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RESUMEN 

Los aceites esenciales presentan propiedades antioxidantes; sin embargo, son propensos 

a sufrir una degradación oxidativa por las condiciones ambientales, por lo cual es 

primordial proteger sus compuestos. El propósito de este trabajo fue evaluar la 

nanoencapsulación de los aceites esenciales extraídos de piel de C. limetta sp., C. 

reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis empleando cuatro tipos de materiales de pared, 

para lo cual se determinó el rendimiento de sólidos; la humedad, donde C. limetta sp. 

mostró el menor contenido de humedad con GA/MD/CAS (4.57%); la solubilidad, donde 

C. limetta sp., C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis mostraron la mayor solubilidad 

con GA/MD (90%, 91.5%, 79.5% y 93.5% respectivamente); la higroscopicidad; el 

contenido fenólico, donde C. limetta sp. mostró el mayor contenido fenólico con GA/CAS 

(228.27 mg AGE/ g muestra) y C. limetta Risso con MD/CAS (98.40 mg AGE/ g 

muestra); la actividad antioxidante, donde destacó C. sinensis con GA/MD (69.5%); la 

capacidad antioxidante, donde C. limetta sp. y C. reticulata mostraron la  mayor 

capacidad antioxidante con GA/MD/CAS (1709 umol TE/g y 1599 umol TE/g 

respectivamente) y C. sinensis con GA/CAS a (1059 umol TE/g); la eficiencia de 

encapsulación, donde destacó  C. limetta Risso con GA/MD (68.5%) y  los componentes 

volátiles  mediante GC-MS, donde C. limetta sp. mostró la mayor cantidad de D- 

limoneno con GA/MD (613 ng/mL); y C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis con 

MD/CAS, GA/CAS y GA/MD/CAS (721 ng/mL, 536 ng/mL y 521 ng/mL de D- 

limoneno respectivamente). 

Palabras clave: Nanoencapsulación, cítricos, cromatografía de gases, aceites esenciales, 

antioxidantes. 
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ABSTRACT 

Essential oils have antioxidant properties; However, they are prone to oxidative 

degradation due to environmental conditions, which is why it is essential to protect their 

compounds. The purpose of this work was to evaluate the nanoencapsulation of essential 

oils extracted from the skin of C. limetta sp., C. reticulata, C. limetta Risso and C. sinensis 

using four types of wall materials, for which the performance was determined of solids; 

humidity, where C. limetta sp. showed the lowest moisture content with GA/MD/CAS 

(4.57%); solubility, where C. limetta sp., C. reticulata, C. limetta Risso and C. sinensis 

showed the highest solubility with GA/MD (90%, 91.5%, 79.5% and 93.5% respectively); 

hygroscopicity; the phenolic content, where C. limetta sp. showed the highest phenolic 

content with GA/CAS (228.27 mg AGE/ g sample) and C. limetta Risso with MD/CAS 

(98.40 mg AGE/ g sample); antioxidant activity, where C. sinensis stood out with GA/MD 

(69.5%); the antioxidant capacity, where C. limetta sp. and C. reticulata showed the 

highest antioxidant capacity with GA/MD/CAS (1709 umol TE/g and 1599 umol TE/g 

respectively) and C. sinensis with GA/CAS a (1059 umol TE/g); the encapsulation 

efficiency, where C. limetta Risso stood out with GA/MD (68.5%) and the volatile 

components using GC-MS, where C. limetta sp. showed the highest amount of D-

limonene with GA/MD (613 ng/mL); and C. reticulata, C. limetta Risso and C. sinensis 

with MD/CAS, GA/CAS and GA/MD/CAS (721 ng/mL, 536 ng/mL and 521 ng/mL of 

D-limonene respectively). 

Keywords: Nanoencapsulation, citrus fruits, gas chromatography, essential oils, 

antioxidants 
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I. INTRODUCCIÓN 

En la agroindustria, el procesamiento de cítricos es una actividad muy demandada a nivel 

mundial, produciéndose jugos y otros productos; además de residuos como las cáscaras, 

las cuales constituyen del 50 al 60% del peso de la fruta y representan un problema en 

cuanto a su disposición debido a los altos recursos energéticos y económicos que supone 

para la industria, sumado a que aumentan la contaminación ambiental (Al-idee et al., 

2022). En vista de ello, se busca valorizar estos residuos dentro de un enfoque de 

economía circular, aprovechando los aceites esenciales presentes en las cáscaras (Rafiq 

et al., 2018; Farouk et al., 2022), mayoritariamente entre el albedo y la corteza de las 

pieles de cítricos como la mandarina (Citrus reticulata), lima (Citrus limetta Riso), 

naranja (Citrus sinensis) y limón (Citrus limetta sp.). Los aceites esenciales son líquidos 

lipofílicos con propiedades hidrofóbicas que presentan un fuerte olor distintivo; contienen 

componentes químicos altamente inestables en presencia de condiciones ambientales 

como la luz, aire, humedad y temperaturas elevadas (Katata-Seru et al., 2017; Benjemaa 

et al., 2018). Dentro de sus componentes se encuentran una gran variedad de compuestos 

aromáticos, donde destaca el limoneno (Prommaban & Chaiyana 2022), el cual representa 

más del 90% de su composición (Razola-Díaz et al. 2021); además de metabolitos 

secundarios como polifenoles y flavonoides, los cuales son responsables de sus 

propiedades antifúngicas, antioxidantes, antiinflamatorias, antivirales, anticancerígenas y 

antibacterianas (Gholamhosseinpour et al., 2023; Li et al., 2023); por lo que son ideales  

para usarse en la industria alimentaria como aromas, saborizantes, conservantes y aditivos 

(Putnik et al., 2017; Yi et al., 2018;  Hussein et al., 2019; Zhu et al., 2020; Kang et al., 

2022); pese a ello, son propensos a sufrir una degradación oxidativa; lo cual, tras su 

aplicación en alimentos disminuye su vida útil, su seguridad, sus propiedades bioactivas 

y su calidad nutricional, principalmente durante el almacenamiento, ya que la oxidación 

da lugar a que se generen hidroperóxidos lipídicos como productos de oxidación 

primarios; además de cetonas, aldehídos, hidrocarburos y epóxidos como productos de 

oxidación secundarios; provocando un olor y sabor desagradables (Rodríguez et al., 2016; 

Di Giorgio et al., 2019; Campolo et al., 2020).  

Frente a las limitaciones que presentan los aceites esenciales de la piel de cítricos, surge 

la nanoencapsulación, como una tecnología que atrapa el ingrediente bioactivo en 

pequeñas partículas (Al-Maqtari et al., 2021; Mahdi et al., 2022), mediante un proceso en 

donde las gotas de los lípidos se encierran en una matriz homogénea u heterogénea como 
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material de pared, aislándolo de las condiciones ambientales hasta la posterior liberación 

de sus compuestos de sabor y olor (Rodríguez et al., 2016; Ferreira & Nunes, 2019; 

Campolo et al., 2020; Razola-Díaz et al., 2021; Al-idee et al., 2022); reduciendo las 

interacciones con la matriz alimentaria y las pérdidas volátiles evitando la degradación y 

prolongando su vida útil (Akhavan et al., 2018; Hussein et al., 2019; Hosseini & Jafari, 

2020; Al-Maqtari et al., 2021; Al-idee et al., 2022; Mahdi, et al., 2022), lo cual contribuye 

a darle una mayor estabilidad física y oxidativa conforme transcurre el tiempo 

conservando sus propiedades, logrando un buen encubrimiento de su sabor, aumentando 

su biodisponibilidad y bioactividad (Ferreira & Nunes, 2019; Mohammed et al., 2020); a 

su vez, se controla la higroscopicidad, la dispersabilidad, se mejora la solubilidad y 

promueve la fluidez (Rodríguez et al., 2016; Ferreira & Nunes, 2019), asegurando su 

estabilidad durante el almacenamiento y su posterior aplicación en alimentos (Hasani 

et al. 2018). 

