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RESUMEN

El propdsito del estudio radica en comprobar si la radiacién por microondas
afecta al equilibrio sélido-liquido. Para ello se ha realizado un estudio de la
solubilidad del acido galico bajo radiacion y sin radiacion.

Se escoge una temperatura de 75°C, con irradiacion continua. Dicha
temperatura se cOnsigue refrigerando la cavidad del microondas con aire a
temperatura ambiente. La potencia final a la que se decide trabajar en el
microondas son 50W, y los tiempos por experimento son de 3 horas. En la
medida de la solubilidad en ausencia de radiacion las condiciones de
temperatura y tiempo son similares, y el calentamiento se realiza en un bano
termostatico de etilenglicol.

Para analizar los resultados se ha usado gravimetria. Y para determinar si ha
ocurrido degradacion térmica, cromatografia de liquidos (HPLC).

Los resultados obtenidos no permiten discernir si el equilibrio de solubilidad
se ve afectado por la presencia de la radiacion.

Palabras clave: Solubilidad, microondas, acido galico, degradacion,
espectrofotometria.

ABSTRACT
The purpose of the study was to verify if the microwave radiation affects the
solid - liquid equilibrium . Gallic acid solubility was measured under microwave
radiation and compared with the solubility obtained by conventional heating.

Measurements were done at 75 ° C, under continuous microwave irradiation.
This temperature was achieved by cooling with air at ambient temperature. A
power of 50W was set for 3 hours. In the case of conventional heating
experiments, the same temperature and time were used, but the heating was
carrQied out in a thermostatic bath.

The results were analysed gravimetrically. HPLC was used to measure to
determine if thermal degradation occurred.

With the results so obtained, it cannot be assured that the solid - liquid
equilibrium is affected.

Key-words: Solubility, microwaves, gallic acid, degradation,
spectrophotometry.
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GLOSARIO DE TERMINOS Y ABREVIATURAS

A-> Superficie de intercambio de calor

Cpagua ~2 Calor especifico del agua

Cp refrigerante > Calor especifico del refrigerante

di > Diametro externo, el del lado de la mezcla
DM > Disolucion Madre

do > Diametro externo, el del lado del refrigerante

e> Espesor
GA > Gallic Acid / Acido Galico
Nmezcla =2 Coeficiente individual de transferencia de calor de la mezcla

HPLC -> High Performance Liquid Chromatography / Cromatografia de
liquidos de alta resolucion

Nrefrigerante 2> Coeficiente individual de transferencia de calor del
refrigerante

Kt > Conductividad térmica del teflon
Kv > Conductividad térmica del vidrio
L-> Longitud de las palas del agitador

In > Logaritmo neperiano

MAE - Microwave Assisted Extraction / Extraccion Asistida por
Microondas

MW > Microwave / Microondas

N Velocidad de giro del agitador

9
PVDF - Polyvinylidene fluoride / Polifluoruro de vinilideno
> Calor intercambiado

9

rpm Revoluciones por minuto
S-> Solubility / Solubilidad

UA > Coeficiente global de transferencia de calor por metro
cuadrado


https://en.wikipedia.org/wiki/Polyvinylidene_fluoride

uv-vis -> UltraViolet-Visible

w > Watio

Magua =2 Viscosidad del agua

Mrefrigerante > Viscosidad del refrigerante

Us > Viscosidad del agua a temperatura ambiente
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1.

INTRODUCCION

A lo largo del estudio se pretende comprobar si el equilibrio liquido-sélido se
ve afectado al ser irradiado por microondas y si ese efecto es debido a
cambios en la solubilidad.

Con este fin, se busca un sélido que sea representativo y con una estructura
muy simple. El compuesto con el que se escoge trabajar es el acido galico. Se
trata de un compuesto fendlico, quimicamente es el &acido 3,4,5-
trihidroxibenzoico cuya féormula quimica es CesH2(OH)3sCOOH y estructura:
(Kardani et al., 2013)

OH
HO
OH
o]
OH

Fig.1 - Estructura del acido galico

Es uno de los compuestos mayoritarios de la uva junto a otros polifenoles,
que se encuentra formando parte de los taninos (Koyama et al., 2007).
También se encuentra acido galico en agallas, en las hojas de té (Hodgson et
al., 2000) cortezas de roble (Mammela et al., 2000), asi como en otras
plantas y alimentos.

