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RESUMEN

La presente memoria tiene como propésito encontrar la relacion o influencia del tipo de
tratamiento de secado realizado a hojas de Stevia rebaudiana Bertoni, sobre la transicion
vitrea de éstas. Para ello se tienen hojas de stevia secada por siete tipos de tratamientos
diferentes, a las cuales se les determiné la temperatura de transicion vitrea (Tg) mediante
calorimetria diferencial de barrido (DSC), y la humedad de equilibrio por método
gravimeétrico con desecacion en estufa. Los resultados obtenidos concuerdan con la base
tedrica revisada, la cual hace relacion a que con el aumento del contenido de humedad,
menor es la temperatura de transicion vitrea. Ademas se comprob6 que el modelo de
prediccion de Tg de Gordon-Taylor es altamente aceptable para predecir Tg en hojas de
stevia, ya que se obtuvo un r? de 0,987 respecto a los andlisis experimentales. Teniendo
en cuenta los resultados obtenidos en esta investigacion, se pueden saber las
condiciones de almacenamiento ideales a las cuales deben estar sometidas las hojas de
stevia, con el fin de aumentar la vida util de éstas. Se comprobé también que el método
de secado no incidi6é sobre la Tg, sino define el contenido final de agua retenida en las

hojas al terminar el proceso de secado.

Palabras claves: Stevia rebaudiana Bertoni, transicion vitrea, Gordon-Taylor, DSC



SUMMARY

The aim of the present study was to find out how the type of drying process influenced the
transition temperature of the leaves of Stevia rebaudiana Bertoni. Therefore leaves of
Stevia were dried using seven different procedures and the transition temperature of the
dried product was determined by differential scanning calorimetry, together with the
corresponding equilibrium moisture content that was determined using a gravimetric
method after drying in an oven. The results obtained are in accordance with the consulted
theoretical data base, which relates increase in moisture content to a decrease in
transition temperature. Moreover, it was shown that the Gordon-Taylor model used to
predict Tg fitted well experimental data with a coefficient of determination r? of 0.987 for
the Tg of stevia leaves as a function of moisture content. The results of the study can
therefore be used to define ideal storage conditions that will prolong shelf-life of the Stevia
leaves. It was also found that the drying process did not have any significant effect on Tg,
it only defines the final moisture content retained in stevia leaves after drying process.

Key words: Stevia rebaudiana Bertoni, glass transition, Gordon-Taylor, DSC.



1 INTRODUCCION

La Stevia rebaudiana Bertoni, conocida popularmente como "hierba dulce", es una planta
oriunda del nordeste paraguayo, miembro de la familia de las asteraceas. Su cultivo se ha
extendido hasta el sur de Brasil, y en Argentina principalmente en la provincia de
Misiones y Chaco. Actualmente se cultiva en forma intensiva en Japén y China. Es un
arbusto perenne que puede alcanzar 65 a 80 cm, pero que cultivadas pueden llegar hasta
1,0 m de altura, sus hojas lanceoladas tienen aproximadamente 5 cm de longitud y 2 cm
de ancho y se disponen alternadas, enfrentadas de dos en dos. Puede utilizarse para la
produccion comercial por un periodo de cinco o mas afios, dando varias
cosechas anuales a partir de la parte aérea de la planta, crece en suelos arenosos cerca
de arroyos de la parte selvatica subtropical del alto Parana (DURAN et al., 2012).

Cabe sefialar que S. rebaudiana cuenta con mas de 144 variedades a nivel mundial,
destacando a Morita 2; ademas esta especie presenta humerosos eco tipos; también la
variedad Ariete es actualmente muy cultivada debido al mayor dulzor (LANDAZURI y
TIGRERO, 2009). En el pais es posible encontrar stevia proveniente principalmente
desde Asia y Latinoamérica como extracto, liquido, en polvo, tabletas y como hoja seca.
También es posible encontrar cultivos de esta planta en fase experimental,
principalmente en la quinta regién y una empresa productora de cristales y concentrado
de stevia (HEITMANN y COFRE, 2011).

El gusto dulce de la stevia proviene de un compuesto llamado steviosido, el cual se
comprobd era 300 veces mas dulce que el azicar de mesa. Se descubri6 méas tarde que
el steviosido es uno de varios componentes dulces de stevia, conocidos como glucésidos.
De estos, el rebaudiosido A es el mas dulce y tiene los atributos sensoriales mas
favorables. Ademas se han estudiado dos glucésidos mas que son el rebaudiosido C y el
dulcosido. Con relacién a su consumo en la medida que la stevia se refina mas, la
dulzura se intensifica y varia dependiendo de la calidad de las plantas utilizadas (HALE,
2001). La FDA, OMS y la FAO han aprobado la stevia como “Aditivo Alimentario” para
uso en personas de todas las edades, y han determinado un maximo de ingesta diaria
admisible (IDA) de 4 mg/kg de peso corporal por dia, expresado en steviol, aunque
concluyeron que dicha cifra es altamente conservadora y un humano nunca llegaria a
consumir mas de lo permisible en un dia (Organizacion de las Naciones Unidas para la
Agricultura y la Alimentacion (FAO) y Organizacion Mundial de la Salud (OMS), 2008).



Ademas de los efectos como un potente endulzante, también se sabe que los steviosidos
reducen el exceso de glucosa en la sangre y tiende a potenciar la secrecion de insulina
en pacientes con diabetes tipo 2, pudiendo ser considerada como una droga potencial o
aditivo para el mejoramiento de la regulacion de la diabetes (CURI et al., 1986).

También hay estudios que las propiedades de la Stevia rebaudiana Bertoni pueden
ayudar a prevenir caries y enfermedades a las encias (DAS et al., 1992).

Por ser un producto natural puede ser una fuente potencial con efectos antioxidantes, que
en general, proveera el dulzor al paladar eliminando los efectos nocivos de los

endulzantes artificiales y con beneficios adicionales a favor de la salud.

Las hojas de Stevia rebaudiana Bertoni pueden ser procesadas de diversas maneras,
entre las que se encuentra el secado. Previo a esto es necesario tener conocimientos
sobre isotermas de sorcion. El término sorcién se usa para denotar la interaccién agua-
sustancia adsorbente (LABUZA et al.,, 1985). La relacién entre el contenido total de
humedad y la correspondiente actividad de agua en un intervalo de valores de ésta a una
temperatura, se denomina isoterma de adsorcibn de humedad. Las isotermas de
adsorcion se utilizan en cuatro grandes areas del procesado de alimentos: secado,
mezcla, envasado y almacenamiento (JOWITT et al.,, 1981). Segun DJENDOUBI et
al.(2012), el conocimiento de las curvas de absorcion y desorcion son importante para
aspectos relacionados con la prediccion de la estabilidad microbiolégica, enzimética y
guimica, seleccibn de materiales de embalaje, el disefio de los procesos de
concentracion y secado, asi como la eleccién de las condiciones de almacenamiento

adecuadas.

A lo largo de la historia, la conservacion de alimentos ha sido de gran importancia para la
subsistencia humana, las diversas épocas de escases que se han cursado, crea la
necesidad de buscar un método que permita alargar la vida util de los alimentos
perecederos, es asi como se lleg6 al secado. Este método tiene como principal funcion la
preservacion de alimentos, por medio de la disminucién del contenido de humedad que
estos contengan. También tiene una importancia tecnoldgica e industrial, ya que algunos
productos necesitan ser secados antes de ser procesados. El secado puede disminuir
los costes de transporte, en donde debe hacerse un balance econémico entre el costo de

secar y el del transporte.



Para que el secado se lleve a cabo la humedad debe ganar calor de sus alrededores y
evaporarse, para ser acarreado por un gas transportador. La concentracion de vapor
sobre la superficie de secado es influenciada por la velocidad de secado y la

manipulacion correcta sobre estas condiciones es crucial para el éxito del proceso.

