementar este analisis en RStudio y reportar los resultados en términos de
suma de cuadrados, grados de libertad, valores F, y valores p.

4. Pruebas post-hoc

Al detectar diferencias significativas en el ANOVA, realizar comparaciones multiples
utilizando la prueba post-hoc de Tukey HSD. Este analisis permite identificar las diferencias
entre pares especificos de grupos. Implementar la prueba en RStudio y reportar las diferencias
medias, los intervalos de confianza (95%) y los valores p ajustados.

5. Analisis de residuos

a. Gréfico de probabilidad Q-Q

Generar un grafico de probabilidades cuantilicas-cuantilicas (Q-Q Plot o grafico Q-Q) para
comparar los cuantiles de los residuos observados con los cuantiles tedricos de una distribucion
normal. Afiadir una linea tedrica para identificar posibles desviaciones de la normalidad

b. Histograma de residuos

Visualizar la distribucion de los residuos para evaluar su simetria y forma campaniforme,
caracteristicas de una distribucion normal.

c. Realizar pruebas de normalidad
Aplicar nuevamente la prueba de Shapiro-Wilk para confirmar estadisticamente la
normalidad de los residuos.

6. Propagacioén de error

e Listar las mediciones realizadas en cada etapa del experimento (por ejemplo: peso, volumen)

y las incertidumbres especificas asociadas con cada una, segun el instrumento utilizado.
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Seleccionar la ecuacion de propagacion de error adecuada (Ecuacién 7 para sumas y restas y

e Ecuacion 8 para multiplicaciones y divisiones).
e Introducir las mediciones experimentales y sus incertidumbres en una hoja de célculo de Excel.
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VI1I. Resultados

Cuadro 3 Caracteristicas del aceite esencial extraido y un aceite comercial, comparadas con
valores referenciales

Propiedad Aceite esencial Aceite esencial Valores referenciales
P extraido comercial (literatura)
Color Naranja claro - Naranja intenso Naranja claro
transparente
. 0.85 g/mL°
Densidad 0.8525 g/mL 0.8467 g/mL 0.84 g/mL 2
indice de 1.47%
Refraccion 146930 141738 1.4721%
pH 5 5 5-6"
Valor &cido 8.37"
(mg NaOH/g) 7:55 8.02 6.96"

Las pruebas de caracterizacion de los aceites comercial y extraido fueron realizadas con la
metodologia desarrollada en la Seccion: Caracterizaciones del presente trabajo.

Cuadro 4 Composicién quimica comparativa entre el aceite esencial comercial y el aceite
extraido mediante hidrodestilacion (expresado en % m/m)

Compuesto Aceite comercial | Aceite extraido
Limoneno 89.83% 78.62%
a-Pineno 1.93% 1.63%
B-Mirceno 3.82% 4.31%
1R-o-Pineno 0.65% 1.40%
Oxido de limoneno 0.13% 1.04%
Decanal 0.14% 0.31%
Otros menores 4.63% 14.04%

Estos resultados fueron obtenidos luego de analizar los cromatogramas de las muestras de aceites
esenciales (ver Figura 47 y Figura 49)

Cuadro 5 Rendimiento masico de microencapsulacion para cada método utilizado

Coacervacion compleja Microemulsion
Con AE comercial 69.64% 38.12%
Con AE extraido 66.78% 43.86%

Estos resultados se obtuvieron usando los valores del balance de masa en las figuras 8 y 9 y
muestran la efectividad de encapsulacion de las materias primas utilizadas.

9 (Pradhan, Sharma, Bhutia, & Sherpa, 2019)

10 (Nufez, Bayas-Morejon, Rivelifio, & Remache-Agualongo, 2020)
1 (Futri-Harahap, Diningsih, & Silvia, 2022)

12 (Etta-Francis, Akpa, & Ehirim, 2022)
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Figura 10 Balance de masa para la produccién de 1 lote de 50 gramos de microcépsulas por
coacervacion compleja, con aceite de naranja extraido
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Microcapsulas Peérdidas

El balance de masa fue realizado asumiendo un lote de microcapsulas de 50 gramos, elaborado a
temperatura ambiente de 26°C y a presién atmosférica. Se realizé este escalamiento a partir de los
datos obtenidos del balance con los datos originales (ver Figura 43). La fase de microencapsulacion
fue realizada siguiendo la metodologia descrita en la Seccién B: Microencapsulacion por
coacervacion compleja y tuvo una duracién de 8 horas, mientras que la fase de liofilizacion se dio
por 12 horas siguiendo las configuraciones estandar del equipo.
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Figura 11 Balance de masa para la produccién de 1 lote de 50 gramos de microcépsulas por
microemulsidn, con aceite de naranja extraido
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El balance de masa fue realizado asumiendo un lote de microcépsulas de 50 gramos, elaborado a
temperatura ambiente de 26°C y a presion atmosférica. Se realizd este escalamiento a partir de los
datos obtenidos del balance con los datos originales (ver Figura 44). La fase de microencapsulacion
fue realizada siguiendo la metodologia descrita en la Seccién C: Microencapsulacion por
microemulsién y tuvo una duracién de 8 horas, mientras que la fase de liofilizacién se dio por 12
horas siguiendo las configuraciones estandar del equipo.
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Figura 12 Granulometria de microcapsulas por coacervacion compleja con aceite comercial
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* Los puntos representan los datos reales, mientras que la linea suavizada tiene un propésito Ginicamente
visual para mostrar la tendencia general. No corresponde a un modelo matematico ni a datos ajustados.
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Figura 13 Distribucion de tamafio de microcapsulas por coacervacion compleja con aceite
comercial *
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Figura 14 Granulometria de microcapsulas por microemulsion con aceite comercial *
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* Los puntos representan los datos reales, mientras que la linea suavizada tiene un propésito Unicamente
visual para mostrar la tendencia general. No corresponde a un modelo matematico ni a datos ajustados.

44



Figura 15 Distribucion de tamafio de microcapsulas por microemulsion con aceite comercial *
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Figura 16 Granulometria de microcapsulas por coacervacion compleja con aceite extraido”
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“Los puntos representan los datos reales, mientras que la linea suavizada tiene un propdsito inicamente
visual para mostrar la tendencia general. No corresponde a un modelo matematico ni a datos ajustados.
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Figura 17 Distribucion de tamafio de microcapsulas por coacervacion compleja con aceite extraido
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Figura 18 Granulometria de microcapsulas por microemulsion con aceite extraido”
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* Los puntos representan los datos reales, mientras que la linea suavizada tiene un propésito Ginicamente
visual para mostrar la tendencia general. No corresponde a un modelo matematico ni a datos ajustados.
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Figura 19 Distribucion de tamafio de microcapsulas por microemulsion con aceite extraido
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Figura 20 Diametros equivalentes de cada muestra de microcapsulas”
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Cuadro 6 Didmetro equivalente D80 para cada método y tipo de aceite

Aceite comercial

Aceite extraido

Didmetro c — c =
equivalente oacervacion Microemulsion oacervacion Microemulsion
compleja compleja
D80 1179.8 um 516.5 um 1169.0 pm 964.0 um

Cuadro 7 Prueba de Normalidad de Shapiro-Wilk para diametros equivalentes de cada muestra
de microcapsulas (por método y tipo de aceite)

, . . Valor W Interpr ion

Meétodo Tipo de aceite (Valor%lg Shapiro) | valorp (dtiztfibel};%g)
Coacervacion Comercial 0.9901 0.9970 Normal
compleja Extraido 0.9362 0.5119 Normal
Microemulsion Comercial 0.9429 0.5859 Normal
Extraido 0.9441 0.6000 Normal

Cuadro 8 Prueba de Homogeneidad de Varianzas de Levene para diametros equivalentes de cada
muestra de microcapsulas (por método y tipo de aceite)

Factor Valor F Valor p Inzsgpr)ir:;i\gl)on
Método * Aceite | 1.7185 0.1805 ariafzas
omogeneas

Cuadro 9 Resultados del ANOVA de dos factores para el método de encapsulacién y tipo de

aceite de las microcapsulas

Factor Valor F| Valor p Inte(lé[f)é’gttcz)a)mon

Método 8.593 | 0.00583 Significativo

Aceite 3.064 | 0.08855 Marginal
Método*Aceite | 4.523 | 0.04037 Significativo

Figura 21 Gréfico de interaccion de factores: Método de encapsulacion y Tipo de aceite
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El grafico de interaccion de factores fue realizado en el programa RStudio (ver cddigo en Anexos:
Cadigo utilizado).

Cuadro 10 Prueba Post-Hoc de Tukey HSD para comparacién del método de encapsulacion y
tipo de aceite de las microcapsulas

Comparacion Diferencia \_/alor b Interpretacién
ajustado
Microemulsion vs = | 4 5515 | 000583 | Diferencia
Coacervacion compleja significativa
Mlcroemulsmn, Ac,elte -0.2262 0.04472 !lefer_enc_la
comercial vs extraido significativa
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Figura 22 Histograma de residuos: ANOVA de dos factores
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El Histograma fue realizado en el programa RStudio (ver cédigo en Anexos: Cédigo utilizado).

Figura 23 Gréafico Q-Q de Residuos ANOVA

Cuantiles de la muestra

Cuantiles tedricos
El Gréfico Q-Q fue realizado en el programa RStudio (ver codigo en Anexos: Codigo utilizado).
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Figura 24 Gréfico de residuos vs Valores ajustados
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El Grafico fue realizado en el programa RStudio (ver cddigo en Anexos: Cadigo utilizado).

Figura 25 Gréafico de humedad retenida por muestra de microcapsulas a distintas temperaturas
con recta de tendencia de ajuste lineal
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Cuadro 11 Prueba de Normalidad de Shapiro-Wilk para la humedad retenida por muestra de
microcapsula

Factor W (Valor de Shapiro) Valor p Interpretacion
Humedad retenida 0.94368 0.3965 Normalidad aceptada

Cuadro 12 Prueba de Homogeneidad de Varianzas de Levene para la humedad retenida por
muestra de microcapsula

Factor Valor F | Valor p Interpretacion
Humedad*Muestra 7.0316 0.00553 | Heterogeneidad significativa

Cuadro 13 Resultados del ANOVA Robusto de dos factores para la retenciéon de humedad por
método de encapsulacion y tipo de aceite de las microcapsulas

Factor Valor F | Valorp Interpretacion

Método 0.084 0.78 No significativo

Aceite 1.2287 0.299 No significativo
Método * Aceite | 12.8869 0.005 Interaccion significativa

Cuadro 14 Prueba Post-Hoc de Tukey HSD para la humedad retenida por método de
encapsulacion y tipo de aceite de las microcapsulas

Comparacion Diferencia \_/alor P Interpretacién
ajustado
Mlcr_oemulswn, ] 36875 0.0270 Significativo; el aceite extraido retiene menos
Comercial vs Extraido humedad que el comercial
Coacervacion compleja, No significativo; no hay diferencias significativas
. . 1.9475 0.3400 ) . .

Comercial vs Extraido entre el aceite comercial y extraido

Aceite comercial, e . T

Microemulsion vs 25900 0.1446 No significativo; no hay diferencias significativas

., . entre los métodos
Coacervacion compleja

Aceite extraido, . D . . .
Microemulsion vs -3.0450 0.0736 Marginalmente significativo; la microemulsion retiene
., . ' ' menos humedad que la coacervacion compleja
Coacervacion compleja

52




Cuadro 15 Prueba de T-Student para métodos de encapsulacion con aceite comercial

Grupo Medliecignr:ggnedad Valor p Interpretacion
Coacervacion 6.02
compleja ' 0.4304 No hay diferencia significativa
Microemulsién 7.19

Cuadro 16 Prueba de T-Student para métodos de encapsulacion con aceite extraido

Grupo Medle:ecil[zntzggwedad Valor p Interpretacion
Coacervacion 6.02
compleja ' 0.0227 Hay diferencia significativa
Microemulsion 7.19

Cuadro 17 Composicion quimica del aceite liberado en etanol por microcapsulas obtenidas por
microemulsién y coacervacion compleja (expresado en % m/m)

Compuesto Microemulsion Coacervacion compleja
Etanol 67.84% 90.76%
D-Limoneno 9.82% 1.70%
1,2-Bencenodicarboxilico 3.82% 1.20%
2—Cic|ohexen—l_—ona,_ 2-metil-5- 5 07% 0.00%
(1-metiletenil)-
Metanol 0.00% 4.10%
Ciclohexenp, 1—rr_1eti|—4— (1- 0.00% 1.70%
metiletenil)-
Amoniaco 0.00% 3.44%
Otros menores 18.52% 6.34%

Estos resultados fueron obtenidos luego de analizar los cromatogramas de las muestras (ver Figura
51y Figura 53).
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Figura 26 Muestras de microcapsulas y aceite esencial previo a su exposicion al calor

microcipsulas por microemulsion, sin liofilizar

microcdpsulas por microemulsién, liofilizadas

aceite esencial comercial

Estas muestras fueron tomadas a temperatura ambiente (27°C), presion casi atmosférica y a una
humedad relativa de 76%.

Cuadro 18 Cuadro descriptivo de las muestras de microcapsulas y aceite esencial, previo a su
exposicion al calor

Muestra

Tamafio

Color

Dispersion

MC CoCo

Microcapsulas grandes, bien
definidas.

Amarillo claro
uniforme.

Particulas agrupadas, de buen tamafio
y con buena cohesion.

MC CoCo L

Polvo bien definido, cohesionado y
de tamafio uniforme.

Amarillo claro
uniforme.

Particulas finas, bien cohesionadas en
una masa uniforme.

MC ME

Microcépsulas pequefias, bien
definidas, con buena estructura y
tamarnio.

Amarillo claro.

Microcapsulas pequefias pero
agrupadas con buena cohesién,
formando una estructura compacta.

MC ME L

Polvo de particulas finas, bien
distribuido y cohesionado.

Amarillo claro.

Particulas finas y bien cohesionadas
en una masa homogénea.

AE

Gotas de aceite claramente visibles
en la superficie del aluminio.

Amarillo intenso y

brillante.

Gotas de aceite puras visibles, se
mantienen agrupadas en un area
concentrada.
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Figura 27 Muestras de microcapsulas y aceite esencial posterior a su exposicién al calor

-

microcipsulas por coacervacion compleja, sin liofilizar

| MC CoCoL

microcipsulas por coacervacion compleja, liofilizadas

[ MC ME

por sin liofilizar

MCMEL

microcipsulas por microemulsion, liofilizadas

aceite esencial comercial

Estas muestras fueron tomadas luego de estar expuestas por 12 horas a 60°C en un horno de

conveccion, a una humedad relativa del 10%.

