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Evaluaclon de Ia estahllldad de capsulas de jugo de naranja
obtenidas mediante gelificacion ionica
Evaluation of the stability of orange juice capsules obtained
by ionic gelation

Juan Francisco Castaiion-Rodriguez, Maricela Guadalupe Soto-Gomez, Rocio Margarita Uresti-Marin*

RESUMEN
El método de gelificacion idnica, como técnica
de encapsulacion, se basa en las interacciones
entre hidrocoloides, las cuales previenen la
posibilidad de dafio de compuestos bioactivos
presentes en alimentos, tales como los jugos
de citricos. El objetivo del presente estudio fue
evaluar la estabilidad de las capsulas de ju-
go de naranja, obtenidas mediante gelificacion
idnica, utilizando pectina y alginato de sodio
como agentes encapsulantes. Se determina-
ron la pérdida de peso, atributos de color, dia-
metro, morfologia macroscopica y densidad en
capsulas elaboradas. Se utilizé un disefo fac-
torial, modificando la concentracion de pec-
tina de alto metoxilo (15 %,2 %y 2.5 % p/v),
pH (25 35y 45) y s6lidos solubles totales
(SST) a 5 °Brix y 15 °Brix, manteniendo cons-
tante la concentracion de alginato de sodio al
0.5 % (p/v), y se almacenaron a temperatura
ambiente (26 °C) y refrigeracion (4 °C) duran-
te 12 d. Las capsulas presentaron principal-
mente forma esférica (> 45 %). Los atributos
de color permanecieron estables durante 12 d
de almacenamiento. Los SST iniciales y el pH
influyeron en la estabilidad de las capsulas. A
una concentracion de 15 °Brix y pH 2.5 no
se pudieron formar de manera adecuada las
capsulas, presentando mayor sinéresis y mor-
fologlas amorfas. Las capsulas de jugo de na-
ranja con concentracion de pectina 2 % (p/v),
alginato de sodio 0.5 % (p/v), SST 5 °Brix y
pH 2.5, se mantuvieron estables con parame-
tros de calidad apropiados al ser almacena-
das a temperatura de refrigeracion (4 °C). El
método de gelificacion idnica mediante en-
capsulacion ofrece una alternativa para pro-
longar la vida util del jugo, y el desarrollo de
nuevos productos elaborados a partir de es-
te citrico.

PALABRAS CLAVE: jugo de naranja, encapsulacidn,
gelificacidn idnica, alginato de sodio, pectina.

ABSTRACT

The ionic gelation method as an encapsulation
technique is based on the interactions between
hydrocolloids, which prevent the possibility of
damage of bioactive compounds present in foods,
such as citrus juice. Therefore, the objective of
the present study was to evaluate the stability
of the orange juice capsules obtained by ionic
gelation using pectin and sodium alginate as
encapsulating agents. The effects of the gelling
agents on the stability were determined by the
measurement of weight loss, diameter, color
attributes, diameter, macroscopic morphology,
density in elaborate capsules. In addition, a fac-
tor analysis design was used by modifying the
concentration of high methoxyl pectin (1.5 %,
2 % and 2.5 % w/v), pH (2.5, 3.5 and 4.5) and to-
tal soluble solids (TSS) at 5 °Brix and 15 °Brix,
maintaining the concentration of sodium al-
ginate constant at 0.5 % (w/v). The capsules
were stored at room temperature (26 °C) and
refrigeration (4 °C) for 12 d. They mainly pre-
sented a spherical shape (> 45 %). The color
attributes remained stable even after 12 d of
storage. The initial TSS and pH influenced the
stability of the capsules. At a concentration of
15 °Brix and pH 2.5, the capsules could not be
adequately formed, capsules presenting grea-
ter syneresis and amorphous morphologies.
However, the orange juice capsules remained
stable for more than 2 weeks and with sta-
ble quality parameters when stored at refri-
geration temperature (4 °C), pectin concen-
tration 2 % (w/v), sodium alginate 0.5 % (w/v),
TTS 15 °Brix and pH 2.5. The ionic gelation
method through encapsulation offers an alter-
native to extend the shelf life of the juice and
the development of new products made from
this citrus.

KEYWORDS: orange juice, encapsulation, ionic ge-
lation, sodium alginate, pectin.
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INTRODUCCION

La encapsulacion es un proceso para atra-
par agentes activos dentro de un material
portador y es una herramienta util para
mejorar la liberaciéon de moléculas bioacti-
vas y células vivas en alimentos, ya que pue-
de proporcionar barreras entre los materia-
les bioactivos sensibles y el medio ambien-
te, asi como permitir la diferenciacion de
sabor y aroma, enmascarar malos sabores u
olores, evitar la evaporaciéon y degradacion
de compuestos volatiles que proporcionan
aroma, prevenir reacciones con otros com-
ponentes en productos alimentarios como
el oxigeno o el agua, estabilizar ingredientes
alimentarios en productos finales y durante
el procesado o aumentar su biodisponibili-
dad y para inmovilizacion de células o en-
zimas en aplicaciones de procesamiento de
alimentos, como procesos de fermentaciéon y
metabolitos, industrias farmacéuticas (Gouin,
2004; Nedovic y col.,, 2011; Peanparkdee y col.,
2016).