El proceso de nanoencapsulación consiste en combinar una fase oleosa, una fase acuosa 

y un emulsionante o tensioactivo para que un líquido se disperse en el otro y se reduzca 

la tensión superficial, dando lugar a las nanoemulsiones, con las cuales se logra una mayor 

estabilidad física a largo plazo sin floculación ni coalescencia visibles, dichas 

características se atribuyen al uso de tensioactivos no iónicos como los tweens (Benjemaa 

et al., 2018); sin embargo, Kang et al. (2022), mencionan que las nanoemulsiones son 

propensas a sufrir coalescencia, floculación, separación de fases, permeabilidad de la 

membrana, gelificación, formación de crema, mayor liberación de compuestos bioactivos 

e incluso maduración de Ostwald; lo cual se puede minimizar con la elección adecuada 

de materiales de pared, el tensioactivo correcto y el método adecuado de preparación 

(Akhavan et al. 2018).  

De acuerdo con  Mohammed et al. (2020), se debe elegir un material de pared de calidad 

alimentaria; cuya elección debe estar basada en el tamaño de las nanopartículas, la 

estabilidad, la solubilidad acuosa, entre otros factores (Razola-Díaz et al., 2021). Los 

materiales de pared actúan como una barrera entre el ingrediente bioactivo y los factores 

externos que puedan influir en su deterioro, reduciendo la volatilización de sus 

compuestos (Labuschagne, 2018); a su vez, van a influir en sus características físicas y 

en su calidad (Papoutsis et al., 2018; Al-Maqtari et al., 2021); razón por la cual, deben 

presentar una gran solubilidad en agua, tener baja viscosidad a altas concentraciones, 

buenas propiedades de formación de película, capacidad de controlar la liberación del 
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sabor, que no reaccionen con el ingrediente bioactivo, que tengan buena capacidad 

emulsionante y que sean rentables (Rodríguez et al., 2016; Jafari, 2017; Lekshmi et al., 

2021; Peng et al., 2023), dichas características son propias de la maltodextrina (MD), 

goma arábiga (GA) y caseína (CAS); donde MD no tiene sabor, es biodegradable, brinda 

una buena encapsulación (Šturm et al., 2019), es nutritiva, tiene capacidad de protección 

contra la oxidación y presenta óptimas propiedades de retención de aceite; sin embargo 

cuando se usa sola, carece de propiedades interfaciales para lograr una alta eficiencia de 

encapsulación, por lo que se mezcla con gomas o proteínas (Mohammed et al., 2020; 

Yousefi et al., 2022), ya que también presenta baja capacidad emulsionante y una pobre 

retención de compuestos volátiles (Locali et al., 2019; Šturm et al., 2019); por otro lado, 

GA es un agente aromatizante, espesante, humectante con un buen acabado superficial; 

no obstante, no es muy eficiente para prevenir la oxidación; aun así, se informan estudios 

sobre su aplicación para encapsulación de distintos aceites (Locali et al., 2019; 

Mohammed et al., 2020), ya que presenta una buena funcionalidad coloidal, y es 

compatible con la mayoría de almidones, proteínas y carbohidratos (Mahdi, et al., 2022); 

asimismo, asegura una  buena retención de compuestos volátiles (Labuschagne, 2018) y 

CAS que ha sido empleada sola o en combinación con  MD para encapsular aceite de 

palma, naranja, oleorresina de pimentón, entre otros; por sus propiedades anfifílicas y su 

capacidad para autoasociarse en redes (Labuschagne, 2018); ya que, presenta una alta 

difusividad, lo que conlleva a una mejor distribución alrededor de la superficie del aceite 

encapsulado, dado que forma películas suaves y no pegajosas otorgando una mayor 

recuperación de polvo cuando se emplea en pequeñas cantidades (Moser et al., 2017); sin 

embargo, cuando se emplea en mayor concentración, queda menor cantidad de aceite 

libre, lo cual aumenta la viscosidad de la emulsión, reduce el movimiento de circulación 

dentro de las gotas durante el secado, conllevando a una mayor retención de aceite (Di 

Giorgio et al., 2019).  

Por lo general para nanoencapsular no se suele utilizar mezclas de materiales de pared, y 

se emplean por separado ya que las partículas que se forman tienen que tener un tamaño 

menor a 1000 nm (Ferreira & Nunes, 2019). Sin embargo, en un estudio realizado por 

Mahdi, et al. (2022) y Moser et al. (2017); informan que un único material de pared no 

asegura una alta recuperación de polvo manteniendo una buena calidad; por lo que, es 

necesario hacer combinaciones para aumentar la viscosidad, la repulsión electrostática y 

contribuir a la estabilidad de las nanoemulsiones. Asimismo, hay estudios que afirman 
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que la mezcla de proteínas con carbohidratos forman emulsiones más estables y 

eficientes, ya que las proteínas actúan como emulsionantes y formadores de películas 

mientras que los carbohidratos como formadores de matriz y material de relleno (Meena 

et al., 2021). Del mismo modo, Lekshmi et al. (2021), afirman que al combinar sus 

propiedades, aumenta la repulsión electrostática y la viscosidad, lo cual ocurre por el 

aumento de viscosidad generado por los polisacáridos y por la adsorción de la proteína 

en la interface aceite-agua formando una capa alrededor de las gotas de aceite. Por otro 

parte, Labuschagne (2018), indica que son comunes las combinaciones de maltodextrina 

con proteínas; aunque es aún más común su combinación con gomas, ya que el bajo costo 

de la maltodextrina con las propiedades de la goma arábiga resultan en una buena 

formulación de material de pared. Por ende, la combinación de materiales de pared tiene 

la capacidad de encapsular de manera eficiente, produciendo polvos con mayor 

estabilidad de almacenamiento (Yousefi et al., 2022).  

Con respecto a las técnicas de nanoencapsulación, una adecuada elección de la misma 

mejorará la estabilidad de las nanopartículas contra la oxidación, la biodisponibilidad y 

promoverá la liberación controlada de los compuestos (Prieto & Calvo, 2017). 

Usualmente se emplean muchas técnicas para convertir los aceites en polvo mejorando 

su estabilidad oxidativa y permitiendo su uso como ingrediente; cuya elección va a 

depender de las  características fisicoquímicas del aceite, la estabilidad del aceite 

nanoencapsulado en condiciones de almacenamiento, la máxima eficiencia de polvo, 

(Sarabandi et al., 2018; Mohammed et al., 2020; Mohammed et al., 2021), las 

condiciones de procesamiento, la densidad que se necesitará para incorporarlo en una 

matriz alimentaria y el tamaño de partícula requerido (Rodríguez et al., 2016).  

Entre las técnicas que se emplean para nanoencapsular se encuentra la emulsificación 

como una de las más empleadas para proteger compuestos volátiles; sin embargo, 

presenta desventajas como la baja estabilidad de las emulsiones, la cremación, la 

floculación, la sedimentación, la coalescencia, la separación de fases y la maduración de 

Ostwald, razón por la cual este método debe ir seguido por liofilización (Razola-Díaz 

et al., 2021). Esta técnica va a condicionar la distribución del tamaño de las gotas; ya que, 

a un menor tamaño de gota, habrá una mayor eficiencia de encapsulación de aceite; por 

ende, la composición y la estabilidad de la emulsión va a definir otros parámetros de las 

partículas como su forma, su estabilidad frente a la oxidación y el contenido de aceite 

libre (Rodríguez et al., 2016). Por su parte, la liofilización es una técnica que consta de 
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varias etapas, empezando por la congelación, seguido de la sublimación y finalmente la 

desorción, su ventaja radica en que es un proceso simple con ausencia de aire por lo que 

se obtienen productos de calidad y con periodo de vida prolongado ya que evita o previene 

el deterioro causado por alguna modificación química o por oxidación. (Rodríguez et al., 

2016; Razola-Díaz et al., 2021). Es una de las técnicas más adecuadas de encapsulación, 

ya que es ideal para secar sustancias bioactivas termosensibles (Papoutsis et al., 2018); 

debido a que emplea bajas temperaturas; sin embargo, presenta un periodo de 

deshidratación muy largo, por lo general mayor a 20 horas (Šturm et al., 2019; Al-Maqtari 

et al., 2021); durante este proceso, el ingrediente bioactivo y la solución de la matriz se 

homogeneizan y posteriormente se coliofilizan, produciendo un material seco (Yamashita 

et al., 2017); no obstante, producto de la sublimación el producto se torna poroso, lo que 

conduce a la disminución de la estabilidad oxidativa del ingrediente bioactivo, 

contribuyendo a una cinética de degradación acelerada durante el periodo inicial de 

almacenamiento, seguido de tasas de degradación más pausadas (Labuschagne, 2018). 

