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Efecto de la temperatura y tipo de simulante de alimento en la cinética de liberacion
de limoneno a partir de envase activo de PEBD

Jesus Garcia Hernandez

Resumen. Los envases activos tienen una interaccion con los alimentos para mantener y
alargar la calidad y vida util del producto. En estos envases es necesario entender el
mecanismo de liberacion del compuesto de interés para su aplicacion a nivel comercial.
Actualmente diversos compuestos quimicos se usan en estos envases, sin embargo, existe
una tendencia en el consumo de productos con ingredientes de origen natural. El limoneno
es un compuesto presente en el aceite esencial de citricos, posibilitando su uso a nivel
comercial. El objetivo de este estudio fue comparar las propiedades mecanicas de dos
peliculas de polietileno de baja densidad (PEBD), una con limoneno al 8% (p/p) y otra sin
limoneno, asi mismo analizar la cinética de liberacion del limoneno. Las peliculas se
elaboraron por extrusion-soplado. La adicion de limoneno redujo el modulo de Young y la
fuerza maxima de ruptura, sin embargo, el porcentaje de elongacion se incrementd. Para la
difusion, la pelicula activa estuvo en contacto con dos simulantes de alimento (etanol al 10
y 50%) a tres temperaturas (5, 20 y 40 °C) por 10 dias. La cuantificacién de limoneno se
realiz6 con espectrofotometria UV-vis. Los coeficientes de difusion obtenidos en etanol al
10% fueron de 9x10°, 2.19x10°, 6.08x10° cm?/s; en etanol al 50% se obtuvo 1.15x10°,
6.47x107%°, 5.73x10° cm?/s a 5, 20 y 40 °C, respectivamente. A excepcion del tratamiento a
20°C y etanol al 10% se encontré un incremento en el coeficiente de difusion en medida
que la temperatura y la concentracion de etanol aumenta.

Palabras clave: Citricos, espectrofotometria UV-vis, extrusion-soplado, ley de Fick,
migracion

Abstract. The active packaging in addition to complying with food preservation, interacts
with the food to maintain and extend the quality of the product. In these packages, it is
necessary to understand the mechanism of release of the compound of interest for its
commercial application. Currently, various chemical compounds are used in these
containers, however, there is a trend in the consumption of products with ingredients of
natural origin. Limonene is a compound present in citrus essential oil allowing its
commercial use. The objective of this study was to compare the mechanical properties of
two PEBD films, one with limonene at 8% (w / w) and the other without limonene, as well
to analyze the kinetics of limonene release. The films were made by extrusion-blowing. The
addition of limonene reduced Young's modulus and the maximum breaking strength,
however, the elongation percentage increased. For diffusion, the active film was in contact
with two food simulants (10% and 50% ethanol) at three temperatures (5, 20 and 40 ° C)
for 10 days. Limonene quantification was performed with UV-vis spectrophotometry. The
diffusion coefficients obtained in 10% ethanol were 9x107°, 2.19x10°°, and 6.08x10° cm?/s:
in 50% ethanol 1.15x108, 6.47x10°, and 5.73x10° cm?/s at 5, 20 y 40 °C, respectively.
Except for the treatment at 20 ° C and 10% ethanol, an increase in the diffusion coefficient
was found as the temperature and the concentration of ethanol increases.

Key words: Citrus, extrusion-blowing, Fick's law, migration, UV-vis spectrophotometry
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1. INTRODUCCION

La industria alimentaria a través de los afios ha desarrollado diferentes tipos de envases para
alimentos con el proposito de alargar la vida Gtil de los mismos. Su funcion es proteger los
alimentos de la contaminacion y deterioro, facilitar el transporte y almacenamiento de estos,
asi como proveer al consumidor sobre informacion del alimento (Robertson 2010).

Los envases han evolucionado en respuesta a las exigencias de los consumidores,
principalmente en cuanto a durabilidad, conservacion de nutrientes, frescura y apariencia,
dejando los sistemas tradicionales de envasado. Como respuesta a estas exigencias se han
desarrollado nuevas tecnologias, una de ellas son los envases activos (Diaz 2005).

Los envases activos son aquellos que ademas de suponer una barrera entre el alimento y el
exterior, incorporan ciertos aditivos a la pelicula de envasado con el objetivo de mantener
y alargar la calidad del producto a través de una interaccion entre el envase y el alimento.
Los aditivos que se usan pueden ser capaces de eliminar oxigeno, adsorber dioxido de
carbono, humedad, etileno y olores extrafios, o bien liberar antioxidantes u otros
conservantes (Rodriguez 2013). Para la elaboracion de este tipo de envases se debe de
estudiar primero el mecanismo de deterioro del alimento antes de su aplicacion (Rodriguez
2013). En envases activos con liberacion de compuestos es fundamental estudiar la cinética
de liberacion de estos, asi como su interaccion con el alimento para analizar y determinar
las mejores condiciones para su aplicacion a gran escala.

La industria mundial del envasado destinado ubica a los alimentos con un 50% de
participacion (FAO 2014). Los plésticos son los principales materiales para envase y
embalaje gracias a su flexibilidad, plegabilidad, adaptabilidad y facilidad de manejo
(Ministerio de Comercio Exterior y Turismo de Pert 2009).

Los plasticos pueden moldearse mediante procesos térmicos a bajas temperaturas y
presiones (Diaz 2005). Las poliolefinas son una de las principales familias de materiales de
los polimeros, siendo el polietileno (PE) y el polipropileno los de mayor consumo mundial
alcanzando maés del 65% del consumo mundial en el 2005 (Delgado 2007).

El PE es quimicamente el polimero mas simple, formado a partir del monémero etileno
(C2H4) que a través de un proceso catalitico se transforma en una cadena de carbonos e
hidrogenos (Delgado 2007). El PE es considerado el material plastico mas importante para
el envase y embalaje.



El PE se clasifica en dos grupos principales; PE de baja densidad (PEBD) para los
ramificados y PE de alta densidad (PEAD) para los mas cristalinos, cada uno de estos PE
posee una densidad entre 0.91-0.925 y 0.941-0.965 g/cm?, respectivamente. Independiente
de su densidad, todos se basan en cadenas de etileno, es por esto su resistencia a casi todos
los productos quimicos, aunque algunos disolventes pueden causar hinchamiento (Miravete
2012). El PEBD permite un facil termosellado, es resistente y flexible (Ministerio de
Comercio Exterior y Turismo de Per( 2009).

Los aceites esenciales son una mezcla de aceites volatiles responsables de las fragancias de
las flores y otros o6rganos vegetales. Estos son ampliamente utilizados en la industria
farmacéutica, alimentacion, licoreria y confiteria (Transito 2004).

