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RESUMEN

El uso desmedido de los materiales de empaques derivados del petrdleo ha generado
un impacto negativo en el medio ambiente, por lo cual es importante generar
conciencia para su adecuada manipulacion, en virtud a lo anterior surge la necesidad
de buscar distintas fuentes naturales que reemplacen el uso desmedido de polimeros
sintéticos, surgiendo asi un interés particular por el uso de biocompositos, los cuales
deben fortalecer u otorgar las propiedades mecanicas y de barrera propias de un

polimero.

El objetivo del presente trabajo fue obtener un biocomposito Polisuccinimida-Almidén-
microcelulosa acetilada (PSI-ST-MCA) en diversos grados de sustitucion (GS), para
mejorar tanto las propiedades de barrera como las mecanicas, para lo cual se
elaboraron probetas en base a doce tratamientos variando los contenidos de MCA (15,
20y 25 %), y los GS (0, 0.300, 0.470 y 0.640). Los andlisis realizados a las probetas
fueron % de solubilidad, permeabilidad al vapor de agua (WVP), tension a la fractura
(TF), porcentaje de elongacion (%E), mdédulo elastico (M.E.), fracturabilidad (F) y
resistencia a la traccion (TS). Los datos obtenidos se analizaron mediante un analisis

de varianza y t-student (p<0.05).

De las pruebas realizadas se encontrd que la probeta con la formulacion MC, presento
un 53.647% de solubilidad, en contraste con la que contiene 0.300 GS con un 47.863%
mostrando una mayor estabilidad, por lo que es posible corroborar que la MCA

disminuye el indice de hinchamiento y por ende la solubilidad del material.

Las probetas que presentan una WVP menor son aquellas que en su formulacion
contienen 20% de MCA y 0.640 GS en contraste con las elaboradas a base de 15%
de MCA y 0.300 GS y sin acetilar.

En cuanto a las propiedades mecanicas la probeta que presenta una mayor Tf es la
compuesta por 0.300 GS y 25% de MCA, en contraste la probeta que presenta una
menor Tf es la identificada con 0.470 GS, en cuanto al % E el dato mayor esta dado

por las probetas con 0.640 GS adicionadas con 20 y 25% de MCA, opuestamente se
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puede apreciar que la probeta con el menor %E es la compuesta por MCA con 0.300
y 0.470 GS, en lo correspondiente al M.E. el mayor valor se obtuvo con la probeta que
contiene 0.300 GS y 15% de MCA, por el contrario la probeta con un menor dato se
obtiene con la formulacion de 0.640 GS y 15% de MCA, lo mencionado anteriormente
permite corroborar que las probetas que tienen un mayor M.E. tienden a ser mas

resistentes ante una fractura.

En cuanto a los datos de dureza es importante destacar la influencia del agente
plastificante asi como la importancia de la acetilacion realizada a la MC, dado que las
probetas que presentan una mayor fracturabilidad son aquellas que contienen MC sin
acetilar, respecto al porcentaje de deformacidén segun dureza la probeta con mayor
resistencia corresponde a la formulada por 0.470 GS y 15 % de MCA, reportando un
4.430 %, de manera contraria la que reporta un menor dato es la probeta identificada
con 0.470 GSy 20y 15 % de MCA, finalmente en el pardmetro de TS el valor mayor
corresponde a la probeta formulada con 15 % de MCA y 0.300 GS, mientras que el

dato menor corresponde a la formulacién de 15% de MCA y 0.640 GS.

Palabras clave: polisuccinimida, microcelulosa acetilada, pruebas mecanicas,
solubilidad, WVP.
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.  INTRODUCCION

La dificultad para reciclar los plasticos sintéticos derivados del petréleo ha promovido
el desarrollo de materiales biodegradables, fabricados de polimeros agroindustriales
obtenidos de recursos renovables, abundantes y de bajo costo. Puesto que cerca del
41% de la produccion de los plasticos son utilizados para la industria del embalaje y el
47% de este es utilizado para el embalaje de alimentos, el uso de biopolimeros dentro
de este campo es una excelente alternativa para reducir los actuales problemas de
contaminacion. (Espina et al., 2016)

Actualmente existe una amplia variedad de empaques, los empaques activos y pasivos
suelen ser de interés para el area de alimentos. Los empaques activos representan un
concepto innovador de un sistema inteligente que incluye dentro de su disefio o
estructura sustancias activas con diferentes funciones mediante interacciones entre el
alimento, el empaque y el ambiente. Este sistema trabaja de manera coordinada para
reducir los niveles de gases indeseados en la atmosfera del empaque, inhibir el
crecimiento de microorganismos patdgenos, prevenir la migracion de contaminantes u
olores hacia los alimentos, mejorar su calidad y seguridad e incrementar su tiempo de

vida de anaquel, mientras se mantienen sus caracteristicas nutricionales.

Los filmes y revestimientos comestibles tienen mucha aplicaciéon en la industria de
alimentos, son usados con mucha frecuencia como barreras para lipidos, vapor de
agua, gas y sabor en frutas y vegetales frescos y minimamente procesados, confiteria,
alimentos congelados y productos carnicos. (Durango et al., 2011)

La principal desventaja de los biopolimeros en el envasado de alimentos es que casi
todos son permeables al transporte de gases y moléculas de bajo peso molecular.
(Durango et al., 2011) Asi también sus propiedades mecéanicas son menores que las
de los polimeros sintéticos. Con el fin de subsanar el problema presente en los
biopolimeros surge la necesidad de crear biocompositos que confieran las
caracteristicas propias de un material de empaque, surgiendo asi la MC modificada, la
cual actia como refuerzo tanto de las propiedades mecéanicas como de las

propiedades de barrera.
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II. HIPOTESIS

La integracion de MCA al biocomposito derivado de la PSI-ST mejorara las

caracteristicas mecanicas y las propiedades de barrera de las probetas a elaboradas.

La integracion de MCA al biocomposito derivado de la PSI-ST no presentara efectos
sobre las caracteristicas mecanicas y las propiedades de barrera de las probetas a

elaboradas.
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ll.  JUSTIFICACION

La tecnologia de empaques de alimentos ha estado en continua evolucion en
respuesta a los crecientes retos de la sociedad moderna, en cuanto a garantizar mayor
tiempo de vida util de los alimentos, proporcionar mayor seguridad alimentaria, ofrecer
alimentos saludables y disponer de un manejo adecuado de desperdicios de empaque.
Esta situacion ha causado que el disefio y las especificaciones del empaque de
alimentos vayan mas alla de garantizar una barrera pasiva que separe al alimento del
ambiente. Es de suma importancia generar conciencia sobre la contaminacion que

generan los materiales sintéticos al medio ambiente.

Actualmente, los empaques representan una de las areas de aplicacion de los
polimeros sintéticos, de mayor consumo. Como parte de las nuevas tecnologias en el
desarrollo de procesos sustentables, debido a la acumulacién de desechos sélidos han
surgido los polimeros biodegradables, los cuales tienen propiedades funcionales

comparables con los plasticos sintéticos. (Nifio et al., 2010)

El uso de empaques activos no solo garantiza un alimento de calidad sino que
garantiza el uso de un material biodegradable, ayudando asi en la disminucién de la
huella ecoldgica y contribuyendo al cuidado del medio ambiente. Sin embargo los
materiales biobasados son fragiles y permeables, en este sentido surge el reto de
incrementar las propiedades de barrera y mecanicas de dichos materiales, dando paso
asi al desarrollo de biocompositos modificados que ayuden a resarcir los problemas
gue se presentan al hacer uso de este tipo de materiales.

Por lo anteriormente expuesto el desarrollo y la evaluacion de nuevos biomateriales
para el desarrollo de empaques activos es una area de investigacion en boga, en el
presente trabajo se evaluaron las propiedades mecanicas y de barrera de un
biocomposito a base de PSI y MC modificada quimicamente a diferentes grados de

acetilacion.

Por lo cual la presente investigacion se enfocé en evaluar las propiedades mecanicas

y las propiedades de barrera de un biocomposito que en su estructura tiene como base
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MCA, misma que se ha obtenido y analizado en un trabajo previo, confiriendo
propiedades deseables tanto mecanicas como de barrera a los empaques en los

cuales se adiciona.
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IV. OBJETIVOS
4.1. Objetivo general

Evaluar las propiedades mecanicas y de barrera de un biocomposito PSI-MC a
diferentes GS.

4.2. Objetivos especificos
e Elaborar un biocomposito PSI-ST-MCA en diversos grados de acetilacion.
e Evaluar quimicamente las probetas obtenidas.
e Evaluar las propiedades de permeabilidad al vapor de agua y de solubilidad de
las probetas desarrolladas.

e Evaluar las propiedades mecanicas de los productos desarrollados.
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V. MARCO DE REFERENCIA

5.1. Biomateriales y materiales biobasados

5.1.1. Biomaterial

No existe una unica definicion para el término de biomaterial, por lo tanto se han

propuesto distintas definiciones.

a) Biomaterial es cualquier sustancia o0 combinacion de sustancias de origen natural
o artificial, que puede ser usada durante cierto tiempo como un todo o como parte
de un sistema que permite tratar, aumentar o reemplazar algun tejido, 6rgano o
funcién del cuerpo humano (Duffé, 2012).

b) Hablar de biomateriales implica hablar de materiales capaces de estar en contacto
con tejidos vivos, durante un periodo de tiempo, como parte del tejido, con la
finalidad de completar al tejido y/o de ayudar a mejorar el funcionamiento de éste
cuando forma parte de un sistema (Pifia Barba, 2007).

c) Biomaterial es un material no vivo usado en un dispositivo médico, pensado para

interactuar reciprocamente con sistemas biolégicos. (Duffo, 2012)
5.1.2. Materiales biobasados

Son aquellos que se fabrican a partir de la biomasa, la materia organica que compone
a los seres vivos de los recursos naturales renovables, generalmente plantas, algas y
microorganismos. En algunos casos es posible producirlos incluso a partir de residuos
(Morillas et al., 2015).