Diversos son los métodos existentes para llevar a cabo el secado de alimentos, entre los

gue se pueden encontrar los siguientes:

Secado convectivo: este método es uno de los métodos industriales mas comunmente
utilizados para el secado de alimentos. Es un proceso que implica transferencia
simultdnea de calor y de masa acompafiado por un cambio de fase o estado (TOGRUL y
PEHLIVAN, 2003; SIMAL et al., 2005; VEGA et al., 2010). Varios factores influyen en el
proceso de secado de aire caliente, por ejemplo, la velocidad y la temperatura del flujo de
aire, velocidad de difusiéon de agua a través del alimento, densidad de carga, y el espesor
y la forma del alimento. Sin embargo, la rapida eliminacién de agua puede reducir el valor
nutritivo y el sabor de los alimentos (JARAYAMAN y DAS, 1995). Las altas temperaturas
relacionadas con secado por aire caliente pueden destruir las membranas
semipermeables de las células que forman los tejidos esenciales para mantener las frutas
y hortalizas.

Segun VEGA et al., (2009), el estudio de la cinética de secado de frutas o verduras es
esencial para disefiar procesos de secado, y por lo tanto, para obtener productos

deshidratados de alta calidad.

El secado al sol: el secado al sol directo requiere una gran area de espacio abierto, y es
muy dependiente de la disponibilidad de luz solar, susceptibles a la contaminacion con
materiales extrafios tales como polvos, y estan expuestos a las aves, los insectos y los
roedores (FUDHOLI et al., 2011). Sin embargo, el secado al sol es muy econémico, ya
gue sOlo necesita la difusion de los productos sobre una superficie adecuada y se deja
secar al sol (PUROHIT et al.,, 2006). Tradicionalmente algunos cultivos agricolas se
secan al sol, tales como pimientos, albaricoques, manzanas, uvas (pasas), ciruelas, café,
tabaco, té, etc. (VIJAYAVENKATARAMAN et al., 2012).

Secado solar: el potencial del uso de la energia solar en el sector agricola se ha
incrementado debido a la fluctuacién de los precios de los combustibles fosiles, las
preocupaciones ambientales y esperado agotamiento de los combustibles fosiles

convencionales. Sistema solar de secado asistida es una de las aplicaciones mas



atractivas y prometedoras de sistemas de energia solar en los paises tropicales y
subtropicales (FUDHOLI et al.,, 2011). Los secadores solares tienen algunas ventajas
sobre el secado al sol correctamente disefiado (PUROHIT et al., 2006). Ellos dan
velocidades de secado mas réapidos, calentando el aire a 10-30 °C por encima del
ambiente, lo que hace que el aire se mueva mas rapido a través del secador, reduce su
humedad y disuade a los insectos. Un secado mas rapido reduce el riesgo de deterioro,
mejora la calidad del producto y da un mayor rendimiento, reduciendo asi el area de
secado que se necesita (VIJAYAVENKATARAMAN et al., 2012). Los secadores solares
también protegen a los alimentos de polvo, insectos, aves y animales. Pueden ser
construidos con materiales locales a un costo relativamente bajo de capital y no hay
costes de combustible. Por lo tanto, pueden ser Utiles en areas donde el combustible o la
electricidad son caros, la tierra para el secado al sol es escasa o cara, el sol es
abundante, pero la humedad del aire es alta. Ademas, pueden ser Gtiles como un medio
de calentamiento de aire para las secadoras artificiales para ayudar a reducir el consumo
de combustible (ARE et al., 1997).

Secado al vacio: el secado al vacio mejora la transferencia de masa debido a un
gradiente de presién de vapor aumentado entre el interior y exterior de la muestra para
secar y mantener un nivel bajo de temperatura esencial en productos termolabiles (PERE
y RODIER, 2002). Esta techologia fue desarrollada para contrarrestar los efectos
indeseables de otros métodos de secado mas graves y para mejorar la calidad, asi como
el valor nutricional. Por lo tanto, permite la eliminacion eficaz de la humedad a baja
presion (JAYA y DAS, 2003). En consecuencia, el secado al vacio proporciona una mayor
velocidad de secado en comparacion con los métodos convencionales, menor
temperatura de secado y ofrece un ambiente de procesamiento deficiente en oxigeno
(WU et al., 2007). El analisis de la cinética de secado ayudara en el disefio de secador
adecuado con un control correcto de los parametros de funcionamiento, asi como en la
optimizacion del proceso de secado al vacio con los datos basicos disponibles en la
cinética de secado. El secado al vacio se ha realizado con éxito en otros alimentos como
la pulpa de mango (JAYA y DAS, 2003), torta de prensado de coco (JENA y DAS, 2007),
zanahoriay calabaza (AREVALO y MURR, 2006) y berenjenas (WU et al., 2007).

Secado por liofilizacion: la liofilizacion es una buena alternativa para el secado de

alimentos y otros materiales sensibles, ya que no presenta los inconvenientes



mencionados anteriormente para otros métodos de secado (RATTI, 2001). Este proceso
comienza con una etapa de congelacion, seguida de la primera etapa de secado, en la
que se elimina principalmente el agua congelada por sublimacién. Una segunda etapa de
secado que sigue, en la que se elimina el agua unida (no congelado) por desorcion
(LIAPIS y BRUTTINI, 1995). El proceso de liofilizacion es lento e implica altos costes de
inversion y de funcionamiento debido a la necesidad de producir y mantener un alto
vacio, porque la eliminacion de la humedad a bajas temperaturas requiere el uso de vacio
para aumentar la transferencia de masa y el gradiente hidraulico entre el frente a la
sublimacioén y el medio de secado (CLAUSSEN et al., 2007). El método de liofilizacion
proporciona productos secos, de estructura porosa con propiedades ventajosas de
calidad, las cuales se ponderan en contra de su alto costo de tratamiento. Para reducir
los costos, una alternativa es utilizar la liofilizacion atmosférica, debido a que el uso de
costosos equipos de generacién de vacio podrian ser eliminado, con sélo un pequefio

aumento en el tiempo de secado (ALVES et al., 2007).

Secado por microondas: el secado por microondas en frutas y vegetales ha sido
reportado para mejorar la calidad del producto (por ejemplo, mejor aroma, mas rapido y
mejor rehidratacion) ahorro de energia y tiempos de secado mas cortos (SOYSAL et al.,
2009). Durante las ultimas dos décadas, ha habido un interés creciente en el secado por
microondas para reducir el tiempo de secado y aumentar la eliminacion de agua de los
productos agricolas. El secado por microondas tiene varias ventajas tales como una
mayor velocidad de secado, tiempo de secado mas corto, disminuir el consumo de
energia y mejor calidad de los productos secos (SANGA et al., 2000). La mejora de los
procesos de secado, reduciendo el consumo de energia con la obtencién de productos de
alta calidad con un minimo aumento en los gastos, se ha convertido en el objetivo del
secado moderno (RAGHAVAN et al., 2005). Cualquier técnica que utiliza Gnicamente esta
tecnologia no puede por si mismo alcanzar este objetivo. Una combinacién de técnicas
de secado debe ser considerado. Basado en el tiempo de secado rapido del
calentamiento por microondas, el secado combinado microondas-conveccion de la fruta
ha demostrado éxito en la obtencién de alta calidad de producto seco con bajo consumo
de energia especifica (TULASIDAS et al., 1997; RAGHAVAN y SILVEIRA, 2001).