Los materiales utilizados para el disefio de la
capa protectora de encapsulados deben ser
de calidad alimentaria, biodegradable y ca-
paz de formar una barrera entre la fase in-
terna y su entorno. Entre todos los materia-
les, los mas utilizados para la encapsulacién
en aplicaciones alimentarias son las protei-
nas, lipidos y polisacaridos; dentro de los po-
lisacaridos mas utilizados destacan exuda-
dos y extractos vegetales, como la pectina, y
extractos marinos, como alginatos (Nedovic
y col, 2011). Los alginatos son uno de los
polimeros mas utilizados en la microencap-
sulacion, estos compuestos son extraidos pri-
mariamente de tres especies de algas ma-
rrones y son una familia de polisacaridos li-
neales no ramificados, conteniendo cantidades
variables de acido (1,4") B-D-manuroénico (M)
y de acido a-L-gulurdnico (G). Estd compues-
to por secuencias de residuos M (bloques
M) v G (bloques G) intercalados con secuen-
cias MG (Bloques MG). La composicion y
extension de las secuencias y el peso mole-
cular determinan las propiedades fisicas de
los alginatos (Lupo y col, 2012).
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Las perlas de alginato se han usado amplia-
mente en microencapsulacion porque son
extremadamente faciles de preparar a esca-
la de laboratorio, el proceso es muy ligero,
puede ser realizado en ambientes estériles y
practicamente cualquier ingrediente puede ser
encapsulado, ya sea hidrdéfobo o hidroéfilo, sen-
sible a la temperatura, un delgado liquido, un
aceite viscoso, un solido, etc. (Gouin, 2004).
Dada su biocompatiblidad, biodegradabilidad
y propiedades de no toxicidad e inmunogé-
nicas lo han hecho ser evaluado como un
biomaterial para la regeneracion tisular osea
(Venkatesan y col, 2015), atrapamiento celu-
lar terapéutico o inmovilizacién celular, pro-
piedades inmunogénicas del alginato, modifi-
cador de la red de polimeros de mucina, mo-
dificadores de la mucosidad en fibrosis quis-
tica (Draget y Taylor, 2011) y la posibilidad
de atrapar diferentes tipos de células a través
de ingenieria celular y producir biomoléculas
terapéuticas ha dado lugar a numerosas apli-
caciones novedosas (Orive y col., 2015).

Un método de encapsulamiento es la gelifi-
cacion idnica también conocida como geli-
ficacién externa o ionotrdpica, que se desa-
rrolld inicialmente para la inmovilizacion de
células y el alginato es utilizado principal-
mente como componente de la membrana y
se utiliza la combinacion de calcio y bario
(iones divalentes) para dar pie a la gelifica-
cion. La aplicacién mas atractiva del algina-
to es la gelificacién inducida por calcio, re-
sultando en interacciones especificas y fuer-
tes entre los iones de calcio y residuos de
guluronatos presentes en el alginato. El ta-
marfio de las particulas no puede ser bien
controlado y las particulas tienden a coagu-
larse en grandes masas antes de adquirir la
consistencia apropiada, obteniendo particulas
de tamano, entre 400 pum y 1 mm (Krasae-
koopt y col., 2003; Agulhon vy col, 2014; San-
doval y col, 2016), sin embargo, no ha si-
do utilizada la pectina como agente encapsu-
lante.

Los polisacaridos pécticos o pectinas tienen
una estructura quimica extremadamente di-
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versa, pero comparten algunas caracteristi-
cas comunes, particularmente la presencia
de 4acido galacturdnico y generalmente son
tres tipos de polisacaridos reconocidos co-
mo: homogalacturonanos (HG), ramnogalac-
turonano-I (RG I) y ramnogalacturonano-II
(RG II) (Willats y col, 2006). Las pectinas
constituyen alrededor del 35 % (p/p) de las
paredes celulares primarias de las dicoti-
ledoneas y monocotiledéoneas no gramineas
(Willats y col., 2006; Mohnen, 2008) y pre-
sentan propiedades espesantes, estabilizan-
tes y gelificantes, ademas de brindar esta-
bilidad y viscosidad, por su funcién emul-
sificante en combinacién con aceites comes-
tibles da lugar a la produccién de aceites
esenciales empleados en la produccion de
sabores. Los recubrimientos de pectina son
utilizados debido a sus propiedades meca-
nicas de adherencia y flexibilidad en la su-
perficie (Garcia y col, 2004). Este polisaca-
rido esta atrayendo una mayor atencion por
los efectos de salud prometedores que ha
mostrado, tales como la disminucion de los
niveles de colesterol, disminucion de la glu-
cemia y actividad anticancerigena (Liu y col.,
2016).

Por otro lado, las especies de citricos son
fuente ricas de vitamina C, folato, fibra die-
tética y minerales ademas de muchos fito-
quimicos, incluyendo flavonoides, aminodci-
dos, triterpenos, acidos fenodlicos y carote-
noides (Li-Ying y col, 2008). Entre los pro-
ductos de frutas, destaca el jugo de naran-
ja, como una fuente de flavanonas en la die-
ta, principalmente hesperidina y mnarirutina.
La naranja es uno de los frutos mas popu-
lares y consumidos en México por sus cua-
lidades refrescantes y su sabor caracteris-
tico acido o dulce dependiendo de la varie-
dad. México se consolidd como el quinto
productor mundial de naranja, con un volu-
men promedio de 4.2 millones de T, las
cuales se comercializaron tanto en el mer-
cado como en destinos internacionales. Las
principales entidades productoras de este
citrico son Veracruz, quien aporta el 445 %
del volumen nacional; Tamaulipas 14.6 %, y
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San Luis Potosi 8.8 % de acuerdo a la Se-
cretaria de Agricultura y Desarrollo Rural
(SAGARPA, 2015).

La naranja normalmente se consume co-
mo fruto fresco, sus subproductos se utili-
zan en la elaboracién de jarabes, jugos, re-
frescos, postres, helados y pasteles. La ofer-
ta que la agroindustria mexicana procesa-
dora de jugos -citricos actualmente es de
practicamente 90 000 T de jugo concentra-
do de naranja. Considerando unicamente a
la agroindustria ubicada en la zona citrico-
la que circunda al golfo de Meéxico (Vera-
cruz, Nuevo Ledn, Tamaulipas, San Luis Po-
tosi y Tabasco) y parte de la Peninsula de
Yucatan (Licona, 2009). El jugo concentrado
de naranja es el de mayor importancia en
el mundo, tanto por el volumen que se pro-
duce como por el numero de mercados que
lo consumen, los principales centros de con-
sumo de jugo de naranja se ubican en Eu-
ropa y Norteamérica (Licona, 2009). Sin em-
bargo, una de las principales desventajas del
jugo de naranja natural, es su vida util cor-
ta por su alto contenido de azucares, que
si no se almacena bajo condiciones adecua-
das de temperatura comienza a degradarse y
presentarse sabores indeseables.

