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RESUMEN

El objetivo de este estudio fue evaluar las propiedades ter-
modindmicas y térmicas del d-limoneno encapsulado, me-
diante secado por aspersion, determinando las isotermas de
sorcion, temperatura de transicién vitrea, capacidad calori-
fica, difusividad y conductividad térmica, complementando
la caracterizaciéon con andlisis termogravimétricos (TGA).
Las isotermas de sorcién, se establecieron por el método
gravimétrico dindmico, a temperaturas de 10, 20 y 30°C,
ajustando los datos experimentales a los modelos de BET
y GAB, dando como resultado que el modelo de GAB fue el
de mejor ajuste. De igual forma, el andlisis térmico —para el
polvo por calorimetria diferencial de barrido (DSC)-, estable-
ci6é que la temperatura de transicion vitrea es de 97,1°C y el
andlisis termogravimétrico mostré que el producto en polvo
presenta una ligera pérdida de volétiles, a 150°C y, posterior-
mente, se produce una degradacion térmica, a temperaturas
mayores de 200°C. Asimismo, las propiedades térmicas, ta-
les como la conductividad, difusividad, y el calor especifico
del producto encapsulado, mostraron los siguientes valores:
0,098+0,0001W/m°C, 8,7x10°+0,0001m?/s y 1,914J/g°C
+0,001, respectivamente.

Palabras clave: Calor de sorcion, temperatura de transicion
vitrea, anélisis termogravimétrico.

SUMMARY

The objective of this study was to evaluate the thermody-
namic and thermal properties of d-limonene, encapsulated
by spray drying determining sorption isotherms, glass tran-
sition temperature, heat capacity, thermal conductivity and
thermal diffusivity, complementing the characterization with
thermogravimetric analysis (TGA). Sorption isotherms were
determined by dynamic gravimetric method at temperatu-
res of 10, 20 and 30°C fitting the experimental data to GAB
and BET models, showing that the best fit model was GAB
model. Also, thermal analysis for the powder by calorime-
try differential scanning (DSC) indicated a value of 97.1°C
to the glass transition temperature and thermogravimetric
analysis showed that the powder presented a slight loss of
volatiles at 150°C and subsequently thermal degradation
occurs after 200°C. Finally, thermal properties such as con-
ductivity, diffusivity and specific heat of encapsulated pro-
duct were 0.098+0.0001W/m°C, 8.7x10°+0.0001m?s and
1.914+0,0001J/g°C, respectively.

Key words: Sorption heat, glass transition temperature, ther-
mogravimetric analysis.

INTRODUCCION

El d-limoneno es un terpeno que se extrae de la cascara de
frutas citricas, como el limén y la naranja. Es ampliamente
utilizado en la industria farmacéutica, alimentaria y en perfu-
meria, debido a sus propiedades, como aroma y sabor; sin
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embargo, este es un compuesto altamente oxidativo y con
elevada sensibilidad a la temperatura, por lo cual, se recurre
a técnicas, como la encapsulacién, con el fin de proporcio-
nar productos con mayor vida Util y prolongar sus caracteris-
ticas (Chen et al. 2013).

En los productos alimentarios, conocer la naturaleza fisicoqui-
mica del agua ligada es fundamental, para entender su efecto
sobre la estabilidad del producto y las condiciones adecuadas
de almacenamiento. Algunas propiedades termodindmicas,
como la entalpia, la entropia y la energia libre de Gibbs, pue-
den ser estimadas a partir de las isotermas de sorcién, que
expresan la relacién que existe entre la actividad de agua y
el contenido de humedad del producto, a una temperatura
y presiéon constante (Cano-Higuita et al. 2013). De igual for-
ma, a partir de las isotermas, se puede predecir propiedades
higroscopicas de los alimentos: la estabilidad, seleccionar ma-
teriales de empaque adecuados y establecer condiciones en
cuanto al almacenamiento, de tal forma que no se deteriore el
producto (Argyropoulos et al. 2012; Fang et al. 2013).

