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RESUMEN EJECUTIVO

A nivel global, se producen millones de toneladas de plastico, la mayoria destinadas a un solo uso
y con una reciclabilidad limitada. Casi toda la materia prima utilizada en la fabricacién de plasticos
proviene de recursos derivados del petréleo. Toneladas de estos residuos acaban depositados en
lagos, rios y mares, descomponiéndose en microplasticos y nanoplasticos presentes en el ambiente.
Esta contaminacién tiene un impacto directo en todas las formas de vida. Por lo tanto, sustituir
polimeros sintéticos por biopeliculas de almidon es una alternativa beneficiosa. Este estudio de
investigacion se centra en el andlisis de la estructura nanoscopica superficial y la caracterizacién
fisicoquimica de peliculas de almidon extraido de zanahoria blanca (Arracacia xanthorrhiza), con
aditivos de caolin y bentonita. Estos aditivos de arcilla provocan cambios en las propiedades de las
peliculas tanto a nivel microscopico como fisicoquimico. Para darles una aplicacién adecuada a
este tipo de peliculas compuestas, es necesario conocer sus propiedades, y muchos de los factores
que las influyen pueden explicarse mediante fendémenos observados a nivel nanoscépico. La
caracterizacion reveld notables diferencias entre ambos tipos de aditivos, contrastando sus
propiedades fisicoquimicas como el contenido de humedad, materia total soluble, propiedades
mecanicas, opacidad, y aspecto visual y de color. Esta comparativa se basé en analisis
complementados con imagenes de topografia obtenidas mediante microscopia de fuerza atdmica en
modo tapping. Los resultados indican que las peliculas con bentonita mejoran las propiedades
mecénicas y tienen una topografia irregular, mientras que las peliculas con caolin muestran una

estructura homogénea sin mejora mecanica.

Palabras clave: peliculas de almidon, zanahoria blanca, bentonita, caolin, microscopia de fuerza

atémica, caracterizacién nanoscépica, recubrimientos comestibles.
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ABSTRACT

On a global scale, millions of tons of plastic are produced, mostly for single-use purposes with
limited recyclability. Almost all raw materials used in plastic manufacturing come from petroleum-
derived resources. Tons of these residues end up deposited in lakes, rivers, and seas, breaking
down into microplastics and nanoplastics present in the environment. This pollution directly
impacts all forms of life. Therefore, replacing synthetic polymers with starch-based bioplastic films
represents a beneficial alternative. This research study focuses on the analysis of the surface
nanoscopic structure and physicochemical characterization of starch films derived from white
carrot (Arracacia xanthorrhiza), with additives of bentonite and kaolin. These clay additives
induce changes in the films' properties at both microscopic and physicochemical levels. To
effectively apply these composite films, understanding their properties is essential, and many
influencing factors can be explained by phenomena observed at the nanoscopic level.
Characterization revealed significant differences between the two types of additives, contrasting
their physicochemical properties such as moisture content, total soluble matter, mechanical
properties, opacity, and visual and color appearance. This comparison was based on analyses
complemented with topography images obtained by atomic force microscopy in tapping mode. The
results indicate that films with bentonite improve mechanical properties and have an irregular
topography, while films with kaolin show a homogeneous structure without mechanical

improvement.

Keywords: starch films, white carrot, bentonite, kaolin, atomic force microscopy, nanoscale

characterization, edible coatings.
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CAPITULO I

1. MARCO TEORICO

1.1.  Antecedentes investigativos

1.1.1. Contaminacion por plasticos

En los ultimos 50 afios, la elaboracion de productos plasticos basados en petrdleo ha aumentado
veinte veces, generando aproximadamente 9200 millones de toneladas métricas de plastico a
nivel mundial (Walker, 2021). En el afio 2019, la produccion global de plasticos
petroleoquimicos alcanzé el valor de 328 millones de toneladas métricas, y se prevé que esta
cifra se duplique en los proximos 20 afios (Borrelle et al., 2020). La mayoria de los plasticos
estan destinados para un solo uso, con una capacidad de reciclaje limitada, generando una
acumulacion sin precedentes (Walker & Fequet, 2023). Solo el 9% de los desechos plasticos a
nivel mundial son sometidos a procesos de reciclaje, mientras que el 12% es incinerado, y el
79% se acumula en entornos naturales (Geyer et al., 2017). Es habitual que estos plasticos que
se acumulan en entornos naturales, con un elevado lapso de biodegradabilidad, se rompan en
particulas pequefias, formando desechos microscopicos denominados ‘“microplasticos”
(Bergmann et al., 2023). Estas particulas que tienen un diametro inferior a 5 mm incrementan
el nivel de contaminacion que afecta al agua, al suelo y al aire (Hartmann et al., 2019). La
contaminacién plastica se ha vuelto ubicua, encontrdndose niveles muy altos incluso en
ecosistemas remotos como el hielo marino del Artico o los sedimentos de las profundidades
oceénicas (Kaandorp et al., 2023).

Los microplasticos perturban todas las formas de vida, pues se ha registrado su presencia en
alimentos como: mariscos, azlcar, leche, frutas y carne (Pironti et al., 2021). Los
microplasticos, presentes en el ambiente y en la cadena alimentaria, pueden afectar
significativamente el metabolismo tanto en animales como en humanos. Estas pequefias
particulas, al ser ingeridas, pueden alterar procesos metabélicos fundamentales al interferir con
la absorcion de nutrientes y la funcién de los érganos (Citterich et al., 2023). En animales se ha
observado que la presencia de microplasticos puede causar inflamacion, estrés oxidativo y dafio
celular, lo que impacta negativamente en su crecimiento y desarrollo (Yose et al., 2023). En los
humanos, la presencia de microplasticos pueden actuar como vehiculos para contaminantes
quimicos, liberando toxinas en el cuerpo, e incluso podria desencadenar problemas respiratorios
y cardiacos (Vasse & Melgert, 2024).



La ONU busca combatir la amenaza global de la contaminacion por plasticos derivados del
petrdleo mediante la implementacion de practicas sostenibles, en linea con los Objetivos de
Desarrollo Sostenible (Walker, 2021). Por ejemplo, el Objetivo 12 “Garantizar modalidades de
consumo y produccion sostenible”, y el Objetivo 14 “Conservar y utilizar de manera sostenible
los océanos, los mares y los recursos marinos para el desarrollo sostenible”, promueven la
disminucién de la produccion de plasticos sintéticos de un solo uso, por alternativas mas
sostenibles, como la implementacion de peliculas biodegradables de fuentes vegetales o
animales, con el fin de disminuir la densidad de desechos pléasticos que son arrojados al mar y

provocan una cadena de contaminacion (United Nations, 2015).

1.1.2. Zanahoria blanca

1.1.2.1. Aspectos generales

La zanahoria blanca es una raiz alimenticia que tiene su origen en la region andina de América
del Sur, es cultivada a altitudes elevadas, conocida por su resistencia a condiciones climaticas
adversas y su adaptabilidad a terrenos montafiosos. Este alimento ha sido cultivado durante
siglos por comunidades indigenas en los Andes, sin embargo, aungque constituye una fuente
valiosa de nutrientes, presenta una baja aceptabilidad en la dieta comun, debido a su sabor poco
agradable (Sanchez-Portillo et al., 2023).

