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Optimizacion de extraccion y microencapsulacion de carotenoides totales de tomate
(Solanum lycopersicum var. Manzano.) mediante secado por aspersion.

Daniel Edoardo Viera Alonso

Resumen. En este estudio se optimizo la extraccion y microencapsulacion de carotenoides
totales de tomate (Solanum lycopersicum) mediante secado por aspersion. El estudio consistio
en dos fases con el fin de determinar el punto 6ptimo para la extraccién y microencapsulacion
del compuesto bioactivo. En la fase 1 (uno) se optimizé la extraccion de carotenoides y licopeno
de tomate mediante un disefio factorial rotacional completo con tres variables dependientes y
una variable independiente (P < 0.10): temperatura de extraccion (28 y 31 °C), relacion acetona-
hexano (78 y 84%) y tiempo (0.06 — 0.14 hrs). El valor 6ptimo en el estudio de concentracion
de carotenoides y licopeno extraidos fue 3404.5 mg/100 g de tomate y se obtuvo con una
temperatura de 29.7 °C, relacion acetona-hexano de 80.56% y tiempo de 0.11 horas. En la fase
2 (dos) del estudio se optimizo6 la microencapsulacion de carotenoides y licopeno mediante un
disefio factorial rotacional completo con dos variables dependientes y dos variables
independientes (P < 0.10): Temperatura de aire de entrada (176 — 210 °C) y temperatura de aire
de salida (98-102 °C). El valor éptimo se obtuvo con temperatura de aire de entrada de 185.8
°C y temperatura de aire de salida de 101 °C, obteniendo una eficiencia de encapsulacion de
40.10% y rendimiento en el secado por aspersion de 18.76%.

Palabras clave: Eficiencia, extraccion, licopeno, punto Optimo, rendimiento de
encapsulacion, temperatura de entrada.

Abstract. In this study, the extraction and microencapsulation of total carotenoids from
tomatoes (Solanum lycopersicum) was optimized by spray drying. The study was divided
in two phases in order to determine the optimum value for the extraction and
microencapsulation of the bioactive compound. The first phase consisted on the extraction
of carotenoids and lycopene optimized by a Fractional Factorial and Central Composite
Rotational Design with three dependent variables and one independent variable (P < 0.10):
extraction temperature (28 to 31 °C), ratio of acetone-hexane (78 to 84%) and time (0.06 to
0.14 hr). The optimum value in the process of concentration of carotenoids and lycopene
was 3404.5 mg/100 g of tomatoes with a temperature of 29.7 °C, 80.56% of ratio of acetone-
hexane and 0.11 hours. In the second phase, the microencapsulation of carotenoids and
lycopene was optimized by a Fractional Factorial and Central Composite Rotational Design
with two dependents variables and two independent variables (P < 0.10): air inlet
temperature (176 to 210 °C) and air outlet temperature (98 to 102 °C). The optimum values
of air inlet temperature and air outlet temperature were 185.8 °C and 101 °C, respectively.
These values resulted in an encapsulation efficiency of 40.10% and encapsulation yield in
the spray dryer of 18.76%.

Key words: Encapsulation yield, extraction, inlet temperature, lycopene,
microencapsulation efficiency, optimum value.
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1. INTRODUCCION

En la actualidad, la industria alimentaria ha evolucionado buscando nuevas formas de
proveer componentes especificos como: proteinas, carbohidratos, grasas y fibras que
pueden contener los granos, frutas y vegetales, incorporandolos en otros alimentos que no
los poseen de forma natural o en cantidades no significativas, con el objetivo que el
consumidor pueda aprovechar los aportes nutritivos y benéficiosos sobre la salud que estos
pueden aportar (Lupano 2013).

El tomate (Solanum lycopersicum) perteneciente a la familia de la Solanaceae, es la
hortaliza con mayor demanda en Honduras y el mundo por su alto nivel nutritivo y sus
diferentes usos en areas industriales, culinarias y medicinales (FHIA 2015). Las pérdidas
de este producto representan un 20% de la produccién anual del mismo. Esto sucede porque
el mismo no cumple los pardmetros de calidad que la industria requiere para su
procesamiento, por tanto, mucho del material no es utilizado y descartado (Ferratto et al.
2009).

Aparte de vitamina C, el tomate contiene algunos micronutrientes y cantidades
considerables de carotenoides. El licopeno es el caroteno responsable de brindar el color
rojo a algunas frutas y vegetales, dependiendo de la variedad y estado fisiologico (Ordofiez
etal. 2009). Este es liposoluble, con dobles enlaces conjugados en su estructura, no presenta
cadenas ciclicas y no es sintetizado por el humano (Fernandez et al. 2007). El licopeno se
encuentra presente en otros frutos como la sandia, fresas, toronjas, guayabas, papayas, entre
otras (Cruz et al. 2013).

Con estas nuevas cualidades que aporta el tomate, su comercializacion se hizo més popular
y asi mismo la creacidn de alimentos funcionales los cuales llevan una cantidad significativa
de licopeno para que tuvieran efecto sobre la salud del consumidor. Sin embargo, durante
la elaboracién de estos alimentos se reducen estos componentes por tratamientos y procesos
severos a los cuales fueron sometidos causando inactivacion de enzimas, desnaturalizacion,
modificaciones en la solubilidad, color, entre otros (Lupano 2013).

Actualmente, las ciencias de la salud han enfocado sus esfuerzos en encontrar estrategias
eficaces para prevenir Enfermedades Cronicas No Transmisibles (ECNT), que se han
convertido en las primeras causas de muertes en todo el mundo (Serra 2016). Esta
problematica ha Illamado la atencion de los cientificos a nivel mundial a fin de buscar las
alternativas en los alimentos, utilizando componente bioactivos que puedan tener la
capacidad de mejorar la calidad de vida (Valenzuela et al. 2007).



El licopeno como componente tiene varias capacidades antioxidantes, lo cual, disminuye o
inhibe la proliferacion celular y elimina el singlete de oxigeno y los radicales de peroxilo
derivados del estrés oxidativo. Este es un carotenoide que se encuentra principalmente en
el tomate, ademas cuenta con otras propiedades; antiinflamatorias, y quimioterapéuticas
sobre enfermedades cardiovasculares, neurodegenerativas y algunos tipos de cancer (Cruz
et al. 2013).