En los Gltimos afios se ha incrementado el interés en el uso y estudio de estos aceites
esenciales, asi como de sus componentes, tal es el caso de los obtenidos de los citricos. En
la cascara de naranja podemos encontrar compuestos como: benzaldehido, terpineno,
limoneno, linalol, canfor, acetato de benzilo, nerol, acetato de linalilo y acetato de geranilo,
siendo el limoneno el componente mayoritario del aceite esencial de la cascara de naranja
(YYanez et al. 2007)

El limoneno es el monoterpenoide mas frecuente en las plantas. Este es un liquido incoloro
que se clasifica como monoterpeno, se compone de dos unidades de isopreno y se puede
presentar en dos formas L-limoneno y D-limoneno. (Nikfar y Behboudi 2014). Es
responsable por el tipico olor a naranja-limén, un olor citrico. Asi mismo ha sido utilizado
como agente antimicrobiano en contra de Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa
y Cryptococcus neoformans, (van Vuuren y Viljoen 2007).

El término de migracion es referente a la transferencia de componentes a un alimento en
cantidades que podrian poner en peligro la salud humana, provocar un cambio inaceptable
en la composicion de los alimentos o en las caracteristicas organolépticas de los mismos
(Piringer 1994). Esta transferencia puede aprovecharse para elaborar formulaciones de
polimero y aditivos con actividad antimicrobiana, procesarse como pelicula para que por
medio de la migracion puedan liberarse a alimentos. Los estudios de migracion son para
estudiar la cinética de liberacion, estos, se realizan con simulantes de alimentos, ya que son
soluciones simples que facilitan los analisis de los compuestos activos y mantienen bajos
los costos de los estudios.

Esta investigacion se llevé a cabo con el fin determinar el efecto de la temperatura y el tipo
de simulante en la cinética de liberacion del limoneno a partir de un envase activo de PEBD.
Para lo cual se plantearon los siguientes objetivos:

e Elaboracion y caracterizacion de propiedades mecanicas de pelicula activa a partir de
PEBD con limoneno.

e Determinar la migracion de limoneno hacia simulantes de alimentos a partir de una
pelicula de PEBD.

e Evaluar el efecto de la temperatura y el tipo de simulante de alimento en la migracién
de limoneno.



2. MATERIALES Y METODOS

Localizacion del estudio.

El estudio se realizo en el laboratorio de Envases y Vida de Anaquel, el cual pertenece a la
Coordinacion de Ciencia y Tecnologia de Alimentos de Origen Vegetal (CTAQV) del
Centro de Investigacion en Alimentacién y Desarrollo (CIAD), ubicado en Carretera
Gustavo Enrique Astiazardn Rosas, NO. 46 Col. La Victoria, CP. 83304, Hermosillo,
Sonora, México.

Reactivos.

(S)-(-)-limoneno (96%) Sigma-Aldrich (Espaiia).

Agua Milli-Q filtrada con SIMPLICITY UV MILLIPORE (Darmstadt, Alemania).
Etanol grado para cromatografia liquida, LiChrosolv (Darmstadt, Alemania).
PEBD de Braskem IDESA® (Ciudad de México, México).

Equipo.

e Extrusor (Beutelspacher, México).

e Espectrofotometro UV-VIS CARY 50 VARIAN® (California, Estados Unidos de
América).

Balanza analitica Mettler AE240 (Suiza).

Micrometro DDT CADY & CO (IL, Estados Unidos de América).

Analizador de textura TAXT2 (Scardale, Nueva York)

Infrarrojo Thermo Fisher Scientific Nicolet iS50 (Langenselbold, Alemania).

Materiales.
Pipetas Pasteur (3 ml) y Celdas de cuarzo (3 ml)

Preparacion de simulantes de alimento.

Se prepararon los simulantes de alimentos a dos diferentes concentraciones de etanol grado
para cromatografia liquida, LiChrosolv (Darmstadt, Alemania), una al 10% Yy otra al 50%
respecto al volumen. Se prepararon 2 litros de cada simulante para lograr las
concentraciones deseadas, para lo cual se mezclé etanol puro con agua Milli-Q siguiendo
la siguiente ecuacion.



., Volumen de soluto
% de concentracion = — x 100 [1]
Volumen de solucion

% de concentraciéon (Volumen de solucioén)
= Volumen de soluto [2
100 [ ]

Para el célculo del solvente (agua Milli-Q), se restd el valor del volumen de la solucion
menos el volumen del soluto (Etanol puro). Las sustancias se midieron en diferentes
probetas y se depositaron en un contenedor de vidrio color &mbar.

Elaboracion de pelicula.

Se uso el proceso de extrusion-soplado (Figura 1.) con un extrusor de 2.5 kg/h de capacidad
con un dado de salida circular (Beutelspacher, México). Las peliculas se elaboraron con
PEBD porque es uno de los materiales mayormente usados en el envasado de alimentos y
tiene uno de los coeficientes de difusion mas altos (Maia et al. 2016). Se procesaron dos
peliculas, la primera Unicamente de PEBD correspondiente a la pelicula control, y la
segunda pelicula con 8% de limoneno agregado. EI limoneno se mezcl6 con los pellets de
PEBD antes de ser colocados en la tolva de alimentacion. En este proceso el equipo de
extrusion se aliment6 con los pellets de PEBD en una tolva hacia dentro de un barril de
extrusion donde se calienta y funde (Groover 2007). Posteriormente el material fluyé a
través de un tornillo sin fin hasta su salida en el dado, el cual es una boquilla por donde sale
la pelicula extruida (preforma), posteriormente es soplada hasta obtener la forma adecuada
(Lépez Romero 2013). La temperatura que se uso fue de 105y 110 °C, para las zonas I, |1,
I1l, y 118 °C para las zonas IV y V respectivamente, a una velocidad de 70 rpm para el
jalador y 26 rpm para el tornillo, teniendo un tiempo de residencia de 5 minutos. Todo el
procesamiento se realiz6 en ausencia de luz UV, haciendo uso de luz roja.

Tolva de alimentacion
l Pelicula extruida

Elemento de calentamiento

Motor Salida

Dado

Tornillo de Arquimedes

|

Zonal Zona Il Zona ITI Zona IV

Figura 1. Extrusor para elaboracién de peliculas.

Almacenamiento de peliculas.
Las peliculas se cubrieron con papel aluminio, en bolsas de polietileno aluminizado a una
temperatura de -20 °C en una camara de almacenamiento para evitar pérdidas de durante el
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almacenamiento. Existe evidencia en la disminucién de limoneno durante su
almacenamiento por efecto de la temperatura y la presencia de oxigeno; estos cambios
pueden producir cambios sensoriales que afecten la calidad de los alimentos al entrar en
contacto. La presencia de oxigeno afecta la estabilidad de este compuesto en aceite esencial
de lima a partir de los tres meses almacenado a 4 °C (Bringas et al. 2012).

