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RESUMEN

Para la determinacion de las condiciones 6ptimas de encapsulamiento por co-cristalizacion de jugo de
Maracuyéa (Pasiflora edulis) en sacarosa, el pH de los jugos concentrados y el porcentaje de jugo
adicionado fueron considerados. El pH del jugo concentrado fue ajustado a 3.5, 4.5y 5.5 y los porcentajes
de jugo adicionado fueron 10, 15y 20% p/p. Los experimentos fueron realizados en un reactor por lotes con
cantidades iniciales de 300 g de jarabe de sacarosa con concentracion inicial de 70°Brix. Las variables
fueron optimizadas empleando la metodologia de superficies de respuesta (RMS) utilizando el software
STATISTICA 5.0, teniendo como variables de respuestas (variables dependientes) a la humedad del producto
final (p/p), la densidad aparente (g cm), tiempo de solubilizacion (s), tiempo de co-cristalizacion y angulo
de reposo. Ademas, se evalu6 la degradacion de la vitamina C en el producto final. Los resultados muestran
que las condiciones Optimas para el encapsulamiento por co-cristalizacion de jugo de maracuya fueron para
el pH de los jugos concentrados de 4.5 y el porcentaje de jugo adicionado del 15% p/p.

Palabras clave: Co-cristalizacion, jugo de Maracuyéa, densidad aparente, angulo de reposo,
higroscopicidad, tiempo de solubilizacién, superficie de respuesta.

ABSTRACT

Optimum conditions for passion fruit (Passiflora edulis) juice encapsulation through co-crystallization
with sucrose considering pH and juice percentage were evaluated. Concentrated juice pH was adjusted
to 3.5, 4.5 and 5.5 and juice percentages of 10, 15 and 20%w/w were added. A batch reactor with 300
g of sucrose syrup and 70 °Brix was used as initial quantities. Variables were optimized using Response
Surfaces (RMS) and STATISTICA 5.0. Variable evaluated were response humidity of the final product
(w/w), apparent density (g cm=), solubility time (s), co-crystallization time (*s), rest angle and vitamin
C degradation. The results showed that optimums conditions for the encapsulation through co-
crystallization of passion fruit juice were pH 4.5 and 15% w/w juice percentage added.

Key words: Co-crystallization, passion fruit juice, apparent density, rest angle, solubility time, response surfaces.
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INTRODUCCION

La encapsulacion es un proceso mediante
el cual ciertas sustancias bioactivas
(sabores, vitaminas o aceites esenciales) son
introducidas en una matriz o sistema pared
con el objetivo de impedir su pérdida, para
protegerlos de la reaccién con otros
compuestos presentes en el alimento o para
impedir que sufran reacciones de oxidacion
debido a la luz o al oxigeno (Shahidi y Han,
1993). Las aplicaciones de esta técnica han
ido incrementandose en la industria de los
alimentos debido a la proteccién de los
materiales encapsulados de factores como
temperatura y humedad, permitiendo
mantener su estabilidad y viabilidad (Nori,
1996). Las microcapsulas han sido también
barreras contra malos olores y sabores; las
microcapsulas ayudan a que los materiales
fragiles resistan las condiciones de
procesamiento y empacado mejorando
sabor, aroma, estabilidad, valor nutritivo y
apariencia de sus productos. En la
encapsulacién de sabores, se reduce su
volatilidad o previene reacciones
indeseables con otros componentes del
alimento aun cuando se almacene por un
periodo prolongado (Risch y Reineccius,
1998; Popplewell, 2001).