Se realizó la nanoencapsulación de aceites esenciales de piel de cítricos empleando cuatro 

tipos de materiales de pared para evaluar la influencia de estos sobre las propiedades 

físicas, químicas y biológicas de los aceites esenciales nanoencapsulados. 
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II. MATERIAL Y MÉTODOS 

2.1. Recolección de las muestras 

La piel de C. sinensis fue obtenida de las juguerías de la ciudad de Chachapoyas, la piel 

de C. reticulata y C. limetta Risso fueron obtenidas de la ciudad de Bagua, y la piel de C. 

limetta sp. fue obtenido de Rodríguez de Mendoza. El material vegetal fue lavado y 

conservado para su posterior extracción. 

2.2. Extracción de aceite esencial de piel de cítricos 

Los aceites esenciales de la piel de C. sinensis, C. reticulata, C. limetta Risso y C. limetta 

sp. se obtuvieron mediante hidrodestilación utilizando un destilador por arrastre de vapor 

(Tecnal, TE-2761, Brasil) a escala de laboratorio durante 1 hora. En cada hidrodestilación 

se emplearon 300 g de cáscaras debidamente higienizadas y cortadas en pequeños trozos 

con 500 mL de agua destilada. Después de cada extracción se obtuvieron una fase acuosa 

(agua aromática) y una fase orgánica (aceite esencial), las cuales se separaron y se 

almacenaron los aceites esenciales a 2°C hasta su posterior uso (Nawaz et al., 2017). 

También se extrajeron los aceites esenciales de la piel de C. reticulata, C. limetta Risso y 

C. limetta sp. haciendo uso de un hidrodestilador industrial, donde se colocaron 11.25 kg 

de piel de C. limetta sp., 5 kg de C. reticulata y 8 kg de C. limetta Risso con 20 L de agua, 

cada extracción se llevó a cabo en diferentes días, con un tiempo de extracción promedio 

de 6 horas y una temperatura de 80°C. Terminada la extracción, se procedió a separar el 

aceite esencial del agua y se almacenó a 2°C hasta su posterior uso.  

De acuerdo con Prommaban & Chaiyana (2022), el rendimiento de los aceites esenciales 

se calcularon y presentaron en mL de aceites esenciales en relación al gramo de masa 

vegetal, de acuerdo a la siguiente ecuación: 

𝑅𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑖𝑒𝑛𝑡𝑜 (%) = (
𝐴

𝐵
) × 100 

Donde, A es el volumen de aceite esencial obtenido en cada hidrodestilación y B es la 

masa de los materiales vegetales de cítricos. 

2.3. Preparación de las nanoemulsiones 

Para nanoencapsular los aceites esenciales de la piel de C. sinensis, C. reticulata, C. 

limetta Risso y C. limetta sp. en el material de pared formado por la combinación 
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correspondiente de  maltodextrina (MD), goma arábiga (GA)  y caseína (CAS), se siguió 

el método descrito por Karaaslan et al. (2021), considerando una proporción de materiales 

de pared de: 1/1 (p/p), donde se pesó cada material de pared de acuerdo a la cantidad de 

aceite esencial a nanoencapsular, para luego completar un volumen de 50 ml por cada 15 

g de material de pared pesado, se disolvieron los materiales de pared y se refrigeraron a 

5°C por 12 horas (Krishnan et al., 2005), luego se mezclaron los materiales pared y se 

adicionó el aceite esencial (30% del peso en seco del material de pared) al volumen de la 

mezcla de materiales de pared. La mezcla se homogeneizó en un vórtex, se añadió Tween 

80 (5% del peso en seco del material de pared) (De Araújo et al., 2020) y se volvió a 

homogeneizar por 3 minutos para lograr una buena emulsión. 

Se procedió con el mismo método para las diferentes combinaciones de paredes. 

Tabla 1. Diseño de formulaciones para nanoencapsular los aceites esenciales de la piel 

de C. sinensis, C. reticulata, C. limetta Risso y C. limetta sp. con cuatro tipos de 

materiales de pared. 

 Niveles del factor A 

MD/GA, MD/CAS, GA/CAS, GA/MD/CAS 

Niveles del 

factor B 

AE C. sinensis 

20 ml 

 

 

 

AE C. 

reticulata 

29 ml 

 

 

AE C. limetta 

Risso 

25 ml 

 

 

 

C. sinensis 

5 ml 

MD/GA 

17 gr 

 

 

C. sinensis 

5 ml 

MD/CAS 

17 gr 

 

 

C. sinensis 

5 ml 

GA/CAS 

17 gr 

 

 

C. sinensis 

5 ml 

GA/MD/CAS 

17 gr 

 

C. reticulata 

7.25 ml 

MD/GA 

24 gr 

 

C. reticulata 

7.25 ml 

MD/CAS 

24 gr 

 

C. reticulata 

7.25 ml 

GA/CAS 

24 gr 

 

C. reticulata 

7.25 ml 

GA/MD/CAS 

24 gr 

 

C. limetta Risso 

6.25 ml 

MD/GA 

21 gr 

 

C. limetta Risso 

6.25 ml 

MD/CAS 

21 gr 

 

C. limetta Risso 

6.25 ml 

GA/CAS 

21 gr 

 

C. limetta Risso 

6.25 ml 

GA/MD/CAS 

21 gr 
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AE C. limetta 

sp. 

20 ml 

 

C. limetta sp. 

5 ml 

MD/GA 

17 gr 

C. limetta sp. 

5 ml 

MD/CAS 

17 gr 

C. limetta sp. 

5 ml 

GA/CAS 

17 gr 

C. limetta sp. 

5 ml 

GA/MD/CAS 

17 gr 

Nota. MD= Maltodextrina, GA= Goma arábiga, CAS= Caseína 

2.4. Proceso de liofilización 

Las nanoemulsiones de cada aceite esencial se congelaron a -79°C por 24 horas, luego se 

secaron a -85°C por 48 horas, a 0.008 Mbar usando un liofilizador (Labconco, EE. UU). 

Posteriormente, los polvos se trituraron en un mortero hasta formar un polvo homogéneo, 

se colocaron en tubos falcon, se envolvieron con papel aluminio para evitar la 

interferencia de la luz y se almacenaron en una caja de tecnopor para evitar la entrada de 

humedad hasta análisis posteriores  (Rezende et al., 2018; De Araújo et al., 2020). 

2.5. Rendimiento de sólidos recuperados 

De acuerdo con Di Giorgio et al. (2019), el rendimiento de polvo recuperado (SY) se 

calculó estableciendo una relación entre el peso del polvo obtenido después del proceso 

de liofilización (Wf) y la cantidad inicial de componentes de las emulsiones preparadas 

sin agua (Wi), siguiendo la siguiente ecuación: 

𝑆𝑌(%) =
𝑊𝑓

𝑊𝑖
100% 

Dónde: SY es el rendimiento de sólidos recuperados (%), 𝑊𝑖 es el peso inicial de los 

materiales de pared (g, en base seca) y 𝑊𝑓 es el peso del polvo obtenido después del 

proceso de liofilización (g, en base seca). 

2.6. Contenido de humedad 

El porcentaje de humedad de las nanopartículas se determinó en un analizador de 

humedad (KERN Dab), se colocaron 1 g de cada aceite esencial nanoencapsulado en el 

platillo de medición y se calentó hasta 120°C y se registró el porcentaje de humedad una 

vez que se alcanzó un peso constante (Hashim et al., 2023). 

