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RESUMEN GENERAL

PROPIEDADES ANTIOXIDANTES, FISICOQUIMICAS Y
MICROESTRUCTURALES DE MICROCAPSULAS DE ALGINATO-CASCARA
DE TUNA (Opuntia ficus-indica)

En el procesamiento de la tuna (Opuntia ficus-indica) la pulpa es la fraccion
aprovechada, descartando a la cascara como un subproducto, por esta razon es
importante valorizarla como una fuente de diversos compuestos bioactivos. En la
presente investigacion se determinaron las propiedades fisicoquimicas,
microestructurales y antioxidantes de microcapsulas de alginato (A) adicionadas
con harina de cascara de tuna (HCT) en diferentes concentraciones, con el
objetivo de evaluar su efecto como material de pared para la proteccion de su
actividad antioxidante, asi como de su microestructura. Se elaboraron cuatro
tratamientos con diferentes concentraciones de harina de cascara de tuna
afiadida (0, 0.06, 0.12'y 0.25 % p/p de HCT). Las microcapsulas se caracterizaron
mediante FTIR, microscopia Optica y electronica de barrido para determinar la
interaccién entre el AS y la HCT. Se determinaron sus propiedades antioxidantes
en condiciones de almacenamiento durante 14 dias y después de ser sometidas
a condiciones gastrointestinales simuladas. Durante las condiciones de
almacenamiento CTo.2s mostré un mayor contenido fendlico total (16.73 + 0.02 mg
EAG/g) respecto a CTo al dia 14; para el ensayo DPPH y ABTS al dia 7 CTo.2s
mostro el mayor porcentaje de inhibicidon (88.96 £ 0.53 y 70.31 + 0.45 %) respecto
a CTo. Las propiedades antioxidantes de las microcapsulas después de ser
sometidas a condiciones gastrointestinales mostraron que durante la fase
intestinal, CTo.2s mostré un mayor CFT (16.80 + 0.05 mg EAG/g), ademas de
mostrar un aumento en el porcentaje de inhibicion para el ensayo DPPH y ABTS
de 76.21 + 0.60 y 74.15 + 1.07 % en sales biliares, indicando que a mayor
concentracion de harina, mayor es la capacidad antioxidante inicial, ademas de
retrasar la desintegracion de la microcapsula durante la fase gastrica.

Palabras clave: Cascara de tuna, microencapsulacion, actividad antioxidante,
microestructura.

Tesis de Maestria en Ciencia, Programa de Posgrado en Ciencia y Tecnologia
Agroalimentaria, Universidad Auténoma Chapingo.

Autor: Guadalupe Somera Cisneros

Directora de Tesis: Dra. Landy Hernandez Rodriguez
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GENERAL ABSTRACT

ANTIOXIDANT, PHYSICOCHEMICAL AND MICROSTRUCTURAL
PROPERTIES OF ALGINATE-PRICKLY PEAR SHELL MICROCAPSULES
(Opuntia ficus-indica)

In processing prickly pear (Opuntia ficus-indica), the pulp is the most used
fraction, discarding the prickly pear shell as a by-product; for this reason, it is
essential to value it as a source of various bioactive compounds. In the present
research, the physicochemical, microstructural, and antioxidant properties of
sodium alginate (AS) microcapsules added with prickly pear flour (HCT) in
different concentrations were determined to evaluate their effect as a
microcapsule wall material for the protection of their antioxidant activity, as well
as their microstructure. Four treatments were developed with different
concentrations of added prickly pear shell meal (0, 0.06, 0.12 and 0.25 % w/w
HCT; CTo, CToos, CTo12 and CToz2s, respectively). Microcapsules were
characterized using FTIR, light microscopy, and scanning electron microscopy to
determine the interaction between AS and HCT. Their antioxidant properties were
determined under storage conditions for 14 days after being subjected to
simulated gastrointestinal conditions. During storage conditions, CTo.25 showed a
higher total phenolic content (16.73 £ 0.02 mg EAG/g) compared to CTo at day
14; for the DPPH and ABTS assay at day 7, CTo.25s showed the highest percentage
of inhibition (88.96 + 0.53 and 70.31 + 0.45 %) concerning CTo. The antioxidant
properties of the microcapsules after being subjected to gastrointestinal
conditions showed that during the intestinal phase, CTo.25s showed a higher CFT
(16.80 £ 0.05 mg EAG/g), in addition to showing an increase in the percentage of
inhibition for the DPPH and ABTS assay of 76.21 + 0.60 and 74.15 £ 1.07 % in
bile salts, indicating that the higher the concentration of flour, the greater the initial
antioxidant capacity, in addition to delaying the disintegration of the microcapsule
during the gastric phase.

Keywords: Prickly pear shell, microencapsulation, antioxidant activity,
microstructure.

Thesis. Maestria en Ciencia, Programa de Posgrado en Ciencia y Tecnologia Agroalimentaria,
Universidad Autbnoma Chapingo.

Author: Guadalupe Somera Cisneros

Advisor: Dra. Landy Herndndez Rodriguez
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1 INTRODUCCION GENERAL

México es el principal productor de tuna (Opuntia ficus-indica) con una
produccion de 446,237.07 toneladas al afo, cuenta con una gran diversidad de
frutos en tonalidades rojo, violeta, verde y amarillo (SIAP, 2024), los cuales estan
adaptados a regiones aridas y semiaridas. La tuna es considerada un alimento
que se ofrece como fruto de temporada, reconocido por tener cascara gruesa,
pulpa jugosa y abundantes semillas, ademas de su aporte nutricional (Bensadén
et al., 2010; Jiménez-Aguilar et al., 2015).

Dado la diversidad de productos procesados que se pueden obtener de la tuna
como mermeladas, licores, conservas y mieles (Secretaria de Agricultura y
Desarrollo Rural, 2023), se han buscado alternativas para el aprovechamiento de
los subproductos agroindustriales para su correcta eliminacion y no ser un
problema ambiental. La cascara de tuna como subproducto, es una fuente de
nutrientes como fibra dietética y pectina, asi como de compuestos fendlicos,
proteinas y compuestos antioxidantes, asociando su consumo a la reduccion del

riesgo de cancer y enfermedades coronarias (Diaz-Vela et al., 2013).

Debido a lo anterior, la recuperacion de compuestos naturales a partir de estos
subproductos representa una oportunidad para ofrecerlos en la industria
alimentaria o nutracéutica, por lo que es importante su preservacion en distintos
ambientes, ya que pueden ser inestables o0 susceptibles a la degradacion
quimica, transporte o almacenamiento, asi como factores fisicoquimicos como el
pH, temperatura y oxigeno, ademas de los efectos en el sistema digestivo
humano que al ser suministrados pueden disminuir sus propiedades nutricionales
(Hatadyn et al., 2021; Santiago & Castro, 2016).

Ante esta problematica, la encapsulacion es una herramienta que tiene como

objetivo proteger diversos compuestos de interés, en la cual se emplea un
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material que atrapa al ingrediente activo para preservarlo e incrementar su
estabilidad. El uso de alginato se ha convertido en el polimero mas utilizado en
la técnica de gelificacion idnica debido a su bajo costo, toxicidad y efectivo
proceso de gelificacion en combinaciéon con cationes Ca?*, sin embargo, se ha
reportado que las microcapsulas obtenidas presentan baja estabilidad y alta
porosidad, por lo que se utilizan materiales de pared para mejorar sus
propiedades de barrera (Stach & Kolniak-Ostek, 2023). En algunas
investigaciones se ha reportado el uso de la harina de cascara de tuna como
material prebiotico para la viabilidad de probidticos encapsulados, sin embargo
no se han reportado investigaciones que evaluen el impacto de la adicion de
harina de cascara de tuna en microcapsulas de alginato, lo que sugiere la
siguiente hipotesis: La adicion de harina de cascara de tuna en microcapsulas de
alginato como material de pared, contribuira positivamente en sus propiedades
fisicoquimicas y microestructurales; ademas de proteger su actividad
antioxidante en condiciones de almacenamiento (14 dias) asi como a la

exposicion de condiciones gastrointestinales simuladas.

Por lo tanto, en la presente investigacion se planteé como objetivo determinar las
propiedades fisicoquimicas, microestructurales y antioxidantes de microcapsulas
de alginato adicionadas con diferentes concentraciones de harina de cascara de
tuna (Opuntia ficus-indica) (0.06, CTo.os; 0.12, CTo.12y 0.25, CTo.25 % p/p), y para
su cumplimiento se plantearon los siguientes objetivos: (a) obtener la harina a
partir de la cascara de tuna (Opuntia ficus-indica) y determinar sus propiedades
fisicoquimicas (humedad, porcentaje de cenizas, proteinas, grasa cruda), (b)
elaborar las microcapsulas de alginato adicionadas con 0, 0.06, 0.12 y 0.25 %
p/p de harina de cascara de tuna, (c) determinar los principales grupos
funcionales de las microcapsulas y materiales de encapsulacion mediante
espectroscopia ATR-FTIR, (d) caracterizar la morfologia y microestructura de las
microcapsulas de alginato-cascara de tuna (Opuntia ficus-indica), (e) evaluar el
contenido fendlico total y la capacidad antioxidante de las microcapsulas bajo

condiciones de almacenamiento y (f) evaluar el contenido fendlico total y la

15



capacidad antioxidante de las microcapsulas sometidas a condiciones

gastrointestinales simuladas.

1.1 Capitulos de la tesis

El presente documento de tesis esta conformado por los siguientes capitulos:

a)

Capitulo 1: Presenta la introduccién general del tema abordado incluyendo

el objetivo general y los objetivos especificos propuestos.

Capitulo 2: Muestra el estado del arte relacionado al problema investigado,
iniciado con los antecedentes, produccion y composicidén nutricional de la
tuna, métodos de encapsulacion y sus caracteristicas, ademas del

proceso de digestion humana e in vitro.

Capitulo 3: En este apartado se muestran los resultados que corresponden
al analisis quimico proximal de la harina de cascara de tuna, los
procedimientos y condiciones necesarias para elaborar las microcapsulas,
caracterizacion por FTIR de las microcapsulas y materiales de pared, asi
como la caracterizacion de sus propiedades morfologicas y

microestructurales.

Capitulo 4: En este apartado se muestran las pruebas realizadas para
medir el efecto de la incorporacion de cascara de tuna a las microcapsulas
de alginato en condiciones de almacenamiento y sometidas a condiciones
gastrointestinales simuladas. Finalmente se muestran los resultados
obtenidos de cada uno de los tratamientos evaluando el contenido fendlico

total y la capacidad antioxidante.

1.2 Conclusiones generales

El uso de cascara de tuna (Opuntia ficus-indica) para su aplicacién como material

de pared para obtener microcapsulas, proporcionaron mejor proteccion y

liberacion de los compuestos antioxidantes encapsulados durante el

almacenamiento y en condiciones gastrointestinales simuladas.

16



Las propiedades fisicoquimicas y microestructurales de las microcapsulas se
vieron afectadas por el aumento de concentracion de cascara de tuna anadida a
su formulacion mostrando formas ovaladas y rugosidad en su pared en todos los

tratamientos.

Las propiedades antioxidantes de las microcapsulas de alginato-cascara de tuna
(Opuntia ficus-indica) fueron afectadas por la concentracion de cascara de tuna
afiadida a la formulacién, mostrando que esos tratamientos presentan mayor
estabilidad de los compuestos fendlicos durante el almacenamiento hasta el dia
7, lo que sugiere que su proteccion es gradual ante la sobreexposicion de factores

de degradacion.

La proteccion y liberacion de los compuestos fendlicos bajo condiciones
gastrointestinales simuladas mostraron que las microcapsulas de alginato-
cascara de tuna, el tratamiento CTo.2s, proporciona mayor proteccion y una
capacidad de liberacién un mayor de los compuestos bioactivos de manera

controlada tras su exposicion a jugos gastricos y sales biliares, respectivamente.
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2 REVISION DE LITERATURA

2.1 Tuna: Antecedentes

El nopal tunero es un cultivo de crecimiento rapido y bajo costo utilizado
principalmente para el consumo humano (frutos y cladodios jévenes) o como
forraje (cladodios y cascaras de frutos) (Gheribi et al., 2019). La tuna, conocida
cientificamente como Opuntia ficus-indica, oriunda de México es una planta
perteneciente a la familia de las cactaceas, reconocida por su amplia distribucion
y su importancia en diversas culturas (Secretaria de Medio Ambiente y Recursos
Naturales, 2017), esta se distingue por ser una fruta carnosa caracterizada por
su sabor dulce debido a su bajo contenido de acidez y alta cantidad de
carbohidratos y semillas con apariencia ovalada y espinas diminutas, puede ser
consumida fresca, confitada o en jugos y mermeladas (Fideicomiso de Riesgo
Compartido, 2017).

En 2005, Reyes-Aguero y colaboradores argumentan que el proceso de
domesticacion de Opuntia ficus-indica se debid por grupo étnico otomi, los cuales
se centraron en obtener cladodios sin espinas y frutos de mayor tamafo,
proponiendo que derivd de especies distribuidas en la region centro-norte de
México (Opuntia amyclae u Opuntia megacantha). Asi, en el siglo XVI, los
espafioles propagaron esta planta hasta su pais y a otras partes del mundo,

especialmente a la region mediterranea.

Hoy, en México, el nopal y la tuna han sido muy apreciados como elementos y
como fuente de diversos productos de uso industrial, los cuales incluyen fibras,
pectinas colorantes y aceites, obtenidos de sus pencas, frutos y semillas (Lozada
Carbajal, 2007). En general, la tuna es una fruta con una rica historia y un
potencial prometedor para diversas industrias, incluidas la alimentaria, la

medicina y la salud natural. A pesar de que México lidera su produccion de tuna
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a nivel mundial, una gran cantidad se desperdicia debido a practicas inadecuadas

de almacenamiento (Secretaria de Agricultura y Desarrollo Rural, 2018).