El objetivo del presente trabajo fue evaluar la
estabilidad de las capsulas del jugo de naranja,
utilizando como método de encapsulacién la
gelificacidon idnica, y usando pectina y algina-
to de sodio como agentes encapsulantes bajo
dos condiciones de almacenamiento, a tempe-
ratura ambiente (26 °C) y refrigeracion (4 °C).

MATERIALES Y METODOS

Materiales

Las naranjas dulces (Citrus sinensis L. Os-
beck) variedad Valencia fueron obtenidas de
mercados de Ciudad Victoria, Tamaulipas, las
cuales fueron lavadas y desinfectadas, pre-
viamente a la extraccion del jugo. La pec-
tina de alto metoxilo (PAM) y alginato de
sodio (AS) se obtuvieron de un proveedor
nacional (Quial comerciales, S.A. Tepic, Méxi-
co).
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Métodos

Gelificacion idnica

Para la elaboracion de las capsulas utili-
zando gelificacion idnica, se utilizo el jugo de
naranja recién extraido y filtrado, a 5 °Brix
y a 15 °Brix (este se tom6 como referencia a
la concentracion del jugo natural que se de-
terminé durante su caracterizacion).

Para la obtencidén de capsulas mediante geli-
ficacion idnica se utilizé un diseflo factorial
como se muestra en la Tabla 1, en el cual se
disolvieron diferentes concentraciones de pec-
tina de alto metoxilo (1.5 %, 2 % y 2.5 % p/v),
se modifico el pH (2.5 35 y 4.5) y se ajus-
to el jugo a dos concentraciones de solidos
solubles totales (SST) a 5 °Brix y 15 °Brix con
acido citrico y sacarosa; manteniendo cons-
tante la concentracion de alginato de sodio
al 0.5 % (p/v) el cual fue previamente disuel-
to en el jugo, por otra parte se elabord una
disolucién de lactato de calcio (Quial, México)
al 3% (p/v).

Una vez obtenidas ambas soluciones (algi-
nato de sodio y lactato de calcio), se proce-
did a verter gotas de la solucion de algina-
to, pectina y jugo, por medio de una piseta,
sobre la solucion de lactato de calcio. Las
capsulas formadas se enjuagaron con agua
destilada, se separaron y almacenaron en re-

M Tabla 1. Disefio experimental para la obten-
cion de capsulas de zumo de naranja por geli-
ficacion idnica.

Table 1. Experimental design to obtain orange
juice capsules by ionic gelation.

Variables Niveles
15
Concentracion de pectina (%) 2
2.5
2.5
pH 35
4.5
Solidos solubles totales (SST) 5
(°Brix) 15
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cipientes de polipropileno de 10 mL con ta-
pa y estériles, bajo dos condiciones de alma-
cenamiento, temperatura ambiente (26 °C)
a una HR 6 % y refrigeracion (4 °C) a una
HR de 85 %; ambas condiciones (tempera-
tura y humedad relativa) medidas median-
te un termohigrémetro analogo A600FC, du-
rante 12 d, realizando la medicion de los si-
guientes parametros cada 3 d.

Caracterizacion del zumo de naranja encap-
sulado con gelificacion idnica

Peso

Las capsulas se colocaron en conjunto con su
recipiente en la balanza analitica (VELABTM,
VE-210, Velab Co, USA), una vez obtenido es-
te peso se procedid a obtener el peso real
de las capsulas mediante diferencia con el
peso inicial. Para ello, se tomaban 5 capsu-
las que se pesaban cada 3 d, y de esta ma-
nera se determinaba la pérdidade peso.

Atributos de color

El andlisis de color de las capsulas obtenidas
se realizd con un colorimetro MiniScan EZ
45/0 LAV (MSEZ1342) (Reston, VA, USA),
Hunter Associates Laboratory HunterLab, de-
terminando los atributos Luminosidad (L*),
Saturacién o Cromaticidad (C*), Tono (HY)
utilizando las Ecuaciones (1) y (2), ademas de
la determinacion del cambio de color (AE)
durante el almacenamiento utilizando L%, a* y
b* (Ecuacion 3).

Croma (C*) = ((a*)*+ (b *)»)? (1)
H* = tan(b*/a*) (2)
AE =[(L*?+ (@%)*+ (b*)?] (3)

Diametro

Se determind el diametro promedio de las
capsulas utilizando una cinta métrica flexible
(Lufkin), midiendo el didametro de 5 capsulas
de cada tratamiento.

Morfologia macroscopica

Se colocaron 5 capsulas sobre una caja Petri,
con fondo blanco y buena iluminacién, me-
diante observacion se determind su morfolo-
gia de manera visual, ademas de observar los
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cambios y alteraciones que sucedieron du-
rante los 12 d de evaluacion.

pH

El pH del jugo encapsulado que se obtuvo ca-
da 3 d mediante la ruptura de las capsu-
las, se midié con un potenciémetro (Thermo
Scientific, Orion Star A1210, Waltham, MA,
USA) y un electrodo (Hanna instruments) pre-
viamente calibrado con solucion reguladora
de pH 4, 7 y 10 (JT Baker®, Modelos 5657-01,
5656-01, 5655-01, Edo. de México, México).

Densidad

Se utilizé un método indirecto considerando
que las capsulas son de formas irregulares
entre si, se tomd una muestra de 5 esferas y
se pesaron en una balanza analitica (VE-
LAB™, VE-210, Velab Co, USA) para obtener
su masa. El volumen final se obtuvo al su-
mergir en una probeta con 1 mL de agua
destilada (volumen inicial), la cual fue me-
dida con una pipeta seroldgica, la densidad
de las capsulas se calcul6 dividiendo la ma-
sa entre la diferencia del volumen final y
el volumen inicial.