Elaboracion de bolsas.

Se elaboraron bolsas con un area de 1 dm?, para la cual se cortaron peliculas de 10.5 x
12cm, estas dimensiones permitieron sellar la bolsa y dejar una pestafia que permitid
depositar las muestras durante la toma de datos. La bolsa tuvo un orificio en uno de los
lados més cortos para permitir la toma de muestra, dicho orificio tuvo una longitud de 1.3
cm aproximadamente. Las bolsas fueron cortadas individualmente y selladas por los lados
que se describen en la siguiente ilustracion. Para el orificio de muestreo, se colocé una tira
de papel aluminio entre las peliculas de PEBD para evitar que se sellara.

Preparacion de ensayo de migracion.

Elaboracion de bolsas de PEBD. Para el desarrollo del experimento fue necesario elaborar
bolsas de la pelicula activa, asi como de la pelicula control, se determind un decimetro
cuadrado de area de exposicion durante el experimento. En la figura 2 se describe el disefio
de las bolsas usadas en las pruebas de migracion.

5.5cm
0.5cm 1.3cm
1.5cm
I 0.5cm
10cm 12cm
0.5cm
5.5cm
[T sello

[ Orificio para muestreo
Figura 2. Disefio de bolsas.



Las bolsas fabricadas se llenaron con los simulantes de alimentos de acuerdo con los
tratamientos presentados en el cuadro 1. Se colocé una etiqueta de identificacion a cada una
de las bolsas correspondiente al tratamiento y nimero de repeticion. Se realizaron tres
repeticiones para cada tratamiento. Antes de depositar el simulante en las bolsas se pesaron
las bolsas en la balanza analitica Mettler AE240.

Con ayuda de una micropipeta de 10000 pl se depositaron 40 ml del simulante dentro de la
bolsa. Posteriormente se pesé el volumen depositado, con la balanza tarada con la bolsa
correspondiente. Las bolsas se cerraron con sujetadores de documentos de acero templado,
estos fueron colocados en el sitio del orificio de toma de muestra con un doblez de la pestafa
de la bolsa hacia el frente. Las bolsas se colocaron en forma horizontal y con la pestafia
doblada hacia al frente para evitar derrames. Las bolsas se depositaron en canastas plasticas
cubiertas de papel aluminio para reducir perdidas del compuesto activo.

Propiedades mecéanicas.

Se midid elongacion con un analizador de textura TA-XT (Scardale, N.Y., EE. UU.). Esta
prueba origind tres propiedades: fuerza de tension, % de deformacion y modulo de
elasticidad (Mufioz 2014). Dichas propiedades permitieron conocer la resistencia de las
peliculas. Se usaron probetas de 30 mm de largo y 10 mm de ancho. La longitud final
correspondio a la distancia al momento de la fuerza maxima, ya que se observo que después
de alcanzar la fuerza de tension la longitud final variaba mostrando diferentes
comportamientos.

El porcentaje de deformacion se calculé con la siguiente ecuacion:

Deformacion lineal = (l;—lo) x 100 [3]
0

Donde:
| = Longitud final
[, = Longitud inicial

El mddulo de Young se calculé como la pendiente de la regién lineal de la curva de tension
en funcion de la deformacién.

Absorbancia (ABS) y Transmitancia (TRS).

Ambas propiedades se midieron con un espectrofotometro UV-VIS (CARY 50,
VARIAN®). Se realizaron barridos de 200 a 800 nm para ambas pruebas. Las pruebas se
realizaron por triplicado en cada caso.



FTIR (Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier por sus siglas en
inglés).

La espectroscopia FTIR ofrece un método simple, eficiente y no destructible para identificar
y distinguir la mayoria de los polimeros, basados en bandas de absorcion infrarroja
conocidas que representan distintas funcionalidades quimicas presentes en el material. Se
analizo la pelicula activa y la pelicula control con un infrarrojo (Thermo Fisher Scientific
Nicolet iS50)

Curva estandar.

Se realizé una curva estandar para correlacionar la absorcion (ABS) del limoneno con la
concentracion de este, esta curva se realizo a partir de una solucion madre (Etanol puro +
Limoneno(s)) con una concentracion de 17.12 mg/ml, las diluciones se prepararon con los
dos simulantes usados.

Muestreos.

Los muestreos se realizaron con pipetas Pasteur de 3 ml. Se tom6 una alicuota de 3 ml de
simulante contenido en las bolsas y se deposito en una celda de cuarzo de 3 ml para su
lectura en el espectrofotdometro UV-VIS. Las lecturas de absorbancia se realizaron cada 20
minutos durante las primeras 2 - 3 horas desde el contacto de la pelicula con el simulante,
a partir de ese momento se observé que no habia cambios en la absorbancia respecto al
tiempo, demostrando que la difusion habia Ilegado al equilibrio. Posteriormente, las lecturas
se realizaron cada hora, hasta la hora seis. Para cada lectura se realizé una calibracion con
un blanco de simulante de alimento correspondiente al tratamiento a medir.

El reglamento No. 10/2011 sobre materiales y objetos plasticos destinados a entrar en
contacto con alimentos, menciona que el tiempo de contacto para materiales que estén en
contacto con materiales es entre 3 y 20 dias, y debe de realizarse hasta los 10 dias la
determinacion de migracion de compuestos (Comision Europea 2011). Se midié6 ABS de
las muestras al dia 10 y para algunos casos también se tomaron lecturas durante ese periodo,
asumiendo que las lecturas corresponden a un intervalo de 24 horas. La alicuota tomada fue
devuelta a la bolsa correspondiente.

Determinacion y cuantificacion de limoneno.

La migracion se determiné con la absorbancia (ABS) del simulante de alimento en contacto
con la pelicula con limoneno. El limoneno muestra un pico de absorbancia a 207 nm debido
a los enlaces dobles aislados (Berger y Sicker 2009). Se realizaron barridos para determinar
la longitud de onda a la que se mediria el limoneno.

Coeficiente de difusion (D).

Se us6 un modelo simplificado de migracion para tiempos de contacto cortos (Hamdani et
al. 1997), el cual hace referencia al comienzo del proceso de migracion para calcular el
coeficiente de difusion (D) de limoneno desde la pelicula de PEBD hacia el simulante. Se



asumio que el limoneno Unicamente migré hacia el simulante de alimento, asi mismo, el
limoneno disminuye su concentracion durante el contacto (envase finito).