2.1.1 Especies de Opuntia

Originaria de América Central y América Latina, el género se destaca por su fruto,
la tuna, y se encuentra en plantaciones comerciales en América del Sur (México,
Brasil y Chile) y el sur de Europa (ltalia y Espafia) (Monroy-Gutiérrez et al., 2017;
Scarano et al., 2020; CONABIO, 2023). Esta presencia abarca regiones calidas
de América, la cuenca mediterranea, Africa y Australia, siendo comun en areas

subhumedas y aridas en todo el mundo (Gouws, 2020).

Linneo, en 1753, denomino al género como Cactus opuntia, y posteriormente, se
corrigié designando Opuntia ficus-indica como especie tipo del género, con
alrededor de 220 especies reconocidas, de las cuales entre 60 y 90 se
encuentran en México y solo de 10 a 12 especies han sido aprovechadas por el
ser humano (Méndez Llorente et al., 2008). Se cultivan diversas especies de
nopal en México, destacando O. ficus-indica, O. xoconoxtle, O. megacanthay O.
streptacantha. Estas especies son aprovechadas tanto por su fruta como por sus
caracteristicas ornamentales, siendo O. ficus-indica la Unica cultivada a nivel
mundial (Torres-Ponce et al., 2015; FAO, 2018).

Algunas de las especies mas comunes de nopal tunero descritas por Almaraz

Regalado y Suarez Gémez (1980, p. 4) son las siguientes:

Cuadro 1 Especies mas comunes de nopal tunero

Especie Color del fruto Nombre comun
Blanco
. - Amarillo _
Opuntia ficus-indica - Nopal de castilla
Rojo
Intermedio
Opuntia tapona Rojo Nopal Tapon
Opuntia megacantha Amarillo Nopal Tapon
Opuntia streptacantha Rojo Nopal Cardén
Opuntia amyclaea, Tenore Blanco Nopal Alfajayucan
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Opuntia leucotricha Blanco Nopal Duraznillo

Opuntia robusta Amarillo Nopal Camueso

2.1.2 Opuntia ficus — indica

Segun la Secretaria de Agricultura, Ganaderia y Pesca (2015), Opuntia ficus-
indica, mas conocido como nopal tunero, es una planta de la familia de las
cactaceas, destacandose por su capacidad para retener agua. Sus partes
comestibles incluyen los nopalitos (brotes jovenes y tiernos) y la tuna (fruto).
Segun Torres-Ponce, Morales-Corral, Ballinas-Casarrubias & Nevarez (2015), el
nopal tunero se usa principalmente para la alimentacion, incluyendo su fruto,
cladodio entero (penca) y cladodio picado (nopalitos). Las especies del género
Opuntia se utilizan como forraje para ganado, y en la industria para la obtencion
de pigmentos naturales como betalainas, las cuales presentan efectos
antioxidantes, anticancerigenos, antimicrobianos, jabdn, pectinas y aceites o la
preparacion de mermeladas, harinas deshidratadas, conservas, jugos, confituras

y bebidas alcohdlicas (Moreno Alvarez et al., 2008).

En cuanto a los frutos de la tuna, estos pueden presentar una amplia variedad de
tonalidades, desde el blanco hasta el morado, incluyendo el amarillo, naranja y
rojo, debido a la presencia de dos pigmentos a base de betalainas. Esta
diversidad de colores también influye en las propiedades nutricionales y

antioxidantes de la fruta, como indican Scarano et al. (2020).

El cultivo del nopal tunero en el nororiente del Estado de México, inicialmente
empleado para el control de la erosidon, ha evolucionado en una alternativa
econdmica vital para los agricultores en una regién con condiciones climaticas
especificas. Dos tipos de tuna, "blanca" (Opuntia albicarpa) y "roja" (Opuntia
megacantha), son cultivados en esta area, aunque estudios genéticos recientes

cuestionan su clasificacion como especies distintas (Marquez-Berber, 2012).
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2.1.3 Generalidades

2.1.3.10rigen y distribucidn

Su origen e historia estan relacionados desde las antiguas civilizaciones
mesoamericanas (Saenz et al., 2006) hasta la época precolombina, sin embargo,
diversos etnobotanicos sugiriendo que su origen fue en el Valle Central de
México, donde se localizaban pueblos nativos, los cuales seleccionaban frutos
sin espinas de O. streptacantha para facilitar su cultivo y la recoleccion de

cochinillas, de las cuales se obtienen pigmentos rojos (Bakewell-Stone, 2018).

La distribucién de la planta Opuntia ficus-indica tuvo sus inicios en las regiones
aridas de América Central y del Sur, donde fue cultivada y utilizada por las
culturas como alimento y medicina tradicional contribuyendo a su propagacion
influenciada por la colonizacion y el comercio, llevada y cultivada a regiones como
Europa, Africa y Asia (gracias a su adaptabilidad climatica y de suelo) como
resultado de los intercambios culturales y comerciales entre los continentes
(Kiesling, 1998).

Estados Unidos m ' @
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mundiales de tuna

las Canarias § Israel ha desarroliado 4
ala sisternas de alto rendimiento

para tuna; su consumo'interno
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Enel norte de Africa ' m 10% %e s production
se encuentra cerca de un millon
de hectéreas de plantaciones de
nopal con fines de reforestacion,
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mundial de n
cultivadas pa

En Australia el nopal ha
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gla ¥l como una
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Figura 1 Distribucion de nopalito, tuna y xoconostle. Fuente: CoMeNTuna (2009).
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La diversidad y variabilidad del nopal en diferentes partes del mundo,
especialmente en México, es muy grande, al igual que la diversidad en el
contenido de los frutos (Yahia & Mondragdén-Jacobo, 2011) y, aproximadamente
de las 590,000 hectareas cultivadas en todo el mundo, es en México donde el

grado de diversidad genética corresponde al 70 % (Bellumori et al., 2023).

Produccién en México

En México, la Secretaria de Agricultura y Desarrollo Rural (2023) destaca al pais
como el principal productor mundial de tuna, con una produccion anual que
supera las 400 mil toneladas y en temporadas de cosecha entre abril a
noviembre. En el 2022, la superficie dedicada a la siembra de tuna superé las 45
mil hectareas, logrando un volumen de 444 mil 081 toneladas. Este organismo
resalta que la tuna cosechada en 16 entidades del pais no solo ofrece sabor y
propiedades nutricionales, sino que también es accesible para la poblacion.
Ademas, el nopal, presente en estas zonas, se convierte en una fuente de ingreso
para las comunidades rurales, fomentando el arraigo de los campesinos a sus
tierras. En estas regiones se consumen las pencas jévenes, las tunas y el
xoconostle, generando asi una conexion integral entre la produccion de tuna y el
beneficio econdmico y cultural de las comunidades rurales (Agricultura
Sostenible, 2022).

4 675000 ton/aio 8 314000 ton/afio 10000 ton/afio
HoaLco (El Arenal 80% o ZacaTecas (Pinos 90%)
Esrapo pi Mexico (Otumba 80%) o SANEs P
i j Jatsco (Ojuelos 100%)
Distairo Feoerat (Milpa Alta 99%) ""d » Guanauaro (San Diego de la Unin 40%)
HIBAIGA (Actopan 21%)
Tiaxcaa
MogeLos (Tlalnepantla 90%) EstAbo 0e Mixico
(San Martin de fa Pirdmides 27%)
Putsta (Acatzingo 50% PustA
(0103 [ Tro000 tonvao W nopaleras 0

Figura 2 Plantaciones de nopal, tuna y xoconostle en Meéxico. Fuente:
CoMeNTuna (2009).

23



Caracteristicas de la planta

Los nopales presentan tallos compuestos por estructuras modulares llamadas
pencas o cladodios carnosos que se agrupan en nopaleras y nopaleras tuneras
(Garcia Suarez & Serrano, 2021). El fruto se compone de cascara (30-40 %),
pulpa (60-70 %), y semillas (2-10 %), siendo la porcién comestible con pulpa

aromatica y semillas ricas en minerales la de especial interés.

Figura 3 Descripcidn botanica de Opuntia ficus-indica. Fuente: Reyes-Aguero
(2005)*.

Es una planta adaptada para crecer en areas desérticas, su morfologia y
fisiologia le permiten sobrevivir con poca agua, donde sus espinas y cladodios
realizan funciones de transpiracién y fotosintesis, por lo que estas adaptaciones
le permiten almacenar agua en sus tallos, pierde poca por evaporacion y transpira

de noche para conservarla mejor (Arancibia et al., 2016).

1 Nota: A, Opuntia ficus-indica (1 m); B, cladodio (10 cm); C: areola del cladodio (5
mm); D, flor (4 cm); E areola de la flor (5 mm); F, seccion longitudinal de la flor (4 cm);
G, fruto (5 cm); H: vista dorsal de la semilla (4 mm); I, vista ventral de la semilla (4
mm)
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2.1.4 Composicion quimica de la tuna

La tuna, fruto del nopal (Opuntia ficus-indica) se encuentra en diversas zonas
aridas y varia de tamafo y forma. Su piel varia de tonalidad verde a rojiza, con
una pulpa jugosa y dulce en su interior que puede ser roja, amarilla o blanca. La

forma y tamafo puede variar (Gomez-Maqueo et al., 2020; CONABIO, 2023).

2.1.4.1Pulpa

La pulpa es principalmente 90.60 % agua con solidos solubles que van de 10 a
17 grados brix dependiendo de la variedad y madurez del fruto (Farceque Santos,
2021). Ademas, es rica en acidos grasos beneficiosos para la salud y contiene
una variedad de nutrientes como polifenoles, fibras, carotenoides, vitaminas,
minerales y aminoacidos (Giraldo-Silva et al., 2023). La composicién quimica
varia segun la especie, método de cultivo y region de origen (Sumaya-Martinez
et al., 2010).

2.1.4.2Semillas

A pesar de ser consideradas como subproductos de la tuna, son ricas en macro
y micro minerales, fibra, acidos grasos como el acido linoleico y tocoferoles
(Elkady et al., 2020). Contienen altos niveles de carbohidratos, almidones y
grasas, utiles para productos alimenticios (Prieto-Garcia et al., 2006). Ademas,
son una fuente concentrada de proteinas, lipidos y minerales, que contribuyen a

las necesidades nutricionales diarias.

2.1.4.3Céascara

La cascara de tuna constituye aproximadamente del 45 a 50 % del peso total del
fruto (Cerena Ramirez & Ortiz Chavez, 2024) y se considera un residuo
agroindustrial por ser una parte no comestible del fruto sin embargo ha sido
considerada como fuente prometedora de compuestos bioactivos. Existen dos
clases de pigmentos de la tuna, las betaxantinas amarillo-naranja y betacianinas
rojo-morado, pero la tuna blanca o verde presenta menor cantidad de betalainas

y contienen exclusivamente indicaxantina (Ramirez Pérez, 2022).
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Las cascaras desechadas de frutas presentan tejidos especificos y, aunque
pocos estudios han explorado la extraccion de polisacaridos de estas cascaras,
en el caso de O. ficus-indica, se ha identificado una estructura ramificada de
polisacaridos pécticos con acido galacturénico y ramnosa (Jiménez-Aguilar et al.,
2014; Gheribi et al., 2019). Segun el estudio realizado por Amaya-Cruz, Pérez-
Ramirez, Garcia, Mondragdn-Jacobo & Reynoso-Camacho (2019) llevaron a
cabo un analisis de la composicion fitoquimica de tres variedades de cascaras de
tuna pigmentadas, en donde se encontrd que la variedad 'Cristalina' exhibia un

elevado contenido de polifenoles hidrolizables.

2.1.5 Valor nutricional de la cascara de los frutos

Las caracteristicas fisicoquimicas y nutricionales varian segun factores
genéticos, clima y practicas agronémicas. El fruto (pulpa y piel) incluye agua,
azucares, acido ascorbico, fibras, aminoacidos, minerales y antioxidantes como
fenoles, flavonoides, betalainas y carotenoides. Su valor energético varia de 31

a 50 kcal/100 g, comparable con otros frutos (Martins et al., 2023).

Entre los nutrientes clave, se encuentra un alto contenido de fibra dietética, lo
cual es importante para la salud digestiva. La fibra en la cascara ayuda a regular
el transito intestinal y puede contribuir a la reduccién del riesgo de enfermedades

cronicas como la diabetes y las enfermedades cardiovasculares.

Una revisidn sistematica de los fitoquimicos y las actividades farmacolégicas de
O. ficus-indica es proporcionada por Giraldo-Silva et al. (2023) quienes también
describen como el consumo de la fruta mejora la salud humana, exhibiendo
actividad antioxidante y otras actividades farmacoldgicas relevantes a través de
mecanismos enzimaticos y no enzimaticos. Los frutos de O. ficus-indica por su
alto contenido de sustancias activas, como antocianinas, flavonoides y
polisacaridos, algunos estudios muestran que pueden regular la flora intestinal
(Zhang et al., 2022).

Los resultados de De Wit et al. (2019) indican que la cascara de la variedad
Nepgen de la tuna blanca es rica en antioxidantes, incluyendo betalainas,
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betaxantinas, carotenoides y compuestos fendlicos, con un alto contenido de
acido ascorbico (55.88 mg/100g). La variedad Morado también tiene propiedades
antioxidantes, aunque en menor medida, con acido ascorbico de 12.11 mg/100g.
Estos antioxidantes pueden ayudar a reducir el dafio oxidativo y disminuir el
riesgo de enfermedades cronicas. Ademas, la cascara de la pera espinosa es

una fuente de vitamina C, beneficiando al sistema inmunolégico y piel.

De acuerdo con el estudio de El-Beltagi, Ahmed, Mohamed, Al-Otaibi, Ramadan,
& Elkatry (2023) destaca el contenido de minerales en la cascara de tuna como
magnesio (963 mg), calcio (929 mg), sodio (911.5 mg) y potasio (304.5 mg) con
valores aproximados por 100 g de peso seco; por otro lado cuenta con una alta
concentracion de compuestos fendlicos totales, acido ascérbico, antocianinas,
flavonoides y carotenoides, que contribuyen a su capacidad antioxidante y a sus

posibles beneficios para la salud.