Analisis estadistico

Se utilizd el programa de Excel (Microsoft
Office 2010) para la determinacién de las
medidas de tendencia central y realizacién de
graficas, y el software Statistica 7.0 (StatSoft
Inc., Tulsa, OK, USA) para establecer dife-
rencias entre tratamientos, empleando el mé-
todo de pruebas de rangos multiples de Di-
ferencias Minimas Significativas (LSD, por
sus siglas en inglés: Least Significant Diffe-
rence) y las diferencias fueron consideradas
significativas cuando P <0.05.

RESULTADOS Y DISCUSION

Parametros fisicoquimicos del zumo de na-
ranja en capsulado con gelificacion ionica
En la Figura 1, se muestran los resultados de
las pérdidas de peso de las capsulas obteni-
das mediante gelificacion idnica a 5 °Brix y
15 °Brix durante los 12 d de almacenamiento
a temperatura ambiente (26 °C) y refrigera-
cion (4 °C), en la cual se aprecia que la pér-
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dida de peso fue mayor en las céapsulas a
15 ©Brix, independientemente de las condi-
ciones de almacenamiento. No se muestran
los resultados a 15 °Brix, a pH de 2.5, por-
que bajo ninguna concentracién de pectina
evaluada a este pH, y esta concentracion de
SST, se formaron capsulas estables.

En las capsulas obtenidas con jugos con dife-
rentes concentraciones de SST, la pérdida de
peso mas notable fue al dia 12, observandose
la mayor pérdida de peso (34 %) en las capsu-
las de 15 °Brix, 1.5 % pectina y pH 4.5 tanto a
26 °C como 4 °C. También se presentd el mis-
mo porcentaje de pérdida de peso en las cap-
sulas de 15 °Brix 2.5 % de pectina, a 26 °C. Es-
te comportamiento podria deberse a que qui-
za la pared del agente encapsulante sea tan
delgada que provoque la salida del jugo en-
capsulado por sinéresis. El agua liberada es
evaporada de la superficie de la capsula por
las corrientes de aire generadas en el interior
del refrigerador, con la consecuente pérdida
de peso. Cabe mencionar que hay interac-
ciones en los hidrocoloides utilizados y el
agua, lo que influye en la evaporacion o pér-
dida de la misma en las capsulas, que esta de-
terminada por parametros moleculares de las
macromoléculas, propiedades del material a
encapsular y morfologia de las particulas, ade-
mas de condiciones externas, como tempera-
tura, humedad y pH, tal como lo menciona
Einhorn-Stoll (2018).

En las capsulas almacenadas a 4 °C, a con-
centracion de 20 % y 25 % (p/v) no se ob-
servaron diferencias significativas (P < 0.05)
en la pérdida de peso (21 % a 25 %), indepen-
dientemente del pH evaluado.

Las capsulas con concentracion de 5 ©°Brix,
presentaron una disminucién porcentual de
peso menos notoria, oscilando de 5 % a 12 %,
a 26 °C, independientemente de la concen-
tracién de pectina y pH evaluados. La ma-
yor pérdida (12 %) se obtuvo a pH 3.5. Las
pérdidas fueron mas evidentes a 4 °C, osci-
lando de 7 % a 14 % en las diferentes concen-
traciones de pectina.
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Figura 1. Efecto de la concentracion de pectina (1.5 %, 2.0 % y 2.5 % p/v) sobre la pérdida de peso

de las caspulas de jugo de naranja a 5 °Brix (—) y 15 °Brix ( -- ) a diferentes pH iniciales: 2.5 (o),
3.5(m)y4.5(4), almacenadas a 26°C y 4 °C.
Figure 1. Effect of the concentration of pectin (1.5 %, 2.0 % and 2.5 % w/v) on the weight loss of
the orange juice capsules at 5 °Brix (—) and 15 °Brix ( -- ) at different initial pH: 2.5 (), 3.5 (®)

and 4.5 (), stored at 26 °C and 4 °C.

El factor que mas influyéd en la pérdida de
peso fue la concentracién de SST, puesto que
las capsulas en condicién de almacenamien-
to a temperatura ambiente y refrigeracion con
15 °Brix presentaron un porcentaje de pér-
dida de peso mayor. Es de resaltar, que la
mayor pérdida de peso con esta concentra-
cion de SST ocurrio entre el dia 0 al 3, pa-
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ra ambas condiciones de almacenamiento.
Debido a que una capsula estda conformada
por una membrana semipermeable, de for-
ma esférica, paredes delgadas y fuertes, es-
tas se encargan de proteger el centro soO-
lido/liquido, el agua del interior en combina-
cién con los sdlidos disueltos en ella. Esa
permeabilidad pudo haber influido en la mo-
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dificacién de este parametro durante el al-
macenamiento, ya que el proceso de encap-
sulamiento coadyuva a que los compuestos
bioactivos presentes en el producto alimen-
ticio encapsulado resistan ciertas condicio-
nes durante el procesamiento y empacado, y
proteja de degradacion o transformacion fisi-
ca, quimica o enzimatica, con la consecuente
pérdida de bioactividad (Dias y col., 2015).

El tamano de las capsulas de jugo de naranja,
almacenadas a temperatura ambiente (26 °C)
y refrigeracion (4 °C) a 5 °Brix se muestra en
la Figura 2. El diametro osciléo de 042 mm a
0.66 mm a 26 °C, a las diferentes concentra-
ciones de pectina, siendo los tamafios mayo-
res los obtenidos con pH de 4.5, mientras
que a los otros pH (2.5 y 3.5) no se observa-
ron diferencias significativas en el dia 1; y
a 4 °C, los tamartios de las capsulas oscilaron
de 041 mm a 0.58 mm, con las diferentes
concentraciones de pectina. Este atributo no
vario en las muestras con 1.5 % de pectina.
Las capsulas obtenidas a 20 % y 25 % de
pectina presentaron los tamarfios menores.