El licopeno es un carotenoide que tiene una estructura aciclica y es isomero del B-caroteno,
pero carece de actividad pro-vitamina A. Este compuesto en altas cantidades (30 mg/dia)
pueden generar productos de descomposicion pro-oxidativa, sin embargo, en bajas
cantidades (6 mg/dia) podria aliviar la metaplasia (Cruz et al. 2013). El objetivo de
microencapsular es utilizar compuestos para convertir moléculas liposolubles, miscibles en
aguay asi aprovechar los beneficios que estos ofrecen en diferentes matrices (Parra 2010).

Las maltodextrinas son polimeros formados por unidades de D-glucosa unidas mediante
enlaces glicosidicos. Son provenientes del almidon de maiz o papa las cuales tienen un pH
de 4.5 — 5.5 al mezclarse con agua desionizada. Este componente es una mezcla entre
dextrosa, maltosa, oligo y polisacéridos. Las maltodextrinas son obtenidas via enzimética y
se encuentran comercialmente como un polvo blanco amorfo de sabor y olor caracteristicos,
con buena solubilidad en matrices liquidas, con un poder edulcorante y se considera que
tiene un elevado indice glucémico (Manuchar 2017).

Para fines del estudio, se determinaron los siguientes objetivos:

e Identificar el punto Optimo para obtener la mayor concentracion de carotenoides y
licopeno de tomate en el proceso de extraccion por medio de solventes organicos.

e Determinar el punto Optimo para obtener la mayor eficiencia y rendimiento de
microencapsulacion de carotenoides y licopeno presentes en el tomate.



2. MATERIALES Y METODOS

Localizacion del estudio.

El estudio se realiz6 en el Laboratorio de Andlisis de Alimentos, Planta de Innovacion de
alimentos del Departamento de Agroindustria Alimentaria y en el Laboratorio de Quimica
de Curriculum General en la Escuela Agricola Panamericana.

Fase I. Optimizacion de la concentracion de carotenoides totales de tomate en el
proceso de extraccion.

Eliminacion de la humedad de tomate fresco. Para la eliminacion de agua de los tomates
frescos se cortaron en julianas con un grosor de 0.8 cm. Luego, en un deshidratador eléctrico
marca Harvest Saver, modelo HS-R-SS-1-E, a una temperatura de bulbo seco de 140 °F (60
°C), una temperatura de bulbo hdimedo de 140 °F(60 °C) y a una velocidad de 3 rps
(revoluciones por segundo) durante 24 h (Monsalve y Machado 2007). Luego por medio de
un molino de martillos se redujo el tamafio de particula entre 0.5y 1.7 mm (Cardona et al.
2006).

Extraccion de carotenoides totales. Una vez el tomate fue deshidratado y disminuido su
tamafio de particula; para la extraccion de licopeno, se pesé en una balanza analitica 1g de
harina de tomate, 0.5g de celite® (tierra diatomea). Luego se procedio a mezclar la muestra
hasta que esta quedo completamente homogeneizada y se colocé en un recipiente graduado
de vidrio de 150 mL. Consecuentemente, se procedio a agregar 2 mL de agua destilada y
desionizada hasta crear una pasta y estabilizar el pH a 7. Dicha pasta fue lavada hexano-
acetona (1:1.5) y se mezclo en el agitador magnético durante 3, 6, 9 y 10.8 minutos.
Después del lavado, se dej6 reposar la mezcla sélido-solvente hasta observar una separacion
de fases. El lavado se realizo tres veces con hexano. Una vez realizada la separacion de
fases, se extrajeron los carotenoides totales en dilusion de hexano (Nellis et al. 2016).

Cuantificacion de extracto de carotenoides totales. Una vez obtenida la muestra se
prepararon dilusiones para obtener la concentracion por medio de espectrofotometria; para
esto se realizaron dilusiones en hexano-acetona de 1071, 102y 10 donde 10 tuvo un mejor
resultado en lectura. Para obtener la cuantificacion de carotenoides y licopeno se utilizo el
espectrofotometro marca Agilent Technologies Cary 8454 UV-Vis. Se coloco en una celda
de 2.5 mL un blanco utilizando una relacion 1.5:1 de hexano-acetona. El rango de lectura
para el estudio fue de 400-600 nm, obteniendo la absorbancia en los picos de 446 nm, 471
nmy 503 nm. El cual en el pico 471 nm brindd la mejor absorbancia (Rodriguez-Amaya y
Kimura 2004).



Se determiné la concentracion de carotenoides totales de acuerdo a la ecuacion 1.

— ( A XV x1.000.000 ) [1]

Coeficiente de extincion molar X M X100

. . ml
teoria de Carotenoides ( )
100g

Donde:

A= absorbancia de la solucion en la longitud de onda de 470 nm para el licopeno;

V = volumen final de la solucion; coeficiente de extincion o coeficiente de absorcion molar
de un pigmento en un determinado disolvente especifico (3450 para el licopeno);

M = masa de la muestra tomada para el analisis.

Una vez obtenida la concentracion, se procedio a multiplicar el resultado por la densidad
del licopeno como factor de correccién segun la ecuacion 2.

Factor de correccion (L) = ((Concentracion)(Densidad del licopeno)))

100g
[2]

Donde:
Densidad de licopeno: 0.889g/cm?®

Disefio experimental.

Fase 1. Optimizacion de la extraccion de carotenoides totales de tomate (Solanum
lycopersicum var. Manzano). Se utilizd un experimento factorial completo 23
estadisticamente delineado en la metodologia de superficie de respuesta con un disefio de
composicion central rotacional de 2do orden (DCCR). Los parametros del proceso se
codificaron (- 1, 0, +1), esto de acuerdo con la ecuacién 3.