La ecuacion se adapto para este estudio, ya que se hizo uso de la absorbancia del simulante
respecto al tiempo para observar la cinética de liberacion del limoneno, la ecuacion es:

mpy 2 [Dt
e iy L
F,00 T
Donde me, t es la absorbancia de limoneno difundido al simulante de alimento después del

tiempo t; mr, ., es la absorbancia de limoneno difundida al simulante en estado de equilibrio;
L es el espesor de la capa de LDPE; D es el coeficiente de difusion; y t es el tiempo. Los

1
valores de mr/mr. Se graficaron en funcion de tz. D se calculé a partir de la pendiente
(Sk»), de acuerdo con la ecuacion 5 (Soto CD. et al. 2008).

D="(Spwl)” [5]

Energia de activacion para la difusién (Ea).
La Ea se calculd para la pelicula con limoneno mediante la ecuacion 6. para difusion (Garde
et al. 2001).

E

D = DyeRP  [6]

Donde E,, es la energia de activacion para la difusion, R es la constante ideal de gases (8.314
JKtmol?) y T es la temperatura absoluta (°K). Se graficd el valor logaritmico de D contra
el reciproco de la temperatura absoluta, resultando en una correlacion linear (Welle y Franz
2011). Ea fue obtenido usando la pendiente (m) de la linea (m= - E2/2.303R) (Graciano et
al. 2010).

Disefio Experimental.

Se uso un disefio completamente al azar, con arreglo factorial de 3 x 2. Los factores fueron
temperatura de contacto (5, 20 y 40°C) y tipo de simulante de alimento (etanol al 10 y al
50% v/v). Se emplearon un total de tres repeticiones para cada tratamiento. El experimento
se desarrolld con pelicula activa y pelicula control para un total de 36 unidades
experimentales. Las variables respuesta que se evaluaron fueron las propiedades mecanicas
tales como: fuerza méxima de ruptura, porcentaje de elongacién y médulo de Young, asi
como el coeficiente de difusion expresado en cm?/s.

Para realizar las pruebas de migracion, se tom6 como referencia el reglamento No. 10/2011
de la comision europea sobre materiales y objetos plasticos destinados a entrar en contacto
con alimentos, el cual establece los criterios para realizar ensayos de migracion (Comision
Europea 2011). El cuadro 1.se describen los tratamientos realizados. La temperaturaa 5 °C
simula condiciones de refrigeracion (0-5°C), la temperatura de 20 °C simula condiciones
de ambientes reales de clima frio-templado entre los 5 °C y 20 °C, mientras que a 40°C se
simula condiciones reales de clima calido entre los 20 °C y 40 °C. Se realiz6 la medicion
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hasta el dia 10, ya que se consider6 como una pelicula que puede estar en contacto por mas
de tres dias y menor a 20. El etanol al 10% es considerado como simulante alimentario A'y
el etanol al 50% es considerado como D1. El primero se usa para ensayos en los que
involucren alimentos de caracter hidrofilico, mientras que el segundo es usado para
alimentos de caracter lipofilico, con un grado de alcohol superior al 20% y para aceite en
emulsiones acuosas (Comision Europea 2011).
Cuadro 1. Tratamientos usados para analizar el efecto de la temperatura y tipo de simulantes

de alimento en la difusién de limoneno.

Pelicula con limoneno

Pelicula control

Tratamiento ID Simulante  Temperatura  Simulante  Temperatura

(%) CO) (%) 9

1 T1 Etanol 10 40 Etanol 10 40

2 T2 Etanol 50 40 Etanol 50 40

3 T3 Etanol 10 20 Etanol 10 20

4 T4 Etanol 50 20 Etanol 50 20

5 T5 Etanol 10 5 Etanol 10 5

6 T6 Etanol 50 5 Etanol 50 5

Andlisis de datos.

Los analisis estadisticos se realizaron con el programa “SAS®”; se realiz6 un ANDEVA
con un modelo lineal general y una prueba de medias DUNCAN, se usé una prueba de
interaccion de dos factores para la variable coeficiente de difusion, a través de medias
ajustadas con el procedimiento LS Means.



3. RESULTADOS Y DISCUSION

Durante las ultimas décadas se han logrado realizar aportes cientificos sobre el proceso de
migracion y su comportamiento en los materiales de envasado de alimentos. Las
investigaciones relacionadas a migracion han contribuido a las legislaciones y directrices
internacionales y europeas sobre materiales en contacto con alimentos. Asi mismo, se ha
demostrado que la migracion podria ser un proceso tanto fisico como matematico,
predecible y descriptivo, de esta manera la transferencia méasica de un material plastico a
simulantes de alimentos se ha considerado un proceso previsible que en la mayoria de los
casos obedece las leyes de difusion de Fick (Gavriil et al. 2018). Los estudios de migracion
usan simulantes de alimentos autorizados oficialmente, su uso se establecio en EUA y
Europa evitando los estudios analiticos de migracion con alimentos reales, debido a la
complejidad de analizar los mismos (Comision Europea 2011).

La Directiva 85/572 / CEE define las condiciones de prueba de acuerdo con las condiciones
de uso previstas y enumera los simulantes de alimentos para usar con las pruebas de
migracion (Arvanitoyannis y Bosnea 2004).

Pelicula activa con limoneno.

Se elaboraron 400 g de PEBD, se obtuvieron cuatro lotes de pelicula, el mayor porcentaje
de compuesto activo se obtuvo en los lotes #2 y 3, mismos que fueron usados para el
estudio. La pelicula control mantuvo la homogeneidad del grosor, por lo que no fue
necesario separar en lotes la pelicula.

Se us6 la pelicula del lote dos para todos los tratamientos a excepcion del T3 (Etanol 10%,
20°C), el cual se realiz6 con pelicula del lote tres ya que se repitio el tratamiento, pero la
pelicula del lote #2 no fue suficiente para las tres repeticiones. El lote dos y tres tuvieron
una anchura de pelicula de 7 cm en ambos casos. El espesor de las peliculas fue medido con
un micrémetro (E.J CADY & CO, Modelo DTT). Los espesores expresados en MILS se
convirtieron en centimetros, teniendo valores promedio de 0.007, 0.066, 0.0032, 0.0066,
0.0083 y 0.0072 cm para las bolsas de los tratamientos uno al seis respectivamente. Sin
embargo, para el céalculo del coeficiente de difusion se utilizo el espesor de cada una de las
bolsas, con la finalidad de ajustar el calculo de este, ya que existe heterogeneidad en la
pelicula del mismo lote y esto supone una mayor cantidad de limoneno difundiéndose en el
simulante de alimento.
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La pelicula control y pelicula con limoneno no mostraron tener diferencias en color a simple
vista antes y después del tratamiento, al igual que peliculas de PLA con limoneno donde el
limoneno no afecta en la transparencia del material (Arrieta et al. 2013).