Cuadro 19 Cuadro descriptivo de las muestras de microcapsulas y aceite esencial, posterior a su
exposicion al calor

Muestra

Tamafio

Color

Dispersion

MC CoCo

Microcéapsulas mas pequefias,
con reduccion de tamafio.

Mas palido, casi
blanquecino.

Particulas mas dispersas, con
menor cohesion.

MC CoCo L

Reduccién en tamafio aparente
de las particulas, més fino.

Color palido, casi
blanco.

Particulas mas sueltas, dispersas y
de menor cohesién.

MC ME

Microcépsulas mas pequefias,
desintegradas en mayor
proporcion.

Color mucho mas
claro, casi blanco.

Particulas mas dispersas, con
pérdida de cohesion entre las
capsulas.

MC ME L

Reduccion del tamarfio de las
particulas, se observa méas
dispersion y finura.

Color mas claro,

palido o blanquecino.

Mayor dispersion de las particulas,
menor cohesién, estructura menos
compacta.

AE

No se observan rastros visibles
de aceite; se ha evaporado por
completo.

Sin color, sin rastros
visibles de aceite.

Sin rastros visibles de aceite.
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Figura 28 Diagrama de flujo del proceso propuesto a escala piloto
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VI1II. Analisis de resultados

El objetivo de este trabajo fue evaluar la microencapsulacion del aceite esencial extraido
de la cascara de naranja, enfocandose en el desarrollo del proceso a nivel de laboratorio, para
sus aplicaciones industriales. Las principales etapas de esta investigacion incluyeron la
extraccion del aceite esencial mediante hidrodestilacién, la comparacién de dos métodos de
microencapsulacién (coacervacién compleja y microemulsion) y la evaluacion de las
propiedades del aceite, comparandolas con un aceite esencial de uso comercial para justificar
la microencapsulacion. Estos pasos permitieron analizar la eficiencia y calidad del proceso, asi
como su viabilidad industrial.

La hidrodestilacion fue seleccionada como método de extraccion debido a su simplicidad,
eficiencia y bajo costo, aspectos que la convierten en una técnica cominmente empleada en
laboratorios (Boutekedjiret, et al, 2003). Si bien el objetivo principal de esta investigacién no
era optimizar el método de extraccion, se considerd su efectividad para maximizar la cantidad
de aceite esencial obtenido, dado que este constituye la materia prima fundamental para la
microencapsulacion. Por ello, se utilizé un equipo de destilacidn por arrastre de vapor adaptado
para operar con agua destilada y cascara de naranja con alto contenido de humedad, lo que
permitié obtener una cantidad significativa de aceite sin un proceso previo de secado.

Para mejorar la pureza del aceite esencial y eliminar impurezas, se llevé a cabo una
extraccion liquido-liquido con cloroformo, un solvente no polar con alta afinidad por los
compuestos aromaticos del aceite (Ney, Felmingham, Bruno, Matthews, & Nichols, 2021). Su
mayor densidad en comparacion con el agua facilité la separacion de fases, reduciendo la
pérdida de compuestos volatiles. Ademas, su bajo punto de ebullicion (~61 °C) permitié su
recuperacién mediante destilacién simple, minimizando el consumo de solvente y evitando la
degradacion térmica del extracto. Para garantizar la calidad del producto final, se utilizd
cloroformo de pureza >99%, asegurando la ausencia de residuos contaminantes. Estudios
previos han demostrado que este tipo de extraccion no altera la composicion quimica del aceite,
pero si mejora su rendimiento al eliminar compuestos solubles en agua, obteniendo un extracto
mas concentrado y adecuado para su posterior aplicacién (Naidu, et al, 2025).

En general, el rendimiento de la extraccion fue inferior al 5% por corrida, lo que requirié
la realizacion de varias extracciones para obtener una cantidad adecuada de aceite para su
posterior caracterizacion y microencapsulacion. Si bien la eficiencia del proceso de extraccion
fue limitada, la calidad del aceite esencial obtenido se mantuvo alta, lo que valido la eleccion
del método para el objetivo de esta investigacion.

La caracterizacion del aceite esencial extraido a partir de la cascara de naranja se enfoc6 en algunos
de los parametros fisicoquimicos mas relevantes para aceites esenciales: color, densidad, indice de
refraccién, pH y valor acido. Ademas, para validar los valores encontrados experimentalmente para
un aceite comercial y el aceite extraido propiamente, se compararon esos valores con referencias

reportadas en la literatura, como se puede ver en el Cuadro 4.
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Una buena caracterizacion es crucial en este estudio, ya que la calidad y propiedades
fisicoquimicas del aceite influyen directamente en el resultado del proceso de microencapsulacion
al servir de punto de comparacion para garantizar que el aceite esencial retenga sus propiedades
una vez encapsulado. Ademas, puede servir para evaluar la viabilidad del producto encapsulado en
el mercado.

El color del aceite esencial extraido resultdé ser "naranja claro-transparente” (Figura 34),
opuesto al “naranja intenso” (Figura 33) del aceite esencial comercial. Esta diferencia puede
deberse a varios factores relacionados con el método de extraccion, ya que la hidrodestilacion tiende
a generar aceites mas puros, porque el proceso de arrastre con vapor a menudo minimiza la
presencia de ciertos compuestos pesados o impurezas que podrian alterar el color; mientras que,
otros métodos de extraccion comerciales (como el de prensado en frio o extraccion con solventes)
involucran procesos mas agresivos que favorezcan la concentracion de pigmentos naturales o la
incorporacion de otros compuestos que intensifican el color. Esta variacion en el color del aceite
también tuvo un impacto directo en la apariencia de las microcapsulas obtenidas, ya que las que
contenian aceite comercial presentaron una coloracion mas fuerte que las que contenian el aceite
extraido por hidrodestilacion. Esto demuestra la importancia de la seleccion del método de
extraccion de aceite, al afectar no solo las propiedades fisicoquimicas del aceite, sino también su
comportamiento y apariencia en productos finales, como las microcapsulas.

La densidad del aceite esencial extraido (0.8525 g/mL) estd muy cercana a los valores de
referencia (0.84-0.85 g/mL) y es ligeramente superior a la del aceite comercial (0.8467 g/mL). Esta
diferencia sugiere que el aceite extraido podria contener una mayor proporcién de compuestos
pesados, lo que podria proporcionar una matriz mas densa y estable e influir directamente en la
calidad y estabilidad de las microcapsulas y la eficiencia en la liberacion controlada de los
compuestos volatiles. Otro parametro descriptivo de un aceite esencial es el indice de refraccion.
En este caso, el aceite esencial extraido tiene un indice de refraccion mas alto (1.46930) que el
aceite comercial (1.41738), lo que sugiere que el aceite extraido podria ser de mayor pureza o
contener mas compuestos activos. En la industria, esta propiedad Optica puede ser un indicador de
estabilidad, ya que un indice de refraccion constante durante un tiempo determinado de andlisis
puede significar que el aceite esencial es mas resistente a la degradacién por luz o calor.

Ambos aceites, tanto el extraido como el comercial, presentaron un pH de 5, lo que es ideal
para mantener la estabilidad quimica del aceite esencial durante su procesamiento vy
almacenamiento. Un pH moderadamente acido evita la degradacion de los compuestos activos del
aceite, asegurando que sus propiedades terapéuticas y aromaticas se conserven. En industrias como
la cosmética y la alimentaria, este pH es fundamental para evitar reacciones no deseadas con otros
ingredientes, manteniendo la efectividad y la calidad del producto final. En el proceso de
microencapsulacion, un valor de pH en el rango de acido-neutro es beneficioso para los materiales
utilizados (como el alginato de sodio, Tween 80 y cloruro de calcio), ya que ayuda a mantener la
integridad de esta matriz gelificada (Gharsallaoui, et al, 2007).

El valor &cido de un aceite esencial se asocia directamente a su estabilidad y a la aplicacién
gue se le puede dar. Una menor acidez suele estar asociada con una mayor estabilidad del producto
al reducir la probabilidad de reacciones indeseadas, como la oxidacién, que podria degradar los
compuestos activos del aceite. En la industria cosmética y alimentaria, una menor acidez también
es ventajosa porque minimiza el riesgo de irritacion o reacciones quimicas no deseadas en
formulaciones que incluyen otros ingredientes sensibles. En este caso, el aceite extraido fue
ligeramente menos acido que el aceite comercial al tener valores acidos de 7.55 y 8.02 mg NaOH/g
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de aceite, respectivamente. Esta diferencia se puede dar debido a variaciones en los métodos
de extraccion y las condiciones en las que el equipo realizo.

Adicionalmente a las pruebas fisicoquimicas realizadas, se analizaron las muestras de
aceite esencial mediante cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas (GC-MS).
Este analisis fue fundamental para conocer la composicion quimica exacta de los aceites
esenciales, ya que identifica y cuantifica los compuestos volatiles presentes. Luego de observar
los cromatogramas (figuras 46-53, Seccién H de Anexos), se pueden ver algunas diferencias
entre el aceite esencial comercial y el aceite extraido mediante hidrodestilacion. Se sabe que el
limoneno es el compuesto mayoritario en el aceite esencial de naranja, y esto fue reflejado en
los resultados ya que la concentraciéon de limoneno en el aceite comercial fue del 89.83%,
mientras que en el extraido fue del 78.62%. Al comparar estos resultados con los reportados
en la literatura (Cuadro 1), se observa que el valor del limoneno en el aceite comercial coincide
mas con el valor de referencia reportado (95%). En contraste, el aceite extraido mostré una
menor concentracion de este compuesto clave, pero una proporcion relativamente mayor de
compuestos secundarios, como a-pineno (1.63%) y B-mirceno (4.31%), lo que puede reducir
la pureza del aceite.

Estas variaciones pueden deberse al método de extraccion utilizado ya que, comparando
la hidrodestilacion con otros métodos industriales, este método es menos es menos eficiente en
la extraccion de altas concentraciones de compuestos volatiles como el limoneno, al tender a
arrastrar compuestos no deseados (Chirinos, et al, 2019). La presencia de compuestos
secundarios puede, en algunos casos, ser beneficiosa, particularmente para aplicaciones que
requieren un perfil sensorial mas complejo, como la produccién de perfumes o productos
cosmeticos. Sin embargo, no es lo ideal para aplicaciones industriales donde se busca una alta
concentracién de un compuesto especifico, como el limoneno.

Dado que el aceite extraido demostro tener las caracteristicas similares a un aceite
referencial en la literatura y a uno comercial, se procedié a evaluar su microencapsulacion.
Para ello, se seleccionaron los métodos de coacervacién compleja y microemulsion. La
coacervacion compleja se basa en la formacion de una capsula mediante la separacion de fases
de polimeros cargados opuestos (en este caso, el alginato de sodio y el cloruro de calcio) que
interacttan para formar una red de gel alrededor del aceite (Gharsallaoui, et al, 2007). La
microemulsién, por otro lado, es un sistema isotropico de agua y aceite estabilizado por
surfactantes como el Tween 80, que permite formar gotas de aceite dispersas en una fase
acuosa.

Ambos métodos han sido ampliamente utilizados en la encapsulacion de aceites esenciales
debido a su capacidad para proteger los compuestos activos y mejorar su estabilidad. El uso de
coacervacion compleja ha sido documentado ampliamente con enfoque a cépsulas de
liberacién prolongada de mayor tamafio, incluso especificamente para aceites esenciales de
citricos. Por otro lado, la microemulsién es un método que ha ganado relevancia en la
encapsulacion de aceites esenciales debido a su capacidad para formar microcapsulas de
tamafio mas pequefio y mas uniformes, caracteristicas deseables en la industria cosmética y
alimentaria. Ambos métodos no difieren en los materiales utilizados, ya que en ambos se puede
utilizar alginato de sodio y cloruro de calcio para formar el complejo encapsulante. Sin
embargo, la adicion de Tween 80 en la microemulsién permite la formacién de particulas mas
pequefias y uniformes. Estudios recientes han demostrado que la microemulsion con este
surfactante es efectiva para encapsular aceites esenciales de citricos, proporcionando alta
eficiencia en la emulsificacién y mejor estabilidad frente a la oxidacion.
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Ademas de evaluar los parametros fisicoquimicos y la eficiencia de los métodos de
microencapsulacion, se consideré relevante analizar la replicabilidad del proceso a nivel industrial
mediante la comparacion de los diagramas de flujo a escala laboratorio e industrial. Para ello, se
desarrollaron diagramas de procesos detallados que incluyeron cada operacion unitaria, los equipos
involucrados y los flujos de materia y energia. En la Figura 9, se presenta el proceso experimental
realizado a nivel de laboratorio, en el cual cada operacién se llevd a cabo con equipos de pequefia
escala y técnicas manuales. En contraste, la Figura 6 muestra el esquema del proceso industrial
comUnmente utilizado para la microencapsulacion de aceites esenciales mediante secado por
aspersion. Finalmente, en la Figura 28, se propone un modelo de transicién que incorpora ciertas
mejoras y adaptaciones que permitirian una escalabilidad progresiva del proceso, abordando las
principales limitaciones identificadas en la escala de laboratorio.

La comparacion de estos diagramas permiti6 validar la viabilidad del proceso y destacar las
diferencias clave entre las condiciones de laboratorio y las practicas industriales. En la escala de
laboratorio (Figura 9), la microencapsulacion se realiz6 a través de un sistema manual con jeringa,
lo que limito el control sobre la formacion y el tamafio de las microcapsulas. Asimismo, se empled
la liofilizacion como método de secado, lo que, si bien permitié obtener un producto con alta
estabilidad y conservacion de compuestos volatiles, no es un método eficiente para la produccion a
gran escala debido a su alto consumo energético y largos tiempos de procesamiento. En contraste,
el proceso industrial representado en la Figura 6 incorpora un secador por aspersion, un equipo
ampliamente utilizado en la microencapsulacién industrial debido a su capacidad para atomizar la
emulsion y secarla en un solo paso. Esto no solo reduce significativamente el tiempo de
procesamiento, sino que también mejora la homogeneidad del tamafio de las particulas y permite
una produccidn continua, en contraste con el proceso por lotes utilizado en el laboratorio.

