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RESUMEN

Introduccion: Las moléculas de agua en los materiales vegetales se mantienen unidas
a través de fuerzas de atraccion o se encuentran fuertemente ligadas a una sustancia
adsorbente. Debido a ello, el término adsorcién se utiliza para denotar la interaccion
agua-adsorbente. El tilo es una especie vegetal de la familia Acanthaceae y para su
secado no siempre se tiene en cuenta el conocimiento de los procesos de sorcién de esta
especie. Por tanto, describir la isoterma de equilibrio de esta planta es de suma
importancia para predecir su vida Gtil.

Objetivo: Determinar la isoterma de adsorcion de moléculas de agua en las hojas de
Justicia pectoralis Jacqg. (tilo).

Métodos: Para obtener la isoterma se empled la técnica analitica de equilibrio
higroscdpico a una temperatura de 27+2 °C. Los valores experimentales se ajustaron
mediante las ecuaciones de: GAB (Guggenheim, Anderson y de Boer), BET
(Brunauer, Emmett y Teller), Henderson, Smith, DAW (D" Arcy-Watt), Halsey, Peleg
y Caurie y se clasificé la curva obtenida.
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Conclusiones: El modelo que mejor ajusta los valores de contenido de humedad de
equilibrio es el de GAB, el cual describe el comportamiento sigmoideal de la isoterma
y la clasifica como de Tipo Ill. Se demuestra que las hojas de tilo secas presentan
pocos puntos de adsorcion con enlaces relativamente fuertes, por lo que el proceso de
extraccion de humedad durante el secado puede realizarse en poco tiempo. Los
resultados indican que para almacenarse de forma segura en las condiciones
climaticas de Cuba el material vegetal se debe secar hasta humedades entre 5y 8 %.

Palabras clave: Acanthaceae; adsorcion; isoterma; modelos teéricos; tilo.

ABSTRACT

Introduction: Water molecules in plant materials are held together through attractive
forces or are strongly bound to an adsorbent substance. Because of this, the term
adsorption is used to denote the water-adsorbent interaction. Linden is a plant species
of the Acanthaceae family and for its drying the knowledge of the sorption processes of
this species is not always taken into account. Therefore, describing the equilibrium
isotherm of this plant is of paramount importance in predicting its shelf life.
Objective: To determine the adsorption isotherm of water molecules in the leaves of
Justice pectoralis Jacg. (linden).

Methods: To obtain the isotherm, the analytical technique of hygroscopic equilibrium
was used at a temperature of 27+2 °C. The experimental values were adjusted using the
equations of GAB (Guggenheim, Anderson and Boer), BET (Brunauer, Emmett and
Teller), Henderson, Smith, DAW (D" Arcy-Watt), Halsey, Peleg and Caurie and the
curve obtained was classified.

Conclusions: The model that best adjusts the equilibrium moisture content values is
that of GAB, which describes the sigmoid behavior of the isotherm and classifies it as
Type I1. 1t is shown that dried linden leaves have few adsorption points with relatively
strong bonds, so the process of moisture extraction during drying can be carried out in a
short time. The results indicate that to be stored safely in the climatic conditions of
Cuba, plant material must be dried to humidity between 5 and 8%.

Keywords: Acanthaceae; adsorption; isotherm; theoretical models; linden.
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Introduccion

En los tejidos vegetales el agua no se encuentra distribuida de forma uniforme, por lo
que se crean zonas microscopicas en la cual ésta no tiene las mismas condiciones en
todos los puntos. De aqui los conceptos de agua libre y agua ligada.Y) El agua libre
puede ser extraida con facilidad, sin embargo, el agua ligada puede llegar a formar
sitios de adsorcion con enlaces relativamente fuertes que dificultan su extraccion.

