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ABSTRACT

RESUMEN

Fe (iron) is one of the micronutrients required
by the human body. When Fe is directly added to the
food, it can cause sensory changes in flavor and color,
causing rejection by consumers. The use of techniques
such as coacervation and electrostatics (electrostatic
coacervation) to micro encapsulate Fe can be a
solution for Fe inclusion in food. The aim of the present
work was to microencapsulate Fe in sodium alginate
by electrostatic coacervation using calcium chloride as
crosslinker material. In a suspension of 1.5 % sodium
alginate, FeSO, was added at 16 %, 33 % and 50
%. The viscosity of alginate and FeSO, suspensions
was determined. Results showed a linear increase
in viscosity in relation with the FeSO, content. The
microcapsules were obtained by dripping on a 5.5 %
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El Fe es uno de los micronutrientes que el cuerpo
necesita. Cuando el Fe es adicionado en forma directa
en los alimentos puede ocasionar cambios sensoriales,
ocasionando rechazo por el consumidor. El uso de
técnicas como la coacervacion y la electroestatica para
obtener microcapsulas pueden ser una solucion para la
incorporacion de Fe en alimentos. El objetivo del presente
trabajo fue micro encapsular Fe en alginato de sodio por
medio de coacervacion electroestatica usando como
material reticulante el cloruro de calcio. En una suspension
de alginato de sodio al 1.5 %, se adicion6 FeSO, al 16 %, 33
% y 50 %. Se determind la viscosidad de las suspensiones
de alginato y FeSO,. Los resultados mostraron un aumento
lineal en viscosidad respecto con el contenido de FeSO,.
Las microcapsulas fueron obtenidas por goteo sobre una
solucion reticulante de CacCl, al 5.5 % utilizando una bomba
de jeringa, a un potencial eléctrico de 6, 7 y 8 KV y una
distancia de 10 cm de la jeringa con la solucion reticulante. A
mayor potencial eléctrico menor diametro de capsulas debido
a las fuerzas de atraccion electrostatica. Una vez obtenidas
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CaCl, crosslinker solution using a syringe pump, at an
electric potential of 6, 7 and 8 KV and distance of 10
cm from the syringe with the crosslinker solution. The
greater the electric potential, the smaller the diameter of
the capsules, due to the electrostatic attraction forces.
Once the sodium alginate/Fe microcapsules were
obtained, the capsules size, encapsulation efficiency
and Fe release kinetics were determined. The results
showed that the highest encapsulation efficiency was
66.94 £ 1.11 % using 16 % FeSO, at 8 KV. According
to SEM micrographies , microcapsules size was 500 *
100 pym with a spherical and smooth shape. At pH 7,
82.39 + 0.72 % of Fe were released at 240 min, these
values of time and pH could indicate that Fe release
would be in the small intestine. The results showed
that the technique of electrostatic coacervation has
potential to obtain sodium/Fe alginate microcapsules,
having application as an additive in food (fortification).
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Introduction

Encapsulation is the retention of an active
compound called a “core” by a coating material called
a “wall” (Ray et al, 2016). The core material must be
compatible with the wall material to achieve encapsulation
(Nava-Reyna et al., 2015; Costamagna et al., 2017) and
the wall material will influence the morphology of the final
package (Valenzuela et al, 2013). A widely used wall
material within carbohydrates is sodium alginate (SA)
(Dias et al., 2017). SAis a polymer formed by a polyanionic
linear structure, made up by D-mannuric and L-guluronic
acids. The polymer is extracted from algae, non-toxic,
biocompatible and biodegradable; it has a good capacity
to form gels, spheres, micro and nanoparticles. These
characteristics make SA be used as an encapsulating
material (Hernandez-Galvez, 2015; Hernandez-Torres et
al., 2016; Babazadeh et al., 2016).

One encapsulation technique that is widely reported in the
literature is coacervation (Nazzaro et al., 2012; Zhao &
Wang, 2017). Coacervation is defined as the separation of a
soluble colloid into two liquid phases, one of which contains

las microcapsulas de alginato de sodio/Fe se determiné:
tamafio de las capsulas, eficiencia de encapsulamiento y
cinética de liberacion del Fe. Los resultados mostraron que
la mayor eficiencia de encapsulamiento fue de 66.94 + 1.11
% usando 16 % de FeSO, y 8 KV de alto voltaje. De acuerdo
a las micrografias de SEM, el tamafio de las microcapsulas
fue de 500 + 100 pm con una forma esférica y no rugosa.
A pH de 7 se obtuvo un 82.39 + 0.72 % de liberacién de Fe
a los 240 minutos; Estos valores de tiempo y pH podrian
indicar que la liberacién de Fe seria en el intestino delgado.
Los resultados muestran que la técnica de coacervacion
electrostatica tiene potencial para obtener microcapsulas
de alginato de sodio/Fe teniendo aplicacion como aditivo en
alimentos (fortificacion).

PALABRAS CLAVE

Electroestatica, microcapsulas, hierro, coacervacion.

Introduccion

La encapsulacion es la retencion de un compuesto
activo llamado “nucleo” por un material de recubrimiento
llamado “pared” (Ray et al., 2016). El material del nucleo
debe ser compatible con el material de pared para lograr el
encapsulamiento. (Nava-Reyna et al., 2015; Costamagna
et al.,, 2017) y el material de pared influird en la morfologia
del encapsulado final (Valenzuela et al., 2013). Un material
de pared ampliamente usado dentro de los carbohidratos
es el alginato de sodio (SA) (Dias et al., 2017). El SA en
un polimero formado por una estructura lineal polianidnica,
compuesto por acidos D-manudrico y L-gulurénico. El
polimero es extraido de algas, no toxico, biocompatible y
biodegradable; presenta una buena capacidad para formar
geles, esferas, micro y nanoparticulas. Estas caracteristicas
hacen que el SA sea utilizado como material encapsulante
(Hernandez-Galvez, 2015; Hernandez-Torres et al., 2016;
Babazadeh et al., 2016).

Una técnica de encapsulacion que se reporta ampliamente
en la literatura es la coacervaciéon (Nazzaro et al., 2012;
Zhao & Wang, 2017). La coacervacion es definida como la
separacion de un coloide solvatado en dos fases liquidas,
una de las cuales contiene una alta proporcién de coloide
(capa de coacervado) (Giro-Paloma et al., 2016). Durante
la coacervacion el nucleo es envuelto por una pelicula fluida
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a high proportion of colloid (coacervate layer) (Giro-Paloma
et al., 2016). During coacervation the core is wrapped by
a fluid and viscous film of the polymer. The fluid film is
hardened and solidified to form a hard capsule around the
core with the help of a crosslinker solution (CaCl,) (Dias
et al., 2017). One of the advantages of the coacervation
technique is its ease of implementation, as well as its low
cost, however, a disadvantage is that particles of millimetric
and micrometric size are obtained.