2.7.  Solubilidad 

La solubilidad se determinó según el método descrito por Ferraz et al. (2022) con algunas 

modificaciones. Se pesó 0.5 g de cada polvo, se mezcló con 25 ml de agua destilada y se 
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homogeneizó en un vórtex a 80 rpm durante 5 min. Posteriormente, la solución se 

centrifugó a 5000 rpm durante 10 min. Finalmente, una alícuota de 25 ml del 

sobrenadante se colocó en una placa Petri previamente pesada y se secó a 105 °C durante 

la noche. La solubilidad de los polvos se calculó utilizando la siguiente ecuación: 

𝑆𝑜𝑙𝑢𝑏𝑖𝑙𝑖𝑑𝑎𝑑 % =  
𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑑𝑒𝑙 𝑝𝑜𝑙𝑣𝑜 𝑒𝑛 𝑒𝑙 𝑠𝑜𝑏𝑟𝑒𝑛𝑎𝑑𝑎𝑛𝑡𝑒

𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑑𝑒𝑙 𝑝𝑜𝑙𝑣𝑜 𝑒𝑛 𝑙𝑎 𝑠𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛
× 100 

2.8. Higroscopicidad 

La higroscopicidad se determinó según la metodología descrita por Al-Maqtari et al. 

(2021). Se almacenó 0.5 g de aceite esencial nanoencapsulado con una solución saturada 

de cloruro de sodio a 25°C y una humedad relativa de 75.3%. Después de 1 semana, las 

muestras se pesaron y se expresó su higroscopicidad en porcentaje de humedad absorbida, 

de acuerdo con la ecuación: 

𝐻𝑖𝑔𝑟𝑜𝑠𝑐𝑜𝑝𝑖𝑐𝑖𝑑𝑎𝑑 % =  
𝐻𝑢𝑚𝑒𝑑𝑎𝑑 𝑎𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑖𝑑𝑎

𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
× 100 

2.9. Contenido fenólico total 

De acuerdo con Papoutsis et al. (2018), el contenido fenólico total del extracto acuoso de 

las nanopartículas de cada aceite esencial se determinó mediante el método colorimétrico 

de Folin-Ciocalteu, para lo cual se diluyó 20 ml de folin en 180 ml de agua y se pesó 7.5 

g de carbonato de sodio y se disolvió en 100 ml de agua. Para obtener el extracto acuoso 

se pesó 0.5 g de muestra, se disolvió en 4.5 ml de metanol en una proporción 1:10, se 

homogeneizó en un vórtex por 5 minutos y se centrifugó a 5000 rpm durante 30 min para 

obtener el sobrenadante; del cual se separó 500 ul, se agregó 2.5 ml el folin diluido y 2 

ml de carbonato de sodio al 7.5% y se colocó 2 horas en la oscuridad a temperatura 

ambiente. Finalmente se leyó la absorbancia a 764 nm en un espectrofotómetro UV-Vis 

(EMCLAB, EMC-11-UV ESPECTROPHOTOMETER, Alemania) con un blanco de 

metanol. Para cuantificar el contenido fenólico total se desarrolló una curva estándar para 

el ácido gálico (Y=0.0004x + 0.0212) con un valor de R2 de 0.9986 con diluciones entre 

0 y 2500 mM. Los resultados se expresaron como mg de ácido gálico equivalente por 

gramo de muestra (mg GAE/ g muestra). Los análisis se realizaron por cuadriplicado.  
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2.10.  Estabilidad de la actividad antioxidante mediante el ensayo DPPH 

La actividad de eliminación de radicales libres de DPPH se determinó siguiendo el 

método descrito por Al-idee et al. (2022) con algunas modificaciones, para lo cual se 

preparó el extracto acuoso, del cual se tomó 1 ml del sobrenadante y se añadió 1 ml de 

solución metanólica de DPPH (0.1 mM). La mezcla se incubó en la oscuridad por 30 

minutos a temperatura ambiente y se leyó la absorbancia a 517 nm en un 

espectrofotómetro UV-Vis (EMCLAB, EMC-11-UV ESPECTROPHOTOMETER, 

Alemania). La actividad de eliminación de radicales se calculó utilizando la siguiente 

ecuación: 

𝐼𝑛ℎ𝑖𝑏𝑖𝑐𝑖ó𝑛 (%) =
𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎 𝑑𝑒𝑙 𝑏𝑙𝑎𝑛𝑐𝑜 − 𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎

𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎 𝑑𝑒𝑙 𝑏𝑙𝑎𝑛𝑐𝑜
 ×  100 

2.11.  Estabilidad de la capacidad antioxidante mediante el ensayo ABTS+ 

La actividad de captación de radicales ABTS se analizó en función del método descrito 

por Khalifa et al. (2019) con algunas modificaciones. Para la solución ABTS+ (7.0 mM) 

se mezcló 88 ul de ABTS+ con 5 ml de persulfato de potasio (2.45 mM) y se incubó 

durante 16 horas a temperatura ambiente en la oscuridad. Para obtener una absorbancia 

de 0.700 ± 2 a 734 nm, para lo cual se diluyó la solución con un volumen de 200 a 300 

ml de etanol. Luego se añadió 500 ul de cada muestra a 2.0 ml de solución ABTS+ y se 

midió la absorbancia a 734 nm frente a un blanco. La actividad de ABTS+ se midió y 

expresó como umol TE g-1 a partir de una curva estándar de Trolox Y = -0.004 x + 0.8502 

con un R2 = 0.99. 

2.12. Eficiencia de encapsulación 

La eficiencia de encapsulación se determinó mediante espectrofotometría a través del 

contenido de compuestos fenólicos de acuerdo con Radünz et al. (2020). Para lo cual, se 

determinó el contenido de compuestos fenólicos en los aceites esenciales de piel de C. 

limetta sp., C. limetta Risso, C. reticulata y C. sinensis sin encapsular y en los aceites 

esenciales nanoencapsulados mediante el método de Folin-Ciocalteu para lo cual se 

homogeneizó una muestra de 0.5 ml de aceite esencial con 4.5 ml de metanol, luego se 

separó 500 ul del sobrenadante y se agregó 2.5 ml de Folin diluido y 2 ml de carbonato 

de sodio, se incubó 2 horas en la oscuridad y se leyó la absorbancia en un 

espectrofotómetro (EMCLAB, EMC-11-UV ESPECTROPHOTOMETER, Alemania) a 

764 nm (Shaw et al., 2023). Para la cuantificación de compuestos fenólicos se utilizó una 
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curva estándar preparada con ácido gálico y los resultados se expresaron en mg de ácido 

gálico (GAE) por gramo de muestra. Los análisis se realizaron por cuadriplicado. 

2.13. Cromatografía de gases 

Se preparó el extracto de la muestra pesando 0.5 g de polvo de cada aceite esencial 

nanoencapsulado y se adicionó 4.5 ml de acetato de etilo, se agitó y se colocó en una 

centrífuga a 5000 rpm durante 5 min, luego se separó el sobrenadante y se filtró para 

colocar 1 ml en los viales para su posterior análisis. 

El análisis por cromatografía de gases (GC) se realizó en un cromatógrafo de gases 

(Agilent Technologies, 7890B GC System, EE. UU.) equipado con un detector de masas 

(Agilent Technologies 5977B). Las condiciones analíticas fueron columna capilar DB-

5MS UI (60 m x 0.25 𝜇m de diámetro x 1 𝜇m de espesor de relleno. La programación de 

temperatura comenzó a 50°C, aumentó hasta 170°C a 3°C/min y aumentó hasta 250°C a 

8°C/min. La inyección se realizó en modo dividido (50:1), el volumen inyectado fue de 

1 𝜇l (10% de aceite esencial nanoencapsulado) y la temperatura del inyector y del detector 

se mantuvieron a 250°C. Se utilizó helio como gas portador a un caudal de 1.5 ml/min. 

Los porcentajes de compuestos se determinaron a partir de sus áreas de pico en los perfiles 

GC (Smeriglio et al., 2018). Además, se analizó la composición química del AE 

nanoencapsulado de cítricos comparando el tiempo de retención de los picos de GC con 

el estándar ( D -limoneno) y con el espectro conocido depositado en la base de datos del 

Instituto Nacional de Estándares y Tecnología (NIST) (NIST4.lib) y Biblioteca NIST 

2017 proporcionada con la computadora que controla el sistema GC-MS (Shaw et al., 

2023). 