Comunmente se usa en la industria farmacéutica por sus propiedades
beneficiosas para la salud, como su efecto anti-cancerigeno, anti-diabetes o
anti-neurodegenerativo (Fiuza et al., 2004). También es usado de forma
importante en la industria alimentaria y cosmética gracias a sus propiedades
antioxidantes. (Bharti Badhani et al., 2015).

Estudios previos hablan sobre variaciones del equilibrio liquido-vapor en
mezclas organicas (etanol-metil carbonato-dimetil carbonato y benzeno-
etanol), al ser calentadas mediante microondas en vez de aportar calor por
métodos convencionales (Xin Gao et al., 2013). La causa de dichos cambios
esta aln siendo estudiada, pero se cree que se deben a la interaccion
mayoritaria de un componente con el campo electromagnético, en este caso
debido a la mayor interaccion de los grupos fendlicos del acido galico.
Traduciéndose en que el componente con mayor constante dieléctrica
absorbe mayor cantidad de energia, por tanto se calienta mas rapido y puede
llegar a formar un punto caliente o “hot-spot” produciéndose la evaporacion
de dicho componente (Werth et al., 2015).

En este caso se estudia la hipotesis del efecto atermal con la extraccion de
MW aplicados a mezclas liquido-s6lido, dado que existen indicios de que el
campo electromagnético puede afectar al equilibrio liquido-vapor.
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Se ha encontrado que la estructura celular varia al implementar microondas
en los procesos de extracciones asistidas con microondas (MAE) de
compuestos activos proporcionando mayores rendimientos que al aplicar
métodos de calentamiento convencionales. (S6lyom, 2013). Lo cual lleva a
plantear la hipotesis de la existencia de un efecto atermal en la extraccion
con microondas, que afecte al equilibrio sélido-liquido.

Esos cambios en el rendimiento con la extraccion mediante microondas, se
quieren comprobar si se deben a cambios en la solubilidad de las mezclas
liquido-sélido.

Por ello, se quiere comprobar si, al aplicar microondas se consiguen mayores
concentraciones de soluto en la muestra, que al calentar en un bano a
temperaturas iguales, y la mejora en la eficiencia con el método MAE, se
podrian obtener unos resultados tedricos con la siguiente tendencia:

Rendimiento vs tiempo

/ //
=

Rendimiento

Tiempo

Fig.2 - Resultados tedricos rendimiento vs tiempo

Los valores de solubilidad de mezclas de acido galico con disolventes
organicos y agua a varias temperaturas pueden encontrarse en bibliografia,
pero no existe ningun trabajo en que se haya medido la solubilidad de éste, ni
de ningln compuesto, bajo el efecto de las microondas.

A partir de los datos bibliograficos, se obtiene una ecuacion que relaciona el
valor de solubilidad a cada temperatura dada y se representan graficamente
obteniendo la siguiente curva:
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Fig.3 - Datos bibliograficos solubilidad y ecuacion que los define.

El problema que se plantea ahora es el de mantener esa temperatura en el
microondas de forma constante, por ello se hace un pequeno estudio
energético para elegir el método mas eficaz y preciso de refrigeracion. Se
decide implementar un sistema de refrigeracion con aire comprimido a

temperatura constante.

Aun asi es dificil controlar la temperatura en el microondas dando intervalos

de £ 1°C aproximadamente.
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. OBJETIVOS

Con todo lo citado anteriormente en la introduccion, se establecen como
objetivos principales:

Implementar un equipo capaz de medir solubilidades a temperatura
constante bajo radiacion microondas.