Another technique that has allowed the development of
micro and nano-sized spherical particles or capsules is
electrospinning (Soto-Martinez, 2018). Electrospinning
is a technique that uses electrostatic forces to generate
microfilaments and macroparticles. Electrospinning is
widely used in both industrial processes and scientific
research to obtain different products for several applications
in the pharmaceutical field, metallurgy, automotive paint,
fuel injection, cosmetics and food (Zhang et al., 2013; Bock
et al., 2011). Currently, many biopolymers such as lipids,
proteins and carbohydrates have been studied by means
of electrostatic atomization techniques as electrospinning
to produce nanofibers and wall materials for encapsulation
processes (Lopez-Rubio et al., 2009) but none of them
have reported to use electrospinning and coacervation for
produc producing Fe microcapsules.

Zhu et al. (2017), reported electrostatic coacervation
as the combination of classical coacervation using
sodium alginate/calcium chloride with electrostatics.
The aim of joining both techniques is to obtain capsules
of micrometric and nanometric size taking advantage of
the electrostatic attraction between the core material
and the wall material allowing a decrease in the particle
size. The result of this combination generates a product
in the form of micro-drops or fibers from 1000 p to 0.5
u (Soto-Martinez, 2018; Perez-Calderon et al, 2018).
Currently, the development of nanofibers has been
very successful, due to the different fields in which they
can be used, from the textile industry to the biomedical
industry. However, in the area of food, few studies have
been carried out in this area and are aimed at the use
of compounds of natural and edible origin, such as
amaranth protein. In the food industry, nanofibres can
be very useful for the encapsulation of assets that are
sensitive to pH or that interact with food components
and reduce their biological activity. In this project, two
bacteriocins (pediocin and nisin) were incorporated into
amaranth and pullulan nanofibers. Solution properties,

y viscosa del polimero. La pelicula fluida es endurecida y
solidificada para formar una capsula dura alrededor del
nucleo con la ayuda de una solucion reticulante (CacCl,)
(Dias et al., 2017). Una de las ventajas de la técnica de
coacervacion es su facilidad para implementarse, asi como
su bajo costo, sin embargo, una desventaja es que se
obtienen particulas de tamafio milimétrico y micrométrico.

Otra técnica que ha permitido desarrollar particulas o
capsulas esféricas de tamafio micro y nanométrico es el
electrospinning (Soto-Martinez, 2018). El electrospining
es una técnica que utiliza las fuerzas electrostaticas
para generar microfilamentos y macroparticulas.  El
electrospinning es ampliamente utilizado tanto a nivel
industrial como cientifico para obtener diferentes productos
para diversas aplicaciones en el campo farmacéutico,
metalurgia, pintura automotriz, inyeccién de combustible,
cosmeéticos y alimentos (Zhang et al., 2013; Bock et al., 2011).
Actualmente, muchos biopolimeros como lipidos, proteinas
y carbohidratos han sido estudiados mediante técnicas
de atomizacién electroestatica como electrospinning para
producir nanofibras y materiales de pared para procesos
de encapsulacion (Lépez-Rubio et al., 2009) pero ninguno
de ellos ha reportado el uso del electrospining y de la
coacervacion para la produccion de microcapsulas de Fe.

Zhu et al. (2017), reportaron la coacervacion electrostatica
como la combinacién de la coacervacién clasica utilizando
alginato de sodio/cloruro de calcio con la electroestatica.
La finalidad de unir ambas técnicas es obtener capsulas de
tamafio micrométrico y nanométrico aprovechando la atraccion
electrostatica entre el material del nucleo y el material de pared
permitiendo una disminucién en el tamafio de particula. El
resultado de esta combinacion genera un producto en forma
de micro-gotas o fibras desde 1000 p hasta 0.5 y (Soto-
Martinez, 2018; Pérez-Calderén et al., 2018). En la actualidad,
el desarrollo de nanofibras ha tenido gran auge, debido a los
diferentes campos en que pueden ser empleadas, desde la
industria textil, hasta la industria biomédica. Sin embargo,
en el area de alimentos, son pocos los estudios que se han
realizado en esta area y se encaminan a la utilizacion de
compuestos de origen natural y comestible, como la proteina
de amaranto. En la industria alimentaria, las nanofibras pueden
ser de gran utilidad para la encapsulacion de activos que sean
sensibles al pH o que interaccionen con componentes del
alimento y disminuyan su actividad bioldgica. En este proyecto,
se incorporaron en nanofibras de amaranto y pululano, dos
bacteriocinas (pediocina y nisina). Las propiedades de la
solucion, los parametros del proceso y algunas condiciones
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process parameters and some environmental conditions
may affect the size and characteristics of the micro-droplets
(Wen et al., 2017).

It has been reported that microcapsules increase the
absorption and efficiency of the encapsulated product
and decrease the sensory perception of the encapsulated
material when ingested (Zhao and Wang, 2017; Wu et al.,
2016; Appelqvist et al., 2015; Valenzuela et al., 2013).
The advantage of the microencapsulation by coacervation
(Sodium Alginate/Calcium Chloride) is that it protects the
compounds in the nucleus from external factors affecting
them, such as light, oxygen, pH and temperature, among
others (Zhu, 2017; Dias et al., 2017; Ray et al., 2016; Aditya
etal., 2017).

Iron is a micronutrient that is vulnerable to digestive
conditions. It is affected by gastric pH, which decreases its
activity before reaching the intestine, where it is absorbed
(Galan et al., 2014). When encapsulating Fe to be used
as an additive for food fortification, it must be taken into
account the stomach pH and additionally its release into
the small intestine. Fe Encapsulation has been reported
using starch as a wall material by spray drying (Duran et
al., 2017). On the other hand, Valenzuela et al. (2014)
reported iron encapsulation, obtained from bovine
erythrocytes, using classical coacervation. The authors
reported capsules sizes from 830 um to 1.57 mm and a
low encapsulation performance.

Therefore, the objective of this work was to obtain Fe
microcapsules by electrostatic coacervation to be used
as a food additive. The work was developed in 2 stages:
obtaining the suspension of the core material: sodium
alginate/ferrous sulfate (SA/FS) in a first stage and
obtaining the microcapsules by electrostatic coacervation
using calcium chloride as a crosslinker material in a
second stage. Once obtained the micro capsules of SA/
FS, they were physically and chemically characterized by
measuring the particle size by means of SEM, Fe content,
encapsulation efficiency, thermal stability, release profile
and SA/FS solution viscosity.

