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Evaluacion de nano secado por aspersion a alta concentracion de alimentacion
Evaluation of nano spray drying at high feed concentration
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Resumen

El secado por aspersion es una técnica utilizada en el area quimico-bioldgica para encapsular sustancias disueltas con
un material protector, mediante la aspersion por aire caliente para reducir contenido de humedad (% H) y actividad de agua
(Aw). Por lo cual el nano secado por aspersion (NSA) emplea a una baja condicion de productividad y alimentaciones <1% en
contenido de solidos a fin de obtener tamafios submicrométricos del polvo. En el presente trabajo, haciendo uso del equipo Buchi
B-90, se evaluo una alimentacion al 25% p/v de maltodextrina (MD) de diez equivalentes de dextrosa (DE10) a 120 °C de
temperatura de proceso (Ty), presentando la capacidad de procesar la muestra; donde el registro de las condiciones de operacion
reveld que la velocidad de aspersion (Q) no es afectada por la temperatura del cabezal (T,.), mientras que el analisis del polvo
mostré un tamafio de particula de 15.11 um, morfologia arrugada, % H de 5.49%, Aw de 0.212 y rendimiento de 88.13%.
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Abstract

Spray drying is a technique used in the chemical-biological area to encapsulate dissolved substances with a protective
material, by hot air spraying to reduce moisture content (% H) and water activity (Aw), for which nano spray drying (NSA)
employs a low productivity condition and feeds <1% solids content in order to obtain submicron powder sizes. In the present
work, using the Buchi B-90 equipment, a 25% w/v maltodextrin (MD) feed of ten dextrose equivalents (DE10) was evaluated at
a process temperature of 120 °C (Tg), presenting the ability to process the sample; where the recording of the operating
conditions revealed that the spray speed (Q) is not affected by the head temperature (T,), while the dust analysis showed a
particle size of 15.11 pm, wrinkled morphology, , % H of 5.49%, Aw of 0.212 and yield of 88.13%.

Keywords: Nano spray drying, spray drying, maltodextrin

1. Introduccion proceso (Tg) que se pueden alcanzar en un equipo de secado

por aspersion convencional varian entre 200 y 300 °C. Dicha

El secado por aspersion ha tomado relevancia en los
ultimos afios por la exploracion de equipos para la sintesis o la
encapsulacion a una escala nanométrica; esto debido al interés
de la industria alimentaria y farmacéutica por la incorporacion
de compuestos bioactivos y la mejora de la biodisponibilidad
de los mismos, asi como la manipulacion de materiales
termosensibles (Li etal., 2010; Jati et al., 2022). Por lo cual es
una de las técnicas mecanicas mas utilizadas para obtener un
polvo; en esta operacion los solidos de una solucion son
asperjados en microgotas que son secadas por una corriente de
aire caliente para obtener un polvo de bajo contenido de
humedad y actividad de agua logrando materiales bastante
estables (Diaz-Montes, et al., 2021). Las temperaturas de
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temperatura puede afectar la estabilidad de materiales
termosensibles (Laokuldilok & Kanha, 2015; Hoskin, et al.,
2019), por ello que sea necesario explorar otras opciones de
secado. Un método de secado por aspersion emergente es el
nano secado por aspersion (NSA), donde es fundamental la
atomizacion y es la principal transformacion que sufre el
material de alimentacion para generar la distribucion de las
gotas que impactaran en el tamafio de las particulas y en las
caracteristicas fisicas del producto final; como lo son, la
generacion de microparticulas con morfologia esférica o
hueca, (Arpagaus, 2012). En el NSA se emplea un nano
pulverizado por vibracion piezoeléctrica que difiere del
aspersor centrifugo rotatorio de un equipo de secado
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convencional. Como resultado, el nano secado genera gotas
mas pequefias y se emplean temperaturas mas bajas que estan
entre 60 y 120 °C. En este quipo para obtener tamanos
nanométricos se emplea una concentracion de solucion diluida
entre 0.1 - 1% de solidos (Padmalshwarya &
Anandharamakrishnan, 2021). Resultado de las diferentes
tecnologias de aspersion empleadas y la preparacion de la
alimentacion se obtienen tres tipos de particulas posibles: las
capsulas (>5 mm), las microcépsulas (1 pm—5 mm) y las nano
capsulas (<1 pm), (Abdullah et al., 2004; Chopde et al., 2020).
El NSA puede ser utilizado para otras aplicaciones desde el
area alimentaria para la encapsulacion de lipidos, sabores y
carotenoides o en el ambito farmacéutico para la
administracion de farmacos que requieren de mayor cantidad
de polvo, pero con limitaciones en la cantidad disponible de
sustancias de interés o principios activos; y que no
necesariamente  requieran  tamafios de  particula
submicrométricos, que estan sujetos a los mecanismos de
liberacion, aplicacion para el material y el costo. Por ello que
en el presente trabajo se evaluo la capacidad del equipo Buchi-
B90 para operar bajo condiciones diferentes a las normalmente
utilizadas en este equipo, donde se harda uso de una alta
concentracion en la alimentacion, que estd en el rango del
secado por aspersion (15 a 30% p/v d solidos), pero es superior
al NSA (0.1 a 1% p/v), para conocer la eficiencia del proceso
determinando propiedades del polvo seco, asi como el
rendimiento.