Otro aspecto relevante es la diferencia en los métodos de extraccién del aceite esencial. En la
Figura 9, se observa que en el laboratorio se emple0 la hidrodestilacion como método de extraccion,
un proceso que, si bien es adecuado para pequefias escalas, tiene una eficiencia limitada a nivel
industrial debido a la degradacion térmica de los compuestos volatiles y la baja recuperacion de
aceite en comparacion con otros métodos. En la industria, tal como se muestra en la Figura 6, el
prensado en frio es la técnica mas utilizada, ya que permite una extraccidn directa sin necesidad de
solventes o calor excesivo, lo que preserva mejor la composicidén quimica del aceite y facilita su
posterior aplicacion en procesos de microencapsulacion.

El andlisis del proceso piloto (Figura 28) revel6 que, aunque ciertas operaciones pueden
adaptarse para acercarse a la escala industrial, aln existen limitaciones en términos de equipos y
control de procesos. En este modelo intermedio, se propuso el uso de un sistema de agitacion mas
controlado para la emulsificacion, en sustitucién de la técnica manual utilizada en el laboratorio.
Sin embargo, persisten desafios en cuanto a la eficiencia del secado, ya que la transicion desde la
liofilizacién hacia un método mas escalable, como el secado por aspersion, requiere ajustes en la
formulacion de la emulsion y en la estabilidad del producto encapsulado. Ademas, en este modelo
intermedio, se mantiene el prensado en frio como método de extraccion, pero con un sistema de
purificacion del aceite mas eficiente para garantizar su compatibilidad con los polimeros
encapsulantes.

Desde una perspectiva critica, la comparacion de estos esquemas pone en evidencia como las
limitaciones de los equipos de laboratorio influyen en la replicabilidad del proceso. Aungue el uso
de la liofilizacion permitié validar la viabilidad de la microencapsulacion y asegurar la estabilidad
del producto, no representa el método mas eficiente para la produccidn a gran escala. Esto se debe
a que los costos operativos asociados con la liofilizacién, junto con su capacidad limitada de
procesamiento por lote, hacen que sea inviable en términos de escalabilidad industrial. Por ello, la
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implementacion de un secador por aspersion, como se observa en la Figura 6, se presenta como
una alternativa Optima para garantizar la continuidad del proceso en la industria, asegurando
una encapsulacién homogénea y con menores costos operativos.

Finalmente, la evaluacion de los diagramas de proceso no solo permitié visualizar la
escalabilidad del sistema, sino que también sirvi6 para identificar los ajustes necesarios para
una transicién eficiente hacia la produccién industrial. La integracion de tecnologias mas
avanzadas y la optimizacion de las condiciones de operacion juegan un papel clave en el
desarrollo de procesos eficientes y competitivos para la encapsulacion de aceites esenciales a
nivel comercial. Sin embargo, es importante considerar que el escalamiento exitoso de un
proceso no solo depende de la adaptacion de los equipos, sino también de la formulacion de
los materiales, las condiciones de procesamiento y los parametros de control de calidad,
aspectos que deberan ser abordados en futuras investigaciones para lograr una transicion
efectiva del laboratorio a la industria.Con el fin de evaluar de manera mas objetiva el
desempefio de los métodos de microencapsulacion estudiados, se definieron tres aspectos
clave: eficiencia o rendimiento de encapsulacion, tamafio y distribucién de las particulas, y
resistencia a altas temperaturas. Estos criterios permitieron una comparacion detallada entre
los procesos realizados a escala laboratorio y las expectativas a nivel industrial,
proporcionando un enfoque integral que abarca tanto la calidad del producto final como su
potencial de escalabilidad. Ademas, la evaluacion de la resistencia térmica ofrecié una vision
adicional sobre las ventajas de la microencapsulacion frente al uso directo del aceite esencial
sin encapsular, destacando la proteccion de los compuestos volatiles bajo condiciones de
temperatura elevadas.

Por otra parte, el rendimiento es uno de los parametros clave al evaluar la eficiencia de
cualquier proceso. En la microencapsulacion, este refleja la cantidad de aceite que
efectivamente fue encapsulado en comparacion con la cantidad total utilizada en el proceso.
En este caso, el método de coacervacion compleja mostré un rendimiento superior al de
microemulsién, con valores de 69.64% y 66.78% para el AE comercial y extraido,
respectivamente. Estos rendimientos se encuentran dentro de los rangos reportados en la
literatura, donde estudios como el de Gharsallaoui et al (2007) y Dong et al (2011) reportan
rendimientos entre 50% y 70% para la encapsulacién de aceites esenciales por coacervacion
compleja. El rendimiento observado podria estar relacionado con la capacidad del alginato de
sodio para formar una red de gel mas densa en presencia de cloruro de calcio, lo que facilita la
encapsulacion de mayores volimenes de aceite. Ademas, la coacervacion parece ofrecer una
mejor retencién del aceite dentro de la matriz polimérica, gracias a la mayor cohesion
estructural que se genera en este sistema. Esta ventaja es relevante en aplicaciones que buscan
maximizar la cantidad de compuesto activo encapsulado, garantizando una liberacion sostenida
y prolongada de aceite, al tiempo que se minimiza la evaporacién o degradacion de compuestos
volatiles, como se ha reportado en estudios previos (Sousa, et al, 2022).

Por otro lado, el método de microemulsion, aunque mostré un rendimiento menor con el
AE comercial (38.12%), alcanzé valores mas competitivos cuando se utilizo el AE extraido
(43.86%). Estos valores también son consistentes con la literatura, donde estudios como los de
Moghimipour et al (2012) y Anwar & Kunz (2011) reportan rendimientos de
microencapsulacion en el rango de 30% a 50%. Esto sugiere que las propiedades intrinsecas
del aceite, como su composicién quimica y estabilidad, pueden influir en la eficiencia del
proceso de microemulsién. El hecho de que el aceite extraido tuviera un rendimiento mas alto
que el comercial podria estar relacionado con una mejor compatibilidad entre el aceite y el
tensioactivo empleado, lo que permitié una emulsificacién mas eficiente. Estas diferencias
podrian deberse a que este proceso es mas dependiente de la estabilidad de la emulsion y de
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factores como la agitacion, la temperatura y las concentraciones de los componentes, lo que lo hace
mas sensible a las variaciones en las condiciones de operacion.

El tamafo y distribucion de las muestras se determind mediante granulometria o analisis
granulométrico, que es una técnica fundamental utilizada para determinar la distribucion de tamafio
de particulas en materiales granulares o polvos, mostrando la proporcion y distribucion de tamafios
presentes en una muestra. Este tipo de analisis es esencial en la industria, ya que un control preciso
del tamafio de las particulas puede influir directamente en la eficiencia del producto final en
aplicaciones industriales y comerciales. Este método se realizd como alternativa al uso de un estudio
de Microscopia Electronica de Barrido (SEM) o de Dynamic Light Scattering (DLS), que es otro
tipo de analisis con alta sensibilidad para determinar tamafio y forma de particulas pequefias. Sin
embargo, debido a la baja densidad y alta ligereza de las microcapsulas, estas no pudieron pasar
adecuadamente a través de la cdmara de medicidn, quedandose atascadas en el equipo y, por lo
tanto, impidiendo su analisis. Ante la imposibilidad de obtener resultados con este método, se opt6
por aplicar la granulometria mediante tamices, lo que permitié obtener un valor aproximado del
tamafio de las particulas mediante la separacion de las microcapsulas en diferentes rangos de tamafio
y facilito el andlisis posterior de los datos.

La granulometria por tamizado se basa en la relacion entre el tamafio de apertura de los tamices
y el diametro de las particulas. En este sistema, las particulas mas grandes quedan retenidas en los
tamices superiores (de menor nimero mesh y mayor apertura), mientras que las mas pequefias
atraviesan sucesivamente las mallas hasta alcanzar un tamafio de abertura que las detiene o llegan
al fondo del sistema. Este procedimiento permiti6 evaluar la distribucion de tamafios en cada una
de las muestras analizadas y establecer comparaciones entre los métodos de encapsulacion.

No obstante, un aspecto importante del analisis granulométrico es que no proporciona una
medida exacta del tamafo de particula de cada muestra, ya que las particulas se agrupan por rangos
de tamafo en los tamices. Para abordar este problema, se utilizaron diametros equivalentes como
una medida de estadistica y de comparacion, ya que describen el tamafio promedio de las particulas
en funcidn de su distribucion acumulativa en los tamices. Este enfoque ofrece una representacion
mas precisa que los promedios simples o ponderados, ya que los didmetros equivalentes reflejan la
dispersion natural de las particulas en la muestra, evitando la influencia excesiva de valores
extremos o atipicos. Ademas, sirven para comparar distintas muestras ya que se compara un mismo
porcentaje representativo para tener un valor valido para las series de datos que se estan manejando.

En este caso, el D80 fue seleccionado como el primer punto especifico de comparacion. Este
valor indica el diametro de particula por debajo del cual se encuentra el 80% de la muestra. Este
valor es de gran utilidad en estudios como este, ya que refleja una porcién mayoritaria de la muestra
y permite realizar comparaciones mas precisas entre los diferentes tratamientos, evitando que
valores extremos sesguen los resultados. Al utilizar el D80, se garantiza que el valor es
representativo de la mayoria de la muestra, a comparacion de utilizar una media aritmética o
promedio ponderado. Este enfoque fue clave para comparar las microcapsulas producidas por
ambos métodos, asi como para diferenciar entre el uso del aceite comercial y extraido.

Para las muestras analizadas, los valores obtenidos para el D80 fueron de 1179.8 um para las
microcéapsulas producidas mediante coacervacion compleja con aceite comercial (CoCoC), 516.5
pum para las producidas mediante microemulsién con aceite comercial (MEC), 1169.0 um para las
microcéapsulas obtenidas con coacervacién compleja utilizando aceite extraido (CoCoE) y 893.7
pum para las generadas por microemulsién con aceite extraido (MEE). Estos resultados muestran
que las microcapsulas obtenidas mediante coacervacion compleja, tanto con aceite comercial como
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extraido, presentan diametros D80 mayores que las microcépsulas producidas por
microemulsion, lo que sugiere que este método genera particulas de mayor tamafio.

El andlisis de granulometria no solo permite comparar los métodos de encapsulacion, sino
que también proporciona informacion valiosa sobre la variabilidad en el tamafio de las
microcapsulas segun el tipo de aceite empleado. Para evaluar la influencia de estos factores, se
realizaron analisis estadisticos con un nivel de significancia del 0.05, lo que garantiza un 95%
de confianza en los resultados, evitando errores tipo |: falsos positivos que podrian llevar a
conclusiones incorrectas sobre la efectividad de los métodos. Este valor de significancia,
propuesto por Fisher en 1925, es un valor cominmente usado en la investigacion cientifica por
su capacidad para equilibrar la deteccidn de efectos reales con la prevencion de errores.

Para garantizar la normalidad de los datos previo a cualquier otro analisis estadistico, se
aplicé la prueba de normalidad de Shapiro-Wilk a los diametros equivalentes de las particulas
de las cuatro muestras que se obtuvieron. Sin embargo, inicialmente se detectd que uno de los
conjuntos de datos, especificamente el de microemulsion con aceite comercial (MEC), no
seguia una distribucion normal. Para resolver este problema y asegurar un tratamiento
homogéneo de todos los datos, se decidid aplicar una transformacion logaritmica a los cuatro
conjuntos de datos (CoCoC, MEC, CoCoE y MEE). Tras esta transformacion, se volvio a
realizar la prueba de Shapiro-Wilk, y los resultados mostraron valores de p de 0.997, 0.5859,
0.5119 y 0.6000, respectivamente (Cuadro 6). Esto indica que, tras la transformacion
logaritmica, todos los conjuntos de datos siguen una distribucion normal. Esto permitié validar
el uso posterior de técnicas paramétricas para evaluar los datos.

La segunda prueba estadistica realizada fue la prueba de Levene. Esta prueba se utilizé
para verificar si las varianzas entre los diferentes grupos (método de encapsulacion vy tipo de
aceite) eran homogéneas. En este estudio, el valor p obtenido fue de 0.1805, lo que, al ser
mayor que el nivel de significancia de 0.05, indica que no hay diferencias significativas en las
varianzas entre los grupos. Esto garantiza que las varianzas son homogéneas y, por lo tanto,
que los resultados de las pruebas realizadas con esos datos son fiables.

Posteriormente, se selecciond la prueba de ANOVA de dos factores para evaluar el efecto
del método de encapsulacién y el tipo de aceite sobre el tamafio de las microcapsulas de forma
individual, asi como la interaccién entre ambos factores. Los resultados indicaron que el
método de encapsulacién tiene un efecto significativo sobre el tamafio de las microcapsulas
(p=0.00583), lo que demuestra que las microcapsulas producidas por coacervacion compleja y
microemulsién difieren significativamente en tamafio. El tipo de aceite también mostré un
efecto marginalmente significativo (p=0.08855), lo que sugiere que, aunque el aceite extraido
y el comercial afectan el tamafio de las microcapsulas, este efecto no es tan pronunciado como
el del método de encapsulacion. Ademas, se encontrd una interaccion significativa entre el
método de encapsulacion y el tipo de aceite (p=0.04037), lo que indica que el impacto del
método de encapsulacién varia en funcion del aceite utilizado, como fue visto en el método de
microemulsién que produjo microcapsulas mas grandes cuando se utilizé aceite extraido en
comparacion con aceite comercial.

La influencia de cada factor en los tamafios de particula se puede observar en la Figura 21.
El grafico de interaccidn permite visualizar de manera clara como el método de encapsulacion
y el tipo de aceite afectan conjuntamente el tamafio de las microcapsulas. Las lineas azul y roja
del grafico representan los métodos de microemulsion (ME) y coacervacién compleja (CoCo),
respectivamente, mostrando cdmo el método de microemulsion mostré una mayor sensibilidad
al tipo de aceite utilizado, generando microcapsulas de mayor tamafio cuando se utilizé aceite
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extraido, mientras que el método de coacervacion compleja mantuvo un tamafio mas estable,
independientemente del tipo de aceite. Estos hallazgos son cruciales para aplicaciones
industriales donde se busca ajustar el tamafio de las microcapsulas segun las caracteristicas del
aceite y los requisitos del proceso de encapsulacion.