Material and Methods

For iron encapsulation, ferrous sulfate (FS) in
the form of heptahydrated crystals (CAS 7782-63-0) from
Meyer, Quimica Suastes, S.A. de C.V. was used in different

ambientales pueden afectar el tamafio y las caracteristicas
de las micro-gotas (Wen et al., 2017).

Se ha reportado que las microcapsulas aumentan la
absorcién y la eficiencia del producto encapsulado, y
disminuye la percepcion sensorial del material encapsulado
cuando es ingerido (Appelqvist et al., 2015; Wu et al., 2016;
Zhao & Wang, 2017; Valenzuela et al., 2013). La ventaja de
la microencapsulacion por coacervacion Alginato de sodio/
cloruro de calcio es que protege los compuestos del nucleo
(Zhu, 2017) de factores externos que lo afectan como la
luz, oxigeno, pH y temperatura, entre otros (Dias et al.,
2017; Ray et al., 2016; Aditya et al., 2017).

El hierro es un micronutriente vulnerable a condiciones
digestivas. Es afectado por el pH gastrico, lo que disminuye
su actividad antes de llegar al intestino, donde es absorbido
(Galan et al., 2014). Al encapsular Fe para ser utilizado
como aditivo para la fortificacion de alimentos, debe
considerar el pH del estbmago y ademas su liberacion en el
intestino delgado. Se ha reportado el encapsulamiento de
Fe utilizando almidéon como material de pared por medio de
secado por aspersion (Duran et al., 2017). Por otra parte,
Valenzuela et al. (2014), reportaron la encapsulaciéon de
hierro obtenido de eritrocitos bovinos usando coacervacion
clasica. Los autores reportan tamafios de capsulas de 830
um a 1.57 mm y un bajo rendimiento de encapsulacion.

Por lo anterior, el objetivo de este trabajo fue obtener
microcapsulas de Fe por coacervacion electrostatica para
ser utilizadas como aditivo en los alimentos. El trabajo
de divide en 2 etapas: Una primera etapa corresponde
a obtener la suspension del material nucleo: Alginato de
Sodio/Sulfato Ferroso (SA/FS). Una segunda etapa fue la
obtener las micro capsulas por coacervacion electrostatica
utilizando como material reticulante cloruro de calcio. Una
vez obtenidas las micro capsulas de alginato de sodio/Fe
se caracterizaron fisicoquimicamente midiendo el tamafio de
particula por medio de SEM, contenido de Fe, eficiencia de
encapsulamiento, estabilidad térmica, perfil de liberacion y
viscosidad de la solucién SA/FS.

Material y Métodos

Para la encapsulacion de hierro se utilizé sulfato
ferroso (FS) en forma de cristales heptahidratados (CAS 7782-
63-0) de la marca Meyer, Quimica Suastes, S.A. de C.V,, en
diferentes concentraciones; se empled alginato de sodio (SA)
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concentrations; sodium alginate (SA) (CAS 9005-38-3)
(SA) was used as the wall material and calcium chloride
was used as a crosslinker solution (CAS 10043-52-4)
(CaCl,); both reactive from Deiman S.A. de C.V. (Mexico).

Preparation of Sodium Alginate/Ferrous Sulfate
suspension and of the crosslinker solution

Five suspensions were prepared using 1.5 g SAin
60 mL of water. Suspensions were stirred on a magnetic
plate (Model SP46925, Barnstead Thermolyne, USA) for
30 minutes at 25 °C, and then they were completed to a
final volume of 90 mL. Subsequently, FS was solubilized
in 10 mL of water. The solution was mixed with 90 mL
of SA suspension to reach the following concentrations:
16, 25, 33, 50 and 75 % wall material. Suspensions
were stirred (Model SP46, Barnstead Thermolyne,
USA) for 5 min. The crosslinker solution was prepared
with a concentration of 1N CaCl,.

Viscosity and conductance of SA/FS suspen-
sions.

Viscosity of the SA/FS suspensions (16, 25,
33, 50 and 75 % in relation to the wall material) was
determined by using a rheometer (model MCR-101,
Anton Parr, Austria) at 25 °C, adapted with a ST24-
2D/2v/2v-30 geometry. In addition, conductance was
measured, by using a conductivity meter (model PCE-
CM 41, PCE Ibérica, Spain) at 25 °C.

Electrostatic coacervation equipment

The electrostatic coacervation equipment was
designed and built at CICATA-IPN Campus Querétaro
(Figure 1). The equipment consists of a motorized
syringe pump, built in the laboratory, where the SA/FS
suspension is placed, a 30 G needle connected to the
syringe pump through a silicone hose, a high voltage
source variable from 1 to 30 KV to generate electrostatic
attraction forces (model 30A24-P30, Ultravolt, USA),
1 to 12 VDC variable low voltage source (LM317) for
syringe pump control, a magnetic stirrer (model PC-320,
CORNING, USA) with a 250 mL beaker for the CaCl,
solution. The high voltage positive end was connected to
the 30G needle and the high voltage negative end was
placed under the beaker as shown in Figure 1.

Obtaining microcapsules through electrostatic
coacervation process

SA/FS suspensions were placed in a 10 mL

como material de pared (CAS 9005-38-3), y como material
reticulante se uso cloruro de calcio (CaCl,) (CAS 10043-52-4)
ambos de la marca Deiman S.A. de C.V. (México).

Preparacion de la suspension de alginato con
sulfato ferroso y reticulante

Se prepararon cinco suspensiones usando 1.5 g
de SA en 60 mL de agua. Las suspensiones se agitaron
en una placa magnéticamente (Modelo SP46925,
Barnstead Thermolyne, USA) por 30 minutos a 25 °C,
posteriormente se aforé a 90 mL. Posteriormente, el FS fue
solubilizado en 10 mL de agua. La solucién se mezcl6 con
90 mL de la suspension de SA para tener las siguientes
concentraciones: 16, 25, 33, 50 y 75 % de material de
pared. Las suspensiones se agitaron (Modelo SP46,
Barnstead Thermolyne, USA) por 5 min. Se preparo la
solucion reticulante con una concentracion de 1N de CaCl,.

Viscosidad y conductancia de suspensiones de
SA/FS

Se determind la viscosidad de las suspensiones de SA/
FS (16, 25, 33, 50 y 75 % con respecto al material de pared),
usando un reémetro (modelo MCR-101, Anton Parr, Austria)
a 25 °C, adaptado con una geometria ST24-2D/2v/2v-30.
Ademas, se midié la conductancia, mediante un conductimetro
(modelo PCE-CM 41, PCE Ibérica, Espana) a 25 °C.