Las capsulas obtenidas a 15 °Brix (Figura 3)
variaron de 040 mm a 0.61 mm, almacena-
das a 26 °C. El tamafo de la capsula alma-
cenada a 4 °C oscilé de 046 mm a 0.68 mm
en las diferentes concentraciones de pectina
y pH evaluados, observandose los tamafios
mayores a 2.5 % (p/v) de pectina y pH 4.5,
mientras que a concentraciones de 1.5 % y
2.0 % (p/v) de pectina, las cdpsulas de mayor
tamarfio fueron con un pH de 3.5.

De acuerdo a Parra (2010), el tamafio de las
capsulas elaboradas con alginatos no puede
ser del todo controlado, pero normalmente
oscila de 400 um y a 1 mm, para su facil deg-
lucidén, una vez que las capsulas son someti-
das a un secado posterior. En este estudio,
las capsulas no fueron sometidas a un pro-
ceso de secado posterior, es por ello su ta-
mafo es mayor. De acuerdo a Krasaekoopt y
col. (2003), el tamafio de las esferas es de
2 mm a 5 mm y la forma de las capsulas de
alginato de sodio esta determinado por el
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didmetro de la aguja usada y la distancia de
la caida libre de la solucion. Ademas, esta
morfologia podria ser debido a las interac-
ciones de la pectina y el alginato en geles
mixtos, que se han descrito como una aso-
ciacién heterogénea de los bloques poli-G
de alginato y éster metilico de las regiones
de pectina de baja carga, empaquetadas en
perlas rigidas (Voo y col, 2011).

En la Tabla 2 se muestran los valores de la
densidad de las capsulas de jugo de naran-
ja. En la capsula almacenada a 26 °C la den-
sidad inicial mas baja (0.88 g/mL) y mas
alta (2.30 g/mL) fue observada a 5 °Brix, pH
45 y concentraciones de pectina de 2 % y
1.5 % (p/v), respectivamente, mientras que
las densidades finales a esta misma concentra-
cion de SST oscilé de 0.63 g/mL a 1.04 g/mL.
A 15 °Brix, la densidad inicial obtuvo valores
entre 111 g/mL y 203 g/mL. A concentra-
cion de 2 % (p/v) de pectina, pH 3.5 % se ob-
tuvo la mayor densidad inicial. Las densi-
dades mas bajas se obtuvieron a 2.5 % (p/v)
de pectina con los pH evaluados. La densi-
dad inicial vari6 de 072 g/mL a 151 g/mL.
Los cambios de densidad pueden ser debido
a que la pectina, muestra una menor sensi-
bilidad a agentes quimicos, en este caso, al
pH del jugo, ademas de una mayor resisten-
cia mecanica en comparaciéon con alginato
(Nagash y col, 2017). Es posible que se haya
presentado un efecto sinérgico, al hacer la
combinacién de ambos agentes encapsulantes
que influyeron en la densidad de las capsu-
las.

A 15 ©Brix, las capsulas mostraron densida-
des mas altas, cuyos valores oscilaron entre
146 g/mL y 2.97 g¢/mL. La densidad mas al-
ta se obtuvo a concentracién de 1.5 % (p/v)
de pectina. De acuerdo a Rivera (2013), la
densidad de las esferas de alginato sufre cier-
ta influencia debido a la concentracién en
que se han elaborado y el tiempo de gelifica-
cidn, sin embargo, las capsulas obtenidas me-
diante este método de encapsulamiento mos-
traron una apariencia y homogeneidad en
su tamafio y forma, a pesar de los cambios
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B Figura 2. Efecto de la concentracion de pectina (1.5 % , 2.0 % y 2.5 % p/v) sobre el tamafio de las
capsulas del jugo de naranja a 5 °Brix ( — ) encapsulado mediante gelificacion idnica a diferen-
tes pH iniciales: 2.5 (¢),3.5(m)y 4.5 (4 ), almacenadas a26°Cy4 °C.

Figure 2. Effect of the concentration of pectin (1.5 % , 2.0 % and 2.5 % w/v) on the size of the oran-
ge juice capsules at 5 °Brix (— ) encapsulated by ionic gelation at different initial pH: 2.5 (e ),

3.5(m)and 4.5 (a), stored at 26 °C and 4 °C.

de densidad que sufrieron durante su alma-
cenamiento.

El comportamiento de los cambios que tuvo
el pH de las capsulas de naranja a 5 °Brix
y 15 ©°Brix, en las cdapsulas almacenadas a
26 °C y 4 °C, se muestra en la Figura 4. El
pH inicial 3.5 y 4.5 tendié a disminuir en
las muestras almacenadas a temperatura am-
biente, alcanzando valores de 2 a 2.5 a los
12 d, en tanto que el pH 2.5 permanecio es-
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table. En temperatura de refrigeracién el pH
3.5 y 4.5, presentdé una disminucion general
para el dia 6, con un incremento al dia 12,
en las muestras con 25 % y 35 % de pec-
tina. En algunas capsulas se observd cierta
sinéresis que pudo haber sido causada por
estas modificaciones de pH, ya que al inicio
existio degradacion de las capsulas, que se
pudo apreciar de manera visual al momento
de realizar las determinaciones, pero no una
desintegracion total, a excepcion del pH de
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B Figura 3. Efecto de la concentracién de pectina (1.5 % , 2.0 % y 2.5 % p/v) sobre el tamafio de las
capsulas del jugo de naranja a 15 °Brix ( -- ) encapsulado mediante gelificacion idnica a diferentes
pH iniciales: 3.5 (m)y4.5(4A), almacenadas a 26°C y 4 °C.

Figure 3. Effect of the concentration of pectin (1.5 %, 2.0 % y 2.5 % w/v) on the size of the oran-
ge juice capsules at 15 °Brix ( -- ) encapsulated by ionic gelation at different initial pH: 3.5 ( m)

and 4.5 (A), stored at 26 °C and 4 °C.