Secado por radiacién infrarrojo: la principal caracteristica es la posibilidad de controlar
la intensidad de la energia aplicada, de esta manera no hay dependencia de las

condiciones climaticas y geogréficas, debido al control total de energia de la fuente



radiante. Otra ventaja de este proceso es que, dado que el proceso de secado se lleva a
cabo en ambiente protegido, la posibilidad de contaminacién es minima en comparacion
con el secado solar. Por otra parte, los costos de implementacion de fuentes infrarrojas
son bajos en comparacion con el secado convencional (RATTI y MUJUMDAR, 1995).
Entre las ventajas mas importantes de secado por infrarrojos estan: versatilidad, equipo
requerido simple, rapida respuesta a calentamiento y secado, de fécil instalacion de la
camara de secado y baja inversion (CHUA et al., 2004). La aplicacién de la radiacién
infrarroja para la elaboracién de alimentos ha cobrado importancia debido a sus ventajas
inherentes sobre la calefaccibn de aire caliente. El procesamiento con irradiacion
infrarrojos se ha aplicado para hornear, asar, tratamientos térmicos (escaldado,
pasteurizacion, esterilizacion, etc.) y en el secado de productos alimenticios (NOWAK vy
LEWICKI, 2004; DAS et al.,, 2009; JATURONGLUMLERT y KIATSIRIROAT, 2010).
Estudios realizados por SAKAI y HANZAWA (1994), informaron resultados sobre el
rendimiento en hornos que utilizan sistemas basados en infrarrojos, y de hornos
convencionales para hornear galletas de arroz y para asar pastas de pescado. El estudio
comparativo indica un ahorro energético de 45-70 %, utilizando -calefaccién por

infrarrojos.

Los estudios sobre el desarrollo de color durante el asado por infrarrojos de avellanas
fueron reportados por OZDEMIR y DEVRES (2000). La aplicacién de radiacion infrarroja
combinado con secado por aire caliente se considera que es mas eficiente que la
radiacion infrarroja o secado con aire caliente por si solas, ya que da el efecto sinérgico

de ambas tecnologias.

Calorimetro diferencial de barrido. la medicion de la temperatura de transicion vitrea
se hard mediante la calorimetria diferencial de barrido (DSC, por su sigla en inglés) es la
técnica mas comun para determinar transiciones de fase en compuestos inorganicos,
polimeros y alimentos. En la técnica experimental de calorimetria diferencial de barrido se
dispone de dos contenedores metalicos llamados crisoles, los cuales tienen que estar
cerrados herméticamente, lo que impide que se produzcan cambios de humedad. Una de
ellos contiene la muestra a analizar y el otro esta vacio, el cual es una referencia. Se
usan calefactores individuales para cada crisol y un sistema de control comprueba si se
producen diferencias de temperatura entre la muestra y la referencia. Si se detecta
cualquier diferencia, los calefactores individuales se corregiran de tal manera que la
temperatura se mantendra igual en ambas capsulas. Es decir, cuando tiene lugar un

proceso exotérmico o endotérmico, el instrumento compensa la energia necesaria para



mantener la misma temperatura en ambos crisoles. La transmision de calor es
instantanea, por eso se trabaja con muestras muy pequefias. Es muy importante que el
contenido de agua de las muestras permanezca constante durante la determinacion de
una transicion, puesto que la cantidad de agua tiene una gran influencia sobre la

temperatura a la cual se produce dicho efecto térmico (NAVARRETE, 1998).

Funcionamiento del calorimetro diferencial de barrido. el DSC es un equipo que
cuenta con dos calentadores individuales y un controlador, en el cual se puede regular el
flujo de calor y monitorear la temperatura. Para llevar a cabo el experimento se necesita
poner las capsulas o crisoles en estos calentadores, en una capsula o crisol se coloca la
muestra mientras que la otra se la deja vacia para utilizarla como referencia (muestra
inerte que no sufre cambios de fase). Al calentarse ambas cépsulas, el programa de
computadora se asegura realizar el ensayo a la misma velocidad de calentamiento. Ya
que una capsula permanece vacia mientras que la otra contiene una muestra de
polimero, se puede observar que tanta energia extra se necesita para calentar la capsula
que sujeta dicha muestra con respecto a la referencia, esta cantidad de energia es
medida mediante DSC y se ve reflejada a través de un grafico de flujo de calor vs
temperatura conocido como termograma, donde el area bajo la curva representa la
entalpia (COELLO y GARCES, 2012).

Folimenro

Capsula de de muesira Capsula de
muestra ; referencia
1
v »
e L
| | [ | —_—
.Ii M el
e
|

Calentadores
Computadora {controlador) gue

monitorea la temperatura y regula el
Flujo de calor

FIGURA 1. Esquema del equipo de monitoreo del calorimetro diferencial de barrido.

Como regla general, puede decirse que todas las transformaciones o reacciones donde
se produce un cambio de energia, pueden medirse por DSC. Entre las diversas utilidades
de la técnica de DSC se destacan las siguientes:

¢ Medidas de capacidad calorifica aparente (fenédmenos de relajacion estructural).
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e Determinacion de temperaturas caracteristicas de transformacion o de transicion
tales como: transicion vitrea, transicion ferro-paramagnética, cristalizacion,
transformaciones polimorficas, fusion, ebullicién, sublimacion, descomposicion,
isomerizacion, etc.

e Estabilidad térmica de los materiales.

e Cinética de cristalizacion de los materiales” (SURINACH et al., 1992).

Transicion vitrea y capacidad calorifica aparente. Otra de las transiciones que
experimentan la mayor parte de los materiales vitreos y que puede ser facilmente
observada por DSC es la transicién vitrea, es decir el paso del material desde un estado
cristalino a uno gomoso, o viceversa. Esto es debido al hecho que al calentar o enfriar un
material su capacidad calorifica, Cp, aumenta o disminuye, en un valor del orden de la
mitad de su valor original en el corto intervalo de temperaturas en que tiene lugar la
transicion vitrea. La técnica de DSC permite realizar medidas absolutas de capacidad
calorifica, a partir de las cuales se pueden evaluar las variaciones de entalpia o de
entropia en la transicion (SURINACH et al., 1992).

Los alimentos son muy estables en estado vitreo, pues debajo de la Tg los compuestos
gque intervienen en el deterioro requieren de tiempos del orden de meses o afios para
difundirse en distancias moleculares y asi poder reaccionar. Hay una intensa actividad
investigativa mediante seleccion de ingredientes; las maltodextrinas han sido utilizadas
para incrementar la viscosidad, retardar la cristalizacion, mejorar las caracteristicas

durante el secado y para la encapsulacién (GOFF, 1997).

Simulacién y estimacion de transicion vitrea por el modelo de Gordon-Taylor. La
ecuacion de Gordon-Taylor entrega una prediccion de la temperatura de transicion vitrea

haciendo una relacién entre el contenido de humedad y la Tg (Ec. 1).

Tgs(1—w) + wkk* T,
— _9s gw
Tg - (1-w)+wxk (Ee.1)
En donde w corresponde a la fraccion de agua (g agua/100g muestra), Tgs y Tgw

corresponden a las temperaturas e transicion vitrea de los sdlidos amorfos y el agua
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respectivamente, k considerada como la razén entre las capacidades calorificas antes y
después de Tg (VEGA et al., 2014).

Hipotesis
Se plantea como hipotesis que los métodos de secado no influyen sobre la temperatura
de transicion vitrea de las hojas secas, la cual depende més bien del contenido de

humedad.

Objetivo general
Rastrear en un amplio rango de temperaturas la transicién vitrea de distintas hojas

secadas de stevia

Objetivos especificos

o Determinar la temperatura de transicién vitrea de hojas de Stevia rebaudiana
Bertoni secadas por 7 tratamientos diferentes.

e Determinar la humedad de equilibrio de Stevia rebaudiana Bertoni secadas por 7
tratamientos diferentes.

e Realizar un analisis estadistico para comparar si existe diferencia significativa en
la Tg de las diferentes muestras de hojas de Stevia secas.

e Comparar por medio de analisis estadistico el modelo de prediccion de Tg de

Gordon-Taylor con el Tg obtenido experimentalmente.
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2 MATERIAL Y METODO

El desarrollo de la parte experimental de esta investigacion se realizé en el Instituto de
Ciencia y Tecnologia de los Alimentos, ICYTAL, de la Universidad Austral de Chile,

ubicada en el Campus Isla Teja de la ciudad de Valdivia.