Equipo de coacervacion electrostatica

El equipo de coacervacion electrostatica fue disefiado
y construido en el CICATA-IPN Unidad Querétaro (Figura
1). El equipo consta de una bomba de jeringa motorizada
construida en laboratorio donde se coloca la suspension de
SA/FS, una aguja de 30 G conectada a la bomba de jeringa
por medio de manguera de silicon, una fuente de alto voltaje
variable de 1 a 30 KV para generar las fuerzas de atraccion
electrostatica (modelo 30A24-P30, Ultravolt, USA), fuente de
bajo voltaje variable de 1 a 12 VDC (LM317) para control de
la bomba de jeringa, un agitador magnético (modelo PC-320,
CORNING, USA) con un vaso de precipitado de 250 mL para
la solucion de CaCl,. Se conect6 el positivo del alto voltaje en
la aguja de 30G y el negativo del alto voltaje se colocé debajo
del vaso de precipitado, como se muestra en la Figura 1.

Obtencion de microcapsulas mediante el pro-
ceso de coacervacion electroestatica

Las suspensiones de SA/FS se colocaron en
jeringa de 10 mL con una aguja de 30 G, la cual se acoplo
en el equipo de coacervacion electroestatica (Figura 1).
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1)

Figure 1. Electrostatic coacervation equipment to obtain SA/FS microcapsules.
1) Control panel: motor and high voltage control 2) Syringe pump 3) 1mL syringe with 30 G needle 4) Common
electrode 5) High voltage electrode positioned on syringe needle 6) CaCl, crosslinker solution.

Figura 1. Equipo de coacervacion electrostatica para obtener microcapsulas de SA/FS.
1) Panel de control: motores y alto voltaje. 2) Bomba de jeringa. 3) Jeringa de 1mL con aguja de 30 G. 4) Electrodo comun.
5) Electrodo de alto voltaje posicionado en la aguja de la jeringa. 6) Suspension reticulante de CaCl,

syringe with a 30 G needle, which was attached to the
electrostatic coacervation equipment (Figure 1). The
variables assessed for obtaining microcapsules were:
high voltage, forward flow rate and distance between
electrodes. The SA/FS suspension was deposited in a
syringe, and by means of a syringe pump, drops were
formed, forming capsules by coacervation with sodium
alginate when falling into CaCl,. The flow rate ranged
from 0.01 mL/min to 0.02 mL/min. The high voltage was
connected to the needle, polarizing the SA/FS solution
and, by electrostatic attraction forces, smaller drops were
formed that fell into the crosslinker solution (CacCl,) in
constant agitation and at a distance of 10 cm (Figure 1).
The microcapsules formed by electrostatic coacervation
were filtered and rinsed with water to remove excess
CaCl,. The microcapsules of each treatment were stored
in 50 mL glass bottles in refrigeration and protected from
light until analysis.

Las variables evaluadas fueron: alto voltaje, velocidad
del flujo de avance y de la distancia entre electrodos
sobre la obtencién de microcapsulas. La suspension
de SA/FS se deposité en una jeringa, y con la ayuda
de una bomba de jeringa se formaron gotas que al
caer al CaCl, formaron capsulas por coacervacion con
el alginato. La velocidad de flujo vario entre 0.01 mL/
min hasta 0.02 mL/min. Se conecté el alto voltaje en la
aguja polarizando la solucion de SA/FS y por fuerzas
electrostaticas de atraccién se formaron gotas de
menor que cayeron en la solucion reticulante (CaCl,)
en agitacion continua a una distancia de 10 cm (Figura
1). Las microcapsulas formadas por coacervacién
electrostatica se filtraron y enjuagaron con agua para
eliminar el exceso de CaCl,. Las microcapsulas de
cada tratamiento se almacenaron en frascos de vidrio
de 50 mL en refrigeracion y protegidas de la luz, hasta
su analisis.
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Characterization of SA/FS microcapsules Iron
content and encapsulation efficiency

The iron content in the microcapsules was
determined by using the volumetric technique using 1N
potassium permanganate (Verde et al., 2013). 2 mg of
microcapsules, 3 mL of distilled water and 1 mL of 10 %
diluted sulfuric acid were placed and then stirred for 2 min.
To determine the encapsulation efficiency, the following
formula was applied, where Fe, is the total added iron and
Fe_ is the iron contained in the microcapsules (Equation 1).

Fet — Fes

100
Fet X

%EE =

Size and morphology of the microcapsule

For the study of the morphology of the
microcapsule, a Phenom Pro environmental scanning
electron microscope (Desktop SEM, Eindhoven, The
Netherlands) was used, which was conditioned to work in
a low-vacuum module, with the electron beam adjusted to
5 kV. Pictures were taken at 150X and 500X. To determine
the size, a digital optical microscope with 2MP sensor was
used in a range of 300X - 1000X in magnification. Sixty
microcapsules per treatment were evaluated, showing
the average size * standard deviation. This test was
performed in triplicate.

Microcapsule thermal stability

Thermal stability was analyzed in a Mettler
Toledo Differential Scanning Calorimeter (model DSC-
1, Switzerland), 3 g of sample were weighed in a 40 pL
aluminum crucible, which was sealed by mechanical
pressure (ME-00119410 model). The sample was left
to stand for 15 minutes. Subsequently, an isotherm was
performed from 30 to 240 °C with a heating rate of 10
°C/min. An empty crucible was used as a reference. The
temperature stability and the degradation enthalpy were
reported. The measurements were made in duplicate.
The measurement was reported + standard deviation.

Microcapsule release profile

The release profile was evaluated by placing 12
grams of microcapsule in buffer solution at pH 2, 4 and
7.4 at 37 °C for 4 hours. The amount of iron released
was analyzed every 10 minutes for the first 60 minutes,
then measured every 30 minutes. The amount of iron

Caracterizacion de las microcapsulas de SA/FS
Contenido de hierro y eficiencia de encapsulamiento

El contenido de hierro en las microcapsulas se
determind empleando la técnica de volumetria usando
permanganato de potasio al 1N (Verde et al., 2013). Se
colocaron 2 mg de microcapsulas, 3 mL de agua destilada
y 1 mL de &cido sulfarico diluido al 10 %, posteriormente
se agitaron por 2 min. Para determinar la eficiencia de
encapsulamiento se aplico la siguiente formula, donde Fe,
es el hierro total agregado y Fe_es el hierro contenido en
las microcapsulas (Ecuacion 1).

Fet — Fes

100
Fet X

%EE =

Tamano y morfologia de la microcapsula

Para el estudio de la morfologia de la microcapsula,
se utilizé un microscopio electronico de barrido ambiental
Phenom Pro (Desktop SEM, Eindhoven, Paises Bajos)
que se acondicion6 para trabajar en médulo de bajo vacio,
con el haz de electrones ajustado a 5 kV. Las imagenes
se tomaron a 150X y 500X. Para determinar el tamafio se
empled un microscopio optico modelo digital con sensor 2
MP en un rango de 300x — 1000X en magnificacion. Se
evaluaron 60 microcapsulas por tratamiento, mostrando el
tamafio promedio + desviacion estandar. Esta prueba se
realizo por triplicado.