2. Procedimiento
2.1. Nano secado por aspersion NSA

Para formular los polvos secos se empled soluciones de
alimentacion al 25% de Maltodextrina DEI10. Esta
concentracion se suministr6 al equipo de secado Nano Spray
Dryer B-90 sin unidad de enfriamiento; la unidad estuvo
acoplada a un deshumidificador para disminuir el contenido de
humedad del aire. Se emple6 como temperatura de proceso 120
°C, flujo de aire de 100L/min., con una presion de 50 mbar y
una caperuza de aspersion de 7 micrémetros de tamaiio de poro
(Figura 1). Durante el proceso se registrd, respecto del tiempo,
la temperatura del cabezal, la presion de la camara de secado,
el flujo volumétrico del aire y la temperatura de salida del aire.

Tiempo (min.)

Temperatura de secado = 120°C

Temperatura de q_
cabezal (°C) =
A
Presion = 53 mbar Yk Bombeo

Recambio
7~
Flujo =100 L/h (>

Alimentacién Agua

Recirculacién
Nano Spray Dryer B-90

Temperatura de salida
=31.9°C

Figura 1 Condiciones de operacion del equipo Buchi-B90, en el diagrama se
puede observar la alimentacion de la solucion p/v de DE10; el caudal de
temperatura empelado en el proceso, mismo que es el maximo para este

equipo; la presion se mantuvo constante a 53 mbar.

2.2. Analisis de microscopia electronica de barrido

Las muestras fueron analizadas por microscopia electronica
de barrido mediante un microscopio electrénico Marca JEOL,
modelo JCM-6000. Se configuro en alto vacio, con un
potencial de 15 KV, intensidad de corriente estandar en sonda
de prueba y para la obtencion de imagen se empled la
configuracion de electrones secundarios.

2.3. Velocidad de aspersion de alimentacion

Se empled como contenedor de alimentacion una probeta
de 100 mL y se registrd en funcidn del tiempo, el volumen en
la probeta. Se grafico el volumen contra el tiempo y del
comportamiento trazado se calcul6 la ecuacion de la recta por
regresion lineal. La pendiente se reportd como velocidad de
aspersion en mililitros por minuto (ml/min).

2.4. Determinacion de contenido de humedad

Para determinar el contenido de humedad se emple6 una
balanza Santorius Mark 3. Se emple6 0.2 gramos de polvo y
para las muestras liquidas 1000 microlitros.

2.5. Rendimiento del proceso de NSA

Para calcular el rendimiento el volumen asperjado (Va)
fue multiplicado con la concentraciéon de solidos (Cs) y
registrado como masa procesada (Mp), el polvo asperjado fue
colectado mediante una espatula plastica y pesado, para ser
registrado como masa recuperada (Mr) junto con el valor del
contenido de humead (Ch). Entonces se calcul6 el rendimiento
como: %R = (Mr/Mp)X100%.

2.6. Distribucion de tamaiio de particula

Se tomaron micrografias a 600 y 1000 aumentos; estas
fueron impresas, y las particulas de cada imagen se midieron
con micrometro digital y se marcaron. La equivalencia del
tamafio se calculd a través de medir con el micrometro la barra
de tamafio de cada imagen. Los tamafios fueron procesados
empleando Octave y graficados los histogramas.

2.7. Actividad de agua

Se empleé un medidor de actividad de agua Rotronic Suiza
HP23 — AW — ASET. Las muestras una vez procesadas por
nano secado de aspersion fueron almacenadas en tubos
plasticos Eppendorf roscados y sellados con papel Parafilm.
Estas se mantuvieron en almacenamiento a temperatura
ambiente hasta su analisis.