2.1.6 Aplicaciones y beneficios a la salud

El procesamiento de frutas y hortalizas genera subproductos ricos en
compuestos saludables, como la cascara de la tuna. Con un alto valor nutricional,
aproximadamente el 40 % se descarta debido a problemas de almacenamiento,
privandonos de compuestos beneficiosos como fenoles, betalainas y fibra. Estos
subproductos desechados, que incluyen semillas y cascaras, son una fuente
potencialmente valiosa de nutrientes desaprovechada en la promocidon de la

salud y la prevenciéon de enfermedades (Ochoa-Velasco et al., 2022).

El consumo de tuna no solo ofrece beneficios nutricionales debido a su contenido
de nutrientes y propiedades antioxidantes, sino que también se relaciona con
posibles ventajas para la salud, incluyendo la reduccion de la inflamacién, mejora
en el control del azucar en la sangre y potencial promocion de la salud intestinal,
segun estudios de Hernandez Garcia et al. (2020) y Simmonds & Preedy (2015).
Ademas, con relacion a los compuestos bioactivos presentes, como acidos
fendlicos, polifenoles, flavonoides, indicaxantina, betalainas y vitaminas, su
potencial antioxidante, que participa en beneficios para la salud como la

prevencion de la inflamacién, desregulacién cardiovascular y las enfermedades
27



neurodegenerativas, también han demostrado actividad anticancerigena (Karym
et al., 2014).

Estos subproductos contienen importantes compuestos funcionales, como las
fibras dietéticas, que constituyen alrededor del 65 %. Tal valor permite que esta
fruta sea una excelente fuente de fibras, en comparacion con otras frutas como

las cascaras de platano, mango y manzana (Borchani et al., 2022).

2.1.6 Encapsulacion

La encapsulacion un método efectivo para proteger y transportar moléculas
bioactivas o células vivas en alimentos al mantener agentes activos en un
material portador (Culas et al., 2024) y debido a su tamafio permite una mejor
absorcion y retencion de nutrientes en el intestino con una liberacién controlada
provocada por factores como temperatura, enzimas, pH o fermentacion
(Kailasapathy, 2015).

La encapsulacion se destaca como tecnologia de micro-empaquetamiento,
ofreciendo ventajas como la proteccion contra condiciones adversas, aumento de
la vida util y preservacion durante el paso gastrointestinal. Es empleada en
diversas industrias, incluyendo la farmacéutica, cosmética, alimentaria, médica,
textil, pesticida, quimica, agroquimica, biomédica y de plasticos, abarca
propaositos que involucran biomoléculas variadas como carbohidratos, polimeros,
polisacaridos, proteinas y lipidos (Gurbuz et al., 2020; Castromonte et al., 2020;
Diaz-Montes et al., 2022; Pino & Araguez, 2021).

De acuerdo con Choudhury, Meghwal & Das (2021) el tamafio de las
microcapsulas varia segun las técnicas utilizadas en su elaboracion, su
morfologia tanto interna como externa depende de las condiciones operativas y
los materiales de pared empleados, lo que permite que tomen diversas formas,
desde esferas simples hasta capsulas con nucleos irregulares o multiples nucleos

rodeados por recubrimientos.
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Figura 4 Diagramas esquematicos de tipos representativos de microcapsulas,
esferas, complejos y perlas utilizadas en la encapsulacion. Fuente: Santiago and
Castro (2016).

Las particulas encapsuladas tienen dos componentes principales: el nucleo
(componentes activos a recubrir) y la cubierta de recubrimiento. Los materiales
del nucleo pueden presentarse en diferentes estados fisicos, como liquido, sélido
0 gas, y el proceso implica atrapar o cubrir el componente activo con una pared
matricial. La seleccion del material de la pared puede realizarse entre un amplio
grupo de polimeros naturales o sintéticos segun las caracteristicas deseadas

para el producto final (Culas et al., 2024; Ayyaril et al., 2023).

La encapsulacion ofrece beneficios significativos, como el aumento de la
solubilidad y biodisponibilidad de las sustancias encapsuladas, facilitando el
embalaje, transporte y comercializacion. También oculta propiedades no
deseadas como olor y sabor, permite la aplicacion de diversas técnicas
innovadoras y previene la degradacion de ingredientes durante el procesamiento
y almacenamiento. Ademas, mejora la estabilidad microbiolégica del producto
(Gémez et al., 2018).
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2.1.7 Métodos de encapsulaciéon

La técnica de encapsulacion de compuestos, aunque relativamente nueva, ha
experimentado avances notables y rapidos, o que ha permitido su aplicacién en
diversas areas. El método de encapsulacion se debe seleccionar segun las
caracteristicas requeridas de las particulas, como tamafo, morfologia y
rugosidad, el tipo de materiales pared (polisacaridos, lipidos o proteinas) y

aplicacion (Diaz-Montes et al., 2022).

El proceso de encapsulacion, segun Reque & Brandelli (2021) consta de tres

etapas principales:

Incorporacién del componente bioactivo a una matriz sélida o liquida.
2. Dispersion o pulverizacion de la matriz liquida.
Estabilizacion mediante procesos fisicos (evaporacion, solidificacion y

coalescencia), quimicos (polimerizacion) o fisicoquimicos (gelacion).

Asimismo, destaca que el tamafno de la capsula suele variar segun las
tecnologias de encapsulacién utilizadas, siendo de 5—150 um en la atomizacion,
20-200 um en la pulverizacion refrigerante, 5 ym-1 mm en el recubrimiento por
pulverizaciéon, 1 ym-1 mm en la coacervacion, 200 um-1 mm en la emulsificacion

0 300 um-3 mm en la extrusion.

Las diferentes tecnologias de encapsulacion se describen a continuacion:

2.1.7.1Coacervacion

La conservacion es una técnica de encapsulacion que se basan en la separacion
de fases liquido-liquido donde el material del nucleo se dispersa en una solucién
de polimero formador de pared (Sun et al., 2021). Esta técnica se divide en
conservacion compleja y simple con la primera formando una matriz fuertemente
mediante la complicacién de dos polimeros opuestos, mientras que la segunda

implica la precipitacién de un polimero soluble (Spruijt, 2023).
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2.1.7.2Secado por aspersion

Como menciona Mesquitic Mendoza (2021), el proceso de secado por aspersion
es ampliamente utilizado en las industrias alimentaria y farmacéutica por su alta
eficiencia para materiales sensibles al calor, ademas de asegurar particulas de
calidad sensorial y textural deseable (Ozkan et al., 2019). El ingrediente activo se
mezcla con el material encapsulante para formar una emulsion, que se
homogeneiza y atomiza en una camara de secado, despueés, la niebla se
convierte en polvo mediante aire caliente y las particulas se recogen con ciclones
o filtros (Choudhury et al., 2021).

2.1.7.3Enfriamiento por aspersioén

Es un proceso eficiente para solidificar liquidos atomizados en particulas sin
implicar la transferencia de masa. Se utiliza material de recubrimiento como
aceites vegetales en puntos de fusion especificos. En este método, el material
del nucleo se disuelve o dispersa en un portador fundido, y la mezcla resultante
se rocia en una camara de enfriamiento a través de una boquilla atomizadora.
Las gotas fundidas, al entrar en contacto con el aire enfriado, se solidifican, dando
lugar a la formacién de microparticulas con una distribucion uniforme del material
del nucleo (Gurbiz et al., 2020).

2.1.8 Gelificacion idonica

Como menciona Londofio-Moreno et al. (2023), esta técnica es empleada para
proteger y estabilizar compuestos bioactivos mediante la creacidn de una red
hidrofilica o hidrofébica a través de biopolimeros en la pared del material
encapsulado permitiendo la liberacion del compuesto bioactivo. EI método
consiste en gotear la solucion que contiene el material de pared en una solucién
catidnica para formar las microcapsulas, dando la formaciéon de enlaces i6nicos
entre los grupos carboxilo de los polisacaridos (alginato) y los iones de la solucion
catidnica (cloruro de calcio), donde los iones de sodio son reemplazados por los
iones de calcio, formando una matriz gelatinosa que encapsula el compuesto

bioactivo (Silva de Azevedo & Zapata Norefia, 2021; Kurozawa & Hubinger, 2017;
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Rajmohan & Bellmer, 2019;). Las ventajas de este método es que puede
realizarse a temperatura ambiente y sin equipos sofisticados, reduciendo costos

del procedimiento.

2.1.9 Materiales de encapsulacion y/o de cobertura

La seleccion del material de recubrimiento es crucial para obtener un producto
encapsulado eficaz, ya que sus propiedades determinan la proteccién del
compuesto (Aldana et al.,, 2011). Se han reportado diferentes polimeros
(naturales o sintéticos) como agentes encapsulantes beneficiando la solubilidad
y biodisponibilidad de las sustancias, mejorando el empacado y transporte,
enmascarando propiedades indeseables y previniendo la degradacion de
ingredientes (Pino y Araguez, 2021). En el area alimentaria, se han ensayado con
péptidos bioactivos, vitaminas, aceites esenciales, cafeina, extractos de plantas,
acidos grasos, flavonoides, carotenoides y terpenos como los principales
compuestos encapsulados para mejorar la estabilidad de los sistemas
formulados, prolongar el tiempo de liberacidn, retener y proteger las propiedades
activas, reducir la oxidacion lipidica y mantener las propiedades organolépticas
(Zabot et al., 2022).

Entre los numerosos materiales de pared comunmente empleados para
encapsular, se encuentran los polisacaridos, que tienen una amplia disponibilidad
y bajo costo. Se destacan por sus ventajas cémo buena capacidad de
encapsulacion, estabilidad, proteccion contra la oxidacion y la humedad
(Anandharamakrishnan & Ishwarya, 2015). Los polisacaridos son
biodegradables, biocompatibles y no téxicos, pero su aplicacién puede limitarse
debido a su baja estabilidad térmica y propension a la degradacién en ambientes
acidos (Santiago & Castro, 2016).

2.1.9.1Alginato

Es un polisacarido compuesto por unidades de acido p-D-manurdnico (bloques
M) y acido a-L-gulorénico (bloques G), unidos a (1,4) en diferentes proporciones,

lo que genera que la distribucion de los mondmeros de su cadena polimérica
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determine la flexibilidad del gel resultante (Ortiz-Romero et al., 2021). Es extraido
de las algas marrones y es soluble en agua, gracias a su capacidad hidrofilica.
Sus aplicaciones principales se encuentran en las industrias alimentaria y
farmacéutica, donde actua como agente de liberacion controlada de nutrientes y
medicamentos, sin embargo, puede ser sensible al pH y degradarse en medios
acidos, lo cual es importante tener en cuenta en su aplicacion (Aldana et al., 2011;
Zabot et al., 2022).

4-00C

Figura 5 Estructura quimica del alginato. Fuente: Uyen et al. (2020).
2.1.9.2Caracteristicas del alginato

Segun Arriola et al. (2019), el alginato demuestra ser util debido a su capacidad
para protegery liberar los compuestos de interés de manera controlada mediante
gelificacion idnica, formando hidrogeles al entrar en contacto con cationes

divalentes como el Ca?* debido a su afinidad.
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El alginato se utiliza solo o en combinacion con otros polimeros naturales, como
mucilagos de plantas, para diversas aplicaciones alimentarias y de
encapsulacion. Las matrices mixtas mejoran la conservacion de los compuestos
encapsulados al combinar los beneficios de cada material (Reyes Escogido et al.,
2023).

Particularmente, la inclusion de subproductos agroindustriales para la mejora de
la formulacion de las microcapsulas de alginato ofrece nuevas alternativas
nutricionales y funcionales. Por ejemplo, de acuerdo con la investigacion de
Otélora, Carriazo, lturriaga, Osorio & Nazareno (2016) donde encapsularon
mediante gelificacidn idnica y secado por aspersion, betalainas a partir de frutos
de cactus morados con alginato de calcio y albumina sérica bovina, la primer
técnica evidencid un efecto protector, mayor manteniendo su actividad
antioxidante con respecto al secado por aspersion. En otra investigacion
realizada por Bruno etal., (2022) la combinacion de técnicas de
microencapsulacion del extracto de cascara de uva, la gelificacidn idnica influyo
en las propiedades fisicoquimicas, morfoldgicas y bioldgicas durante el proceso

de digestion, mejorando con ello un menor tamano de particula y esfericidad.

Asimismo, Liu, Wang, Xie, Zhang & Zhang (2022), emplearon saponina a partir
de Momordica grosvenorii, fruto utilizado como edulcorante, como retardante de
la rancidez oxidativa en bebidas funcionales, ya que su actividad antioxidante se
ve afectada por las condiciones acidas, por lo que su encapsulamiento
compuesto por una matriz de alginato con quitosano mejoré su estabilidad en
condiciones gastrointestinales. Del mismo modo, Dadwal etal. (2021)
desarrollaron microcapsulas de alginato-calcio reforzadas con polisacaridos para
mejorar la liberacion controlada de fenoles citricos, ayudando a preservar la

estabilidad morfoldgica.

2.1.9.3Mucilago

No obstante, el uso de alginato como material de pared puede presentar algunas
limitaciones con respecto a su funcionalidad, por lo que se han investigado

distintos materiales a base de carbohidratos para su aplicacidén conjunta en
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procesos de encapsulacion. Uno de estos materiales es el mucilago, componente
principal de la cascara de tuna, el cual es un heteropolisacarido soluble en agua
y con alto peso molecular (Reyes Escogido et al., 2023), ademas, posee en su
estructura quimica cargas negativa debido a la presencia de acido galacturonico
y unidades monoméricas de L-arabinosa, D-xilosa, D-galactosa, L-ramnosa
(Tosif et al., 2021). Esta estructura quimica le confiere propiedades gelificantes,
similar a la pectina, una gran capacidad de retencion de agua (Van Rooyen et al.,
2023), ademas de excelentes propiedades funcionales para la formacion de

peliculas, emulsiones y geles (Tosif et al., 2021).