Conseguir un sistema de toma de muestra preciso, sencillo y repetitivo.
Desarrollar un método de analisis de concentraciones fiable y repetitivo.
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3. MATERIALES Y METODOS
3.1 Materiales

Para la realizacion de los experimentos se ha utilizado Acido Galico como
soluto obtenido a través de la casa Sigma. Como disolvente se usa agua
milliQ obtenida mediante destilador Millepore. Los equipos utilizados para
calentar son: un bano de etilenglicol al 30% dado que en agua no se alcanzan
las temperaturas deseadas, y un microondas CEM Discovery System. La toma
de muestra se realiza con una jeringa de 1 mL unida a un filtro de PVDF de
0.22 um. Como refrigerante se usa aire comprimido a temperatura ambiente
para los experimentos realizados con microondas.

3.2 Procedimiento experimental

3.2.1 Medida de la solubilidad bajo radiacion MW

Cuando se realizaba con microondas se comenzaba fijando las condiciones a
las que se iba a trabajar, tanto en la refrigeracion como en el microondas. Los
tiempos por experimento eran de 3 horas.

En primer lugar se encendian los equipos (ordenador, microondas y lector de
temperatura) y los programas informaticos FOTEMP y synergy.exe.

En synergy.exe se seleccionaba el método “heating up”, con el que se
realizaba un calentamiento previo de una muestra con agua para asegurar
una radiacion homogénea desde el comienzo. Mientras que estaba en
marcha eso, se pesaba el vial que contendra la muestra que se introduce en
la estufa y la jeringuilla de 1 mL con la que se cogera la muestra.

Se pesaban aproximadamente 10 gramos de galico para asegurar que hay
sobresaturacion ante cambios en la temperatura. También se tomaban 50 ml
de agua.

Para la mezcla se llevaba el matraz a un agitador magnético junto a un iman
en su interior donde se introducian unos 20 ml de agua y se comienzaba a
anadir el soluto poco a poco, para asegurar que no se formen aglomerados.
Una vez se habia anadido todo el soluto, se lavaba el recipiente que lo
contenia con el agua sobrante. Una vez terminado esto se extraia el iman.

Una vez ha concluido el microondas con el “heating up”, se volvia a cambiar el
método a aquel que ha sido personalizado acorde a las condiciones
establecidas y se introducia el matraz junto a la mezcla elaborada. Ahora se
daba un flash de nitrégeno (evitar degradacion del acido galico por oxidacion)
y el matraz se sellaba con un tapon modificado en el que se introducira el
agitador mecanico externo, jeringuilla junto al filtro para obtencion de la
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muestra y la sonda de temperatura para registrar la temperatura de la mezcla
en todo momento.

Es ahora cuando se instalaba el sistema de refrigeracion del sistema
conectando el tubo de aire comprimido al microondas. En primer lugar se
debia comprobar que el manémetro este completamente cerrado para
después abrir la valvula de alimentacion de aire. Una vez que el experimento
se ponga en marcha, se activa la refrigeracion en synergy.exe y se adecuara la
caida de presion para llegar al flujo deseado y asi controlar la temperatura
que se ha fijado.

En este momento se comenzaba a registrar la temperatura con el programa
FOTEMP y se empezaba a irradiar.

Transcurridas las tres horas que dura el experimento se tomaba la muestra a
través de la jeringa situada en el tapon dos minutos antes de que éste
concluya, pues interesaba que el microondas siguiese irradiando al tomar la
muestra. Antes de pesar la muestra se lavaba y secaba bien la jeringa por la
parte externa para evitar errores anadidos a la hora de la pesada. Se anotaba
el peso y por ultimo se trasvasaba al vial anteriormente pesado lavando con
etanol durante varias pasadas. De nuevo se pesaba el conjunto vial-muestra-
etanol y se introducia en la estufa a 85 °C hasta peso constante (gravimetria).
Mientras se realizaba esto, se dejaba enfriar el matraz en el interior del
microondas con la refrigeracion y la agitacion activadas.