Adicionalmente, las propiedades termodindmicas son utiles
para explicar las reacciones y los fenémenos, a nivel mole-
cular, en los materiales y representan la cantidad de energia,
el orden o estado excitado y el equilibrio quimico de las mo-
léculas de agua, en el interior del material (Brovchenko &
Oleinikova, 2008). Asimismo, a partir de estas propiedades,
se puede estimar el calor de sorcién, que es importante en
los procesos de adsorcion de agua, para productos en polvo
y procesos de secado, ya que representa la energia requeri-
da, para romper las fuerzas intermoleculares entre el vapor
de agua y la superficie de producto y se puede utilizar para
estimar los requerimientos de energia en procesos de des-
hidratacién y proporciona informacién importante sobre el
estado del agua en los productos (Yan et al. 2008).

Las transiciones de fases en los productos alimentarios con-
llevan variaciones importantes en las propiedades fisicas,
que afectan la calidad y la estabilidad del producto. Estas
transiciones pueden ser de primer orden, cuando se presen-
tan cambios de la primera derivada de la energia libre, con
respecto a la temperatura, como los cambios de estado y
desnaturalizacién o, de segundo orden, cuando se generan
cambios en la segunda derivada (Roos, 2010). La tempera-
tura de transicién vitrea (Tg) es una transicion de segundo
orden, que refleja los cambios de un producto de estado
amorfo a vitreo, debido a modificaciones en la temperatura
o humedad; su conocimiento es también importante para
conocer la estabilidad durante el almacenamiento, ya que se
recomienda emplear temperaturas de almacenamiento por
debajo de la Tg (George et al. 2014).

De igual forma, es importante realizar una caracterizacion
térmica de los productos alimentarios, mediante la deter-

minacién de propiedades, como la capacidad calorifica,
conductividad térmica y difusividad térmica. La capacidad
calorifica o calor especifico hace referencia a la cantidad
de energia requerida para aumentar 1°C la temperatura de
una muestra y permite la caracterizacién del estado amorfo,
mientras que la conductividad y la difusividad térmica estan
involucradas en la determinacién de la tasa de transferen-
cia de calor, que son utiles en el diseno, la adecuacién y la
optimizacién de equipos o de procesos (Sirisomboon & Po-
som, 2012). Cabe resaltar que actualmente no se encuentra
disponible esta caracterizacién en productos encapsulados.

El objetivo de este estudio fue evaluar las propiedades ter-
modinamicas, temperatura de transicion vitrea, calor especi-
fico, difusividad y conductividad térmica para el d-limoneno
encapsulado, obtenido mediante secado por aspersion,
complementando la caracterizacién con anélisis termogravi-
métricos (TGA), para cuantificacion de pérdida de volétiles y
descomposicién térmica.

MATERIALES Y METODOS

Materias primas y localizacién. El d-limoneno —empleado
como ingrediente activo-, la maltodextrina, la goma arébiga,
la pectina de bajo metoxilo y tween 60 fueron proporciona-
dos por Tecnas S.A., Medellin, Colombia. El proceso de se-
cado por aspersion, el estudio de isotermas de sorcién y las
propiedades térmicas del producto fue llevado a cabo en las
instalaciones de la empresa Tecnas S.A. y de la Universidad
Nacional de Colombia, Sede Medellin.

Proceso de secado por aspersion. El polvo fue obtenido a
partir de una emulsién con una composicién de 10% de d-
limoneno, 15,9% de maltodextrina, 15,9% de goma arébiga,
0,4% de pectina de bajo metoxilo, 0,1% de tween 60y 57,7%
de agua. Para su preparacion, se disolvieron los materiales
de pared y tensoactivos en agua; luego, se adicioné el d-li-
moneno y se homogenizé a 12.000rpm, en ULTRA-TURRAX
T25, IKA; posteriormente, la emulsion fue secada emplean-
do un secador por aspersiéon marca Vibrasec S.A., con capa-
cidad de evaporacién de 1,5Lh", bajo las siguientes condi-
ciones de operacion: 156,7°C, como temperatura del aire de
entrada; 90°C, temperatura del aire de salida y 30.000rpm,
como velocidad del disco atomizador.