James Newell sefiala que los materiales biobasados se derivan de tejido viviente pero

gue no hacen la funcién de un organismo.

5.2. Importancia

Los biomateriales desempefian actualmente un papel importante en la determinacién
de la calidad de vida de la poblacion. El progreso ha sido multidisciplinario,
involucrando areas tales como ingenieria de materiales, biologia celular, ciencia de
biomateriales, quimica macromolecular, ingenieria genética, electronica y micro

ingenieria, entre otras.
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En la medicina moderna los biomateriales se emplean principalmente en cirugia
ortopédica, en cirugia maxilo-facial, en cirugia cardiovascular y en oftalmologia.
Ademas, el aumento en el conocimiento fundamental aunado al desarrollo de la
tecnologia, permite en algunos casos disefiar sustancias con caracteristicas
especificas; llevando al desarrollo de distintos materiales. (Vista de Biomateriales.Pdf,
n.d.)

De acuerdo con James Newell un biomaterial esta especificamente disefiado para su
uso en aplicaciones biolégicas como extremidades artificiales y membranas para

dialisis asi como huesos y musculos.

5.3. Fuentes, ventajas y desventajas

Material Ventajas Desventajas Aplicaciones
Polimeros: Silastico, Facilidad de Baja resistencia Suturas,
Teflon, Dacron, produccion, baja mecanica, arterias, venas,
Nailon, PMMA, densidad. facilmente cementos,
Silicon, Polietileno, degradables. tendones
Polipropileno, artificiales,
Poliéster, dientes, orejas,
PolitetraflGoretileno. nariz, valvulas

cardiacas,

lentes, implantes

para testiculos y

mamas.
Ceramicas: Oxidos Alta Bajaresistenciaal Partes dentales,
de aluminio, biocompatibilidad, impacto, revestimiento,
aluminatos de calcio, resistencia a la propiedades rellenos 06seos,
oxidos de titanio, corrosion, alta dificiles de endoscopias,
fosfatos de calcio, resistencia a la reproducir, implantes
carbon, Bioglass. comprension, dificultades al otologicos,
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Metales: Aceros 316
y 316L,
Plata,
Cobalto

Vitallium,

Tantalo,
F-75 y
aleaciones de: Ti, Cr-
CO, Cr-Co-Mo.

Composites: Metales

con revestimientos
ceramicos,
materiales
revestidos con
carbén.

Materiales naturales:
colageno, tejidos
humanos, acido

hialurénico, injertos.

inertes, bajas
conductividades
térmica y
eléctrica.
Ductilidad, alta
resistencia
mecanica al
desgaste y al
impacto.

Alta

biocompatibilidad,
resistencia a la

corrosion, inertes.

Disponibilidad en
el cuerpo
humano,

biocompatibilidad.
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procesar y de

fabricacion.

Baja
biocompatibilidad,
corrosion en
ambientes
fisiologicos,
propiedades
mecanicas muy

diferentes a las de

los tejidos
biolégicos.

Dificultad de
reproducir las

caracteristicas

durante la
fabricacion.
Posible rechazo

por el receptor.

herramientas vy

equipo médico.

Grapas, placasy
alambres,
protesis de

articulaciones,

implantes
dentales,
implantes de
pene, placas

para craneo vy
mallas para
reconstrucciéon
facial.
Valvulas
cardiacas,
implantes de
rodilla,

articulaciones

artificiales,
implantes de
cadera.

Aumento 0
sustitucion  de

tejidos blandos y
duros,
protectores de
cornea,

implantes



vasculares,
tendones y
ligamentos,
sustitucion  del

liquido sinovial.

Tabla 1. Clases de biomateriales, caracteristicas y aplicaciones.

5.4. Carbohidratos

Los carbohidratos (CHO) son compuestos formados por carbono, hidrégeno y
oxigeno, presentan la formula general Cx(H20)n, y tienen estructura de
polihidroxialdehido o de polihidroxiacetona; ademas todos los carbohidratos presentan
grupos funcionales C=0 o —OH.

Los CHO son los compuestos organicos mas abundantes en la naturaleza, y también
los mas consumidos por los seres humanos.

Existe un gran numero de carbohidratos; los mas conocidos son la sacarosa, la
glucosa, fructuosa, el almidon y la celulosa, pero también hay otros que, aunque se
encuentran en menor concentracion en los productos que consumimos diariamente,
tienen mucha importancia por sus propiedades fisicas, quimicas y nutrimentales.

La estructura quimica de los carbohidratos determina su funcionalidad y
caracteristicas, mismas que repercuten de diferentes maneras en los alimentos,

principalmente en el sabor, la viscosidad, la estructura y el color.

5.4.1. Sacarosa

La sacarosa (B-D-fructofuranosil-a-D-glucopiranosa) llamada comunmente “azucar”,
esta integrada por una glucosa cuyo carbono aldehido se une al cetonico de la
fructuosa, estableciendo un enlace glucosidico (1,2) que impide que este disacarido

sea reductor por carecer de grupos aldehido o cetona libre, no exhibe mutarotacion.
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La sacarosa es el quimico organico mas abundante en el mundo. Su hidrolisis parcial

se aprovecha comercialmente en la elaboracién de azucar invertido usado en bebidas.

5.4.2. Celulosa

Es el polisacarido estructural de todo el reino vegetal, por ser considerado el
compuesto organico mas abundante en la naturaleza y constituir una fuente de glucosa
practicamente inagotable que se renueva de forma continua mediante la fotosintesis.
La celulosa se encuentra en las frutas, las hortalizas y los cereales como constituyente

estructural de las paredes celulares, y también la producen ciertos microorganismos.

5.4.3. Almidén

Este carbohidrato ha sido parte fundamental de la dieta del hombre desde la
prehistoria, ademas de que se ha dado un gran niamero de usos industriales. Después
de la celulosa, es probablemente el polisacarido mas abundante e importante desde
el punto de vista comercil. Se encuentra en los cereales, tubérculos y en algunas frutas
como polisacarido de reserva de energética.

Desde el punto de vista quimico, el almidén es una mezcla de dos polisacaridos muy
similares, la amilosa y la amilopectina; el primero es producto de la condensacion de
D-glucopiranosas por medio de enlaces glucosidicos a(1,4), que establece largas
cadenas lineales; la amilopectina se diferencia de la amilosa en que contiene
ramificaciones que le dan una forma molecular similar a la de un arbol; las ramas estan
unidas al tronco central por enlaces a-D-(1,6), localizadas cada 15-25 unidades
lineales de glucosa.

En términos generales, los almidones contienen aproximadamente 17-27% de
amilosa, y el resto de amilopectina. Tanto la amilosa como la amilopectina influyen de
manera determinante en las propiedades sensoriales de los alimentos, principalmente

mediante su capacidad de hidratacion y gelatinizacion. (Badui, 2006)

23



5.4.4. Lechuguilla

La lechuguilla (Agave Lechuguilla) es una especie propia de las zonas aridas y
semiaridas de Meéxico y sur de los Estados Unidos de América y es la mas
representativa del Desierto Chihuahuense. Se distribuye en grandes extensiones del
pais, primordialmente en los estados de Coahuila, Chihuahua, Nuevo Ledn, San Luis
Potosi, Tamaulipas, Durango y en menor proporcion en el centro de México.

La fibra de esta planta se obtiene del cogollo, constituido por las hojas mas tiernas que
estan agrupadas al centro de la misma, del cual se obtiene la fibra de mayor calidad y
del mejor valor comercial, dado que posee menor lignificacién, en comparacion con las
hojas laterales (Narcia Velasco et al., 2019).

Diferentes especies de agave han mostrado actividad antimicrobiana y antifingica,
antinflamatoria, antioxidante, molusquicida, antidiabética y actividad citotoxica contra
algunas lineas de célula cancerigena. Estas propiedades son atribuidas a ciertos
fotoquimicos como saponinas, sapogeninas, compuestos fendlicos y fructanos.
Ademas de las propiedades benéficas citadas, las saponinas de diferentes plantas son
antiparasitarias, antivirales, cicatrizantes de heridas, antioxidantes, antiulcerogénicas,
inmunomoderadores,  hepatoprotectoras, neuroprotectoras, antimutagénicas,
antiespasmodicas, hipolipemiantes y con actividades hipocolesterolémicas (Carmona
et al., 2017).

5.5. Péptidos

Los aminoacidos se unen covalentemente formando un enlace covalentemente
formando un enlace amida entre los grupos a-amino y a-carboxilo. Este enlace suele
denominarse enlace peptidico, y los productos que se forman a partir de esta union se

llaman péptidos. (Badui, 2006)

24



5.5.1. Polisuccinimida

Los polimeros no se descomponen naturalmente. En consecuencia, la investigacion
sobre polimeros biodegradables se ha vuelto activa recientemente. Los poli
(aminoécidos) con enlaces amida similares a proteinas son completamente
biodegradable Poliaspartato de sodio (SPA), un poli (amino&cido) con cadenas
laterales de acido carboxilico, exhibe biodegradabilidad y funcionalidad como

capacidad quelante y dispersabilidad.