Por altimo, se cortaba la refrigeracion y se cerraba el suministro de aire,
comenzando por el mandémetro y después la de alimentacion. Se detenia la
toma de datos, se retiraba el matraz con el tapén, la sonda y la agitacion,
finalizando con el apagado de los equipos.

3.2.2 Solubilidad convencional

En este caso, al encender los equipos solo se iniciaba el programa FOTEMP
para registrar la temperatura.

La preparacion de la muestra era la misma que para el microondas,
dnicamente cambiaba a la hora de comenzar el experimento, puesto que se
dejaba el iman previamente introducido para realizar la mezcla y no formar
aglomerados.

El experimento se realizaba en un bano con etilenglicol al 30% para conseguir
la temperatura deseada. Dicho bano incorporaba una toma de entrada y
salida del fluido para conseguir agitacion en el fluido calo-portador, asi como
una resistencia auto regulada con la temperatura del fluido para obtener una
temperatura constante igual a la fijada en la consigna. Debajo del bano se
colocaba un agitador magnético de modo que se obtenia asi la agitacion
deseada en la mezcla.

18



Es ahora cuando se introducia el matraz junto a una plomada exterior para
evitar que éste vuelque. Se dejaban transcurrir tres horas.

Mientras esta en marcha, como en el caso con microondas, se aprovechaba a
pesar la jeringuilla y el vial que contendra la muestra final.

Pasado el tiempo, se tomaba la muestra con la jeringuilla junto al filtro de
PVDF. A partir de aqui el procedimiento es similar al del microondas: se
detenia la toma de datos, se retiraba la sonda y el agitador, acabando por
apagar los equipos.

3.3 Andlisis

En un principio, se intentaron analizar los resultados mediante
espectrofotometria en el UV-VIS a una longitud de onda de 320 ym. En primer
lugar se realiza una recta de calibrado a una concentracion de soluto
conocida. Se prepara una disolucion madre (DM) con una masa de 0.47
gramos de Acido Galico en 500mL de agua. Los distintos volimenes que se
preparan son:

C (g/L) Vpm (ML) Viotal (ML)
0,940 10 10
0,752 8 10
0,705 8 10
0,564 6 10
0,470 5 10
0,376 4 10
0,188 2 10

Fig.4 -Tabla con volumenes para preparar la recta de calibrado.

Dando una recta de calibrado concentracion “C” (g/L) vs absorbencia de:

1.00
"’
0.80
@
.'.
— 0.60 o
»
~ '.'
© 0.40 .- y =0.7516x
: R? = 0.9987
0.20 Pe
0.00
0.000 0.250 0.500 0.750 1.000 1.250
Abs

Fig.5 - Recta de calibrado del acido galico y ecuacion que la define.
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De esa forma se extrae la ecuacion que define la recta y con ello se sabra la
concentracion de soluto obtenido en cada experimento.

El método analitico por UV-VIS no reportaba buenos resultados debido a la
gran diferencia entre la solubilidad a 75°C y 20°C (13.2 y 1 gGA/100gagua
respectivamente), que requeria de grandes ratios de dilucion, y por tanto los
errores asociados a las medidas eran mucho mayores.

Finalmente, se decidié analizar los resultados mediante gravimetria a través
de un secado en un horno a una temperatura constante de 85 °C. Gracias a
las masas que se toman durante la elaboracion del experimento, se puede
obtener la cantidad de acido galico extraido y con ello su solubilidad.

Como variables se tienen las siguientes masas: M jeringa, M jeringa+muestra, M vial,

M vial+muestra+EtoH Y M vial seco.

La masa de galico corresponde a la diferencia entre la m vial seco Y 12 M yial.
Dicha masa se dividira entre el peso total de la muestra obteniendo asi los
gramos de galico por gramo de agua, entonces:

, luego:

[2]

Para poder comparar los resultados con los bibliograficos, se expresa la
solubilidad por cada 100 gramos de H20.