.y Z
xi= Xi - [3]
Donde:
xi = Valor codificado de la variable Xi,
Xi = Valor real de la variable, z = Valor real de la variable en el punto central,
Axi = Valor del intervalo de variacion de xi

Para obtener un entorno experimental mas acotado se delinearon las variables axiales -o y
+a, este valor depende del ntimero factorial (F = 2k), donde k es ¢l nimero de variables
independientes (k= 3), los valores son definidos por la ecuacion 4:

a=(F)14=(2k)14=1.682 [4]

El nimero de unidades experimentales para esta metodologia fue un disefio factorial
completo definido por la ecuacion 5.



n=2k+2k+m [5]

Donde:

2¥ = nimero de puntos factoriales,

2k = namero de puntos axiales,

m = namero de réplicas del punto central 4

Se utilizaron tres variables independientes y tres niveles codificados usando un total de 20
unidades experimentales, siendo ocho factoriales, combinacidn de los niveles -1y +1, seis
axiales - a y + a y seis puntos centrales sirviendo como estimado del error experimental y
determinando la precision del modelo matematico (Cuadro 1).

Cuadro 1. Descripcion del disefio experimental.

Expresion Tratamientos Cantidad de puntos
2k =23 8 Factoriales

2k = 2x3 6 Axiales

M 6 Centrales

Box y Draper 1959)

El analisis de los resultados experimentales se describe como el comportamiento de un
sistema en el que se combinan dos variables independientes y una variable dependiente,
donde la respuesta fue una funcion de los niveles en los que se combinan (Box y Draper
1959), como se determina en la ecuacion 6.

Yi=F(X1, Xa........... , Xk)  [6]

Se realiz también un analisis de regresion para ajustar un polinomio de segundo orden con
las variables independientes para cada variable respuesta. La expresion general utilizada
para predecir el comportamiento de una respuesta es descrita en la ecuacion 7.

Yi=Bo+ PrX1+ PaXot+ PaXa+ PriXi?+ P2oXo? + BasXazt PraXiXo+E  [7]

Donde:

Yi = Funcion respuesta,

X1, X2y X3 = Valores de las variables independientes

Bo = Coeficiente relativo con la interpretacion del eje,

B1, B2 y B3 = Coeficientes lineales estimados por el método de minimos cuadrados,
B11, B22 y P33 = Coeficientes de variables cuadraticas,

B12 = Interaccion entre variables independientes, € = Error experimental.

El arreglo del modelo propuesto se evalud por el método “regresion por pasos” y el andlisis
de residuos se clasifico como “Falta de Ajuste”, la comparacion de la proporcion de la
varianza explicada por el modelo, es decir por el R2. Asi los coeficientes de la ecuacion 5
del mejor modelo polinomio, fueron ajustados a las respuestas del disefio experimental

5



(Moro 2013). Los niveles de las variables independientes son descritos como niveles,
axiales (o = 1.682), niveles factoriales y puntos centrales (Cuadro 2), estos son referentes a
las proporciones utilizadas.

Cuadro 2. Niveles de las variables independientes para la extraccion de carotenoides totales.

) Niveles
Variables —a _1 0 +1 e
Temperatura 21.59 25.00 30.00 35.00 38.41
% Acetona-hexano 71.59 75.00 80.00 85.00 88.41
Tiempo 0.02 0.05 0.10 0.15 0.18

El delineamiento del experimento comprende la expresion completa de todas las variables
independientes codificadas y decodificadas las cuales fueron usadas para la obtencion de
los analisis de varianza y coeficientes de regresion, asi como para la diagramacion de la
superficie de respuesta respectivamente (Cuadro 3).

Cuadro 3. Disefio Experimental completo (Valores codificados y reales).

Valores codificados Valores reales

Tratamientos o, X2 X3 x1 x2 X3
1 -1 -1 -1 25 75.0 0.05
2 -1 -1 1 25 75.0 0.15
3 -1 1 -1 25 85.0 0.05
4 -1 1 1 25 85.0 0.15
5 1 -1 -1 35 75.0 0.05
6 1 -1 1 35 75.0 0.15
7 1 1 -1 35 85.0 0.05
8 1 1 1 35 85.0 0.15
9 -1.68 0 0 21.59 80.0 0.1
10 1.68 0 0 38.41 80.0 0.1
11 0 -1.68 0 30 71.6 0.1
12 0 1.68 0 30 88.4 0.1
13 0 0 -1.68 30 80.0 0.0159
14 0 0 1.68 30 80.0 0.1841
15© 0 0 0 30 80.0 0.1
16 © 0 0 0 30 80.0 0.1
17© 0 0 0 30 80.0 0.1
18© 0 0 0 30 80.0 0.1
190© 0 0 0 30 80.0 0.1
200 0 0 0 30 80.0 0.1

© Puntos centrales, X1y x1 = Temperatura (°C), X2 y x2 = Acetona-Hexano (%), X3 y x3 = Tiempo
(h).



En el cuadro 4, para efectos de visualizacion, en las variables independientes se elaboraron
las formulaciones con sus respectivas proporciones y medidas.

Cuadro 4. Formulacion de tratamientos segun disefio para la extraccion de carotenoides
totales.

. Temperatura Relacion Acetona Hexano t
Tratamientos o
Q) Acetona (mL)* Hexano (mL)* (horas)

1 25 12.93 4.31 0.05
2 25 12.93 431 0.15
3 25 13.55 2.39 0.05
4 25 13.55 2.39 0.15
5 35 12.93 4.31 0.05
6 35 12.93 4.31 0.15
7 35 13.55 2.39 0.05
8 35 13.55 2.39 0.15
9 21.59 13.28 3.32 0.1
10 38.41 13.28 3.32 0.1
11 30 12.66 5.02 0.1
12 30 13.70 1.79 0.1
13 30 13.28 3.32 0.0159
14 30 13.28 3.32 0.1841
15© 30 13.28 3.32 0.1
16 © 30 13.28 3.32 0.1
17© 30 13.28 3.32 0.1
18© 30 13.28 3.32 0.1
19© 30 13.28 3.32 0.1
200 30 13.28 3.32 0.1

© Puntos centrales.
*Valores expresados con unidades reales.