Propiedades mecanicas.

Las propiedades mecanicas expresan la resistencia de un material a la elongacion y a la
ruptura. La fuerza de tension representa la maxima resistencia de una pelicula sometida a
una prueba de elongacion (Alendy 2018). Cuando se somete a una tension, el modulo de
elasticidad indica cuan rigido es un material. La deformacién por elongacién mide la
flexibilidad o ductilidad de las peliculas (Chariguaman 2015).

Como se puede apreciar en el cuadro 2, la incorporacion de limoneno causé una reduccion
en el mddulo de Young, asi como en la fuerza Maxima de ruptura, en el caso del porcentaje
de elongacion fue menor para la pelicula control. Este mismo comportamiento se observd
en peliculas de PLA donde la adicion de limoneno aumento significativamente la
flexibilidad debido al efecto de plastificacion logrado por la adicion de limoneno (Arrieta
et al. 2013)

Cuadro 2. Promedio y desviacion estandar de propiedades mecénicas de pelicula control y
con limoneno (8%).

Pelicula Fuerza Maxima de Elongacion Modulo de Young

ruptura (MPa) (%) (MPa)
Control 89.64" + 4.18 2834 + 18 10.614 +0.32
Limoneno 61.38% +1.94 306" + 34 6.89% + 0.45
CV (%) 0.2 0.09 0.23

Letras A-B indican diferencia estadistica (P < 0.05) en la misma columna.
DE = Desviacion estandar
CV = Coeficiente de variacion

No hubo diferencia significativa en la distancia de ruptura de las peliculas, ni para el
porcentaje de elongacion, el médulo de Young y la Fuerza de ruptura fueron
significativamente diferentes en la pelicula activa y el control, la pelicula control mostré
una media mayor que la pelicula activa.

Absorbancia y transmitancia.

Se realizaron barridos a diluciones de limoneno con etanol grado para cromatografia
liquida, LiChrosolv (Darmstadt, Alemania) a partir de una solucién madre (SOL M) de
17.12 mg/ml. Se puede observar solamente en la solucién madre existen picos definidos,
sin embargo, cuando disminuy0 la concentracion de la solucion madre la expresion de los
picos también disminuyd. A pesar de que no hubo un pico definido que diferenciara el
etanol del limoneno, se puede apreciar una curva que va desde los 200 nm hasta los 220
nm, quedandose 210 nm como la longitud de onda a medir ABS del limoneno presente en
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los simulantes de alimentos. Se ha reportado que el limoneno tiene un pico de ABS a 207
nm lo cual hace muy cercano a las lecturas tomadas en esta investigacion (Berger y Sicker
2009).

Como se puede observar en la figura 3 a pesar de que los barridos de las diluciones de
limoneno no mostraron un pico definido que lo diferenciara de la absorbancia del ETOH
puro, se observo una notable curvatura en el rango de 200-220 nm en las diluciones de
limoneno, esta curvatura no se presento en el ETOH de alimento. Se midié ABS a 210 nm
ya que fue la longitud de onda de mayor expresion registrada para el estandar de s-limoneno
en las pruebas de barrido en el rango 200-220 nm.

10+

4+ SOL M

D1

DB

0+ ETOHP

200 220 240 260 280
Wavelength {nm)
Figura 3. Barridos de ABS para Diluciones con ETOH puro, concentraciones de 3.93, 0.99

y 0.02 mg/ml para D1, D2, D6 respectivamente.

Curvas de absorbancia de limoneno.

Las curvas de calibracion se realizaron con diluciones que iban de 0.00096 a 0.058 mg/mi
para simulante etanol al 10% y de 0.0017 a 0.308mg/ml para etanol al 50%. Se tuvo un R?
del 98 y 91% para ETOH al 10 y 50%, respectivamente, estas curvas se hicieron a partir de
una solucion madre de 17.12 mg/ml.

A pesar de que las curvas de ETOH al 10 y 50% muestran un R? aceptable (figura 4.), no
fue posible correlacionar la absorbancia con la concentracion de limoneno debido a que al
sustituir los valores de ABS por mg/ml en el grafico para el célculo de la pendiente de la
recta, el coeficiente de variacion de las repeticiones aumentaba su variabilidad, por lo que
se decidid usar unicamente la ABS para el calculo del coeficiente de difusion.
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Figura 4. Curvas de ABS vs concentracion (mg/ml) de limoneno A) Curva de ETOH 10%
B) Curva de ETOH 50%.

Barrido de peliculas.

Absorbancia. El barrido de las peliculas al igual que el barrido realizado en las diluciones
con ETOH puro (Figura 5) no mostrd picos definidos que mostraran diferencias entre la
pelicula con limoneno y la pelicula control, aunque es claro que hay una mayor absorbancia
en la pelicula con limoneno en el rango 200-220 nm.

10+

Abs

Limanend

0 Contral

T T T T T
220 240 260 280 300
Wavelength (nm)

Figura 5. Barrido de ABS pelicula activa y control, espectro de 200-300 nm.

Transmitancia. La transmitancia mostré un comportamiento inverso a la absorbancia, es
decir, hay una mayor transmitancia en la pelicula control en la region de 200-220 nm. En
la figura 6 se muestra el barrido de transmitancia realizado a ambas peliculas.
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Figura 6. Barrido Transmitancia pelicula activa y control, espectro de 200-800 nm.

Analisis FTIR (Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier por sus siglas
en inglés).

La figura 7 muestra el espectro de FTIR de S-(-)-limoneno (96%) Sigma-Aldrich (Espafia),
se puede notar picos en la region de 2900, 1700-1600, 1500-1400 y 800-700 cm™
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Figura 7. espectro de FTIR de S-(-)-limoneno (96%) Sigma-Aldrich (Espafia).

En la figura 8 se puede observar un pico de transmitancia en la region de 2916, 1644, 1435,
885 y 796 cm™ correspondiente al (S)-(-)-limoneno (96%) Sigma-Aldrich (Espafia) los
cuales concuerdan a las regiones de absorbancia de FTIR reportadas por el fabricante.
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Figura 8. Espectro de (S)-(-)-limoneno (96%) Sigma-Aldrich (Espafa).

Las moléculas absorben luz a longitudes de onda especificas basadas en diferentes modos
vibratorios Unicos para cada grupo funcional y caracteristica estructural. Este tipo de
analisis también ha sido utilizado para la identificacion de compuestos volatiles del aceite
esencial del limén (Citrus lemon L.) (Boughendjioua y Samah 2017).