Estabilidad térmica de la microcapsula

La estabilidad térmica se analiz6 en un calorimetro
diferencial de barrido Marca Mettler Toledo (modelo DSC-
1, Switzerland), se pesaron 3 g de muestra en un crisol
de aluminio de 40 pL sellado mediante presion mecanica
(modelo ME-00119410). La muestra se dejo reposar por
15 minutos. Posteriormente se realizé un isoterma de 30
a 240 °C a una razén de calentamiento de 10 °C/min.
Se empled un crisol vacio como referencia. Se reporta la
temperatura de estabilidad y la entalpia de degradacion.
Las mediciones se realizaron por duplicado. Se reporta la
medicién + desviacion estandar.

Perfil de liberacion de la microcapsula

El perfil de liberacion se evalué colocando 12
gramos de microcapsula en una soluciéon buffer a pH 2,
4y 7.4 a una temperatura de 37 °C durante 4 horas. Se
analizé la cantidad de hierro liberado, cada 10 minutos
los primeros 60 minutos, posteriormente se midieron cada
30 min. La cantidad de hierro fue analizada por titulacion
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was analyzed by volumetric titration (Cendejas & Ortega,
2017). The release percentage at a given time was
reported. The test was performed in triplicate.

Statistical analysis

A randomized analysis was performed with a
33 factorial arrangement. The variables analyzed were
the SA/FS ratio, the feed flow and the applied potential.
Results were reported as mean + standard deviation.
Statistical analysis of the tests was performed by using
an ANOVA and comparison of means by using Tukey’s
test (p < 0.05) by using MINITAB 17.

Results and discussion

Characterization of SA/FS suspension

Figure 2 showed viscosity and electrical
conductivity values of SA suspensions added with FS
(SA/FS). The viscosity of the suspensions was between

224 * 437 mPass (16 % FS ratio) up to 1227 £ 11.01

1500

por volumetria (Cendejas & Ortega, 2017). Se reporta el
porcentaje de liberaciéon a un determinado tiempo. La
prueba se realizo por triplicado.

Analisis estadistico

Se realiz6 un andlisis aleatorio con un arreglo
factorial 3%. Las variables analizadas fueron la relacion
de SA/FS, el flujo de alimentacion y el potencial aplicado.
Los resultados se reportan con la media * la desviacién
estandar. El analisis estadistico de las pruebas se empled
ANOVA y comparacion de medias empleando la prueba de
Tukey (p < 0.05) utilizando MINITAB 17.

Resultados y discusion

Caracterizacion de la suspension de SA/FS

La Figura 2, muestra los valores de viscosidad
y conductividad eléctrica de las suspensiones de SA
adicionadas con FS (SA/FS).
suspensiones estuvo entre 224 + 4.37 mPar-s (relacion 16
% de FS) hasta 1227 + 11.01 mPa-s (relacion 75 % de FS).
Estos resultados estan asociados con el peso molecular del

La viscosidad de las
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Figure 2. Viscosity (a) and electrical conductivity (b) of sodium alginate and ferrous sulphate suspensions.

Figura 2. Viscosidad (a) y conductividad eléctrica (b) de las suspensiones de alginato de sodio y sulfato ferroso.
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mPa-s (75 % FS ratio). These results were associated
with SA molecular weight which influences directly on
viscosity (Avendafio-Romero, 2013).

The interaction of SA with FS showed a significant effect
on the viscosity of the suspensions (p < 0.05). In Figure
2 (a), it is shown that as FS concentration increases, the
viscosity increases. Soto-Martinez (2018) reported that
the viscosity of the suspensions used is a determining
factor in the formation of the microcapsules when
the electrostatic technique is employed. The authors
reported that at viscosity less than 800 cP, it was possible
to generate droplets, which favored the formation of
microcapsules. The concentration of 16 % of ferrous
sulphate was the solution with the lowest viscosity and
the one that allowed the best droplets formation and,
consequently, the highest encapsulation efficiency.

Another determining factor for the electrostatic technique
is the electrical conductivity. Figure 2(b) showed the
conductivity as a function of FS concentration. The
values obtained for conductivity were between 0.299
mS/m (16 % ferrous sulphate ratio) up to 0.581 mS/m
(75 % ferrous sulphate ratio). The polysaccharides are
not good conductors of electricity and the concentration
of alginate was constant, so the change in conductivity
was attributed to FS. Colin-Orozco et al. (2013)
reported that conductivity is influenced by the type
of solvent, the material dissolved and the availability
of free ions, the latter two being associated with FS
content. This coincides with the results where the
increase in electrical conductivity is proportional to
the increase in the amount of added iron, since FS
is a salt that dissociates in water. Perez-Calderon et
al. (2018), reported that water has 0.04 mS/m up to
0.2 mS/m, on the other hand, Quintero et al. (2018)
reported values of 2 % chitosan-based solutions with
an electrical conductivity of 0.214x10-3 mS/m. The 16
% FS suspension presented a conductivity of 0.299
mS/m, these conductivity values were higher than those
reported due to the addition of FS. The latter is due to
the fact that salts are dissociated in aqueous solutions
causing greater conductivity.

Iron content and percentage of encapsula-
tion efficiency

In Table 1, the effect of the variables of the
electrostatic coacervation process on the formation of
the microcapsules was shown. High voltage and feed

SA que influye directamente en la viscosidad (Avendafio-
Romero, 2013).

La interaccion de SA con FS mostré un efecto significativo sobre
laviscosidad de las suspensiones (p<0.05). EnlaFigura2 (a), se
puede observar que conforme aumenta la concentracion de FS
se incrementa la viscosidad. Soto-Martinez (2018), reportaron
que la viscosidad de las suspensiones usadas es un factor
determinante en la formacion de las microcapsulas cuando se
emplea la técnica de electrostatica. Los autores reportan que a
viscosidad menores de 800 cP es posible generar gotas, lo que
favorece la formacion de las microcapsulas. La concentracion
de 16 % de FS fue la solucién de menor viscosidad y la que
permitid la mejor formacién de gotas y, en consecuencia, la de
mayor eficiencia de encapsulamiento.

