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Resumen

En el trabajo se determinaron las caracteristicas opticas y estructurales de nanoparticulas de
polvo de ajo (Allium sativum L.), obtenidas por reduccion y seleccion de tamafio, para compara-
cion con muestras de polvo de ajo comercial. El tamano de particula se determin6 empleando
microscopia electronica de transmision (TEM) y las caracterizaciones 6ptica y estructural se
realizaron, respectivamente, por espectroscopia infrarroja transformada de Fourier (FTIR) y
difracciéon de rayos X (DRX). Para determinar el efecto de las nanoparticulas de polvo de ajo
cuando fueron aplicadas sobre trozos de lomo (Longissimus dorsi) de bovino se utilizo la técnica
de fluorescencia. Los tamanos de las particulas del polvo sometido a reduccion y seleccion de
tamano presentaron valores entre SO y 100 nm y las de polvo de ajo normal entre 400 y 500
nm. En los espectros de FTIR se observaron los principales grupos funcionales y los difrac-
togramas de rayos X permitieron concluir que se trata de materiales amorfos. Por su tamano
mas reducido, las nanoparticulas migran mas rapido al interior del musculo del bovino que
las microparticulas, lo que permite una mejor absorcién y aprovechamiento de sus compo-
nentes y se constituye en un resultado innovador en el campo de la ciencia de los alimentos.
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Abstract

To determine the optical and structural characteristics of garlic powder, garlic powder nanopar-
ticles were obtained by size reduction and selection methods and their optical and structural
characteristics were determined. The optical and structural response between commercial
garlic powders and powders obtained by size reduction operations was compared. The particle
size was determined using transmission electron microscopy (TEM) images; the optical char-
acterization was determined using Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) spectra and
the structural characterization was made using X-ray diffraction (XRD). Bovine loin (Longis-
simus dorsi) samples were impregnated with garlic powder nanoparticles and the tissue was
characterized by fluorescence technique. Powders obtained with size reduction and selection
methods presented sizes values between 50 and 100 nm, while the normal garlic powder be-
tween 400 and 500 nm. FTIR spectra showed the presence of the main functional groups and
X -ray diffractograms allowed to infer that the structure of garlic as an amorphous material.
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Introduccion

El ajo (Allium sativum L.) perteneciente a la
familia de las liliaceas (Garcia, 1998) presen-
ta en su estructura carbohidratos, compues-
tos azufrados, proteinas, aminoacidos libres,
derivados fendlicos, fibra, minerales, saponi-
nas, niveles moderados de selenio, vitaminas
A y Cy complejo B; ademas es una fuente
importante de antioxidantes (Lawrence,
2011). Las propiedades medicinales del ajo
se atribuyen a grupos azufrados, como la ali-
cina y el ajoene, compuestos biologicamente
activos que se forman cuando los ajos son
macerados, partidos o sometidos a cocciéon
(Lanzotti, 2006). La accion antimicrobiana
de la alicina se debe a que actiia como un
potente inhibidor de algunas enzimas, entre
ellas cistein-proteinasas y alcohol deshidro-
genasas, responsables de las infecciones
causadas por bacterias, hongos o virus.
También se le atribuyen efectos preventivos y
moderadores en hipocolesterolemia, proble-
mas cardiovasculares, presion arterial alta;
efectos anti-inflamatorios (Tsai et al.; 2012);
posibles mecanismos de acciéon en el cancer
como inhibidor de mutagénesis y agregacion
plaquetaria, por lo que se considera como
un material anti-tromboético y con efectos
de inmuno-modulaciéon (Chandrashekar y
Venkatesh, 2009).

La nanotecnologia se considera como la
comprension y el control de la materia en
dimensiones del orden de 1 a 100 nm, donde
ciertos fenéomenos permiten nuevas aplica-
ciones (Chenay Yadab, 2011). En esta escala
de medida, la fisica, la quimica y la biologia
difieren fundamentalmente de las propieda-
des de los atomos individuales, moléculas o
materiales cuando son tratados a escalas su-
periores, afectando el comportamiento de las
propiedades fisicoquimicas de los materiales.
La capacidad de manipular la materia a esca-
la nanomeétrica permite conducir a un mejor
entendimiento de la diversidad biologica,
fisica y de procesos quimicos que conllevan
al aprovechamiento de materiales mejorados,
estructuras novedosas y dispositivos electro-
nicos, entre otros (Sastry et al.; 2011).