La zanahoria blanca pertenece a la familia Apiaceae y a la especie Arracacia xanthorrhiza,
Ilamada también arracacha o vicarra. Es una planta herbacea caulescente con una altura de entre
0,50 y 1,50 metros (Mazén N et al., 1996). Sus hojas son de color verde con nervaduras rojas.
Sus raices presentan formas ovoides, conicas o fusiformes de color blanco o amarillo, cuyo
tamafio puede variar de 8 a 20 cm de longitud y de 3 a 8 cm de diametro. ComUnmente, cada
planta produce de 3 a 10 raices utiles (Pacheco et al., 2020). Su produccion requiere
temperaturas de entre 14 y 21 °C, una altitud entre 1500 y 2800 metros, y no tolera periodos
largos de temperaturas superiores a 25 °C (Villamil Carvajal et al., 2023). En Ecuador, la
zanahoria blanca se distribuye a lo largo del callején interandino, especialmente en las

provincias de la zona sur del pais como Cafiar, Azuay y Loja.

1.1.2.2. Almidon de zanahoria blanca

Este tubérculo se caracteriza por su almidén de granulos pequefios, con una composicion de

alrededor del 20% de amilosa y 80% de amilopectina (Castanha et al., 2018). Su rico



contenido en calcio, fosforo y hierro lo hace un recurso prometedor para las industrias

biotecnoldgicas y alimentarias (Barrera et al., 2004).

El almidén de zanahoria blanca (Arracacia xanthorrhiza) se caracteriza por sus particulares
propiedades fisicas y quimicas, que le confieren diversas aplicaciones. Sus granulos son
tipicamente ovalados o esféricos y presentan un tamafio variable. El almidén de zanahoria
blanca gelatiniza a temperaturas relativamente bajas, haciéndolo Gtil en procesos que requieren
espesamiento a bajas temperaturas (Castanha et al.,, 2018). Ademas, exhibe una notable
capacidad de hinchamiento y solubilidad en agua, lo que mejora su funcionalidad tanto en

productos alimenticios como industriales (Lescano et al., 2021).

1.1.3. Biomateriales

Los biomateriales, ya sean naturales, sintéticos o una mezcla de ambos, interacttan de manera
segura y beneficiosa con sistemas biol6gicos (Surendren et al., 2022). Dentro de este grupo se
encuentran las biopeliculas, que representan una alternativa sostenible a los polimeros derivados

del petroleo, con gran versatilidad en diversas aplicaciones (Thakur et al., 2019).

1.1.3.1. Peliculas de almidon

Las peliculas de almidon son de gran importancia debido a su biocompatibilidad,
biodegradabilidad y versatilidad en aplicaciones como la medicina, el empaque de alimentos, la
industria textil y la agricultura. Estas peliculas no solo ofrecen soluciones sostenibles al
reemplazar plasticos convencionales, sino que también contribuyen a reducir el impacto
ambiental al provenir de fuentes renovables y de facil degradacion en el medio ambiente. Su
capacidad para mejorar la liberacion controlada de farmacos y sus propiedades como
recubrimientos en diversos campos destacan su potencial para innovaciones tecnoldgicas y

ambientales significativas (Heydari et al., 2023).

El almidon, ha sido extensamente utilizado en el desarrollo de peliculas de recubrimiento
comestibles, debido a su abundancia, facil accesibilidad y costo efectivo. A pesar de contar con
excelentes propiedades Gpticas organolépticas y de barrera, a menudo presentan deficiencias en
sus caracteristicas mecénicas, en comparacion con los plasticos convencionales. Estos ultimos
suelen mantener mejor su forma y propiedades a lo largo del tiempo, ademas de ser mas

economicos. (Abulyazied & Ene, 2021).



1.1.3.2. Aditivos

Los aditivos pueden brindar propiedades de mejora a las peliculas de almidén, en cuanto a sus
caracteristicas mecanicas, antimicrobianas, fisicas y de biodegradabilidad (Jamroéz et al., 2019).
Sin embargo, existen ciertos aditivos que necesitan de un tratamiento previo para que existan
propiedades de mejora en las peliculas (Ashaduzzaman, Saha, & Rashid, 2020). Entre las
arcillas que pueden ser utilizadas como aditivos de biopeliculas estan la bentonita y el caolin
(Islam et al., 2020).

1.1.3.3. Bentonita

La arcilla bentonita, compuesta por montmorillonita, pertenece a la familia de las esmectitas y
es una arcilla expansiva, lo que significa que aumenta su volumen cuando esta en contacto con
el agua (Punia et al., 2023). Esta arcilla se forma por la alteracién de cenizas volcanicas y es
conocida por sus propiedades absorbentes, por lo que resulta valiosa en una variedad de

aplicaciones industriales y comerciales (Heydari et al., 2023).

1.1.3.4. Caolin

El caolin es una arcilla blanca compuesta por caolinita, que se forma por la descomposicién de
rocas feldespéticas que se encuentran en ambientes céalidos y himedos (Méité et al., 2021).
Tiene una estructura en capas y una pureza que lo hace especialmente valioso en diversas

industrias (Kwasniewska et al., 2020).

1.1.4. Caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas y estructurales

1.1.4.1. Caracterizacion mecanica

La caracterizacion mecénica comprende el conjunto de métodos y técnicas para evaluar las
propiedades fundamentales de los materiales frente a fuerzas externas y condiciones
ambientales. Incluye la medicion de la resistencia mecanica, elasticidad y tension. Estas pruebas
son esenciales en la ingenieria de materiales y el disefio de componentes, permitiendo explorar
cémo los materiales responden bajo carga y asegurando su durabilidad y rendimiento en
diversas aplicaciones industriales y cientificas. La caracterizacion mecanica utiliza equipos
especializados para obtener datos precisos que guian el desarrollo y la seleccion de materiales

adecuados para diferentes usos. Uno de ello es el texturdmetro (Radoor et al., 2024).



El texturdmetro se emplea para medir tanto propiedades mecanicas como texturales diversos
materiales, incluyendo alimentos y polimeros. Este dispositivo puede operar en modos de
compresion y traccion, lo que permite una evaluacion integral de la textura. En el modo de
compresion, el texturometro aplica una fuerza descendente sobre una muestra para medir su
resistencia a la deformacion, permitiendo la evaluacion de propiedades como la dureza y la
firmeza. En el modo de traccidn, el instrumento aplica una fuerza de estiramiento para medir la
resistencia a la ruptura o al alargamiento, proporcionando informacion sobre la elasticidad y la
adhesividad del material. Estas capacidades duales hacen del texturémetro una herramienta
versatil para el analisis de materiales en diversas aplicaciones industriales y de investigacion
(Caballero et al., 2018).

1.14.1.1. Mdbdulo de Young

El moédulo de Young o médulo de elasticidad es una medida de la rigidez de un material en el
régimen elastico, que determina la relacién entre el esfuerzo (fuerza aplicada por area) y la
deformacidn (alargamiento porcentual) en una region elastica. Se utiliza para predecir cuanto se
deformar& un material bajo una carga determinada. Un valor alto indica un. material mas rigido,

mientras que un valor bajo indica mayor flexibilidad (Guzev et al., 2023).