La polisuccinimida (PSI) es un biopolimero amigable con el medio ambiente ya que es
biodegradable y no toxico, es reconocido como material verde. En 1970 se descubrio
que al calentar acido aspéartico daba como resultado la formaciéon un anhidrido interno
reactivo que al condensarse forma una poliimida.

La PSI ofrece la posibilidad de reemplazar poli (acido acrilico) y afines con polimeros
en muchas aplicaciones. SPA es comunmente sintetizado por la hidrélisis de

polisuccinimida (PSI) preparado por la policondensacion térmica de acido aspartico.

5.6. Alternativas de acoplamiento y mejora de materiales biobasados

5.6.1. Biocompositos

Los biocompositos estan formados de polimeros biodegradables como matriz y cargas
biodegradables, usualmente biofibrillas y son de gran interés, debido a que provienen
de fuentes renovables, tienen bajo peso, una gravedad especifica baja, no son
abrasivos para los equipos de procesado. Entre los biocompositos, una categoria
importante estd basada en matrices de agropolimeros, cuyo principal ejemplo lo
constituye el almidén. (Arroyo Rosas, 2008)

Un biocomposito estd compuesto por la concentracion de fibras que generalmente
varian de 5% a 30% en peso total del termoplastico. Al incorporar fibras vegetales a la
matriz termoplastica de almidén se forma este material. Debido a que todos los
componentes son de origen biolégico o natural, se le considera totalmente

biodegradable. Se ha propuesto que las fibras contribuyen a mejorar la estabilidad
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térmica, a disminuir la absorcion de humedad y evitar la recristalizacion del almidén

por la interaccion entre la fibra y el almidén termoplastico (Barrios Guzmén et al., 2018).

5.6.2. Estado del arte

5.6.2.1. Farmacéutica

Los materiales renovables y basados totalmente en plantas son altamente buscados
como alternativas verdes a las proteinas de origen animal como alternativas verdes a
las proteinas de origen animal para la ciencia de materiales, farmacéutica y
aplicaciones de suplementos alimenticios. En consecuencia, una variedad de
productos agricolas, como polimeros de carbohidratos, incluidos alginatos,
carragenina, celulosa, quitosano y glucomanano de konjac, son utilizados como

alternativas a los polimeros sintéticos.

La carragenina es un biocompuesto potencial para la capsula dura en la aplicacién de
entrega de medicamentos. Las propiedades mecénicas y de desintegracién de
peliculas compuestas de carragenina reticulada hecha de materiales renovables y de
bajo precio facilitan la aplicacion de la pelicula como capsulas duras para la

administracion de farmacos. (Adam et al., 2021)

5.6.2.2. Biomédica

La ingenieria de tejidos es una aplicacion de la bioingenieria que se ocupa de la
regeneracion/reparacion o reemplazo de tejidos dafados. Los tres componentes
claves de la ingenieria de tejidos implican: armazén, células y moléculas de
sefalizacion, es decir, factores de crecimiento. El componente mas vital es el andamio

gue interactda con las células y los factores de crecimiento para regenerar un tejido
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especifico. Un andamio ideal para aplicaciones de ingenieria de tejidos debe tener
algunas caracteristicas deseables como biocompatibilidad, degradabilidad, resistencia
mecanica e hidrofilia. Un andamio disefiado a partir de un solo polimero es incapaz de
impartir todas las caracteristicas deseadas, sin embargo al usar dos o mas
combinaciones poliméricas adecuadas, es factible fabricar un andamio con las
propiedades deseadas. Los diferentes polimeros utilizados hasta ahora se pueden
dividir en polimeros sintéticos y polimeros naturales. Los polimeros sintéticos no
poseen la similitud estructural con los componentes de la matriz extracelular (MEC),
como los glicosaminoglicanos y el coldgeno presentes en los tejidos. Los polimeros
naturales ofrecen la ventaja de ser similares a las macromoléculas bioldgicas, que se

encuentran presentes de forma natural en el organismo.

La celulosa bacteriana (BC) es un polimero natural hidrofilico y es un candidato ideal
para la fabricacién de andamios de ingenieria de tejidos debido a su biocompatibilidad,
resistencia mecanica y degradabilidad, sin embargo BC es un polimero altanamente
hidrofilico con baja adsorcién de proteinas no especificas, las células no se adsorben
facilmente a las superficies de celulosa, tampoco posee propiedades antimicrobianas
propias, por lo tanto para aumentar la adhesion celular y la respuesta celular sobre el
andamiaje, es deseable amalgamar BC con otros materiales poliméricos para
desarrollar una pelicula compuesta con propiedades ventajosas. Otro polimero
ampliamente utilizado es el quitosano, es un polisacarido derivado de la quitina que se

parece estructuralmente a los glicosaminoglicanos.

El quitosano presenta una buena adherencia celular y propiedades proliferativas y
también es de naturaleza antimicrobiana, tiene una baja resistencia mecanica y alta
tasa de degradacion. La gelatina es otro biopolimero conocido por ser biocompatible y
biodegradable, se parece estructuralmente al colageno, presentando propiedades
adecuadas de adhesion, proliferacion y diferenciacion celular, pero posee baja

resistencia mecanica y alta tasa de degradacion.

Para combinar las propiedades beneficiosas de BC y el quitosano, varios cientificos
fabricaron un compuesto de BC-quitosano, asi como BC y gelatina, que mostro una

buena resistencia mecéanica, adhesion celular y respuesta proliferativa. El objetivo es
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fabricar peliculas ternarias de nanobiocompuestos BC-CG mediante un método de
inmersion simple seguido de liofilizacion, para el uso potencial como andamio ideal en

aplicaciones de ingenieria de tejidos. (Sharma et al., 2021)

Dentro de las aplicaciones biomédicas el quitosano tiene uso en piel artificial,
oftalmologia, curacion de heridas, tratamiento de quemaduras y tejidos de ingenieria.

(Aguilar-Pérez et al., 2019) Sugiere que espumas preparadas de poliuretano con
particulas de titanio con aceite de ricino y diisocianato de isoforas pueden ser utilizadas

como andamios para la regeneracion del tejido 6seo.

5.6.2.3. Alimentos

En los ultimos afios, el uso y desarrollo de recursos biodegradables en la preparacion
de biopolimeros y bioplasticos ha cobrado una gran importancia entre las
investigaciones industriales. El quitosano se deriva principalmente de los productos del
mar y las nanoparticulas de quitosano de los mimos. Los CON, como rellenos verdes,
mostraron un potencial en el refuerzo de varios materiales biodegradables en
compuestos para envasado de alimentos y aplicaciones biomédicas. Los CNP son
nanomateriales prometedores para mejorar varios aspectos operativos, estructurales
y antimicrobianos, asi como propiedades de los biocompuestos para diversas

aplicaciones en el envasado de alimentos, sistemas de entrega y usos biomédicos.

Las nanoparticulas de quitosano estan clasificadas como prestigiosas nanorrellenos
para desarrollar diversas caracteristicas de biocompuestos a través de sus excelentes
funcionalidades. Los CNP se sintetizan basicamente mediante modificaciones de

biopolimeros de quitosano.

Los polimeros de quitosano son obtenidos por modificacion quimica de la quitina,

originada tanto de conchas de mariscos como de algunas membranas de hongos, y
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presentados como candidatos para aplicaciones de envasado de alimentos.
(Garavand et al., 2022)

5.7. Empaques activos

Los empaques activos son una de las nuevas tecnologias en la industria de los
alimentos. Estos empaques activos actian de manera positiva con el producto y el
medio ambiente para mejorar y/o preservar la calidad, la seguridad y las propiedades
sensoriales de éstos, por mas tiempo que los envases convencionales.

El término empaque activo describe cualquier sistema de envasado que proteja los
alimentos de la contaminacién o degradacion creando una barrera a las condiciones
externas, mientras interactian con el ambiente interno para controlar la atmosfera
dentro del empaque, absorbe productos quimicos de los alimentos o libera sustancias
del medio ambiente dentro del envase que lo rodea, tales como conservantes,
antioxidantes y aromas, estas sustancias que dan la funcion activa al empaque pueden
encontrarse en un recipiente separado o ser incorporadas directamente en el material

de embalaje. (Fernandez- Ledn et al., 2018)

5.7.2. Antimicrobianos

Estos envases activos tienen las funciones de prevenir el crecimiento de
microorganismos; éstos se incorporan directamente al envase mediante peliculas. En
la actualidad se han realizado diferentes pruebas con sustancias entre las que
destacan: etanol, dioxido de carbono, dioxido de cloro, bacteriocinas, antibioticos,
acidos organicos, aditivos alimentarios como polioles, alcoholes de azucares,
sorbatos, benzoatos, propionatos, antimicrobianos como nisina, natamicina y
pediocina, pesticidas y biocidas, entre otros. Estos agentes se pueden clasificar en
dos tipos:

a) Los que desde una sustancia activa migran a la superficie de los alimentos, y
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b) Los que son eficaces contra el crecimiento microbiano sin producirse migracion hacia

los alimentos. (Hernandez-Sanchez, 2016)

5.7.3. Propiedades de barrera.

5.7.3.3. Permeabilidad de Oz

Estos se encargan de eliminar el oxigeno que se encuentra en la atmosfera que rodea
al producto a consumir. El oxigeno es una de las principales fuentes de crecimiento de
moho o bacterias aerobias, genera cambio: quimicos como por ejemplo la rancidez,
en apariencia en los alimentos y la composicién nutricional, entre otros. En la
actualidad los mas comunes son los encargados de absorber Oz empleando hierro, el
cual elimina o reduce el oxigeno a partir de su reaccion para formar 6xido de hierro.
(Hernandez-Sanchez, 2016)

5.7.3.4. Permeabilidad de etileno

Los alimentos altamente perecederos desde su recoleccion, como lo son las frutas y
verduras, necesitan un control de etileno en lo que se conoce como pos-cosecha para
mantener la vida util, la calidad y la frescura.