Fase I1. Optimizacion de la microencapsulacion de carotenoides totales de tomate
(Solanum lycopersicum) mediante método de secado por aspersion.

Extraccion de carotenoides totales. Para la extraccion de la muestra se siguio el
procedimiento siguiendo la metodologia descrita en la seccion | de fase de extraccion del
compuesto.



Evaporacion de la muestra. La solucion de carotenoides totales y hexano fue llevada a un
rotovapor para concentrar la muestra. Las condiciones de evaporacion fue de 10 °C en el
condensador, presion de vacio, en bafio maria a 37 °C, a una velocidad de 40 revoluciones
por minuto. Una vez concentrada la muestra, se lavaron los cristales obtenidos con hexano
y se transfirieron a un beaker de 250 ml, cuidando que éste estuviese bien protegido de la
luz ya que los carotenoides son fotosensibles. Para protegerlo, se utilizé papel aluminio y
se le perforo la parte superior para que el hexano se evaporara y los cristales fueran faciles
de extraer (Nunes y mercadante 2004).

Emulsificacion. Se prepar6 una solucion de agua con maltodextrina a 10, 20, 30 y 40%, y
se dejo reposar por 24 h. La prueba de emulsion fue necesaria para determinar la cantidad
solidos que debe estar presente en la solucion donde las concentraciones que brindaron los
mejores resultados fueron 10 y 20% de solidos.

Preparacion de muestra para encapsulacion. Una vez concentrados los carotenoides y
licopeno en los recipientes graduados de vidrio, se procedi6 a preparar la muestra que fue
consecuentemente deshidratada. Para la preparacion de la muestra fue necesario la
utilizacion de aceite, ya que el licopeno es liposoluble e hidrofdébico. En este caso, se utilizd
aceite de canola, y se prepardé una solucion de 10% de aceite + licopeno, 20% de
emulsificante (Tween 20) y 70% de agua destilada (con 10% de maltodextrina), la muestra
se agito durante 6 minutos en un agitador magnético.

Microencapsulacion de carotenoides totales. La muestra se microencapsulé en un
secador por aspersion a escala de laboratorio Labplant SD-Basic, UK. El extracto ingresé
por la manguera hacia el atomizador mediante el funcionamiento de una bomba peristaltica,
posteriormente hacia la camara primaria, donde las particulas mas pesadas y el desecho
guedaron suspendidas, mientras que las que cumplieron con el peso y tamafio adecuado se
almacenaron en la cdmara de salida. La presion de aire de funcionamiento fue de tres (3)
atmosferas, el caudal de alimentacion fue 26.75 ml por minuto y la temperatura vario en
cada tratamiento (Da Silva et al. 2016).

Evaluacion de rendimiento de encapsulaciéon. Para evaluar el rendimiento de
encapsulacion del secador por aspersion se tomo el peso de licopeno presente en los
recipientes graduados de vidrio antes de la encapsulacion. Una vez la muestra encapsulada,
se procedio a diluirla y se midio la absorbancia en el espectrofotometro. Para determinar la
cantidad de carotenoides presentes en la solucion que fue encapsulado se utilizé la ecuacion
1y 2. Una vez obtenida la cantidad de licopeno soluble se procedio a realizar el céalculo
utilizando la ecuacion 8 (Jun et al. 2010, Cardona et al. 2006, Rodriguez-Amaya y Kimura
2004).

— PLf
RE (%) =~ %100  [8]
Donde:
RE: Rendimiento de encapsulacion.
PLo: Peso del licopeno agregado inicial
PLf: peso del licopeno final



Evaluacion de eficiencia. Se evaluo la eficiencia del microencapsulado obtenido mediante
la relacion del peso del licopeno encapsulado sobre la cantidad en masa aplicada de
maltodextrina en la solucién (agua destilada), para esto se utilizé la ecuacion 9 (Penalva et
al. 2014).

Eficiencia (%):% x 100  [9]

Donde:
PLo = Peso de licopeno.
PCf = Peso de capsula.

Disefio experimental. Este modelo presenta dos niveles axiales, codificados como + oy —
a. El valor alfa depende del numero factorial (F= 2k) del disefio y del nimero de variables
independientes (k=2), en el caso de este experimento se define por la ecuacion 10
(Rodrigues 2015).

+oc= (F) 14=(2k)14 = (22)14=1.414  [10]

El numero de tratamientos del experimento se basdé en un disefio factorial completo,
ecuacion 11.

n=2k+2k+m [11]

Donde:

2K = nimero de puntos factoriales.

2k = namero de puntos axiales.

m = nimero de repeticiones del punto central.

Los tratamientos se distribuyeron de la siguiente forma:

2k = 22 = 4 puntos factoriales.

2k = 2x2 = 4 puntos axiales.

m = 3 repeticiones del punto central.
Total = 11 unidades experimentales.

La significancia del modelo propuesto se definira como predictivo o tendencioso evaluado
por el analisis de los residuos y explicada por la comparacion de la proporcién de la varianza
(R?), la significancia de la “Falta de Ajuste” y la comparacion del Valor F calculado contra
el Valor F tabular para una significancia del 10% (Rodrigues 2015).

Ademas, se realizo un analisis de regresion para describir un polinomio de segundo orden
con las variables independientes por cada variable dependiente. La expresion general
utilizada para poder describir el comportamiento de la variable dependiente esta descrita en
la ecuacion 12.



Yi= Bot+ BuX1+ PaXot PaXa+ PriXi?+ PaoXo? + PasXaat PraXiXo+€  [12]

Donde:

Yi = Funcidn respuesta.

X1, X2 = Valores de variables independientes.

Ro = Coeficiente del intercepto del eje Y.

R1, B2 = Coeficientes lineales encontrados por el método de minimo cuadrados.
R11, B22 = Coeficientes de variables cuadraticas.

R12 = Coeficiente de interaccion entre variables independientes.

€ = Error del experimento.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

Fase 1. Optimizacion de la extraccion de carotenoides totales de tomate (Solanum
lycopersicum var. Manzano).