De acuerdo con la investigacion de Anuradha et al. (2015), mencionan que la
interaccidn entre el mucilago de Portulaca y el alginato forman una estructura de
red en la pared de las microcapsulas debido a la hidrataciéon de los grupos
hidrofilicos de ambos polisacaridos. Por otra parte, Tosif et al. (2021) mencionan
que la aplicacion de mucilago como agente de encapsulacion pueden ayudar a

la retencion de compuestos bioactivos para aumentar su estabilidad.

Para la formacion efectiva de las microcapsulas, Reyes Escogido et al. (2023)
mencionan que al mezclar el alginato con el mucilago, la presencia de iones en
la solucién reticulante, crea una red con el alginato, mediante enlaces de
hidrogeno de sus grupos funcionales, que atrapa al mucilago confiriendo

estabilidad a la matriz polimeérica.

2.2 Proceso de digestion humana

La digestion es un proceso metabdlico que transforma los alimentos ingeridos en
formas absorbibles en el tracto gastrointestinal, involucrando una digestion
mecanica y quimica que ocurre desde la boca hasta el intestino delgado, con la

participacion del pancreas, el higado y la vesicula biliar (Rivas Montoya, 2007).

La biodisponibilidad de nutrientes durante la digestién es una etapa importante
para la salud humana ya que, a través del sistema gastrointestinal, los minerales
y vitaminas ingresan al cuerpo, donde lipidos, proteinas y carbohidratos

complejos se descomponen en unidades absorbibles, principalmente en el
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intestino delgado para después atravesar la mucosa e ingresar a la linfa o la
sangre (Boland, 2016; Justin, 2022).

Las sales biliares contribuyen a la digestion de los alimentos y absorcion de
grasas, vitaminas liposolubles y colesterol; se produce en el higado y se
almacena en la vesicula biliar y se libera hacia el intestino delgado (duodeno) por
la estimulacién de la hormona colecistoquinina, quien es secretada por la
presencia de grasas en el intestino (Jiménez et al., 2020; Saiman, 2023). Para
que ocurra la descomposicion del bolo alimenticio y los nutrientes puedan ser
absorbidos en el intestino delgado, debe haber un cambio de pH en las fases
digestivas (gastrica a pH 3 e intestinal a pH 7), permitiendo la alcalinizacién del
bolo por la presencia de enzimas hidroliticas (proteasas, amilasas y lipasas) en

las sales biliares (Staruss Brunell & Jinich Brook, 1976; Gutiérrez et al., 2021).

La estructura de las sales biliares se conforma por una regién hidrofilica e
hidrofdbica para la emulsificacion de las grasas, permitiendo que las enzimas las
descompongan en unidades pequefias (acidos grasos y glicerol) aumentando la
superficie de contacto entre las grasas emulsificadas y las enzimas digestivas
mediante la formacion de micelas que facilitan la accesibilidad de las lipasas para
solubilizar las grasas y permitir su absorcion en el intestino delgado hacia el
torrente sanguineo y, al término de este proceso, las sales biliares son
reabsorbidas en el ileon para volver al higado y ser reutilizadas (Jiménez et al.,
2020).

2.2.1 Factores que afectan la proteccion

Al disefar sistemas encapsulados para la administracion de compuestos, es
esencial considerar la complejidad del tracto gastrointestinal considerando los
niveles del pH, el tiempo de digestién y las presiones peristalticas. Los
encapsulados deben atravesar la boca, el estbmago y el intestino delgado antes
de llegar al colon, enfrentando factores que amenazan su viabilidad (Espinosa
Andrews & Garcia Marquez, 2017).
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La interaccion de los encapsulados con los fluidos gastricos y enzimas digestivas
puede aumentar la permeabilidad de sus paredes, o que aumenta su
susceptibilidad al dafo por lo que los sistemas de encapsulamiento deben
garantizar la supervivencia a estos factores ademas de dahos por
almacenamiento (Ramos Domingo, 2020; Xu et al., 2022; Mosquera Vivas et al.,
2023).

Asi, durante la elaboracion de las microcapsulas es importante considerar la
concentracion de CaClz ya que es un parametro que influye en la eficiencia de
encapsulacion y las caracteristicas de estas, como su morfologia y esfericidad,
donde un valor cercano a 1 se relaciona a una esfericidad completa (Abraham
et al., 2021; Toprakgi et al., 2023).

De acuerdo con los resultados de Wongverawattanakul, Suklaew, Chusak,
Adisakwattana & Thilavechet (2022), las interacciones de la matriz alginato-calcio
es un factor importante debido a que su interaccién dentro de los valores bajos
de pH en condiciones gastricas, el alginato forma un enlace estable con el calcio
dando una respuesta favorable en la retencion y posterior liberacion gradual del

contenido de fenoles totales dentro de las capsulas.

2.3 Condiciones gastrointestinales simuladas

Para llevar a cabo estudios de nutricion humana, se disefian modelos que
repliquen el entorno gastrointestinal con el fin de ser rapidos, rentables y sin

restricciones éticas (Gongalves et al., 2021).

La digestidon es un proceso metabdlico de transformacion de alimentos ingeridos
en formas que pueden ser absorbidas por el tracto gastrointestinal, donde

participa el estbmago y el intestino delgado (Rivas Montoya, 2007).

2.3.1.1Fisiologia del tracto gastrointestinal

Cuando los alimentos pasan hacia el estbmago, estos se mezclan con los jugos
gastricos secretados (pH entre 1.5 a 3.5) que contienen acido clorhidrico,

favoreciendo la digestion de los alimentos, en especial de proteinas. En este
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proceso, los alimentos son almacenados temporalmente para después simular el
efecto de su digestion en el intestino delgado (Taylor & Knight, 2021). Cuando el
estdbmago finaliza la transformacion de los alimentos, ingresan al intestino
delgado para ahora crear un ambiente 6ptimo para las enzimas digestivas que
se encuentras en las sales biliares (pH entre 6 y 7), producidas por el pancreas,

y permitir la digestion absorcién de los nutrientes(Ogoburio, 2023).

Por ejemplo, Kanokpanont et al. (2018), encapsularon antocianinas extraidos de
morera para someterlos a fluidos gastricos simulados mostrando que la
interaccion entre el alginato y las antocianinas son estables en medios acidos, lo
que sugiere este ser un sistema efectivo de encapsulacion para la

biodisponibilidad de compuestos antioxidantes.

En otro estudio, realizado por Martinovi¢, Lukinac, Juki¢, Ambrus, Planini¢, Selo,
Klari¢, Perkovi¢, & Buci¢-Koji¢ (2023), protegieron compuestos fendlicos usando
como material de recubrimiento al alginato de las condiciones gastricas
simuladas, demostrando que, en medios acidos, los antioxidantes se liberen de

manera controlada y sobrevivan hasta su sitio de absorcion.

Ademas, los hallazgos de Luo et al. (2022) sugieren que los frutos de K. coccinea
tienen un alto potencial antioxidante, y su eficacia puede verse influenciada por
el proceso digestivo durante la fase gastrica, que mejora sus propiedades

antioxidantes antes de disminuir en la fase intestinal.
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3 PROPIEDADES FISICQQUiMICAS Y
MICROESTRUCTURALES DE MICROCAPSULAS DE ALGINATO-
CASCARA DE TUNA (Opuntia ficus-indica)

3.1 Resumen

El procesamiento de la tuna genera subproductos no comestibles como la
cascara que representa entre el 33 y 55 % del peso total, siendo fuente importante
de diversos compuestos antioxidantes, como los polifenoles, que son
desaprovechados. Por lo tanto, para aprovechar sus compuestos bioactivos se
elaboraron microcapsulas de alginato mediante gelificacion ioénica, incorporando
diferentes concentraciones de harina de cascara de tuna (0, 0.06, 0.12y 0.25 %
p/p) como material de pared para reforzar y mejorar la estructura de las
microcapsulas. Se evaluaron los efectos de la incorporacion de harina de cascara
de tuna sobre las caracteristicas morfoldégicas y microestructurales de las
microcapsulas mediante microscopia oOptica y electronica de barrido. Las
microcapsulas obtenidas con 0.12 % p/p de harina mostraron un diametro mayor
respecto a 0.06 y 0.25 % p/p (1.42 £0.20 y 1.58 £ 0.26 mm) y esfericidad de 0.88
+ 0.09. Los espectros de las microcapsulas caracterizadas mediante FTIR
mostraron un aumento en el intervalo 3354.96 y 2153.15 cm', lo cual evidencio
la interaccién entre los grupos O-H de los polifenoles y la matriz de alginato-
cascara de tuna. Con respecto al analisis de microestructura se observé que la
geometria de las microcapsulas en todos los tratamientos fue ovalada y a medida
que se incrementaba la concentracion de HCT anadida, la superficie se volvia
tortuosa y mayormente rugosa.

Palabras clave: Harina, cascara, Opuntia ficus-indica, polifenoles, alginato,
analisis FTIR, morfologia, microestructura.
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PHYSICOCHEMICAL AND MICROSTRUCTURAL PROPERTIES
OF ALGINATE-PRICKLY PEAR SHELL MICROCAPSULES
(Opuntia ficus-indica)
Abstract

The processing of prickly pear generates inedible by-products such as the husk,
which represents between 33 and 55 % of the total weight, being an essential
source of various organic compounds and bioactive that are wasted. Therefore,
to valorize its bioactive compounds, sodium alginate microcapsules were made
by ionic gelation, incorporating different concentrations of prickly pear shell meal
(0, 0.06, 0.12 and 0.25 % w/w) as wall material to reinforce and improve the
structure of the microcapsules. The effects of the incorporation of prickly pear flour
on the morphological and microstructural characteristics of microcapsules were
evaluated by optical and scanning electron microscopy. The microcapsules
obtained with 0.12 % w/w of flour showed a larger diameter compared to 0.06 and
0.25 % wiw (1.42 + 0.20 and 1.58 £ 0.26 mm) and sphericity of 0.88 £ 0.09. The
spectra of the microcapsules characterized by FTIR showed an increase in the
range 3354.96 and 2153.15 cm', which evidenced the interaction between the O-
H groups of the polyphenols and the matrix of sodium alginate-prickly pear shell
meal. Regarding the microstructure analysis, it was observed that the geometry
of the microcapsules in all treatments was oval. As the concentration of HCT
added increased, the surface became tortuous and primarily rough.

Keywords: Flour, shell, Opuntia ficus-indica, polyphenols, sodium alginate, FTIR
analysis, morphology, microstructure.
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3.2 Introduccién

La tuna es el fruto del nopal, originaria de regiones aridas, se extiende
principalmente en México en las regiones de Estado de México, Hidalgo, Puebla
y Zacatecas (Lira-Ortiz et al., 2014). Se consume mayormente fresca por lo que
s6lo es aprovechada la pulpa, descartando las semillas y la cascara (fraccién no
comestible), representa entre el 33 a 55 % del peso total (Manzur-Valdespino et
al., 2022), generando un problema ambiental debido a la mala disposicion de

estos subproductos.

En este contexto, las cascaras de tuna han demostrado ser fuente de compuestos
de interés, por ejemplo, un alto contenido de fibra soluble e insoluble (19.78 y
46.48 %) (Ochoa-Velasco et al., 2022), vitaminas, minerales, aminoacidos y
polifenoles, los cuales poseen propiedades antioxidantes que pueden prevenir el
dafio oxidativo en las células y por lo tanto disminuir el riesgo de enfermedades

cronicas (Sakar et al., 2023).

Sin embargo, la recuperacién de los compuestos bioactivos, como antioxidantes,
polifenoles y flavonoides, puede verse comprometida su estabilidad vy
biodisponibilidad debido a su facil degradacién por distintos factores, como su
exposicién a cambios de pH, temperaturas elevadas o cambios de oxigeno o luz,
resultando en una disminucion su efectividad, por lo que para prevenirlo, la
encapsulacion resulta una estrategia eficaz para proteger y mejorar su
estabilidad.

En este sentido, la gelificacion idnica es una técnica de encapsulacién que
recubre, con un material polimérico, los compuestos bioactivos. EI material de
pared utilizado en esta técnica es el alginato, el cual es goteado en una solucién
reticulante (cloruro de calcio) para producir las microcapsulas (Ortiz-Romero et
al., 2021). No obstante, durante la polimerizacion del material de pared puede
resultar una estructura porosa facilitando su permeabilidad, por este motivo, se
han investigado diferentes materiales poliméricos para mejorar la estructura de
las microcapsulas y, por ende, la proteccion de los compuestos encapsulados
(Tsirigotis-Maniecka, 2020; Li et al., 2024).
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Por lo tanto, en el presente estudio se consider6 como material de pared la
incorporacion de harina de cascara de tuna en diferentes concentraciones (O,
0.06, 0.12 y 0.25 % p/p) en la matriz de alginato. Las microcapsulas se
caracterizaron mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR), con el fin de identificar las interacciones quimicas entre el alginato y la
cascara de tuna, asi como la caracterizacion mediante microscopia Optica
(diametro y esfericidad) y microscopia electronica de barrido (MEB) para evaluar
el efecto de la incorporacion de harina de cascara de tuna en sus propiedades

morfolégicas y microestructurales.

Con base en lo expuesto, los objetivos de este proyecto fueron: (a) Obtener
harina de cascara de tuna y determinar su composicién quimica, (b) elaborar las
microcapsulas de alginato-cascara de tuna, (c) caracterizar mediante FTIR las
microcapsulas y sus materiales de pared y (d) evaluar las propiedades
morfoldgicas y microestructurales de las microcapsulas de alginato- cascara de

tuna.
3.3 Materiales y métodos

3.3.1 Ubicacion del trabajo

El trabajo de investigacion se realizé en el Laboratorio de Tecnologia de los
Alimentos, ubicado en el Departamento de Preparatoria Agricola de la Universidad

Auténoma Chapingo.