[3]

Para comprobar la estabilidad y la no degradacion del acido galico se
analizaron los resultados con HPLC. El eluyente utilizado es una mezcla de
agua-acetonitrilo (80%-20% v/v) a un pH de 3.0. Dicho eluyente se hace pasar
en un principio con un flujo constante, donde en un momento dado se
introduce un pinchazo con la muestra a analizar. El tiempo de retencion es de
1.2 min en una columna C-18 de cromatografia. La deteccion se realiza por
espectrofotometria UV-VIS. (Kardani et al. 2013)
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4. RESULTADOS
4.1 Estudio previo de las diferentes opciones de refrigeracion

Ya se ha hablado que para la obtencion de los resultados que se van a
exponer se tuvo que solucionar el problema de la refrigeracion, pues era
necesaria una retirada de calor constante pero que no interfiriese con el
campo electromagnético. Se hicieron balances de energia previos a la
practica para determinar cual era el mejor método a utilizar.

En un principio se pens6é en un serpentin de teflon por el que circulase
tetracloruro de carbono en su interior, dado que es un compuesto apolar, no
inflamable y 6ptimo para usar en el microondas.

Para saber si es capaz de retirar el calor suficiente durante el experimento, se
toma la ecuacion de transferencia de calor:

[4]

, donde el coeficiente global de transferencia de calor por “U” se puede
expresar como:

- (5]

La conductividad térmica “k:” del teflon varia entre 0.25-0.19 (W/m K ) segln
el fabricante. Dadas las necesidades de refrigeracion de 50W, se encontrd
que el area de serpentin necesaria para llevar a cabo esa refrigeracion era
mayor que el espacio disponible en el microondas.

Para el volumen disponible en el microondas, la temperatura minima a la que
se conseguia refrigerar era aproximadamente 102°C. Luego se descartd éste
método de refrigeracion dado que no se conseguian las especificaciones de
temperatura deseadas.

También reportaba un problema con el tamano necesario para poder
refrigerar en el reducido volumen del microondas. Es entonces cuando se
intentd realizar los experimentos en un microondas domestico Panasonic
adaptado.

Se pens6 en un encamisado de vidrio. De nuevo se hicieron calculos para ver
si seria capaz de retirar el calor necesario. En este caso, el coeficiente global
de calor “U” de la ecuacion [4] se calcula mediante los coeficientes de
transferencia de calor de la mezcla “hmexia” ¥y del lado del refrigerante
“Nrefrigerante” . ENtonces “U”:
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[6]

, donde hmezcia Y hrefrigerante responden a la expresion:

— [7]

[8]

En cuanto al encamisado, la conductividad de vidrio esta en un rango de 0.6-
1 (W/m K), do= 0.08m, di- 0.075m. El agitador tiene una L=0.025m y
N=300rpm. Los valores Cp refrigerante, Cp agua, Mrefrigerante Y Magua SON los del
tetracloruro y agua a la temperatura de disenoy yses la viscosidad del agua
a temperatura ambiente.

Con esos datos, y disenando para una temperatura de mezcla en torno a los
75°C deseados, se obtiene que el flujo de refrigerante “G” debia ser excesivo
(x1 kg/s). La velocidad del refrigerante en el encamisado era muy elevada.

Este tipo de MW presentaba otro problema y es que, el campo
electromagnético que genera no es lo suficientemente homogéneo como el
que puede reportar el equipo CEM. Ante todo eso se descartd y se pensod en
una forma de refrigeracion que pudiese funcionar en el microondas CEM.

Fue aqui cuando se decide realizar pruebas con aire a temperatura ambiente
cuyo flujo es regulable acorde a las necesidades de refrigeracion mediante un
mandémetro. No habia problema con el pequeno orificio dado que el
microondas incorpora una toma para conectar el tubo que suministra el aire.

Resultd ser un existo, consiguiendo mantener la temperatura deseada
durante todo el experimento, asi como un 6ptimo enfriamiento al término de
éste.
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Fig.6 - Grafica T? vs tiempo tipica de un experimento.