La region elastica se define como la fase inicial de deformaciéon de un material bajo carga,
donde la relacion entre el esfuerzo aplicado y la deformacion resultante es lineal y reversible,
segun la ley de Hooke. En esta region, el material es capaz de recuperar completamente su
forma original cuando se retira la carga, sin experimentar deformaciones permanentes ni dafios

estructurales importantes (Bazant & Jirasek, 2002).

Por otra parte, el régimen plastico es la fase en la que un material experimenta deformaciones
permanentes o irreversibles bajo carga, una vez que se ha superado el limite elastico. En esta
etapa, la relacion entre el esfuerzo aplicado y la deformacion ya no sigue siendo lineal segin la
ley de Hooke, y el material no puede recuperar completamente su forma original al retirar la
carga. Las deformaciones plasticas implican un reordenamiento permanente de la estructura
interna del material, lo que puede llevar a cambios permanentes en sus propiedades fisicas y

mecanicas (Guzev et al., 2023).



1.1.4.1.2. Resistencia a la maxima tension

Comuanmente conocida como resistencia a la traccién es la méaxima fuerza de traccién que un
material puede soportar antes de sufrir una deformacion permanente o fracturarse. Es un valor
crucial para evaluar la capacidad de un material para resistir fuerzas de estiramiento. Este
parametro es esencial en el disefio y seleccion de materiales, ya que indica su durabilidad y

capacidad para soportar cargas sin fallar estructuralmente (Thakur et al., 2019).

1.1.4.1.3. Deformacién en la méaxima tension

Es una medida de cuanto puede estirarse un material antes de iniciarse la rotura, expresada
como un porcentaje del aumento en longitud respecto a su longitud original. Este parametro
refleja la ductilidad del material, es decir, su capacidad para deformarse bajo tension sin
fracturarse, y es esencial para evaluar su flexibilidad y resistencia a la deformacion (Gleadall,
2015).

1.14.2. Espectrofotometria infrarroja con transformada de Fourier

La espectrofotometria infrarroja de transformada de Fourier con reflectancia total atenuada
(ATR-FTIR) es una técnica empleada para analizar la composicion y estructura de materiales
(Dutta, 2017). Se fundamenta en la reflexion de la radiacion infrarroja (IR) en la interfaz entre
un material de alto indice de refraccion y otro de bajo indice de refraccién, de modo que se
genera una reflexion total interna y se propaga una pequefia onda evanescente en la interfaz, la
cual atraviesa la zona de la muestra en contacto con ese material, variando el espectro original.
La intensidad de esta onda evanescente proporciona informacion valiosa sobre la estructura
molecular de la muestra (Alkhuder, 2023). El espectro de IR resultante se puede utilizar para
identificar los grupos funcionales presentes en la muestra (Jaggi, 2006). El registro de las
frecuencias absorbidas se realiza a través de un interferograma, el cual grafica el nimero de
onda (cm™) frente a la transmitancia (T), y mediante la transformada de Fourier se procesa éste
para obtener datos precisos sobre las frecuencias absorbidas. La interpretacion de los picos en el
espectro se realiza con tablas que correlacionan grupos funcionales e intervalos de frecuencia
(Ismail et al., 1997).



1.14.3. Espectrofotometria de UV-Vis

La espectrofotometria ultravioleta-visible (UV-Vis) es una técnica analitica que utiliza la
absorcion de luz en las regiones ultravioleta (UV) y visible (Vis) del espectro electromagnético
(Burgess, 2017). Las moléculas absorben, reflejan o dispersan radiacion electromagnética de
longitudes de onda especificas, 1o que permite detectar iridiscencia o reflexién de diversas
longitudes de onda en diferentes angulos. La longitud de onda absorbida esta relacionada con la
energia requerida para esta excitacion electronica (Picollo et al., 2018). La técnica consiste en
colocar la muestra entre una fuente de luz y un fotodetector, midiendo la intensidad de la luz
UV-Vis, antes y después de pasar por ella, y en contrastar tales datos con los registrados a través
de un patron conocido. Permite evaluar la opacidad de la muestra a diferentes longitudes de
onda, revelando la capacidad del material para bloquear parcial o completamente el paso de la

luz a esas determinadas frecuencias (Khalid et al., 2024).

1.1.4.4. Contenido de humedad

El contenido de humedad se refiere a la cantidad de agua presente en un material sometido a
condiciones ambientales, medida como un porcentaje de su masa o volumen total. Esta medida
es fundamental en diversas industrias y disciplinas debido a su impacto en las propiedades
fisicas, quimicas y mecanicas de los materiales (Gleadall, 2015). Determinar el contenido de
humedad permite evaluar la estabilidad, la durabilidad y otras caracteristicas importantes de
productos como alimentos, materiales de construccion y productos farmacéuticos (Thakur et
al., 2019). Métodos como el secado gravimétrico y técnicas de espectroscopia se utilizan para
obtener mediciones precisas y para guiar procesos de fabricacion, almacenamiento y calidad en

diversas aplicaciones industriales y cientificas (Suh et al., 2020).

1.1.45. Materia total soluble

La materia total soluble se refiere a la cantidad de componentes solubles en agua presentes en la
pelicula, excluyendo aquellos que permanecen como sélidos insolubles. Este parametro es
crucial para entender y evaluar la capacidad de solubilidad y estabilidad de la pelicula al liberar
o retener agua y cualquier otra substancia soluble en el agua (Thakur et al., 2019). La medicion
precisa de la materia total soluble se realiza tipicamente mediante técnicas de extraccién y
analisis que separan los componentes solubles de los insolubles, proporcionando informacion
crucial sobre la eficacia y funcionalidad de las peliculas de almid6n en diferentes entornos y

aplicaciones industriales (Suh et al., 2020).



1.1.5. Caracterizacion nanoscopica

1.15.1. Microscopia de fuerza atémica (AFM)

La microscopia de fuerza atdmica (AFM), es una técnica avanzada de caracterizacion
nanoscopica. Permite determinar la topografia, la rugosidad y algunas propiedades mecanicas de
superficies a nivel casi atbmico o molecular (Casado, 2017). Opera mediante la interaccion de
sus componentes: un fotodetector de 4 cuadrantes, un cantiléver con una punta, posicionadores
piezoeléctricos, un laser y la muestra (Garcia & Kikut, 2020). Se ha demostrado la capacidad
de esta técnica para caracterizar la superficie de células vivas y para correlacionar la

corrugacion superficial con propiedades macroscopicas observables (Casado et al., 2017).