2.1 Materia prima
Las hojas de Stevia rebaudiana Bertoni fueron procesadas y secadas por diferentes

métodos en la ciudad de la Serena en el Departamento de Ingenieria en Alimentos de la
Universidad de la Serena, ubicada en la IV Region de Coquimbo, Chile. Los 7 tipos de

tratamientos de secado se muestran en el CUADRO 1.

CUADRO 1. Tipos de secados realizados a hojas de Stevia rebaudiana Bertoni

Nomenclatura Tipo de tratamiento
SOLAR Secado por panel solar
SOMBRA Secado directo al sol
CD Secado convectivo
VAC Secado al vacio

IR Secado por infrarrojos
MW Secado por microondas
FD Secado por liofilizado

2.2 Metodologia

A partir de hojas de Stevia rebaudiana Bertoni secadas por siete tipos de métodos
diferentes, los cuales fueron: secado al vacio, secado por microondas, secado
convectivo, secado por infrarrojo, secado por liofilizado, secado por paneles solares y
secado directo al sol, se procedid a medir la temperatura de transicion vitrea (Tg) de
estas siete muestras, por el método de calorimetria diferencial de barrido (DSC), es decir
7 tratamientos con 3 repeticiones por cada uno, en total 21 ensayos. A las que a su vez

se les midi6 la humedad por el método gravimétrico.

2.2.1 Calorimetria diferencial de barrido (DSC). Las propiedades térmicas de
temperatura de transicion vitrea (Tg) de las hojas de Stevia rebaudiana Bertoni, las
cuales estaban secadas por diferentes métodos, fueron analizadas por calorimetria

diferencial de barrido. Se pes6 en crisol de aluminio de 40 yL de capacidad, entre 2-5 mg
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de las muestras de hojas secas de stevia. Los crisoles fueron sellados herméticamente y
sometidos al DSC, el cual se encuentra en presencia del gas de purga nitrdgeno analitico
a un flujo de 40 mL por minuto, una vez dentro del equipo las muestras fueron
primeramente enfriadas a una temperatura que vari6 de 25 °C hasta -35 °C, a una
velocidad de 30 °C por minuto, para luego ser calentadas de -35 °C hasta 350 °C a una
velocidad de 10 °C por minuto, para finalmente enfriar nuevamente de 350 °C a 30 °C a
una velocidad de 40 °C por minuto. Los cambios fueron registrados a través del software
STARe 9.01 de Mettler Toledo, este registro sentd los parametros para el posterior
analisis que llevé a la obtencién del punto medio (midpoint) de acuerdo al estandar

ASTM-IEC, esto se hizo en triplicado a las 7 muestras de hojas secas de stevia.

2.2.2 Determinacién de humedad mediante método gravimétrico por desecacion en
estufa. Se emple6 una estufa con circulacion forzada de aire a presion atmosférica. Se
ocuparon capsulas de aluminio con tapa perfectamente limpias, las cuales se dejan secar
en la estufa a 105 °C por 1 hora, para luego dejarlas en un desecador hasta que alcancen
la temperatura ambiente, aproximadamente en 30 minutos. Una vez transcurrido el
tiempo, se pesaron entre 3-5 g de la muestra de hojas de stevia, las cuales previamente
fueron trituradas, se introdujeron las capsulas con las muestras de stevia en la estufa a
105 °C por 5-6 horas aproximadamente. Transcurrido este tiempo, se retiran las capsulas
de la estufa y se dejan en un desecador, para proceder a pesar en cuando se alcance la

temperatura ambiente.

El contenido en agua de la muestra se calcul6 por diferencia de peso y se expresa en

porcentaje de humedad (g de agua/100 g de muestra):

Mp—Mg

Humedad (%) = —-
h

x 100 (Ec.2)

En donde:
My = Peso de la muestra humeda

M = Peso de la muestra seca



14

3 PRESENTACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

3.1 Propiedades térmicas
Se evalud la temperatura de transicion vitrea por medio de la técnica de calorimetria
diferencial de barrido, muy utilizada en la actualidad, la cual mide la energia absorbida o

liberada por una muestra cuando ocurre una transicion de fase.

3.1.1 Temperatura de transicion vitrea (Tg). Temperaturas obtenidas mediante DSC

por el punto medio (midpoint) de acuerdo al estandar ASTM-IEC.

CUADRO 2. Temperaturas de transicién vitrea obtenidas experimentalmente por

DSC.

Tratamiento (;I'g)*

CD 74,01 + 0,60°
FD 69,21 + 0,42°
VAC 57,48 + 0,59°
SOLAR 48,60 + 5,22°
MW 44,42 + 0,83°
SOMBRA 43,08 + 0,51°
IR 42,09 + 2,19°

* Valores corresponden a la media de tres repeticiones + desviacion estandar.

Valores con diferente letra en una columna son estadisticamente diferentes (p<0,05).

En el CUADRO 2 se muestran los resultados obtenidos de Tg, por medio de calorimetria

diferencial de barrido de diferentes muestras de hojas de Stevia rebaudiana Bertoni,

secadas por distintos procesos.
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3.2 Contenido de humedad obtenido mediante método gravimétrico
CUADRO 3. Humedad de hojas de Stevia rebaudiana Bertoni secadas por

distintos procesos

Tratamiento Hur?(yeogiad*

CD 5,15 + 0,04
FD 5,59 +0,07°
VAC 7,67 +0,10°
SOLAR 8,72 +0,10°
MW 10,73+ 0,16°
SOMBRA 10,92 + 0,08°
IR 11,10 + 0,03?

* Valores corresponden a la media de tres repeticiones + desviacion estandar.
Valores con diferentes letras en una columna son estadisticamente diferentes (p<0,05).

En el CUADRO 3 se muestran los resultados obtenidos a partir del método gravimétrico
por desecacién en estufa de hojas de Stevia rebaudiana Bertoni, secadas por distintos

procesos. Se sigui6 la metodologia establecida por la AOAC (1995).
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FIGURA 2. Temperaturas de transicion vitrea obtenida experimentalmente en
relacién ala fraccidon de agua de hojas de stevia secadas por diferentes

métodos y con distinto contenido de humedad

Como es posible de apreciar en la FIGURA 2, la temperatura Tg de las hojas de stevia
secadas por diferentes métodos obtenidos experimentalmente mediante DSC, en relacion
a la fraccion de agua, con valores que varian de 0,05 a 0,11 (g agua/100g muestra), y

resultados de Tg que van de 315 a 347 K, dependiendo del tipo de tratamiento realizado.
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Se observo una disminucién de la temperatura de transicion vitrea al ir aumentando la

humedad de las muestras, esto es debido al efecto plastificante del agua.

El modelo de Gordon-Taylor (Ec. 1), es utilizado para predecir dicho efecto plastificante
del agua, este considera a los alimentos como mezclas binarias entre sélidos y agua, en
donde se utiliza un Tg para el agua pura de 138 K, una temperatura de transicion vitrea
de sélidos amorfos (Tgs) de 379,9 K y constante k de Gordon-Taylor de 3.01, los cuales

fueron obtenidos mediante linealizacion.