Para encontrar el punto dptimo de extraccion de licopeno se realizdé un disefio de 1/2
fraccion bajo el analisis de superficie de respuesta, en el cual se utilizaron las variables
temperatura (°C), relacion acetona-hexano (%) y tiempo (h), la concentracion obtenida
segun cada tratamiento se expresé en g/100 g (Cuadro 5).

Cuadro 5. Concentracion de carotenoides totales extraidos para el disefio ¥z de fraccion.

Relacion Acetona Hexano Carotenoides
t

Tratamiento Temperatura (horas) totales
Acetona (mL) Hexano (mL) (2/100g)

1 25 12.93 4.31 0.05 2.76
2 25 12.93 4.31 0.15 3.1

3 25 13.55 2.39 0.05 2.86
4 25 13.55 2.39 0.15 2.71
5 35 12.93 4.31 0.05 3.1

6 35 12.93 4.31 0.15 2.97
7 35 13.55 2.39 0.05 3.09
8 35 13.55 2.39 0.15 3.1

9 21.59 13.28 3.32 0.1 3.09
10 38.41 13.28 3.32 0.1 3.1

11 30 12.66 5.02 0.1 2.83
12 30 13.70 1.79 0.1 3.08
13 30 13.28 3.32 0.0159 2.82
14 30 13.28 3.32 0.1841 2.9

150 30 13.28 3.32 0.1 3.16
16 © 30 13.28 3.32 0.1 3.52
17© 30 13.28 3.32 0.1 3.67
18© 30 13.28 3.32 0.1 3.56
190 30 13.28 3.32 0.1 3.4

200 30 13.28 3.32 0.1 3.05

© Puntos centrales
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El modelo fue clasificado como significativo y predictivo ya que present6 un coeficiente de
determinacion inferior a 30% (R?= 70.2%). El R? encontrado en la investigacion para la
extraccion de licopeno demostrd que 70.20% de los datos fueron predichos por el modelo.
También, el modelo fue clasificado como predictivo ya que el F calculado fue mayor que
el F tabular (Teba 2014). Se realiz6 la prueba F con 10% de significancia, obteniendo 2.690
de valor F calculado, por lo que al compararse con la F tabular de 2.416 se identificd la
validez para graficar la respuesta. La falta de ajuste fue otro pardmetro que demostré un
modelo tendencioso, ya que éste no fue significativo (Cuadro 6). En los modelos de
regresion, la falta de ajuste se presenta cuando el modelo no logra describir de manera
adecuada la relacion entre las variables independientes y la variable dependiente (Rodrigues
2015). Una falta de ajuste puede ocurrir si no se toman en cuenta factores importantes, tales
como interacciones o términos cuadraticos. Todos los factores indicaron que el modelo
propuesto tuvo significancia estadistica y que los datos pudieron ser ajustados siendo éste
capaz de identificar las respuestas dentro de la regién experimental delimitada dentro del
estudio (Thompson 1982).

Cuadro 6. Coeficientes de regresion para concentracion carotenoides totales de tomate
(Solanum lycopersicum) en funcién de temperatura (°C) (X1), relacion acetona-hexano (%)
(X2 y tiempo (h) (X3).

Factor Coeficiente de Regresion
Intercepto -43.0101~
X1 (L) 0.4013
X1(Q) -0.0041
Xz (L) 0.99857
X2 (Q) -0.00607
X3 (L) 4.1463
X3 (Q) -73.6596"
X1*X2 -0.0017
X1*X3 -0.1503
X2*X3 0.2062
Falta Ajuste 0.1040
R? 0.57

F. calculado 2.765

F. tabular 2.416

Los coeficientes marcados con *, son clasificados como significativos (P < 0.10).
L = relacidn lineal, Q = relacion cuadratica.
X1= Temperatura (°C), X2= relacion acetona-hexano (%), Xs= tiempo (h).

A continuacion, se muestra la ecuacion matematica que representd la concentracion de
carotenoides y licopeno obtenidas (mg/L); el polinomio expresado es cuadratico de segundo
orden el cual fue descrito por los coeficientes de regresion para las variables significativas
presentes en la ecuacion 13.
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Carotenoides (“%)= (-43.0101) +0.998X12~ 73.6596X2*  [13]

Donde:

X1= Temperatura (°C).
X2=relacion acetona-hexano (%).
Xs=tiempo (h).

Las superficies de respuesta mostradas por el modelo propuesto, demostraron diferentes
interacciones entre las variables independientes y el punto dptimo para la extraccion de
licopeno. Este es un carotenoide el cual cuenta con una polaridad que lo hace soluble en
otros compuestos organicos como la acetona, pero con una mayor afinidad especifica a
compuestos como hexano, éter de petroleo, entre otros (Rodriguez-Amaya y Kimura 2004).
El licopeno es insoluble en agua, por tanto, la mezcla de agua con diferentes solventes
organicos, provoca que no exista una homogenizacion completa de las particulas (INSHT
2007); sin embargo, este reacciona de manera positiva ante la acetona ya que los -
carotenos son solubles en este compuesto orgénico, se le afiadié consecuentemente hexano
ya que el licopeno presenta mayor afinidad por este compuesto que por acetona.
(Rodriguez-Amaya 2001).

En las variables tiempo (h) y relacion acetona-hexano (%), el punto éptimo encontrado
fueron 80% y 0.11 h, segun la figura 1. El tiempo tiene un efecto negativo a largo plazo, ya
que mientras mas expongamos el licopeno a la acetona, el solvente tiende a desintegrar el
compuesto reduciendo de esta manera los niveles presentes en la solucion (Rodriguez-
Amaya y Kimura 2004). La relacion acetona-hexano es un factor importante al momento
de realizar la extraccion de los carotenoides y licopeno, esto se debe a que este como
carotenoide es soluble en acetona. Sin embargo, la afinidad de este compuesto es mayor por
el hexano. Por tanto, es necesario un porcentaje de hexano en la muestra para realizar la
correcta extraccion del compuesto (Nellis et al.2016).