1.5, donde su formacion fue mas lenta y
mas débil. Esta inestabilidad del pH pudo
haber afectado la estabilidad de las capsulas,
de acuerdo a lo reportado por Einhorn-Stoll
y col. (2015), ya que ocurren enlaces de hi-
drégeno en los grupos carboxilo no disocia-
dos y no cargados a pH bajos, que favore-
cen fuertes interacciones en las macromo-
léculas de la pectina de las capsulas. En con-
traste, los grupos carboxilo disociados a pH
mas altos estan cargados negativamente y

doi.org/10.29059/cienciauat.v14i2.1285

Castafion-Rodriguez y col. (2020). Gelificacion ionica de jugo de naranja

causa repulsién electrostatica de las macro-
moléculas, lo que determina finalmente la es-
tabilidad o inestabilidad de las cdpsulas a los
diferentes pH evaluados.

De acuerdo a Pérez y col. (2012), el pH en tra-
tamientos de gelificacidn idnica debe ser igual
o menor a 3.3, para mantener capsulas esta-
bles y de mayor grado de gelificacion. Estos
cambios de pH, después del almacenamien-
to, se deben quiza por la oxidacion que sufre
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B Tabla 2. Densidad de las capsulas de jugo de naranja obtenidas mediante gelificacion idnica,
almacenadas durante 12 d a temperatura ambiente (26 °C) y refrigeracion (4 °C).
Table 2. Density of the orange juice capsules obtained by ionic gelation, stored for 12 d at room
(26 °C) and refrigeration (4 °C) temperature.

Almacenamiento en temperatura ambiente (T =26 °C, HR = 6 %)
SST Pectina (%) pH Inicial Final

2.5 1.88 £+ 0.03 0.63+0.02
15 3.5 1.10+0.01 0.84 + 0.06
4.5 2.30+0.01 0.88 £+ 0.01
2.5 1.38 £ 0.04 0.74 +0.01
5 °Brix 2 3.5 1.11+£0.02 1.04 £ 0.04
4.5 0.88 +0.01 0.76 £ 0.05
2.5. 1.28 £ 0.03 1.01+0.02
2.5 3.5 1.09 £ 0.05 0.84 +0.07
4.5 112 £+ 0.02 0.90+0.01

2.5 - -
1.5 3.5 2.03£0.06 1.03+0.03
4.5 2.04+0.02 0.74 +0.01

2.5 - -
15 °Brix 2 3.5 242 £0.01 1.21+0.06
4.5 147 +0.05 1.11+0.02

2.5. - -
2.5 3.5 140 +0.02 0.82 £+ 0.01
4.5 1.59+0.04 0.89 + 0.06

Almacenamiento en refrigeracion (T =4 °C, HR = 85 %)

2.5 118 £ 0.01 077 +0.01
1.5 35 0.96 + 0.04 073 £+ 0.03
4.5 0.78 £+ 0.03 0.96 + 0.05
2.5 1.51+0.03 1.31+0.08
5 °Brix 2 35 1.22 +0.02 1.07 £+ 0.06
4.5 1.39+0.01 1.21+0.04
2.5. 0.72 + 0.06 0.74 +0.01
2.5 3.5 1.10 £ 0.03 0.87 £0.01
4.5 1.35+0.04 1.23+0.04

2.5 - -
15 3.5 2.97 +0.08 0.82 £0.01
4.5 2.61+0.06 0.88 £+ 0.04

2.5 - -
15 °Brix 2 3.5 149 +0.06 0.84 £ 0.02
4.5 1.65+0.04 0.89 £ 0.05

2.5. - -
2.5 3.5 146 +0.03 0.93 +0.05
4.5 1.61+0.01 1.00 + 0.02

Las capsulas formadas fueron demasiado débiles para poder realizar las pruebas.
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M Figura 4. Efecto de la concentracion de pectina (1.5 %, 2.0 % y 2.5 % p/v) sobre el pH del jugo
de naranja a 5 °Brix (—) y 15 °Brix (--) encapsulado mediante gelificacion idnica a diferentes
pH iniciales: 2.5 (e),3.5(m) y 4.5 (4), almacenadas a 26°C y 4 °C.

Figure 4. Effect of the concentration of pectin (1.5 %, 2.0 % and 2.5 % w/v) on the pH of orange
juice at 5 °Brix (—) and 15 °Brix ( -- ) encapsulated by ionic gelation at different initial pH: 2.5 (e),

3.5(m)y4.5(A), stored at 26 °C and 4 °C.

el dcido ascoérbico a acido dehidroascérbico,
asl como el incremento de acidos organicos,
que pudieron influir en la reduccion de es-
tos valores, lo que provocd que incrementa-
ra el pH al dia 12 de almacenamiento. Las
caracteristicas de los geles de alginato-calcio
pueden ser influenciadas por muchos facto-
res, tales como pH, agente secuestrante, du-
reza del agua, adicion de hidrocoloides y la
cantidad de agua, y el pH fue uno de los fac-
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tores que mas influencia tuvo sobre la es-
tabilidad de las capsulas en este estudio, tal
como lo observd King (1983), quien determi-
né que el pH tiene un efecto significativo so-
bre la formacién de geles de alginato, cuyo
rango de pH donde se obtuvieron los mejo-
res capsulas es de 2.8 a 4.0.