4.2 Medida de la solubilidad del acido galico a 75°C

Las primeras pruebas que se

realizaron fueron por calentamiento

convencional en un bano termostatico a 75°C. Se comenzaron haciendo
pruebas para observar si se alcanzaba el estado de equilibrio en las tres
horas que se establece por experimento. Los resultados fueron:

Experimento | Solubi. experimental (gGA/100gagua) | Solubi. Teorica (gGA/100gagua) | Error
Convencional 1 12,0 13,2 9,2%
Convencional 2 11,3 13,2 14,2%
Convencional 3 10,2 13,2 23,1%

Fig.7 - Solubilidad tedrica vs experimental y los errores asociados a ellas.

Como se ve, no se alcanzaba la solubilidad esperada debido a que no se
obtenian resultados acordes a los bibliograficos. Se realizé una prueba de
equilibrio de acido galico durante tres horas obteniendo muestra a cada hora.
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Equilibrio Acido Galico
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Fig.8 - Equilibrio del acido galico con el tiempo a 75°C.

Tiempo (h)

Segln datos bibliograficos se debia alcanzar una solubilidad en torno a
13.2 gGA/100gagua, y como se observa en la grafica, las tres horas que dura
el experimento asegura la maxima solubilidad de la muestra. Analizando los
errores asociados a la medida experimental respecto a la tedrica, se puede

confirmar lo anterior:

Experimento | Tiempo (h) | Error
Equilibrio a 1 2,3%
Equilibrio b 2 4,5%
Equilibrio c 3 0,3%

Fig.9 - Errores asociados a los valores de equilibrio.

Se realizaron otras dos experiencias con calentamiento convencional para ver

si el sistema era repetitivo:

Calentamiento convencional

16.00

12.00

8.00

4.00

Solubilidad (gGA/100g agua)

0.00

Experimento a

Experimento b

Valor bibliogragfico
(13.2 gGA/100 gagua)

Fig.10 - Resultados de pruebas realizadas con calentamiento convencional.
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Para ver si los resultados eran fiables y acordes a los datos bibliograficos, se
calculd el error asociado a la solubilidad obtenida respecto a la variacion de
temperatura que nos reportaba el sistema.

Se calculaba la temperatura media con los datos registrados en la sonda,
dando una variacién de casi +1°C de temperatura. Sabiendo eso, se sacaron
los valores de solubilidad te6ricos a partir de la ecuacion de la Fig. 3 para una
temperatura un grado superior a la media del experimento y un grado menor.

Una vez se tienen los valores superior e inferior de solubilidad, se hace la
diferencia de esos valores respecto al obtenido experimentalmente. Dichos
errores se expresan mediante las barras de error que se ven en la Fig.10.

El valor promedio que se obtiene de las experiencias es de 13.9
gGA/100gagua con una desviacion estandar de 0.8 y un error del 5.8%.

El valor promedio se encuentra dentro del rango de solubilidad tedrica, por lo
que se puede afirmar que el sistema es repetitivo, con una toma de muestra y
método analitico empleados adecuado.

4 _3Efecto de las microondas en la solubilidad del acido galico.

Una vez se ha comprobado que los métodos empleados son buenos, se
realizaron tres experimentos en el microondas a 50 W durante tres horas. Los
resultados fueron los siguientes:

Calentamiento con microondas

25.00 m gGA/100gH20 - 90.0
T2 (2C) - 800
- -~— ——— =3 '
3 20.00 - 70.0
[-T:]
S - 60.0
< 15.00 00 B
< B YA
(U] ~—
50 - 40.0
T 10.00
3 - 30.0
5
3 5.00 - 200
(7]
- 10.0
0.00 )

Experimento a Experimento b Experimento c

Fig.11- Pruebas realizadas con calentamiento con microondas.

El valor promedio que se obtiene de las experiencias es de 15.6
gGA/100gagua con una desviacion estandar de 1.8 y un error del 11.1%.
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Puede llamar la atencion el experimento “b” dada la mejoria en la solubilidad
respecto a la tedrica esperada, pero al observar los experimentos “a” y “c”, no
existe esa mejoria, sino que los resultados se encuentran dentro del rango de

solubilidad teérica (14-14.75 gGA/100gagua).