Caracterizaciéon termodinamica. Se determinaron las iso-
termas de sorcién a partir del método gravimétrico estético
(Sormoli & Langrish, 2014), empleando P-Osy soluciones sa-
linas saturadas de CH3COOK, MgNOs, K2COs, CuClz, NaCl
y KCl, especificadas en la tabla 1. Para ello, se colocaron las
soluciones y muestras de 2g del encapsulado por triplicado,
en recipientes herméticamente cerrados y, posteriormente, se
almacenaron a temperaturas de 4, 20 y 30°C, durante 45 dias,
cuando se alcanzé el equilibrio (Argyropoulos et al. 2012).
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Tabla 1. Humedad relativa del aire en equilibrio, con disoluciones salinas sobresaturadas de algunas sales, a 4, 20 y 30°C

(Martinez et al. 1998).

Actividad de agua (aw)
Sal
4°C 20°C 30°C
CHsCOOK 0,2338 0,2311 0,2161
K2COs 0,4314 0,4316 0,4317
MgNOs 0,5736 0,5587 0,5140
CuCl 0,6800 0,6800 0,6750
NaCl 0,7565 0,7547 0,7509
KCl 0,8677 0,8511 0,8362
Los datos de actividad de agua, de temperatura y de conteni- IV
do de humedad de equilibrio, obtenidos experimentalmente, InP=—= —+Cte 5)
fueron ajustados a los modelos de BET, ecuacién 1 y GAB,
ecuacioén 2, citados por Andrade et al. (2011): P=Pla, (6)

_ Xm C ay
W (1-aw)(A+(C-Dayw) M

_ Xm CK ay 2)
T (1-K aw)(1+(C-1) K ay)

Xw

Xw es el contenido de humedad en el equilibrio; Xmes el con-
tenido de humedad en la monocapa; aw es la actividad de
agua y, Cy K son constantes para los modelos.

Se determiné la bondad de ajuste de cada modelo a los da-
tos experimentales, mediante el coeficiente de determina-
cién (RZ), menor media cuadrada de la desviacion (XZ) y la
raiz cuadrada del error medio (Erms). Para un buen ajuste, se
eligi6 el mayor valor de R” y los menores valores de X’ y Erus
(Goyal et al. 2006; Bingol et al. 2012):

N 2
X2 _ Zi=1(MR,exp,i_MR,pre,i)

N-z (©)

1 4
Epus = [%Z?:l(MR,exp,i - MR,pre,i)Z] ’ @

MR,exp,i y MR,pre,i son los datos experimentales y calcu-
lados para cada modelo de la humedad de equilibrio (Xw),
respectivamente; N es el nUmero de observaciones y, z es el
nimero de constantes de cada modelo.

La ecuacién de Clausius-Clapeiron, para el equilibrio liquido-
vapor, se aplicé a los datos experimentales de temperatura
y de presién de vapor del producto, con el fin de calcular el
cambio en la entalpia para diferentes niveles de humedad,
asociados con el proceso de sorcion, es decir, el calor dife-
rencial de adsorcién (Yan et al. 2008; Sormoli & Langrish,
2014).

Donde, P presién de vapor del agua en equilibrio con el pro-
ducto, a una temperatura determinada en atm; AH es el ca-
lor isostérico de sorcién kJ/mol; R constante universal de los
gases 8,314)(10’3 kJ/mol; T es la temperatura de adsorciéon
K; P.” en atm es la presién de vapor del agua pura y aw es la
actividad de agua, a una temperatura determinada. Luego,
se determiné el calor isostérico neto de sorcién Qs, mediante
la ecuacion 7, que aporta informacién importante acerca de
los cambios energéticos que ocurren en los alimentos, a un
nivel de hidratacién especifico, producidos por cambios dife-
renciales en la humedad de equilibrio del producto (Vigané
et al. 2012); adicionalmente, se establecio la energia libre de
Gibbs, con la ecuacion 8 y la entropia de adsorcién, con la
ecuacion 9:

AH = AHy + Qs (7)

AG= RTIn () =RTIn(a,) ®)

AS — AHZAG 9)
T

Donde, AH es el calor isostérico de sorcién kJ/mol; AHy, el
calor de evaporacién del agua kJ/mol; Qs, calor neto de sor-
cién kJ/mol; AG, energia libre de Gibbs kJ/mol y AS, entropia
de adsorcién kJ/molK.