2.14. Análisis de datos 

Los datos fueron sometidos a un análisis de varianza y a la prueba de Tukey para 

determinar las posibles diferencias significativas, para lo cual se empleo el programa 

estadístico R. 

 

 

 

 

https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/science-and-technology
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III. RESULTADOS 

3.1.Extracción de aceite esencial de piel de cítricos 

En la extracción de aceite esencial de piel de C. limetta sp., C. limetta Risso, C. reticulata 

y C. sinensis realizada en el hidrodestilador a escala de laboratorio se obtuvieron en 

promedio 0.5 mL, 2 ml, 0.6 ml y 2.5 ml de aceite esencial respectivamente en cada 

hidrodestilación con rendimientos de 0.16%, 0.66%, 0.20% y 0.83% respectivamente. La 

cantidad obtenida de aceite esencial en cada caso, se vió influenciada por la variedad, 

frescura y estado de madurez de la piel de los cítricos, ya que se obtuvo un mejor 

rendimiento de las pieles maduras y recientemente peladas. 

En la extracción de aceite esencial de piel de C. limetta sp., C. limetta Risso y C. reticulata 

realizada en el hidrodestilador a escala industrial se obtuvieron 8 ml, 21 ml y 16 ml de 

aceite esencial respectivamente con rendimientos de 0.071%, 0.26%, y 0.32% 

respectivamente. 

Proceso de nanoencapsulación 

En la Figura 1 se muestran las nanopartículas obtenidas después del proceso de 

liofilización, donde los aceites esenciales nanoencapsulados con GA/MD fueron de color 

blanquecino (Figura 1a), mientras que los aceites esenciales nanoencapsulados con 

MD/CAS y GA/MD/CAS mostraron un color amarillento, lo cual se debió al color que 

aportaba CAS a las formulaciones (Figura b y c).  

a)                                        b)                                            c) 

 

 

 

 

 

 

Figura 1. Nanopartículas del aceite esencial de piel de C. sinensis 
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Rendimiento de sólidos 

El rendimiento de sólidos recuperados se muestra en la Figura 2, los aceites esenciales 

nanoencapsulados de las pieles de los cuatro cítricos muestran diferencias significativas 

entre los cuatro tipos de materiales de pared empleados, donde MD/CAS fue el que otorgó 

el mayor rendimiento de sólidos a las nanopartículas de C. limetta sp., C. limetta Risso y 

C. sinensis (Figuras 2a, 2c y 2d), mientras que GA/MD fue el que otorgó el mayor 

rendimiento de sólidos a las nanopartículas de C. reticulata (Figura 2b), siendo las 

nanopartículas de C. limetta Risso las que obtuvieron el mayor rendimiento de sólidos 

con un valor de 96.6%, seguido de C. limetta sp., C. sinensis y C. reticulata con valores 

de 96.4%, 96.1% y 95.8%, respectivamente. 

 

Figura 2. Rendimiento de sólidos de las nanopartículas de a) C. limetta sp., b) C. 

reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 

Contenido de humedad 

El contenido de humedad se muestra en la Figura 3, los aceites esenciales 

nanoencapsulados de las pieles de los cuatro cítricos muestran diferencias significativas 

entre los cuatro tipos de materiales de pared empleados, donde GA/MD/CAS fue el que 

otorgó el menor contenido de humedad a las nanopartículas de C. limetta sp. (Figura 3a), 

MD/CAS a las nanopartículas de C. reticulata y C. limetta Risso (Figuras 3b y 3c) y 

GA/CAS a las nanopartículas de C. sinensis (Figura 3d), siendo las nanopartículas de C. 

limetta Risso las que obtuvieron el menor contenido de humedad (4.23%), seguido de C. 
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sinensis, C. limetta sp., y C. reticulata con valores de 4.55%, 4.57% y 5.01% 

respectivamente. 

 

Figura 3. Contenido de humedad de las nanopartículas de a) C. limetta sp., b) C. 

reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 

Solubilidad 

La Figura 4 muestra que los aceites esenciales nanoencapsulados de las pieles de los 

cuatro cítricos muestran tres grupos de materiales de pared con diferencias significativas, 

donde GA/MD fue el material encapsulante que le confirió la mayor solubilidad a las 

nanopartículas de C. limetta sp., C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis (Figuras 4a, 

4b, 4c y 4d) con valores de 90%, 91.5%, 79.5% y 93.5% respectivamente; por otro lado, 

no se mostraron diferencias significativas entre GA/CAS y MD/CAS sobre la solubilidad 
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que le confirieron a las nanopartículas de los aceites esenciales de los cuatro cítricos. 

 

Figura 4. Porcentaje de solubilidad de las nanopartículas de a) C. limetta sp., b) C. 

reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 

Higroscopicidad 

La Figura 5 muestra la higroscopicidad de los aceites esenciales nanoencapsulados, en 

la cual, las nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta sp. mostraron 

diferencias significativas entre los cuatro tipos de materiales de pared (Figura 5a), siendo 

GA/MD el que otorgó la menor higroscopicidad (6%); por otro lado, las nanopartículas 

del aceite esencial de la piel de C. reticulata y C. limetta Risso mostraron diferencias 

significativas entre dos grupos heterogéneos (Figuras 5b y 5c) con valores de 7% y 16%; 

6.5% y 11% respectivamente, mientras que las nanopartículas del aceite esencial de la 

piel de C. sinensis mostraron diferencias significativas entre dos grupos homogéneos 
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(Figura 5d) con valores de 7% y 10%. 

 

Figura 5. Porcentaje de higroscopicidad de las nanopartículas de a) C. limetta sp., b) C. 

reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 

Contenido fenólico total 

La Figura 6 muestra el contenido fenólico total de los aceites esenciales 

nanoencapsulados, donde las nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta sp. 

mostraron tres grupos de materiales de pared con diferencias significativas, siendo 

GA/CAS el material encapsulante que otorgó el mayor contenido fenólico (Figura 6a) 

expresando un valor de 228.27 mg AGE/ g muestra; por otro lado las nanopartículas del 

aceite esencial de la piel de C. reticulata no mostraron diferencias significativas entre los 

tipos de materiales de pared empleados (Figura 6b) con un contenido fenólico promedio 

de 150 mg AGE/ g muestra; las nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta 

Risso también mostraron diferencias significativas entre los materiales de pared (Figura 

6c); siendo, MD/CAS  el que otorgó el mayor contenido fenólico con un valor de 98.40 

mg AGE/ g muestra; mientras que las nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. 

sinensis mostraron dos grupos heterogéneos con diferencias significativas (Figura 6d) 

con valores entre 65.5 mg AGE/ g muestra y 85.8 mg AGE/ g muestra.  
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Figura 6. Contenido fenólico total las nanopartículas de a) C. limetta sp., b) C. 

reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 

Estabilidad de la actividad antioxidante mediante el ensayo DPPH 

La Figura 7 muestra la actividad antioxidante de las nanopartículas de los cítricos, donde 

las nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta sp., muestra dos grupos 

homogéneos con diferencias significativas entre los materiales de pared (Figura 7a) con 

porcentajes de inhibición de 69.1% y 80.7%; las nanopartículas del aceite esencial de la 

piel de C. reticulata y C. limetta Risso no muestran diferencias significativas entre los 

materiales de pared encapsulantes (Figuras 7b y 7c), siendo el mayor porcentaje de 

inhibición 71.9% y 70.1% respectivamente; mientras que, las nanopartículas del aceite 

esencial de la piel de C. sinensis muestran tres grupos heterogéneos de materiales de pared 

con diferencias significativas (Figura 7d), siendo GA/MD el material de pared 

encapsulante que brindó el mayor porcentaje de inhibición (69.5%).  
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Figura 7. Porcentaje de inhibición de radicales DPPH de las nanopartículas de a) C. 

limetta sp., b) C. reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de 

materiales de pared. 