1.15.2. Modo de operacién de contacto intermitente (tapping)

En la microscopia de fuerza atdbmica en modo tapping el contraste de fase surge de las
interacciones dindmicas entre la punta y la superficie. El modo tapping es un método de escaneo
donde la punta de la sonda se desplaza hacia arriba y hacia abajo siguiendo una trayectoria
sinusoidal a una altura constante sobre la superficie a analizar (Phani et al., 2021),
minimizando las tensiones laterales durante el escaneo. La oscilacion del cantiléver, relacionada
con la fuerza entre la punta y la superficie, se mide continuamente, haciendo incidir un laser
sobre la superficie del cantiléver y empleando sensores fotométricos para crear una imagen
detallada de la topografia de la superficie. La punta, la cual termina en un radio de unos pocos
nandmetros, esta adherida a una micropalanca, la cual esta unida a varios materiales
piezoeléctricos que controlan su posicion con una elevada resolucién. De este modo es posible
acercar la punta oscilante a la muestra y escanear su superficie monitoreando la amplitud de la
oscilacion de la micropalanca. Cuando la punta se acerca a una elevacion durante el escaneo, la
fuerza aumenta, lo que reduce la amplitud de la micropalanca. El equipo, al detectarlo, desplaza
el material piezoeléctrico al cual estd sujeta la micropalancahacia arriba para recuperar la
amplitud inicial. Este desplazamiento es tomado como la altura de la muestra en ese punto
especifico. Si, en cambio, la punta se aleja de la muestra por encontrarse una depresioén, la
fuerza de interaccion disminuye y la amplitud aumenta, con lo que el equipo hace descender la
punta hacia abajo hasta recuperar la amplitud inicial, descenso que es tomado como la altura de
la superficie. Esto permite obtener imagenes precisas, donde los picos representan elevaciones y

los valles depresiones en la muestra escaneada (Cappellaro et al., 2012).



1.153. Potencial del AFM en el estudio de muestras biolégicas

El Microscopio de Fuerza Atémica (AFM) ofrece un potencial excepcional en la investigacion
de peliculas de almiddn y otras muestras bioldgicas. Su capacidad para generar imagenes de alta
resolucion a escala nanométrica permite estudiar con detalle la morfologia y estructura de las
peliculas de almidén, incluyendo la distribucion de particulas y aditivos a nivel molecular.
Ademas, el AFM es capaz de medir propiedades mecanicas como la rugosidad superficial, la
adhesion y la elasticidad, proporcionando informacién crucial sobre las caracteristicas fisicas y
funcionales de estas peliculas. Estas capacidades hacen del AFM una herramienta invaluable
para avanzar en el disefio y desarrollo de aplicaciones innovadoras en areas como el empaque

sostenible, recubrimientos biodegradables o dispositivos biomédicos.
1.2. Objetivos
1.2.1. Objetivo general
e Caracterizar la nanoestructura superficial y fisicoquimica de peliculas de almidon
extraido de zanahoria blanca (Arracacia xanthorrhiza), con arcillas de caolin vy
bentonita como aditivos.

1.2.2. Objetivos especificos

e Generar ldminas de almidon extraido de zanahoria blanca, utilizando glicerol como

plastificante y arcillas de caolin y bentonita como aditivos.

e Medir las propiedades fisicoquimicas y estructurales de las laminas obtenidas.

e Caracterizar las superficies de las ldminas obtenidas nanoscépicamente, y contrastar los

resultados con las propiedades fisicoquimicas halladas previamente.



CAPITULO II
2. METODOLOGIA
2.1. Materiales
El presente trabajo de titulacion fue de tipo experimental y se llevo a cabo en los laboratorios
académicos de la Facultad de Ciencia e Ingenieria en Alimentos y Biotecnologia de la
Universidad Técnica de Ambato.

2.1.1. Materiales de laboratorio

Tabla 1.

Materiales de laboratorio

Material Cantidad
Celdas de cuarzo 2

Puntas de AFM modo tapping 2
Portaobjetos metalicos de AFM 4

Pinzas 1
Portaobjetos 2

Placas Petri 20

Vaso de precipitacion 4

2.1.2. Equipos de laboratorio

Tabla 2.

Equipos de laboratorio

Equipo Cantidad

Microscopio de Fuerza Atomica Park Systems
Computadora del AFM

Microscopio éptico Evos XL

Balanza de humedad Citizen

Balanza analitica VWR

Estufa de secado Binder

[ = T = =SS SN CR =

Espectrofotometro UV-Vis Thermo Scientific
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Espectrofotometro de infrarrojo de TF Perkin EImer con ATR 1
Texturometro Brookfield CT3 1
Agitador mecénico vertical IKA Ultra Turrax 1
Plancha de calentamiento 1
2.1.3. Insumos de laboratorio

Tabla 3.

Insumos de laboratorio
Insumos Cantidad
Cinta adhesiva doble cara 1
Guantes asépticos 4
Tijeras 1
Fundas ziploc 20
Pinzas 2

2.1.4. Materiales de escritorio

Tabla 4.

Materiales de escritorio
Material Cantidad
Laptop 1
Camara 1
usB 1
Rotulador 1
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2.2. Métodos

2.2.1. Obtencién de las muestras

221.1. Extraccion del almidén

Para la extraccion del almidén de la zanahoria blanca, se adquirieron éstas comercialmente, se
lavaron, pelaron y cortaron en cubos pequefios. Luego se realizd un proceso de molienda con
agua destilada, y después se filtrd la mezcla utilizando una malla con un diametro de poro de 0,5
mm. El filtrado resultante se dejé reposar por 24 horas en vasos de precipitacion para que
sedimente el almidon. Posterior a esto se realizaron lavados sucesivos con agua destilada,
descartando el sobrenadante hasta asegurar que el almidén precipitado quede completamente
blanco. El extracto de almidén se dejé secar sobre bandejas de aluminio en una estufa a 45 °C
durante aproximadamente 24 horas, y luego se procedié a molerlo en un mortero hasta obtener

un polvo fino (Pico et al., 2022).

2.2.1.2. Elaboracion de las peliculas de almidén

Para la elaboracion de las peliculas se empled el protocolo descrito por Pico et al. (2022) y
Calambas et al. (2021), con ciertas modificaciones. Primero, se disolvi6 el almidén en 80 mL
de agua destilada y se agit6 la mezcla. Luego, por separado, se disolvié 1 mL de glicerol en 20
mL de agua destilada durante 5 minutos, para posteriormente afiadirlo a la primera solucién.
Esta solucion resultante se sometié a agitacion constante en un agitador magnético de
calentamiento, a 250 rpm durante aproximadamente 30 minutos a una temperatura de 70 °C.
Después, se sometid a un agitador mecanico (ultraturrax) a 5000 rpm durante 10 minutos y, para
retirar las burbujas de la superficie, se empled una bomba de vacio. Posteriormente, se vertieron
25 gramos de la solucion formadora de peliculas en cajas Petri y se procedio a secar en una
estufa a 45 °C durante 24 horas. Las peliculas se elaboraron con 3, 4 y 5 gramos de almiddn,

para determinar el porcentaje que presentara mejores caracteristicas mecanicas.

2.2.1.3. Elaboracion de las peliculas de almidoén con arcilla
Para la elaboracion de las peliculas con aditivo, se colocé arcilla (caolin o bentonita) en 80 mL
de agua destilada y se sometio a agitacion mecénica durante 5 minutos. Posteriormente, se

afiadieron 5 gramos de almidén a esta solucion y 1 mL de glicerol, luego se continué con el

mismo procedimiento descrito anteriormente.
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2.2.2. Propiedades fisicoquimicas y estructurales

2.2.2.1. Ensayos de traccién

En base al método estdndar ASTM D882 (Instron Universal Testing) se midieron las
propiedades mecénicas de las peliculas con el uso del texturometro Brookfield CT3
(Middleboro, Estados Unidos.). Se midié el médulo elastico o médulo de Young, la resistencia a
la traccidn o también denominada resistencia a la maxima tension y el alargamiento a la rotura o
elongacién en la maxima tensién. Las peliculas se cortaron en rectangulos de 50 mm de largo

por 20 mm de ancho para el respectivo andlisis. Se realizaron 3 réplicas de cada tipo de muestra.