Algunos empaques activos que absorben etileno emplean el uso de almohadillas o
bandejas absorbentes de gas etileno y usando una mezcla de minerales, arcillas,
zeolitas, que poseen una alta porosidad, y absorben una cantidad de gas adecuada
disminuyendo considerablemente el deterioro de la vida util de algunas frutas, como lo
son: manzanas, fresas, platano, mango, aguacate y zanahorias. (Hernandez-Sanchez,
2016)

5.7.3.5. Permeabilidad de CO2

El diéxido de carbono es uno de los principales agentes que impiden la actividad
microbiana. La presencia de este gas, entre un 60% y 80%, prolongan la vida de los
alimentos; por lo tanto, un enfoque complementario a la eliminacion de Oz es la

impregnacion de una estructura de envasado con un sistema generador de CO2, dado
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gue la permeabilidad del CO:z es de 3 a 5 veces mayor que la del Oz en la mayoria de
las peliculas plasticas y debe producirse continuamente para mantener la
concentracion deseada dentro del envase.

Los altos niveles de CO2 causan cambios en el sabor de los productos, por lo que un
generador de COz2 sélo es Util en ciertas aplicaciones tales como carnes frescas, aves,
pescado y queso. (Hernandez-Sanchez, 2016)

5.8. Permeabilidad al vapor de agua
5.8.2. Quées

La permeabilidad al vapor de agua (WVP) es una propiedad ampliamente estudiada
debido al papel que juega el agua en las reacciones deteriorarias de los alimentos. La
permeabilidad del agua esta relacionada con la difusividad y la solubilidad del material

en el agua; si el material es altamente soluble en agua, la permeabilidad ser4 menor.

5.8.3. Importancia

La permeabilidad al vapor de agua (WVP) es una de las propiedades mas importantes
usadas para identificar la idoneidad de las peliculas en el posible uso como materiales
de empaque en alimentos y es un fendmeno bastante complicado si el polimero tiene
naturaleza polar.

Los productos alimenticios frescos, tienden a deteriorarse rapidamente ya que tienen
un metabolismo continuo, es decir, respiracion y transpiracion. También son propensos
a la contaminacién por bacterias, levaduras y/o mohos. Los productos frescos deben
envasarse en peliculas con alta permeabilidad al oxigeno y al vapor de agua. La
mayoria de las peliculas poliméricas utilizadas en los envases de atmoésfera modificada
actuales tienen una permeabilidad al vapor de agua demasiado baja en relacion con
la pérdida de humedad de los productos frescos. Por lo tanto se forma una humedad
relativa alta en el espacio de cabeza que provoca la condensacion del vapor de agua

que conduce al crecimiento microbiano y la descomposicion de los productos. El
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problema de la condensacién se ve agravado también por las fluctuaciones de
temperatura durante el almacenamiento, la distribucion y comercializacion. (Turan,
2021)

5.8.4. Impacto en la conservacion de alimentos

Cada producto alimenticio posee un requerimiento especifico de humedad que
determina su vida Util y sus propiedades organolépticas. Por lo tanto, las propiedades
de WVP juegan un papel crucial en el envasado de alimentos, ya que determinan la
cantidad de humedad que se propaga a través de la pelicula de envasado. La
propiedad de barrera contra la humedad evita la ganancia o pérdida de humedad que
puede deteriorar la calidad alimentaria de los productos secos o frescos. (Vazquez et
al., 2021)

5.9. Materiales hidrofilicos

Los polimeros hidrofilicos son aquellos que contienen grupos polares o grupos
funcionales cargados, presentando cierta afinidad al agua. En general presentan unas
excelentes propiedades de barrera frente a gases y compuestos organicos en seco.
Sin embargo, son materiales sensibles a la humedad y en presencia de ambientes de
humedad relativamente alta sufren un deterioro en sus propiedades, con pérdidas de
permeabilidad al oxigeno.(Lépez de Dicastillo, 2011)

Los plasticos biodegradables son materiales que mediante la accion de
microorganismos o enzimas son degradados a compuestos de bajo peso molecular
aprovechables por los microorganismos presentes en el medio ambiente. Estos
plasticos son elaborados a partir de polimeros presentes en la naturaleza, uno de los
polimeros naturales de los cuales se pueden elaborar plasticos biodegradables es el
almidon.

La principal limitacion de los plasticos derivados del almidon, es la elevada tendencia
de estos materiales a absorber agua del ambiente, que provoca cambios en el

comportamiento fisico y mecanico del producto final.
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La afinidad por el agua de los plasticos biodegradables derivados del almidén se debe
esencialmente a la estructura y naturaleza quimica del almidon.

El almidén es un polisacarido conformado por dos polimeros: amilosa y amilopectina.
La abundancia de grupos hidroxilo en la amilosa le otorga propiedades hidrofilicas a
este polimero, impartiéndole afinidad por el agua, sin embargo, la amilosa tiende a
agruparse muy estrechamente en forma paralela mediante la formacion de enlaces de
hidrogeno entre los grupos hidroxilo adyacentes reduciendo esta afinidad. El gran
tamafo y naturaleza ramificada de la amilopectina reduce la movilidad de los polimeros
e interfiere su tendencia a orientarse muy estrechamente para permitir niveles
significantes de enlaces de hidrogeno.

La afinidad por el agua de los plasticos biodegradables derivados de almidon se debe
esencialmente a la naturaleza hidrofilica del almidén, que puede ligar y retener
moléculas de agua en su estructura a través de fuertes interacciones de enlaces de
hidrégeno.

El efecto hidrofilico en plastificantes dependera de la fortaleza de la interaccion con el
almidon, una interaccién fuerte puede disminuir el nUmero de sitios disponibles para el
aguay por tanto puede contribuir con la disminucion de la absorcidon de agua, mientras
que una interaccion débil puede proveer sitios adicionales para la adsorcion de agua.
(Ceron M, 2013)

5.10. Materiales hidrofébicos

La hidrofobicidad se define como la propiedad que posee la superficie de algunos
materiales de repeler el agua. El parametro mas cominmente usado para medir la
hidrofobicidad es el angulo de contacto, definido como el angulo que forma un liquido
respecto de la superficie de un sustrato sélido.

Cuando el angulo de contacto es superior a 90° se dice que el material es hidrofébico,
mientras que cuando este parametro es superior a 150° se dice que el material es
super hidrofébico. (Fernando et al., n.d.)

Los materiales hidrofobicos son neutrales eléctricamente y no polares, se observa que

una gota colocada sobre ellos conserva su forma semiesférica con cierto angulo de
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contacto. En cambio al ser un material hidrofilico, se convierte en un material polar, se

ve que esa gota se esparce por el material perdiendo su esfericidad.(Gémez, 2005)

5.11. Estrategias para disminuir las propiedades hidrofilicas del almidon

e Modificacion quimica del almidén: aplicada mediante reacciones de esterificacion,
eterificacion, oxidacién, cationizacion e injerto en los grupos hidroxilo del almidon,
gue genera nuevos grupos funcionales con menor hidrofilicidad.

e Asociacion del almidon con otros polimeros menos hidrofilicos

e Modificacién superficial de los productos finales: intenta afectar las propiedades
hidrofilicas superficiales del producto derivado de almidén bien sea mediante

modificacion quimica o fisica.

5.12. Acetilacion

5.12.2.Qué es

La acetilacién es una modificacién quimica por esterificacion, en la cual se sustituyen
los grupos hidroxilos por grupos acetilos que le brindan mayor estabilidad, variando las
propiedades fisicoquimicas y funcionales de los almidones. La acetilacion incrementa
la claridad y estabilidad de los geles y reduce la retrogradacién. (Prieto-Méndez et al.,
2010)

5.12.3.En que se hallevado a cabo

El proceso de acetilacion se ha llevado a cabo en almidones de distintas procedencias.

Debido a sus propiedades funcionales el almidén es usado en diversas industrias, sin

embargo, los almidones nativos no resisten la exposicion a altos esfuerzos de corte y

temperaturas o valores de pH extremos. La modificacion quimica del almidon es

utilizada para mejorar su resistencia a las condiciones extremas y sus propiedades
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funcionales. Los almidones modificados muestran mayor estabilidad a condiciones
extremas de procesamiento, incrementan su resistencia a la retrogradacion y mejorar
la estabilidad durante el congelamiento.

El proceso de acetilacion se ha llevado a cabo en almidon de platano, cebada, maiz,
papa, yuca, etc.; con el objetivo principal de mejorar las propiedades funcionales de
cada almidon.