Después de realizar el ANOVA y encontrar diferencias significativas, se aplicé la prueba post-
hoc de Tukey HSD para comparar pares de grupos y determinar especificamente donde se
encontraban esas diferencias. Esta prueba es crucial cuando se realizan multiples comparaciones,
ya que ajusta los valores p, reduciendo el riesgo de obtener resultados falsamente significativos y
asegurando que las diferencias encontradas sean verdaderamente relevantes. Los resultados de la
prueba mostraron diferencias significativas entre los métodos de encapsulacion (p=0.00583),
confirmando que este parametro influye de manera significativa en el tamafio de las microcapsulas.
Ademas, se identificaron diferencias significativas entre el método de microemulsion con aceite
extraido y con aceite comercial (p=0.04472), lo que sugiere que, aunque el método de
microemulsion tiende a generar microcapsulas mas pequefias, el tipo de aceite utilizado puede
influir de manera importante en el tamafio final de las particulas.

Por ultimo, después de realizar las pruebas de ANOVA 'y Tukey HSD, se llevé a cabo el analisis
de residuos para verificar si se cumplian los supuestos del modelo estadistico. El analisis de residuos
es indispensable en cualquier estudio estadistico que apligue ANOVA, ya que garantiza que las
diferencias observadas entre los grupos son confiables y que los supuestos fundamentales del
modelo (normalidad, homogeneidad de varianzas e independencia de los errores) se cumplen
adecuadamente. Este analisis evalia como se distribuyen los residuos (las diferencias entre los
valores observados y los valores predichos) y permite identificar problemas como la
heterocedasticidad, la no linealidad o violaciones en la normalidad, los cuales pueden sesgar la
interpretacion de los resultados. Si estos supuestos no se verifican correctamente, los resultados de
las pruebas ANOVA y Tukey pueden no ser validos, aunque el valor p indique significancia
estadistica.

En este estudio, la Figura 21 o modelo QQ, mostré que los residuos seguian una distribucién
aproximadamente normal, y el grafico de residuos vs valores ajustados (Figura 22) no mostro
indicios de heterocedasticidad, lo que confirma que las varianzas eran homogéneas y que los
residuos se distribuyeron de manera aleatoria. Estos resultados indican que los supuestos del
modelo ANOVA se cumplen adecuadamente, validando ain mas los resultados obtenidos de las
pruebas ANOVA y Tukey HSD. Por lo tanto, se puede concluir con confianza que las diferencias
observadas entre los métodos de encapsulacion y los tipos de aceite en el tamafio de las
microcapsulas son estadisticamente significativas y representativas, permitiendo hacer
interpretaciones validas de los datos.

La diferencia en la distribucion de tamafios esta directamente relacionada con los principios de
cada método de encapsulacion. La coacervacion compleja se basa en la interaccion entre alginato
de sodio y cloruro de calcio, formando una matriz de gel mas estructurada que encapsula el aceite
esencial, lo que da lugar a microcapsulas de mayor tamafio y mayor dispersién. En cambio, la
microemulsién emplea un sistema estabilizado por Tween 80, que reduce la tension interfacial y
permite una mayor dispersiéon del aceite en la fase acuosa, generando gotas mas pequefias que
posteriormente resultan en microcapsulas de menor diametro.

Las propiedades fisicoquimicas de los aceites esenciales utilizados en el proceso de
encapsulacion también juegan un papel crucial en la forma y tamafio de las microcapsulas. Factores
como la densidad, el pH y el valor &cido del aceite influyen en la interaccién entre el aceite y los
agentes encapsulantes, afectando la estabilidad y tamafio de las particulas. En este estudio, se
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observo que el aceite con mayor densidad tiende a generar microcapsulas mas pequefias y
uniformes, posiblemente gracias a una mayor interaccion molecular durante el proceso de
encapsulacion.

Como ultimo punto de comparacion entre ambos métodos y tipos de aceite, se realizaron
pruebas de estabilidad térmica de las microcapsulas mediante el monitoreo del cambio en el
porcentaje de humedad bajo distintos rangos de temperatura. Aunque no se conto con un equipo
especializado como un termogravimétrico (TGA) para realizar un analisis formal, el enfoque
adoptado proporcioné informacion relevante sobre la resistencia térmica de las microcapsulas
y del aceite esencial de naranja encapsulado. Este tipo de evaluacion es importante para
aplicaciones industriales donde las temperaturas fluctian considerablemente durante el
procesamiento, almacenamiento o uso del producto, como ocurre en las industrias alimentaria
y cosmética donde el aceite encapsulado a menudo se somete a procesos térmicos como la
pasteurizacion o la coccion. La estabilidad térmica del aceite esencial es clave para evitar la
degradacion de compuestos volatiles, como los responsables del aroma, sabor o las propiedades
antioxidantes.

Los resultados graficos mostraron que el cambio en el porcentaje de humedad vario6
dependiendo tanto del método de encapsulacion como del tipo de aceite utilizado. Se sugiere
que las pérdidas de masa registradas en el rango de 40 a 60°C son predominantemente debidas
a la evaporacion del agua contenida en las microcapsulas, mientras que las pérdidas observadas
a temperaturas mas elevadas (60 a 100°C) se atribuyen a una combinacion de la evaporacion
del agua remanente y del aceite esencial encapsulado. Esta suposicion se basa en la conocida
resistencia al calor de los materiales utilizados en el recubrimiento que son reconocidos
industrialmente por sus propiedades de formacion de peliculas de gel y por su estabilizacion
térmica (Gharsallaoui et al, 2007; Moghimipour et al, 2012). Esto podria implicar que el aceite
se comienza a volatilizar en el rango superior, aunque se desconoce en qué proporcion ocurre
esta pérdida conjunta de agua y aceite, lo que demuestra la importancia de realizar futuros
analisis de composicion quimica. Se recomienda complementar este analisis con técnicas como
la espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), que ayudan a comprender
mejor el comportamiento del aceite encapsulado bajo diferentes condiciones térmicas.

Respecto a la resistencia térmica de ambos métodos, la Figura 23 muestra que las
microcapsulas obtenidas mediante el método de coacervacién compleja presentan un cambio
mas notable en el contenido de humedad en funcién de la temperatura. Ademas, con
coeficientes de determinacion R? de 0.7388 para el aceite comercial y 0.7381 para el aceite
extraido, se puede decir que las microcapsulas generadas mediante coacervacion tienen una
mayor susceptibilidad a la pérdida de humedad conforme la temperatura aumenta. Este
fendbmeno podria deberse a la mayor sensibilidad del gel de alginato de sodio y cloruro de
calcio, que forma las microcapsulas, frente a las condiciones térmicas elevadas. La mayor
pérdida de humedad observada podria estar relacionada con la ruptura parcial de la matriz
encapsulante, lo cual compromete la capacidad de las capsulas para retener tanto el agua como
el aceite encapsulado.

Por otro lado, las microcapsulas formadas mediante el método de microemulsion muestran
una relaciéon mucho mas débil entre el porcentaje de humedad y la temperatura, con valores de
R? de 0.0039 para el aceite comercial y de 0.0518 para el aceite extraido. Estos resultados
sugieren que el método de microemulsién proporciona una mayor estabilidad térmica en
comparacion con el método de coacervacion compleja, por lo que podrian ser mas adecuadas
para aplicaciones en las que se esperan temperaturas fluctuantes o elevadas. La mayor
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estabilidad observada podria explicarse por la interaccion del aceite con el surfactante, que facilita
una retencion mas efectiva de la humedad incluso a temperaturas mas altas.

Para el analisis estadistico de estos datos, primero se realizo la prueba de Shapiro-Wilk para
evaluar la normalidad de cada conjunto de datos (Cuadro 10) para los resultados detallados) y la
prueba de Levene (ver Cuadro 11) para el resultado e interpretacién) para verificar la homogeneidad
de varianzas. Estos analisis son cruciales porque la ANOVA estandar asume que los datos siguen
una distribucion normal y que las varianzas entre los grupos son homogéneas (Montgomery, 2019).
Sin embargo, en este caso, las pruebas indicaron que los datos no cumplian completamente con
estos supuestos ya que no contaban con una varianza homogénea, lo que llevo a la necesidad de
aplicar un ANOVA robusto de dos vias.

El ANOVA robusto de dos vias es una variacion del analisis de varianza tradicional que permite
analizar datos incluso cuando no se cumplen las suposiciones estandar de homogeneidad de
varianzas o normalidad. Este andlisis fue fundamental para evaluar de manera fiable los efectos del
método de encapsulaciony del tipo de aceite sobre las propiedades de las microcapsulas, incluyendo
el porcentaje de humedad y el comportamiento térmico. Los resultados mostraron que el método de
encapsulacion tenia un efecto significativo, con un valor p de 0.00583, indicando diferencias
estadisticas entre la coacervacion compleja y la microemulsién. Ademas, se identificé una
interaccion significativa entre el método y el tipo de aceite (p=0.04037), lo que sugiere que el aceite,
ya sea comercial o extraido, influye en la efectividad y estabilidad térmica de las microcapsulas,
especialmente en el rango de temperaturas evaluado. Este hallazgo resalta la importancia de
considerar tanto el método de encapsulacion como el tipo de aceite para optimizar la eficiencia y
las propiedades funcionales de las microcapsulas, como la estabilidad térmica.

En el analisis de comportamiento térmico, el aceite extraido mostré una mayor retencion de
humedad en el método de microemulsién en comparacion con el aceite comercial, 1o que sugiere
que las propiedades fisicoquimicas del aceite extraido (como la densidad y viscosidad) podrian
haber mejorado su compatibilidad con el surfactante (Tween 80) utilizado en este método. Estas
observaciones se correlacionan con los resultados del andlisis post-hoc de Tukey, que mostrd
diferencias significativas entre estos grupos evaluados, reforzando la idea de que tanto el método
de encapsulacién como el tipo de aceite son factores clave en la eficiencia y comportamiento de las
microcépsulas.

Ademas de los analisis de ANOVA robusto, los resultados también fueron reforzados mediante
las pruebas T-Student, que permitieron realizar comparaciones directas entre los métodos de
encapsulacion en funcién del tipo de aceite utilizado. En el caso de las muestras que utilizaron aceite
comercial, la prueba T no mostrd diferencias estadisticamente significativas en el porcentaje de
humedad entre las microcapsulas obtenidas mediante microemulsién y coacervacion compleja, con
un valor p de 0.4304 y un valor t de -1.0546. Esto sugiere que ambos métodos de encapsulacion
produjeron microcapsulas con una capacidad de retencion de humedad similar cuando se utilizé
aceite comercial, lo cual coincide con los resultados del ANOVA robusto, que no mostré un efecto
significativo del tipo de aceite en este caso.

Por otro lado, para las muestras que utilizaron aceite extraido, los resultados de la prueba T
fueron significativamente diferentes. Con un valor p de 0.02267 y un valor t de 6.5356, se confirmé
gue la microemulsidn con aceite extraido produjo microcapsulas con una capacidad de retencion de
humedad significativamente inferior a la obtenida mediante coacervacion compleja. Estos
resultados confirman la influencia del tipo de aceite en el método de encapsulacion y refuerza las
conclusiones del ANOVA robusto, que mostré una interaccion significativa entre el tipo de aceite
y el método de encapsulacion.
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Estos resultados son importantes para destacar las diferencias puntuales entre los métodos
de encapsulacion dependiendo del tipo de aceite utilizado. Mientras que con el aceite comercial
ambos métodos mostraron un rendimiento comparable, el uso de aceite extraido provoco una
divergencia significativa en el comportamiento de las microcépsulas. Esto es particularmente
relevante para aplicaciones donde la retencién de humedad es un factor critico, ya que el
método de coacervacion compleja podria ser preferido en condiciones donde se requiera mayor
estabilidad frente a la volatilizacion de compuestos a altas temperaturas.

Ademas de los analisis cuantitativos realizados por termogravimetria, se decidié evaluar
el impacto del calor en la apariencia fisica de las microcéapsulas mediante una evaluacion
cualitativa. Se tomaron muestras de las microcapsulas obtenidas con aceite esencial extraido
por ambos métodos de encapsulacion tanto antes como después de ser liofilizadas, y una
muestra del aceite esencial de naranja puro. Se observé el cambio en las muestras antes y
después de ser sometidas a una temperatura constante de 60°C durante 12 horas en un horno
de conveccion (Figura 26 vs Figura 27). Los factores considerados en esta evaluacion
incluyeron tamafio, color y dispersion.

En cuanto al tamafio, las microcapsulas mostraron una reduccién visible tras la aplicacion
de calor, lo que sugiere una posible desintegracion de la matriz encapsulante y la liberacion del
aceite esencial. Esto fue mas evidente en las microcapsulas generadas por microemulsion,
donde la reduccion del tamafio fue mas pronunciada. Por otro lado, el color de las
microcapsulas antes de la exposicion térmica era predominantemente naranja-amarillento, lo
que reflejaba la presencia de aceite esencial de naranja dentro de la matriz encapsulante. Tras
el tratamiento térmico, todas las muestras presentaron un cambio de color hacia tonos mas
palidos o blanquecinos. Este cambio de color puede estar relacionado con la evaporacion
parcial del aceite esencial encapsulado o la oxidacion de algunos de sus compuestos volatiles
0 aromaticos responsables del color y del aroma, lo que explica el aclaramiento observado.

En términos de dispersion, las microcapsulas antes del tratamiento térmico tenian una
buena cohesion, con particulas agrupadas y bien definidas. Sin embargo, tras la exposicién al
calor, las microcapsulas parecian mas dispersas y menos cohesionadas, lo que sugiere que la
estructura de la capsula se debilitd. La posible evaporacion del aceite dentro de las capsulas y
la descomposicion de la matriz encapsulante podrian haber provocado la dispersion de las
particulas. ElI comportamiento del aceite esencial puro (AE) también confirm6 su alta
volatilidad, ya que, tras la exposicidn al calor, se observo una evaporacion completa del aceite,
sin rastros visibles en la superficie. Este resultado destaca la importancia de encapsular los
aceites esenciales para protegerlos de la evaporacién y oxidacién bajo condiciones de calor,
especialmente en aplicaciones industriales donde las temperaturas pueden fluctuar (Sousa, et
al, 2022).