Estabilidad de la capacidad antioxidante mediante el ensayo ABTS+ 

La capacidad antioxidante se muestra en la Figura 8. Donde se observa que las 

nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta sp. exhiben diferencias 

significativas entre los cuatro tipos de materiales de pared empleados (Figura 8a), siendo 

GA/MD/CAS  el que otorgó la mayor capacidad antioxidante con un valor de 1709 umol 

TE/g; las nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. reticulata exhiben tres grupos 

de materiales de pared con diferencias significativas (Figura 8b), siendo GA/MD/CAS 

el material de pared encapsulante que brindó la mayor capacidad antioxidante (1599 umol 

TE/g); por otro lado, las nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta Risso 

exhiben dos grupos homogéneos con diferencias significativas (Figura 8c) con valores 

de 1099 umol TE/g y 1219 umol TE/g, mientras que las nanopartículas del aceite esencial 

de la piel de C. sinensis exhiben tres grupos de materiales de pared con diferencias 

significativas (Figura 8d), donde GA/CAS fue el material encapsulante que otorgó la 

mayor capacidad antioxidante (1059 umol TE/g). 
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Figura 8. Capacidad antioxidante de las nanopartículas de a) C. limetta sp., b) C. 

reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 

Eficiencia de encapsulación 

Como se muestra en la Figura 9. Se determinó la eficiencia de encapsulación, donde las 

nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta sp. indicaron tres grupos de 

materiales de pared con diferencias significativas (Figura 9a) en la cual, la mayor 

eficiencia de encapsulación fue de 75.5%; por otro lado, las nanopartículas del aceite 

esencial de la piel de C. reticulata no presentan diferencias significativas entre los tipos 

de materiales de pared empleados (Figura 9b) indicando una eficiencia promedio de 

68.9%; las nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta Risso presentaron 

diferencias significativas entre los tipos de materiales encapsulantes (Figura 9c), siendo 

GA/MD el que otorgó la mayor eficiencia de encapsulación (68.5%), mientras que las 

nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. sinensis muestran dos grupos 

heterogéneos significativos (Figura 9d) con valores de 29.5% y 41.9% de eficiencia. 
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Figura 9. Eficiencia de encapsulación de las nanopartículas de a) C. limetta sp., b) C. 

reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 

Análisis GC-MS 

La composición química de las nanopartículas de los aceites esenciales de las pieles de 

los cítricos se muestran en la Figura 10; en la cual, se identificaron 5 componentes, que 

representan el 100% de las nanopartículas de aceite esencial de la piel de C. reticulata 

(Figura 10a), donde GA/MD fue el material de pared más eficiente, ya que 

nanoencapsuló 4 componentes; por otro lado, se identificaron 10 componentes, que 

representan el 100% de las nanopartículas de aceite esencial de la piel de C. reticulata 

(Figura 10b), siendo GA/CAS el material más eficiente, puesto que nanoencapsuló 8 

componentes; también se identificaron 8 componentes, que representan el 100% de las 

nanopartículas de aceite esencial de la piel de C. limetta Risso (Figura 10c), donde 

GA/CAS fue el material de pared más eficiente, ya que nanoencapsuló 5 componentes; 

mientras que en las nanopartículas de C. sinensis se identificaron 5 componentes, que 

representan el 100% (Figura 10d), siendo GA/MD/CAS el material de pared más 

eficiente, puesto que, nanoencapsuló los 5 componentes identificados. 
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Figura 10. Compuestos químicos encontrados en las nanopartículas de a) C. limetta sp., 

b) C. reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 

Contenido de D- limoneno en las nanopartículas del aceite esencial de piel de los 

cítricos 

En la Figura 11 se muestra el contenido de D- limoneno nanoencapsulado en los cuatro 

cítricos; en la cual, se muestran tres grupos con diferencias significativas en las 

nanopartículas del aceite esencial de la piel de C. limetta sp., siendo GA/MD el material 

de pared que encapsuló la mayor cantidad de D- limoneno (Figura 11a) con un valor de 

613 ng/mL; por otro lado, se muestran diferencias significativas entre los cuatro tipos de 

materiales de pared empleados para nanoencapsular el D- limoneno en las nanopartículas 

de los aceites esenciales de las pieles de C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis 

(Figuras 11b, 11c y 11d), siendo MD/CAS, GA/CAS y GA/MD/CAS los materiales de 

pared más eficientes, ya que nanoencapsularon 721 ng/mL, 536 ng/mL y 521 ng/mL de 

D- limoneno respectivamente, con porcentajes promedio de 81.37%, 54.65%, 60.65% y 

77.23% en C. limetta sp., C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis respectivamente. 
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Figura 11. Contenido de D- limoneno en las nanopartículas de a) C. limetta sp., b) C. 

reticulata, c) C. limetta Risso, d) C. sinensis con cuatro tipos de materiales de pared. 
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IV. DISCUSIÓN 

Rendimiento de sólidos 

El mayor rendimiento de sólidos obtenido correspondió al aceite esencial de C. limetta 

Risso nanoencapsulado con MD/CAS, cuyo material de pared también fue eficiente para 

nanoencapsular el aceite esencial de C. limetta sp. y C. sinensis obteniendo los 

rendimientos más altos (Figura 2); los rendimientos oscilaron entre 95.8% y 96.6%, 

dichos valores son superiores a los obtenidos por Mohammed et al. (2021) y Mahdi et al. 

(2020), quienes obtuvieron rendimientos entre 77.61% y 90.22% al microencapsular 

aceite esencial de Citrus aurantium,  y rendimientos entre 77.77% y 89.39% al 

microencapsular extracto de sidra con GA, WP y MD respectivamente; sin embargo, el 

aceite esencial de C. reticulata obtuvo el mayor rendimiento de polvo al ser 

nanoencapsulado con GA/MD (Figura 2d), lo cual se debe a que la goma arábiga tiene 

una alta capacidad de formación de película, ya que Mahdi et al. (2020), encontraron que 

las microcápsulas que tienen un alto porcentaje de goma arábiga tienen un alto 

rendimiento de polvo. Por otro lado, las variaciones del rendimiento de polvo ocurren por 

la alta porosidad del polvo liofilizado que ocurre debido a la formación de hielo en el 

material durante la liofilización lo cual previene el colapso de la estructura y resulta en 

un cambio de volumen insignificante (Rezende et al., 2018; Di Giorgio et al., 2019). 

Contenido de humedad 

El contenido de humedad es una característica importante en las nanopartículas, ya que 

son un indicador de la calidad del polvo y de su estabilidad durante el almacenamiento 

(Karrar et al., 2021); por lo que, un bajo contenido de humedad evita los problemas de 

apelmazamiento contribuyendo a la aceptabilidad final (Chew et al., 2018); además, está 

asociado con la eficiencia de secado, la bioactividad, la oxidación, la actividad de agua, 

la pegajosidad y la fluidez; por ende, una humedad elevada afecta la estabilidad de 

almacenamiento ya que el material de pared cambia a estado gomoso conduciendo a la 

liberación y degradación del material del núcleo (Mahdi et al., 2021). El contenido de 

humedad más bajo de las nanopartículas de C. limetta Risso, C. sinensis, C. limetta sp. y 

C. reticulata oscilaron entre 4.23% y 5.01%, cuyos valores se encuentran dentro del rango 

de los valores obtenidos por Mahdi et al. (2022), quienes informaron valores que 

oscilaron entre 3.87% y 5.71% para el aceite esencial de mandarina nanoencapsulado con 

proteína de suero (WPI), goma arábiga (GA) y maltodextrina (MD); sin embargo, están 
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por encima de los valores obtenidos por Mahdi et al. (2021) quienes informaron valores 

de 1.90% y 2.87% en nanocápsulas de aceite esencial de C. reticulata mediante aceite 

esencial de clavo y canela y Chew et al. (2018), quienes obtuvieron una humedad que 

osciló entre 2.7% y 3.9% al microencapsular aceite de semilla de kenaf empleando 𝛽- 

ciclodextrina/ goma arábiga/ maltodextrina. Las nanopartículas de C. limetta Risso, C. 

limetta sp. y C. sinensis, presentaron menos del 5% de humedad con los materiales de 

pared correspondientes a MD/CAS, GA/MD/CAS y GA/CAS (Figura 3) 

respectivamente, lo cual es un indicador de que su capacidad de almacenamiento será 

durante periodos prolongados; Karrar et al. (2021), informaron que GA/MD produjeron 

una reducción en el contenido de humedad resultando en una buena formación de paredes.  