2.2.2.2. Caracterizacion por microscopia optica

Se captur6 la apariencia visual usando una cdmara convencional de 12 Mpx. Se reflejé luz

blanca difusa en las peliculas colocadas sobre un fondo blanco con letras y figuras.

Las micrografias dpticas se obtuvieron en modo de reflexion. Se empled un microscopio EVOS
XL Thermo Fisher Scientific (Washington, EE. UU), con un lente objetivo de 40x y 0,65 de
apertura numérica utilizando iluminacion blanca en transmision (Pico et al., 2022). Las

muestras se fijaron a un portaobjetos para poder tomar las imagenes.

2.2.23. Caracterizacion colorimétrica

Para determinar los parametros de color de las peliculas, se realizaron pruebas con el
colorimetro Lovibond (Amesbury, Reino Unido). Cada pelicula se coloco en el compartimiento

de medicion del lente y se tomaron los datos de cada una de las peliculas por triplicado.

Los datos fueron analizados basados en el espacio de color CIELAB, donde: L* representa la
luminosidad, a* indica la posicién del color a lo largo del eje verde-rojo, valores positivos de a*
indican tonos mas rojizos, mientras que valores negativos indican tonos mas verdosos. Y b*
indica la posicién del color a lo largo del eje azul-amarillo. Valores positivos de b* indican

tonos méas amarillentos, y valores negativos tonos mas azulados (Brill, 2021).
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2.2.24. Espectrofotometria de infrarrojo con transformada de Fourier y

reflectancia total atenuada

Se utiliz6 el espectrofotometro infrarrojo de transformada de Fourier con reflectancia total
atenuada (ATR-FTIR) y se emple6 la metodologia descrita por Tarique et al. (2021). Primero,
se realizd la medida del espectro de referencia o blanco y, luego, se colocé la lamina de almidon
directamente sobre la celda de reflectancia total atenuada (ATR), ajustdndola con el véastago
tensor para asegurar el impacto de la onda evanescente con la muestra. Se corri6 el analisis en
un rango de nimeros de onda entre 4000 cm™y 600 cm™ y se registraron los espectros de

absorcion optica de cada pelicula.
2.2.2.5. Espectrofotometria de UV-Vis

Para evaluar la opacidad de las ldminas se utiliz6 un espectrofotometro UV-Vis Thermo Fisher
Scientific (Waltham,MA, EE. UU.) segln el método descrito por Arancibia et al (2015). Se
colocd una muestra de la pelicula directamente en la cara delantera de una celda de cuarzo y se
analiz6 su absorcion Luego, se registrd la absorbancia a 560 nm y se calculd la opacidad
utilizando el espesor de la pelicula (X, mm) mediante la ecuaciébn que se describe a

continuacion:

_ Ab5560

X

2.2.2.6. Analisis de humedad

El contenido de humedad de las peliculas se determind utilizando una balanza de humedad
Citizen (Tokio, Japon). En dicho proceso, se colocd una muestra de cada una de las laminas en
el plato de la balanza, y se registré la disminucion de peso a medida que la muestra libera vapor
de agua debido al calentamiento mediante radiacion infrarroja (Aguirre et al., 2023). Se

realizaron 3 réplicas de cada tipo de muestra.
2.2.2.7. Andlisis de solubilidad
Para determinar la materia total soluble (MST), se pesaron piezas laterales cuadradas de 5 mm

de lado y se sumergieron en 30 mL de agua destilada. Luego se dejo en agitacion suave y

constante en condiciones ambientales durante 24 horas. Después, las porciones restantes de las
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peliculas no disueltas se recuperaron mediante filtracion y se secaron a 105 °C por 24 horas. Por

Gltimo, los residuos se pesaron una vez mas.

Se realizaron 3 réplicas de cada tipo de muestra y los valores de MTS se obtuvieron empelando

la siguiente ecuacion:

Wy — W,
MTS = ———= x 100(%)
Wy

Donde:

W; = peso inicial

W, = peso final
2.2.3. Caracterizacion nanoscépica y comparacion de resultados
2.2.3.1. Microscopia de fuerza atémica (AFM)

Para la exploracién nanoscopica de las muestras se utilizd el microscopio de fuerza atémica
Park Systems XE7 (Santa Clara, CA, EE. UU.), primero se tomé una muestra de 1 cm? de
dimension y se coloco sobre la placa magnética de 2 cm de diametro destinada a las mediciones
del AFM. Las muestras preparadas se posicionaron dentro del rango del microscopio 6ptico
acoplado al microscopio de fuerza atdmica y se ajustd el objetivo Optico focalizado sobre la
muestra. Finalmente, se cerrd el sistema de aislamiento acustico para evitar perturbaciones
externas, configurando los pardmetros de medida en modo no contacto intermitente (tapping).
La adquisicion de las imagenes se llevd a cabo con el programa informéatico SmartScan,

integrado en el equipo de AFM.

2.2.3.2. Comparacion entre el analisis nanoscépico y las propiedades

fisicoquimicas.
Una vez obtenidos los andlisis fisicoquimicos y macroscépicos de las peliculas se contrastaron

con la informacion nanoscépica proporcionada por el AFM. La comparacion podra permitir

explicar algunas de las propiedades observadas.
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CAPITULO 1l

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1.  Andlisis y discusion de los resultados
3.1.1. Caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas y estructurales
3.1.1.1. Propiedades elasticas

Para analizar las propiedades mecanicas de las peliculas de almidén de zanahoria blanca, se
elaboraron peliculas a partir de 3, 4, 5, 7y 10% m/v de almidén, (masa en gramos en 100 mL de
agua destilada), manteniendo constante la adicion de 1% v/v de glicerol, a partir de ello se

determina la cantidad adecuada de almiddn para la incorporacién de los aditivos.

Resistencia a la maxima Deformacion en la maxima

Moddulo de Young

tension

tension
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0%
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Porcentaje de almidén (% m/v)

Figura 1. Propiedades mecénicas de peliculas de almidon.

Nota: Los resultados se obtuvieron mediante experimentacion con tres réplicas y se presentan

como la media * la desviacion estandar.

Las propiedades mecanicas de las peliculas de almidon se observan en la Figura 1, las peliculas
elaboradas a partir de 5% m/v de almidén y 1% v/v de glicerol presentaron mayor resistencia a
la méxima tension y mayor deformacion en la méaxima tension (5,71 Mpa y 26%,
respectivamente). Sin embargo, el modulo de Young incrementa con el aumento de la cantidad

de almidon, aungue esto afecta las propiedades de resistencia y deformacién a la méaxima
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tension en 7 y 10% m/v de almiddn. Por lo tanto, se observan mejores caracteristicas mecanicas

al agregar 5% m/v de almiddn. Estos valores concuerdan con los publicados por Lescano et al.

(2021), quienes mencionan que las concentraciones de 5% de almidén y 1% de glicerol son las

proporciones 6ptimas para la elaboracion de biopeliculas de almidon de zanahoria blanca, ya

que brindan un equilibrio ideal entre las propiedades mecanicas y visuales de las peliculas.