Transicion de fases. La temperatura de transicion vitrea fue
determinada por triplicado, con un calorimetro diferencial
de barrido Q2000, TA Instruments, para lo cual, se tomaron
10mg de muestra en un crisol de aluminio, herméticamen-
te sellado. La velocidad de calentamiento y de enfriamiento

427



Revista U.D.C.A Actualidad & Divulgacion Cientifica 18 (2): 425 - 434

Julio - Diciembre 2015

modulado, se fijé a 2°C/min, en un rango de temperatura de
-10°C a 200°C, con amplitud de 1,3°C y periodo de oscila-
cién de 60s (Chen et al. 2013).

La estabilidad térmica del d-limoneno encapsulado, se eva-
lué mediante analisis termogravimétrico (TGA), en una ter-
mobalanza Linseis STA PT1600, de acuerdo a la metodolo-
gia con algunas modificaciones dada por Wen et al. (2014).
Se empled una atmosfera de nitrégeno con flujo de 50mL/
min, velocidad de calentamiento de 10°C/min, en un inter-
valo de temperatura de 20 a 300°C. Se pesaron 10mg de
muestra en crisol de aluminio realizdndose las determinacio-
nes por duplicado.

Propiedades térmicas. Se determinaron la conductividad
(k) y la difusividad térmica (o) del d-limoneno encapsulado,
mediante el equipo KD2 Pro, Decagon Devices, Pullman,
WA, USA, con la sonda SH-1, el cual, es un sensor de do-
ble aguja con 1,3mm de didmetro, 3cm de largo y 6mm de
distancia, entre ellas. Este sensor contiene un elemento de
calentamiento y una resistencia térmica, por lo que se inser-
té verticalmente en la muestra, para asegurar que la con-
veccion libre se reduzca al minimo. Este equipo emplea el
método de calor de linea transitoria, para medir la conducti-
vidad y la difusividad térmica. Se tomaron cinco mediciones,
con un intervalo de 15min, entre cada una, para asegurar
la reproducibilidad (Franga et al. 2014); posteriormente, se
estableci6 la densidad de producto, mediante el método del
picnémetro y se calculé la capacidad calorifica, de forma in-
directa, a partir de la ecuacién 10. Este resultado fue com-
parado con el obtenido, mediante el andlisis por calorimetria
diferencial de barrido (DSC):

(10)

Donde, « es la conductividad (W/mK); p es la densidad (kg/
m’) y, a es la difusividad térmica (m”s) del d-limoneno en-
capsulado.

RESULTADOS Y DISCUSION

En la figura 1, se presenta la relacién que existe entre la ac-
tividad de agua y el contenido de humedad de equilibrio, es
decir, las isotermas de sorcién, para el d-limoneno encap-
sulado. Las curvas describen una forma sigmoidea tipo II,
las cuales, son tipicas en productos alimentarios; se carac-
terizan porque el producto adsorbe pequehas cantidades de
agua a valores bajos de actividad de agua, seguido por una
adsorcion gradual de humedad al aumentar la actividad de
agua, de acuerdo con lo reportado por Argyropoulos et al.
2012. También, se observa —a partir de los resultados-, que
existe una relacién entre el incremento de la temperatura y la
disminucién en el contenido de humedad, por lo cual, la hi-

groscopicidad del encapsulado disminuye con el incremento
de la temperatura; resultados similares han sido reportados
por Fang et al. (2013), para el d-limoneno encapsulado con
B-ciclodextrina y Cano-Higuita et al. (2013), en mango en
polvo que contenia maltodextrina y leche desnatada.

En la tabla 2, se registran los pardametros para los modelos
de GAB y BET vy los respectivos coeficientes de determina-
cién, la menor media cuadrada de la desviacién y el error
medio para cada modelo. Se observa que el modelo de GAB
mostré un mejor ajuste a los datos experimentales, con ma-
yores coeficientes de determinacién para todas las tempera-
turas analizadas y los menores valores de X y Erus; aunque
para 30°C estos fueron ligeramente mayores, posiblemente,
a variaciones aleatorias en la cdmara climética empleada.