3.3.2 Materiales utilizados

Los frutos maduros de tunas se colectaron en el municipio de San Martin de las
Piramides, Teotihuacan, Estado de México, México (19°42°36"'N, -98°49°14"" O),
y fueron adquiridos por “Productora y comercializadora Piramides Tuna”. Los
reactivos analiticos, cloruro de calcio (CaCl.) y alginato de sodio se adquirieron de
Quimica Meyer® (Quimica Suastes S.A. de C.V., CDMX, México). Todas las
evaluaciones y determinaciones se llevaron a cabo por triplicado y los resultados se

reportaron como media + desviacion estandar.
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3.3.2.1Acondicionamiento de la muestra

Las tunas colectadas se transportaron, desinfectaron y posteriormente se
despulparon manualmente. Se pesaron el fruto fresco, la pulpa y la cascara para
obtener sus rendimientos. Posteriormente, las cascaras se secaron a 45+ 1 °C
durante 48 horas en una estufa (modelo HCF-62, Riossa Digital, Ciudad de
México, México), se molieron con un procesador de alimentos Nutri-Bullet®
(modelo NBR-1240M, motor de 600W, velocidad 10 000 rpm, NutriBullet, México)
durante 3 min y se pasaron a través de una malla No. 80 (Fabricantes de
Suministros Industriales y Comerciales, St. Louis, Michigan, Estados Unidos),

finalmente la harina de cascara de tuna obtenida se almacend a 4 °C.
3.3.2.2 Analisis quimico proximal

Se realiz6é un analisis quimico proximal de la harina de cascara de tuna molida
de acuerdo con los procedimientos estandar de la AOAC (2002), determinando
el contenido de proteina por el método Kjeldahl (AOAC 954.01), extracto etéreo
por el método de Soxhlet (AOAC 920.39), porcentaje de cenizas (AOAC 942.05)
y fibra cruda (AOAC 991.42). El contenido de carbohidratos se calcul6 por la
diferencia de los demas componentes en las harinas como se muestra en la

Ecuacion 1.

Carbohidratos (%) =100-Proteina (%)-Cenizas (%)-Lipidos (%)-Fibra (%)...(Ec. 1)

3.3.2.3Elaboracién de microcapsulas de alginato-cascara de tuna

(Opuntia ficus-indica)

Las microcapsulas de alginato (A) y cascara de tuna (HCT) se prepararon
siguiendo el procedimiento descrito por Serrano-Casas et al. (2017) con ligeras
modificaciones. Inicialmente se prepard una solucién alginato al 2 % (p/v) junto
con soluciones de harina de cascara de tuna al 0.06, 0.12 y 0.25 % (p/v) y se
mantuvieron en agitacion magnética para después preparar el material de pared.
Después, se tomo6 una muestra de la mezcla con una jeringa de 5 mL (aguja con
0.55 mm de diametro) para después gotear en una solucién de CaClz al 4 % (p/v).

Posteriormente, se dejaron reposar las capsulas en la solucion de CaCl2 en
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agitacion magnética durante 45 minutos, se filtraron y enjuagaron 3 veces con

agua destilada para finalmente almacenarlas a 4 °C hasta su caracterizacion.
3.3.3 Caracterizacion de las microcapsulas

3.3.3.1Diametro y esfericidad

Se calculd el diametro de 30 capsulas seleccionadas aleatoriamente utilizando el
software de analisis de imagenes Imagen-Pro Plus version 6.0 (Media
Cybernetics, Silver Springs, MD, EE. UU.) a partir de las micrografias tomadas
con una camara digital Camedia C-3030 (Olympus Optical Co. LTD, Japdn) a una

magnificacion de 4x (Sandoval Castilla, 2010).

3.3.3.2Espectroscopia FT-IR

Los espectros de infrarrojo de las HCT y capsulas a diferentes concentraciones
se determinaron utilizando un espectrofotometro (ALPHA Il, Bruker, Bruker
Optics Inc., Billerica, Massachusetts, EUA.). El espectro FTIR se registré en un
espectrometro. Las mediciones se realizaron a 25 °C y con el registro de 4000 a
400 cm™ " a una velocidad de barrido de 40 barridos con una resolucién espectral
de 4 cm™ ' (Gheribi et al., 2019).

3.3.3.3Microestructura

Para llevar a cabo el analisis de microestructura se siguidé la metodologia de
Sandoval-Castilla et al. (2010) con ligeras modificaciones. Se tomaron 0.3 g de
capsulas y fueron fijadas en una solucion de glutaraldehido al 2 % (v/v) en tampén
fosfato (0.1 M, pH 7.2) durante 6 h. Posteriormente, se deshidrataron en
disoluciones de etanol de concentraciones crecientes (50, 60, 70, 80, 90 y 100
%), permaneciendo 30 min en cada concentracidén y posteriormente en etanol
absoluto durante 24 horas. Luego, las muestras se secaron a punto critico en un
CPA 1l Technics Critical Point Dryer (Tousimis, Rockville, MD, EUA). Cada
capsula se fracturé con el objetivo de exponer la estructura interior; luego se
montaron en soportes de aluminio y finalmente se cubrieron con una capa fina
de oro en un Fine Coat lon Sputter JFC 1100 (Jeol Ltd., Akishima, Japén). Las
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capsulas fracturadas se observaron en un microscopio Electronico de Barrido
(MEB) (JEOL Scanning Electron Microscope JMS-035, Jeol Ltd., Akishima,
Japon), operado a 20 kV, a una amplificacién de 1 000 x para examinar la

morfologia superficial e interna de la capsula.

3.3.4 Analisis estadistico

Todos las mediciones se realizaron por triplicado, expresando los resultados
como media = desviacidn estandar. Los datos se sometieron a analisis de
varianza, estableciendo una significancia en p < 0.05 y la comparacion entre
medias se determind mediante la prueba de Tukey. El analisis de datos se realiz6

en el software Minitab 18 (Minitab Inc., Pensilvania, EUA).

3.4 Resultados y discusion

3.4.1 Composicion quimica proximal de la harina de cascara de tuna (CT)

Con los resultados obtenidos a partir del analisis quimico proximal de la harina
de cascara de tuna, se proporciona informacion valiosa sobre su composicién
quimica y nutricional para identificar las posibles aplicaciones en alimentos. Estos
valores se muestran en el cuadro 2, mostrando que valores medios con diferentes

superindices dentro de una fila son significativamente diferentes (p < 0.05).

El contenido de proteina en cascara de tuna mostré ser mayor que lo reportado
por Borchani et al. (2022) con un contenido de 2.73 % menor al reportado por
Bouzazi et al. (2020) y Parafati et al. (2020) de 3.3 y 3.58 % respectivamente,
mientras que el valor presentado por El-Beltagi et al. (2023) fue mayor en un 3.69
%. En cuanto al contenido de cenizas, Borchani et al. (2022) evidenciaron valores
de 18.15 %, mencionando que las cascaras de tuna variedad “Cristalina”
representan una fuente importante de minerales como calcio y potasio. El valor
reportado por Manzur-Valdespino etal. (2022) fue menor a los resultados
reportados (3.05 %); esta diferencia se ve influenciada por el suelo y el clima de

la regién en donde se cultiva la planta.
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El contenido de humedad en cascara de tuna presentd un valor similar al
encontrado por Arafa et al. (2023) (4.27 %) y menor al reportado por Ettalibi et
al. (2023) (16.72 %). Esta variacion se puede deber al método de secado

empleado.

El contenido total de carbohidratos en harina de cascara de tuna ha sido
reportado por diversos autores como El-Beltagi et al. (2020) quienes reportaron
valores en carbohidratos de 49.93 %, comparable con lo obtenido en la presente
investigacion, sin embargo, Parafati et al. (2020) y Valero-Galvan et al. (2021)
presentaron el mayor contenido de carbohidratos (73.41 y 6559 %,
respectivamente), demostrando que la cascara es una fuente importante de fibra

que contribuir a una salud intestinal.

En general, estas diferencias encontradas en la composicién quimica proximal
podrian estar influenciadas por factores como la variedad de la tuna, el grado de
madurez, las condiciones de cultivo, region y tipo de suelo donde fueron

cultivadas.

Cuadro 2 Contenido quimico proximal de harina de cascara de tuna (Opuntia
ficus-indica)

Parametro? (%)Y
Humedad 4.35+0.03
Proteina cruda 5.90+0.01
Extracto etéreo 1.83+0.01
Cenizas 18.39 + 0.09
Fibra cruda 13.61 +0.18
Carbohidratos* 55.92 +0.03

*Los carbohidratos fueron calculados por la diferencia de la suma de los componentes - 100.
z: Media  desviacién estandar
y: Base seca

56



3.4.2 Diametro y esfericidad

El diametro de las microcapsulas en el tratamiento de control fue menor al
reportado por Zhang etal. (2016), donde las microcapsulas mostraron un
diametro entre 2 y 3 mm. Sin embargo, Cuijié et al. (2016) reportaron un didametro
significativamente menor (0.16 mm) al del presente estudio. Esta variacion en el
tamano puede atribuirse a la naturaleza de los polisacaridos presentes en la
harina de cascara de tuna. Diaz-Vela et al. (2013), mencionan que la harina al
presentar un mayor contenido de fibras solubles (pectina y mucilago), estas se
integran homogéneamente con el alginato, reduciendo asi el tamafo de las

microcapsulas.

La esfericidad de las microcapsulas se calcul6 a partir de los diametros mayor y
menor de cada tratamiento, donde un valor cercano a 1 indica una forma
perfectamente esférica. En la figura 7, se puede observar que, al aumentar la
concentracion de harina en las microcapsulas, su esfericidad disminuye,
mostrando formas tanto esféricas como ligeramente ovaladas, en forma de
‘lagrima” o “pera” (Sandoval-Castilla et al. 2010; Toprakgi et al. 2022). Los
biopolimeros que componen la pared de las microcapsulas definen la geometria
resultante de estas. Dadwal et al. (2021), mencionan que la esfericidad puede
verse afectada por la fuerza ejercida durante la extrusion debido a la viscosidad
de las soluciones. En este estudio, se observd que las microcapsulas en los
tratamiento CTo.12 y CTo.25 fueron ligeramente ovaladas, reflejado lo anterior en

sus valores de esfericidad.

Algunos autores han reportado que una estructura mayormente esférica se debe
a la reticulacion del alginato por los iones calcio, que sucede de manera mas
rapida y eficiente (Afzaal et al. 2020; Sharifi et al. 2023). Ademas, las condiciones
de extrusion que incluyen la concentracién de la solucion de cloruro de calcio, los
polimeros que actuan como material de pared, asi como el diametro de la aguja
y distancia de goteo, son factores que pueden influir en el tamafo de las

microcapsulas.
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Cuadro 3 Valores de las caracteristicas morfoldgicas de las microcapsulas

Diametro? Esfericidad
Tratamiento
(mm) (0-1)
CTo 1.85 + 0.65¢ 0.91 + 0.08¢
CTo.06 1.42 +0.202 0.90 £ 0.08¢
CTo.12 1.67 £ 0.21¢ 0.88 + 0.09°
CTo.2s 1.58 £ 0.26° 0.86 + 0.082

ZValores de medias * desviacion estandar con diferentes superindices en la misma fila (> ® ¢ 9) indican que
difieren significativamente (p < 0.05) entre variaciones de capsulas.

CT: Concentracion de harina de cascara de tuna. CTo: control; CTo.0s, CT 0.12 y CTo.25, microcapsulas de
alginato conteniendo 0.25 %, 0.12 % y 0.06 % p/p de harina de cascara de tuna, respectivamente.

Figura 7 Micrografias representativas de las variaciones de capsulas tomadas
en un microscopio optico. (a) CTo; (b) CTo.os; (c) CTo.12 y (d) CTo.2s.

3.4.3 Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia (FTIR) es una técnica analitica que permite identificar y
caracterizar la estructura quimica de diversos componentes quimicos. En el

contexto de la encapsulacion, los estudios de FTIR nos muestran las
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interacciones entre el polimero encapsulante y los iones o biopolimeros que lo

componen.

En la Figura 8 se pueden identificar los grupos funcionales presentes en los
componentes individuales y totales de las microcapsulas mediante Ia
identificacion de las vibraciones de los enlaces quimicos. El alginato presenté
espectros con una banda principal de estiramiento de 3000 a 3500 cm™,
estiramiento de los enlaces O-H, perteneciente a la estructura del alginato,
ademas, presentaron bandas entre 1419.43 y 1298.48 cm-', atribuidos a iones
carboxilato, seguido de C-O entre 1050.20 y 828 cm™" correspondiente al alginato
puro, similar a la literatura reportada por BelS¢ak-Cvitanovi¢ et al. (2017) y
Dadwal et al. (2021).

El espectro de harina de cascara de tuna exhibi6 una banda amplia
correspondiente al estiramiento del O-H en el grupo carboxilico a 3235 cm™, lo
cual indica la presencia de grupos alcohol y fenol (Hashem et al. 2022); los
enlaces alifaticos de estiramiento C-H se muestran en la banda 2904 cm-' (Al-
Zahrani et al. 2023). Las bandas presentadas a 1613 cm™' se deben a la
presencia de enlaces C=0 en el acido carboxilico; la banda presentada a 1310
cm' se debio al estiramiento del C-O en ésteres y éteres, mostrando una banda
C-O-C a 1018 cm™' (Abdelkarim et al., 2017).

Los espectros de los diferentes tratamientos mostraron un cambio en la vibracién
de los enlaces quimicos presentes en la muestra, esto causado por las
interacciones intermoleculares entre los iones calcio (Ca?*) y el alginato. Una
amplia banda principal de O-H con una vibracion de estiramiento entre 3354.96
y 2153.15 cm™" sugiere que existe una mayor interaccion intermolecular debido a
la presencia de iones calcio con el alginato para la formacion de las

microcapsulas (Gorbunova et al., 2018).