Otro factor determinante para la técnica de electrostatica
es la conductividad eléctrica. En la Figura 2(b), se muestra
la conductividad en funcion de la concentracion de FS. Los
valores obtenidos de conductividad estuvieron entre 0.299
mS/m (relacién de 16 % de FS) hasta 0.581 mS/m (relacién
de 75 % de FS). Los polisacaridos no son buenos conductores
de electricidad aunado a que la concentracién de alginato fue
constante por lo que el cambio de conductividad es atribuido
al FS. Colin-Orozco et al. (2013) reportan que la conductividad
esta influenciada por el tipo de solvente, el material disuelto y
la disponibilidad de iones libres, estos ultimos asociados con
el contenido de FS. Lo anterior coincide con los resultados en
donde el aumento en la conductividad eléctrica es proporcional
al incremento en la cantidad de hierro afiadida, ya que el FS es
una sal que se disocia en agua. Pérez-Calderdn et al. (2018),
reportd que el agua tiene 0.04 mS/m hasta 0.2 mS/m, por otra
parte, Quintero et al. (2018) reportaron valores de soluciones
a base de quitosano al 2 % con conductividad eléctrica de
0.214x10°*mS/m. La suspensién del 16 % de FS presento una
conductividad de 0.299 mS/m, estos valores de conductividad
son mayores que los reportadas debido a la adicién del FS.
Lo anterior se debe a que las sales se disocian en soluciones
acuosas ocasionando mayor conductividad.

Contenido de hierro y porcentaje en eficiencia
de encapsulamiento

En la Tabla 1, se muestra el efecto de las
variables del proceso de coacervacion electroestatica
en la formacion de las microcapsulas. El alto voltaje y el
flujo de alimentacién no tuvieron efecto significativo en la
formacion de las microcapsulas mientras que la relacion
SA/FS influyé significativamente.

Los resultados obtenidos muestran que cuando la
concentracion de FS es menor (16 %), la eficiencia de
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Encapsulation efficiency and size of iron microcapsules obtained by electrostatic coacervation

Tabla 1.

Eficiencia de encapsulamiento y tamaino de microcapsulas de

hierro obtenidas por coacervacion electroestatica

SA-FS Flow Voltage Iron content Encapsulation Tamaiio de
Sample suspension (mL/min) (KV) (mg) efficiency (%) particula
o (um)

1 16 0.012 6 164.06 * 1.82° 65.73 £0.73? 847.60 * 57.802

2 16 0.014 6 162.24 + 1.82° 65.00 £0.732 643.95 + 46.65°9¢

3 16 0.016 6 165.28 £ 1.05° 66.22 £ 0.422 455.80 £ 25.719Mii

4 16 0.012 7 166.49 £ 2.78° 66.46 £ 0.732 842.95 £ 45.032°

5 16 0.014 7 164.67 £ 1.05° 65.97 £ 0.422 482.50 * 32.19°fanii

6 16 0.016 7 164.06 + 4.82° 65.73 £1.932 365.10 £ 35.16

7 16 0.012 8 167.71 £3.16° 66.94 £1.11° 632.30 £ 29.14cdef

8 16 0.014 8 161.02 £ 1.05° 64.51 £ 0.422 545.95 * 28.35%¢fgni

9 16 0.016 8 162.85 £ 2.10° 65.24 £ 0.84° 456.15 £ 29.799nii

10 33 0.012 6 329.94 + 1.82° 65.73 £ 0.36° 676.25 £ 32.70°c¢

1 33 0.014 6 330.55 £ 2.10° 65.85 £ 0.422 538.40 * 46.68 defani

12 33 0.016 6 328.12 £4.82° 65.36+0.96° 454.40 + 27.87 9hii

13 33 0.012 7 330.55 * 1.05° 65.50+0.212 646.30 £ 13.37°9¢

14 33 0.014 7 328.12 £ 1.82° 65.36 £ 0.362 576.55 * 14.83 cdefan

15 33 0.016 7 328.12 £ 1.82° 65.36 £ 0.36% 462.15 £ 21.70%enii

16 33 0.012 8 326.91 % 1.05° 65.12 £ 0.21° 615.10 £ 22.52¢defg

17 33 0.014 8 328.73 £ 2.78° 65.61 £ 0.56% 585.85 * 21.71¢cdefg

18 33 0.016 8 328.73 £ 1.05° 65.73 £ 0.36° 409.65 £ 14.66"

19 50 0.012 6 449.65 + 1.05° 59.82 £ 0.14° 717.60 * 18.5520¢

20 50 0.014 6 452.08 £ 0.002 60.14 % 0.00° 655.30 * 20.81¢¢

21 50 0.016 6 44782 £2.782 59.57 % 0.37° 517.40 + 18.86 defahii

22 50 0.012 7 449.04 £ 1.052 59.73 £0.14° 662.45 + 21.65¢°¢

23 50 0.014 7 450.86 £ 1.05% 59.98 £ 0.02° 557.90 * 25.28 cdefah

24 50 0.016 7 450.26 £ 1.822 59.90 £ 0.24° 455,50 * 23.16 9N

25 50 0.012 8 449.04 £ 1.052 59.73 £0.02° 508.75 * 20.80¢efanii

26 50 0.014 8 449.04 £1.05% 59.73 £ 0.02° 468.25 £ 23.04°f9nii

27 50 0.016 8 448.43 £1.822 59.49 £ 0.37° 381.45 + 19.17

SA: sodium alginate, FS: ferrous sulphate. Averages with different letters in the same column indicate significant differences (p < 0.05).
SA: alginato de sodio, FS: sulfato ferroso. Medias con letra diferente en la misma columna indican diferencias significativas (p < 0.05).

flow had no significant effect on microcapsules formation
while the SA/FS ratio had a significant influence.

The results obtained showed that when FS concentration
was lower (16 %), the encapsulation efficiency (EE) was
higher. The EE was between 59.49 + 0.37 % (50 % of FS)

encapsulamiento (EE) es mayor. La EE, estuvo entre 59.49
+0.37 % (50 % de FS) y 66.94 £ 1.11 % (16 % de FS) (Tabla
1). Estudios previos sobre el efecto de la concentracion
de FS sobre la EE son variados. Valenzuela et al. (2014)
reportd valores de 59.5 % a 75.7 % EE usando hierro
hémico obtenido a partir de eritrocitos.
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and 66.94 + 1.11 % (16 % of FS) (Table 1). There are varied
previous studies on the effect of FS concentration on EE.
Valenzuela et al. (2014) reported values of 59.5 % to 75.7 %
EE using hemic iron obtained from erythrocytes.

On the other hand, Table 1 showed that as FS concentration
increased, the EE decreased and the iron contentincreased,
that is, the retention capacity decreased, which indicated
that the salt is found inside the alginate microparticle as
well as it could be adhered to its surface. Another reason
why EE decreased as the SA/FS ratio increased may be
associated with a disproportionate amount of wall material,
which generated material incrustations that made EE
decrease (Cuatzo, 2010), and increasing viscosity, which
interfered with drop formation. Iron Il salts are reported in
the literature to have up to 80 % EE, however, they are less
bioavailable for the body (Duran et al., 2017).