3. Resultados y discusion

3.1. Comportamiento de la temperatura del cabezal y
velocidad de aspersion.

Para garantizar un producto con propiedades homogéneas
entre lotes o ensayos es importante monitorear las condiciones
de operacion. Por ello, los pardmetros de operacion del Nano
Spray Dryer B-90 establecen las condiciones para el proceso
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de secado (ver Figura 1), de manera que resulte en la obtencion
de un polvo con determinadas caracteristicas de %H, Aw,
propiedades morfologicas, velocidad de procesamiento de
alimentacion y % de rendimiento.

Una de las variables de operacion de mayor relevancia es la
temperatura de secado (Ty) y la temperatura del cabezal de
aspersion (T¢); esta ultima se establece en funcion del
procesamiento. Por ejemplo, en los ensayos realizados la Ty
fue de 120 °C mientras la T, cambid en funcién del tiempo.
Esto se debe a que en un principio el sistema se alimenta con
agua (recirculacion); por lo que para iniciar el procesamiento
de un lote se remplaza la alimentacion por muestra a
temperatura ambiente lo que lleva a que la T, disminuya. En la
Figura 2 se muestran los resultados para uno de los ensayos;,
en estos la temperatura inicial (T;) disminuyo6 hasta 62 °C y
durante los primeros 15 minutos existié el mayor incremento
de la temperatura alcanzando alrededor de 85 °C y hacia los 45
minutos de proceso esta alcanzo 88 °C. En esta misma grafica
se observa el comportamiento de la velocidad volumétrica (Q)
de aspersion: esta fue medida con la disminucion del volumen
de muestra en el contenedor de alimentacion (probeta) que
presentd 60 mL de volumen inicial (V;). Se observd un
comportamiento lineal de la disminucion del volumen que
correlaciond con una r> de 0,9935, la cual determind un valor
de procesamiento, @, de 1,4255 mL/min.
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Figura 2 Velocidad y temperatura de aspersion de alimentacion

El cabezal contiene la caperuza de aspersion, esta tltima es
alimentada por voltaje para que ocurra el fendmeno
piezoeléctrico de aspersion y como resultado se tenga una Q
de procesamiento de la muestra (1,4255 ml/min). Un supuesto
fue que a menor T, existirda menor @ de procesamiento; sin
embargo, se observo que la Q de procesamiento fue contante
aun cuando cambio la T, indicando que esta no afecta su
operacion; resaltando que las condiciones de presion de la
camara de secado, flujo volumétrico de aire, Tz y Ts
permanecieron alrededor del valor inicial.

3.2. Contenido de Humedad (% H)

El contenido de humedad (% H) del polvo procesado por
nano secado de aspersion en el equipo B-90 fue 5.49+0.164 g
H,0/100g de producto. Este valor se encuentra dentro del
rango reportado en la bibliografia para muestras de MD
obtenidas por secado de aspersion convencional de las cuales
se reportan valores de 1.90% a 5.9% (Rosa, et al., 2018; Zhu
J., et al., 2022). Este rango es adecuados para mantener la

estabilidad del producto (Klinkesorn et al., 2006; Rosa, et al.,
2018).

Tabla 1 Parametros del producto procesado en Buchi B-90

Parametro Unidad X DE
Alimentacion  g/100ml 22.22 +0.482
de solidos (% p/v)
Aw Aw 0.212 +0.005
%H g/100g 5.49 +0.164
(% p/p)
Rendimiento % 88.13 +3.149

Hay que enfatizar que los resultados obtenidos fueron con
una alimentacion al 25% en MD y una Ty de 120 °C, en
comparacion con otros trabajos que han empleado el nano
spray dryer B-90 una alimentacién de 0.1% a 1% en so6lidos,
en tanto que el contenido de humedad es menor o igual al 1%
(Anwar & Kunz, 2011; Klinkesorn, et al., 2021,
Padmalshwarya & Anandharamakrishnan, 2021). Mientras
que con equipos de secado convencional se manejan
temperaturas entre 160 y 200 °C, con porcentajes de
alimentacion de 10 a 30 % y valores de humedad en general
mayores a 2% (Anwar & Kunz, 2011; Klinkesorn, et al., 2021;
Zhu, et al., 2022). De esta manera, el contenido de humedad
alcanzado en este trabajo se debid al alto porcentaje en solidos
durante la alimentacion y la baja temperatura empleada en
comparacion con otros trabajos de nano secado y secado
convencional respectivamente. Esto concuerda con la
bibliografia donde se indica que el contenido de humedad
depende de los solidos presentes en la alimentacion y la
temperatura de proceso (Schmid, et al., 2011; Padmalshwarya
& Anandharamakrishnan, 2021).