Solubilidad 

La solubilidad es un factor importante para determinar la calidad de un alimento, ya que 

los polvos que son poco solubles pueden ocasionar problemas al momento del 

procesamiento (Mahdi et al., 2022). El aceite esencial de C. limetta sp., C. reticulata, C. 

limetta Risso y C. sinensis no son solubles en agua a temperatura ambiente, sin embargo, 

las nanopartículas formuladas con GA/MD mejoraron su solubilidad (Figura 4) con 

valores entre 79.5% y 93.5%; por otro lado, la adición de CAS disminuyó la solubilidad. 

Los resultados obtenidos concuerdan con los informados por Rezende et al. (2018), 

quienes encontraron una mayor solubilidad de extractos de compuestos bioactivos de la 

pulpa y residuos de Malpighia emarginata D.C. al ser microencapsulados con GA/MD, 

cuya solubilidad está asociada a la alta solubilidad de dichos materiales de pared 

(Lekshmi et al., 2021; Peng et al., 2023). En estudios sobre microencapsulación de aceite 

esencial de jengibre producidas con MD y GA informaron una solubilidad del 84.6% 

(Locali et al., 2019), la cual es menor al mayor porcentaje de solubilidad obtenida en este 

estudio (93.35%) correspondiente a las nanopartículas de C. sinensis (Figura 4d); sin 

embargo, estuvieron dentro de los valores obtenidos por Karrar et al. (2021) quienes 

informaron una solubilidad comprendida entre 86.61% y 90.90% al microencapsular 

aceite de semilla de gurú empleando MD, GA y WPI como materiales de pared. La 

solubilidad es importante porque amplía las posibilidades de aplicación de los aceites 

esenciales de piel de cítricos en productos alimenticios. 
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Higroscopicidad 

La higroscopicidad es la tendencia que tienen los polvos para absorber humedad, la cual 

es un parámetro de calidad crítico de los aceites encapsulados, ya que la absorción de 

agua durante el almacenamiento puede ocasionar la oxidación de los lípidos (Mahdi et al., 

2022); por lo que, va a influir en las características nutritivas y de flujo del polvo (Al-

Maqtari et al., 2021). La higroscopicidad que presentaron las nanopartículas de C. limetta 

sp., C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis oscilaron entre 6% y 16%, lo cual indica 

una baja higroscopicidad de los polvos, permitiendo su conservación y preservación de 

los compuestos bioactivos (Rezende et al., 2018). Los valores de higroscopicidad 

encontrados para C. reticulata (7% y 16%) están dentro de los valores obtenidos por 

Mahdi et al. (2022) para nanocápsulas de aceite de mandarina (12.05% y 15.42%) 

encapsulados con GA/MD/WPI. Por otro lado, la higroscopicidad que presentaron los 

demás cítricos estuvieron dentro de lo informado por Karrar et al. (2021) para 

microcápsulas de aceite de semilla de gurú encapsulado con maltodextrina, goma arábiga 

y aislado de proteína de suero (6.95% y 8.76%) y Locali et al. (2019) para microcápsulas 

de aceite esencial de pimienta rosa (8.5% y 9.3%). Los resultados mostraron que GA/MD 

fue el material de pared que confirió el valor de higroscopicidad más bajo a C. limetta sp. 

(Figura 5a). Estudios alegan que muestras con bajos contenidos de humedad tendrían 

una higroscopicidad creciente, ya que la capacidad para absorber humedad está 

relacionada con la concentración del gradiente de agua entre los productos en polvo y la 

atmósfera (Karrar et al., 2021). Por otra parte, las formulaciones que contenían MD 

mostraron los valores más bajos de higroscopicidad ya que se considera un material de 

pared de baja higroscopicidad (Ferraz et al., 2022). 

Contenido fenólico total 

Los resultados obtenidos indican que GA/CAS tuvo la mejor retención de compuestos 

fenólicos en las nanopartículas de C. limetta sp. (Figura 6a), evidenciando el mayor 

contenido fenólico entre los cuatro cítricos; cuyos resultados están acorde con lo 

informado por Al-Maqtari et al. (2021), quienes encontraron que la combinación de GA 

con una proteína mejora la eficiencia de encapsulación de compuestos fenólicos; sin 

embargo, MD/CAS tuvo la mejor retención de compuestos fenólicos en las nanopartículas 

de C. limetta Risso (Figura 6c), lo cual concuerda con lo informado por Papoutsis et al. 

(2018), quienes encontraron altos valores de contenido fenólico para encapsulados de 
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extractos de subproductos de cítricos con MD y Proteína de soja. Estos resultados podrían 

atribuirse a la capacidad de las proteínas para interactuar con varios materiales de pared, 

incluida MD ya que forman partículas coloidales que encapsulan polifenoles 

(Labuschagne, 2018). La razón por la que CAS destaca en las nanopartículas de C. limetta 

sp. y C. limetta Risso como se muestra en la Figura 6 es porque no existe asociación entre 

la proteína utilizada como material de pared y los extractos de polifenoles, lo cual asegura 

que este material otorgue una mejor conservación y protección (Quan et al., 2019).  

Estabilidad de la actividad antioxidante mediante el ensayo DPPH 

Los resultados obtenidos oscilan entre 69.1% y 80.7%, cuyos valores guardan relación 

con el contenido fenólico total presente las nanopartículas de los cítricos, debido a que 

los compuestos fenólicos desempeñan un papel como antioxidantes (Noshad et al., 2021), 

puesto que actúan como donantes de electrones en las reacciones de radicales libres y se 

correlacionan con el efecto antioxidante de los aceites esenciales (Mahdi et al., 2021). El 

método DPPH genera un perfil antioxidante que abarca la reactividad hacia los radicales 

acuosos a través de la extinción de radicales y debido a su capacidad de donación de 

hidrógeno, los compuestos fenólicos con múltiples grupos hidroxilo exhiben una mayor 

actividad de captación de radicales libres, en especial contra DPPH (Mathew et al., 2015; 

De Araújo et al., 2020), de modo que el alto contenido fenólico de las nanopartículas de 

C. limetta sp. estuvo asociado con su alta actividad antioxidante (Figura 7a). Por otro 

lado, la actividad de eliminación de radicales DPPH mostrada por C. reticulata fue mayor 

a la informada en un estudio realizado por Kamal et al. (2013), quienes encontraron que 

el aceite esencial de piel de este cítrico mostró una actividad de eliminación de radicales 

moderada de 24. 08% a comparación del 71.9% obtenido en este estudio; además, 

GA/MD fue el material encapsulante que brindó la mayor actividad antioxidante a las 

nanopartículas de C. sinensis (Figura 7d), lo cual se debió a la capacidad de MD para 

proteger el aceite esencial (Campelo et al., 2018), cuyo resultado concuerda con lo 

obtenido por Moosavy et al. (2017), quienes obtuvieron una alta actividad antioxidante al 

microencapsular aceite esencial de limón empleando MD; no obstante, Khalifa et al. 

(2019) informaron que la cantidad de polifenoles y la actividad antioxidante de las 

micropartículas de morera dependían del material de pared, siendo la proteína de suero 

(WP) la que tuvo la mejor protección a comparación de MD y GA, dichas divergencias 

pueden deberse a que MD/GA es más efectivo para encapsular aceites esenciales. 
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La actividad antioxidante del aceite esencial de los cítricos está relacionada con su 

composición química (limoneno, 𝛼 -pineno, 𝛼 -terpineno). Estudios informaron una 

importante actividad antioxidante de aceites esenciales rico en monoterpenos (limoneno, 

𝛼 -pineno), los cuales exhiben una actividad antirradical muy importante; además, el 

efecto sinérgico entre los compuestos de los aceites esenciales mejoran su actividad 

antioxidante (Himed et al., 2019). Esto concuerda con lo informado por Prommaban & 

Chaiyana (2022), quienes mencionan que la presencia de limoneno y de otros compuestos 

monoterpénicos como el terpineol y el alcohol perilílico contribuyen a la capacidad de 

eliminación de radicales libres de los aceites esenciales de cítricos. 