5.12.4.Cémo se lleva a cabo

La acetilacion de los almidones se realiza pesando 50 g de almiddn en base seca (bs),
se mezcla con 400 ml de anhidrido acético dentro de un matraz con dos bocas, se
agita a 200 rpm con un mezclador, después se homogeniza durante cinco minutos, se
agregan 7.5 g de NaOH por gramo de almidon, la temperatura se incrementa a 120 °C
(en un bafio con aceite), al llegar a esta temperatura se contabiliza el tiempo de
reaccion. Al finalizar el tiempo se retira el matraz del bafio y la temperatura se
disminuye a 50° C; posteriormente se precipita el almidén con 300 ml de alcohol etilico
al 96%. La solucion resultante se centrifuga lavando el residuo con alcohol y
posteriormente con agua hasta eliminar la mayor parte de anhidrido acético. Después
de los lavados, la pasta de almiddn es secada en una estufa a una temperatura de 50°
C durante 24 h. finalmente el almidén modificado se muele y tamiza con una malla de
50 (US) con el fin de obtener un tamafio de particula homogénea. (Del & Platano,
2009)

5.12.5.Cémo se evalla

5.12.5.3. Determinacién de grupos acetilo (CHs-C=0)

Para la determinacion de los grupos acetilo se utiliza la metodologia por Wurzburg,
1986, la cual consiste en pesar 1 g de almidén nativo y modificado (bs) y se transfiere
a un matraz Erlenmeyer de 250 mL, se le agregan 50 ml de agua destilada, unas gotas
de fenolftaleina y se neutraliza con NaOH 0.1 N hasta que permanece un color

ligeramente rosado. Después se le adiciona 25 mL de NaOH 0.45 N y se agita
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vigorosamente la suspension con un agitador magnético durante 30 min. Transcurrido
el tiempo, las muestras saponificadas se titulan con HCI 0.2 N utilizando fenolftaleina
como indicador. Se valora al mismo tiempo un blanco, usando el almidén nativo.

El porcentaje de acetilos representa el porcentaje en peso de los grupos acetilo en el

almiddn en base seca y se calcula con la siguiente formula:

(mL blanco) — (mL muestra) x N del HCl x 0.043 x 100
gramos de la muestra (base seca)

% acetil =

Donde:
0.043= miliequivalentes del grupo acetilo

5.12.4.2. Determinacion de GS (GS)
El grado de sustitucion (GS) es el nimero promedio de grupos acetilo introducidos por

unidad de glucosa y se calcula con la siguiente férmula:

162 x %acetil

Grado de sustitucion (GS) = 4300 — (42 x Yoacetil)

Donde:
162= peso molecular de la unidad de anhidrido glucosa.
4300= 100 x peso molecular del gripo acetilo

42= peso molecular del acetilo -1
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VI.  MATERIALES Y METODOS

6.1. Etapal. Obtencidén de materiales base.
6.1.1. Polisuccinimida (PSI)

El proceso de elaboracion se PSI se divide en dos etapas, la primera es el quemado
de &cido-L aspartico y la segunda etapa consta de una serie de lavados Y filtrados.
Quemado Acido-L aspartico

- Pesar 1.33g de &cido L-aspartico en un vaso de precipitado de 150 ml.

- Colocar el vaso de precipitado en la parrilla y llevarlo a calentamiento a temperatura
de 250 a 300°C con agitacién constante hasta que cambie de color a bronceado (coral)
0 bien por dos horas (lo que ocurra primero).

- Cuando el calentamiento se haya completado, el vaso se lleva a enfriamiento a
temperatura ambiente.

Para el filtrado se utilizé una solucién acuosa de HCI al 1% (1x5 ml), una solucién
saturada de NaHCO3 (3x5 ml) y agua destilada (1x5ml).

- Pesar 3 g de polvo quemado y frio, colocarlo en un filtro de succion.

- Realizar el lavado con 5 ml de solucion de HCI, posteriormente se agregan 5 ml de
agua destilada, a continuacion 15 ml de solucién saturada de NaHCO3 y finalmente 5
ml de agua destilada.

- Una vez hecho todos los lavados, se procede a secar en una estufa a 40°C por 24h.
(Bennet, 2005)

6.1.2. MC

Las fibras de Agave de Lechuguilla fueron proporcionadas por MC Héctor Dario
Gonzalez Lopez del departamento de Forestal de la Universidad Autbnoma Agraria
Antonio Narro. Los cogollos del maguey de Lechuguilla Torrey se recolectaron de
diferentes zonas de Coahuila. Las fibras se encontraban limpias y separadas por

manojos.
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Para la obtencion de MC, se reduce el tamafio de particulas mediante el cortado con
tijeras, esto con la finalidad de facilitar la agitacion cuando entre en contacto con las
soluciones.

Una vez cortadas las fibras se someten a un proceso de secado para eliminar la
humedad residual a una temperatura de 30°C por 12 horas, posteriormente, las fibras
se ponen en contacto con una solucion al 0.4% de &cido sulfarico manteniéndolas en
agitacion por 1 hora teniendo en cuenta que, por cada gr de fibras, se adicionan 20 ml
de dicha solucion, transcurrido el tiempo se deja sedimentar y se retira sobrenadante
para seguir con una serie de lavados con agua destilada hasta llegar a un pH neutro.
En este paso se realiza con la finalidad de romper la pared celular de las fibras y
eliminar impurezas.

Una vez que las fibras se encuentran en un pH neutro, se someten a un proceso de
cloracion empleando NaClO al 3.5% a 30°C por 1 h en agitacion constante
manteniendo la proporcién de 20 ml de solucién preparada por cada gramo de fibra.
Una vez terminado el tiempo, retirar el sobrenadante y lavar con agua destilada hasta
alcanzar el pH neutro, con este tratamiento se busca eliminar la lignina presente, asi
como colorantes naturales.

A continuacion, se lleva a cabo una hidrolisis alcalina con NaOH al 5% agregando 20
ml de la solucién por cada gramo de fibra, a una temperatura de 60°C por 2 h en
agitacion. En este proceso se lleva a cabo la eliminacién de hemicelulosa, azucares y
oxidantes presentes en las fibras, posteriormente se realizan nuevamente los lavados
hasta alcanzar la neutralidad.

Enseguida se realiza el proceso de cloracion al 0.5% en agitacion durante 1 hora,
transcurrido el tiempo, se realizan los lavados con agua destilada hasta alcanzar el pH
neutro.

Los ultimos pasos consisten en secar y moler el producto obtenido. Para el secado,
las fibras son guardadas en un recipiente de vidrio y se llevan a la estufa por 12 horas
a 60°C.

La molienda se lleva a cabo mediante un molino de aspas “El crisol” para después
tamizar a través de una criba de malla nimero 150 con abertura de 105 micrones

equivalentes a 0.0105 centimetros.
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6.1.3. MC con distintos GS.

Para llevar a cabo la presente investigacion se hizo uso de MCA, con distintos GS

como se describe en la tabla 2.

Estos datos fueron proporcionados por (Flores, 2022)

Tiempo de acetilacion % Acetilo Grados de sustitucion
(h) (GS)
1 3.31 0.300
3 11.18 0.470
5 14.62 0.640

Tabla 2. Grados de acetilacion a distintos tiempos.
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6.2. Etapa 2. Obtencién de Probetas
6.2.1. Preparacion de las formulaciones

Para realizar este trabajo, se llevaron a cabo las formulaciones descritas en la tabla
3.

Materiales Mezclas (%)
T1 T2 T3
MCA 25 20 15
AEO 5 5 5
Glicerol 30 30 30
Almidon 20 25 30
PSI 20 20 20

Tabla 3. Formulaciones de las probetas realizadas.
6.2.2. Extrusion

La extrusién del material se llevo a cabo en la planta piloto 1 del CIQA en el equipo
extruder micro compounder Xplore IM 15 bajo las siguientes condiciones establecidas

por (Cruz Espinoza, 2019) que se mencionan en la tabla 4.

Parametros empleados

Temperatura: 125°C
Velocidad de husillo: 60 r.p.m

Tiempo de residencia: 3 minutos

Tabla 4. Condiciones de extrusion.

Las mezclas se realizaron por separado: primero, se mezclaron los liquidos (glicerol,

AEO), seguido de los solidos (PSI, ST, MCA) una vez que se cuenta con las mezclas
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homogéneas se juntan hasta formar una sola masa, que posteriormente se alimenta

la tolva para dar inicio con la extrusion.

6.3. Etapa 3. Caracterizacion
6.3.1. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)

La Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) es una técnica
empleada para obtener la huella dactilar molecular de una muestra biologica que
absorbe la onda infrarroja de acuerdo con los enlaces quimicos y estructurales de las
moléculas, proporcionando informacién de la estructura especifica de biomoléculas
como lipidos, proteinas, carbohidratos y acidos nucleicos, a través de una serie de
bandas identificables de grupos funcionales en la region electromagnética del infrarrojo

medio.

El analisis de una muestra por FTIR proporciona informacion de la estructura y
concentracion molecular. Todas las moléculas pueden manifestar una serie de bandas
de absorcién, cada banda corresponde con un movimiento de vibracion de un enlace

especifico dentro de la molécula.
6.3.2. Permeabilidad de agua

La permeabilidad al vapor de agua del polimero se determin6 usando una
modificacion del método ASTM E1249-06 (2011).