El espectro mostrado en 1616.28 cm' es atribuido a la presencia de enlaces C=0
de grupos carboxilato (Abdelkarim et al., 2017). Finalmente, se observé una
fuerte asimetria en el estiramiento de COO™ a 1428.49 cm™ y la intensidad del
pico disminuye en el tratamiento de la gréafica (c) (1027.74 cm™'), posiblemente
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debido a la presencia de un enlace entre el grupo COO™ del alginato y el Ca?*

(Gorbunova et al., 2018).
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Figura 8 Espectro FTIR de alginato (A) (a), harina de cascara de tuna (HCT) (b) y los tratamientos
de las microcapsulas de alginato y cascara de tuna (CT) a diferentes concentraciones. CTO,
control (c); CT0.06, cascara de tuna al 0.06, cascara de tuna al 0.06 % (d); CTo.12, cascara de
tuna al 0.12 % (e); CTo.25, cdscara de tuna al 0.25 % (f).
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3.4.4 Microestructura de las microcapsulas de alginato-cascara de tuna

(Opuntia ficus-indica)

La morfologia superficial de las microcapsulas se observé mediante microscopia
electronica de barrido (MEB). En la Figura 1 (A3), se muestran las micrografias
obtenidas para CTo, se observa una superficie suave con ligeras rugosidades,
ademas de presentar una geometria ovalada con hundimientos y protuberancias.
Por otra parte, la superficie de las microcapsulas adicionadas con cascara de tuna
(HCT) mostré cavidades, fisuras, superficies rugosas y bordes irregulares (Fig. 1,
B-D 3).

En CTo.os (Fig. 1, B3) se muestra un colapso y deformacién en la geometria de la
microcapsula, sin embargo, se reduce con la adicion de HCT (Fig. 1, Cy D 2)
(Isailovi et al., 2012). Es posible observar que la geometria de las microcapsulas
en todos los tratamientos fue ovalada y a medida que se incrementaba la
concentracion de HCT anadida, la superficie se volvia tortuosa y mayormente
rugosa (Fig. 1, D3). Este comportamiento puede a diversos factores dentro del
proceso de encapsulacion, como la viscosidad y proporcion de los materiales de
pared en las formulaciones, el caudal de la solucién polimérica, diametro de la
aguja y la concentracion de la solucion de reticulacion (Ca?*) (Sandoval-Castilla et
al. 2010; Arriola et al., 2019; Martinovic et al., 2023). Asimismo, Ku€uk et al. (2024)
mencionan que la pérdida de una geometria esférica en las microcapsulas se
puede deber a la ruptura de la red agua-gel que se produce durante el proceso de
secado, provocando también un cambio en su superficie, pasando de lisa a
rugosa.

Las micrografias presentadas en 500x mostraron que la adicién de 0.25 % (p/p)
de HCT tendieron a mostrar cavidades, mientras que para la adicién de HCT al
0.12 % p/p se mostré una superficie conformada por ligeras porosidades.
Dallabona et al. (2020) mencionan los métodos de secado o deshidratacion de las
microcapsulas pueden provocar grietas en la superficie, lo que puede aumentar la
inestabilidad de su microestructura. Estos hallazgos muestran que la suavidad de
la superficie aumenta por la interaccion entre los iones de calcio con la superficie

de alginato, sugiriendo que la HCT ocupa un espacio en las cavidades de la matriz,
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provocando asi la reduccion de la porosidad y por lo tanto estabiliza la

microestructura de la microcapsula (Pasukamonset et al., 2016).

Figura 9 Micrografias MEB de microcapsulas de alginato-cascara de tuna (CT:
Concentracion de harina de cascara de tuna. CTo: control (A); CTo.0s(B), CTo.12(C)y CTo2s
(D), microcépsulas de alginato conteniendo 0.06, 0.12 y 0.25 % p/p de harina de cascara
de tuna, respectivamente. Aumento del panel izquierdo de 60x (1); Aumento del panel
central de 250x (2); Aumento del panel derecho de 500x (3).
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3.5 Conclusiones

Los resultados de este estudio mostraron que la harina producida a partir de
cascara de tuna representa una excelente fuente de carbohidratos, proteinas,
cenizas Yy fibra cruda (55.92 £+ 0.03, 5.90 £ 0.01, 18.39 = 0.09 y 13.61 £ 0.18,
respectivamente). La adicion de harina de cascara de tuna influydé en las
caracteristicas morfolégicas de las microcapsulas, mostrando mayor esfericidad
(0.88 £ 0.09) para CTo.12. El analisis FTIR evidencidé, mediante el aumento en el
intervalo 3354.96 cm™'y 2153.15 cm, la interaccion entre los grupos O-H de los
polifenoles y la matriz de alginato. A través de las micrografias obtenidas por el
analisis de MEB, se observé que la superficie de los tratamientos adicionados
con harina de cascara de tuna se volvia tortuosa y mayormente rugosa conforme

aumentaba la concentracion de harina de cascara de tuna anadida.
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4 PROPIEDADES ANTIOXIDANTES DE MICROCAPSULAS
ALGINATO-CASCARA DE TUNA (Opuntia ficus-indica)
SOMETIDAS A CONDICIONES DE ALMACENAMIENTO Y
GASTROINTESTINALES SIMULADAS

4.1 Resumen

La encapsulacion de compuestos bioactivos mediante gelificacion idnica puede
permitir la obtenciéon de microcapsulas reforzadas con biopolimeros incluidos en
la harina de cascara de tuna, con el fin de estabilizar y proteger compuestos
bioactivos que se encuentran en la harina durante condiciones de
almacenamiento y durante su exposicion a condiciones gastrointestinales
simuladas. En este estudio se evaluaron el contenido fendlico total (CFT) y la
capacidad antioxidante mediante ensayos de DPPH y ABTS en las
microcapsulas. Durante el periodo de almacenamiento al dia 7, las microcapsulas
con 0.12 y 0.25 % p/p de harina de cascara de tuna (HCT) afiadida, presentaron
el mayor CFT (16.38 £ 0.06 y 16.47 £ 0.03 mg EAG/qg), porcentaje de inhibicidén
en el ensayo DPPH (76.09 £ 0.21 y 88.96 + 0.53 %) y en ABTS (3542 £ 0.14y
70.31 £ 0.45 %). La actividad antioxidante después de ser sometidas a
condiciones gastrointestinales simuladas durante Ila fase intestinal, las
microcapsulas con 0.25 % p/p de HCT mostraron un mayor CFT (16.73 £ 0.02
mg EAG/g), porcentaje de inhibiciéon para DPPH (76.21 + 0.60 %) y ABTS (74.15
1 1.07 %). Por lo tanto, se demostro que la adicion de HCT a la matriz de alginato
protege los compuestos antioxidantes hasta su liberacion en sales biliares. Este
estudio establece una guia para la aplicacion de harina de cascara de tuna como
material de pared en las microcapsulas y el aprovechamiento de sus compuestos
antioxidantes beneficiosos para la salud.

Palabras clave: microcapsulas, harina, cascara, Opuntia ficus-indica,
propiedades antioxidantes, tiempo de almacenamiento, sistema gastrointestinal
simulado.
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ANTIOXIDANT PROPERTIES OF ALGINATE-PRICKLY PEAR
SHELL (Opuntia ficus-indica) MICROCAPSULES SUBJECTED
TO SIMULATED STORAGE AND GASTROINTESTINAL
CONDITIONS

Abstract

The encapsulation of bioactive compounds by ionic gelation can allow the
obtaining of microcapsules reinforced with biopolymers included in prickly pear
flour to stabilize and protect bioactive compounds found in the meal during
storage conditions and its exposure to simulated gastrointestinal conditions. This
study evaluated total phenolic content (TFC) and antioxidant capacity by DPPH
and ABTS assays in microcapsules. During the storage period to day 7,
microcapsules with 0.12 and 0.25 % w/w of prickly pear flour (HCT) added
presented the highest CFT (16.38 + 0.06 and 16.47 = 0.03 mg EAG/Qg),
percentage of inhibition in the DPPH assay (76.09 + 0.21 and 88.96 + 0.53 %)
and in ABTS (35.42 + 0.14 and 70.31 + 0.45 %). Antioxidant activity after being
subjected to simulated gastrointestinal conditions during the intestinal phase,
microcapsules with 0.25 % w/w HCT showed higher CFT (16.73 £ 0.02 mg
EAG/g), percentage inhibition for DPPH (76.21 + 0.60 %), and ABTS (74.15
1.07 %). Therefore, adding HCT to the alginate matrix was shown to protect the
antioxidant compounds until their release into bile salts. This study establishes a
guideline for applying prickly pear flour as a wall material in microcapsules and
using its antioxidant compounds that are beneficial to health.

Keywords: microcapsules, flour, peel, Opuntia ficus-indica, antioxidant
properties, storage time, simulated gastrointestinal system.
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4.2 Introduccion

Dentro de la industria de los alimentos se ha incrementado la demanda de
productos que cumplan con propiedades nutricionales, creando estrategias para
enriquecerlos a través de compuestos bioactivos extraidos a partir de diversos
subproductos agricolas, entre ellos, la cascara de tuna (Panza et al., 2022). En
diversos estudios se ha propuesto la valorizacion de cascaras de tuna por su alto
contenido de polifenoles (17.1 £ 0.9 mg GAE/g) asociado con compuestos como
el acido ascérbico y fibra dietética, entre otros, los cuales muestran efectos
beneficiosos en la disminucidn de riesgo de cancer, enfermedades
cardiovasculares, coronarias, diabetes tipo |l y mejora de la salud intestinal
(Mahloko et al., 2019; Parafati et al., 2020).

La encapsulacion de compuestos fendlicos mediante gelificacidn idnica ha sido
una técnica util para su proteccion, incrementando su estabilidad en condiciones
de almacenamiento, o bien sometidas a condiciones gastrointestinales (Flamminii
et al., 2020). En esta técnica el alginato actia como material de pared para
producir las microcapsulas y recubrir los compuestos bioactivos, sin embargo una
de las limitaciones del alginato es su alta porosidad, implicando la adiciéon de
materiales de pared para reforzar las microcapsulas y asi aumentar la
biodisponibilidad de los compuestos contenidos (Madziva et al., 2005; Toprakgl
et al., 2022).

Por lo tanto, en el presente estudio se evalud el contenido fendlico total (CFT),
mediante el ensayo de Folin-Ciocalteu y la capacidad antioxidante mediante
ensayos de eliminacion de radicales DPPH y ABTS en las microcapsulas de
alginato-cascara de tuna a diferentes concentraciones (0, 0.06, 0.12 y 0.25 %
p/p) durante condiciones de almacenamiento (1, 7 y 14 dias) y después de ser

sometidas a condiciones gastrointestinales simuladas.

Con base en lo anterior, los objetivos de este capitulo fueron: (a) Elaborar
microcapsulas de alginato-cascara de tuna, (b) evaluar el contenido fendlico total
de las microcapsulas mediante el ensayo de Folin-Ciocalteu en los dias 1, 7 y 14,

(c) evaluar la capacidad antioxidante de las microcapsulas mediante el ensayo
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de eliminacién de radicales DPPH y ABTS en los dias 1, 7 y 14, (d) evaluar el
contenido fendlico total de las microcapsulas mediante el ensayo de Folin-
Ciocalteu después de someterlas a condiciones gastrointestinales simuladas y
(e) evaluar la capacidad antioxidante de las microcapsulas mediante el ensayo
de eliminacién de radicales DPPH y ABTS después de someterlas a condiciones

gastrointestinales simuladas.
4.3 Materiales y métodos

4.3.1 Ubicacion del trabajo

El trabajo de investigacion se realizé en el Laboratorio de Tecnologia de los
Alimentos, ubicado en el Departamento de Preparatoria Agricola de la

Universidad Auténoma Chapingo.

4.3.2 Materiales y reactivos

Los frutos maduros de tunas se colectaron en el municipio de San Martin de las

Piramides, Teotihuacan, Estado de México, México (19°42°36°'N, -98°49°14"" O),
adquiridos por “Productora y comercializadora Piramides Tuna”. Los reactivos
analiticos utilizados fueron Trolox, acido galico, Folin-Ciocalteu y persulfato de
potasio (K2S20s), acido 2,2'-azino—bis—(3—etillbenzotiazolin—6—sulfénico)
(ABTS), 2,2-difenil-1-picrylnydrazyl (DPPH), adquiridos de Sigma-Aldrich
(Toluca, Estado de México, México). Los reactivos analiticos, metanol (CH3OH)
y etanol (C2HsO) se adquirieron de Quimica Meyer® (Quimica Suastes S.A. de
C.V., CDMX, México). Todas las evaluaciones y determinaciones se llevaron a
cabo por triplicado y los resultados se reportaron como media + desviacion
estandar. Para la evaluacion de actividad antioxidante, se elaboraron las curvas
de calibracién: Acido Galico para contenido fendlico total (CFT) (Figura 10) y
Trolox para los ensayos de DPPH (Figura 11) y ABTS (Figura 12).
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4.3.3 Evaluacion de contenido fendlico y actividad antioxidante de las

microcapsulas

4.3.3.1Preparacion de los extractos de las microcapsulas

Para la obtencién de los extractos de los encapsulados se utilizé la metodologia
reportada por Polania et al. (2023) con ligeras modificaciones. Se dispersaron
diferentes gramos de microcapsulas a diferentes concentraciones y se
disolvieron en agitacion con Vortex durante 3 minutos. Esta suspension se dejo
en oscuridad durante 6, 60 y 120 minutos para ABTS, DPPH y CFT,
respectivamente, y posteriormente se filtré el extracto a través de un papel de

filtro con un tamafo de poro de 0.45 pm.

4.3.3.2Contenido fendlico total (TPC)

Se utiliz6 la metodologia descrita por Polania et al. (2023) con ligeras
modificaciones. Brevemente, se tomaron 1.5 g de microapsulas y se depositaron
en un tubo de ensayo, se afadieron 422 L de reactivo Folin-Ciocalteau y se
agité la mezcla, dejandose reposar durante 6 minutos. Posteriormente, se
introdujeron 1054 pL de carbonato de sodio (7 % p/v) y se volvio a dejar reposar
durante 90 minutos. Las muestras se leyeron a una absorbancia de 760 nm en
un espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS (Thermo Fisher Scientific,

Massachusetts, Estados Unidos).