En la figura 9 se puede notar un ligero pico a 888 cm™, este pico lo comparte (S)-(-)-
limoneno (96%) demostrando la presencia de este compuesto en la pelicula. Los picos que
se hacen notar en el limoneno y en la pelicula activa corresponden a enlaces alquenos(C-
H) y Aromaticos (C-H) y enlaces dobles de carbono con una frecuencia de banda entre los
3100-3000 , 3150-3050 y 1600-1680 cm, respectivamente, los cuales has sido reportado
estar presentes en el aceite esencial de limén (Boughendjioua y Samah 2017). EI PEBD
muestra bandas de absorcion a los 291, 2845 correspondiente a vibracién de tension de C-
C, 1467, 1462, 1377 para la vibracion de flexion de CHz y 730 y 717 cm™ para flexion
asimétrica en el plano (Jung et al. 2018).
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Figura 9. Espectro correspondiente a la peliculaugctiva (4000-500cm’Y).

Se reportado que el limoneno en pruebas de espectroscopia presenta una banda de seleccion
a los 888 cm C-H deformacién (Cava et al. 2004). En la figura 10 no se observaron los
picos caracteristicos del espectro del limoneno y en el de la pelicula con limoneno, los
cuales estan ubicados a los 1644 y 886 cm™, mostrando asi la ausencia de este compuesto
en la pelicula control.
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Figura 10. Espectro correspondiente a la pelicula control (4000-500cm™).
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Comportamiento de difusion.

El presente estudio establecié como tiempo de contacto entre simulante de alimento y
pelicula 10 dias, ya que se considero la prueba para una pelicula que esté en contacto con
alimento por mas de tres y menor a 20 dias (Comision Europea 2011). A pesar de que el
tiempo de contacto de la pelicula con el simulante fue de 10 dias, se observo que la difusion
ocurrio durante las primeras 6 horas de contacto (figura 11 A-F). En pruebas de sorcion de
limoneno de jugo de naranja en PEBD donde también se ha estudiado la difusion del
limoneno reportan un equilibrio del compuesto a los 29 dias de almacenamiento en ausencia
de luz, cabe destacar que si bien se puede calcular coeficiente de difusion para este caso, la
morfologia y la naturaleza del producto asi como el proceso de migracién alimento-envase
hace que se extienda el tiempo de equilibrio, mientras que el tiempo de equilibrio entre
envase-alimento se reduce (Cava et al. 2005).

Ademas, es posible observar que en la pelicula control no existe un aumento considerable
en la absorbancia durante las primeras 6 horas (figura 12 A-F), deduciendo que el limoneno
migra hacia el simulante. Sin embargo, se puede apreciar que a partir de las 24 horas de
contacto de ambas peliculas con el simulante, la ABS incrementaba (Figura 13 A-F) esto
puede ser porque existen otros compuestos que se liberan a partir de este tiempo de contacto,
sin embargo esta investigacion no se enfoco en la identificacion de dichos compuesto.

El tiempo en alcanzar el equilibrio, es decir el tiempo en que se mantuvo una difusion lineal;
fue 0.6 horas, para los T1, T2y T3, 1 hora para T4y T6 y 1.6 horas para el T5. Dada la
afinidad del limoneno con el etanol se esperaba un equilibrio en menor tiempo en los
tratamientos con mayor concentracion de etanol, sin embargo, en los tratamientos a 40 °C
no hubo diferencia en el tiempo en alcanzar el equilibrio, a 20 °C fue mas rapido el
equilibrio en el tratamiento con ETOH al 10%, y a 5 °C el tiempo fue menor con etanol al
50%.

En la figura 11 (A-F) se puede observar que el equilibrio se alcanza en las primeras horas
de contacto, a partir del punto de equilibrio la ABS deja de presentar un comportamiento
lineal y no muestra aumento significativo de durante las primeras 6 horas. Asi mismo, se
puede apreciar que los diferentes tratamientos a pesar de tener un comportamiento similar
en la curva de migracion, la ABS para cada uno de los tratamientos fue diferente, esto puede
deberse a que el método usado para la elaboracion de la pelicula, ya que este no asegura
una distribucion uniforme del limoneno, ademas este proceso tiene una limitacion la cual
radica en que la precision es baja, por lo que el espesor de las paredes de un mismo lote
puede variar considerablemente. Este es un defecto comin para este método, sin embargo,
existen equipos auxiliares que pueden mejorar la precision de este método de conformacién.
(L6pez Romero 2013).
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Figura 11. Absorbancia a 210 nm de simulante en contacto con pelicula activa A)-F)
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Se ha reportado que el equilibrio en la migracion de astaxantina desde peliculas de PEBD
a temperaturas de 23, 30 y 40 °C se alcanz6 a las 190.5, 50.38 y 12 horas con una relacion
de 59.62, 93.81 y 97.95% de astaxantina respectivamente (Colin et al. 2013). La liberacion
de a-tocoferol desde LDPE en ETOH al 95% a 30 y 40°C alcanzo el equilibrio después de
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10y 15 horas respectivamente (Shen 2012). Se ha reportado que el Irganox 1076 liberado
de LDPE en ETOH al 95% alcanzé el equilibrio después de 30 y 24 horas a 30 y 40 °C
(Galotto et al. 2011). Al igual que en todos estos casos en el presente estudio con excepcion
del tratamiento a 20 °C con etanol al 10%, el tiempo en alcanzar el equilibrio es menor en
medida la concentracion de etanol aumenta ya que el limoneno es un compuesto no polar,
haciéndolo insoluble en agua (Adams y Demyttenaere 2003).

En un estudio de migracion de flavonoides desde una pelicula de PEBD se observé que el
equilibrio se alcanzé en casi los mismos porcentajes de compuesto migrado en los diferentes
tratamientos; 70.3,72.5 y 73.7% respecto al contenido inicial de antioxidante afiadido
(Zhang y Zhao 2014). Contrariamente en este estudio se obtuvo una variacién en la ABS
en que se alcanzé el equilibrio, esto es producto de la variabilidad del grosor de la pelicula,
el proceso de elaboracion de pelicula usado dificulta mantener la homogeneidad del grosor
de la pelicula elaborada.

En la figura 12 (A-F) se puede apreciar que a diferencia del simulante en contacto con la
pelicula activa, el simulante con la pelicula control no mostro un incremento en la ABS
significativo durante las primeras horas, comparado con el incremento en ABS del
simulante de la pelicula activa, evidenciando la migracién del limoneno desde la pelicula
activa.