En base a este andlisis se elaboraron peliculas de almidén con aditivos a partir de 5% m/v de

almidén, 1% v/v de glicerol y diferentes porcentajes de arcilla bentonita y caolin (0,05, 0,5, y

1% m/v).
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Figura 2. Propiedades mecanicas de peliculas de almidon con aditivos de bentonita y caolin.

Nota: Los resultados se obtuvieron mediante experimentacidn con tres réplicas y se presentan
como la media * la desviacion estandar.
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Los resultados de la Figura 2 muestran un efecto considerable de las arcillas en los pardmetros
mecanicos de las peliculas. En particular, la adicion de arcilla bentonita genera un incremento
significativo en el modulo de Young y en la resistencia a la maxima tension, pero una reduccion
progresiva en el porcentaje de deformacion. Al agregar 1% m/v de este aditivo, los valores
alcanzan 772,67 Mpa, 9,14 Mpa'y 4%, respectivamente. Segun Cyras et al. (2008), la inclusion
de bentonita tiene un efecto de mejora en el médulo de Young y en la resistencia a la méxima
tension. Esto podria ocurrir debido a la estructura laminar de la bentonita, que permite una
mayor dispersion en la matriz polimérica (Kgabi & Ambushe, 2023). Esta dispersion podria
mejorar la interaccion entre la bentonita y el polimero, lo que explica el registro de una mayor
rigidez y la resistencia del material compuesto. Al mismo tiempo, la elongacion disminuye
porque el material se vuelve menos flexible, con una mayor tendencia a concentrar tensiones y
formar grietas (Monteiro, Oliveira, et al., 2018). Estos efectos son comunes cuando se afiaden
refuerzos inorgénicos a matrices poliméricas, mejorando la rigidez a costa de la ductilidad
(Punia et al., 2023).

Por otra parte, la adicién de arcilla caolin muestra efectos distintos en las propiedades
mecanicas, como se detalla en la Figura 2. EI médulo de Young, la resistencia a la maxima
tensién y la deformacion en la maxima tension alcanzan sus valores mas altos en la pelicula que
no contiene arcilla, con 375,78 MPa, 5,71 MPa y 26%, respectivamente. Sin embargo, al
aumentar la cantidad de caolin estas caracteristicas disminuyen, con 1% m/v de caolin, el
modulo de Young se reduce a 173,47 MPa, casi a la mitad que en la pelicula sin el aditivo.
Estos resultados concuerdan con los publicados por Kwasniewska et al. (2020), quienes
utilizaron almidoén de papa y glicerol como plastificante, y observaron una disminucion en los
parametros mecanicos al incrementar la cantidad de caolin. Sin embargo, en estudios de
Tabassum et al. (2024) se recalca que al incrementar la cantidad de caolin aumenta la
resistencia a la méaxima tension, mientras que menos caolin la disminuye. Esto podria deberse a
una mejor dispersién del caolin en la matriz polimérica, resultado de un tratamiento previo del
aditivo (Meite et al., 2018).

3.1.1.2. Caracterizacion por microscopia éptica y colorimétrica

A medida que incrementa la cantidad de arcilla en las peliculas, surgen diferencias notables en
el aspecto visual y en el color aparente de cada una, como se ilustra en la Figura 3. Se observa
un cambio evidente de color al afiadir arcilla bentonita, pasando de transparente a marrén
debido al color del aditivo. Por otra parte, la incorporacion de arcilla caolin hace que las

peliculas se vuelvan mas difusas, perdiendo asi su transparencia inicial.
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Figura 3. Imagenes fotograficas del aspecto visual aparente de peliculas de almidon con

aditivos de bentonita y caolin.
Para una evaluacion mas precisa del aspecto visual de las peliculas, se llevaron a cabo

mediciones de los parametros de cromaticidad, lo que permitié cuantificar su variabilidad

macroscopica de color, como se muestra en la Tabla 5.

19



Tabla 5.

Parametros de color L* a* y b* de peliculas de almidén con diferentes cantidades de bentonita y

caolin.
Sin arcilla % m/v Bentonita % m/v Caolin % m/v
0 0,05 0,5 1 0,05 0,5 1
L* 91,3 0,24 88,8 +0,15 76,6 +0,14 60,2 +0,40| 89,9 +0,50 87,3 +0,06 85,5 +0,67
ax 2,8 0,05 2,6 £0,18 3,2+0,24 7,2%0,26 | 2,6 +0,71 1,9+0.17 1,1+0,07
b* -10,1 +0,16 -6,4 +0,08 12,7 +0,28 31,1+0,07|-8,9+0,64 -2,2+0,64 0,6 £1,09

Nota: Los resultados se obtuvieron mediante experimentacion con tres réplicas y se presentan

como la media + la desviacion estandar.

La adicion de bentonita provoca una disminucion en los valores de L*, lo que indica que las
peliculas se vuelven mas oscuras con la incorporacion arcilla. Ademas, segun los valores de a* y
b*, las peliculas tienden a colores menos verdes y mas amarillentos, en ambos casos a medida
gue aumenta la cantidad de bentonita. Segin Johansson & Clegg (2015), la disminucion de los
valores L* al incrementar la cantidad de bentonita en las peliculas se debe principalmente a las
propiedades intrinsecas de la arcilla afiadida. La bentonita, al tener un color natural que oscurece
la matriz polimérica, reduce la reflectancia general de la luz visible. Esta reduccién en la
reflectancia se traduce en valores mas bajos de L*, indicando que las peliculas se vuelven méas
oscuras. Ademas, Naidu & John (2020), mencionan que los valores a* y b* aumentan con el
aumento del contenido de arcilla lo que indica que las peliculas se vuelven menos verdes y mas
amarillas, resultados similares a los obtenidos. Por lo tanto, la incorporacion de bentonita altera

los valores de L*, a* y b* de las peliculas, haciendo que sean mas oscuras y amarillas.

Por otra parte, la adicion de arcilla caolin también provoca una disminucion en los valores de
L*, es decir, que las peliculas van perdiendo luminosidad. Los valores de a* disminuyen a
medida que se incrementa la cantidad de caolin, aunque mantienen una tendencia al rojo debido
a sus valores positivos. Por otro lado, los valores de b* resultaron ser negativos, lo que indica
una tendencia hacia el color azul. Como menciona Johansson & Clegg (2015), las propiedades
colorimétricas de las peliculas se deben a las propiedades intrinsecas de la arcilla. El caolin, una
arcilla blanca compuesta principalmente por minerales de caolinita, tiene un impacto
significativo en estas propiedades. La disminucion de los valores de L* sugiere que la adicion
de caolin causa una pérdida de brillo en las peliculas. Esto se puede explicar por la capacidad
del caolin para dispersar la luz incidente, lo que reduce la reflexion especular y, por ende, la

luminosidad percibida de la pelicula.
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A nivel microscopico, se pueden observar diferencias significativas en las peliculas al afadir
aditivos de arcilla, Figura 4. Los analisis microscépicos revelan una alteracién en la estructura
y disposicion de las particulas de arcilla dentro de la matriz polimérica cuando se incorporan a
las peliculas. La bentonita, que tiene una estructura laminar y una mayor capacidad de
intercambio catidnico, tiende a formar agregados mas grandes y dispersos en comparacion con
el caolin, que tiene una estructura mas compacta y particulas de menor tamafio (Monteiro,

Oliveira, et al., 2018).