Las diferencias en el comportamiento de todas las muestras de microcapsulas pueden
atribuirse a la diferente organizacién estructural de cada tipo de microcapsula. En el caso de la
coacervacion compleja, la formacion de una red polimérica mas densa alrededor del aceite
facilita la retencién de compuestos volatiles, pero también la hace mas susceptible a la
deshidratacion cuando se somete a temperaturas moderadas. Por otro lado, en la
microemulsién, la presencia de Tween 80 y la formacion de particulas mas pequefias permiten
una mejor retencién de humedad y una menor volatilizacion del aceite a temperaturas elevadas
. Estudios previos han demostrado que los sistemas de encapsulacion basados en emulsiones
tienden a exhibir una mayor resistencia térmica debido a la distribucién homogénea del aceite
en la matriz encapsulante, reduciendo la exposicién de los compuestos activos a las condiciones
externas (Bakry, et al, 2016).
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Finalmente, para complementar los analisis térmicos y evaluar la estabilidad del compuesto
encapsulado, se realiz6 un analisis por cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
(GC-MS) sobre la solucion remanente tras la inmersion de las microcapsulas en etanol al 99.9%
durante 5 horas. Se seleccion¢ este analisis para identificar los compuestos liberados en el etanol,
caracterizar la composicion del aceite esencial y evaluar su comportamiento tras el proceso de
microencapsulacién. El etanol fue elegido medio de disolucion debido a su capacidad para
volatilizarse facilmente y porque sus sefiales en el cromatograma son faciles de distinguir, lo que
permite identificar con precision los compuestos liberados de las microcapsulas, como el limoneno.

Los resultados obtenidos confirmaron que ambos métodos de encapsulacion lograron conservar
los compuestos clave del aceite esencial. En este caso, el porcentaje de area del limoneno en los
cromatogramas puede interpretarse como un indicador aproximado de la cantidad total de aceite
liberado en el etanol, dado que el limoneno es el compuesto predominante en el aceite esencial de
naranja. En la muestra encapsulada por microemulsion, el limoneno represent6 el 9.82% de la
composicion en el etanol, lo que sugiere una liberacion mas eficiente del aceite esencial
encapsulado. En cambio, en la muestra encapsulada por coacervacién compleja, el limoneno
alcanzo un porcentaje del 1.70%, indicando una mayor retencion del aceite esencial dentro de las
microcapsulas.

Con base a los resultados estadisticos proporcionados por todos los andlisis y la
experimentacion realizada, se pueden identificar tendencias importantes sobre las caracteristicas
funcionales de las microcapsulas y como estas caracteristicas impactan su potencial aplicacion
industrial. Para empezar, el tamafio de las microcapsulas es un factor clave que influye directamente
en su funcionalidad, afectando aspectos como la velocidad de liberacion del contenido, la
estabilidad del compuesto encapsulado, su absorcion en el organismo y su integracion en diferentes
productos. La eleccidn del tamafio optimo depende de los requerimientos especificos de cada
aplicacion y del producto final. En este caso, los D80 obtenidos (entre 57.8 y 2380 um) se
encuentran dentro de los rangos habituales utilizados en sectores como el alimentario, farmacéutico
y cosmético, donde el control del tamafio de particula es crucial para garantizar el rendimiento y la
eficacia del producto.

En la industria alimentaria, las microcapsulas de menor tamafio, entre 50 y 500 um, se utilizan
principalmente en productos como bebidas y suplementos. Por otro lado, las microcapsulas de
mayor tamafio, de hasta 2000 pum, se aplican en productos de confiteria. En el sector farmacéutico,
las microcépsulas mas pequefias (50-500 pm) optimizan la biodisponibilidad de compuestos activos
como el limoneno, favoreciendo una absorcién rapida. Adicionalmente, las microcapsulas de mayor
tamafio se emplean en productos antimicrobianos o antiinflamatorios al tener un efecto terapéutico
de liberacién prolongada, Por altimo, en la industria cosmética, las microcapsulas de aceite esencial
de naranja con tamafos mas pequefios son incorporadas en perfumes de larga duracion y cremas
para el cuidado de la piel, porque permiten una liberacién mas controlada y prolongada de los
componentes volatiles.

Los resultados también demuestran que la coacervacion compleja genera microcapsulas mas
densas y robustas, lo que permite una retencién mas efectiva de los compuestos volatiles y una
liberacién gradual del aceite encapsulado, haciéndola ideal para aplicaciones que requieren una
liberacién controlada y prolongada, como en la industria farmacéutica o cosmética. En contraste, la
microemulsién, con su estructura mas porosa y pequefia, facilita una liberacion mas rapida y
completa del aceite, lo que la hace mas adecuada para productos donde se necesita una entrega
inmediata de los compuestos, como en fragancias o alimentos (Dong, et al, 2011). La menor
cantidad de aceite liberado en el etanol por la coacervacion también sugiere una mayor estabilidad
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frente a solventes, reforzando su idoneidad en aplicaciones que buscan proteger los compuestos
activos durante un tiempo prolongado.

Luego de realizar todos los analisis previamente mencionados y de evaluar el rendimiento
de las microcéapsulas, se tiene informacion suficiente para determinar la mejor aplicacion de
estas muestras en la industria. En general, las microcépsulas elaboradas con alginato de sodio
y cloruro de calcio son cominmente utilizadas en la industria de alimentos debido a la
seguridad alimentaria de ambos componentes, que estan aprobados para su uso como agentes
encapsulantes (Qin, Jiang, Zhao, Zhang, & Wang, 2018). Adicionalmente, se puede decir que
la coacervacion compleja es ideal para estas aplicaciones debido a su capacidad para obtener
capsulas de un tamafio en especifico y de mejorar la estabilidad de los productos sin alterar sus
propiedades organolépticas. No obstante, para que las microcapsulas obtenidas sean destinadas
a esta industria, la experimentacién se debe realizar en condiciones establecidas y reguladas
segun los estandares de produccion en la industria de alimentos, lo cual no fue el caso para esta
experimentacion. Si se desea evaluar la aplicabilidad de las microcapsulas en productos
alimenticios, se sugiere realizar las pruebas con el equipo de laboratorio e indumentaria
personal requeridos para este tipo de muestras.

Sin embargo, en el caso de las microcapsulas obtenidas por microemulsién, el uso de
Tween 80 o polisorbato 80 plantea ciertas restricciones en la industria alimentaria. Si bien este
es un surfactante aprobado para su uso en pequefias concentraciones en alimentos, la
microemulsion es mas frecuentemente utilizada en la industria cosmética y farmacéutica. El
polisorbato 80 es ampliamente utilizado en productos tépicos, cremas, emulsiones y
medicamentos por su capacidad para estabilizar emulsiones y permitir una mejor dispersion de
compuestos activos. Por lo tanto, las microcapsulas elaboradas por este método tienen un
potencial mayor para aplicaciones en productos cosméticos, como en fragancias, cremas
hidratantes o productos para el cuidado del cabello.

Otro aspecto importante que considerar en el proceso de elaboracion de microcéapsulas,
tanto a nivel industrial como a escala laboratorio, es el tratamiento y aprovechamiento de los
residuos generados en el proceso, ya que esta directamente relacionado con la sostenibilidad y
eficiencia del sistema propuesto. En particular, la produccion de microcapsulas a partir de
aceites esenciales no solo genera subproductos en la etapa de extraccion del aceite
(hidrodestilacion), sino que también puede producir pérdidas de insumos encapsulantes y
reactivos en las distintas etapas del proceso. La adecuada gestién y valorizacion de estos
residuos no solo reduce el impacto ambiental del proceso, sino que también contribuye a
optimizar costos de produccion y maximizar la eficiencia de los materiales utilizados.

Tras la extraccion del aceite esencial mediante hidrodestilacion, la cascara de naranja
residual aln contiene una proporcion significativa de pectinas, flavonoides, celulosa y lignina,
lo que la convierte en un subproducto con diversas aplicaciones industriales. La recuperacion
y reutilizacion de estos compuestos permiten minimizar el desperdicio y aprovechar los
residuos en sectores como la industria alimentaria y energética. Uno de los usos mas relevantes
es la extraccion de pectinas, polisacaridos ampliamente en la industria de alimentos y de
compuestos bioactivos (Fernandez-Lépez, et al, 2009). Se ha reportado que el rendimiento de
extraccion de pectinas a partir de cascara de naranja puede alcanzar valores de hasta 20-30%
en peso seco, dependiendo de las condiciones de extraccion (Yousuf, et al, 2018). Ademas, los
residuos contienen flavonoides con propiedades antioxidantes y antimicrobianas, los cuales
pueden ser utilizados en suplementos funcionales y conservantes naturales, contribuyendo a la
valorizacién de los subproductos citricos (Suri, Singh, & Nema, 2022).
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Otra alternativa viable es el uso de estos residuos en la produccion de biogés y biomasa para
generacion de energia. La digestion anaerobia de cascaras de naranja permite la conversion de los
azucares Y fibras residuales en metano (CHa) con un rendimiento de hasta 250-300 mL de CHa4/g de
solidos volatiles, posicionandola como una fuente atractiva para la produccion de biogas (Rosas-
Mendoza, et al, 2020). Adicionalmente, su poder calorifico hace que la biomasa de céascara de
naranja pueda ser utilizada en sistemas de cogeneracion energética, proporcionando una fuente de
combustible renovable para procesos industriales (Taghizadeh-Alisaraei, Hosseini, Ghobadian, &
Motevali, 2017).

Ademas de los residuos de materia prima, el proceso de microencapsulacion genera pérdidas
en forma de exceso de biopolimeros encapsulantes y sales de reticulacion. En el caso de la
encapsulacion con alginato de sodio, parte del material encapsulante no se incorpora completamente
en las microcapsulas, mientras que el cloruro de calcio (CaCl.) utilizado para la gelificacion puede
generar soluciones residuales que requieren un tratamiento posterior.

Para reducir estos desperdicios, se han desarrollado estrategias de recuperacion y reutilizacion
de biopolimeros y sales, las cuales pueden integrarse en procesos de produccion a gran escala. Se
ha reportado que la recirculacion del agua de lavado en la reticulacion con CaCl. permite reutilizar
esta sal sin afectar la calidad estructural de las microcépsulas obtenidas (Dubey, Shami, & Rao,
2009). De manera similar, el biopolimero residual puede ser filtrado y reincorporado en nuevos
lotes de produccion, reduciendo el consumo de materia prima y mejorando la eficiencia del proceso
de encapsulacion.

En resumen, los resultados obtenidos sobre los aceites y las microcapsulas elaboradas
proporcionaron informacion valiosa para evaluar la efectividad de los métodos de
microencapsulacion estudiados. La coacervacion compleja demostro ser un método eficiente para
encapsular una mayor cantidad de aceite esencial de naranja, mientras que la microemulsion destaco
por generar microcapsulas mas pequefias y uniformes. Esto influye directamente en la aplicacién
del aceite encapsulado, donde la coacervacion se recomienda para aplicaciones que requieren una
liberacién mas lenta y controlada, mientras que la microemulsién puede ser preferida cuando se
necesita una liberacién rapida o mayor homogeneidad en el tamafio de las particulas encapsuladas.
La seleccién de uno u otro método depende en gran medida de las caracteristicas especificas
deseadas en el producto final y de la aplicacion industrial prevista. Ademas, se observé que el tipo
de aceite influye en el rendimiento y las propiedades fisicoquimicas del producto final, con el aceite
extraido mostrando un comportamiento diferente al comercial en varios analisis. Estos hallazgos
sugieren que la eleccion del método de encapsulacion y del tipo de aceite dependerd de las
necesidades especificas de la aplicacion industrial, ya sea para maximizar el rendimiento de
encapsulacion, controlar el tamafio de las particulas o asegurar una liberacion prolongada del aceite
encapsulado. Se espera que los resultados presentados en este estudio sienten las bases para futuras
investigaciones y escalabilidad en procesos industriales.
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IX. Conclusiones

La hidrodestilacion de la cascara de naranja resulto en un aceite esencial con una densidad
de 0.8525 g/mL, indice de refraccion de 1.46930 y pH de 5, parametros que coinciden con
los valores reportados en la literatura para aceites esenciales comerciales. Adicionalmente,
el analisis por cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas (GC-MS) mostré
que la concentracion de limoneno en el aceite extraido fue del 78.62%, en comparacion con
el 89.83% del aceite comercial que, a pesar de diferir, respalda la calidad del aceite junto
con el perfil de compuestos volatiles detectados.

El método de coacervacion compleja alcanzé un rendimiento de encapsulacién superior al
de microemulsion, con valores de 69.64% y 66.78% para el aceite comercial y extraido,
respectivamente. Las microemulsiones, por su parte, generaron microcapsulas mas
pequefas y uniformes, con un D80 de 516.5 um (aceite comercial) y 964.0 um (aceite
extraido), frente a los valores de D80 mayores para coacervacion (1179.8 umy 1169.0 um,
respectivamente para cada aceite). Las pruebas estadisticas, incluyendo el ANOVA de dos
factores, mostraron que tanto el método de encapsulacion como el tipo de aceite influyen
significativamente en el tamafio de las microcapsulas.

Los andlisis térmicos mostraron que las microcapsulas de coacervacion compleja con aceite
extraido experimentaron una mayor pérdida de humedad a temperaturas de hasta 60°C en
comparacion con las de microemulsion, que mostraron mayor estabilidad térmica. Ademas,
el analisis descriptivo mostré que las microcapsulas de coacervacion mantuvieron mejor su
estructura fisica tras el proceso, mientras que las de microemulsion presentaron una mayor
disgregacion. El analisis GC-MS del aceite liberado en etanol indic6 que el método de
coacervacion retuvo una mayor cantidad de compuestos volatiles clave, como el limoneno,
con una liberacion del 1.70%, frente al 9.82% en las microcdpsulas obtenidas por
microemulsion.

Las microcapsulas obtenidas por coacervacion compleja son adecuadas para aplicaciones
en la industria alimentaria debido a su rendimiento y capacidad de retencion a la estabilidad
de los compuestos encapsulados y el uso de materiales seguros para consumo. Por otro
lado, las microcapsulas producidas mediante microemulsién son apropiadas para industrias
cosmeéticas y farmacéuticas, gracias a su capacidad de liberar compuestos volatiles en
mayor cantidad, ademas de su estabilidad térmica y uniformidad.
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X. Recomendaciones

Evaluar la microencapsulacién de otros compuestos activos con distintos tipos de
recubrimiento, siguiendo la metodologia propuesta, para aplicarla en distintos sistemas
microencapsulados.

Comparar los procesos de microencapsulacion utilizando un secador por aspersion (spray
dryer) para replicar el estudio a escala de planta piloto y elaborar un modelo que permita
su escalabilidad a nivel industrial.

Evaluar como diferentes concentraciones de Tween 80 afectan la distribucion de tamafio
de particula y la estabilidad de las microcapsulas en sistemas de microemulsion.

Estudiar el efecto de la velocidad de agitacion sobre la morfologia y eficiencia de
encapsulacion, con el fin de identificar las condiciones que brindan una mayor estabilidad
y rendimiento del proceso.