La nanotecnologia también tiene un
amplio campo de accion en ciencias como la
medicina, la electronica, los alimentos y la
agricultura. Su aplicacion ha fortalecido sis-
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temas de control de enfermedades en anima-
les, desinfeccion de aguas, seguridad de los
sistemas de suministro de nutrientes, con-
version de energia, tecnologia de localizacion
de plagas, avances en la deteccion rapida de
los cambios morfologicos de las propiedades
fisicoquimicas de los alimentos, aumento del
valor nutritivo, control de calidad, seguridad
alimentaria, desarrollo de nuevos productos y
disenio de empaques (Mahendra et al; 2009).
La formacion de nanoparticulas, nanoemul-
siones y nanocapsulas puede mejorar las
propiedades funcionales de los productos
alimenticios aumentando su absorcion en
el cuerpo (Trujillo et al; 2013); su aplicacion
permite la elaboracion de alimentos mas sa-
ludables y nutritivos, con mejores caracteris-
ticas organolépticas, resistentes y de mayor
durabilidad, proporcionando beneficios al
consumidor, a la industria y abriendo nuevos
campos de investigacion.

El objetivo general de este trabajo fue ca-
racterizar 6ptica y estructuralmente nanopar-
ticulas obtenidas de polvos de ajo comercial
y aplicadas sobre trozos de lomo (Longissi-
mus dorsi) de bovino. Las nanoparticulas se
obtuvieron por los métodos de macerado y
tamizado y la caracterizacion de las muestras
por las técnicas de TEM, DRX y FTIR.

Materiales y métodos

Obtencion de nanoparticulas

Las nanoparticulas de ajo fueron obtenidas
por el método de reduccion y seleccion de
tamano, a partir de 10 g de micro-particulas
de polvo de ajo comercial 100% natural que
fueron sometidos a los procesos siguientes:
macerado durante 6 horas utilizando un mi-
cro-molino vibratorio compuesto por un con-
junto de molienda (mortero y bola de agata)
y pase por tamiz Ro-tap model E test sieve
shaker manteniendo la muestra en constante
movimiento durante 15 min sobre una malla
de 20 um. Una vez que las particulas mas
finas fueron filtradas, se procedi6, nuevamen-
te, a macerar durante 2 horas.

Determinacion de tamaifo de particula

La determinacion del tamano de particulas se
realiz6é en la Universidad Nacional de Colom-
bia sede Palmira empleando la técnica de Mi-
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croscopia Electronica de Transmision (TEM).
Los polvos de ajo fueron dispersados en
rejillas de cobre, colocados en porta-objetos
de microscopio a 80 kilovoltios y observados
con resoluciones de 120,000X y 300,000X.
Las fotomicrografias fueron observadas en
un monitor empleando una camara digital.

Caracterizacion de la estructura

Consistio en hacer incidir un haz de rayos
X monocromatico sobre la muestra, la cual
interactua con la radiacion y da informacion
precisa sobre la composicion y la estructura
cristalografica del material estudiado. Para
ello se utiliz6 un difractometro de rayos X
(DRX) marca Bruker D8-Advance provisto de
un tubo con anodo de Cu que emite radiacién
de tipo ; un detector con un voltaje de 40 kV
y una corriente de 40 mA. El polvo de ajo fue
compactado en el porta-muestras del equipo
y las mediciones se realizaron con un angulo
de 3 - 60°, donde cada 3 segundos se median
0.02°, siendo el tiempo promedio de medida
para cada muestra de 2.5 h.

Caracterizacion optica

La caracterizacion optica del polvo de ajo se
hizo por Espectroscopia Infrarroja Trans-
formada de Fourier (FTIR). En dicha técnica
la radiacion electromagnética en el rango
del infrarrojo es utilizada para identificar la
composicion de un material. Las muestras
fueron compactadas con un dado con KBr
en proporcion 1:10 que fue colocado en una
celda adaptada en un espectrofotometro mar-
ca IR Prestige 21 Shimadzu. Los espectros
de las muestras se obtuvieron en rangos de
numeros de onda comprendidos desde 4000
hasta 400/cm, que corresponden al rango
espectral del infrarrojo medio (MIR).

Caracterizacion de muestras de lomo de
bovino impregnadas con polvo de ajo

Para esta caracterizacion se tomaron tro-
zos de lomo de bovino de 4 x 5 x 3 cm. Una
parte de ellos fueron impregnados con 0.1 g
de polvo de ajo normal (uPa) y los restantes
con nanoparticulas de polvo de ajo (nPa),
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mediante recubrimiento o frotado en todas
sus superficies. El polvo es parcialmente
disuelto y drenado por el efluente liquido de
la carne, como consecuencia de mecanismos
osmoticos y difusiones. Para determinar la
fluorescencia en los trozos impregnados con
pPa y nPa se empled un microscopio invertido
de fluorescencia marca EVOS; al mismo tiem-
po se caracterizaron muestras de lomo con
y sin impregnacion de ambos tipo de polvo
de ajo almacenadas a 4°C durante 48 h. Las
observaciones se realizaron en la superficie
de cortes finos de las muestras de lomo co-
locadas en un porta-objetos y lectura a una
resolucion entre 200 y 400 pm.