Se utilizaron celdas de permeabilidad, colocando la muestra del polimero de manera
que la cara del material correspondiente a la superficie de secado libre quedara
expuesta al ambiente. Dentro de dichas celdas se colocaron 4 g de silica gel
deshidratadas, las celdas con el polimero y el agente higroscopico se introdujeron
dentro de una camara climéatica acondicionada a una temperatura de 25°C y 50% de

HR. Las celdas se pesaron durante 3 h, a intervalos de 30 minutos.
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Los valores de velocidad de transmision de vapor de agua (VTV), se determinaron a
partir de la pendiente de la recta obtenida de los datos de ganancia de peso en funcion

al tiempo.

Utilizando la ecuacion E.1, que se muestra a continuacion, es posible obtener el valor
de la permeabilidad al vapor de agua (WVP) para cada muestra.

S)(L)(24
wyp — SWEH

(A VP)

Donde:
S= Pendiente
L= Espesor del material (mm)

A= Area de permeabilidad del polimero

VP= Presion entre el interior y exterior del sistema (17.5 mmHg)
6.3.3. Angulo de contacto

Los angulos de contacto se determinaron usando un gonidometro (1-180° £ 0.1°), se
coloca una gota de 5 uL de agua desionizada y filtrada, en la superficie de las muestras
a temperatura ambiente. Después de 1 min, se mide el angulo de contacto usando el

software para captura de video (TS Viewer).
6.3.4. Mecénicas

Las pruebas mecéanicas se determinaron una vez obtenido el material extruido, en
probetas fraccionadas a un tamafio uniforme (7 cm x 1 cm). El equipo empleado para
estas mediciones fue un texturometro Brookfield modeloC3 acoplando las sondas
correspondientes para cada una de las mediciones a realizar como se muestra en la
tabla 5.
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SONDA PARAMETRO OBJETIVO CARGA DE VELOCIDAD CORRECCION
ACTIVACION DE TEST

TENSION
TA-DGA % ELONGACION 50% 6.80 0.50 mm/s 0g
MODULO
ELASTICO

% DE
DEFORMACION
TA15/1000 | SEGUN DUREZA 0% 109 0.50 mm/s 509
FRACTURABILIDAD

RESISTENCI A LA
TRACCION

TA7 FRACTURABILIDAD 0% 109 0.50 mm/s 509

Tabla 5. Parametros de las pruebas mecanicas.
6.3.5. Solubilidad

Las pruebas de solubilidad se realizaron bajo la siguiente metodologia aportada por

(Zamudio-Flores et al., 2007, con modificaciones)

- Secar las muestras de las peliculas (3 por tratamiento) a 60°C por 24 h (se
puede secar las 3 muestras en una misma charola, para optimizar el espacio y
uso de la estufa de secado).

- Poner a peso constante 3 vasos de precipitado de 150 ml (uno por cada
repeticion de cada tratamiento). Para esto, se colocan los vasos de precipitado
en la estufa de secado a 110°C durante dos horas minimo, se secan y se enfrian
en el desecador por 30 min, se pesan y se registra el peso de cada uno.

- Sacar las muestras que se vayan a procesar en el dia y enfriarlas en desecador
por 20 a 30 min.

- Pesar las muestras y registrar su peso (peso inicial).
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Colocar 80 ml de agua destilada en cada vaso, afadir la muestra y mantener
en agitacion constante durante 60 min a 25°C.

Decantar el liquido y quedarse con el residuo.

Secar el vaso con la muestra por 24 h a 60°C.

Enfriar por 30 min en desecador.

Pesar el vaso con el residuo seco.

Determinar el % de solubilidad con la siguiente ecuacion:

. peso del vaso con residuo — peso inicial del vaso
% solubilidad = — x 100
peso inicial de la muestra
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VIl.  RESULTADOS

7.1. Obtencion y caracterizacion de materiales base

La presente investigacion se llevd a cabo en tres etapas: Obtencion de los materiales

base, obtencién de probetas y caracterizacion.

Los materiales base fueron caracterizados de acuerdo a sus propiedades fisicas y

guimicas, a continuacion se presentan los analisis realizados.

7.1.1. Polisuccinimida

La PSI es uno de los materiales base con los que se llevo a cabo el presente trabajo
de investigacion, la cual fue obtenida por el método de policondensacion térmica,
siendo caracterizada mediante Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier
(FTIR), tal como se muestra a continuacion.

PerkinEimer Spactrum IR Versién 10.6.2
lunez, 21 8 fabrero da 2022 02:35 p. m

Analista Administrator
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Figura 1. Analisis FTIR de Polisuccinimida
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La figura 1 muestra el analisis FTIR realizado a la Polisuccinimida, las bandas de
relevancia es la ubicada entre los 1700 cm™, la cual corresponde a la vibracién C=0
de las amidas ciclicas, siendo esta la banda caracteristica de la Polisuccinimida,

resultando similar con lo reportado por (Angel, 2019).

De acuerdo con (Hernandez Perez, 2021) la banda en 1590 cm! indica vibraciones de
NH y C-N, alrededor de los 1215cm™ se indican vibraciones entre C-N, la banda
ubicada alrededor de los 29504 cm™ representa el tramo asimétrico de C-H y de CHz,
por ultimo la banda que se ubica en el punto 1164 cm corresponde a la flexiéon C-H
desde el CHa.

7.1.2. Microcelulosa acetilada (MCA)

La MCA que se empled en el presente proyecto fue obtenida a través de una
modificacion quimica por esterificacion, en la cual se sustituyen los grupos hidroxilos
por grupos acetilos, los cuales brindan mayor estabilidad, variando las propiedades

fisicoquimicas y funcionales de los almidones.

En la figura 2 se puede apreciar el analisis FTIR realizado a la MC con distintos grados

de acetilacién, MC que fue usada para elaboracion de este proyecto.
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Figura 2. Analisis FTIR de MC en diversos niveles de acetilacion. a) Nativa, b) 1h, c) 3hy
d) 5h de acetilacion.

El andlisis FTIR realizado a la muestras de MC nativa asi como a la MCA nos permite
conocer si hubo formacion de grupos funcionales durante los tiempos de acetilacion

manejados.

En la figura 2 se pueden observar las bandas representativas correspondientes al
andlisis realizado a las muestras de MC, donde las bandas destacadas se ubican en
el intervalo entre 900-1250 cm-1 las cuales corresponden al estiramiento del grupo C-
O, la banda gue se encuentra alrededor de 1226 cm-1 corresponde especificamente
al estiramiento de los grupos acetilo C-O, tal como lo menciona (Guerra-Dellavalle et
al., 2008) . Se puede apreciar claramente como esta banda se incrementa en la imagen
b), c), y d), la cual corresponde al aumento en los grupos acetilo en funcion del tiempo

de acetilacion, dicha banda se encuentra ausente en la MC nativa.

En la banda ubicada alrededor de los 1650 cm-1 pertenece a las vibraciones por
doblamiento del grupo O-H debido a la introduccion de los grupos acetilo en la

microcelulosa, permitiendo corroborar que se realizé de manera correcta la acetilacion.
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También se puede observar un incremento en la banda ubicada en los 1470 cm-1 que
incrementa de acuerdo al tiempo de acetilacion. Estas sefiales son caracteristicas de

los modos vibracionales en los grupos carbonilo presentes en la MCA.

7.1.3. Evaluacion FTIR de las probetas obtenidas

Después de la elaboracion de las probetas se procedio a la caracterizacion mediante
Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) de cada una de las

probetas elaboradas, en la figura 3.
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Figura 3. Espectros IR obtenidos de las probetas de los diferentes tratamientos, a,b,c, al
25,20y 15% con 0 GS, d,e,f, con 25% y 0.3, 0.47 y 0.64 GS respectivamente, g,h,i, con 20%
y 0.3, 0.47 y 0.64 GS respectivamente, j,k,l, con 15% y 0.3, 0.47 y 0.64 GS respectivamente.

En la figura 3 se puede apreciar los distintos tratamientos que se emplearon durante

este trabajo, la banda de mayor importancia se ubicada alrededor de los 1650 cm-1 la

cual pertenece a las vibraciones por doblamiento del grupo O-H debido a la
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introduccion de los grupos acetilo en la MC, lo cual nos permite corroborar que se llevo

a cabo una acetilacién en la materia prima (MC) para la elaboracion de las probetas.

7.2. Etapa 1: Evaluacion de la solubilidad de los materiales

La evaluacion de solubilidad se realizé bajo la metodologia de (Zamudio-Flores et al.,
2007), donde las probetas fueron sometidas a agitacion continua en presencia de agua
destilada durante tres horas y cuyos resultados se pueden apreciar en la figura 4, en
la cual se puede observar que las probetas elaboradas con MCA con 0.470 GS
presentan una mayor solubilidad en comparacién con el resto de las probetas, el mayor
dato de solubilidad se obtiene con 20% de MCA y con 0.470 GS.
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Figura 4. Porcentaje de solubilidad al 15, 20 y 25% de MC

Las probetas con mayor solubilidad son las obtenidas con las 0.470 GS y 20% de MCA

obteniendo una solubilidad de 65.730%, seguido de las probetas con 20% de MC sin
acetilar.
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La MCA con 0.300 GS muestra una mayor estabilidad dado que no existe una
diferencia significativa entre los tratamientos con 15, 20 y 25% de MCA. En términos
costo-beneficio resulta bastante rentable el tratamiento de 0.300 GS y 15% de MCA,

ya que permite maximizar el uso de MC y acorta tiempos de produccion.