CUADRO 4. Valores de Tg obtenida experimentalmente y los calculados por el
modelo de Gordon-Taylor en relacion a la fraccién de agua

Tg experimental Tg Gordon-Taylor

Tratamiento X agua (K) (K)

CD 0,051 + 0,04 347,01 + 0,602 345,92
FD 0,056 + 0,07° 342,09 + 0,42° 343,31
VAC 0,077 + 0,10° 330,48 + 0,59° 331,51
SOLAR 0,087 + 0,10° 321,60 + 5,22¢ 325,88
MW 0,107 + 0,16 317,42 +0,83° 315,63
SOMBRA 0,109 + 0,08° 316,09 + 0,51° 314,70
IR 0,111 + 0,03% 315,09 + 2,19° 313,82

CUADRO 5. Valores de temperatura de transicién vitrea de sélidos y constante k de
Gordon-Taylor obtenidos por linealizacion

Constante k de Gordon-Taylor Tes Tew
(Adimensional) (K) (K)
3,01 379,9 138

A través del CUADRO 4 se puede observar los valores de la fracciébn de agua (g
agua/100 g muestra), las temperaturas de transicion vitrea obtenidas experimentalmente
y las simuladas por el modelo de Gordon-Taylor en hojas Stevia rebaudiana secadas por
diferentes tratamientos, en donde por medio de analisis varianza realizado con
STATGHAPHICS Plus se determind con un 95% de confianza que existe diferencia
significativa entre las medias de la fraccion de agua de hojas de Stevia rebaudiana
sometidas a diferentes métodos de secado. El mismo andlisis se realizé para las medias
de Tg obtenida experimentalmente, se tiene que el p-valor del test F es inferior a 0,05

(p<0,05), por lo que hay diferencia estadisticamente significativa entre las Tg medias de



17

un nivel de tratamientos a otro, para un nivel de confianza del 95%. Estas diferencias se
deben al comportamiento de las hojas de Stevia rebaudiana, sobre los distintos
tratamientos de secado a los que fueron sometidos.

Se sabe que la humedad de equilibrio disminuye proporcionalmente, al aumentar la
temperatura de tratamiento. Con el conocimiento de las isotermas de sorciéon se puede
saber el contenido de humedad que alcanza un producto, el cual tiene directa relacion
con la humedad relativa final que se alcanz6 en cada tratamiento. Esto explica la
diferencia de humedad en los distintos tipos de secado.

En el caso del secado al sol directo se tiene un mayor contenido de humedad (10,9%),
debido a que esta en contacto directo con la humedad relativa del ambiente, a diferencia
del tratamiento por secado convectivo, en el cual se suministra una corriente de aire
caliente forzado, el que llega a una humedad de 5,2%. Esto se puede explicar por la
diferencia entre la humedad relativa final que se alcanza en cada tratamiento, lo que
concuerda con los estudios realizados sobre isotermas de sorcion (Lemus-Mondaca, et
al., 2014). En dicho estudio se observé la humedad relativa que se alcanz6 en cada
tratamiento de secado, esta relacién coincide con trabajos recientes sobre isotermas de
sorcion y cinética de secado de hojas de Stevia rebaudiana Bertoni realizado por
GARCIA (2014), que obtuvo resultados similares (JERIA y POZO, 2011.)

En la obtencién de Tg experimental, se obtuvo valores de desviacion estandar elevados,
para el caso de secado por panel solar y secado por infrarrojos, 321,60 £ 5,22 K y 315,09
*+ 2,19 K respectivamente. La explicacion a estos resultados se debe a que Tg depende
de los componentes del alimento, ya sean flavonoides, poli fenoles, polisacéaridos etc.,
para el caso de hojas de stevia es de especial interés los polisacéaridos, principalmente
los azucares presentes en ésta, ya que la fibra le confiere la estructura sélida a un
producto, pero son también los compuestos que se ablandan con la temperatura o el

contenido de agua, por lo tanto, influiran en la temperatura de transicion vitrea.

Durante el proceso de secado al sol, puede ocurrir que la distribucién de calor sea muy
heterogénea, lo que conlleva a que algunas muestras de fibra o los azlcares presentes
en las hojas de stevia (steviosidos) se vean afectados en un rango muy heterogéneo
también, esto explica el mayor rango de temperaturas, a las cuales se pueden encontrar

la transicion vitrea.

El caso puede ser similar durante el proceso de secado por IR, aunque en menor grado.

Este fendmeno se puede deber a la rapidez de la transferencia de calor, ésta puede no
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ser homogénea en todas las estructuras, lo que produce que el cambio de textura en
fibras o polisacaridos no sea homogéneo. Donde llega mucha energia térmica ocurre una
mayor transformacion en la textura de las hojas de stevia, en cambio en donde no llega el
calor, no ocurren cambios de textura. Estos cambios tienen directa relacion con la Tg
resultante. Esto podria explicar la alta variacion, es decir una desviacion estandar mayor

que en los demas casos.
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FIGURA 3. Temperaturas de transicion vitrea obtenida mediante el modelo de
Gordon-Taylor en relacion a la fraccion de agua de hojas de stevia
secadas por diferentes métodos y con distinto contenido de humedad

Como se muestra en la FIGURA 3, la relacién lineal con la que se comportan las
temperaturas de transicion vitrea obtenidas por el modelo de Gordon-Taylor, el cual
demuestra una clara relacién entre la fraccion de agua (g agua/100g muestra) y la Tg, se
observa que a mayor fraccién de agua, menor es la temperatura de transicion vitrea de
las hojas de stevia. Esta informacion seria concordante con estudios sobre el efecto
plastificante del agua en almidon realizado por COVA et al.(2009). Resultados similares

se obtuvieron en estudios sobre polimeros realizado por BLAZI et al. (2005).
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CUADRO 6. Correlacién entre temperatura de transicion vitrea experimental y la

calculada por el modelo de Gordon-Taylor.

Correlaciones

Tg
Experimental

Tg
Gordon-Taylor

Tg Experimental

Tg
Gordon-Taylor

Correlacion de

Pearson 1
Sig. (bilateral)

N 7
(F'):g;rglgr(]:ién de 0.987"
Sig. (bilateral) 0,000
N 7

0,987"

0,000
7

1

** La correlacion es significativa al nivel 0,01 (bilateral).

La correlacién entre la temperatura de transicion vitrea obtenida experimentalmente y la

predicha por el modelo de Gordon-Taylor anteriormente expuesta en el CUADRO 6, es

de 0,987 con un 1% de significacion. Dicho resultado indica que tal relacién es altamente

significativa y el modelo de Gordon-Taylor es aceptable para predecir temperaturas de

transicion vitrea en hojas de Stevia rebaudiana Bertoni.
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FIGURA 4. Termogramas de distintos puntos de fusién en hojas de stevia

En la FIGURA 4 se observan tres picos que se encuentran en el rango de temperatura a
las cuales fueron sometidas las hojas de stevia, los que corresponden a tres fusiones que
pueden deberse a la presencia de los distintos tipos de azucares existentes en las hojas
de stevia. La primera fusion observable ocurre entre un rango de temperatura que varia
de 125 °C a 145°C, se cree por medio de revision bibliografica que este punto de fusion
puede ser por la presencia de glucosa. Dado que la glucosa no esta presente en la
Stevia, este punto de fusion es probablemente de uno de los esteviosidos. La segunda y
tercera fusion observable ocurren dentro de un rango de temperatura que varia entre los
325°C y 350°C aproximadamente, estos puntos son atribuibles algun tipo de glicésidos de
esteviol presentes en las hojas de stevia. Esto comprueba la gran estabilidad que tienen
los edulcorantes de la stevia al ser sometidos a tratamientos térmicos a altas

temperaturas.



21

4 CONCLUSIONES

La temperatura de transicién vitrea, de hojas Stevia rebaudiana Bertoni secadas por
distintos tratamientos, obtenida por calorimetria diferencial de barrido, es dependiente del

contenido de humedad que ésta contenga.

Se observé que las hojas de stevia con un mayor contenido de humedad registran un

menor Tg, lo que confirma el poder plastificante del agua sobre esta propiedad.