En un sistema biologico en equilibrio con sus alrededores a determinadas condiciones
de temperatura y humedad relativa la comprension de las propiedades termodinamicas
del agua permite obtener informacion relacionada con la afinidad del material con este
liquido, la espontaneidad de los procesos de adsorcidén-desorcién y definir el concepto
de orden y desorden entre el agua, el producto y el sistema.?®

La determinacion de la actividad del agua (aw) en funcion de la humedad equilibrio (Xe)
es de gran importancia para la conservacion de productos secos bajo determinadas
condiciones. Estas propiedades pueden ser estudiadas a partir de las isotermas de
adsorcién y desorcion sobre la cual influyen estos dos factores, ademas de la humedad
relativa y la temperatura.®

En el caso del secado es determinante saber el contenido de humedad de equilibrio del
material ya que indica el contenido minimo de humedad que puede alcanzar éste bajo
distintas condiciones del agente secante.® La importancia de conocer el proceso de
adsorcién de moléculas de agua para la ciencia farmacéutica se basa en la capacidad
para predecir cambios potenciales en la estabilidad de la droga seca, a la vez que es Uutil
para seleccionar envases y prever la maxima humedad permitida durante el
almacenamiento de la planta seca.

El tilo es una especie vegetal de la familia Acanthaceae, nativa de los tropicos de
América y es utilizada por la medicina tradicional ya que tiene efectos
antiinflamatorios y relajantes.® Para el secado de esta planta muchas veces no se tiene

en cuenta el conocimiento de la actividad del agua y su relacién con la humedad de
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equilibrio. Por tanto, la obtencion y modelacion de la isoterma de equilibrio de esta
especie es de suma importancia para predecir su vida Util, asi como las condiciones
Optimas de secado y almacenamiento.

Por ende, el objetivo de este trabajo consistio en determinar la isoterma de adsorcion
de moléculas de agua en las hojas de Justicia pectoralis J. (tilo) seco, lo cual permitira

aportar criterios para su secado y almacenamiento.

Métodos

Los experimentos se realizaron en el Instituto de Investigaciones Fundamentales en
Agricultura Tropical “Alejandro de Humboldt” (INIFAT), ubicado en Santiago de las
Vegas, La Habana, Cuba.

Preparacion del material vegetal

Inicialmente se establecié una parcela experimental en condiciones de cielo abierto,
con dimensiones de 8 x 6 m en areas del INIFAT. En la misma se conformaron surcos
de 7 m de largo en los que se plantaron propagulos de Justicia pectoralis J. var.
pectoralis (tilo) a una distancia de 0,8 m de camell6n y 0,1 m de narigdn. La siembra
y las atenciones culturales se efectuaron segun las orientaciones del Manual de
cultivo.®

La cosecha se realiz6 de forma manual a los cuatro meses de establecido el cultivo y
fueron deshidratadas en un secador solar. Posteriormente, se molinaron en un molino
de cuchillas de laboratorio y se tamizaron a través de un tamiz con una malla de salida
de 1 mm de abertura. El contenido de humedad se determiné por triplicado, segun el
método gravimétrico y para ello se utiliz6 una balanza analitica de marca OHAUS
Explorer con una precision de 0,0001 g y una estufa de marca MEMMERR.

Determinacion de la isoterma de adsorcion
En la determinacion de la isoterma de adsorcion se utilizd la técnica analitica de
equilibrio higroscépico. En el analisis se colocaron diez gramos de hojas secas de

Justicia pectoralis var. pectoralis (tilo) por triplicado en desecadoras con diferentes
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soluciones salinas saturadas a la temperatura ambiental (272 °C) hasta alcanzar el
equilibrio.

Las soluciones salinas utilizadas fueron cloruro de litio, acetato de potasio, cloruro de
magnesio, carbonato de potasio, dicromato de sodio, cloruro de sodio, cloruro de
potasio, sulfato de potasio y agua, en un rango de actividad de agua comprendido
entre 0,112-1,00 en orden creciente. Se determiné el peso de la muestra diariamente
hasta que se obtuvo un peso constante y posteriormente se calcularon los contenidos
de humedad mediante el método A.O.A.C. n° 934.06.(7)

Los datos experimentales de equilibrio se ajustaron mediante las ecuaciones presentes
en latabla 1.

Tabla 1 - Modelos mateméticos aplicados a las isotermas de adsorcion®

Ecuacion Modelo Ecuacién
¥ -4 1
e = (m}s Halsey 1
X — a X C
® (1—a,)(1+a,(C— 1)) BET 2
X = a, KCX
® " (1-Ka,)((1—Ka,)+CKa,) GAB 3
In(l1—a,) 1
X.=( —a )E Henderson 4

. . 1
XE _ e['\mw:'Ln'J’)— ﬁ]]

Caurie 5
X, = Ky« a,™+ Ky = a,™ Peleg 6
X, =a-h(Ln(1-a,)) Smith 7
. ﬁK& reay+ 1"1"'2; DAW 8

Xe: contenido de humedad en equilibrio (g.g™* ms); aw: actividad de agua; Xm: contenido de humedad de la monocapa
(9.97*ms); Xs: constante de seguridad (g.g'ms); a, b, n1, n2, A, B, C, ¢, V, K, K1, Kz, K, k, k": constantes
caracteristicas del producto y relacionadas con el calor de adsorcion.