Los datos presentados fueron sometidos a un analisis de varianza P<0.05% los cuales

se dan a conocer en el Anexo 1.

7.3. Evaluacion de Permeabilidad al Vapor de Agua (WVP)

La permeabilidad al vapor de agua del polimero se determiné usando una modificacion
del método ASTM E1249-06 (2011), se utilizaron celdas de permeabilidad, colocando
la muestra del polimero de manera que la cara del material correspondiente a la
superficie de secado libre quedara expuesta al ambiente. Dentro de dichas celdas se
colocaron 4 g de silica gel deshidratadas, las celdas con el polimero y el agente
higroscopico se introdujeron dentro de una camara climéatica acondicionada a una
temperatura de 25°C y 50% de HR. Las celdas se pesaron durante 3 h, a intervalos de

30 minutos.

La permeabilidad al vapor de agua juega un papel importante en el tema de la
conservacion de alimentos, esté relacionada con la difusividad y la solubilidad del
material en el agua; si el material es altamente soluble en agua, la permeabilidad sera
menor.

Los productos alimenticios frescos, tienden a deteriorarse rapidamente ya que tienen
un metabolismo continuo, por ello la importancia de contar con empaques permeables
que permitan la respiracion y transpiracion de dichos alimentos. Es necesario que el
empaque cuente con un balance adecuado en relacion con la perdida de humedad de
los productos frescos, estos deben envasarse en empaques con alta permeabilidad al

oxigeno y al vapor de agua.
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Cada producto alimenticio posee un requerimiento especifico de humedad que
determina su vida Util y sus propiedades organolépticas. Por lo tanto, las propiedades
de WVP juegan un papel crucial en el envasado de alimentos, ya que determinan la
cantidad de humedad que se propaga a través de la pelicula de envasado. La
propiedad de barrera contra la humedad evita la ganancia o pérdida de humedad que
puede deteriorar la calidad alimentaria de los productos secos o frescos. (Vazquez et
al., 2021)

El problema de la condensacion se ve agravado también por las fluctuaciones de
temperatura durante el almacenamiento, la distribucion y comercializacion.

El analisis de la WVP se realizé por separado, permitiendo una mejor apreciacion de

datos, dichos analisis se dan a conocer como se muestra en la figura 4 y 5.

7.3.1. Evaluacién de Permeabilidad al Vapor de Agua en funcion de los GS

La figura 5 nos permite apreciar la WVP de las probetas en funcion de 0, 0.300, 0.470
y 0.640 GS.

La probeta con 0.300 GS es la que presenta una mayor WVP, por lo tanto, permite
inferir que el uso de esta probeta es adecuado en alimentos frescos y con un contenido
de humedad alto, una mayor permeabilidad al vapor de agua permitird eliminar el
exceso de humedad contenido en el empaque y a su vez ayuda a que el empaque
biodegradable permanezca en condiciones adecuadas durante mas tiempo y

preservando las caracteristicas organolépticas del alimento.

Los datos presentados fueron sometidos a un analisis de varianza P<0.05% los cuales

se dan a conocer en el Anexo 2.
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Figura 5. Permeabilidad al Vapor de Agua en probetas
PSI-ST-MCA con 0, 0.300, 0.470y 0.640 GS.

7.3.2. Permeabilidad al Vapor de Agua en funcién de la MCA.

En la figura 6 se pueden apreciar los datos de WVP en funcion de la cantidad de MCA

empleada en la elaboracion de cada una de las probetas.

Las probetas que contienen quince gramos de MCA presentan una mayor
permeabilidad, lo cual nos lleva a reforzar el argumento de rentabilidad que presenta
la probeta con 15% de MCA y 0.300 GS, ya que también cuenta una permeabilidad

alta en comparacion con el resto de las muestras analizadas.

Los datos presentados fueron sometidos a un analisis de varianza P<0.05% los cuales

se dan a conocer en el Anexo 3.
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Figura 6. Permeabilidad al Vapor de Agua de probetas
PSI-ST-MCA con 15, 20 y 25 % de MCA.

7.4. Caracterizacién mecéanica de las probetas obtenidas.

Las probetas obtenidas se caracterizaron mecanicamente haciendo uso de un
texturémetro Brockfield C3 con diferentes sondas y accesorios, con el fin de obtener
la medicion de tension, elongacion, dureza y resistencia al corte, datos que se

presentan a continuacion.

7.4.1. Evaluaciéon de tension.

El parametro de tensién a la fractura fue obtenido a partir de los datos adquiridos en el
texturbmetro antes mencionado, este parametro es resultado del cociente del pico de

fuerza entre el &rea de contacto.

En lafigura 7 se presentan los datos obtenidos de Tension a la fractura, y en el anexo

4 se muestra en analisis de varianza resultante de los datos.
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Figura 7. Gréfico de Tension a la fractura.

Como se puede observar en la figura 7, la probeta que presenta una mayor Tf es la
probeta con 0.300 GS y 25% de MCA, seguida de la probeta con 0.300 GS y 15% de
MCA sin haber diferencia significativa entre ambos resultados, siendo estas las
probetas con mayor resistencia. En contraste la probeta que resulté con una menor
tension a la fractura fue la identificada como GS 0.470, no encontrando diferencias

estadisticamente significativas en funcion a la cantidad de MCA agregada.

En un estudio realizado por (Mariani et al., 2009) se obtienen peliculas con almidon
modificado, las cuales reportan una Tf de 4.600, 7.600 y 5.700 Mpa, haciendo uso de
un porcentaje de almidon modificado de 40, 36.500 y 29% respectivamente,
permitiendo observar que un uso mayor de almidén ocasiona una Tf menor,

obteniendo una pelicula con menor resistencia.

7.4.2. Evaluacién de porcentaje de elongacion.
El porcentaje de elongacion fue obtenido de la division de la deformacion maxima
alcanzada entre la longitud inicial del material, los datos obtenidos se presentan de
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manera detallada en el anexo 5 y los cuales se presentan de manera grafica en la

figura 8.
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Figura 8. Gréfico de porcentaje de elongacion.

Las probetas que contienen MC sin acetilar son las que mostraron un mayor porcentaje
de deformacioén, especialmente en las muestras que contienen 15 y 20% de MC
seguidas por las muestras con MCA al GS=0.640 adicionadas con 20 y 25% de MCA.
Opuestamente se pude apreciar que los materiales con el menor porcentaje de
elongaciéon son los de MCA con GS de 0.300 y 0.470 encontrandose ambos a un

mismo nivel de significancia.

(Enriquéz et al., 2013) llevo a cabo el desarrollo de un biomaterial a partir de almidén
modificado de yuca con un agente antimicrobiano y glicerol como plastificante,
menciona que obtuvo una mejor elongacion para los tratamientos que tuvieron un
contenido de glicerol del 25%. Esto se relaciona con la organizacion molecular de las
cadenas poliméricas que rompen sus enlaces y disminuyen las fuerzas de atraccion
en los anillos de las moléculas de glucosa, generando una disminucion en el esfuerzo
y aumentando la elongacion. Se concluye que el glicerol es un factor influyente en las
propiedades mecanicas, porcentajes superiores a 25% de glicerol no permiten obtener

altos valores en las propiedades como esfuerzo y elongacion.
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7.4.3. Evaluacion del modulo elastico.
El médulo elastico fue obtenido como resultado de dividir el esfuerzo elastico entre la
deformacion elastica. Los resultados obtenidos se presentan en la figura 9, para mayor

analisis se presenta el anexo 6.

10 15 20 25 30
MCA (g)

——GS=0 GS=0.300 GS=0.470 GS=0.640

Figura 9. Gréfico del Médulo Elastico.

Al realizar el analisis de los datos se puede observar que la muestra que presenta un
comportamiento elastico mayor es la probeta con 0.300 GS y 15% de MCA, seguida
de la probeta con 0.300 GS y 25% de MCA, la probeta con menor comportamiento
elastico es la conformada por 0.640 GS y 15% de MCA, mostrando diferencias

estadisticamente significativas entre las muestras.

(Biodegradaveis & Amido, 2012) estudio el efecto de la adicion de diversos
plastificantes sobre las propiedades mecanicas de peliculas de almidén, observando
gue al incrementar el uso de glicerol aumenta el M.E. de manera uniforme. Se
analizaron datos con 0, 5, 10 y 20% de glicerol obteniendo un M.E. de 16.800, 23.700,
25.800 y 27.300 Mpa respectivamente.
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7.5. Evaluacion de dureza.
Las probetas obtenidas fueron analizadas con la sonda TA15/1000, obteniendo datos

de fracturabilidad, porcentaje de deformacion segun durezay resistencia a la traccion.

7.5.1. Fracturabilidad.
En la figura 10 se muestra la gréfica con los datos de fracturabilidad de las distintas

probetas analizadas, en el anexo 7 se presenta el andlisis de varianza obtenido.
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Figura 10. Grafico de fracturabilidad.

En la figura anteriormente presentada se pueden observar los datos de fracturabilidad
obtenidos en cada probeta, la probeta elaborada con MC sin acetilar presenta un
mayor dafo a la fractura, la probeta identificada con 0.470 GS y 25% de MCA presenta
una fracturabilidad de 4588.330 g, la probeta que presenta menor fracturabilidad es la
identificada como 0.470 GS con 20 y 15% de MCA, arrojando datos de 4524.500 y
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4518.170 g respectivamente, no mostrando diferencias estadisticamente significativas

entre ellas.