3.3. Actividad de agua (Aw)

La Aw esta relacionada con el % H en el polvo, un valor
alto de Aw hace susceptibles a los polvos a la descomposicion
quimica y microbiologica (Gabas, et al., 2009). En esta
experimentacion se obtuvo una Aw promedio de 0.212+0.005
(Tabla 1), resultado que se encuentra dentro del rango
recomendado. Destacar que se empled una solucion de
maltodextrina al 25%, de concentracion en la alimentacion que
es mayor a la reportada para nano secado por aspersion
(Mondragén, et al., 2013) y con 120°C que corresponde a la
mayor temperatura de secado del equipo Buchi-B90. En
comparacion con otros trabajos que han empleado
maltodextrina como material encapsulante (Klinkesorn, et al.,
2006) por ejemplo con una Tz de 150 °C, Zhu J., et al., (2022)
encapsularon aceite de soya en DE10 y obtuvieron una Aw de
0.171 £0.007 y % H de 1.9 + 0.12%; mientras que Yoplac, et
al., (2021) encapsulo citral a una T de 187 °C con dextrina
Amisol 4810 presentando un % H de 5.3+1.3% y una Aw de
0.2+0.02, de esta manera se logrd resultados comparable de
Aw y % H a una menor temperatura de secado. Al respecto
Negrao-Murakami et al., (2016) reportaron que un secado por
aspersion con Ty <150°C permite preservar en buen grado los
polifenoles cuando se emplea como agente encapsulante
diferentes tipos de dextrinas en especial DE10 que fue la
empelada en el presente trabajo. En tanto Klinkesorn, et al.,
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(2006) tuvieron buenos resultados para la encapsulacion de
aceite de atun. Estos autores junto con otros presentados en la
tabla 2 tienen en comun el uso de Ty >150°C y destacan que a
<Ty se preservan las sustancias termosensibles, (Akbarbaglu et
al. 2021; Rezvani et al. 2019; Marciniak et al. 2018) como son

antioxidantes, proteinas y anticuerpos. Por consiguiente, el
procedimiento implementado para NSA cuenta con la virtud
de procesar una muestra con menor efecto por la degradacion
térmica con la ventaja de lograr una mayor productividad.

Tabla 2 Evaluacion de la encapsulacion por secado por aspersion de diferentes productos con el uso de maltodextrina (M D) a distintos equivalentes de dextrina

(DE)
Producto Equipo MD % T de secado (Aw) % H pm Morfologia %R Ref.
procesado p/v
TE Ts
Antocianinas de ~ Mini DE20 9 120 79.75 0.23 591 17.2% uniformes y lisas ~ 74.4a  Modificado
arandanos atomizador +0.02* +0.02* 85.22 de (Rosa, et
?Bﬁzﬁi) 140 100 0.24 5.62 15.8% al. 2018)
+0.02* +0.02*
160 108.25 0.21 5.21 15.5%
+0.02* +0.02*
Compuestos Biichi 155 DEI10 30 150 £5 2545 0.14 3.09 11.69 Aglomeradasy ~ --—--—--—- (Negrao-
polis fenolicos B-290 +0.005 +0.08 +1.80 arrugadas Murakami,
(Biichi). DE15 0.15 3.18 10.78 etal,
+0.003 +0.06 +1.22 2016)
DE20 0.12 3.33 12.37
+0.004 +0.10 +1.57
Aceite de atin Spray Niro DE39 20 165 - 0.24 2.84 5-30 Uniformes y 86.94  (Klinkesor
secador  con +0.01 +0.05 lisas, +3.64 n, et al.,
atomizador aglomeradas, 2006)
centrifugo. algunas
180 - 0.19 1.63 oclosionadas
+0.01 +0.24
195 —eeeee- 0.19 1.68
+0.02 +0.39
Aceite de Nubilosa AIM DE20 12.5 180 8545 0.20* 2.61% +25 Liso y esférico, 83.62 Modificado
pescado 014, algunas de (Anwar
Italia eclosionadas. & Kunz,
2011)
Aceite de soja QFN-6000Y, DEI10 15 150 80 0.17 1.90 17.14 Particulas 93.41 (Zhu, et al.,
Shanghai, +0.007 +0.12 +0.81 arrugadas 2022)
China DE15 0.171 2.12 16.16
+0.008 +0.19 +0.10
DE20 0.21 2.33 26.29
+0.003 +0.17 +1.85
Maltodextrina Nano Spray DEI10 25 120 30 0.212 5.49 15.11*  Arrugada sin 88.13 Resultados
Dryer Buchi +0.005 +0.164 +7.10 aglomeracion obtenidos
B-90 en este
estudio.