4.3.3.3 Actividad antioxidante por DPPH (2,2-difenil-1-

picrilhidrazilo)

Se siguid la metodologia de Topracki et al. (2023) con ligeras modificaciones para
determinar la capacidad antioxidante por DPPH. Brevemente, se afiadieron 1800
ML de solucién de DPPH a 0.4 gramos de microcapsulas, se mezclaron y se
dejaron en oscuridad durante 60 minutos. Las muestras se leyeron a una
absorbancia de 514 nm en un espectrofotometro Genesys 10S UV-VIS (Thermo
Fisher Scientific, Massachusetts, Estados Unidos).
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4.3.3.4 Actividad antioxidante por ABTS (acido 2,20-azino-bis(3-

etilbenzotiazolina-6-sulfénico)

Se siguidé la metodologia de Polania et al. (2023) para determinar la capacidad
antioxidante por ABTS. Se preparo el radical ABTS utilizando persulfato de
potasio para dejar reposar durante 16 horas la reaccion de oxidacion en
oscuridad. Posteriormente se ajusté la absorbancia de la solucion ABTS a 0.70 +
0.02 a una longitud de onda de 734 nm. Para cuantificar las muestras, se
utilizaron 0.56 g de microcapsulas anadiendo 3240 pL de la solucion ABTS. Las
muestras se dejaron en la oscuridad durante 6 minutos y se leyeron en un
espectrofotometro  Genesys 10S UV-VIS (Thermo Fisher Scientific,

Massachusetts, Estados Unidos).

4.3.4 Condiciones gastrointestinales simuladas

Para el modelo in vitro se siguié la metodologia de Bruno et al. (2022) y Sandoval-
Castilla et al., (2010) con ligeras modificaciones. Para determinar el efecto de las
condiciones gastricas simuladas en las capsulas, se colocé 1 g de cada
tratamiento de capsulas en tubos conteniendo 9 ml de solucion gastrica simulada
estéril (pH de 3.0) con acido clorhidrico 0.1 N. Posteriormente, las muestras se
incubaron a 37 °C durante 3 h en un bafio de agua con agitacion (Precision 360
Scientific Orbital, West Cortland St., Chicago, IL, EUA) (Sandoval-Castilla, 2010).
Después, las capsulas se filtraron y enjuagaron para determinar inmediatamente

la actividad antioxidante por los métodos descritos anteriormente.

Para determinar del efecto del jugo gastrico simulado y sales biliares en las
capsulas, se coloco 1 g de cada tratamiento de capsulas en tubos conteniendo 9
ml de solucién gastrica simulada estéril (pH de 3.0) con acido clorhidrico 0.1 N.
Las muestras se incubaron a 37 °C durante 3 h. Posteriormente, las capsulas se
filtraron, enjuagaron con solucion salina y colocaron en tubos conteniendo 9 ml
de extracto de bilis de porcino (B8631, Sigma-Aldrich Chemical Co., St Louis,
MO, EUA) al 1 % (p/v) y pH 6.4. Las muestras se incubaron a 37 °C por 3 h con
agitacion suave. Al finalizar el periodo de incubacion, se determiné la actividad
antioxidante en las capsulas por el procedimiento descrito en 1.1.4.
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4.3.5 Analisis estadistico

Todos las mediciones se realizaron por triplicado, expresando los resultados
como media = desviacidn estandar. Los datos se sometieron a analisis de
varianza, estableciendo una significancia en p < 0.05 y la comparacion entre
medias se determind mediante la prueba de Tukey. El analisis de datos se realiz6

en el software Minitab 18 (Minitab Inc., Pensilvania, EUA).
4.4 Resultados y discusién

4.4.1 Propiedades antioxidantes de las microcapsulas en condiciones de

almacenamiento
4.4.1.1Contenido fendlico total

Los compuestos fendlicos presentan propiedades antioxidantes como la
eliminacién e inhibicion de especies reactivas de oxigeno, la eliminacion de
electrofilos y la quelacion de metales. Por lo tanto, el contenido fendlico total
(CFT) es uno de los atributos utilizados para evaluar la actividad antioxidante de

ciertos en extractos de plantas (Kobo et al., 2022).

En el Cuadro 4 se presentan los valores del contenido fendlico total de las
microcapsulas que se encuentran entre los valores reportados por Andreu et al.
(2017) y Amaya-Cruz et al. (2019) en el contenido fendlico en harina de cascara
de tuna variedad “Cristalina” (18.2 y 12.28 mg EAG/g de muestra seca,
respectivamente). Las microcapsulas presentaron un aumento de CFT
proporcional a la concentracion de harina afadida, registrando los valores mas
altos al dia 7, mismos que disminuyeron gradualmente al dia 14, lo anterior se
puede deber a que en el dia 7 la polaridad y difusion de los antioxidantes
liberados en las microcapsulas tienen una mejor interaccion, sin embargo para el
dia 14 la sobreexposicion al medio gelificante puede resultar en una difusion
excesiva en la que los antioxidantes se dispersan y su concentracion en el medio
activo se reduce, disminuyendo asi la actividad antioxidante (Casadey et al.,
2020; Abtahi et al., 2024).
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El tratamiento CTo.2s mostré un aumento del CFT con una diferencia estadistica
(p =0.05) entre los demas tratamientos (CTo.12, CTo.06 y CTo), ya que se encuentra
protegida por la matriz de alginato, permitiendo una liberacién mas controlada en
condiciones de almacenamiento (X. Zhang et al. 2021), evidenciando una
tendencia creciente en el CFT respecto a la concentracion de harina incorporada.
Cujic et al. (2021) mencionan que la interaccion entre compuestos fendlicos y
grupos carboxilatos del alginato brindan mayor estabilidad y una menor pérdida
de dichos compuestos durante la reticulacion.

Cuadro 4 Contenido fendlico total (CFT) en capsulas elaboradas a partir de
harina de cdscara de tuna y alginato en condiciones de almacenamiento

_ CFT (mg EAG/Q)
Tratamiento

Dia 1 Dia 7 Dia 14
CTo 12.703 £ 0.095% 16.155 + 0.078%A 13.570 + 0.008°*
CTo.0e 14.360 + 0.755PB 16.354 + 0.074¢B 13.699 £ 0.12438
CTo.a2 15.439 + 0.072°¢ 16.389 + 0.065°¢ 15.021 + 0.0203¢
CTo.s 16.409 + 0.0692P 16.475 + 0.031°P 16.737 +0.024¢P

Valores de medias + desviacion estandar con diferentes superindices en la misma fila (' ® ¢) y en la misma
columna (A B © P), indican que difieren significativamente (p < 0.05), durante el tiempo de almacenamiento y
entre variaciones de capsulas, respectivamente.

CT: Concentracion de harina de cascara de tuna. CTo: control; CTo.0s, CT 0.12 y CTo.25, microcapsulas de
alginato conteniendo 0.25 %, 0.12 % y 0.06 % p/p de harina de cascara de tuna, respectivamente.

4.4.1.2Ensayo DPPH

El ensayo DPPH evalua la capacidad de un antioxidante para reducir el radical
libre de DPPH, que al cambiar de tonalidad violeta a amarillo indica la
neutralizacion del radical, donando electrones o atomos de hidrégenos por parte
del compuesto antioxidante, el cual se puede determinar a través de la
disminucién de la absorbancia por espectrofotometria (Gulcin & Alwasel, 2023).
En el Cuadro 5 se muestran los resultados de la actividad antioxidante de las

microcapsulas durante los 14 dias de almacenamiento.

Paraeldia 1, en CTo.0s y CTo.12n0 se observo diferencia estadistica, evidenciando
que, en dichas concentraciones de harina su capacidad para eliminar los
radicales DPPH son similares, sin embargo, CTo.25 presentd un porcentaje de
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inhibicién superior respecto CTo, CToos ¥y CTo12 (6.40, 4.27 y 3.29 %,
respectivamente), lo cual se puede atribuir a la mayor concentracion de harina de
cascara de tuna anadida. La diferencia estadistica observada en el dia 7 muestra
que CTo.25y CTo.12 tuvieron un efecto inhibidor en comparacion con CTo.osy CTo,
ya que a medida que se mantienen en condiciones de almacenamiento se liberan
gradualmente los compuestos antioxidantes, siendo mas estables durante este
periodo de tiempo en comparacion con las concentraciones mas bajas (0.06 y 0
%) (Sharayei et al., 2019; Abtahi et al., 2024). Por otro lado, el porcentaje de
inhibicion disminuyd significativamente al dia 14, mostrando una tendencia
decreciente para los tratamientos CTo2s y CTo12 (39.12 y 29.82 %) en

comparacioén con los tratamientos CTo.osy CTo (7.73 y 2.83 %).

Durante el periodo de almacenamiento, se observo un aumento en los primeros
7 dias, probablemente debido a la formacion o liberacion de compuestos

antioxidantes que se encuentran en la matriz de alginato — harina, sin embargo,

se muestra una disminucién del porcentaje de inhibicion al final de los 14 dias, lo
que sugiere que dichos compuestos comienzan a degradarse (Zhang et al., 2021)
o bien, la matriz comienza a desestabilizarse ante el dafo inducido por diversos
factores que ocurren durante el almacenamiento como la actividad de agua,

temperatura, oxigeno o exposicién a la luz (Otalora et al., 2018).

Mar et al. (2021) mencionan que la adicion de diferentes biopolimeros en
microcapsulas de alginato mejora la estabilidad de los compuestos antioxidantes
en comparacion a la adicion de alginato como unico biopolimero; adicionalmente,
evidencian que una mayor concentracion de material co-encapsulante utilizado
(inulina) puede disminuir la estabilidad de compuestos antioxidantes, sin
embargo, los resultados en el presente estudio, mostraron que CTo.2s favorece la

formacion de un gel mas estable, lo cual podria

atribuirse a las propiedades fisicoquimicas de la harina, como su capacidad de
retencion de agua (Majdoub et al., 2010), la cual permite reforzar la estructura de

las microcapsulas.
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Cuadro 5 Actividad de eliminacion de radicales DPPH (2,2-Difenil picrilhidrazilo)
en capsulas elaboradas a partir de harina de cascara de tuna y alginato en
condiciones de almacenamiento

Porcentaje de inhibiciéon de DPPH

Tratamiento Dia 1 Dia 7 Dia 14
CTo 39.433 + 1.327"A 40.165 + 0.557°A 37.327 + 0.3843A
CTo.0 41.110 £ 1.031%8 49.314 + 0.242° 41.583 + 0.300%8
CTo.12 42.543 + 1.039%8 76.090 +0.211¢C 46.264 + 0.190°C
CToas 45.837 + 0.7492P 88.960 + 0.536¢°P 49.832 + 0.370°P

Valores de medias + desviacion estandar con diferentes superindices en la misma fila (2 ® °) y en la misma
columna (* B C.D) indican que difieren significativamente (p < 0.05), durante el tiempo de almacenamiento y
entre variaciones de capsulas, respectivamente.

CT: Concentracion de harina de cascara de tuna. CTo: control; CTo.os, CT 0.12 y CTo.25, microcapsulas de
alginato conteniendo 0.25 %, 0.12 % y 0.06 % p/p de harina de cascara de tuna, respectivamente.

4.4.1.3ABTS

La actividad antioxidante se puede evaluar a través de técnicas que determinen
la capacidad de los compuestos fendlicos para estabilizar radicales sintéticos
como: DPPH (2,2-Difenil-1-Picrilhidrazilo) y ABTS (2,2'-azino—bis—(3—
etillbenzotiazolin—6— sulfénico) (Martinez, 2023). El estudio de los compuestos
antioxidantes durante su almacenamiento nos permite entender su
comportamiento con el fin de garantizar y maximizar su estabilidad a través del

tiempo (Nedovic et al., 2011).

En el Cuadro 6 se puede observar que las microcapsulas mostraron estabilidad
en su actividad antioxidante durante los 14 dias del periodo de almacenamiento,
sugiriendo que la interaccion entre el alginato y la harina de cascara de tuna
proporcionaron un efecto protector sobre los compuestos de las microcapsulas.
En el caso de las microcapsulas sin harina de cascara de tuna anadida, se
observé un incremento significativo para el dia 14, sin embargo, en los
tratamientos con adicion de harina de cascara, el aumento fue aun mayor (22.93

%). La tendencia del porcentaje de inhibiciéon del dia 1 al 14 mostré un incremento

78



de acuerdo con la concentracion de harina en cada tratamiento, CTo.25 presento

un mayor porcentaje en comparacion a CTo.os y CTo.

En el dia 7 CTo.2s mostré un porcentaje de inhibicion significativamente mayor a
CTo, CTo.os y CTo.12 (43.8, 40.1 y 34.8 %, respectivamente) mostrando que una
concentracion de 0.25 % de harina, presenté una mayor actividad antioxidante.
En el estudio realizado por Rehan et al. (2019) mencionan que al evaluar la
actividad antioxidante de encapsulados de alginato, almidon y extracto de hoja
de guayaba, estos mostraron un alto porcentaje de inhibicién (28.2 %), lo cual se
atribuye a una mayor concentracién del extracto protegido, gracias a la eficaz
interaccidon entre el alginato y los polisacaridos de almidén que estabilizan los

antioxidantes de las hojas de guayaba.

Durante los periodos de tiempo de almacenamiento evaluados (1, 7 y 14) se
observd una tendencia creciente en el porcentaje de inhibicion atribuida a la
incorporacion de harina de cascara de tuna en la matriz de alginato. Su adicion
puede implicar la modificacion de la estructura de las microcapsulas en
condiciones de almacenamiento reduciendo asi la porosidad de la matriz,
promoviendo la interaccion entre los compuestos antioxidantes y biopolimeros.
Estas caracteristicas promueven que la combinacion del alginato de y harina de
cascara de tuna sea significativa para su uso en productos alimentarios (Duan,
et al., 2021).

