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Comunicacion corta

Determinacion del diagrama de fases de soluciones acuosas
de acido citrico a temperaturas de congelacion

mediante analisis termico diferencial
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Dpto. de Frutas y Vegetales, Centro Nacional de Investigaciones
Cienti f icas, Ciudad de la Habana, Cuba

Recibido : 21 de septiembre de 1982

Con vista a explicar tanto el comportamiento de determinados criopro-
tectores como el de algunas sustancias durante la liofilizacion, es practica
comun realizar el estudio de sus so'uciones mediante analisis termico
diferencial .

En este sentido, se han estudiado las caracteristicas termofisicas de so-
luciones de PVP', glicerina y etilenglicoh asi como su adicion a soluciones
azucaradas2 .

Tambien en el caso de los jugos de frutas se ha comprobado el efecto
de los azucares sobre las caracteristicas fisicas de sus soluciones con£
geladas 3 , confirmandose que las dificultadcs que presenta la liofilizacicn
del jugo de limon provienen de su composicion 4 .

El presente trabajo aporta datos que ayudan a comprender el comporta-
miento de los jugos citricos y algunas soluciones ricas en acido citrico
durante la congelacion .

En el mismo se expone el diagrama de fases obtenido mediante la apli-
cacion del analisis termico diferencial a soluciones de acido citrico en
agua en la gama de concentracion de 40 a 80~% en peso de acido citrico
y temperaturas de 0 a -100•C .

Se efectuaron analisis a diferentes muestras situadas en la gama antes
senalada utilizando nitrogeno liquido para el enfriamiento (19•C/minuto)
y un calentamiento de 1,8•C/minuto .



160

La Fig. 1 representa el analisis de una muestra tipo donde se observan
los accidentes ya reportados 1 ' .
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Fig. 1 . ATD de una solucion de acido citrico al 60% ; a. Antes y b . Despues del
tratamiento termico.

Se efectuaron tratamicntos de enfriamientos sucesivos una vez producido
el pico de desvitrificacion o recristalizacion y de este modo se obtiene
la curva b .

Los puntos caracteristicos se situan en un sistema de ejes temperatura-
concentracion y se obtiene el diagrama objeto de este trabajo (Fig . 2) .

Se observara que la curva M no es mas que la curva de descenso crios-
copico ya que la temperatura de fusion total equivale a la temperatura
donde se inciaria la congelacion si no existiera sub-enfriamiento .

Igualmente, mediante la extrapolacion de la recta G' hasta la curva G,
se obtiene la concentracion maxima posible en las venas intersticiales
para cualquier concentracion inicial de este soluto .
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Fig. 2. Diagrama de fases del sistema acido citrico-agua a temperaturas de
congelacion.

Por ultimo se aprecian tres zonas de concentracion que rigen el proceso
de congelacion .

AB . Hasta aproximadamente 54% donde la mayor parte del agua se
congela durante el enfriamiento .

BC . De 541% a 65% aproximadamente donde practicamente toda la con-
gelacion ocurre en el calentamiento, producto de la alta viscosidad del
sistema .

CD . Por encima de 65% donde no se observa formacion de cristales de
hielo sino solamente una evolucion de la transicion vitrea caracteristica
de la correlacion entre la viscosidad del sistema (producto del aumento
de la concentracion) y la temperatura .
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