Resultados y discusion

Tamaios de particulas

Con el Microscopio Electrénico de Trans-
mision (TEM) utilizando un aumento de
120,000X se obtuvieron las Figuras lay 1b
para el polvo de ajo normal (comercial) donde
se observaron particulas hasta de 200 nm
de ancho por 400 nm de largo, con formas
irregulares y una alta rugosidad. Con un
aumento de 300,000X se observaron las mi-
crografias para las particulas obtenidas por
maceracion, alcanzando a medir nanoparti-
culas hasta de 50 nm de ancho por 100 nm
de largo (Figuras 1 cy 1d).

Los resultados anteriores muestran que
cuando las particulas de polvo de ajo comer-
cial son sometidas al proceso de maceracion
reducen su tamano inicial de 200 para 50
nm y presentan, por una parte, una menor
rugosidad por efecto de la fuerza mecanica
aplicada durante el proceso de preparacion
y, en los bordes, nanocanales de origen aun
no determinado. En las observaciones con
un aumento de 300,000X, las micrografias
de las nanoparticulas permiten identificar
particulas con tamanos hasta 20 nm con
una estructura irregular y desaparicion de
los nanocanales, lo que puede ser atribuido
a efectos de la interaccion electrostatica en-
tre las nanoparticulas y el borde de la malla
metalica del tamiz (Figuras le y 1f).
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Figura 1. Micrografias TEM de la superficie de polvo de ajo: (a) y b) particu-
las finas de ajo comercial, con un aumento de 120,000X. (c) y
(d) particulas obtenidas por el método de macerado con un
aumento de 300,000X. (e) y (f) nanoparticulas seleccionadas
por el método de tamizado y maceradas con un aumento de

300,000X.

Caracterizacion estructural
por rayos X (DRX)

En los difractogramas de rayos X tomados
a muestras de polvo de ajo comercial y
polvo con reduccion de tamano (Figura 2)
se observa un pico dominante ampliamen-
te ensanchado, el cual es caracteristico
de materiales amorfos. En el Cuadro 1 se
incluyen los valores del pico mas alto y el
ancho a la altura media donde se observa
un leve desplazamiento del pico hacia va-
lores mayores de angulo y una reduccion
en el ancho entre los difractogramas de los
polvos sometidos a procesos de reduccion
(macerado y tamizado) y el ajo comercial,
lo que puede ser debido a la reduccion del
tamano de las particulas.

Cuadro 1. Valores del pico principal y el ancho a la altura
media (FWHM) obtenidos del analisis de los difractogramas
para polvo de ajo.

Tipo Pico FWHM
de particula (grados) (grados)
Ajo comercial (uPa) 18.46 11.84
Ajo macerado (uPa) 19.47 10.76
Ajo tamizado y 19.14 11.17

macerado (nPa)

Caracterizacion optica por FTIR

La caracterizacion optica del polvo de ajo
normal se realiz6 usando la espectroscopia
infrarroja transformada de Fourier, FTIR, si-
guiendo los protocolos establecidos por Skoog
et al. (2001) para la identificacion de grupos
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funcionales. En la Figura 3 se presentan los
espectros de polvos de ajo normal y sometido
a procesos de reduccion y seleccion de tama-
no. Se puede observar que la estructura de los
espectros es independiente de los procesos de
reduccion de tamano y los grupos funcionales
estan localizados en el pico correspondiente
a una longitud de onda de 3377 /cm, lo que
puede ser atribuido al estiramiento del grupo
hidroxilo O-H; mientras que el pico a 2931/
cm corresponde a un estiramiento de enlaces
C-H de hibridacion sp3, la banda en 1643 /cm
se asigna a carbonilos de diferentes grupos
funcionales y el pico en la longitud de onda
1406 /cm se asigna a un grupo -O-H de una
curva de carboxilatos. Los grupos funcionales
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Figura 2. Difractogramas de rayos X tomados a las muestras
de polvo de ajo.
pPa = particulas de polvo de ajo comercial.
nPa = nanoparticulas de polvo de ajo tamizado y
macerado.