La calidad del ajuste se evalué a partir del coeficiente de correlacion lineal (R?) y el
porcentaje de error medio relativo (% E). La isoterma obtenida se clasificd de acuerdo

a su forma y niveles de adsorcion segun los cinco tipos propuestos por Brunauer.®
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Resultados

La humedad inicial de la muestra fue 0,1035+0,001 g.g™*ms y la condicidn de equilibrio
para todos los ambientes se alcanzé a las 312 h de iniciado el experimento (Fig 1).
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Fig 1 - Variacion de humedad de equilibrio en el tiempo para diferentes valores de humedad

relativa.

La figura 2 muestra los datos experimentales ajustados a los diferentes modelos.
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Fig. 2 - Ajustes de los modelos.

El modelo de mejor ajuste fue el de GAB (tabla 2). La curva seleccionada tiene una

forma sigmoideal y se clasifica como de Tipo IlI.
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Tabla 2 - Ajuste matematico de los datos experimentales del equilibrio higroscépico

Modelos Parametros R? %E
Peleg Ki=0,35; n1 = 2.15; K2 =0,15; n2 = 30 0,99 24,98
Caurie V=29; Xs=0,054 0,93 17,26
Halsey a=0,015; b= 1,502 0,96 16,55
BET C=1,24; Xm= 0,024 0,90 12,28
Henderson a=8,5;b=1 0,99 10,70
Smith a=5,06%103; b= 0,116 0,99 9,37
DAW K=12; K'=0,028; ¢=0,05; k=0.92; k"=0,038 0,99 8,65
GAB K=0,90; C=4,50; Xm= 0,054 0,99 7,19
Discusién

Las hojas de tilo expuestas a actividades de agua menor a 0,5 cedieron humedad al
medio hasta equilibrarse en un corto periodo de tiempo. Esto se debe a que
presentaron una mayor presion de vapor que la solucién salina a la que se expuso.

En cambio, a partir de 0,5 de actividad de agua, la pendiente de la curva se
increment6 con el correspondiente aumento de la humedad de equilibrio.®! Este
comportamiento esta determinado por el aumento de la presion de vapor de agua en el
aire en comparacion con la superficie de la hoja.®") En esas condiciones las hojas de
tilo presentaron un menor nimero de moléculas de agua en relacién al aire, lo cual
propicid la adsorcion de moléculas de agua y el incremento de la humedad de
equilibrio.

Durante el proceso de adsorcion que ocurre para actividades de agua por encima de 0,5
generaron contenidos de humedad que comprometen la calidad. Esto se debe a que el
contenido de humedad en el material para esas condiciones es superior al 0,1 g.g™* ms,
por lo que se favorece el ataque de hongos y bacterias.*? De ahi que secar por debajo
del contenido de humedad de equilibrio de la planta sea una opcién muy factible si se va
almacenar en las condiciones ambientales de Cuba.

La curva de Tipo Il es conocida como la isoterma de Flory-Huggins y coincide con la
reportada para Origanum mejorana L. (orégano).® Esta es una caracteristica de las
interacciones adsorbato-adsorbente débiles y se asocia a una probable fuerza de

adsorcion pequefia en la monocapa.’Y) Por otro lado, interacciones débiles generan
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altas aw e indican gran potencialidad de inestabilidad del material fundamentalmente
durante el almacenamiento.