Diversas técnicas han sido desarrolladas o
aplicadas para la fabricacion de
microcapsulas, pudiendo ser clasificadas
como métodos fisicos, quimicos, o
fisicoquimicos. El tipo de proceso utilizado
depende de las propiedades del agente
encapsulante, asi como de las limitaciones
del material activo, del mecanismo de
liberacion deseado y el costo (King, 1995;
Shahidi y Han, 1993). En el caso de sabores
y aromas, varios métodos fisicos, quimicos
o fisico-quimicos han sido desarrollados
para encapsularlos y utilizarlos en la
industria de alimentos (Spray drying, Spray
chilling, Extrusion, Liofilizacién, Inclusidn
molecular, Coacervacion, Separacion en
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fase orgénica etc); el secado por aspersion
es el que mas se utiliza (Chen et al., 1998).
Esta investigacion tuvo como objetivo
determinar las condiciones 6ptimas de
encapsulamiento por co-cristalizacion de
jugo de maracuyd en sacarosa variando el
pH y la concentracién de jugo.

MATERIALES Y METODOS

Disefio experimental

En esta investigacion fueron consideradas
dos variables independientes que fueron el
pH (3.5, 4.5, 5.5) de los jugos concentrados
y el porcentaje de jugo adicionado al jarabe
de sacarosa (10, 15 y 20%). Se realiz6 un
planeamiento factorial con el objetivo de
observar la tendencia de optimizacion de las
variables de respuestas: humedad (p/p),
densidad aparente (g cm3), tiempo de
solubilizaciéon (s), angulo de reposo,
higroscopicidad, degradacion de vitamina C
(mg 100 g), con tres réplicas para cada
experimento, con las variables y niveles
indicados. Las variables de proceso fueron
optimizadas empleando la metodologia de
superficie de respuesta (RMS) (Beristain et
al., 1994).

Posteriormente se realizdé un planeamiento
factorial de punto central compuesto, con el
objetivo de alcanzar la optimizacion de las
variables respuestas seleccionadas como:
humedad del producto, densidad aparente,
solubilidad, angulo de reposo, higroscopicidad
y degradacion de vitamina C.

Materia prima

Se utilizé sacarosa de tipo comercial
(azucar refinada) y los jarabes fueron
preparados en agua destilada. Se empled
jugo de tipo concentrado congelado
comercial. El ajuste de pH del jugo antes
de ser adicionado al jarabe fue realizado
por pH-metro digital, empleando una
solucion de hidroxido de calcio (4N).
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Co-cristalizacion

Los experimentos fueron realizados en un
reactor por lotes con cantidades iniciales de
jarabe igual a 300 g. El jarabe de sacarosa
con concentracion inicial de 70°Brix fue
calentado hasta 128 °C, indicativo del grado
de supersaturacion necesaria para la
cristalizacion espontanea (Tavare, 1994). En
este momento la muestra fue retirada del
calentamiento siendo iniciada la agitacién
a alta velocidad (200 rpm) y la adicion del
jugo concentrado hasta observar la
formacién de un material s6lido particulado.

Terminada la agitacién, se realizaron
andlisis de humedad (p/p), densidad, tiempo
de solubilizacion, tiempo de co-
cristalizacion, 4&angulo de reposo,
higroscopicidad y degradacion de vitamina
C, efectuados después de una
estandarizacion del material (esto fue
conseguido por secado del material en
estufa a vacio a 50 °C por 12 h, seguida de
molienda y tamizado en malla namero 20).

Humedad
La humedad (p/p), fue determinada en estufa
al vacio, a 60 °C por un periodo de 48 h
segun método de la AOAC (1990) 948.12
adaptado.

Densidad aparente

La densidad aparente (g cm) del producto
fue determinada midiéndose el volumen
ocupado por aproximadamente 30 g de
polvo segun Beristain et al. (1996).

Tiempo de solubilizacion

Fue medido el tiempo necesario para la
completa disolucién de 10 g del producto
en 10 ml de agua destilada a 25 °C seguln
Beristain et al. (1996).

Angulo de reposo
El A&ngulo de reposo del producto fue
determinado segun Beristain et al. (1996).

Higroscopicidad
La higroscopicidad del producto fue
determinada segun Beristain et al. (1996).

Degradacion de vitamina C

Para la determinacién de la concentraciéon
de vitamina C fue utilizado el método
estdndar de la AOAC 1990 modificado por
Benassi y Antunes (1988).

RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados obtenidos en los analisis de
humedad se representan en la figura 1. A
través del software STATISTICA 5.0, fue
realizado el andlisis de los datos obtenidos,
ajustando, en todos los casos, modelos
empiricos de acuerdo con la ecuaciéon (1):

Y=m+ B, .X+B.X2 + B,.Z+B,.2Z2 (1)

Donde:

Y: humedad, densidad, solubilidad,
tiempo de co-cristalizacion y &ngulo
de reposo.

X: es el porcentaje de jugo adicionado.

Z: es el pH.

m: es media de la regresion.

B,y B,:son los efectos lineales

B,y B,:son los efectos cuadraticos

Humedad

Fueron observados efectos significativos
(oo = 5%) para los efectos de porcentaje de
jugo adicionado y pH, donde se observa que
a menor pH y menor porcentaje de jugo
adicionado mayor serd el porcentaje de
humedad que tiene el producto final. En
principio, se esperaba lo contrario, dado que
los resultados presentados por Beristain et al.
(1994, 1996) y por Bhandari et al. (1998)
indican humedades correspondientes a mayor
porcentaje del material encapsulado. Incluso
después de realizar la tercera replica, la



Figura 1. Influencia del pH y del porcentaje de jugo
sobre la humedad del producto.

tendencia de los resultados continu6 siendo la
misma. Una posible explicacion para este
hecho puede ser la presencia de algun
componente especifico del jugo de maracuya
gue favorece el secado del producto co-
cristalizado. Los valores absolutos de humedad
obtenidos sin ninguna etapa de secado
posterior a la co-cristalizacion, estuvieron
entre 3,21 y 5,31% p/p (base humeda), que
comparados a los valores encontrados para el
azucar refinado comercial (de 0,04 a 0,05%
p/p) son muy altos, lo que puede verse
reflejado en una disminucion de la vida util
del producto.

Densidad aparente

Los resultados obtenidos para la densidad
aparente son presentados en la figura 2 (que
corresponde a las muestras analizadas
después de la estandarizacion). Los nuevos
resultados indicaron que ninguno de los dos
efectos (pH y porcentaje de Jugo adicionado)
fue significativo (Pr< 0.05), aunque el efecto
lineal del porcentaje de jugo haya presentado
niveles de significancia de 5,9%. La tendencia
de aumento de la densidad para bajas
concentraciones de jugo permanecio, al
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Figura 2. Influencia del pH y del porcentaje de jugo
adicionado sobre la densidad aparente del producto
después de la estandarizacion de la muestra.

tiempo, en que el efecto del pH ocasion6 lo
contrario; se verifica, en esa nueva carga-lote
de experimentos, que las menores densidades
ocurren para el pH intermedio (4,5).

De forma general los valores de densidad
aparente observados se encontraron en la
franja correspondiente a la mayoria de los
polvos alimenticios, que segun Peleg (1983),
va de 0,3 a 0,8 g cm™=. El aumento de
densidad del producto utilizando menores
concentraciones de jugo parece estar
relacionado con las altas humedades de los
mismos, dado que humedades excesivas,
especialmente en polvos conteniendo
compuestos cristalinos solubles (tales como
azucares o sales), pueden resultar en la
licuefaccion del material y
consecuentemente en un aumento de su
densidad (Peleg, 1983).

Tiempo de solubilizacion

Los resultados obtenidos para el tiempo de
solubilizacion son presentados en la figura 3
gue corresponde a las muestras analizadas
después de la estandarizacion donde se
observa una caida considerable de los tiempos
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de solubilizacion, los cuales pasaron a ser muy
préximos unos de los otros. De esta forma, el
andlisis estadistico de los datos mostré que
ninguno de los efectos (pH y porcentaje de
jugo adicionado) fue significativo. Fue
comprobado, que antes de la estandarizacion
habia una tendencia al aumento del tiempo de
solubilizacién con el aumento del porcentaje
de jugo adicionado y ligera disminucion con
el aumento del pH. En la figura 5, se observa
gue los mayores tiempos de solubilizacidn
ocurrieron en porcentaje de jugo del 15%,
pero las diferencias son tan pequefas que
pueden ser ignoradas.