Estabilidad de la capacidad antioxidante mediante el ensayo ABTS+ 

El ensayo ABTS+ se emplea para determinar los efectos de eliminación de radicales. En 

contacto con un donante de H, conduce a la formación de ABTS+ y luego a una 

decoloración de la solución a 734 nm; por lo que, la disminución de la absorbancia debido 

a la capacidad antioxidante refleja una capacidad de captura de radicales libres. La 

capacidad reductora de un compuesto es considerada como un indicador significativo de 

su potencial antioxidante (Yi et al., 2018), lo cual es congruente con los valores que se 

informan en este estudio, ya que la actividad antioxidante esta altamente relacionada con 

la capacidad antioxidante donde las nanopartículas de C. limetta sp., y C. reticulata 

mostraron la mayor capacidad antioxidante (Figura 8). 

Eficiencia de encapsulación 

Los resultados obtenidos oscilaron entre 41.9% y 75.5%, los cuales están por debajo de 

los encontrados por Radünz et al. (2020), quienes obtuvieron una eficiencia de 

encapsulación del 88.9% al encapsular aceite esencial de tomillo empleando 

maltodextrina y caseína como materiales de pared y Mahdi et al. (2020), con una 

eficiencia que osciló entre 72.11% y 87.20% al encapsular extracto de cidra con goma 

arábiga, almidón modificado, proteína de suero y maltodextrina; sin embargo, estuvieron 

por encima de los valores obtenidos por Shetta et al. (2019), quienes encontraron valores 

que oscilaron entre 8.15% y 23.1% al encapsular aceites esenciales de menta y té verde 

con quitosano. Las variaciones en los porcentajes de eficiencia de encapsulación se deben  

a la afinidad que tienen los componentes del aceite con los materiales de pared, ya que su 

eficiencia para encapsular compuestos fenólicos está asociada con su estructura, su 

capacidad para formar películas y su solubilidad (Papoutsis et al., 2018); además Mahdi 
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et al. (2020), menciona que la presencia de proteína de suero y la ausencia de goma 

arábiga en las formulaciones afecta negativamente la eficiencia de encapsulación, lo cual 

es congruente con lo encontrado en este estudio, ya que GA/MD otorgó la mayor 

eficiencia de encapsulación a C. limetta Risso y C. sinensis (Figura 9). 

Análisis GC-MS 

Los aceites esenciales cítricos están compuestos por hidrocarburos, aldehídos, ésteres, 

cetonas y algunos compuestos que varían de 20 a 60 compuestos, dentro de los cuales se 

encuentran los compuestos volátiles constituyendo del 85% al 99%, los cuales son una 

mezcla de monoterpenos (97%), sesquiterpenos y sesquiterpenoides (Shaw et al., 2023). 

El análisis GC-MS permitió identificar 5 componentes volátiles en las partículas de C. 

limetta sp., 10 en las nanopartículas de C. reticulata, 8 en las nanopartículas de C. limetta 

Risso y 5 en las nanopartículas de C. sinensis (Figura 10) representando el 100% de su 

composición, donde el componente mayoritario fue el D- limoneno, representando el 

81.37%, 54.65%, 60.65% y 77.23% en cada cítrico respectivamente, cuyos resultados 

están por debajo de los informados por Kang et al. (2022), quienes informaron un 97.2% 

de D- limoneno en nanoemulsiones de aceite esencial de cítricos y Dao et al. (2021), 

quienes informaron que el aceite esencial de cáscara de mandarina contiene entre 80.3% 

y 96.2%; sin embargo, están por encima de lo informado por Himed et al. (2019), quienes 

informaron un 67.08% de D- limoneno para Citrus limon encapsulado y Smeriglio et al. 

(2018) que obtuvieron un 48.91% de D- limoneno en C. lumia Risso, donde el contenido 

de este monoterpeno en el género Citrus varía entre 32-98%, 68.98% en naranjas dulces 

y 47.56% en limón. El material de pared que fue más eficiente para retener los 

componentes volátiles de C. limetta sp. fue GA/MD, lo cual se debe a la capacidad de la 

maltodextrina para retener los compuestos volátiles en sistemas encapsulados (De Araújo 

et al., 2020). 
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V. CONCLUSIONES 

Después de haber realizado la nanoencapsulación de los aceites esenciales de la piel de 

C. limetta sp., C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis con GA/MD, GA/CAS, 

MD/CAS y GA/MD/CAS y evaluar si existen diferencias significativas sobre sus 

propiedades físicas, químicas y biológicas, se obtuvo que MD/CAS otorgó el mayor 

rendimiento de sólidos a las nanopartículas de C. limetta sp., C. limetta Risso y C. 

sinensis; mientras que GA/MD a C. reticulata; en cuanto al contenido de humedad, 

GA/MD/CAS otorgó el menor contenido de humedad a las nanopartículas de C. limetta 

sp., MD/CAS a las nanopartículas de C. reticulata y C. limetta Risso y GA/CAS a las 

nanopartículas de C. sinensis; con respecto a la solubilidad GA/MD fue el material 

encapsulante que le confirió la mayor solubilidad a las nanopartículas de C. limetta sp., 

C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis; GA/MD otorgó la menor higroscopicidad a 

las nanopartículas de C. limetta sp; por otro lado, GA/CAS otorgó el mayor contenido 

fenólico a C. limetta sp. y MD/CAS  a C. limetta Risso; GA/MD brindó el mayor 

porcentaje de inhibición de radicales DPPH a C. sinensis; GA/MD/CAS  otorgó la mayor 

capacidad antioxidante a C. limetta sp. y C. reticulata y GA/CAS a C. sinensis; GA/MD 

otorgó la mayor eficiencia de encapsulación a C. limetta Risso; del mismo modo, 

encapsuló la mayor cantidad de D- limoneno en las nanopartículas de C. limetta sp.; 

mientras que MD/CAS, GA/CAS y GA/MD/CAS fueron los materiales de pared más 

eficientes para retener el D- limoneno en C. reticulata, C. limetta Risso y C. sinensis 

respectivamente. 
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VI. RECOMENDACIONES 

Se propone realizar otras investigaciones considerando diferentes porcentajes de 

materiales de pared y cantidad de aceite empleado, con la finalidad de obtener la relación 

óptima entre material de pared y aceite esencial y ver si influye en sus propiedades físicas, 

biológicas y químicas. 

Se propone realizar otras investigaciones comparando las propiedades físicas químicas y 

biológicas de aceites esenciales de piel de cítricos sin encapsular y encapsulados. 
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ANEXOS 

Figura 12 

Curva de calibración del ácido gálico para la determinación de fenoles totales por el 

método Folin – Ciocalteu. 

 

Figura 13 

Curva de calibración del para la determinación de actividad antioxidantes con el 

reactivo Trolox. 
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Figura 14 

Extracción de aceite esencial de C. limetta sp. 
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Figura 15 

Extracción de aceite esencial de C. limetta Risso. 
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Figura 16 

Extracción de aceite esencial en hidrodestilador industrial 
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Figura 17 

Aceite esencial de C. limetta Risso, C. limetta sp., C. reticulata y C. sinensis extraídos 
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Figura 18 

GA disuelto en agua destilada 
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Figura 19 

Homogeneizado de materiales de pared en vórtex 
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Figura 20 

Medición de aceite esencial para adicionar a la matriz encapsulante 
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Figura 21 

Aceite esencial nanoencapsulado 
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Figura 22 

Medición de la humedad de las nanopartículas 
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Figura 23 

Liofilización de nanoemulsiones de los cítricos 
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Figura 24 

Polvos liofilizados 

 