Cuadro 6 Actividad de eliminacién de radicales ABTS (2,2'-azino-bis—(3—
etillbenzotiazolin—6—sulfénico) en capsulas elaboradas a partir de harina de
cascara de tuna y alginato en condiciones de almacenamiento

Porcentaje de inhibicion de ABTS

Tratamiento

Dia 1 Dia 7 Dia 14
CTo 24.087 + 2.685% 26.462 + 0.267"A 52.124 + 3.098¢
CTo.06 27.454 + 0.1423 30.173 + 0.120"8 51.239 + 0.531¢B
CToa2 34.424 + 0.1423¢ 35.420 + 0.142°C 37.962 + 0.162%A
CTo.2s 41.726 +1.910%° 70.318 + 0.457¢P 64.656 + 2.705°P

Valores de medias + desviacion estandar con diferentes superindices en la misma fila ( ® ¢) y en la misma
columna (A B © P), indican que difieren significativamente (p < 0.05), durante el tiempo de almacenamiento y
entre variaciones de capsulas, respectivamente.
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CT: Concentracion de harina de cascara de tuna. CTo: control; CTo.os, CT 0.12 y CTo.25, microcapsulas de
alginato conteniendo 0.25 %, 0.12 % y 0.06 % p/p de harina de cascara de tuna, respectivamente.

4.4.2 Propiedades antioxidantes de las microcapsulas sometidas a

condiciones gastrointestinales simuladas
4.4.2.1Contenido fendlico total

Los resultados obtenidos en el presente estudio muestran la actividad
antioxidante de las microcapsulas después de someterlas a las fases del proceso
gastrointestinal simulado (gastrica e intestinal). La mezcla de harina de cascara
de tuna con alginato puede tener un impacto en la estructura de las
microcapsulas al actuar como refuerzo dentro del material de pared y retardar la

liberacion de los compuestos antioxidantes presentes en la harina.

Durante la fase gastrica los resultados sugirieron que el CFT de los tratamientos,
son liberados lentamente en las microcapsulas con respecto al tiempo cero
evidenciando que sélo en el tratamiento CTo.25 se presenta una disminucién en la
liberacion de CFT, que puede atribuirse a una saturacibn de compuestos
fendlicos dentro de la matriz de alginato que debido al medio acido pueden ser
expuestos en condiciones acidas (pH = 1.5) como resultado del tiempo de
incubacidon o contacto con el medio acido, produciendo erosion de los materiales
de pared, debido a la hidrdlisis de polisacaridos inducida por el HCI de la fase
gastrica (3 horas) (Lozano-Vazquez et al., 2015; Amorim et al., 2023). Para los
tratamientos CTo.12 y CTo.06 presentan un CFT diferente estadisticamente (p <
0.05) del tratamiento CTo.2s (Wongverawattanakul et al., 2022). Vallejo-Castillo et
al. (2020) reportan que este efecto puede indicar que los compuestos bioactivos,
gue se encuentran en la superficie de las microcapsulas y, los que se encuentran
absorbidos dentro de esta matriz, pueden ser completamente liberados cuando
se cambian de medio, es decir, de un pH en fase gastrica a un pH cercano a la

neutralidad.

Después de la fase gastrica, las microcapsulas son expuestas a fluidos
intestinales simulados (sales biliares), donde el pH del fluido provoca un
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agrietamiento, liberando el CFT evidenciando un incremento respecto al tiempo
cero. Para cada tratamiento, el CFT incrementd un 28.37, 14.62,8.01y 2.43 %
para los tratamientos CTo, CTo.os, CTo.12 y CTo.25, respectivamente, del tiempo
cero a su exposicion a sales biliares (Martinovi¢ et al., 2023). Esta liberacidon de
compuestos es producida debido al choque iénico que afecta la interaccidon entre
el calcio, el alginato y la harina de cascara de tuna debido al cambio de
condiciones acidas a neutras y a la diferente solubilidad del alginato en medios
acidos y alcalinos, disolviendo la estructura de las microcapsulas
progresivamente durante el periodo de incubacion por la interaccion de los iones
Ca?*y Na* que se encuentran en los fluidos de la fase intestinal (Sathyabama et
al., 2014; Vallejo-Castillo et al., 2020; Martinovi¢ et al., 2023). Asi, se muestra
que la interaccion entre los fluidos gastrointestinales simulados y las
microcapsulas pueden existir factores que afectan la liberacién de compuestos
de la estructura encapsulada.
Cuadro 7 Contenido fendlico total (CFT) de cépsulas elaboradas a partir de

harina de céscara de tuna y alginato sometidas a condiciones
gastrointestinales simuladas

CFT (mg EAG/g)
Tratamiento

To Fase gastrica Sales biliares
CTo 12.703 £ 0.095*" | 15.072 +0.018"* | 16.307 + 0.041°A
CTo.06 14.360 £ 0.755%8 | 15.772 +0.012°® | 16.460 +0.113°B
CTo.12 15.439 + 0.0722C | 15.811 +0.127°¢ | 16.675 + 0.031¢C
CTo.2s 16.409 + 0.069°® | 16.374 +0.078%° | 16.808 + 0.054°P

Valores de medias + desviacion estandar con diferentes superindices en la misma fila (2 ® ¢) y en la misma
columna (* 8 ¢ D), indican que difieren significativamente (p < 0.05), durante el tiempo de almacenamiento y
entre variaciones de capsulas, respectivamente.

CT: Concentracion de harina de cascara de tuna. CTo: control; CTo.os, CT 0.12 Y CTo.25, microcapsulas de
alginato conteniendo 0.25 %, 0.12 % y 0.06 % p/p de harina de cascara de tuna, respectivamente.

4.4.2.2Ensayo DPPH

Los resultados del comportamiento de las microcapsulas en los fluidos gastricos

e intestinales simulados se muestran en el Cuadro 8. Estos revelaron que
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durante el fluido gastrico simulado (FGS), CTo2s mostré una diferencia de
liberacion de los compuestos antioxidantes mayor respecto al tiempo cero (10.4
%), donde CTo.06 y CTo.12 presentaron un comportamiento similar de liberacion a
partir del tiempo cero (4.59y 4.22 %, respectivamente). De acuerdo con el estudio
realizado por Fathordoobady, Jarzebski, Pratap-Singh, Guo & Abd-Manap
(2021), este comportamiento se relaciona con la compresion de la pared de las
microcapsulas que impide la migracidn de los compuestos, permitiendo su

interaccion con el FGS.

Por otra parte, el comportamiento de las microcapsulas en fluidos intestinales
simulados (FIS) presentaron un incremento en la actividad antioxidante, donde
CTo.25 tuvo una diferencia estadistica significativa (p < 0.05) mayor con respecto
a CToosy CTo.12(9.1 y 10.9 %), mostrando una relacion de proporcién entre el
contenido de harina en los diferentes tratamientos (control, 0.06, 0.12 y 0.25 %
p/p) y su actividad antioxidante liberada de la fase gastrica a la fase intestinal
(3.84,4.19, 3.42 y 19.92 % respectivamente) debido al cambio de pH en el FGS
y FIS. Este comportamiento se explica por Pasukamonset etal. (2016) y
Flamminii et al. (2020) quienes describen que las microcapsulas de alginato en
fluidos gastricos (pH 1) los grupos carboxilos se encuentran protonados (-
COOH), facilitando el entrelazamiento de las cadenas de alginato y asi formar
una red mas estable, mientras que en fluidos intestinales (pH 7.5) las
microcapsulas se hinchan debido a que los grupos carboxilo comienzan a
ionizase (-COO"), generando cargas negativas que provocan la repulsion
electrostatica entre las cadenas de alginato y que por lo tanto debilitan su
estructura provocando su desintegracion y liberacion de los compuestos

bioactivos.
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Cuadro 8 Actividad de eliminacién de radicales DPPH

(2,2-Difenil-1-

Picrilhidrazilo) en capsulas elaboradas a partir de harina de cascara de tuna y
alginato después de condiciones gastrointestinales simuladas

Tratamiento

Porcentaje de inhibicion de DPPH

To Fase gastrica Sales biliares
CTo 39.433 £1.327%4 | 39.581 + 0.419°A 43.428 + 1.668%
CTo.06 41.110 £ 1.031%8 | 45.331 + 0.3958 49.527 + 0.850°B
CTo.12 42.543 + 1.03928 | 47.140 + 0.447°B 50.564 + 0.699
CTo.2s 45.837 +£0.749%0 | 56.286 + 0.598C 76.212 + 0.600¢C

Valores de medias + desviacion estandar con diferentes superindices en la misma fila (2 ® ¢) y en la misma
columna (A B ©.D) indican que difieren significativamente (p < 0.05), durante el tiempo de almacenamiento y
entre variaciones de capsulas, respectivamente.

CT: Concentracion de harina de cascara de tuna. CTo: control; CTo.06, CT 0.12 y CTo.25, microcapsulas de
alginato conteniendo 0.25 %, 0.12 % y 0.06 % p/p de harina de cascara de tuna, respectivamente.

4.4.2.3Ensayo ABTS

La actividad antioxidante de los tratamientos se asocia a la presencia de
compuestos fendlicos contenidos en las microcapsulas. En el Cuadro 9 se
muestra que el valor de CTo.25 mostré un aumento significativamente durante la
fase gastrica (22.7 %), mientras que CTo.12, CTo.os y CTo mostraron un menor
porcentaje de inhibicion (4.4, 5.5y 7.2 %, respectivamente) comparados respecto
al tiempo cero, lo anterior se puede atribuir a la interaccidn entre el medio acido
de la fase gastrica y las microcapsulas durante el tiempo de incubacion. Durante
la fase gastrica respecto a CTo se presentaron diferencias significativas, CTo.os
(1.6 %), CTo.12 (7.5 %) y CTo.25 (33.1 %). En esta fase se pudo observar una

liberacidon gradual seguida de una liberacion continua en la fase intestinal.

En la fase intestinal, la interaccion de las microcapsulas con el fluido de sales
biliares, el porcentaje de inhibicion de CTo.25 fue significativamente mayor a CTo.o0s
(35.9 %). Ademas, los valores para CTo y CTo.0s fueron similares (10.5y 10.7 %)
respecto al tiempo cero, lo que sugiere que tanto el alginato como la harina de
cascara de tuna, favorecen la proteccion de los compuestos antioxidantes en
condiciones gastricas, ademas de poseer la capacidad de liberarlos durante la

fase intestinal. De acuerdo con Martinovi¢ et al. (2023), este comportamiento esta
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relacionado con la concentracion optima del material de relleno utilizada (0.4 %
p/p), la cual puede influir en su capacidad para interactuar con el alginato, que
resulta en una red mas estructurada que mejora la encapsulacion y proteccion de
los compuestos bioactivos asi como su liberacion en cada fase (gastrica e

intestinal).

En los resultados obtenidos para el porcentaje de inhibicién del ensayo ABTS se
pudo observar que CTo.25 posee mayor actividad antioxidante, seguido por CTo.12,
CTo.os y CTo, indicando que a mayor concentracion de harina, mayor es la
capacidad antioxidante inicial. De igual manera, los compuestos bioactivos se
pueden encontrar absorbidos en la superficie de la pared de alginato debido a la
incorporacion de harina de cascara de tuna que actua como material de relleno
(Li et al., 2021), lo que tiene un efecto favorecedor al retrasar la desintegracién

total de la microcapsula durante la fase gastrica (BelS€ak-Cvitanovi¢ et al., 2015).

El comportamiento del porcentaje de inhibicion en condiciones gastrointestinales
mostré un aumento durante la fase gastrica e intestinal, lo que se debe a las
altas concentraciones (18.2 mg EAG/g de muestra seca) de compuestos
bioactivos que se liberan en gran medida en la fase intestinal donde son
absorbidos (Cuvas-Limon et al., 2022).

Cuadro 9 Actividad de eliminacion de radicales ABTS 2,2'-azino—bis—(3—
etillbenzotiazolin—6—sulfénico) en capsulas elaboradas a partir de harina de
cascara de tunay alginato después de condiciones gastrointestinales simuladas

Porcentaje de inhibicién de ABTS
Tratamiento

To Fase gastrica Sales biliares
CTo 24.087 + 2.685% 31.294 + 0.2010A 34.614 + 1.077A
CTo.06 27.454 + 0.142%8 32.992 + 0.7838 38.179 + 0.444°"
CTo.a2 34.424 + 0.1423¢ 38.881 + 0.783°C 63.727 + 0.620°
CTo.2s 41.726 +1.910%° 64.486 + 2.546°P 74.158 +1.077°P

Valores de medias + desviacion estandar con diferentes superindices en la misma fila (2 ® ¢) y en la misma
columna (A 8 © D), indican que difieren significativamente (p < 0.05), durante el tiempo de almacenamiento y
entre variaciones de capsulas, respectivamente.
CT: Concentracion de harina de cascara de tuna. CTo: control; CTo.0s, CT 0.12 y CTo.25, microcapsulas de
alginato conteniendo 0.25 %, 0.12 % y 0.06 % p/p de harina de cascara de tuna, respectivamente.
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4.5 Conclusiones

El uso de mezclas de alginato-cascara de tuna permitio reforzar la estructura de
las microcapsulas para proporcionar una mayor proteccion a los compuestos

bioactivos que se encuentran en la harina.

Las microcapsulas adicionadas con 0.25 % (p/p) de harina de cascara de tuna
mostraron un mejor CFT (16.475 + 0.031 mg EAG/g) y porcentaje de inhibicion,
tanto para DPPH (88.960 + 0.536 %) como ABTS (70.318 = 0.457 %), en
comparacion con los demas tratamientos durante condiciones de
almacenamiento para el dia 7, demostrando la viabilidad de su proteccion. Por
otro lado, la actividad antioxidante de las microcapsulas sometidas a condiciones
gastrointestinales simuladas incrementd para CTo.2s durante la fase intestinal,
mostrando valores para CFT, DPPH y ABTS de 16.737 = 0.024 mg EAG/qg,
76.212£0.600y 74.158 £ 1.077 %, respectivamente, evidenciando su proteccion
desde la fase gastrica hasta su exposicion a sales biliares, donde pueden ser

absorbidos los compuestos bioactivos para su aprovechamiento nutricional.
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