Tiempo de so\ubi\izacién ()

Figura 3. Influencia del pH y del porcentaje de
jugo adicionado sobre el Tiempo de solubilizacion
del producto después de la estandarizacion.

Tiempo de co-cristalizacion

En la figura 4, se presentan los resultados
correspondientes al tiempo de co-
cristalizacion, el cual sufrié una gran
influencia de la concentraciéon de jugo
(Pr< 0,0001) que, a la vez, fue la Unica
variable significativa. Cuanto mayor era la
cantidad de jugo, mayor fue el tiempo
necesario para la co-cristalizacién. Eso
indica que el proceso se torna mas ventajoso
en la medida que se utilizan menores

concentraciones de jugo, ya que el costo es
reducido, pero las caracteristicas
sensoriales del producto (como el sabor y
el olor) resultan disminuidas.
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Figura 4. Influencia del pH y del porcentaje de
jugo adicionado sobre el tiempo de co-
cristalizacién del producto.

Angulo de reposo

Los resultados para el dngulo de reposo se
encuentran en la tabla 1. Los valores son
bastante proximos unos de los otros y el
andlisis estadistico no indicé ningun efecto
significativo de las variables estudiadas
(Pr> 0.05), solo el efecto cuadréatico del pH
se aproximo6 al nivel de significancia
(Pr=0.066), demostrando una tendencia de
menores angulos de reposo para pH de 4.5.
La medida del angulo estatico de reposo es
un método simple de caracterizacion del
comportamiento de polvos o granulos
durante el flujo. Los polvos que exhiben
dngulos de reposo menores que 40°,
generalmente presentan propiedades de
flujo libre, mientras que angulos arriba de
50° indican cohesividades o problemas de
flujo (Bhandari et al., 1998); la tabla 1 indica
que todas las muestras presentaron angulos
alrededor de 30° Ilo que puede ser
considerado adecuado.



Tabla 1. Angulo de reposo del producto (°)

pH Jugo adicionado (%)  Angulo de reposo
3,5 10 30.40
3,5 15 30.04
3,5 20 29.09
4,5 10 30.21
4,5 15 26.74
4,5 20 32.04
55 10 30.04
55 15 29.47
55 20 31.32

Higroscopicidad

Fueron evaluadas las variaciones de peso,
definidas por la ecuacion (2), para las muestras
preparadas en los valores de pH 3,5, 4,5y 5,5
y porcentajes de jugo de 10, 15y 20% p/p
respectivamente, y almacenadas a 25 °C y
75% de humedad relativa.

Variacion de peso = (peso en el dia N - peso
inicial) / peso inicial (2)

Todas las muestras ganaron peso
r@pidamente en los primeros seis dias de
almacenamiento (Después de mantener
masas practicamente constantes), indicando
una buena estabilidad del producto en
relacion a las condiciones ambientales
teniendo en cuenta que las muestras no
estaban protegidas por ningin empaque v,
ademads, la humedad relativa a la que
estaban expuestas era bastante alta. La
figura 5 representa las variaciones de peso
para las muestras a pH 3.5, en los
porcentajes de jugo de 10, 15y 20% p/p.
En todos los valores de pH la mayor
ganancia de peso fue observada para las
muestras con mayor proporcion de jugo. La
influencia del pH (3.5, 4.5, 5.5) sobre las
ganancias de peso de muestras preparadas
con 10, 15 y 20% p/p de jugo
respectivamente, fue determinada. Con
excepcion de las muestras con 15% p/p de
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Figura 5. Influencia del porcentaje (p/p) de jugo
adicionado sobre la ganancia de peso del producto
en relacién al pH 3,5.

jugo, donde la muestra de pH 5,5 fue la mas
higroscopica, los productos con menor pH
tuvieron mayor higroscopicidad. Las mismas
tendencias en relacion al pH y a la
proporcion de jugo fueron observadas por
Beristain et al. (1994). La figura 6 representa
la variacion de peso para muestras
preparadas con 10% p/p de jugo de
maracuyd y pHs de 3.5, 4.5y 5.5.