La temperatura de transicion vitrea de las hojas de stevia no depende del tratamiento de
secado realizado, sino del contenido de humedad que se alcance en cada tratamiento.

Al momento de determinar la Tg de hojas de stevia es de suma importancia considerar la
composicion de ésta, ya que estos componentes influiran directamente en los resultados

obtenidos.

Los parametros encontrados para el modelo de Gordon-Taylor fueron de 379,9 K para la
temperatura de transicién vitrea sélidos secos de la hoja, y una constante k de 3,01. Se
han registrado valores similares en estudios sobre hojas de menta y otros frutos secos,
esto puede deberse al tipo de azucar presente.

El modelo de Gordon-Taylor en relaciéon a los datos obtenidos experimentalmente arrojé
una correlacion de 0,987, lo que significa que dicho modelo puede considerarse
altamente aceptable para predecir Tg en funcién a la fraccién de agua de hojas de Stevia

rebaudiana Bertoni.

Se detectd que ocurren varias fusiones a altas temperaturas, lo que se le puede atribuir a
la presencia de glicésidos de esteviol presentes en las hojas de stevia. Esto indica que

los edulcorantes de la stevia son muy estables a altas temperaturas.
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ANEXOS

ANEXO 1. Termogramas de obtencién del punto medio (midpoint) de acuerdo al
estandar ASTM-IEC para hojas de Stevia secadas por diferentes tratamientos.

Stevia CDO4, 17.10.2014 11:41:31 Stevia FDO4, 17.10.2014 13:26:53
Stewia CDO4, 4,3100 ma Stevia MWD4, 17.10.2014 12:34:23 Stevia FDO4, 3,5400 mg
f3lass Trarsition Stevia MWO04, 4,1100 mg Glass Trarsition
orse Glass Trarsition 0 1
-75,746-03 mWmin~-1 3
/ Ig™-IK-1
. eftl
Fich
?-Eat!ﬁ Right Limet 6,31
OIN 73,85 °C o 10,00 “Croin~{
aitd > ST 23,50 WASTMIEC sgsa-c
poitd o DIN 0,124 Jg~-1K~-1 ,“ ASTMIEC 2483 00 Jg~-1K~-1
elta cf ASTM,IEC s — iy : a: Delta cp ASTMIEC 0,1 -
/ Delta cp ASTMIEC 5.7 3807 1K~-1
/
[ AR 4
20
mw
Stevia VACD4, 17.10.2014 14:19:35
Stevia IRO4, 17.10.2014 15:11:57 H
Stewia IRD4, 4.0100 mg Stevia VACD4, 3,5600 mg
Gass Transition
Glass Transition 57,42 *C
" Stevia SOMBRAD4, 17.10.2014 16:07:28 Orset 36,28 *C Mdnon 59,35 °C
Stavial SOLARD4, 17,10.2014 10:46:51 Stevia SOMBRADM, 3,4900 mg Midpoint 35,32 °C Inflect. Pt. 57,81 °C
LARDM, 32,4300 mg e T raiticen Inflect. Pt. 46,74 °C 58,86 °C
Onset 43,63 °C 48,86 °C Inflect. Sip. 37,84e-03 mWmin~-1
oo 43,63 °C Inflect. Sip. -83,71e-03 mWmin -1 Delta Cp 9,425e-03 Jg~-1K~-1
4818 °C Deita Cp 0,158 Jg~-1K~-1 imit 56,63 °C
43,63 Left Limit 13,65 *C Right Limit 72,55 °C
-71,732-03 mWmin~41 Right Umit S080°%C Rate 10,00 “Cmin~-1
- Delta Cp 9,632a-06 Ig~-1K~-1 Heating Rate 10,00 “Cmin~-1 IN ,10 =C
1 Left Limit 3,06 °C Midpoint DIN 42,47 *C Mdpoint ASTM,IEC 58,14 °C
Right Limit 48,18 °C Midpoint ASTM IEC 4257 °C Deita o DIN 9,809e-03 J9~-1K~-1
Heating Rate 10,00 °Cmin™-1 Defta o DIN 0,173 Jg~-1K~-1 Dalta cp ASTM,IEC  4,216e-03 1g™-1K~-1
b 42,75 °C Osita cp ASTM,IEC 82, JgN-1KA-1
Michont ASTM,IEC 43,63 °C
Delta cp DIN 76,7630-03 19~ 1K~
Delta cp DIn "1 pelta cp ASTMIEC 7,8902-06 Jg~-1K~-1,
D60 4 100 150 200 250 300 350 300 200 w0 °C
P g ' 2 ' 2 Y : : 2 ) : ' e A o L 5
0 10 15 20 25 30 35 40 45 min

Stevia CDOS, 20.10.2014 12:49:04

Stevia MWOS, 20.10.2014 13:45:47
Stevia MWOS, Stewia COOS, 3,6100 mg

, 4,49300 mg

Glas: T(arsﬂl:m

Gass{vausluon Orse!
Onsat 40,99 °C .amm 1
Mdpont 48,37 °C Inflact. Pt &
Iflct. Pt. N 44,46 °C Encpoint f g
int \ 98,95 °C Inflect. Sip
\ 0,19 mwmin~-1 Deita Cp
Mip210-Jg 21 Left Lantt

73,23 °C
73,47 '(

31 9463-03 h"

ACpoNt DIN
Mcpont ASTM,IEC
Delta cp DI
3D ASTM,IEC

Stevip VACOS, 20.10.2014 15:51:36 tevia ,10.2014 17:34:15
Stevik VACOS, 3,6200 mg Stevia SOMBRACS, 4,4
Glass [Transition
Orse 51,48 °C g‘&;«ﬁm 31,89 °C
Midpdint 62,55 °C ’ 16,88 °C
Infiedf. Pt. 34,14 °C Inflect, Pt. 39,30 °C
et So O3 g : 0.
- ] Inflect, 20,21 mwmin~-
Delftacp 0,465 3g™-1K™1  peita Cnsb 0,614 3g™-1K~-
Left Limit /95 “C Left Limit 21,08 °C Del
Right Limit 8s00°C Right Lmit 81,18 °C 58,77 °C
Heating Rate 10,00 *Cmin~-1 Heating Rate 10,00 *Cmin~-1 Right Lirret 104,28 °C T =
Type sigmoidal Type Heating Rate 10,00 *Crin~-1 Heating Rate 10,00 *Cmin~-1
Midpoirit DIN 57,77 °C Midpcint Dl 42,50 °C Typ= e o
Midpaint ASTM,IEC 57,00 °C Midpoint ASTM,IEC 43,63 °C Micpors O pr Mciooint DIN 29,23 %C
Deita cp DIN 0.62133°-1K~-1  peita cp DIN 0,642 Jg~-1K~-1 Mckont ASTM IEC 66,52 °C MEpaot ASTINEEC 20,70
Deitacp ASTMIEC 0,219 30°-1K~-1  Delta cp ASTMIEC 0,925 dg~1k~1 5231 19tk 1 DekaoOm 0211 Ja
A~ EAS Delta cp 2 e A
200-20 -35 o so 100 150 D“‘HJG"“ST“ = D"éﬁzr"’ A 300 350 300 200 100
PRI G N S . SR - . . R PO AN A P
o s 10 15 20 = 30 = 40 as mn
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Stevia CDOS, 22.10.2014 17:21:06 S S

22.10,2014 14:00:37 Stevia MWD6, 23.10.2014 10:49:4;

Stevia C0OS, 3,2600 mg Staia SCLARDS, 3,5400 mg Stevia MWOS, 4,0200 o e,
" g 71,30 °C Glass Trarsition l
i\ 7474 L e ¥