La humedad de la monocapa (Xm), que establece la cantidad
de agua que se encuentra fuertemente ligada al alimento,
disminuy6 con el aumento de la temperatura para ambos
modelos, lo que se puede deber a la menor disponibilidad de
agua en las uniones puntos activos—H-0 o H20-H20 (West-
gate et al. 1992). Asimismo, un aumento de la temperatura
provoca una mayor activacién de las moléculas de agua, de-
bido al aumento en el nivel de energia, favoreciendo, de este
modo, el rompimiento de los enlaces moleculares de aguay,
por lo tanto, una disminucién en el contenido de humedad
de la monocapa. Para el modelo de GAB, el de mejor ajuste,
vari6 entre 2,69 y 9,2%. Resultados similares fueron reporta-
dos por Fang et al. (2013), al emplear 9,68% de limoneno.

La constante C relaciona el calor de sorcién de la primera
capa en los sitios primarios de la muestra y presenté valores
entre 2,80 y 5,48, similares a los reportados por Cano-Higui-
ta et al. (2013), reflejando un aumento con la temperatura;
similarmente, el valor K, que proporciona una medida de la
interaccién de las moléculas en las multicapas con el pro-
ducto, registré valores entre 0,87-1,01 y también aumenté
con el incremento de la temperatura. Segdn lo anterior, a
una mayor temperatura aumentan las interacciones entre el
agua y el alimento, causando un incremento en la constante
CyK, de acuerdo con lo reportado por Lavoyer et al. (2013).
Los resultados obtenidos para el modelo de GAB coinciden
con otros estudios realizados en aceites esenciales encap-
sulados y jugo de naranja en polvo (Fernandes et al. 2014;
Sormoli & Langrish, 2014).

En la figura 2, se explica la caracterizacién termodinamica
para el d-limoneno encapsulado, a partir del calor isostéri-
co de sorcién, energia libre de Gibbs y entropia, que fueron
calculados con el modelo de GAB y las ecuaciones descritas
previamente.

El calor isostérico neto de sorcién para el d-limoneno encap-
sulado vari6 entre 15,17 y 20,82kJ/mol, presentando un au-
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Figura 1. Isotermas de sorcion para el d-limoneno encapsulado bajo el modelo de GAB (A) y BET (B).

Tabla 2. Parametros para el modelo de GAB y BET, a diferentes temperaturas.

MODELO PARAMETROS 4°C 20°C 30°C

Xm 0,092 0,0641 0,0269

C 2,8037 3,3027 5,4873

GAB k2 0,8702 0,8716 1,0127

R 0,9387 0,9722 0,9748
X2 0,0008 9,36x10” 8,43x10”

Erms 0,0197 0,0068 0,0065

Xm 0,0829 0,0395 0,0284

C 23,9952 17,3937 4,6553

BET R 0,9174 0,9472 0,9644
X? 0,0012 0,00013 4,48x10”

Erms 0,0280 0,0095 0,0055
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Figura 2. Caracterizacién termodindmica para el d-limoneno encapsulado: (A) Calor isostérico neto de sorcién (Qs); (B)
cambio de la energia libre de Gibbs (DG) y (C) cambio de la entropia (AS).

mento con bajos contenidos de humedad hasta 3% y, luego,
tiende a disminuir, con una humedad mayor de 4% (Figura
2A); comportamientos similares han sido reportados para el
calor isosterico neto de polvo de naranja (Sormoli & Lan-
grish, 2014).Cabe resaltar, que el contenido de humedad,
donde el calor de sorcién es méaximo, se ajusta aproximada-
mente al valor de la monocapa, que representa la humedad
del producto, cuando los sitios de adsorcién primarios estan
saturados por moléculas de agua, lo que ocasiona que el
vapor de agua sea adsorbido en zonas menos accesibles, por
lo que el calor de sorcién es mayor, justo antes de la finaliza-
cién de la monocapa (Martinez et al. 2014). El decrecimiento
progresivo del calor de sorcién con el incremento del con-
tenido de humedad, se debe a que en el proceso inicial se
produce en los sitios disponibles més activos, dando lugar a
una alta energia de interaccién y, a medida que estos sitios
de forma progresiva se ocupan, la sorcién se produce en los
sitios menos activos, dando lugar a un menor requerimiento
de energia.