Microcapsule size and morphology

The size of the microcapsules obtained was shown
in Table 1. The conditions of the electrostatic potential, the

Bior

Por otro lado, en la Tabla 1 muestra que al aumentar la
concentracion de FS disminuyd la EE y aumento el contenido
de hierro, es decir, la capacidad de retencién disminuy6 lo que
indican que la sal se encuentra al interior de la microparticula
de alginato asi como también podria estar adherida a su
superficie. Otra razon por la que la EE, disminuye a medida
que la relacion de AS/FS se incrementa, puede estar
asociada con una desproporcion del material de pared, lo que
genera incrustaciones de material que hacen que disminuya
la EE (Cuatzo, 2010), e incrementando la viscosidad, lo
cual interfiere con la formacion de la gota. En la literatura se
reporta que las sales de hierro Il tienen hasta un 80 % de EE,
sin embargo, son menos biodisponibles para el organismo
(Duran et al., 2017).

Tamaio y morfologia de la microcapsula

El tamafo de la microcapsulas obtenidas se
muestra en la Tabla 1. Las condiciones del potencial
electroestatico, la relacion de SA/FS tuvieron efecto
significativo en este parametro. Lo anterior puede estar
relacionado debido a que, a mayor contenido de hierro,

Figure 3. Micrographs of electrostatic coacervation microcapsule

Figura 3. Micrografias de las microcapsulas obtenidas por coacervacion electrostatica
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SA/FS ratio had a significant effect on this parameter.
This may be related to the fact that the higher the iron
content, the higher the viscosity, due to the high content
of iron salts, making the formation of the microcapsules
more difficult.

The morphology of the iron microcapsules obtained
by electrostatic coacervation was presented in Figure
3. The microcapsules had a spherical shape and their
sizes ranged between 350 and 850 um, being lower
values than those reported in the literature for capsules
obtained by coacervation (Valenzuela et al., 2014).
Microcapsules were observed to not have a spherical
shape, but with similar sizes. Samples 11, 14, 18 and
23 showed a typical effect of electro spinning, which
was the incorporation of monofilaments adhered to the
microcapsule (Figure 3). Other treatments showed a
rough appearance on the surface of the microcapsule
(Figure 3, samples 1, 8, 9, 22, 24 and 27), this may
be due to the combination of the feed flow and the
electrical potential applied. While in treatments 10, 16,
25 and 26 (Figure 3), cracks were present. Menger et
al. (1998) indicated that ionic electrostatic bonds can
form positive to negative aggregates in the formation
of coacervations, appearing as deformations, which can
be accentuated by the potential applied.

Treatments 19, 20 and 21 (Figure 3) showed a smooth
surface appearance, possibly due to the difference of
electrical potential. Treatments 2, 3, 4, 5 and 6 (Figure
3), which contained 16 % FS, were spherical and with an
uniform appearance.

Valenzuela et al. (2014), reported capsules from 830
um to 1.57 mm, using Dehydrated Bovine Erythrocytes
(EBDA) as a source of iron using classical coacervation.
Duran et al. (2017) reported that iron encapsulation using
spray drying generated particle sizes between 200 and
600 pm, smaller than those found in the present work.
However, the technique used by the authors can oxidize
iron, which would affect its bioavailability in the organism.

Processing conditions of 16 % FS with a voltage of 8 KW
and a flow rate of 0.012 mL/min were the ones that allowed
to obtain the highest encapsulation efficiency (66.94 +
1.11), besides, with a spherical appearance, uniform with
a size of 632.30 £ 29.14 p. Therefore, this treatment was
selected for thermal stability tests and to determine the
release profile of the encapsulated compound.

aumenta la viscosidad por el alto contenido de sales de
hierro dificultando la formacién de las microcapsulas.

La morfologia de las microcapsulas de hierro obtenidas
por coacervacion electroestatica se presenta en la Figura
3. Las microcapsulas presentan una forma esférica y
sus tamarios fluctuaron entre los 350 a 850 ym, valores
mas bajos que lo reportado en la literatura para capsulas
obtenidas por coacervacion (Valenzuela et al., 2014).
Se observaron microcapsulas que no presentan forma
esférica, pero con tamafios similares. En las muestra 11-14,
18 y 23, se presentd un efecto propio del electro spinning
el cual es la incorporacion de monofilamentos adheridos a
la micro capsula. (Figura 3). Otros tratamientos mostraron
una apariencia rugosa en la superficie de la microcapsula
(Figura 3, muestra 1, 8, 9, 22, 24 y 27), esto se puede deber
a la combinacién del flujo de alimentacion y el potencial
aplicado. Mientras que en los tratamientos 10, 16, 25 y
26 (Figura 3) se presentaron fisuras. Menger et al. (1998)
indican que la unién electroestatica de los iones puede
formar agregados de positivo a negativo en la formacién
de coacervado, manifestandose en deformacion, lo cual se
puede acentuar por el potencial aplicado.

Los tratamientos 19, 20 y 21 (Figura 3) presentaron una
apariencia lisa en la superficie, posiblemente debido a la
diferencia de potencial eléctrico. Los tratamientos 2, 3,
4, 5y 6 (Figura 3), que contienen un 16 % de FS fueron
esféricos y con apariencia uniforme.

Valenzuela et al. (2014), reportaron capsulas de 830 ym a
1.57 mm, usando como fuente de hierro Eritrocitos bovinos
deshidratados (EBDA) usando coacervacion clasica. Duran
et al. (2017) reportan que la encapsulacion de hierro usando
secado por aspersion genera tamanos de particula entre 200
a 600 pm, menores a los encontrados en el presente trabajo.
Sin embargo, la técnica usada por los autores puede oxidar el
hierro lo que afectaria su biodisponibilidad en el organismo.

Las condiciones de procesamiento de 16 % de FS con un
voltaje de 8 KW y un flujo de 0.012 mL/min fueron las que
permitieron obtener la mayor eficiencia de encapsulamiento
(66.94 * 1.11) ademas, con apariencia esférica, uniforme con
un tamano de 632.30 £ 29.14 . Por lo tanto, este tratamiento
fue seleccionado para pruebas de estabilidad térmica y
determinar el perfil de liberacién del compuesto encapsulado.

Estabilidad térmica de la microcapsula

Para comparar la estabilidad térmica que ofrece la

Revista Bio Ciencias 7, e680.

12



Mendoza-Meneses et al., 2020.

revista

Heat Flux

-

.
'
.
]
'
'
[l
'
)
[}
)
[
[}
)
'
)

— SA
--==FS
....... Microcapsuleg

L] L)
40 80 120

T T ]
160 200 240

Temperature (°C)

Figure 4. Thermal stability of ferrous sulphate (FS), microcapsules of sodium alginate (SA) and microcapsules of SA/FS.