0% m/v

Sin arcilla

0,5% m/v

1% m/v

Bentonita

Figura 4. Micrografias de peliculas de almidon con aditivos de bentonita y caolin.

3.1.1.3. Absorcion infrarroja por transformada de Fourier

En las Figuras 5y 6 se muestran los espectros de ATR-FTIR de las peliculas de almidén con
bentonita y caolin. Se observa que las bandas de los grupos funcionales distintivos de las

peliculas son casi idénticas. Todos los espectros encontrados tienen un pico ancho en 3300 cm?,
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que podria corresponder con la oscilacion longitudinal de los grupos OH libres, los cuales estan
asociados a los componentes individuales de los biopolimeros como el almidén y el glicerol
(Liu et al., 2011).

Ademas del pico en 3300 cm?, el pico ubicado en 1630 cm™ puede estar relacionado con las
contribuciones de las absorciones de agua, este Gltimo pico mencionado corresponde a la flexién
de los enlaces OH. Las bandas ubicadas alrededor de 2920 cm™ estan relacionadas con las

oscilaciones longitudinales del grupo C-H, caracteristico del almid6n (Torres et al., 2011).
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Figura 5. Espectrograma ATR-FTIR de: peliculas de almidon con bentonita, bentonita pura,

almidén y glicerol.

Nota: En el espectrograma se indican con fechas los nimeros de los picos més relevantes.
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Figura 6. Espectrograma ATR-FTIR de: peliculas de almidén con caolin, caolin puro, almidén

y glicerol.

Nota: En el espectrograma se indican con fechas los nimeros de los picos mas relevantes.

Los espectros de las peliculas compuestas de almidén-bentonita (Figura 5) muestran un pico de
3000 a 3600 cm™, correspondiente al grupo OH libre. Se observa un desplazamiento de los
picos a una frecuencia mas baja tras la adicién de la bentonita. Esto podria deberse a una mayor
interaccion entre las cadenas de almidon y bentonita a través de los enlaces de hidrégeno
(Johansson & Clegg, 2015). Es decir, que los enlaces de hidrdgeno entre las moléculas de
almiddn se deshacen, permitiendo la formacién de nuevos enlaces de hidrégeno entre los grupos
hidroxilo de la arcilla y los de las moléculas de almidon (Slavutsky et al., 2012). En contraste,
los espectros de las peliculas compuestas de almidon-caolin (Figura 6) muestran picos que
podrian corresponder con la oscilacion longitudinal de los grupos OH, que se desplazan a

frecuencias mas altas, inducidas por la banda del caolin (Ashaduzzaman et al., 2020).

Las vibraciones que se relacionan con los grupos hidroxilo a 3690 cm™ (Figura 5) confirmarian
la presencia de bentonita. Aunque estas vibraciones no se observan en los espectros de las
peliculas (Figura 5: 0,05% m/v, 0,5% m/v, 1% m/v), probablemente por el bajo contenido de
arcilla afiadido en relacion con la matriz polimérica (Naidu & John, 2020). Sin embargo, la

desaparicion de esta banda fue reportada por Liu et al. (2011), indicando que el agua libre en la
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capa intermedia de la arcilla ha sido reemplazada. Esto indica la formacion de nuevos enlaces

entre los grupos OH del almidén y glicerol.

Por otra parte, los espectros de las peliculas compuestas de almidén-caolin, Figura 6, muestran
la aparicion de un nuevo pico en 2850 cm (Figura 6: 1% m/v), atribuido a los grupos CH..
También reflejan un aumento de la intensidad de la banda en 1463 cm™, que proviene de los
grupos OCH y CHa. El glicerol muestra la primera de estas bandas en 2884 cm™ y la segunda en
1456 cm™. Estos desplazamientos en las bandas del glicerol indican que al menos una parte del

glicerol se ha ubicado en las galerias de la arcilla (Wilhelm et al., 2003).

De acuerdo con la Figura 5, la zona mas relevante del espectro de la arcilla bentonita presenta
un pico de absorcidén a 995 cm™, caracteristico de los minerales de montmorillonita de silicato
en capas, asociado a la oscilacién longitudinal del grupo Si-O. Los enlaces Al-OH-Mg se
detectan a 864 cm™, junto con el pico a 794 cm™'. La banda a 690 cm™* corresponde a los modos
de deformacion de Si-O-Al o Si-O-Mg. Las bandas a 3394 cm™ y 1639 cm™ se asignan a la
oscilacion longitudinal y flexion de los grupos OH del agua adsorbida, y a la banda a 3630 cm™
a la vibracién del grupo OH (Kgabi & Ambushe, 2023).

El espectro del caolin (Figura 6) muestra un pico a 1003 cm™, asignado a enlaces Si-O-Al, y a
914 cm™ correspondiente a Al-OH, tipicas del mineral caolinita. La banda a 1003 cm™ se
atribuye a la oscilacion longitudinal del grupo Si-O, indicando una estructura de silicato. Las
bandas a 3684 cm™ y 3618 cm™ corresponden a la oscilacion longitudinal del grupo OH,
mientras que la banda a 1114 cm™ se debe a la oscilacion longitudinal del grupo Si-O (Kgabi &
Ambushe, 2023).

3.1.14. Opacidad

Tabla 6.
Opacidad de peliculas de almiddn con aditivos de arcilla (bentonita y caolin).

% Opacidad
m/iv (AU/mm)
Sin arcilla 0 0,89 £0,01
0,05 1,05+0,02
Bentonita 0,5 1,58 £0,08
1 2,65+0,14
0,05 0,97+0,01
Caolin 0,5 2,75+0,11
1 4,21 £0,02
Los resultados representan la media + la desviacion estandar (SD)
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En la Tabla 6, se puede observar que el incremento del porcentaje de arcillas bentonita y caolin
provocan un aumento en la opacidad y una disminucion en la transparencia, en comparacion con

la pelicula que no contiene aditivo.

Estos resultados concuerdan con los publicados por Frangopoulos et al. (2023), pues al
aumentar el porcentaje de arcilla resultd en un aumento de la opacidad de las peliculas. Ademas,
Monteiro et al. (2018) indicaron que al aumentar el contenido de bentonita existe un
incremento en el tamafio de particulas dentro de la matriz polimérica. Por lo tanto, la

aglomeracion de particulas conduce a una menor transmitancia de luz.

Sin embargo, Mbey et al. (2012) menciona que las particulas de arcilla mas grandes y mal
distribuidas dentro de la matriz polimérica resultan en una mayor transparencia que las
particulas mas pequefias y mejor dispersas, lo que coincide con las micrografias de la Figura 4.
Por lo tanto, las peliculas con agregados de caolin tienen mayor opacidad que las peliculas con

bentonita, siendo estas Ultimas mas transparentes.

3.1.15. Contenido de humedad

Tabla 7.
Contenido de humedad de las peliculas de almiddn con diferentes cantidades de arcilla

% Contenido de
m/v  humedad (%)

Sinarcilla 0 12,02 £ 0,25
0,05 11,70 0,39
Bentonita 0,5 10,64 +£0,11
1 9,80+0,21
0,06 11,88+0,18
Caolin 05 10,71 +0,08
1 10,59 £ 0,10
Los resultados representan la media * la desviacion estandar (SD).