Construir un sistema de dosificacion automatico para microencapsulacién con una jeringa
y bomba peristaltica, con el objetivo de evaluar los efectos del escalamiento industrial en
la distribucidn de tamafio de particulas.

Implementar nuevas técnicas de separacion de microcapsulas suspendidas para maximizar
los rendimientos de recuperacion y obtener micro y nanocapsulas para su posterior analisis.

e Evaluar la estabilidad a largo plazo de las microcapsulas de aceite esencial de naranja

bajo diferentes condiciones de almacenamiento, considerando factores como temperatura,

humedad, exposicién a la luz y oxigeno.

e Analizar el efecto del uso de antioxidantes naturales y recubrimientos con barrera al

oxigeno en la preservacion de los compuestos volatiles, con el fin de optimizar la vida Gtil

del producto y generar informacidn relevante para su aplicacién industrial.
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XI1l. Anexos

A. Evidencia fotogréafica de experimentacion

1. Sistemas y equipos utilizados

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).

Figura 30 Montaje del sistema para extraccion liquido-liquido del aceite con cloroformo

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).
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Figura 31 Sistema de destilacion simple para purificacion del aceite esencial

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).

Figura 32 Sistema utilizado para la microencapsulacién

Fuente: propia; experimentacié en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU)
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2. Resultados obtenidos

Figura 33 Aceite esencial de cascara de naranja comercial usado en la experimentacion

"4

-

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones' Unitarias (LOU).

Figura 34 Aceite esencial de cascara de naranja extraido usado en la experimentacién
\

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).
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Figura 35 Microcépsulas de aceite esencial comercial obtenidas por microemulsion (sin liofilizar)

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOUL).

Figura 36 Microcapsulas de aceite esencial extraido obtenidas por microemulsién (sin liofilizar)

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).

Figura 37 Microcapsulas de aceite esencial comercial obtenidas por coacervacion compleja (sin
liofilizar)

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).
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Figura 38 Microcépsulas de aceite esencial extraido obtenidas por coacervacion compleja (sin
liofilizar)

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).

Figura 39 Microcapsulas de aceite esencial comercial obtenidas por microemulsién (liofilizadas)

! 75 ,. ) . I i

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).

Figura 40 Microcapsulas de aceite esencial extraido obtenidas por microemulsién (liofilizadas)

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).
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Figura 41 Microcépsulas de aceite esencial comercial obtenidas por coacervacion compleja
(liofilizadas)

wlh il

Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).

Figura 42 Microcapsulas de aceite esencial extraido obtenidas por coacervacion compleja
(liofilizadas)

&
Fuente: propia; experimentacion en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU).
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Cuadro 20 Datos

B. Datos de placa de equipos utilizados

de placa de balanza

Equipo Balanza
Fabricante Ohaus Corporation
Modelo V31XH2
Maxima capacidad 2000 g
Resolucion 0.1g
Rango de temperatura 0°C a40°C
Potencia 9V ~ 0.5A

Cuadro 21 Datos de p

laca de balanza analitica

Equipo Balanza analitica
Fabricante Ohaus Corporation
Modelo PA114
Méxima capacidad 1109
Resolucion 0.0001 g
Potencia 8-14.5V, 50/60Hz, 4VA

Cuadro 22 Datos de placa balanza de humedad

Equipo Balanza de humedad
Fabricante Ohaus Corporation, USA
Modelo MB120
Maxima capacidad 120 g
Resolucion 0.001 ¢
Entrada de potencia | 100-120 V ~50/60 Hz, 5 A

Cuadro 23 Datos

de placa tamizadora

Equipo Tamizadora
Fabricante W.S. Tyler
Modelo RX-29
Tipo ROTAP
NUmero de serie 19183
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Cuadro 24 Datos de placa motor de la tamizadora

Equipo Motor de la tamizadora
Fabricante Baldor Electric Co.

Modelo L1410T

Potencia 1/4 HP

Voltaje 115/230 V
Amperaje 52126 A
Frecuencia 60 Hz

RPM 1725
Cadigo B
NEMA 56

Cuadro 25 Datos de placa liofilizador

Equipo Liofilizador
Fabricante Harvest Right, LLC
Modelo HRFD-PLrg-SS

Refrigerante

R-410A (255 gramos)

Presion de operacion 0.44 - 2.8 MPa
Voltaje 115V
Fases 1
Frecuencia 60 Hz
Amperaje 20 A

Cuadro 26 Datos de placa refractdmetro

Equipo Refractometro
Fabricante ATAGO Co.
Modelo RX-5000

Cuadro 27 Datos de placa sistema de bombeo de agua del refractémetro

Equipo Sistema de bombeo de agua
Fabricante Thermo Fisher Scientific
Cffttr%rlnazzr Haake A10 & Haake SC100

Voltaje 115V, 60Hz, 1 fase, 11.5A
Refrigerante R134A (3.6 0z)

Presién de operacion 150 - 300 psig
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C. Datos originales

Figura 43 Balance de masa de microcapsulas obtenidas por coacervacion compleja con aceite
esencial extraido

1125 g 1375 g g 8g
Algmato CaCl, H,O AFE naranja
2190 g
. ‘s ———
MICEOENCAPSULACION Pérdidas

POR COACERVACION COMPLEJA

Voo

0214 g 0.846 ¢ 1419 ¢ 18.330 ¢
NaCl Algmato CaCl, H,0O

6.030 g
AFE naranja

37.670 g
H,0

l

44546 ¢
Capsulas

37.670
LIOFILIZACION H,O

Lo

6.842 ¢ 0.0344 ¢
Microcdpsulas Pérdidas

El balance de masa fue realizado asumiendo un lote de microcépsulas elaborado a temperatura
ambiente de 26°C y a presion atmosférica. La fase de microencapsulacion fue realizada siguiendo
la metodologia descrita en la seccién B y tuvo una duracion de 8 horas, mientras que la fase de
liofilizacién se dio por 12 horas siguiendo las configuraciones del equipo.
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Figura 44 Balance de masa de microcapsulas obtenidas por microemulsion con aceite esencial
extraido

0.880 g 1.280 g 1.800 g 120 g 8¢g
Tween 80 Alginato CaCl, H,O AF naranja

N N

MICROENCAPSULACION Pérdidas
POR MICROEMULSION

ool

0.244 0.966 g 162¢g 68.948 g
NaCl Alginato CaCl, H,O

5.460 ¢
AF naranja

0.880 g
Tween 80

50.577 g
H,0

57.883 ¢
Capsulas

50.577 g
LIOFILIZACION H,0

oo

7269 g 0.036
Microcdpsulas  Pérdidas

El balance de masa fue realizado asumiendo un lote de microcapsulas elaborado a temperatura
ambiente de 26°C y a presion atmosférica. La fase de microencapsulacién fue realizada siguiendo
la metodologia descrita en la seccion C y tuvo una duracion de 8 horas, mientras que la fase de
liofilizacién se dio por 12 horas siguiendo las configuraciones del equipo
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Cuadro 28 Pesos retenidos de microcapsulas con aceite comercial, por tamiz

Tamario de | Microcapsulas por coacervacion Microcépsulas por
Tamiz apertura compleja, con aceite comercial | microemulsion, con aceite
(um) (g+0.010) comercial (g 0.01 g)
3/8" 9510 0 0
4 4760 0 0
8 2380 0 0
16 1190 0.95 0.01
30 595 2.91 0.19
50 297 0.86 1.89
100 149 0.04 0.77
200 74 0.01 0.01
FONDO 37 0.23 0.62

Estos resultados fueron proporcionados por el laboratorio de aseguramiento de la calidad (CETEC)
del Centro de Investigacion y Desarrollo (CID) de Cementos Progreso luego de que se utilizara la

tamizadora de ese laboratorio.

Cuadro 29 Pesos retenidos de microcapsulas con aceite extraido, por tamiz

Microcapsulas por Microcapsulas por
Tamafio de coacervac_l()n compleja, con mlcroemulsu')rj, con aceite
. aceite extraido extraido
Tamiz apertura Preso tamiz . Preso tamiz .
(Hm) nicial _ Peso tamiz nicial _ Peso tamiz
(g+0.10) final (g £0.19) (g+0.10) final (g £ 0.1 9)

20 841 381.9 383.8 381.9 383.4
30 595 369.0 369.9 369.0 370.4
45 354 330.6 331.0 330.6 331.4
60 250 329.9 330.0 329.9 330.0
80 177 338.1 338.2 338.1 338.2
100 149 323.0 323.0 323.0 323.0
FONDO 74.5 463.6 463.7 463.6 463.7

Estos datos fueron obtenidos experimentalmente usando la tamizadora del Laboratorio de

Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.

93




Cuadro 30 Porcentajes de humedad de muestras de microcépsulas

Ranao de Microcépsulas por Microcépsulas por Microcépsulas por Microcéapsulas por
T g microemulsion, con | coacervacion compleja, microemulsion, coacervacion compleja,
emperatura X ial : il ) i : i
°C) aceite comercia con aceite comercia con aceite extraido con aceite extraido
(%= 0.01%) (%= 0.01%) (%= 0.01%) (%= 0.01%)
40 5.94 1.98 2.87 3.98
60 7.19 3.13 3.32 5.10
80 8.17 6.54 3.78 8.44
100 6.21 5.50 2.79 7.42

Estos resultados se obtuvieron experimentalmente usando la balanza de humedad del laboratorio
de analisis dentro del Laboratorio de Operaciones Unitarias de la UVG.

D. Datos calculados

Cuadro 31 Analisis granulométrico de las microcapsulas obtenidas por coacervacion compleja
con aceite comercial

Tamiz Tamafio de | Porcentaje retenido, | Masa que pasa | Porcentaje que

(ASTM) | apertura (um) individual (g £0.03 ) pasa, individual
3/8" 9510 0.0 5.00 100.0%z 0.9%

4 4760 0.0 5.00 100.0%z 0.9%

8 2380 0.0 5.00 100.0%= 0.9%
16 1190 19.0%z 0.2% 4.05 81.0%= 0.8%
30 595 58.2%z 0.4% 1.14 22.8%= 0.6%
50 297 17.2%= 0.2% 0.28 5.6%z= 0.6%
100 149 0.8%z 0.2% 0.24 4.8%= 0.6%
200 74 0.2%z 0.2% 0.23 4.6%= 0.6%

FONDO 37 4.6%z+ 0.2% 0.00 0.0

Cuadro 32 Analisis granulométrico de las microcapsulas obtenidas por microemulsion con aceite

comercial
Tamiz Tamafio de Porcentaje retenido, | Masa que pasa | Porcentaje que
(ASTM) | apertura (um) individual (g £0.03 g) pasa, individual
3/8" 9510 0.0 3.49 100.0%=* 1.2%
4 4760 0.0 3.49 100.0%z 1.2%
8 2380 0.0 3.49 100.0%z 1.2%
16 1190 0.3%z 0.3% 3.48 99.7%z 1.2%
30 595 5.4%z 0.3% 3.29 94.3%z 1.2%
50 297 54.2%z+ 0.4% 1.40 40.1%+ 1.0%
100 149 22.1%z+ 0.3% 0.63 18.1%= 0.9%
200 74 0.3%z 0.3% 0.62 17.8%z= 0.9%
FONDO 37 17.8%z 0.3% 0.00 0.0
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Cuadro 33 Andlisis granulométrico de las microcapsulas obtenidas por coacervacion compleja
con aceite extraido

Tamiz T:prgitnlfr:e Masa retenida P&;Zi?;?e Masa que pasa Porce_ntqje_ que
(ASTM) (um) (g £0.19) individua’ll (g+£0.49) pasa, individual
20 841 1.9 54.3%z 7.1% 1.6 45.7%z= 12.4%
30 595 0.9 25.7%z+ 4.9% 0.7 20.0%= 11.6%
45 354 0.4 11.4%+ 4.2% 0.3 8.6%= 11.5%
60 250 0.1 2.9%z+ 4.1% 0.2 5.7%= 11.4%
80 177 0.1 2.9%z+ 4.1% 0.1 2.9%z+ 11.4%
100 149 0 0.0% 0.1 2.9%z+ 11.4%
FONDO 74.5 0.1 2.9%= 4.1% 0.0 0.0

Cuadro 34 Analisis granulométrico de las microcapsulas obtenidas por microemulsion con aceite

extraido
Tamiz T;gg?tnuorge Masa retenida Proef[g?]?;?e Masa que pasa Porce_ntqje_ que
(ASTM) (um) (g £0.19) individuail (gx0.49) pasa, individual
20 841 1.5 37.5%z= 5.0% 2.5 62.5%= 11.6%
30 595 1.4 35.0%z 4.8% 1.1 27.5%= 10.3%
45 354 0.8 20.0%z 4.0% 0.3 7.5%z= 10.0%
60 250 0.1 2.5%z 3.5% 0.2 5.0%z 10.0%
80 177 0.1 2.5%z 3.5% 0.1 2.5%z= 10.0%
100 149 0 0.0% 0.1 2.5%z= 10.0%
FONDO 74.5 0.1 2.5%z 3.5% 0.0 0.0

Cuadro 35 Tamarios de particula (um) correspondientes a diametros equivalentes, por muestra de
microcapsulas

L Aceite comercial Aceite extraido
Diametro — —
equivalente Coacervacion Microemulsion Coacervacion Microemulsion
compleja compleja
10 373.2 57.8 384.1 384.1
20 546.5 162.1 595.0 504.6
30 668.6 229.2 690.7 612.6
40 770.8 296.2 786.3 682.9
50 873.1 351.4 882.0 753.1
60 975.3 406.4 977.7 823.4
70 1077.5 461.5 1073.3 893.7
80 1179.8 516.5 1169.0 964.0
90 1753.7 571.5 1264.7 1034.3
100 2380.0 2380.0 1360.3 1104.6
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Cuadro 36 Transformacion logaritmica de los tamafios de particula (um) correspondientes a
didmetros equivalentes, por muestra de microcapsulas

., Aceite comercial Aceite extraido
qumetro Coacervacion . ., Coacervacion . .,
equivalente compleja Microemulsién compleja Microemulsién
10 2.6 1.8 2.6 2.6
20 2.7 2.2 2.8 2.7
30 2.8 2.4 2.8 2.8
40 2.9 2.5 2.9 2.8
50 2.9 2.5 2.9 2.9
60 3.0 2.6 3.0 2.9
70 3.0 2.7 3.0 3.0
80 3.1 2.7 3.1 3.0
90 3.2 2.8 3.1 3.0

100 3.4 34 3.1 3.0

Esta transformacion de datos se realizé para asegurar la normalidad y homogeneidad de varianza
de las muestras, para los analisis estadisticos realizados.