En las especies Stevia rebaudiana Bertoni (stevia) y Mentha spicata L. (yerbabuena)
se reportan isotermas de Tipo I, por lo que las diferencias pueden deberse al rango de
temperatura de trabajo empleado por el autor (20 °C, 40 °C y 60 °C).!® La
temperatura es un pardmetro que interviene en la reduccion de la higroscopicidad del
producto debido a modificaciones estructurales, fisicas y texturales. Es por ello que
pueden las isotermas cambiar la forma de sigmoidal a parabdlica, lo que implica que
la curva de tipo 111 pase a ser de tipo 1l segun la clasificacion de Brunauer.®

El coeficiente (K") del modelo de DAW esta relacionado con el nimero de sitios de
adsorcién de agua ligada. lo que representa que este material presenta pocos puntos de
adsorcion con enlaces relativamente fuertes. En la practica esto implica que el proceso
de extraccién de humedad puede realizarse en poco tiempo pero debe tenerse en
cuenta que el gradiente térmico al cual se exponga el material vegetal conserve los
metabolitos secundarios que le confieren las propiedades medicinales.

El bajo valor obtenido en (K) en el modelo de DAW corrobora lo antes planteado. Este
parametro esta asociado con la intensidad de la atraccion de las moléculas ligadas, por
lo que bajos valores en este coeficiente infieren que la mayor cantidad de agua presente
en las hojas de tilo seco sea agua libre.

Por otra parte, el modelo de Peleg permite deducir el mecanismo de adsorcion de
vapor de agua. El primer término de la ecuacién representa la cantidad de agua unida
a los sitios de adsorcién de solidos no solubles y se relaciona con la contribucion de la
adsorcion superficial del total de agua unida al sustrato. El segundo término
representa la cantidad de agua en solucion acuosa compleja y se relaciona con la
adsorcion interna.4

De acuerdo a lo antes planteado, la ganancia de agua en las hojas de tilo seco esta
gobernada principalmente por la adsorcion superficial en el adsorbente, lo cual es
tipico de productos ricos en componentes solubles. Esto indica que este material
presenta una alta velocidad inicial de adsorcion de agua y una alta capacidad de

adsorcion, resultados coincidentes con los reportados en otros estudios.*¥
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Otro de los modelos que aporta informacion relevante es el de Halsey. Este considera
la condensacion de las multicapas, donde el pardmetro B caracteriza el tipo de
interaccion entre el vapor y el material.

El valor de B obtenido es pequefio en comparacion con otras especies estudiadas
como el jengibre.® Este parametro indico que las fuerzas de atraccion predominantes
son las de Van der Waals, lo que demuestra que en la composicion quimica del tilo
seco los enlaces mayoritarios son débiles y son capaces de llegar a grandes distancias
de la superficie de la hoja.*®

El contenido de humedad de seguridad (Xs) a partir de Caurie indic6 la humedad con
la cual se lograria la maxima estabilidad durante la vida de anaquel. Por otro lado, el
contenido de humedad en la capa monomolecular (Xm) obtenido por GAB represent6
la disponibilidad de sitios activos para la sorcién de agua en el material y se considera
como el valor en el cual la planta es mas estable.”)

Las diferencias con los valores obtenidos en diferentes trabajos como los reportados
para Cassia alata L. se atribuyen a la variacion en la composicion de la materia
prima, principalmente el contenido de azlcares."® A partir de estos modelos (GAB y
Caurie) y el contenido de humedad para 0,5 de actividad de agua se establece el rango
de humedad que determinan las condiciones para el almacenamiento seguro del tilo
Seco.

El modelo de GAB también facilité el conocimiento de las interacciones entre las
moléculas del agua de la multicapa con el adsorbente a través del parametro K. Su
valor tiende a estar entre el de la energia de las moléculas en la monocapa y el del
agua liquida.®® En este estudio el valor de K difiere de uno, lo cual indicé que las
multicapas no tienen propiedades de agua liquida y el comportamiento de sorcidén no
puede ser modelado por la ecuacion de BET.

Los resultados de este trabajo abren una linea de investigacién que aporta datos
importantes para conocer como ocurren los procesos de sorcion en las hojas de tilo.

A modo de conclusidn se pudiera afirmar que el modelo que mejor ajusta los valores
de contenido de humedad de equilibrio es el de GAB, el cual describe el
comportamiento sigmoideal de la isoterma y la clasifica como de Tipo IlIl. El tilo

presenta pocos puntos de adsorcion con enlaces relativamente fuertes, por lo que el
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proceso de extraccion de humedad de las hojas puede realizarse en poco tiempo. El
material vegetal se debe secar hasta humedades entre 5 y 8 % para almacenar de

forma segura en las condiciones climaticas de Cuba.
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