TR il
point by 78,01 ‘C Inflact. Pt,
5 " Encioomt

N
0,316 3g7-1K~-1 Mq:om ASTM,IEC 1
Deifs {0 ASTMIBC 56,3988-03 Jg~-1K~-1 oM
Dela W AS
i 1
,/
20
mw
Stevia VACO6, 23.10,2014 13:20:51
! . Stevia FDOS, 23.10.2014 11:59:38 Stevia SOMBRAOS, 23.10.2014 16:07:28 =1 VACDS, 4,6300mg
Stevy Eﬁ: ?10-2::’ 15:14:51 Stevia FDOS, 4,0700 mg Stevia SOMERAOS, 3,2200 mg Glass Transition
Glass Trarsition Glass Transition Orset 48,16 *C
Glass Frarsition Onset 62,26 °C Orset 40,92 °C Midpoint 60,16 “C
Cinsaf 40,56 °C Mdpont 67,25 °C Mdpoint 45,37 °C Inflect, P, 58,10 *C
Mackant 43,38 °C Inflect. Pt, 72,67 °C Inflect. Pt. 48,37 °C . 66,42 °C
Inflac}. Pt 43,77 °C Endpont 75,38 °C Endpaint 51,85 °C Infiect. Sip, 52,24e-03 mwmn"|
Endognit 47,01 °C Inflact. Sp. 0,28 mWmin -1 Infiect. Sip. 0,17 mWmin~-1  Delta Cp 0,125 39~-1K"-1
Inflect. S, 0,23 mWmin™-1 Delta cp 0,537 Jg~-1K~-1 Delta Cp 0,348 3g~-1K"-1 Left Limit 33,13 °C
Delts Cp 0,231 Jg™-1K~1 Left Limit 48,40 °C Left Limit 30,44 °C Rignt Limit 68,53 *C
Left Limit 29,45 °C Right Limit 77,92 °C Right Limit. 53,42 °C Heatng Rate 10,00 “Crin”-1
Right Limit 50,22 °C Heating Rate 10,00 *Cmin~-1 Haating Rate 10,00 *Cmin™-1 Midpaint DIN 57,08 *C
Heating Rate 10,00 *Cmin~-1 Mcpont OIN 68,10 *C DIN 46,39 °C Midpaint ASTM,IEC 57,29 °C
Mcpont DIN 44,00 °C Michoint ASTM,JEC 68,84 °C Midpoint ASTM,IEC 46,39 °C Delta cp DIN 0,121 Jg~-1K~-1
mmam ASTMJE( 44,00 °C Delta cp DIN 0,597 Jg~-1K~-1 Deita co DIN 0,264 g~-1K~-1  Delta cp ASTMIEC 0,209 )~ 1K~-1
0,232 Jg~-1K~-1 Delta cp ASTM,IEC 84,866e-03 Jg~-1K~- Deita cp ASTM,IEC  96,263e-03 Jg~-1K~-1
DdtacpASTMlE( 44,339¢-03 397~-1K~-1
20 0-20 -35 o so 100 150 200 250 300 350 300 2m 100 °C
M%%%% %%*W*%W
o s 10 15 2 = 20 35 40 45 min
i :

Stevia FDOS, 20.10.2014 14:59:17

[ stevia somerans, 23.10.2014 16:07:28 Stevia FDOS, 3,8200 mg
Stevia SOMBRADS, 3,2200 mg Glass Trarsition
Glass Trarsition Onset 60,08 *C
Orset 36,88 °C Midpont 68,40 *C
Midpont. 24,89 °C Inflect. Pt. 68,54 °C
infiect. P, 48,12 °C Endpoint 77,62 °C
Encpoint 49,13 °C Inflect. Sip. -0,17 mWmin~-1
Infiect. Sip. -0,17 mWmin~-1 Deita Cp 0,460 Jg~-1K~-1
Deita Cp 0,339 }g"-1K~-1 Left Limit 48,58 *C
Left Limit 33,98 °C Right Limet 81,73 °C
it Liet. 48,12 *C M% 10,00 “Cmin~-1
Heat| ,00 “Crrin~- Type r
m1‘2 Tmm il 1040 X Midpont DIN £8,85 °C
Midpant DIN 40,47 °C Midpomnt ASTM,IEC 68,85 “C
Midpant ASTM.I'EC 43,00 ’c Delta cp DIN 0,461 Jg~-1K~-1
Deita cp 0,444 Jg~-1K~-1 Delta cp ASTM,IEC 0,254 Jg~-1K~-1
Deita cp AS‘I’M.IEC 2,201 lu" 1KA1
Stevia SOLARDA, 17.10.2014 10:46:51
Bteviz IRD4, 17.10.2014 15:11:57 Stevia IROS, 20.10.2014 16:43:00 Stawvia [ROS, 23.10.2014 15:14:51 Stevia SOLARD4, 3,4300 mg
btevia IRO4, 4,0100 mg Stevia IROS, 4,1000 mg Stevia IR0S, 3,5500 mg Glass Transition
Glass Trarsition Glass Trarsition Onsat 52,03 °C
S T s Orset 41,65 °C Orset 43,45 °C Mcpoint 51,99 °C
Mifpoint 4753 °C 49,20 °C Micipoin 46,40 °C Inflect, Pt 55,00 *C
i s o E Infiect. Pt, 43,24 °C Inflect. Pt. 43,77 *C 55,94 °C
Erknoint 51108 °C 47,76 °C Endpont 47,36 °C Inflact. Sk 84,52e-03 mWmin~-1
Inflect. Sk, 83,71003 mWmin~-p  Inflect. So. -65,796-03 mwmin~-1  Infiect. Sip. -0,23 mWmin~-1 Delta Cp 57,953a-03 Jg™-1K -1
Delta Cp 0,161 Jo~1K~-1 Deita Cp 58,803003 )g~-1K~-1  DeitaCp 0,150 Jg~-1K~-1 Left Limit 38,95
ey e Left Limit 40,19 °C Left Limit 39,17 °C Right Limit 55,33 °C
Right Limit 60,97 °C Right Limit 50,81 *C Right umm Zg e :_baﬁnv ""‘.L 10,00 *Cmin™-
A ing Rate 10,00 *Cmin~-1 Heating ,00 “Cmin~-1 ype Sigmok
Heating Rate 10,00 *Cmin~-1 heavo Type sigmoidal Mdpoint DIN 52,16 °C
VERganas. e Midpont DIN 44,50 *C Midpont DIN 45,42 °C Mdpoint ASTMIEC 53,98 °C
AR ASTIEEL 48055 T 44,70 °C Midpont ASTMIEC 45,41 °C Delta cp DIN 17,3942-03 )g~-1K~-1
Delta oo DIN W 01‘152 KA Delta cp DIN 63,688e-03 )g~-1K~-1  Delta cp DIN 0,179 )g™-1K~-1 Deltal:pASTMlEC 22,4162-03 )g"-1K"-1
©® o Jjg et Yoy Delta cp ASTMIEC 18,307e-03 )g~-1K~-1  Delta cp ASTMIEC 37,7718-03 1g™-1K~-1
HYLFISTMIEC 0,133 so 100 150 200 250 =00 30300 200 100 °C
ety —L 1 L L L X X N X : N