De acuerdo con Garcia et al. (1992), la
sacarosa, en estado puro, tiende a adsorber
agua en actividad de agua a partir de 0,8,
mientras que la fructosa tiene capacidad de
adsorber agua a actividad de agua mas baja
que la sacarosa pura. Durante ciertas

condiciones de almacenamiento, la
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Figura 6. Influencia del pH sobre la ganancia de
peso del producto para 10% (p/p) de jugo.
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sacarosa puede sufrir una hidrolisis
(inversion), produciendo, por cada molécula
de sacarosa, una molécula de glucosa y una
de fructosa. La inversion es controlada por
la actividad de agua y pH (favorecida en
soluciones levemente &cidas). Cuando la
actividad de agua alcanza 0,6, pequefias
cantidades de sacarosa pueden ser disueltas
en la superficie de los cristales, iniciandose
entonces la inversion. La fructosa presenta
mayor higroscopicidad y, por tanto, acarrea
adsorcion de mayor cantidad de agua, que
disolver& mas sacarosa y que sera
hidrolizada subsecuentemente. El fendmeno
es por tanto progresivo y, una vez iniciado,
practicamente es irreversible. Eso explica
la mayor higroscopicidad observada en las
muestras con mayor proporcion de jugo (que
contiene azucares reductores) y menor pH.

Degradacion de vitamina C

La figura 7 presenta los niveles de vitamina
C determinados en muestras preparadas con
15% p/p de jugo y pH 4,5. Esa condicion fue
escogida, con base en los resultados
anteriores, que demostraron que ese
tratamiento suministra un producto con
caracteristicas fisicas adecuadas y una
razonable proporcién de jugo. El nivel de
vitamina C del jugo de maracuya congelado
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Figura 7. Degradacion de vitamina C durante el
almacenamiento del producto a 75% de Humedad
relativa y temperatura de 25 °C.
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fue de 0,276 mg g*. Después del proceso
de co-cristalizacion (tiempo cero de
almacenamiento), ese nivel disminuyo hasta
0,0539 mg g*, evidenciando una perdida
muy grande de nutriente del proceso.

CONCLUSIONES

e Lagran influencia de la concentracién de
jugo observada en todas las variables
estudiadas se debe, probablemente, a su
efecto sobre el grado de supersaturacion
de la mezcla alcanzado en el momento
de la adicion del mismo.

e El enfriamiento de la solucién de sacarosa
causado por la adicion de jugo y por la
agitaciéon favorece al paso de la mezcla
de la zona metaestable (grado de
supersaturacion entre 1 y 1.25) para la
zona labil. Entre tanto la adicion del jugo
(concentracion de 64 °Brix) también
provoca la dilucién de la mezcla,
disminuyendo el grado de
supersaturacién, siendo esa disminucién
tanto mayor cuanto mayor sea el
porcentaje de jugo adicionado. Eso
explica el aumento del tiempo de co-
cristalizacién observado en funcién del
aumento del porcentaje del jugo
adicionado.

e El efecto del pH también puede estar
sufriendo una interferencia por el mismo
motivo, esto es, la correccion del pH para
niveles méas altos exige la adicion de
mayores cantidades de solucion de
hidréxido de calcio, diluyendo mas el jugo.

e Losresultados muestran que las condiciones
Optimas para el encapsulamiento por co-
cristalizacion de jugo de maracuyé fueron
para el pH de los jugos concentrados de
4.5y el porcentaje de jugo adicionado del
15% (p/p).
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