Cuadro 37 ANOVA de dos factores para el método de encapsulacion y tipo de aceite de las
microcapsulas

Eactor _Grados de Suma de Media de valor F| Valor p
libertad (Df) cuadrados cuadrados
Método 1 3.153 3.1525 8.593 0.00583
Aceite 1 1.124 1.1242 3.064 0.08855
Método*Aceite 1 1.659 1.6593 4,523 0.04037
Residual 36 13.207 0.3669

Cuadro 38 Prueba Post-Hoc de Tukey HSD para comparacion del método de encapsulacion y
tipo de aceite de las microcapsulas

. . .| Limite | Limite | Valorp
Comparacion Diferencia | . - . -
inferior | superior | ajustado
Microemulsion vs | 4 5615 | 0.0499 | -0.1730 | 0.00583
Coacervacion compleja
Microemulsion, Aceite | 556 | 9557 | 0.5033 | 0.04472
comercial vs extraido
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Cuadro 39 Prueba Post-Hoc de Tukey HSD para la humedad retenida por método de
encapsulacion y tipo de aceite de las microcapsulas

Intervalo | Intervalo| Valor p

Comparacion Diferencia| . . . .
inferior | superior | ajustado

Microemulsion, 36875 | -6.9828 | -0.3922 | 0.0270
comercial vs extraido

Coacervacioncompleja, | 4 9475 | 13478 | 52428 | 0.3400
comercial vs extraido

Aceite comercial,
Microemulsion vs 2.5900 -0.7053 5.8853 0.1446

Coacervacion compleja

Aceite extraido,
Microemulsion vs -3.0450 -6.3403 0.2503 0.0736

Coacervacion compleja

Cuadro 40 Prueba de T-Student para métodos de encapsulacion con aceite comercial

Grupo Media de h_umedad Valor t valor p In_tervalo de
retenida confianza (95%)
Coacervacion 6.02
compleja ' -1.0546 0.4304 [-7.7130, 5.3730]
Microemulsion 7.19

Cuadro 41 Prueba de T-Student para métodos de encapsulacion con aceite extraido

Grupo Media de humedad Valor t valor p In_tervalo de
retenida confianza (95%)
Coacervacion 6.02
compleja ' 6.5356 0.0227 [1.5844, 7.7056]
Microemulsion 7.19

97



E. Muestra de céalculos
Calculo 1 Densidad del aceite esencial extraido

0.3064 g

=—=10.852 L
PaE 05l 0.8525 g/m

Este calculo se realizo siguiendo el método gravimétrico para hallar la densidad de las muestras de
aceite esencial extraido y comercial. Se utiliz6 la Ecuacion 9.

Calculo 2 Valor &cido del aceite esencial extraido

5.1mL de NaOH *56.1mg/meq NaOH 755 mg NaOH
5¢9 ~ "7 g aceir esencial

VAAE =

Este célculo se realizé para obtener el valor &cido de las muestras de aceite esencial extraido y
comercial. Se utiliz6 la Ecuacion 10.

Calculo 3 Alginato de sodio necesario para preparar 50 mL de una solucién al 2% (p/v)

50 ﬂlL SOl 20/ l l ‘ - 1 g alg.7lat0
% —
° 100 ”lL Hzcdest l

Este calculo se realiz6 para determinar la cantidad del reactivo sélido de alginato de sodio necesario
para preparar la solucién utilizada en la microencapsulacién. De la misma manera se calculd la
cantidad de CaCl; requerida para producir la solucién de cloruro de calcio al 1.5% (sustituyendo
los 2 gramos de alginato por 1.5 gramos de CaCly).

Calculo 4 Masa de microcapsulas retenidas en el tamiz ASTM 20
Masaretenidar,y = 383.8g—3819g=19g¢g
Se realiz6 este calculo para determinar la masa de microcapsulas (obtenidas por coacervacion
compleja y con aceite esencial extraido) retenidas por el tamiz ASTM 20. Se utilizé la Ecuacion 1

y de la misma manera se calculd la masa retenida por cada tamiz, tanto para microcapsulas de
coacervacion compleja como de microemulsion (todas con aceite extraido).
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Calculo 5 Porcentaje de microcapsulas retenidas en el tamiz ASTM 20

19g
35¢g

% retenidor,y = * 100% = 54.3%

Se realiz0 este calculo para determinar el porcentaje de microcapsulas (obtenidas por coacervacion
compleja y con aceite esencial extraido) retenidas por el tamiz ASTM 20. Se utiliz6 la Ecuacion 2
y de la misma manera se calcul6 el porcentaje de muestra retenido por cada tamiz, tanto para
microcapsulas de coacervacion compleja como de microemulsién, para ambos tipos de aceite.

Calculo 6 Masa de microcapsulas que pasan el tamiz ASTM 20
Masa que pasar,g = 3.5g—19g=16g

Se realiz6 este célculo para determinar la masa de microcapsulas (obtenidas por coacervacion
compleja y con aceite esencial extraido) que pasan por el tamiz ASTM 20. Se utiliz6 la Ecuacion 3
y de la misma manera se calcul6 la masa de muestra que pasa por cada tamiz, tanto para
microcapsulas de coacervacion compleja como de microemulsién, para ambos tipos de aceite.

Calculo 7 Porcentaje de microcapsulas retenidas en el tamiz ASTM 20

1.6
% pasar,y = ﬁ * 100% = 45.7%

Se realizo este calculo para determinar el porcentaje de microcapsulas (obtenidas por coacervacion
compleja y con aceite esencial extraido) que pasan por el tamiz ASTM 20. Se utilizo la Ecuacién 4
y de la misma manera se calculd el porcentaje de muestra que pasa por cada tamiz, tanto para
microcapsulas de coacervacion compleja como de microemulsion, para ambos tipos de aceite.

Célculo 8 Pendiente de la regresion lineal para hallar D80

_ 595um —1190um 0.2 um
T8 =T 8% —81% %

Se realiz6 este calculo para determinar la pendiente de la ecuacion de la recta para los valores de
tamafio de particula y porcentaje de masa que pasa entre los que se encuentra el 80% (D80), para
las microcapsulas por coacervacion compleja y aceite comercial. Se utilizé la Ecuacién 6.

Célculo 9 Intercepto en y de la regresion lineal para hallar D80

m
bpgo = 1190um — (10.2%7 * 81%) = 3169 um
0

Se realiz0 este célculo para determinar el intercepto en y de la ecuacion de la recta para los valores
de tamafio de particula y porcentaje de masa que pasa entre los que se encuentra el 80% o D80, para
la muestra de microcapsulas por coacervacién compleja con aceite comercial, tomando como
referencia la pareja de tamafio-porcentaje mas cercana al porcentaje buscado. Se us6 la Ecuacién 5.
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Caélculo 10 Interpolacion lineal para hallar el tamafio de D80
um
TPpgo = (10.2 % 80%) +316.9 ym = 1179.8 ym
0

Se realiz0 este calculo para determinar el tamafio de particula de las microcépsulas por coacervacion
compleja con aceite comercial que representa el 80% de muestra que pasa, 0 D80. Se utilizo la
Ecuacion 5 y la pendiente y el intercepto de la ecuacion de la linea recta, que se calcularon en los
Calculos 8y 9, respectivamente. Para el resto de los diametros equivalentes correspondientes a otras
muestras de microcépsulas (por coacervacion compleja y microemulsion, tanto con aceite comercial
como extraido), se usé la funcion Prondstico Lineal de Excel, facilitando la automatizacion del
proceso.

F. Analisis de error

Calculo 11 Propagacion de error de masa retenida

Sy =+/7%0.12 = £0.14142g

Se realizé este calculo para determinar la incertidumbre de las masas de microcapsulas (obtenidas
por coacervacion compleja y con aceite esencial extraido) retenidas por tamiz, para el analisis
granulométrico. Se utilizé la Ecuacion 7. De la misma manera se calculé la propagacién de error
del resto de masas registradas por tamiz, tanto para microcapsulas de coacervacion compleja como
de microemulsién (todas con aceite extraido); y del porcentaje retenido acumulado de todos los
resultados del analisis granulométrico, ya sea con aceite comercial o con aceite extraido.

Calculo 12 Propagacion de error de porcentaje retenido individual

S, =543 O.1V" (04’ +7.19

y =R (1.9) +(3.5) =371%

Se realizo este calculo para determinar la incertidumbre del porcentaje de microcapsulas (obtenidas
por coacervacion compleja y aceite esencial extraido) retenidas por tamiz, para el analisis
granulométrico. Se utilizé la Ecuacion 8. De la misma manera se calcul6 la propagacion de error
del resto de porcentajes retenidos, tanto para microcapsulas de coacervacién compleja como de
microemulsién, de ambos tipos de aceite.
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G. Caodigo utilizado

A continuacion, se presenta el codigo completo utilizado para realizar los analisis
estadisticos en RStudio, con el fin de evaluar la normalidad, homogeneidad de varianzas y
realizar andlisis de varianza sobre los datos de granulometria y retencién de humedad. Para
estos analisis, se emplearon diversas bibliotecas que permitieron realizar el analisis de datos,
asi como la visualizacién gréfica de los resultados. Estas pruebas fueron fundamentales para
evaluar la significancia estadistica en las diferencias entre los métodos de encapsulaciény los
tipos de aceite, tanto en las muestras granulométricas como en los datos de analisis térmico.

# Carga de librerias necesarias para los andlisis
library(car)

library(ggplot2)

library(dplyr)

library(MASS)

library(WRS2)

library(tidyr)

library(FSA)

# Datos GRANULOMETRIA

Ds <- ¢(10,20,30,40,50,60,70,80,90,100)

DCoCoC <- ¢(373.2, 546.5, 668.6, 770.8, 873.1, 975.3, 1077.5, 1179.8, 1753.7, 2380)
DCoCoCL <- log(DCoCoC)

DMEC <- ¢(57.8, 162.1, 229.2, 296.2, 351.4 ,406.4, 461.5 ,516.5, 571.5, 2380)
DMECL <- log(DMEC)

DCoCoE <- ¢(384.1, 595, 690.7, 786.3, 882, 977.7, 1073.3, 1169, 1264.7, 1360.3)
DCoCoEL <- log(DCoCoE)

DMEE <- ¢(384.1, 504.6, 612.6, 682.9, 753.1, 823.4, 893.7, 964, 1034.3, 1104)
DMEEL <- log(DMEE)

#Evaluar la normalidad de los datos
shapiro_DCoCoCL <- shapiro.test(DCoCoCL)
print(shapiro_DCoCoCL)

shapiro_ DMECL <- shapiro.test(DMECL)
print(shapiro_ DMECL)

shapiro_DCoCoEL <- shapiro.test(DCoCoEL)
print(shapiro_DCoCoEL)

shapiro_ DMEEL <- shapiro.test(DMEEL)
print(shapiro_ DMEEL)

# Crear un dataframe en formato largo
data <- data.frame(
Diametro = ¢(DCoCoCL, DMECL, DCoCoEL, DMEEL), # Usamos DMECL para DMEC con logaritmo
Método = rep(c("Coacervacion compleja", "Microemulsion","Coacervacion compleja”, "Microemulsion"), each
=10),
Aceite = rep(c("Comercial”, "Comercial", "Extraido", "Extraido"), each = 10))

# Prueba de homogeneidad de varianzas (Levene)
leveneTest(Diametro ~ Método * Aceite, data = data)

# ANOVA de dos factores (Método y Aceite)
anova_result <- aov(Didmetro ~ Método * Aceite, data = data)
summary(anova_result)

# Prueba post-hoc de Tukey HSD
tukey_result <- TukeyHSD(anova_result)
print(tukey_result)

# Gréfica de interaccion
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par(mfrow = c¢(1, 1))
ggplot(data, aes(x = Aceite, y = Diametro, color = Método, group = Método)) +
stat_summary(fun = mean, geom = "point”, size = 3) +
stat_summary(fun = mean, geom = "line", aes(line type = Método)) +
stat_summary(fun.data = mean_se, geom = "errorbar”, width = 0.2) +
labs(title = "Gréfico de Interaccion: Método de Encapsulacion y Tipo de Aceite”,
x = "Tipo de Aceite", y = "log Diametro Equivalente (um)") +
theme_minimal() +
theme(legend.position = "top",
text = element_text(family = "serif"))

# Revisar residuos del modelo ANOVA
residuals_anova <- residuals(anova_result)
print(residuals_anova)

# Histograma de los residuos

par(family = "serif")

hist(residuals_anova, main="Histograma de Residuos: ANOVA de Dos Factores", xlab="Residuos",
ylab="Frecuencia")

# QQ-Plot para verificar normalidad de los residuos
ggnorm(residuals_anova,, main="QQ-Plot de Residuos ANOVA")
gqline(residuals_anova, col="red")

# Graéfico de residuos vs valores ajustados

plot(fitted(anova_result), residuals_anova, main="Residuos vs Valores Ajustados",
xlab="Valores Ajustados", ylab="Residuos")

abline(h=0, col="red")

# Datos TGA
datos <- data.frame(
Temperatura = rep(c(40, 60, 80, 100), each = 4),
Muestra = rep(c("MEC", "CoCoC", "MEE", "CoCoE"), times = 4),
Humedad = c(5.94, 1.98, 2.87, 3.98, 7.19, 3.13, 3.32, 5.10,
8.17, 6.54, 3.78, 8.44, 6.21, 5.50, 2.79, 7.42))

# Dividir en "Método" y "Aceite" como factores
datos <- datos %>%
mutate(Método = ifelse(Muestra %in% c("MEC", "MEE"), "Microemulsién”, "Coacervacion"),
Aceite = ifelse(Muestra %in% c("MEC", "CoCoC"), "Comercial", "Extraido"))
datos$Método <- as.factor(datos$Método)
datos$Aceite <- as.factor(datos$Aceite)

# Prueba de Normalidad (Shapiro-Wilk) para los datos de Humedad Retenida
shapiro_test <- shapiro.test(datos$Humedad)
print(shapiro_test)

# Prueba de Homogeneidad de Varianzas (Levene)
levene_test <- leveneTest(Humedad ~ Método * Aceite, data = datos)
print(levene_test)

# ANOVA Robusto de dos vias (como no es hay varianza homogénea)
anova_robusto <- t2way(Humedad ~ Método * Aceite, data = datos)
print(anova_robusto)