En la Tabla 3 se muestran las medias de los
atributos de color, de las capsulas obtenidas
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por gelificacion idnica, al dia O y al dia 12.
Los valores de L* al dia O en las muestras a
5 ©°Brix, oscilaron de 3595 a 39.30 a 26 °C,
y de 35,60 a 3971 a 4 °C. No se observaron
diferencias con respecto a la concentracion
de pectina y pH inicial, pero se observé una
ligera reduccién al dia 12 a 26 °C (3193 a
3941) y a 4 °C (3516 a 39.77), lo cual podria
atribuirse a la pérdida parcial de agua, que
ocasiond ese ligero descenso. En las capsu-
las a 15 °Brix, la luminosidad inicial fue mas
homogénea en todos los tratamientos eva-
luados al dia 0 a 26 °C (3587 a 3814) y
a 4 °C (3759 a 3945). Este incremento se
debe tal vez a la mayor concentracion de
solidos presentes en el jugo, ya que aun al
dia 12 ocurrié una menor pérdida de pigmen-
tos, debido a que a baja temperatura la de-
gradacion es menor.

La saturacién de color o cromaticidad (C*) se
mantuvo en un rango de 17.61 a 35.86 al dia
O con 5 °Brix a 26 °C, y de 20.36 a 28.93 a
4 °C. No se observo una tendencia clara en
este atributo de color después de 12 d de al-
macenamiento. A 15 °Brix, los valores de C7,
de las capsulas almacenadas a 26 °C, fueron
similares (18.91 a 40.63) porque el mayor
contenido de solidos presentes en el jugo se
debié a un incremento en los azucares disuel-
tos. Con respecto a las capsulas almacenadas
a 4 °C, los valores de cromaticidad al dia O
oscilaron entre 2641 a 3705. A los 12 d de
almacenamiento se observo una reduccion ge-
neral de este atributo (21.82 a 3340), alcan-
zando valores hasta 1749 al dia 12, a 5 °Brix
con pectina al 1.5 % (p/v) y pH 4.5. Los ma-
teriales de pared de las microcapsulas pro-
tegen los componentes encapsulados contra
efectos ambientales (oxigeno, luz, humedad,
entre otros) lo que mejora su estabilidad, (Garg
y col, 2006), lo cual se pudo apreciar en el
presente estudio, ya que la pectina y el algi-
nato contribuyeron a la estabilidad, de los
pigmentos responsables del atributo de color.

Los valores de tonalidad (H*) de las capsu-

las almacenadas a 26 °C fueron de 80.99 a
84.36 y de 80.01 a 84.80 a 5 °Brix y 15 °Brix,
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respectivamente. Estos valores se redujeron
ligeramente al dia 12. Este mismo comporta-
miento fue observado también en todas las
capsulas almacenadas en refrigeracion, en to-
dos los tratamientos. Al parecer, el pH y la
concentracion de pectina no tuvieron influen-
cia sobre este parametro, observandose como
resultado capsulas de color amarillo de to-
nalidad uniforme. En el estudio realizado por
Pérez y col. (2012), indicaron que la modi-
ficacion en la estabilidad de color, en esfe-
ras realizadas con bebida comercial a base de
jugo de citricos (naranja, mandarina y limoén),
no es significativa, ya que los valores de L*
y H* van en aumento con el transcurso de
los dias, lo que da como resultado una esta-
bilidad visual. Estos resultados muestran si-
militud con los tratamientos aqui descritos,
ya que se pudo apreciar que la temperatu-
ra de almacenamiento y la humedad relativa
en sinergia tuvieron influencia en los cam-
bios de color y la concentracion de los agen-
tes gelificantes utilizados.

El almacenamiento influyé en la estabilidad
de las capsulas, ya que a pesar de que los
materiales de pared (pectina y alginato de so-
dio) forman geles estables al calor, un tra-
tamiento térmico prolongado, a bajo o alto pH
desestabiliza los geles, debido a una tasa de
reaccion incrementada de procesos de de-
polimerizacion, tales como la hidrdlisis cata-
lizadas por protéon y las reacciones de [-eli-
minacion, como lo reportdé Smidsrod y Draget
(1997), observandose los valores mas altos de
AE a pH 4.5 a 5 °Brix almacenadas a 26 °C,
y los valores mas bajos a bajas temperatu-
ras, lo que ocurrié quiza debido a la capaci-
dad de las pectinas de formar geles, la cual
esta influenciada por el grado de metoxila-
ciéon y el patron de los grupos carboxilo li-
bres que determinan las propiedades funcio-
nales, en adicion a factores ambientales ta-
les como los iones presentes (calcio prin-
cipalmente), pH (grado de disociacion de los
grupos carboxilo y las concentraciones de
azucares (Kastner y col, 2019). De acuerdo a
lo anterior, utilizando el método de gelifica-
cion ionica se obtuvieron capsulas estables
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M Tabla 3. Atributos de color de las capsulas de jugo de naranja almacenadas a temperatura am-
biente (26 °C) y en refrigeracion (4 °C), obtenidas mediante gelificacion idnica.
Table 3. Color attributes of orange juice capsules stored at room temperature (26 °C) and refri-
geration (4 °C) temperature, obtained by ionic gelation.

