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Resumen

El timol y el mentol son monoterpenos fenélicos que se encuentran en los aceites esenciales de diversas
plantas. Estos compuestos son altamente valorados en las industrias farmacéutica, cosmética y alimentaria
debido a sus propiedades antisépticas, antibacterianas y antifiungicas, ademds de ser econémicos y seguros. Sin
embargo, su alta volatilidad limita sus aplicaciones.

La MCM-41, un material mesoporoso, ofrece alta estabilidad térmica y una gran superficie especifica, con un
tamafio de poro adecuado para albergar y estabilizar moléculas voluminosas como las de los terpenos. No
obstante, el costo elevado de los reactivos necesarios para su sintesis representa una desventaja, lo que
encarece su uso en aplicaciones especificas

Este estudio explora la encapsulacién de timol y mentol en MCM-41, sintetizada utilizando una solucién de
silicato de sodio de calidad industrial como precursor de silicio. Las caracterizaciones realizadas antes y
después de la impregnacion indican que este material podria ser eficaz para dicho propédsito, lo que abre
nuevas posibilidades para su aplicacién en recubrimientos y pinturas, ademas de ofrecer un potencial
significativo para innovaciones en diversas industrias.
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Abstract

Thymol and menthol are phenolic monoterpenes found in the essential oils of various plants. These
compounds are highly valued in the pharmaceutical, cosmetic, and food industries due to their antiseptic,
antibacterial, and antifungal properties, as well as being economical and safe. However, their high volatility
limits their applications.

MCM-41, a mesoporous material, offers high thermal stability and a large specific surface area, with a pore
size suitable for hosting and stabilizing bulky molecules like terpenes. Nevertheless, the high cost of the
reagents required for its synthesis represents a disadvantage, making its use in specific applications more
expensive.
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This study explores the encapsulation of thymol and menthol in MCM-41, synthesized using an industrial-
grade sodium silicate solution as a silicon precursor. Characterizations carried out before and after
impregnation indicate that this material could be effective for this purpose, opening up new possibilities for its
application in coatings and paints, as well as offering significant potential for innovations in various industries.

Keywords: Thymol, Menthol, MCM-41, Encapsulation.

Introduccion

El timol y el mentol son monoterpenos fendlicos presentes en los aceites esenciales de diversas plantas que
han desempefiado un papel relevante en la industria alimentaria, farmacéutica y cosmética a lo largo del
tiempo (Tariq et al.,, 2019). Son sustancias con comprobadas propiedades antisépticas, antibacterianas y
antifungicas, de bajo costo y de facil manipulacién debido a que no son téxicos. No obstante, su alta volatilidad
y su uso limitado por la temperatura del medio son desafios a tener en cuenta (Sepahvand et al., 2021).

Por otro lado, la MCM-41 es uno de los materiales mesoporosos mas estudiados en la actualidad debido a su
alta estabilidad térmica, su alta superficie especifica y volumen de poros (Rabie et al., 2019). Su estructura
ofrece una capacidad de carga altamente manejable, lo que lo hace prometedor para diversas aplicaciones. Por
lo cual, debido a las propiedades mencionadas se podria considerar la posibilidad de utilizar la MCM-41 como
agente de encapsulacion para el timol y el mentol.

En este trabajo se presenta un nuevo enfoque a partir del uso de un material mesoporoso como la MCM-41 y
su empleo en la encapsulacion de timol y mentol a partir del método de impregnacién por humedad incipiente.

Desarrollo

Sintesis de MCM-41: Se llev6 a cabo la sintesis de MCM-41 utilizando el método sol-gel seguido de una etapa
hidrotermal, comenzando con la disolucién de Bromuro de cetiltrimetilamonio (CTAB, 96%, Sigma-Aldrich),
como plantilla, en agua destilada bajo agitacion. Posteriormente, se afiadié gota a gota silicato de sodio
comercial a la solucién, como fuente de silicio, manteniendo la agitaciéon. El pH de la mezcla se ajusté a
aproximadamente 9,5 con H,SO, al 10% (p/p). La solucién de gel resultante se transfirié a un reactor de acero
inoxidable revestido con politetrafluoroetileno y se mantuvo en una estufa a 100°C durante 4 dias. Luego, la
solucion se filtré por succidn, se lavo con agua destilada hasta ausencia de espuma, y se sec al aire antes de ser
secada a 100°C durante 12 horas en estufa. Finalmente, el material se calcind en una mufla a 510°C con una
rampa de calentamiento de 5°C/min durante 2 horas con el fin de eliminar el agente director de la estructura.