(Espina et al., 2016) menciona que conforme aumenta la cantidad de fibra, las
bandejas se hacen mas débiles. De acuerdo con la afirmacion anterior, se compararon
los resultados obtenidos en este trabajo, tomando como referencia las probetas con
0.470 GS, se puede observar que al agregar 15, 20 y 25% de MCA se obtienen los
siguientes datos de fracturabilidad: 4518.170, 4524.500 y 4588.330 g respectivamente,

comprobando que al aumentar la cantidad de MCA la probeta se vuelve mas fragil.

7.5.2. Porcentaje de deformacién segun dureza.

El porcentaje de deformacién esta dado por la relacidon de las dimensiones originales
antes de someter el material a una fuerza y las dimensiones finales causadas por la
fuerza aplicada y expresada en porcentaje. En la figura 11 se presentan los datos
obtenidos después del analisis realizado, el analisis de varianza se presenta en el

anexo 8.
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Figura 11. Gréfico del porcentaje de deformacién segin
la dureza.
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La probeta que presenta un mayor porcentaje de deformacién es la identificada con
0.470 GS y 15% de MCA reportando un 4.43% seguida de la probeta conformada por
0.300 GS y 25% de MCA obteniendo un 3.93% de deformacién, las probetas que

presentan un menor porcentaje son las probetas que contienen MC sin acetilar.

7.5.3. Resistencia a la traccion.

La resistencia a la traccion es un parametro que indica la carga maxima de fuerza que
puede resistir un material. En la figura 12 se puede apreciar el comportamiento de este
parametro evaluado, de igual manera en el anexo 9 se presenta el andlisis de varianza

obtenido.
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Figura 12. Gréfico de resistencia a la traccion (Mpa)
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De acuerdo con la figura 12 la probeta que tiene una mejor resistencia a la traccion es
la que contiene 15% de MCA y 0.300 GS, arrojando como resultado 1.250 Mpa,
seguida de la probeta conformada por 25% de MCA y 0.300 GS con 1.240 Mpa, no
encontrando diferencias estadisticamente significativas entre ambas muestras. La
probeta que presenta una menor resistencia a la traccion es la conformada por 15%
de MCA y 0.640 GS con 0.300 Mpa.

En una investigacion realizada por (Gonzéalez Mancilla et al., 2018) donde se analiza
el comportamiento de un polimero a base de almidon de papa y fibras de madera con
agente plastificante comparando este comportamiento contra este mismo polimero
pero sin agente plastificante, se obtiene una resistencia a la traccion de 2.850 Mpa
para el polimero sin agente plastificante y una resistencia de 3.420 Mpa al agregar
glicerol como agente plastificante, mostrando un leve aumento en la resistencia, de tal
manera que al adicionar el agente acoplante genera un aumento en la resistencia a la

traccion del material compuesto.

Los estudios analizados se enfocan en evaluar el comportamiento de los polimeros en
funcion del contenido de glicerol como agente plastificante, obteniendo tanto
resultados positivos como negativos, segun el parametro evaluado, el presente trabajo
se enfocd en evaluar un polimero en funcién de la cantidad de MCA asi como los GS

de la misma, no variando la cantidad de glicerol empleado.
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VIII.  CONCLUSION

Es posible la integracion de la MCA a diversos grados de sustitucion al biocomposito
PSI-ST ya que las probetas resultantes presentan las bandas representativas para los
grupos funcionales presentes en los biomateriales que la integran mostrando
interaccion entre ellos.

La probeta integrada por 20% de MCA y 0.640 GS present6 el menor porcentaje de
solubilidad (43.390%), asi como la menor WVP con un 1.430E° mmHg lo que
garantiza una mayor vida util de anaquel.

La evaluacion de WVP indica que la probeta con mayor permeabilidad es la
identificada con 0.300 GS y 15% de MCA, contrastando con la formulada por 20% de
MCA y 0.640 GS, al comparar la solubilidad de las mismas probetas obtenemos un
porcentaje de solubilidad de 65.730% y 43.390% respectivamente, lo cual corresponde
con lo investigado “los materiales con WVP menor tienden a ser mas solubles”. La
MCA disminuye el porcentaje de solubilidad de las probetas obtenidas, garantizando

de esta manera una mayor vida util del empaque.

Los parametros correspondientes a la plasticidad de las probetas evidencian que la
formulacién que contiene MCA a 0.300 GS registran los maximos tanto de niveles de
tension, como de médulo elastico, en contraste con las formulaciones que contienen
MCA al 0.470 de GS.

En cuanto a las propiedades de dureza se puede apreciar que el plastificante sigue
ejerciendo influencia sobre estas, el parametro de fracturabilidad que demuestra una
mayor resistencia a la fractura es la probeta identificada como 25% de MCA y 0.470
GS con 4614 g (45.249 N), en cuanto al porcentaje de deformacién segun dureza la
muestra con porcentaje mayor se presenta en la formulacion de 15% de MCA y 0.470
GS con un 4.430%, para finalizar la probeta que presenta una mayor TS es la
identificada como 15% de MCA y 0.300 GS con 1.250 Mpa.

La influencia del agente plastificante se ve reflejada tanto en las propiedades
mecanicas del biocomposito, como en las de barrera, por lo cual se sugiere investigar

el uso y efecto de distintos plastificantes para la elaboracion del biocomposito.
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X. ANEXOS

Estudio estadistico de pruebas de solubilidad

Anexo 1. Tabla de promedios y desviaciéon estandar de solubilidad

Level Least Sq Mean
GS | Cantidad % Solubilidad
de MC
0.470 20 A 65.730
0 20 B 57.740
0.470 15 C 55.540
0.640 25 C 55.520
0.470 25 C D 54.280
0 15 C D E 52.730
0.640 20 D E 52.360
0 25 E F 50.470
0.300 25 F G 48.320
0.300 20 F G 48.010
0.300 15 G 46.720
0.640 15 H 43.390

Anexo 2. Tabla de promedios y desviacion estandar de la WVP en funcién a los
GS.

GS WVP (mmHg)
0 A 1.660E6
0.300 A 1.660E6
0.470 B 1.430E°6
0.640 B 1.430E06
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Anexo 3. Tabla de promedios y desviacion estandar de la WVP en funcion a la
cantidad de MC.

Cantidad de MCA
WVP (mmHg)
@
15 A 1.610E06
25 B 1.520E06
20 B 1.520E06

Anexo 4. Andlisis de varianza de Tensién a la fractura.

Level Least Sq Mean
GS | Cantidad Tf (Mpa)
de MC
0.300 25 A 1.230
0.300 15 A 1.220
0 20 B 0.970
0.300 20 C 0.750
0.640 20 C 0.750
0 15 C D 0.690
0.640 25 D 0.640
0.470 25 E 0.530
0.470 15 E F 0.460
0 25 F 0.450
0.470 20 F 0.440
0.640 15 G 0.300
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Anexo 5. Analisis de varianza del porcentaje de elongacion.

Level Least Sq Mean
GS Cantidad % E
de MC
0 20 14.540
0 15 14.490
0.640 20 12.210
0.640 25 11.750
0.470 15 C 9.450
0.300 15 C 9.160
0.300 25 C 8.660
0.640 15 C D 8.110
0.470 20 D 7.220
0.470 25 D 6.990
0.300 20 D 6.990
0 25 5.840
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Anexo 6. Andlisis de varianza del Modulo Elastico.

Level Least Sq Mean
GS | Cantidad M.E. (Mpa)
de MC
0.300 15 A 5.040
0 20 B 4.060
0.300 25 B 3.680
0.640 20 C 2.790
0 15 C 2.480
0.300 20 D 1.860
0.640 25 E 1.460
0.470 25 E F 1.320
0.470 15 E F 1.260
0 25 F G 0.980
0.470 20 G 0.700
0.640 15 G 0.690
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Anexo 7. Andlisis de varianza de Fracturabilidad.

GS MC (g) Fracturabilidad
(9)

0 25 A 4614
0.470 25 B 4588.330
0.300 15 B 4587.670

0 15 B C 4578.170
0.640 25 B C 4577.830

0 20 B C 4577.670
0.300 25 B C 4576.330
0.300 20 C D 4563.330
0.640 15 D 4554.170
0.640 20 D 4553.830
0.470 20 E 4524.500
0.470 15 E 4518.170
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Anexo 8. Analisis de varianza del porcentaje de deformacién segun dureza.

%
GS MC Deformacion
(@) .

segun dureza
0.470 15 A 4.430
0.300 25 B 3.930
0.640 25 B 3.900
0.640 15 B C 3.870
0.470 20 B C 3.870
0.640 20 B C D 3.830
0.300 15 C D 3.770
0 15 C D 3.770
0.300 20 D E 3.730
0.470 25 D E 3.730
0 20 E F 3.630
0 25 F 3.570
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Anexo 9. Andlisis de varianza de resistencia a la traccioén.

GS MC Resistencia a la traccion (Mpa)
(9)
0.300| 15 1.250
0.300 | 25 1.240
0 20 0.960
0 15 0.750
0.300 | 20 0.750
0.640 | 20 0.720
0.640 | 25 0.660
0.470| 25 0.570
0.470| 15 0.520
0.470| 20 H 0.470
0 25 0.430
0.640 | 15 0.300

73