# Andlisis Post-hoc (Prueba de Tukey)
modelo <- Im(Humedad ~ Método * Aceite, data = datos)

102



tukey_test <- TukeyHSD(aov(modelo))
print(tukey_test)

# Pruebas T
# Prueba T entre Coacervacion y Microemulsion con aceite comercial (C)
altas_temp_comercial <- datos %>%

filter(Temperatura == 80 | Temperatura == 100) %>%

filter(Muestra %in% c("MEC", "CoCoC")) # Solo microemulsion y coacervacion con aceite comercial
t_test_comercial <- t.test(Humedad ~ Muestra, data = altas_temp_comercial)
print("Prueba T entre Microemulsién y Coacervacion con aceite comercial (C):")
print(t_test_comercial)

# Prueba T entre Coacervaciéon y Microemulsion con aceite extraido (E)
altas_temp_extr <- datos %>%
filter(Temperatura == 80 | Temperatura == 100) %>%
filter(Muestra %in% c("MEE", "CoCoE")) # Solo microemulsién y coacervacion con aceite propio
t_test_extr <- t.test(Humedad ~ Muestra, data = altas_temp_extr)
print("Prueba T entre Microemulsién y Coacervacion con aceite extraido (E):")
print(t_test_extr)
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H. Certificados de analisis externos

Se realizaron dos tipos de andlisis en laboratorios externos al Laboratorio de Operaciones
Unitarias de la UVG. El primero, el anlisis granulométrico de las muestras de microcapsulas
de aceite comercial fue realizado en el laboratorio de aseguramiento de la calidad (CETEC) del
Centro de Investigacion y Desarrollo (CID) de Cementos Progreso. El segundo, el analisis GC-
MS de las muestras de aceites esenciales comercial y extraido y de la liberacién de aceite por
las microcapsulas, fue realizado en el Laboratorio de Andlisis Avanzado del Centro de
Investigaciones de la UVG. A continuacion, se presentan los reportes de las pruebas
adjuntados:
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Figura 45 Andlisis granulométrico de las microcépsulas por coacervacion compleja con aceite

comercial, realizado en CETEC

$26100-¥03

Wwor-eidwos@?9}92 V0D (8 O §LIH-BEZZ ¥ FEEHUNWOD SpINd OWSILY [P ZIPYRA B} RIGUIA £xd 'o3un unuea

5 R P ap oD BLIND 15 [BUEUO $2 BULOJU 813

awaweSsiur ebey 25 anb 50UAW B 'BULDJUI FI5Y BSIINFOIDA BGIP ON 'SIUER |2 Jod sEpEIUesaId SEASINW BT € SIUBWEDIUN UZI3|E: 83 0ARsue Bp Sopensal o
(sa)0 03130

10 & aed s 2 3P IR 3P d 3

PERUED P ORI LN $5 ON PO 36T
SULOJUI 2153 € UBJED 3| 35 20D 505N 50 2D Hqesuodsas B3eU &S ON D313D)
381D 13 50d SCOIUAP SORUISENL A SOBRSENW 2D SAURd &0 #qesuodsas ey as ON D3139)

:sauoioenIasqQ

1opeuy 6103 P 3p3r eIsieUYy
8T e23UY &P O|npoy
(2o sweg ¢ [2101 0534
oot 05 UE 1 B L4 3/€ -
vo 00 0001 v o oano4
001 oy ¥'s6 zo o ooz
00T Y 756 80 vo'o ook
00t g 9's ¥6 i €20 (]
oov a7z Tl zes 167 [
> .
705 2 0L o'l 06 S6°0 9L
3
Bas T 0’001 00 00 0 8
oo °
000k 00 L] 0 ¥
B 000t 00 oo 0 | 8
o0s
OpE|NWNIE
——e 2001 esed ¥ opjuaas ¥, % | (B6)epn esep (2y1eW) ZIwe )
VORLIWOTNNYYED YAYND

BlI}3Wojnuesn

OAVSN3 3d IWHOANI

£L-80P20C ohesua 9p Ty2a3 20200 cwakosg z
£2-L0$208 10 3p eyoad 03130 cuejions ohusua 3p Jebny m m
uyo Jod opeajeas oansIny |oanssnw 3p eysay. 5T TE RI2UIPAZOId i w
Q0Ly-282Z ouojaeL Wo7 0J0Weo @ & se[elow] 0|UOIIDBB DALIOD sauoRmAsY) 0Aody opeWon g
3
TIEWATNS 'CRWAENG L | joaN s0) seiuediely B BrRURIeD cAUeD ORIPT 0L BUoZ §5r0L Sieuobeq uczang osasbouy soewed [ m w-
-4 ©012d2232 9p EY ; P
= UQMNON ouoRIOqe] op Basy “BreLIAEND ,-_mEL“”M”””HM“”“h —-”wmw““m_.aw_.acﬁ LO-BL PV S1 ommw—comﬂ
Lap L eubed SOuswad
cL-20+202 UOISIWS 3p B3 OO_GOJOZ O3L OHIN3D ey
[Rord+ 4 (L0} ofeqeal 3p Uap0 V'S OSINO0Ud SOLNIW3D R =

106



Figura 46 Anélisis granulométrico de las microcapsulas por microemulsion con aceite comercial,

realizado en CETEC
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Figura 47 Cromatograma de la muestra de aceite esencial comercial

Abundanca TIC: 240909-000001_Dhdata ms

1.350+07
1.3e+07
1.258+07
1.20407 I
1.150+07 |
1.1e+07 |
1.058+07
1e+07
9500000
Q000000
B50000C
800000
7500000
7000000

E500000

6000000

5500000

5000000

4500000

4000000

2500000

3000000

2500000

2000000 '

1500000

1000000 15.41

5000002

1
F | 30.255
7.503 12.004 ‘ 7.
7R N'b@m musjhaz.rﬁgmg 45542 54330

T T T T T T T T T T T T T T T
Time- - 5.00 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000 5500 6000 6500 7000 7500

108



les compuestos detectados en el cromatograma para

aceite esencial comercial (Figura 44)

incipa

Figura 48 Areas bajo la curva de pr
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Figura 49 Cromatograma de la muestra de aceite esencial extraido
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les compuestos detectados en el cromatograma para

incipa
aceite esencial extraido (Figura 46)

Figura 50 Areas bajo la curva de pr
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Figura 51 Cromatograma de la muestra de aceite extraido liberado en etanol, por microcapsulas
de microemulsion

Abundance TIC: 240909-000003 Dhdata ms
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Figura 52 Areas bajo la curva de principales compuestos detectados en el cromatograma para
aceite liberado por microcépsulas de microemulsion (Figura 48)

Fk# RT Area% Library/ID Ref# CRAS# Qual
1 6.856 2.03 c:\Database\NISTO0G5a.L
Methyl Alcchol 29 DOODET-56-1 64
Methyl Alcchol 31 0D000ET-56-1 9
Methyl Alcohol 30 DOOODET-B6-1 4
2 7.452 &£7.84 C:\Database“ZNISTO052.L
Ethyl alcohol 93 DO0O0GE4-1T7-5 91
Ethyl alcohol 95 0000E4-17-5 90
Ethyl alcohol 94 DOQ0E4-1T7-5 64
3 9.330 2.26 Cc:\Database\NISTO0Ga.L
Ammonia 6 007664-41-7 2
Water 7 007732-18-5 1
Urea 292 000057-13-6 1
4 18.132 9.82 C:\Database\NIST0Ea.L
D-Limonene 15162 005989-2T7-5 94
D-Limonene 15164 005989-2T7-5 93
Cyclohexene, l-methyl-4-({l-methyle 153272 007705-14-8 87
thenyl)-, (.+/-.)-

5 37.368 0.22 c:\Database\NISTO53.L
2-Cyclohexen-1-one, 2-methyl-5-(1- 22926 006485-40-1 96
methylethenyl)—-, (R)-
2-Cyclohexen-1-cne, 2-methyl-5-(1- 229295 002244-16-8 S&
methylethenyl)-, (S)-
2-cyclohexen-1-one, 2-methyl-5-(1- 22932 002244-16-8 895
methylethenyl)-, (S)-

& 75.113 1.20 C:\Database\MISTO05a.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, mono 110586 004376-20-9 83
[2-ethylhexyl) ester
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dils 168521 027554-26-3 T4
ooctyl ester
Dbi-n-octyl phthalate 168499 000117-84-0 72

7 75.504 3.82 Ci\Database\NIST0Ea.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, mono 110586 004376-20-9 91
[2-ethylhexyl} ester
Di-n-octyl phthalate 168496 000117-84-0 B8O
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dils 168521 027554-26-3 T0
ooctyl ester

B 75.886 6.04 C:\Database\NIST05a.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, mono 110586 004376-20-9 51
(2—ethylhexyl) ester
Phthalic acid, 2-ethylhexyl ischex 158098 1000308-98-5 &0
vl ester
1,2-Benzenedicarboxylic acid, diis 168521 027554-26-3 Té
ooctyl ester

9 T76.250 5.07 C:\Database\NISTO0Ea.L
1,2-Benzenedicarboxvlic acid, mono 110586 004376-20-9 591
(2-ethylhexyl) ester
1,2-Benzenedicarboxylic acid, diis 168521 027554-26-3 T6
ooctyl ester
Di-n-octyl phthalate 168496 000117-84-0 70

10 T76.568 1.70 C:i\Database\NIST05a.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, diils 168521 027554-26-3 94
ooctyl ester
1,2-Benzenedicarboxylic acid, mono 110586 004376-20-9 51
(2—ethylhexyl) ester
Phthalic acid, Z2-ethylhexyl ischex 158098 1000308-38-5 64
¥l ester
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Figura 53 Cromatograma de la muestra de aceite extraido liberado en etanol, por microcapsulas
de coacervacion compleja
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Figura 54 Areas bajo la curva de principales compuestos detectados en el cromatograma para
aceite liberado por microcépsulas de coacervacion compleja (Figura 50)

Ek# RT Area% Library/ID Ref# CASE Qual
1 6.856 4.10 C:\Database\NIST0Ea.L
Methyl Alcchol 29 000067-56-1 64
Methyl Alcchol 31 0000&7-E&-1 Eé
Methyl Alcchol 30 000067-56-1 4
2 T.907 5%0.76 C:i\wDatabase\NISTO53.L
Ethyl alcohol 93 000064-17-5 094
Ethyl alcohcl 94 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 95 000064-17-5 &7
3 9.358 3.44 C:\DatabaseZWIST0Ga.L
Ammonla & 00Teed-41-7 2
Water 7 007732-18-5 1
Urea 291 000057-13-8 1

4 17.331 1.70 C:wDatabase\NISTO5z2.L
Cyclohexene, l1-methyl-4-({l1-methyle 15365 00E5959-54-8 S&
thenvl)-, (5)-
D-Limonens 15164 00B989-27-5 45
Ccyclohexanol, l1-methyl-4-(l-methyl 54305 010198-23-9 83
ethenyl)-, acetate
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10.

XI11. Glosario

Aceite esencial: compuesto volatil obtenido de plantas, frutas, hierbas o flores mediante
diferentes técnicas de extraccion, como la hidrodestilacion. Estos aceites son valorados por sus
propiedades aromaticas, terapéuticas y funcionales. En este estudio, se utiliz6 aceite esencial
de cascara de naranja.

Alginato de sodio: polisacarido natural extraido de algas marinas, utilizado como agente
gelificante en procesos de encapsulacion. En este estudio, fue empleado como uno de los
polimeros principales en la formacion de microcapsulas mediante coacervacion compleja.

ANOVA de dos muestras o dos vias: analisis de varianza que evalla el efecto de dos factores
o0 variables independientes sobre una variable dependiente, ademéas de la interaccion entre
ambas. Es util para comparar varias medias simultdneamente, evaluando cémo dos factores
afectan los resultados.

ANOVA robusto: analisis de varianza modificado para ser menos sensible a violaciones de las
suposiciones de normalidad y homogeneidad de varianzas. Es utilizado cuando los datos no
cumplen con los requisitos de un ANOVA tradicional.

Coacervacion compleja: método de microencapsulacion que se basa en la separacién de fases
de dos polimeros cargados opuestamente en una solucién, resultando en la formacion de
microcapsulas alrededor de un compuesto activo.

Cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas (GC-MS): técnica analitica
utilizada para identificar y cuantificar los componentes quimicos de una mezcla, ideal para
analizar la composicion de aceites esenciales.

Granulometria: técnica utilizada para medir y analizar la distribucién de tamafios de particulas
en una muestra. En este estudio, fue empleada para caracterizar las microcapsulas en términos
de su tamafio y distribucion.

Hidrodestilacién: método de extraccion de aceites esenciales mediante el uso de vapor de agua
para separar los compuestos volatiles presentes en una planta o fruto. En este estudio, se utilizo
para obtener aceite esencial de cascara de naranja.

Liofilizacion: proceso de secado por congelacion utilizado para eliminar el agua de las
microcéapsulas, preservando su estructura y estabilidad. Este método fue empleado en la
investigacion para simular el secado de las microcapsulas.

Microcépsulas: pequefias esferas que encapsulan compuestos activos, como aceites esenciales,
dentro de una matriz polimérica para protegerlos de factores externos y controlar su liberacion.
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11. Microemulsion: sistema termodindmicamente estable formado por agua, aceite y
surfactantes que permite encapsular compuestos activos en cépsulas de tamafio
micrométrico. En este estudio, se utilizé6 como uno de los métodos de encapsulacion.

12. Prueba de Levene: prueba estadistica utilizada para evaluar la homogeneidad de
varianzas entre los grupos en un conjunto de datos. Si los resultados indican que las
varianzas no son homogéneas, se deben usar métodos robustos como el ANOVA
robusto.

13. Prueba de Shapiro-Wilk: prueba estadistica que evalUa si un conjunto de datos sigue
una distribucién normal. En este estudio, se utiliz6 para determinar si los datos de
humedad seguian una distribucién normal.

14. Surfactante: compuesto que reduce la tension superficial entre dos fases, como agua y
aceite, facilitando la formacion de emulsiones. EI Tween 80 es un surfactante
comUnmente utilizado en microemulsiones para estabilizar las gotas de aceite.

15. Tween 80 (Polisorbato 80): surfactante no iénico utilizado para estabilizar emulsiones y
microemulsiones, especialmente en aplicaciones cosméticas y farmacéuticas. En este
estudio, fue empleado en el método de microemulsion para encapsular el aceite esencial
de naranja.
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