Imagenes de fluorescencia

Las particulas de polvo de ajo normal (nPa)
y la nanoparticulas (uPa) emitieron una alta
fluorescencia (Figuras 4a y 4b, respectiva-
mente). Debido a la cantidad de componentes
presentes en el ajo, entre ellos, minerales y
grupos azufrados, este material presenta una
alta fluorescencia lo que permite determi-
nar el grado de impregnacion y penetracion
cuando se aplica sobre la superficie del lomo
de bovino (Figuras 4c a 4h). En las Figuras
se observa que el tejido impregnado con nPa
presenta una leve fluorescencia, mientras
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anteriores son debidos, posiblemente, a la
alta concentracion de lipidos presentes en el
ajo. Por otra parte, las bandasa 1130y 1107/
cm pueden ser atribuidas, respectivamente, a
la absorcion de sulfoxidos S=0Oy a las vibra-
ciones de estiramiento de aminas primarias
C-N, las cuales se atribuyen a compuestos
azufrados como la aliina y sus derivados; el
pico en 933/cm se puede asignar a y-C-H
deformacion de =CH,, mientras que en 819/
cm a curva de aminas primarias N-H los
cuales se deben al grupo amino de la aliina.
Finalmente, el pico 605/cm se puede asociar
con la curva de alquinos C-H de hibridacion
sp3, tal como lo sugieren Rastogi y Aruna-
chalam (2011).
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Figura 3. Caracterizacién de grupos funcionales por la técni-
ca de FTIR.

uPa = particulas de polvo de ajo comercial.
nPa = nanoparticulas de polvo de ajo tamizado y
macerado.

que en el tejido muscular impregnado con
pPa ésta no se observa. Lo anterior se debe
a que las nPa penetran en el tejido muscular
después de 48 h de almacenamiento en refri-
geracion, lo que permite una mayor absorcion
y cambios en las propiedades organolépticas
del tejido muscular del bovino como sabor,
aroma y terneza.

Los trabajos sobre obtencion y caracteri-
zacion sistematica de nanoparticulas de ajo
son escasos, por lo que el presente es uno
de los primeros reportes sobre el tema. La
incorporacion de nanoparticulas en los ali-



mentos se inicié6 hace unos pocos afios y en
la actualidad existe poca informacion espe-
cializada, lo cual constituye un campo abierto
de investigacion. No obstante, existen algunos
trabajos relacionados, entre ellos el uso de
nanoparticulas de polietilen-glicol recubiertas
con aceite esencial de ajo con tamanos de
240 nm como insecticida contra Tribolium
castaneum adulto (Feng-Lian et al., 2009). Los
resultados del presente trabajo muestran que
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es posible mediante procesos de reduccion y
seleccion de tamano obtener nanoparticulas
de polvo de ajo. La reduccion de tamano,
puede incrementar el area especifica de las
particulas y la capacidad de absorcién de las
mismas, lo que representa una innovacion en
el campo de los alimentos para potenciar los
efectos benéficos del ajo, que debe ser bien
aprovechado por sus interesantes propieda-
des nutricionales y medicinales.

Figura 4.

Fluorescencia de polvo de ajo. (a) nanoparticulas de ajo; (b)
microparticulas de ajo; (¢) y (d) muestras de lomo de bovino;
(e) corte superficial de muestras de lomo de bovino impreg-
nado con nPa; (f) corte superficial de muestras de lomo de
bovino impregnado con pPa; (g) corte interno de muestras
de lomo de bovino impregnado con nPa; (h) corte interno de
muestras de lomo de bovino impregnado con pPa.

pPa = particulas de polvo de ajo comercial.

nPa = nanoparticulas de polvo de ajo tamizado y macerado.
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Conclusiones

* Por tratarse de procesos fisicos, la reduc-
cion y seleccion de tamarfio no alteraron la
composicion quimica de las nanoparticu-
las obtenidas a partir de polvos de ajo
comercial.

* Las imagenes de microscopia Electronica
de Transmisiéon (TEM) permitieron iden-
tificar la formacion de nanoparticulas
de polvo de ajo que se obtuvieron por
los métodos de reducciéon y seleccion de
tamanos.

* Los difractogramas de rayos X (DRX)
mostraron que las nanoparticulas conser-
van la estructura amorfa del ajo comercial.

* Las nanoparticulas de polvo de ajo, por su
menor tamano, migran hacia el interior
del musculo de bovino mas rapido que las
microparticulas de polvo de ajo comercial,
permitiendo una mejor absorcion y aprove-
chamiento de sus componentes.
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