En la figura 13 (A-F) es posible observar el incremento de la ABS a partir de las 24 horas
en ambos simulantes, tanto el que estuvo en contacto con la pelicula activa como el que
tuvo contacto con la pelicula control. La ABS del simulante de la pelicula activa mostro
una mayor ABS que el de la pelicula control, sin embargo, durante las primeras horas no se
observo un incremento significativo, lo que indica que a partir de las 24 horas ambas
peliculas presentan migracién de algin otro compuesto presente en el PEBD, sin embargo,
la identificacion de este compuesto no fue de interés de esta investigacion.

Coeficiente de difusion.

El coeficiente de difusion (D) es un parametro cinético el cual mide la capacidad promedio
de las moléculas para viajar a través de la fase permeable de un medio, generalmente
descrita por las leyes de Fick (Cava et al. 2005).

El uso de técnicas de gravimetria, asi como cromatografia han sido usados para determinar
D, incluso se ha usado FTIR con una buena correspondencia con los datos obtenidos por
gravimetria. (Cava et al. 2004). El uso de estos analisis y un control en la uniformidad de
la pelicula, permiten obtener resultados con un mayor grado de precision en la
concentracion de compuestos y valor de D. La espectroscopia UV-vis se ha usado para
sustituir métodos analiticos que necesitan mas tiempo y por lo general son mas caros, este
tipo de analisis se ha empleado para medir la calidad de aceite esencial del limon (Ledn
2004). La espectrofotometria UV-vis se ha usado en estudios de migracion, sin embargo
esta es acompariada por el método de cromatografia liquida (HPLC por sus siglas en inglés)
(Rodriguez et al. 2019).
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Figura 12. Absorbancia a 210 nm de simulante en contacto con pelicula control A)-F)
corresponden a los tratamientos T1-T6, respectivamente.

T1-T3 = tratamientos con ETOH al 10% a 5, 20 y 40 °C respectivamente

T4-T6 = tratamientos con ETOH al 50% a 5, 20 y 40 °C respectivamente

R = repeticion
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Figura 13. Absorbancia a 210 nm de pelicula activa y control hasta las 240 horas A)-F)
corresponden a los tratamientos T1-T6 respectivamente.

T1-T3 = tratamientos con ETOH al 10% a 5, 20 y 40 °C respectivamente

T4-T6 = tratamientos con ETOH al 50% a 5, 20 y 40 °C respectivamente

R = repeticion

L = ABS de pelicula con limoneno

C = ABS de pelicula control
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Los coeficientes de difusion obtenidos de la pelicula activa se presentan en el Cuadro 3, la
probabilidad del modelo para este estudio mostro diferencia significativa en al menos uno
de los tratamientos (P < 0.05). La concentracion de ETOH no tuvo influencia en los valores
de D (P > 0.05), sin embargo, la temperatura de almacenamiento si tuvo influencia en los
valores de D (P < 0.05).

Cuadro 3. Coeficientes de difusion de los tratamientos expresado en cm?/s.

Porcentaje de ETOH MEDIA (cm?/s) DE CV (%)
40°C 9 x 10948 4.27 x 10 47
ETOH 10% 20°C 2.19 x 10°€ 3.5x 1010 16
5°C 6.08 x 10799 BC 2.68 x 10710 4
40°C 1.15 x 108 A 1.04 x 10 9
ETOH 50% 20°C 6.47 x 10799 BC 7.04 x 10710 11
5°C 5.73 x 10°99BC 2.25 x 10 39

Letras A-C indican diferencia estadistica (P < 0.05) en la misma columna.
DE = Desviacion estandar
CV = Coeficiente de variacion

Los valores del D varian desde 1.15 x 10" hasta 2.19 x 10 cm?/s lo cual contrasta con
un estudio realizado para determinar la migracion de limoneno desde pelicula de PEBD a
través de metodologia gravimétrica a una temperatura de 30°C donde se obtuvo un
coeficiente de difusion de 1.59x10°8 cm? /s.

Se obtuvo una reduccion en el valor de D como consecuencia de la reduccion del espesor
de la pelicula, esto se atribuye a diferencias morfolégicas del PEBD. En pruebas de
migracion de limoneno a través de PEBD el coeficiente de difusion puede variar como
consecuencia fundamentalmente en la concentracién de limoneno y la morfologia del
polimero, pudiendo estas observaciones justificar la gran variabilidad existente entre los
valores de D (Cava et al. 2005).

Efecto de temperatura y tipo de simulante en el D.

En el cuadro 3 es posible observar los valores D para cada tratamiento, la comparacién de
medias por medio del método DUNCAN permitié agrupar los tratamientos en grupos de
mayor a menor dependiendo de su diferencia estadistica.

Los valores mas altos para D fueron para los tratamientos a 40 °C, ya que como se menciona
la temperatura afecta en la difusién del limoneno. Este comportamiento se ha observado
también en peliculas activas de PEBD, donde se ha demostrado que la migracion de Irganox
1076 (compuesto afiadido a la pelicula de PEBD), aumenta cuando se incrementa la
temperatura. (Beldi et al. 2012). En el presente estudio, se encontré que los valores D
disminuyen cuando la temperatura y la concentracion de ETOH disminuye, sin embargo el
T3 (20 °C, Etanol 10%) presenté un valor D muy bajo, esto se debe a que se realiz6 una
repeticion de este tratamiento y la pelicula no contaba con las mismas caracteristicas de
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grosor que el resto de los tratamientos, para este caso fue de un grosor menor que el resto
de pelicula, el grosor es un valor considerado en la ecuacion 3, para el calculo del valor D
y al modificarse este cambia directamente el resultado, siendo el valor D dependiente de
este valor. De igual manera para el T5 el cual al tener un grosor mayor obtuvo un D mayor
que el T6.

El valor de D es muy afectado por la temperatura asi como el medio en donde se encuentre
el compuesto migrante (polimero, alimento o tipo de simulante de alimento), este valor
incrementa conforme la temperatura también aumenta (Maia et al. 2016).

Otro estudio también menciona que el valor D es mayor en los tratamientos con mayor
concentracion de ETOH ya que al ser un compuesto no polar su solubilidad en agua es muy
baja. (Arias et al. 2007). En el caso de migracion realizado con PEBD y Benzofenona con
temperaturas de 20,40 y 60 °C se obtuvo como D un valor de 3.1 x 10 8.0 x 10°y 2.6 x
10 cm?/s, demostrando la relacion entre la temperatura y el D (Maia et al. 2016).