Los tres experimentos fueron realizados a una temperatura media bastante
semejante, siendo algo superior en el experimento “b”, pero no lo
suficientemente grande como para explicar la mayor solubilidad obtenida.

Al hacer una comparativa entre los casos de calentamiento convencional y
con microondas se tiene

20.00
o
o
T
o0
S 16.00
< Regresién bibliografia
g L
% 1
© X MW 50W
T 12.00
i§ Calentamiento
3 convencional
8.00
70 72.5 75 77.5 80

Fig.12 - Comparacion solubilidad con y sin radiacion.

Tampoco se podria afirmar esa mejora al irradiar con microondas puesto que
existen grandes incertidumbres en las medidas, dado que se tiene un error
del 11.1% de los datos del microondas frente a un 5.6% en los de
calentamiento convencional. Esto presenta incégnitas sobre la mala
repetitividad y puede hacer dudar de la homogeneidad en la irradiacion del
microondas o de la refrigeracion del sistema. Se espera mejorar la
repetitividad en trabajos futuros

4.4 Estudio de la estabilidad del acido galico

Se realizo una prueba de estabilidad y degradacion del acido galico en el
tiempo. Para ello se compararon los cromatogramas del acido galico patron
con los obtenidos tras los experimentos con microondas y calentamiento
convencional. El cromatograma del patron de acido galico que se obtuvo es:
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Fig.13 - Cromatograma del patron analizado mediante HPLC.

Uno de los experimentos con calentamiento convencional que se realiz6 fue
dejar la muestra durante 24 horas, calentandose en un bano con etilenglicol

a 75 °C de lo que se obtuvo:

1.004

3 0.504

H-0.513

0.00

@21 0.5814

T T T T
1.00 120 1.40 160 1.80 2.00 220 240
Winutes

T T T
0.20 0.40 060 0

Fig.14 -Cromatograma de la prueba de estabilidad en 24 horas con
calentamiento convencional analizada por HPLC.

Después, mediante una de las pruebas realizadas en el microondas, con una
duracion de 3 horas, se analizd esa estabilidad de la muestra al ser irradiada.

El cromatograma que se consiguio fue:
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Fig.15 -Cromatograma de la prueba de estabilidad de 3 horas con
calentamiento por microondas analizada por HPLC.

A pesar de que el tiempo de retencion varia, debido a cambios en la columna
de cromatografia, se puede observar que el tiempo es similar y no se dan
picos secundarios, lo que asegura que la mezcla es estable con el tiempo y no
existe degradacion del acido galico en ningln caso.
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5. CONCLUSIONES

No se han podido afirmar cambios en la solubilidad a la vista de los
resultados obtenidos, debido a la excesiva incertidumbre de los valores
experimentales y si cambia la maxima solubilidad que se va a poder conseguir
es un 31.5% mas.

El principal problema que se ha tenido a lo largo de todo el estudio era la
obtencion de una mayor precision en la temperatura en el bano de etilenglicol
y peor en el microondas.

Hay que seguir mejorando el sistema de trabajo hasta conseguir mejorar esa
precision y minimizar el error asociado a la temperatura.
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6. TRABAJOS FUTUROS

Como se ha mencionado en las conclusiones, se sigue trabajando en la
mejora de la precision de la temperatura en el microondas.

Al mejorar esa precision, se pretende extender el estudio de solubilidad a
otros compuestos fendlicos, como es el caso de la quercitina, y compararlos
entre si.

También decir que a lo largo del estudio no se pudo comparar la velocidad
con la que se disuelve el soluto con y sin radiacion, dado que hubo
complicaciones a la hora de establecer el método de trabajo y el método
analitico para el calculo de solubilidades. Seria de interés ver si la cinética de
equilibrio se acelerada con los microondas, es decir, si se alcanza antes el
equilibrio.
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