Impregnacion con timol/mentol: Se realiz6 la impregnacién con timol o mentol con el fin de evaluar su
encapsulacidn en matrices siliceas. Se utiliz6 el método de impregnacién por humedad incipiente empleando
0,25g de MCM-41 y 5 mL de una solucién de timol, la cual contiene 1g de timol o de mentol utilizando como
solvente etanol absoluto (99%, Anedra) durante 24 horas, asegurando una completa saturacion.
Posteriormente, se retiraron y se secaron al aire en condiciones controladas de temperatura y humedad
durante 7 dias.

Caracterizacion fisicoquimica: La MCM-41 fue caracterizada por HRTEM TEM en un microscopio Tecnai
F20 G2 operado a 200 kV. Los materiales antes y después de la impregnaciéon fueron caracterizados por
Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier - Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR) en un equipo
Shimadzu modelo IRAffinity-1.

Resultados

En la Fig. 1 se muestra la imagen de TEM de la MCM-41 y su correspondiente transformada de Fourier (FFT).
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El material present6 particulas de morfologia irregular con canales largos, curvados y orientados en
diferentes direcciones. La estructura hexagonal 2D presentd defectos o discontinuidades. La distancia entre
poros medida fue de 4,6 nm.

Figura 1. Imagen de HRTEM (izquierda) y FFT (derecha).

Los espectros FT-IR de la muestra MCM-41 antes y después de 7 dias de la impregnacién con timol y mentol,
junto con los espectros de timol y mentol, se presentan en la figura 2 y figura 3. En el espectro de MCM-41, las
bandas en 1066, 794 y 454 cm™ corresponden a los estiramientos asimétrico, simétrico y vibracién por flexion
de los enlaces Si-O-Si, respectivamente (Mathew et al. 2016). La banda en 961 cm™ se asocia con Si-O-OH o Si-
OH, y la banda en 584 cm™ se atribuye a la flexion tetraédrica del enlace Si-O (Pradhan y Parida, 2012). Con
relacion a la muestra de timol, la banda a aproximadamente 3200 cm™ corresponde al estiramiento fendlico O-
H en enlaces de hidrégeno, mientras que el estiramiento C-H se encuentra en el rango de 3000-2850 cm™. El
estiramiento C=C se observa a 1622 cm™, la vibracién -OH a 1360 cm™, y el estiramiento C-O a 1242 cm™, todos
tipicos de los grupos fendlicos del timol (Rukmani y Mahalingam, 2012). Ademas, las vibraciones fuera del
plano del C-H aromatico del timol se localizan en 805 cm™ (Markovik et al., 2015) y las bandas en 3395 cm™
(estiramiento -OH) y 1644 cm™ (vibraciones —-OH) podrian atribuirse al agua adsorbida (Su et al., 2016).
Respecto a la muestra de mentol, se observan picos fuertes y agudos, los cuales pueden asignarse a los grupos
funcionales caracteristicos del mentol. El enlace -CH, asignado a los picos 2927, 2845y 1447 cm™, el enlace -CH;
correspondiente a los picos 2954, 2869 cm™ y enlaces C-O asignado a 1044, 1025 cm™ (Al-Bayati, 2009).
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Figura 2: Espectros de FT-IR de TIMOL, MCM-41 y MCM-41-T.
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Figura 3: Espectros de FT-IR de MENTOL, MCM-41 y MCM-41-M.

Se puede observar que las muestras impregnadas con timol y mentol (muestras MCM-41-T y MCM-41-M,
respectivamente) conservan luego de una semana las bandas caracteristicas. Esto demostraria una elevada
estabilizacion de los terpenos fenélicos en los poros de la MCM-41.

Conclusiones

Los resultados preliminares indican que los sélidos obtenidos podrian ser adecuados para la estabilizacion
de timol y mentol. Este enfoque no solo podria ampliar las aplicaciones de los materiales mesoporosos, sino
que también podria ofrecer soluciones innovadoras para su potencial aplicacion en el aumento de la resistencia
bacteriana en recubrimientos y pinturas. En definitiva, este estudio podria tener un impacto significativo en el
desarrollo de nuevas tecnologias y productos en diversas industrias.
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