-
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20
T

Stevia

Stewid C004, 4,3100 g

|-004, 17.10.2014 11:41:21

Stavia MWw04, 17.10.2014 12:34:23
Stevia MvO4, 4,1100 mg

Glass Transition

Orset 323,68 °C
Midpoint 322,92 °C
Endninint 326,76 °C

Type sigrnoidal

Midpoint DIM 325,21 °C
Midpoint ASTM,IEC 325,22 °C

Delta cp DIN 0,524 1g~-1k"-1

Delta cp ASTM,IEC 0,469 Jg~-1K"-1

Stewia SOLARDE, 17,10,2014 10i46:51
Stevia SOLARDE, 3,4300 mg

Stevia IRO4, 17.10.2014 15:11:57
Stevia IR0O4, 4,0100 mg

Glass Transition

Onset 324,68 °C
Midpoint 325,76 °C
Endpoint 328,32 °C

Type sigmoidal

Midpoint DIN 326,85 °C
Midpoint A5TM,IEC 326,50 °C

Delta cp DIN 0,757 Jg~-1k -1

Delta cp ASTM,IEC 0,614 Jg~-1K~-1

Stevia WACDd, 17.10,2014 14:19:35
Stewia WACDd, 3,5600 mg

Glass Transition

Stevia SOMBRAD4, 17.10.2014 15:07.28
Stevia SOMBRAD, 3,4900 mg

Glass Transition

Onset 324,48 °C
Midpoint 324,26 °C
Endpaint 326,94 °C

Type sigmoidal

Midpoint DIM 325,72 °C
Midpaint ASTM,JEC 325,71 °C

Delta cp DIN 0,505 1g*-1k~-1

Delta cp ASTM,IEC 0,412 Jg™-1K"-1

Stewia FDO4, 17.10.2014 13:26:53
Stevia FDO4, 3,5400 mg

Glass Transition

Glass Transition Glass Transition Onsat 324,20 °C

Orset 323,82 °C Oriet 324,31 °C Onset 324,49 °C Midooint 323,39 °C

WMicpoint 322,72 °C Midpoint 323,70 °C Wicpint 325,05 °C Eripom: e e

Endpaint 327,34 °C Endpoint 326,70 *C Endpoint 327,68 °C Type sigroidal !

Type sigrmoidal Type sigmoidal Type sigmoidal Micpoint DIN 325,74 °C

Midpoint DM 325,70 °C M\dpn!nt DI 325,56 *C M!dpn!nt DIM 326,09 °C Midloint ASTM,IEC 325:62 oC

Midpoint &STM,IEC 325,58 °C Midpoint ASTHM,IEC 325,50 *C Midpoint ASTM,IEC 326,09 °C Delta cp DI 0,618 Jg~-1K~-1

Delta cp DIM 0,615 191K ~-1 De}ta cp DIN 0,529 Jg~-1K~-1 De:ta cp DIN 0,766 Jg~-1K"™~-1 Delta cp ASTH,IEC DJ494 1gm-1K -1

T e Delta cp ASTM,IEC 0,400 Jg-~-1K~-1 Delta cp ASTM,IEC 0,556 Jg~-1K~-1 ! !

Dol SETEEEC D534 JagrlenL o M 150 200 P =2 350 300 200 100 7
N - S S S S SRS S M S S SRS A U
o 5 10 15 20 25 j=in) 35 a0 45 min

1
1
r
1
1
t
[ 1
h L1
i 1
r
1l
hin)
i

Glass Transition

Stevia FDO3, 20.10.2014 14,5917

Stevia SOLARDS, 17.10.2014 170803
Stevia SOLARDS, 3,2900 mg Stevia FORS, 3,8200 mg

Glass Transition

Stewig (D05, 20.10.2014 12:49:04
Stevia CDOS, 3,6100 mg

Glass Transition

Stevia Mw0S, 20.10.2014 12:45:47
Stevia Mw0S, 4,4300 mg

Glass Transition

onset 223,78 T
Midpoint 223,14 °C
Endpoint 326,48 °C
Midpoint DIM 325,35 °C
Midpoint ASTM,IEC 325,13 °C
Delta cp DIM 0,529 Jg~-1K"-1

Delta cp ASTMIEC 0,372 Ig7-1K~-1

Stevia IROS, 20.10.2014 16:43:00
Stewvia IROS, 4,1000 mg

Glass Transition

Stevia SOMBRAOS, 20.10,2014 17:234:15
Stevia SOMBRADS, 4,4200 mg

Glass Transition

Onset 323,52 *C
Midpaint 322,62 °C
Endpoint 326,54 *C
Midpoint DIN 325,00 *C
Midpoint A5TM,IEC 325,03 “C
Delta cp DIN 0,529 Jg~™-1k-1

Delta cp ASTM,IEC 0,458 Ig~-1K~-1
Stevia VACDS, 20.10.2014 15:51:36
Stevia VACDS, 3,6200 mg

Glass Transition

a

5

Onset 323,96 °C Onset 324,82 °C Onset 323,64 °C Orset 225,50 °C Onset 324,00 °C

Midpoint 323,18 °C Midpoint 325,65 “C Midpaint 322,56 °C WMidpoint 325: 15 o0 Midpoint 323,21 °C

Endpaint 227,01 °C Enclpoint 327,91 °C Endpioint 327,54 °C Endpoint 326,73 °C Encpoint 327,24 °C

Midpoint DN 325,62 °C Midpaint DIN 326,62 °C Midpoint DI 325,70 °C Midpaint DM 326,15 *C Pidnaint DIM 325,75 °C

Midpaint ASTM,IEC 325,48 °C Midpoint ASTM,IEC 326,37 °C Midpaint ASTM,IEC 325,68 °C Midpoint A5TM,IEC 326,11 °C Midpoint ASTM,IEC 325,66 °C

Delta cp DIN 0,582 Jg~-1k~-1  Deftacp DIM 0,629 1311 pelta cp DIN 0,733)97-1K~1  DeltacpDIN | 0,934 Jg~1k~1 Deltacp DIN 0,618 Jg™-1K~-1

Delsg (L ASTALIEC 0,470 Jag-1k~-1 Delta cDSESTMJIEC 0,511 J%DD-IK -1 Delta cp ABIMIEC 0,674 105351 Delta cobTMIEC 0,151 Jgpgik~-1  Defta GRASTMIEC 09351071601
Calaine ey 0 0y w0 [ P T S R ST S S
e e i B E s e I L R E R s e e L DT

20 25 a0 a5 40 45 min
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mw

Stevia IRD6, 23.10.2014 15:14:51
Stevia IRO6, 3,5500 mg

Glass Transition

Stevia MW06, 23.10.2014 10:49:42
Stavia MW06, 4,0200 mg

Glass Transition

Onset 324,02 °C
Midpoint 324,85 °C
Endpaint 327,74 °C

Type sigmoidal

Midpoint DIN 325,89 °C
Midpoint ASTM,IEC 325,88 °C

Delta cp DIN 0,659 1g~-1K~-1

Delta cp ASTM,IEC 0,613 Jg~-1K~-1

Stevia SOLARDG, 22.10.2014 14:00:17
Stevia SOLARDS, 3,5400 mg

Glass Transition

Stevia CD06, 22.10.2014 17:21:06
Stevia CD06, 3,2600 mg

[ass Transition

Onset 323,51 °C
Midpoint 322,91 °C
Endpoint 326,35 °C

Type sigmoidal

Midpoint DIN 324,87 °C
Midpoint ASTM,IEC 324,93 °C

Delta cp DIN 0,594 1g™-1K~-1

Delta cp ASTM,IEC 0,546 Jg~-1K~-1

Stevia SOMBRADG, 23.10.2014 16:07:28
Stevia SOMBRADG, 3,2200 mg

Glass Transition

Stevia ADO6, 23.10.2014 11:58:38
Stevia D06, 4,0700 mg

. Glass Trhhsition

Onset 323,54 °C
Midpaint 324,10 °C
Endpoint LS E

Type sigmoidal

Midpoint DIN 325,54 °C
Midpoint ASTM,IEC 325,52 °C

Delta cp DIN 0,714 Jg~-1K~-1
Delia, /A 185.10.559493:36 51

Stevia VACO6, 4,6300 mg

Glass Transition

Onset 323,53 °C Onset 324,03 °C 3 Onset 324,72 °C
Midpaint 322,39 °C Midpoint 325,19 °C ﬁi’;‘;‘;m FIs Midpaint 325,88 °C
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