*promedios de ensayos realizados; MD: equivalente de dextrina; Ty Temperatura de entrada; Ts: Temperatura de salida; % R: % de Rendimiento, um:

tamario de particula

3.4. Tamaiio de particula y morfologia

La morfologia del producto seco presenta una superficie
arrugada, sin aglomeracion aparente (Figura 3). Cabe
mencionar que otros autores han encontrado una correlacion
entre la cantidad de particulas arrugadas y la cantidad de
agente a encapsular; por ejemplo Both, et al., 2020, procesaron
MD Yy suero de leche (WP) en proporciones de 50:50 y 25:75
y ellos demostraron que cuando la concentracion de MD es
menor que el compuesto bioactivo, la cantidad de particulas
arrugadas es menor, presentando en mayor porcentaje una
morfologia hueca con un tamafio de particula <20 um. Dentro
de sus hallazgos destaca el hecho de la transferencia inicial de
calor y masa, la cual provoca una evaporacion rapida que
puede generar una acelerada formacion de pelicula seca (piel),
que junto con una Tg menor a la temperatura de ebullicion

conllevo a la obtencion de particulas arrugadas en un mayor
porcentaje con respecto a las huecas. Estos autores realizaron
una experimentacioén con T desde 190 a 140 °C, y conforme
se disminuy6é la temperatura, la cantidad de particulas
arrugadas aumento. De esta manera, la morfologia resultante
de este proceso de nano secado se debe a que la T fue de 120
°C, lo que permitié la estabilidad de la particula durante el
secado y con lo cual estas no se rompieron abruptamente
generando huecos (Vicente, et al., 2013). Por otro lado, la T
fue el resultado de la T y la transferencia de calor, misma que
no esta relacionada de manera directa con la morfologia.

Por otro lado, el tamafio de particula present6 un didmetro
con mayor frecuencia entre 10 y 12 um (Figura 4), este es
mayor al comunmente reportado para NSA que vade 1 a 5 um.
Cuando se procesan muestras entre 0.1 y 1 % en solidos, es
ligeramente menor al de mini secadores de laboratorio y
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pequetio al reportado para secado por aspersion industrial que
usualmente tiene polvos de 180 a 270 um. Los resultados aqui
obtenidos de tamaifio de particula son similares a los reportados
por otros autores con mini secadores de laboratorio (Tabla 2),
por ejemplo, para el encapsulamiento de fenoles (Negrao-
Murakami, et al., 2016) y aceite de soja (Zhu, et al., 2022).
Dicho esto, un tamafio menor de particulas obtenidas garantiza
la biodisponibilidad del compuesto bioactivo.

Figura 3 Micrografias de los 2 ensayos realizados en NSA con DE10 a 50 um
de referencia.

20 T T :

Frecuencia

0 10 20 30 40

tamario de particula - Micrometros
Figura 4 Tamaio de particula obtenido de los dos ensayos analizados de
DE10. Conuna DE de 7.10 y un M de 15.11 pm.

3.5. Rendimiento

Los equipos de secado convencional cuentan con un
contenedor de muestra para la recepcion del polvo. En el caso

del NSA, posee un colector donde se deposita por efecto
electrostatico el polvo, y este debe removerse de manera
manual con una espatula plastica. De esta manera, si se tiene
una baja productividad el polvo sera dificil de recuperar y el
rendimiento puede ser bajo. Si por el contrario, se obtiene una
cantidad de muestra considerable la recuperacion es mejor. De
acuerdo con Li, et al., (2010), el porcentaje para la técnica de
secado por NSA oscila entre el 43 y 94.5%. Para los ensayos
realizados a alta productividad el rendimiento promedio fue de
88.13%, este fue ligeramente superior al de los secadores de
aspersion de laboratorio como se observa en la Tabla 2. En
algunas aplicaciones de encapsulacion por NSA se han
reportado rendimientos bajos debido a dificultades en la
recoleccion y a condiciones de operacién que causaron el
deposito del producto fuera del colector (Biirki, et al., 2011;
Schmid, et al., 2009, 2011).

4. Conclusiones.

El equipo para nano secado Buchi-90 mostro la capacidad
para procesar muestras al 25% de solidos con un rendimiento
de recuperacion superior al 50%, comparado al secado
convencional, siendo del 88.13%.

Por otro lado, los encapsulados mostraron valores de
actividad de agua y contenido de humedad idéneos para la
preservacion de productos quimico-bioldgicos, estos
resultados abren la posibilidad para emplear esta metodologia
en condiciones de mayor productividad para diferentes
aplicaciones que no requieren particulas submicrométricas y
de las cuales se cuente con poca muestra en especial para
estudios preliminares.
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