Al destruir la célula con la molienda del tomate respectivamente seco, se facilita la
extraccion ya que el compuesto pasa a ser mas disponible y debido a la solubilidad del
compuesto en el solvente organico (acetona); el aumento de este compuesto tiende a
aumentar la cantidad del fitoquimico en la solucién (Meléndez et al. 2004).

Solventes no inmiscibles en agua son ideales para la extraccién de componentes bioactivos
en productos deshidratados. Por el contrario, productos con alta cantidad de agua se utilizan
solventes que si son miscible en agua. Sin embargo, se obtiene una mayor eficiencia en
concentracion de licopeno y carotenoides, cuando el producto ha sido deshidratado y
rehidratado nuevamente con acetona, este penetra bien en la textura de los alimentos. La
permanencia de la muestra con acetona por mucho tiempo puede contribuir a la degradacion
del compuesto (Rodriguez-Amaya y Kimura 2004).
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Figura 1. Efecto del tiempo (h) y relacion acetona-hexano (%) respecto a la concentracion
de carotenoides totales de tomate (Solanum lycopersicum).

Segun la figura 2, la relacion en las variables; temperatura (°C) y relacion acetona-hexano
(%) predice que existe un punto medio entre los puntos axiales donde se encuentra la mejor
combinacion para encontrar la mayor concentracion. Se observa en la figura 2 como el
aumento en la relacion acetona-hexano entre 78 y 84% y una temperatura entre 28 y 31 °C
obtiene los mayores niveles de carotenoides totales. La temperatura al momento de la
extraccion es un factor muy importante. Para realizarla, la acetona se debe calentar
previamente a 35 °C al realizar la mezcla, previamente se almacend la muestra a bajas

temperaturas, ya que el licopeno en acetona se deteriora lentamente (T < 5 °C) (Choksi y
Joshi 2007).

De acuerdo con Rodriguez et al. (2008), factores como la existencia de un gran nimero de
carotenoides, variabilidad cualitativa y cuantitativa de la composicién de los alimentos,
variacion en las cantidades de carotenoides dentro de un mismo alimento, distribucién no
uniforme de los carotenoides entre muestras, la naturaleza variable de las matrices
alimenticias, entre otros, son ejemplos de factores que hacen que el anélisis de carotenoides
dentro de un alimento sea muy dificil. Ademas, existen fuentes comunes de errores en estos
analisis, como: extraccion incompleta, pérdidas fisicas ocurridas durante el procesamiento,
identificacion equivocada, errores de cuantificacién o calculo, degradacion oxidativa
durante el analisis o almacenamiento de la muestra, entre otros.
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Figura 2. Efecto de temperatura (°C) y relacion acetona-hexano (%), con respecto a la
concentracion de carotenoides totales de tomate (Solanum lycopersicum).

La cantidad de carotenoides presentes en los alimentos se ven afectadas por diferentes
factores como el tipo de cultivo o la variedad, parte de la planta, estado de maduracion,
clima o sitio geografico de produccion, cosecha y manejo pos cosecha, temperaturas de
almacenamiento, procesos, entre otros (Rodriguez 2001).

En las variables temperatura (°C) y tiempo (h), la figura 3 indica que existe una mayor
concentracion de carotenoides totales en la muestra a medida que la temperatura no
sobrepase los 40 °C esto se debe a que los carotenoides totales son un compuesto
termosensible y al verse expuesto a altas temperaturas la estructura de estos tiende a
desnaturalizarse. Al momento de la extraccion, es necesario realizar un precalentado a 35
°C para evitar el proceso de evaporacién, esto permitira una mejor extraccion y por ende
una mayor concentracion de licopeno (Choksi y Joshi 2007). Se observo que el tiempo tiene
un efecto similar al de la temperatura. El tiempo de reposo es importante al momento de la
extraccion, tomando en cuenta que, los carotenoides son solubles en acetona. A medida que
pasa la acetona en contacto con el tomate deshidratado, aumenta la extraccion del mismo
(Kabori et al. 2010).
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Figura 3. Efecto de la relacion temperatura (°C) y tiempo (h), con respecto a la
concentracion de carotenoides totales de tomate (Solanum lycopersicum).

Después de identificar las relaciones entre las variables independientes, se estableci6 el
punto éptimo de extraccién de licopeno de tomate (Solanum lycopersicum), el cual consistio
en la combinacion de una temperatura 29.72 °C, relacion acetona-hexano de 80.56% y
tiempo de 0.11 horas (Figura 4). Podemos definir que los puntos éptimos, es donde
maximizamos los recursos, lo que significa que en estos parametros se obtienen los mejores
resultados utilizando la cantidad necesaria de temperatura (°C), solventes (%) y tiempo (h),

esto se diferencia del punto exacto el cual indica la concentracion de licopeno al utilizar al
maximo los recursos presentes.

Temperatura (C) Rel. Acetona Hexano (%) Tiempo (h) Desirability
4.0000

36728

3.4045

31937
NLicapena

5]
27145

22000

F2000

Desirabilty

21.59 29.72 38.41 7T1.59 80.561 88.41 0159 A1121 1841

Figura 4. Funcion de utilidad con respecto a las variables temperatura (°C), relacion
acetona-hexano (%) y tiempo (h).
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Fase II. Optimizacion de la microencapsulacion de carotenoides totales de tomate
(Solanum lycopersicum) mediante método de secado por aspersion.

Evaluacion de rendimiento del secador en encapsulacion. Se evalud el rendimiento del
microencapsulado obtenido mediante la relacién del peso del licopeno encapsulado sobre
la cantidad en masa de carotenoides antes de la encapsulacién y después de la encapsulacion
(Cuadro 7) por medio de una medicion en espectrofotdmetro a una longitud de onda de 400
a 600 nm, donde la referencia es la medicion de la absorbancia en los puntos 446, 471y
503 nm y aplicando la ecuacion 1y 2. En la solucion (agua destilada), para determinar la
eficiencia se utilizo la ecuacion 6 (Jun et al. 2010, Cardona et al. 2006, Rodriguez-Amaya
y Kimura 2004).