Figura 4. Estabilidad térmica de sulfato ferroso (FS), microcapsulas de alginato de sodio (SA) y microcapsulas de SA/FS.

Thermal stability of the microcapsule

To compare the thermal stability offered by the

microcapsule to the iron, free FS, a microcapsule with
iron and without iron were used, both obtained with a
feed flow of 0.12 mL/min and an applied voltage of 8 kw
to 10 (Figure 4). The FS showed two endotherms, one
between 66 °C and 80 °C, and the other at 117 °C — 131
°C (Figure 4), the first corresponding to instability (72 °C),
which affected its functionality.
SA/FS microcapsules obtained by electrostatic
coacervation showed an endotherm between 130
°C and 141 °C. These results showed that the wall
material (Alginate) offers a thermal protection to the
encapsulated material (Ferrous sulphate). Rodriguez-
Llimos et al. (2003) reported that SA as a wall material
provides thermal stability to the encapsulated materials,
when encapsulating paracetamol.

Fe release profile of SA/FS microcapsules

The mechanism of controlled release of FS was
evaluated at pH 2.0, 4 and 7.2 (Figure 5). A slower release
of FS was observed from coacervates at pH 2 compared to
coacervates at pH 4 and 7 (p < 0.05) (Figure 5). Barros et al.
(2016) reported that this same combination, by passing the
microcapsules from an acidic medium to a basic medium,
showed an improvement in the release of the compound.

microcapsula al hierro se uso el FS libre, la microcapsula con
hierro y sin hierro ambas obtenida con flujo de alimentacién
de 0.12 mL/min y un voltaje aplicado de 8 kw a 10 (Figura 4).
El FS mostr6 dos endotermas, una entre los 66 °C y 80 °C, y
la otra a 117 °C-131 °C (Figura 4), el primero corresponde a
la inestabilidad (72 °C), lo que afecta su funcionalidad.

Las microcapsulas de SA/FS obtenidas por coacervacion
electrostatica presentaron un endoterma entre los 130 °C
y 141 °C. Estos resultados demuestran que el material de
pared (Alginato) ofrece una proteccion térmica al material
encapsulado (FS). Rodriguez-Llimos et al. (2003) reportaron
que el SA como material de pared brinda estabilidad térmica
a los materiales encapsulados, al encapsular paracetamol.

Perfil de liberacion de Fe de microcapsulas de
SA/FS

Se evaluio el mecanismo de liberacién controlada del
FSapH2.0,4y7.2(Figura5). Se observé una liberacion mas
lenta de FS de los coacervados a pH 2 en comparacion con
los coacervados sometidos a pH 4y 7 (p < 0.05) (Figura 5).
Barros et al. (2016) reportaron que esta misma combinacion,
haciendo pasar las microcapsulas de un medio acido a uno
basico, mostré una mejora en la liberacién del compuesto.

Las microcapsulas que se sometieron a pH 7.4 presenté el
efecto estallido (Gran porcentaje de material liberado en corto
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Figure 5. Iron release profile of SA/ FS microcapsules at different pH.

Figura 5. Perfil de liberacion de hierro de microcapsula de SA/FS a diferentes pH.

The microcapsules that were subjected to pH 7.4 showed a
burst effect (large percentage of material released in a short
time) in the second hour, followed by a gradual release in
the rest of the time (p < 0.05) (Figure 5). The release at pH
4 and 7 did not present significant differences until 60 min
of exposure to pH. However, at 240 min it was 82.39 £ 0.72
% at pH 7.4, followed by pH 4 with 64.37 + 0.28 % and at
pH 2 the release was 21.52 + 1.68 %.

Sankalia et al. (2005) described very short times of
release, for SA capsules when encapsulating papain. The
authors released 100 % of its content in 60 minutes of in
vitro incubation in simulated intestinal solution at pH 6.8;
discussing this fact as a consequence of an increase in
the affinity between Ca?* ion and Na* phosphate buffer,
weakening the crosslinker polymer, generating the total
disintegration of the SA matrix.

On the other hand, Duran et al. (2017) reported a release time
of three hours of the sensitive components, such as minerals
and vitamins, encapsulated with SA in media with a pH above
6.5, which corresponds to the results found in this study. Based
on the results found, it would be advisable to incorporate the
iron microcapsules obtained by electrostatic coacervation, in
foods with acidic pH to ensure their integrity and preservation
of Fe for a longer time. On the other hand, the results found

tiempo) en la segunda hora, seguido de una liberacion gradual
en el resto del tiempo (p < 0.05) (Figura 5). La liberacion a pH
4y 7 no presentaron diferencias significativas hasta los 60 min
de exposicion al pH. Sin embargo, a los 240 min se tuvo un
82.39 £ 0.72 % a pH de 7.4, seguido de pH 4 con un 64.37 +
0.28 % y a pH 2 la liberacién fue de 21.52 + 1.68 %.

Sankalia et al. (2005), describieron tiempos muy cortos de
liberacion, para capsulas de SAal encapsular papaina. Los
autores liberaron el 100 % de su contenido en 60 minutos
de incubacion in vitro en solucién intestinal simulada a pH
6.8; argumentando este hecho como consecuencia de un
incremento en la afinidad entre el ion Ca?" y el tampdén
fosfato de Na*, debilitando la reticulacion del polimero,
generando la desintegracion total de la matriz de SA.

Por otra parte, Duran et al. (2017) reporté un tiempo de
liberacion de tres horas de los componentes sensibles, como
minerales y vitaminas, encapsulados con SA en medios a
pH superior a 6.5, lo que corresponde con los resultados
encontrados. Con base en los resultados encontrados
seria recomendable la incorporacion de las microcapsulas
de hierro obtenidas por coacervacion electroestatica, en
alimentos con pH acidos para asegurar su integridad y
conservacion del Fe por mayor tiempo. Por otro lado, los
resultados encontrados son alentadores ya que el pH del
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are encouraging since the pH of the small intestine, where the
iron must be released to be absorbed, is approximately 7.

Conclusion

The electrostatic coacervation technique
allowed microencapsulation of FS with high encapsulation
efficiency (66.94 + 1.11%) in average particle sizes of
600 pm, under processing conditions of 0.12mL/min
power flow and an applied voltage of 8 kw at 10 cm of

separation between electrodes.

The SA/FS microcapsules obtained presented a thermal
stability to iron up to 130 °C according to the measurements
performed with DSC. This thermal stability of the SA/FS
capsules would allow them to be added to food and cooked
below 120 °C without compromising the nutritional quality
of the compound.

Fe release profile of the SA/FS microcapsules obtained
by electrostatic coacervation showed that Fe is released
up to pH 7. This pH 7 value allowed to infer that the
micronutrient could be released in the small intestine and
not in the stomach.
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