La energia libre de Gibbs relaciona el trabajo necesario para
que el producto tenga sitios disponibles para la sorcién. Los
resultados obtenidos indican que la adsorcién de agua —para
el d-limoneno encapsulado- es un proceso esponténeo, ya
que se obtuvieron valores negativos (DG<0), que es carac-
teristico de fenémenos de adsorcién. De la figura 2B, se ob-
serva que la energia libre de Gibbs tiende a cero, cuando
el contenido de humedad es mayor, ya que habrd menos
sitios disponibles para la sorcién, con altos contenidos de
humedad. Asimismo, la energia libre de Gibbs disminuye
al aumentar la temperatura, debido a que cuando se incre-
menta esta variable la vibracién de las moléculas aumenta,
requiriéndose menos trabajo, para que hayan sitios dispo-
nibles para la sorciéon (Goneli et al. 2013). Por lo tanto y de
acuerdo con los resultados, el d-limoneno encapsulado sera
mas higroscdpico si se almacena a una baja temperatura;
resultados similares fueron encontrados para mango y para
pifia en polvo (Vigané et al. 2012; Cano-Higuita et al. 2013).
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El cambio en la entropia es proporcional al nimero de sitios
de adsorcién, disponibles en un nivel especifico de energia y
estd asociado con las fuerzas de atraccién o repulsion, pre-
sentada por la interfase del agua y el absorbente (Ceballos et
al. 2013). La figura 2C muestra una tendencia a disminuir
AS ligeramente, con un aumento del contenido de hume-
dad, tendencia que puede ser explicada por el hecho que un
aumento del contenido de humedad implica menos sitios
de unién disponibles y, por lo tanto, una disminucién de la
entropia.

Adicionalmente, se observa que el cambio de entropia dife-
rencial (AS) es menor con la disminucién de la temperatura.
Este comportamiento, se debe a que la energia cinética de
las moléculas, que acttan en el intercambio de agua, es me-
nor al disminuir la temperatura y, por lo tanto, tienen menor
movilidad. Los resultados para el d-limoneno encapsulado
corresponden a valores negativos, que se puede atribuir a la

existencia de adsorcién quimica y modificaciones estructura-
les en el adsorbente, que ocasiona una pérdida de movilidad
de las moléculas de agua, durante la sorcion (Xiao & Tong,
2013).

La figura 3 muestra el termograma obtenido por DSC, para
el d-limoneno encapsulado, donde se observa que la tem-
peratura de transicion vitrea es aproximadamente 97,1°C,
comenzando en 93,1°C y con un punto final, en 107,5°C.
El alto valor en la temperatura de transicion vitrea es debido
al bajo contenido de humedad del producto, lo que, a su
vez, evita problemas de apelmazamiento y de plastificacion
(Subramaniam et al. 2013). También, se observa que alrede-
dor de 150°C se genera un pico endotérmico en el flujo de
calor total y debido a que este pico coincide con la sefal del
flujo de calor no reversible, representa una pérdida de algin
componente volatil en ese rango de temperatura, que podria
ser el d-limoneno.

Figura 3. Andlisis térmico con DSC para el d-limoneno encapsulado, mediante secado por aspersion.

La maltodextrina y goma ardbiga, componentes de mayor
proporcién en el polvo, tienen temperaturas de transicion
vitrea de 162°C y 280°C, respectivamente (Kurozawa et al.
2009), mientras que en el producto encapsulado, se presen-
ta una disminucién, debido a la presencia de componentes
de bajo peso molecular, como el d-limoneno. De igual for-
ma, la temperatura de transicién vitrea, obtenida para el pro-
ducto, garantiza su estabilidad durante el almacenamiento,
puesto que las temperaturas son menores de 40°C y, a su

vez, en el proceso de secado por aspersion, donde la tempe-
ratura de salida fue 90°C.