Evaluacion de eficiencia. Se evaluo la eficiencia del microencapsulado obtenido mediante
la relacion del peso de los carotenoides encapsulados sobre la cantidad en masa aplicada de
maltodextrina en la solucion de agua destilada (Cuadro 7). Para determinar la eficiencia se
utilizé la ecuacion 7 (Penalva et al. 2014).

Cuadro 7. Rendimiento y Eficiencia de microencapsulacion de carotenoides totales
mediante secado por aspersion.

Temp. Temp. Temp. Temp.

Muestras De De de salida De Rendimiento Eficiencia
Salida. entrada. O Entrada % %
cC) cO) (cC)
1 -1 -1 95.00 160.00 37.86 33.13129
2 1 -1 105.00 160.00 48.00 32.50057
3 -1 1 95.00 192.00 38.09 45.13657
4 1 1 105.00 192.00 32.88 45.34036
5 -1.41 0 92.95 176.00 15.29 34.38674
6 141 0 107.05 176.00 17.09 36.42735
7 0 -1.41 100.00 153.44 38.32 20.00095
8 0 141 100.00 198.56 35.12 43.49097
9 © 0 0 100.00 176.00 14.84 39.31422
100 0 0 100.00 176.00 19.53 37.72705
11© 0 0 100.00 176.00 10.96 39.73586

© Puntos centrales.

El andlisis para rendimiento fue categorizado como significativo y predictivo ya que el
coeficiente de variacion fue menor a 30% (R?= 0.852), lo que determina que el 85% de los
22 datos se ajustaron al modelo. Ademas, la falta de ajuste no fue significativa (P < 0.10),
por lo tanto, el modelo pudo describir adecuadamente la relacion de las variables
independientes con las variables dependientes. Ademas, se realiz6 la prueba F donde el
valor F calculado (9.85) fue mayor que el F tabular (3.074). A razon de que todos los
factores se cumplieron, se clasifico el modelo como predictivo (Cuadro 8).
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Cuadro 8. Coeficientes de regresion para rendimiento de microencapsulacion de
carotenoides totales en funcion de temperatura de salida (°C) (X1) y temperatura de entrada
(°C) (X2).

Factor Coeficiente de Regresion
Intercepto 99.2227
X1 (L) 7.2837
X1(Q) -0.038
X2 (L) 0.007~
X2 (Q) 0.000
X1*X2 0.003
Falta Ajuste 0.1790
R? 0.852
F. calculado 9.85

F. tabular 3.074

L= relacion linear, Q = relacion cuadratica
X1 = Temperatura de Salida, X2 = Temperatura de Entrada (°C)
Los coeficientes con un » son considerados significativos (P < 10)

A continuacion, se presenta la ecuacion 14, con la que se determind el rendimiento (%).
Rendimiento (%) = 99.222 + 7.283 X1 + 0.007 X2 - 7.283X12  [14]

Donde:
X1= Temperatura de salida (°C).
Xo= temperatura de entrada (°C).

Para rendimiento del proceso de microencapsulacion, las temperaturas de entrada (°C) y de
salida (°C) fueron de 96 hasta 106 °C y de 170 hasta 190°C respectivamente. Estos valores
brindaron resultados de mayor eficiencia de carotenoides totales encapsulados. Se puede
observar en la figura 5 que la temperatura de salida brinda un mejor rendimiento cuando
este se encuentra cerca del punto axial del tratamiento a diferencia de la temperatura de
salida, que tiende a mantenerse en un punto medio en la relaciéon iniciando con un
crecimiento positivo y presentando un declive a medida que la grafica se acerca al punto
axial (Figura 5).

En el estudio de Figueroa et al. (2016), se encontré que el rendimiento aumenté con el
incremento de la temperatura del aire de entrada, ya que, en el secado por atomizacion a
elevadas temperaturas, se produce mayor eficiencia en los procesos de transferencia de
calor y masa, resultando en un rendimiento de microencapsulacion mas alto.

En cuanto a la temperatura de salida, segun Gémez y Jiménez (2014), afecta la particula al
momento de encapsularse, lo que refiere que a mayor temperatura la molécula de
maltodextrina tiende a hincharse y a modificarse su viscosidad. Asi mismo, se recomienda
que la diferencia entre la temperatura de entrada y la temperatura de salida no supere los
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100 °C, y esta debe ser lo menor posible. Si esta es mayor, podria incrementar la posibilidad
de tener una alta humedad residual en la capsula (Candelas et al. 2005). Las maltodextrina
son un compuesto altamente soluble y son adecuadas para la encapsulacion de compuestos
bioactivos, sabores y aromas. Esta molécula tiene la caracteristica que son inodoras e
incoloras y producen baja viscosidad a altas concentraciones, aparte tienen la caracteristica
que forman polvos de libre flujo sin enmascarar las caracteristicas propias del compuesto a
encapsular (Garcia et al. 2004).

W kO~ CO
coooCoOo

B 20
Bl 10

Figura 5. Efecto de la temperatura de salida (°C) y la temperatura de entrada al sistema
(°C) en relacion con el rendimiento de encapsulacion de carotenoides totales de tomate.

El analisis para eficiencia fue categorizado como significativo y predictivo ya que el
coeficiente de variacion fue menor a 30% (R? = 0.77), lo que determina que el 77% de los
datos se ajustaron al modelo. Este modelo fue clasificado como predictivo ya que la falta
de ajuste no fue significativa (P < 0.10), por lo tanto, el modelo logré describir la relacion
de las variables independientes con las variables dependientes. Por otra parte, se realizo la
prueba F en la que se obtuvo un valor F calculado (8.99), el cual fue mayor que el F tabular
(3.113). A razon de que todos los factores se cumplieron se clasificé el modelo como
predictivo (Cuadro 9).
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Cuadro 9. Coeficientes de regresion para eficiencia de microencapsulacion de carotenoides
totales en funcién de temperatura de salida (°C) (X1) y temperatura de entrada (°C) (X2).

Factor Coeficiente de Regresion
Intercepto 96.41~
X1 (L) 21.43
X1(Q) -0.15
X2 (L) 14,72
X2 (Q) -0.067
X1*X2 0.05
Falta Ajuste 0.1450
R? 0.77
F. calculado 8.99
F. tabular 3.113

Los coeficientes con ~ son considerados significativos (P < 0.10)
L = relacion lineal, Q = relacién cuadratica
Xi1= Temperatura de entrada (°C), X2= temperatura de salida (°C).