En peliculas de PEBD cargados con carvona, otro terpenoide con estructura similar al
limoneno, se obtuvieron los siguientes valores de D; 6.5 x 10y 3 x 10 m?/s a 35y 60
°C respectivamente. En ambos casos, las peliculas se impregnaron con CO3 supercritico a
273 kg m=3, mostrando de nuevo la dependencia del coeficiente de difusion de la
temperatura (Gofii et al. 2018). En difusion de astaxantina desde PEBD los valores de D
fueron 3.54, 7.4 y 32.67 a 23,30x10** cm?/s a 23, 30 y 40 °C respectivamente (Colin et al.
2013). De igual manera se observo el incremento de D con el aumento de la temperatura en
migracion de flavonoides desde PEBD, donde se usaron temperaturas de 0, 15y 30 °C; la
concentracion de migracion mas baja ocurrio a 0 °C y el mayor a 30 °C, es decir la
temperatura influyo significativamente en la migracion de flavonoides en los simulantes
durante el almacenamiento (Zhang y Zhao 2014).

Ademas de la interaccién entre el limoneno con el simulante de alimento, es importante
considerar que durante la prueba de migracion es posible que se lleven a cabo reacciones
quimicas en las que el limoneno esté involucrado perdiendo sus propiedades quimicas. Los
mono terpenos como el limoneno pueden tener reacciones que modifiquen su estructura,
tales como oxidacion, reduccion y formacién de alcoholes (Pino 2015). La reaccién mas
comun del limoneno almacenado inadecuadamente es la autooxidacion al enantiomero de
carvona correspondiente (Adams y Demyttenaere 2003).

Energia de activacion (Ea).

La temperatura tiene una influencia en la velocidad de las reacciones quimicas. Arrhenius,
cientifico sueco y premio nobel de quimica en 2903 explico en 1889 esta dependencia
mediante una forma exponencial simple, partiendo de consideraciones termodinamicas con
la ecuacion de Van't Hoff. Al graficar 1/Temperatura en °Kelvin contra In(D), con la
pendiente de la recta se calcula la energia de activacion (Ancheyta 2002).

La energia de activacion es definida como la energia requerida para que un migrante se
mueva entre las cadenas que forman la matriz polimérica (Shen 2012).
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Se obtuvo una Ea de 9.52 kJ/mol y 14.68 kJ/mol para los tratamientos con simulantes al 10
y 50% respectivamente (figura 14). Para el caso del ETOH al 10% se obtuvo un R? de
0.0995, es decir, se aleja mucho de un comportamiento lineal, esto se debe a que el valor
de D del TRT 3 hace que la ecuacién de la recta no se ajuste al modelo lineal. Este valor,
sufre variacion debido a las causas anteriormente mencionadas para el valor de D. La
energia de activacion en los TRT con ETOH al 50% se obtuvo un R? de 0.9058, este modelo
presenta un mejor ajuste a la ecuacion lineal de la recta, lo que significa que se puede usar
este valor para el calculo de difusion a diferentes temperaturas dentro del rango en que se
realizaron las pruebas (5-40 °C).

A) -18 B) -18
0003 0032 00034 00036 00038  g£.003 00032 00034 00036  0.0038
-19 -18.4
20 -18.6
-18.8
o o
! o 19
-19.2
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-19.8
24 -20
UT® (K) UT® (K)

Figura 14. Modelo para célculo de Ea A) etanol al 10% B) etanol al 50%

En general, la energia de activacion es influenciada por el rango de temperaturas usadas en
las pruebas, el proposito es predecir valores de D, aplicable solo en ese rango, mientras mas
amplio sea el rango probado, mejor seré el calculo de la energia requerida para abrir cadenas
de la matriz polimérica (Colin et al. 2013).

En algunos casos los datos experimentales de la variacion de la constante cinética respecto
a la temperatura no presentan un comportamiento lineal. Este comportamiento se puede
deber a que el mecanismo de la reaccion cambia en el intervalo de temperaturas estudiado,
la forma de expresion cinética empleada no corresponde a la reaccién o la difusion puede
ser lo suficientemente lenta controlando la reaccion (Avery 1977).

Cuando la dependencia de los valores de coeficiente de variacién con la temperatura
muestra una buena linealidad, como el caso de la migracion de Benzofenona desde PEBD,
es posible estimar el valor de D entre las temperaturas en que se llevo el experimento. (Maia
et al. 2016). Otro caso donde se mostro una buena linealidad fue en la difusion de Irganox
1076 en ETOH al 95%, donde se reporta un valor de 73.5 kJ mmol, donde las temperaturas
estudiadas fueron de 28,40,50 y 60 °C (Galotto et al. 2011).
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4. CONCLUSIONES

La adicién de limoneno afecta las propiedades mecanicas del polietileno de baja
densidad, haciéndola una pelicula con una menor resistencia a la tension, a su vez se
convierte en un material menos rigido.

Se puede hacer uso de la espectrofotometria UV-vis para la determinacion del
coeficiente de difusién como un método alternativo a los cromatograficos

La temperatura y el tipo de simulante tuvieron un efecto directo en la migracion del
limoneno, entre mayor fue la temperatura y la concentraciéon de etanol se obtuvo un
coeficiente de difusion mas alto, con excepcién del tratamiento a 20 °C y con etanol al
10%

La elaboracion de la pelicula es un factor clave en el desarrollo de pruebas de migracion
ya que es la morfologia de la pelicula y la homogeneidad del agente activo en la pelicula
es fundamental para reducir la variabilidad de los resultados.

Es posible que la relacion entre el coeficiente de difusion y la temperatura se mantengan

de manera lineal, haciendo posible el calculo de energia de activacidn con un buen ajuste
al modelo lineal
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5. RECOMENDACIONES

Realizar una validacién de método con el uso de cromatografia de gases o liquida para
tener mayor grado de certeza sobre las concentraciones de agente activo migrado.

Mantener en lo posible la homogeneidad de la pelicula en grandes cantidades para
reducir la variabilidad de los resultados.

Realizar las pruebas de migracién lo mas pronto posible después de la elaboracion de
pelicula para evitar reacciones de degradacion de los compuestos.

Tomar lecturas de absorbancia con un espectrofotometro que permita tomar lecturas de
ABS de mas de una muestra al mismo tiempo para lograr aumentar el nimero de
repeticiones por tratamiento y reducir la b, ya que la migraciéon ocurre durante las
primeras horas.

Realizar pruebas con alimentos reales, para evaluar propiedades sensoriales de los
mismos durante su almacenamiento.
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7. ANEXOS

Anexo 1 A) Micrometro DDT CADY & CO. B) SIMPLICITY UV MILLIPORE
(Darmstadt, Alemania) C) Balanza analitica Mettler AE240 (Suiza)

Anexo 2. A) Espectrofotdmetro UV-VIS CARY 50VARIAN® (California, Estados
Unidos de América) B) Extrusor (Beutelspacher, México).
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Anexo 3 Pelicula activa(izquierda) y control (derecha)
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