SST — . pH L*o C*o H*o L*12 C*12 H*12 ANE
(%) inicial
Almacenamiento a temperatura ambiente (26 °C, HR = 6 %)
2.5 39.30 19.94 82.65 3772 24.17 79.97 4.63
1.5 3.5 38.56 19.07 82.86 36.71 25.38 79.60 6.69
4.5 3759 1761 84.36 35.92 2577 79.31 8.54
2.5 3643 1917 8148 3375 24.61 81.73 6.06
5 °Brix 2 3.5 39.29 24.95 81.68 3473 33.69 80.69 9.87
4.5 35.95 35.86 82.82 3941 1943 82.64 16.79
2.5 38.63 2775 82.00 37.63 14.87 82.04 13.03
2.5 3.5 36.98 33.93 82.53 35.82 24.30 79.69 9.80
4.5 38.83 24.85 80.99 31.93 39.99 80.20 16.65
2.5 - - - - - - -
15 3.5 37.05 34.95 84.80 31.51 39.28 80.34 7.59
4.5 3740 34.16 82.92 38.90 29.87 8244 4.55
2.5 - - - - - - -
15 °Brix 2 3.5 37.26 18.91 80.01 35.23 28.62 81.58 9.94
4.5 35.87 40.63 83.65 32.02 30.53 7753 1144
2.5 - - - - - - -
2.5 3.5 38.14 40.37 83.93 31.76 40.57 79.82 7.01
4.5 3735 28.35 81.28 38.01 27.85 80.91 0.85
Almacenamiento en refrigeracion (T =4 °C, HR = 85 %)
2.5 39.71 20.36 80.90 39.51 20.22 79.54 0.54
15 3.5 3756 21.83 82.21 36.80 19.25 79.34 2.88
4.5 35.60 24.90 83.50 39.69 1749 7842 8.67
2.5 36.70 23.60 84.12 38.51 22.58 79.90 2.69
5 °Brix 2 3.5 3844 25.65 82.65 39.66 21.93 80.00 4.06
4.5 38.50 27.85 82.86 3740 30.71 81.37 3.16
2.5 38.77 28.93 81.33 38.67 2768 79.19 1.64
2.5 3.5 38.32 2391 81.56 35.16 21.30 80.08 4.14
4.5 3772 27.59 83.57 39.77 23.38 80.25 4.91
2.5 - - - - - - -
1.5 3.5 38.66 28.07 81.89 3841 22.57 80.07 5.57
4.5 3945 2641 81.92 37.66 28.63 80.79 2.90
2.5 - - - - - - -
15 °Brix 2 3.5 37.62 30.98 84.11 33.68 3340 78.01 575
4.5 37.59 32.60 82.56 38.62 24.84 78.58 8.08
2.5 - - - - - - -
2.5 3.5 38.74 37.05 83.16 38.32 26.50 80.68 10.65
4.5 39.34 2773 83.06 37.39 21.82 80.13 6.35

Las capsulas formadas fueron demasiado débiles para poder realizar las pruebas.
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(Figura 5). Las que mostraron una mayor
estabilidad durante los 12 d de evaluacién
fueron las obtenidas a una concentracion de
pectina del 2 % (p/v), pH 25 y a 5 °Brix,
almacenadas a 4 °C, lo cual pudo ser debi-
do a los factores mencionados anteriormente.

Cabe mencionar que las formas macrosco-
picas observadas mas frecuente fueron las
siguientes: esféricas, ovoides, irregulares y
amorfas. La concentracion de pectina, pH
y condiciéon de almacenamiento no tuvieron
gran influencia en los cambios fisicos de
las capsulas, siendo la morfologia mas co-
mun la esférica. La concentracion inicial de
SST fue la variable que mas influyd en que
se presentaran morfologias diferentes a las
esféricas. Los tratamientos que obtuvieron los
mejores resultados morfoldgicos fueron los
de menor concentraciéon de SST (5 °Brix),
puesto que obtuvieron un 4556 % de forma
esférica y solo un 6.67 % para capsulas amor-
fas; a pesar de ello, es necesario estandarizar
las condiciones aplicadas en la gelificacion
idnica para incrementar la predominancia de
la morfologia esférica, y por tanto, tener un
mayor control sobre las propiedades de las
capsulas. Por otra parte, las capsulas con
mayor concentracion de SST (15 °Brix) pre-
sentaron formas irregulares y amorfas en la

mayoria de sus tratamientos, observandose
ademas durante los 12 d, cierta degradacion
de las capsulas y esta sinéresis fue mas fre-
cuente en las capsulas amorfas. Las capsu-
las elaboradas a partir de alginato tienden
a presentar paredes mas rigidas y de mayor
porosidad, tal como lo explican Burey y col
(2008), yva que los alginatos forman un com-
plejo insoluble con el calcio, lo que da pie a
la formacion de una pared semirrigida cons-
tituida por enlaces quimicos. En esta pared
los iones calcio se sitian como puentes entre
los grupo carboxilo del alginato, dando lugar
a capsulas de geles estables al tiempo y re-
sistentes a la temperatura.

Las céapsulas que registraron una menor pér-
dida de peso, almacenadas a 4 °C, debieron
presentar una pared mejor estructurada, pro-
bablemente mas gruesa y estable a los 12 d
de evaluacidn, independiente de sus concen-
traciones de SST, pectina, pH y condicion
de almacenamiento. Dias y col. (2015) men-
cionaron que en una técnica de encapsula-
cion, los materiales, proceso de produccion,
morfologia final y aplicacion son los fac-
tores mas importantes para ser conside-
rados en sistemas de liberacién de compues-
tos bioactivos, para que estos puedan ejer-
cer las funciones bioldgicas, por lo que me-

B Figura 5. Capsulas de jugo de naranja obtenidas mediante gelificacidon idnica, utilizando pectina al

2.0% (p/v),pH 2 y 5°Brix (4 °C).

Figure 5. Orange juice capsules obtained by ionic gelation, using pectin 2.0 % (w/v), pH 2 and

5 °Brix (4 °C).
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joran su estabilidad, aplicando técnicas como
la gelificacion idnica es una alternativa via-

ble.

CONCLUSIONES

El uso de tecnologias de encapsulacion es ade-
cuado para obtener productos mas estables y
que permitan conservar las propiedades fisi-
coquimicas de los zumos, ya que utilizando el
método de gelificacion idnica se pudieron ob-
tener encapsulados de jugo de naranja con
5 ©°Brix, con parametros de calidad acepta-
bles, utilizando alginato de sodio 0.5 % (p/v)
y pectina 2 % (p/v) como agentes encapsu-
lantes, pH 2.5 y almacenados a 4 °C. Por tan-
to, el uso de tecnologias de encapsulacion
como gelificacion idnica permitieron preser-

var las caracteristicas fisicoquimicas del ju-
go de naranja producido en Tamaulipas, que
es el segundo estado citricola mas impor-
tante a nivel nacional, lo que contribuira a
mejorar la comercializacion de este produc-
to regional, ofreciendo alternativas que ayu-
den a la diversificacion de su uso y/o agre-
garse a otros productos alimenticios.
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