A continuacién, se incluye la ecuacion matematica que representd la eficiencia de
microencapsulacion bajo las condiciones en la que se establecid el experimento. El
polinomio expresado es cuadratico de segundo orden el cual fue descrito por los
coeficientes de regresion para las variables significativas de la ecuacion 15.

Eficiencia (%) = 94.41 + 14.72 X2 — 0.06X2>  [15]

Donde:
Xo= Temperatura de Entrada (°C).

En eficiencia de microencapsulacion, para las variables temperatura de entrada (°C) y
temperatura de salida (°C), los valores éptimos obtenidos se encontraron en los rangos de
176 hasta 210 °C y 98 hasta 102 °C, respectivamente. Se observo que a medida aumento la
temperatura de entrada (°C) hubo un efecto positivo alcanzando las temperaturas maximas
cercanas al punto axial superior y temperatura de salida (°C). También tuvo un efecto
variable en la eficiencia de encapsulacidn, ya que esta se vio afectada a medida que la
temperatura se acercaba a los puntos axiales teniendo una distribucion normal en el
resultado para esta variable (Figura 6).

Se determiné que la temperatura de salida no fue significativa para determinar eficiencia (P
< 10). Una alta temperatura de entrada y de salida incrementa la higroscopicidad de las
microcapsulas, esta se incrementa a medida que se eleva la temperatura tanto de salida
como, de entrada. Este aumento de la higroscopicidad se debe a la disminucién del
contenido de humedad. Tonon et al. (2008) sefialan que hay una relacion inversa entre la
higroscopicidad y el contenido de humedad de los polvos y que esta relacionado con el
gradiente de concentracién de agua entre el producto y el aire circundante, también se
evidencia que la higroscopicidad varia con respecto al agente encapsulante, la maltodextrina
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presenta una baja higroscopicidad en polvos, por tanto, tener altas temperaturas, teniendo

en cuenta lo antes mencionado, podria incrementar la posibilidad de tener una baja humedad
residual en la capsula (Candelas et al. 2005).

(%)
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Figura 6. Efecto de temperatura de entrada (°C) y temperatura de salida (°C), con respecto
a la eficiencia de la microencapsulacion.

El punto 6ptimo de microencapsulacion se establecid en: temperatura de entrada de 185.78
°Cy temperatura de salida de 100.94 °C, con la combinacidon de estas variables en el punto

optimo la eficiencia (%) y rendimiento (%) de microencapsulacién fueron de 40.10% y
18.76%, respectivamente (Figura 7).

Investigaciones realizadas por Saavedra y Londofio (2015), reportan eficiencias de
encapsulacion con maltodextrina de 40%, lo cual se asemeja a lo encontrado en la
investigacion atual. Los isdbmeros de las particulas de carotenoides se pueden ordenar
cuando la temperatura de aire oscila entre 180 °C de temperatura de entrada y 100 °C de
temperatura de salida (Parras 2010). El rendimiento de la encapsulaciéon de carotenoides
totales en maltodextrina es la cantidad exacta que el agente encapsulante pudo atrapar en
su estructura y este fue de 18% por si sola, estos datos se asemejan a los obtenidos por
Juscamaita et al. (2017), los cuales obtuvieron porcentaje de rendimiento similares con
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maltodextrina 20% de dextrosa del producto y la cdpsula tuvo un alto porcentaje, estos
rendimientos se deben a la cantidad de licopeno presente en la muestra y lo que la capsula
pudo atrapar.
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Figura 7. Funcion de utilidad con respecto a las variables Temperatura de Entrada (°C) y
Temperatura de Salida (°C).
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4. CONCLUSIONES

El punto 6ptimo para obtener una mayor extraccion de carotenoides totales de tomate
(Solanum lycopersicum) fue: temperatura 29.72 °C, de relacion acetona-hexano 80.56
%, y tiempo de 0.11 horas.

El punto éptimo para obtener mayor eficiencia y rendimiento de microencapsulacion
de carotenoides totales de tomate, mediante el método de secado por aspersion fue:
temperatura de entrada de 185.78 y 100.94 °C temperatura de salida.

El aumento de la temperatura de entrada y salida aumento la viscosidad de la muestra
debido al aumento de la higroscopicidad de la capsula.
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5. RECOMENDACIONES

Replicar el estudio midiendo la significancia de otras variables como pH y relacién
solido-liquido.

Realizar una cuantificacion mediante HPLC para poder tener valores de concentracion
mas precisos y exactos; ademas, poder realizar una identificacion total de los
carotenoides presentes en el tomate y asi mismo, determinar la cantidad exacta de
licopeno presente en la muestra.

Realizar un proceso de sonificacion de la solucién con agua fria (hielo) previo a micro
encapsular, para disminuir la turbidez y romper los “clusters” grandes presentes en la
emulsion.

Realizar estudios para determinar la capacidad antioxidante del compuesto.

Analizar y utilizar el compuesto en pruebas in vivo e in vitro para comprobar su
capacidad para prevenir tumores cancerigenos.

Realizar encapsulacion utilizando mezclas de otros materiales encapsulantes como
almiddn, alginatos y goma arabica.
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7. ANEXOS

Anexo 1. Tabla de distribucion de valor F (P < 0.10).

Distribucion F, alfa=0.10

2\ 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 13 14 15
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Anexo 2. Estructura quimica del licopeno.
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Anexo 3. Rango de lectura de espectrofotometria.
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Anexo 4. Maquina spray Dryer.

Anexo 6. Formula capacidad de carga de maltodextrina.

Peso de licopeno final
Peso de la capsula

Capacidad de carga: =0.056 g de licopeno/g de maltodextrina. [16]

Anexo 7. Formula de dosis recomendada.

. Dosis recomendada .
Dosis recomendada = , , = 106.42g/dia. [17]
(Cantidad de gramos de licopeno)
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