De las curvas termogravimétricas (TGA), para dos muestras
del producto en polvo (Figura 4), se puede observar que el
d-limoneno encapsulado presenta una buena estabilidad
térmica, a temperaturas menores de 150°C, ya que no hay
pérdida de masa o volatiles significativa, lo que indica la es-
tabilidad de las microcépsulas, en ese rango de temperatura;
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sin embargo, al aumentar la temperatura, se observa una
leve pérdida de masa, que corresponde a pérdida de volati-
les, que coinciden con los resultados reportados mediante
el DSC en el flujo de calor no reversible; posteriormente, por
encima de 200°C, las microcapsulas se van descomponien-
do y pierden casi todo su masa, por encima de 300°C; esta
pérdida, se puede atribuir a la degradacién de los polisacéa-
ridos presentes en el producto encapsulado, como goma
arébiga y maltodextrina, que se emplearon como materiales
de pared en la encapsulacién, ya que se ha encontrado en
la literatura que la descomposicién térmica de los polisacari-
dos se encuentran en esta region e, incluye, varios procesos,
como la deshidratacién, la despolimerizacién y la formacién
de las estructuras de grafito y de carbonos arométicos (Wen
et al. 2014). De igual forma, los resultados encontrados con-
cuerdan con Levic et al. (2011), quienes hicieron un anélisis
termogréavimétrico al d-limoneno encapsulado con alginato
y polivinil alcohol, encontrando que no hay una pérdida de
masa significativa, hasta 200°C y evidenciando la estabiliza-
cién térmica con la encapsulacion.
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Los resultados del anélisis de propiedades térmicas —en un
rango de temperatura de 25 a 40°C, mostraron que el d-
limoneno encapsulado tiene una conductividad térmica
de 0,098+0,0001W/mK vy difusividad térmica de 8,7x10°
®+0,0001m?/s. Se puede observar que el valor de la con-
ductividad es bajo, debido a la baja humedad del produc-
to. De acuerdo con Aviara et al. (2008), la conductividad
aumenta al incrementar la humedad y la temperatura. De
igual forma, los resultados encontrados para la difusividad y
la conductividad térmica son similares a los reportados por
otras investigaciones, en mediciones de propiedades térmi-
cas de semillas (Aviara et al. 2008; Sirisomboon & Posom,
2012) y de harina de trigo (Huang & Liu, 2009), pero para
matrices formuladas con d-limoneno encapsulado, no han
sido reportadas. Por otro lado, la densidad del polvo, calcu-
lada mediante el método del picnémetro, fue de 582,683kg/
m3i0,15, con una humedad del 2,22%, en base hiimeda y;,
con estos resultados, fue utilizada la ecuacién 8, obtenién-
dose un calor especifico de 1,914J/gK, mientras que para
el anélisis con DSC, se registré un valor 1,791J/gK, que son

Prueba 1

Prueba 2

250 300 350

Temperatura (°C)

Figura 4. Andlisis termogravimétrico para el d-limoneno encapsulado, mediante secado por aspersion, realizado a dos
muestras bajo condiciones similares, especificadas como prueba 1y 2.

muy préximos; sin embardo, si se aplica la ecuacién de Sie-
bel para calcularla (Onita & Ivan, 2005), se obtiene un valor
de 0,912J/gK, que son diferentes, debido a que esta ultima
aproximacién es mas aplicable y valida a sélidos secos de
frutas libres de grasa.

Se concluye, que la isoterma de sorcién para el d-limoneno
presenta una forma sigmoidea tipo Il y el modelo de GAB

mostré un mejor ajuste en el modelamiento de los datos ex-
perimentales, en el intervalo de actividad de agua, entre O y
0,836, a temperaturas de 4, 20 y 30°C. También, se eviden-
cia que el d-limoneno encapsulado es estable a las condicio-
nes de almacenamiento, ya que posee una alta temperatura
de transicion vitrea (97,12C) y, a su vez, es estable térmica-
mente hasta 150°C, debido a la proteccién de los materiales
de cobertura empleados. Las propiedades térmicas para el
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d-limoneno encapsulado fueron conductividad térmica de
0,098W/mK, difusividad de 8,7x10°m?s y calor especifico
1,914J/gK, reflejando que el producto en polvo es estable,
debido a su baja conductividad térmica, relacionada con el
bajo contenido de humedad y es estable en las condiciones
de almacenamiento.
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