En la Tabla 7 se observa el contenido de humedad, es decir, la cantidad de agua presente en las
peliculas después de haber sido elaboradas. La pelicula de almidén sin aditivo presenta un
contenido de humedad mayor, antes de la adicion de las arcillas, con un porcentaje de 12,02%.
Estos valores estan de acuerdo con los publicados por (Sdnchez et al., 2022). Tras la adicién de
arcilla, se observa una ligera disminucién de los porcentajes de humedad, siendo mas notable en
las peliculas con bentonita que en las peliculas que contienen caolin. Aunque las peliculas con
caolin tienen un ligero aumento en el contenido de humedad, esta variacion minima podria

afectar a los parametros mecénicos, haciendo que estas peliculas tiendan a ser menos resistentes.
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3.1.1.6. Materia total soluble

Tabla 8.

Materia total soluble de peliculas de almidon con diferentes concentraciones de arcilla

% [0)
S MTS (%)

Sinarcilla 0 65,41 +0,12
0,06 31,69+0,18
Bentonita 0,5 29,37 +0,13
1 25,67 £0,15
0,056 30,67 +0,20
Caolin 05 21,80+0,09
1 18,23 £+ 0,12
Los resultados representan la media + la desviacion estandar (SD).

Las peliculas de almidon sin aditivos mostraron un mayor porcentaje de materia total soluble, en
comparacion con las peliculas que contenian aditivos (Tabla 8). Esta diferencia se atribuye a las
propiedades hidrofilicas intrinsecas de los componentes del almidén de zanahoria blanca.
Especificamente, las peliculas de almidon con la arcilla bentonita exhibieron una mayor
solubilidad en agua en comparacion con aquellas que contenian arcilla caolin. Generalmente,
una mayor solubilidad en agua indica una menor resistencia al agua por parte de las peliculas
(Derakhshani & Naghizadeh, 2018).

Antes de la adicion de bentonita o caolin, las peliculas de almidon de zanahoria blanca no tienen
refuerzos estructurales que puedan reducir su solubilidad. Estos aditivos, una vez incorporados,
crean una estructura mas densa y menos permeable al agua, lo que disminuye la solubilidad de
la pelicula (Islam et al., 2020). Ademas, los aditivos forman enlaces de hidrégeno con los
componentes de la pelicula, lo cual limita la capacidad de estos componentes para interactuar

con las moléculas de agua (Abdollahi et al., 2013).

Las peliculas de almidén con bentonita muestran un mayor porcentaje de solubilidad en agua
debido a las propiedades Unicas de este aditivo. La bentonita es una arcilla con una estructura en
capas que puede absorber y retener grandes cantidades de agua, lo que facilita su hinchamiento
y dispersion en agua con relativa facilidad (Monteiro et al., 2018). Esta caracteristica hace que
la bentonita sea altamente plastica y tenga una notable capacidad de intercambio catiénico
(Naidu & John, 2020).

En contraste, el caolin es una arcilla que muestra una resistencia superior al agua. Posee una

estructura cristalina méas estable y no experimenta el mismo grado de hinchamiento al estar en
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contacto con el agua como lo hace la bentonita. Como resultado, el caolin presenta un
porcentaje de solubilidad al agua significativamente menor en comparacién con la bentonita
(Mouzahim et al., 2023). Es decir, la diferencia en el porcentaje de solubilidad entre las
peliculas de almidén con bentonita y caolin se debe principalmente a las propiedades
estructurales y de absorcion de agua distintivas en cada tipo de arcilla. La adicién de bentonita a
las peliculas las hace menos resistentes al agua, mientras que el caolin, aunque no mejora las
propiedades mecénicas, reduce significativamente su degradabilidad en presencia de agua,

haciéndolas mas resistentes a estas condiciones.

3.1.2. Caracterizacion nanoscopica
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Figura 7. Topografia de peliculas de almidon con aditivos de bentonita y caolin.
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La Figura 7 muestra iméagenes de la topografia superficial de peliculas de almidon con
diferentes porcentajes de arcilla bentonita y caolin, obtenidas mediante microscopia de fuerza

atémica en modo tapping.

Al comparar las imagenes obtenidas por AFM, se observa que las peliculas con agregados de
bentonita tienen caracteristicas topograficas de baja homogeneidad con un aspecto irregular.
Esto podria atribuirse a una dispersion poco uniforme de las particulas de bentonita y a su
tamafio relativamente grande. En contraste, las superficies de las peliculas con caolin muestran
una topografia mas homogénea y lisa. Esto podria explicarse por el hecho de que este tipo de
arcilla se dispersa de manera mas uniforme dentro de la matriz polimérica, ya que sus particulas
son mas pequefias en comparacion con las particulas de bentonita. Este tipo de andlisis
nanomeétrico permite relacionar y dar una posible explicacién a lo que sucede con las peliculas

de almiddn al afadir arcillas a nivel macroscopico y fisicoquimico.

3.1.3. Comparacion entre el analisis nanoscépico y las propiedades fisicoquimicas y

estructurales

A nivel nanoscépico, las iméagenes de la topografia de las peliculas con bentonita muestran una
estructura irregular, mientras que las peliculas con caolin presentan una estructura mas
homogénea. A nivel microscopico (Figura 4), las particulas de arcilla bentonita dispersas en la
matriz de almidon tienen un aspecto poco homogéneo en comparacién con las particulas de
caolin, que se observan distribuidas de manera mas uniforme. Por lo tanto, la presencia de
formas irregulares en la topografia de las peliculas con bentonita podria estar relacionada con la
distribucién de estas particulas en la matriz de almidon, lo que justifica la aparicion de formas
no homogéneas. En contraste, las peliculas con caolin muestran una estructura mas homogénea,
aunqgue con la presencia pequefas irregularidades atribuidas a la presencia misma de granulos

de almiddn y caolin.

En cuanto al analisis colorimétrico de las peliculas (Tabla 5), los pardmetros de color L*
muestran una mayor luminosidad en las peliculas sin arcilla, seguido por las peliculas que
contienen caolin y, mostrando menos luminosidad aquellas que contienen bentonita. Estos
resultados son coherentes con los obtenidos a nivel nanoscopico, ya que las peliculas que
muestran mayor luminosidad son aquellas que tienen una topografia mas lisa y homogénea. Tal
es el caso de las peliculas sin arcilla y las que contienen caolin. Este fendmeno sucede debido a
gue una superficie lisa y homogénea puede reflejar la luz de manera mas uniforme, lo que

contribuye a una mayor luminosidad. En contraste, la topografia nanoscépica de las peliculas

28



con bentonita muestran una estructura poco homogénea e irregular, lo que interferiria su

luminosidad.

Las particulas mas grandes de bentonita pueden indicar una mayor interaccion entre las
particulas de arcilla y la matriz de almidoén, lo que podria estar contribuyendo a una mejora de
las propiedades mecéanicas observadas en las peliculas con bentonita (Figura 2). Estas
propiedades mejoradas podrian ser resultado de una mayor rigidez y resistencia debido a la
mayor dimensién de las particulas y su interaccién efectiva con la matriz polimérica,

proporcionando una mejor distribucion de las tensiones y reduciendo la deformacion bajo carga.

Por otra parte, los espectrogramas obtenidos por ATR-FTIR permitieron conocer los grupos
funcionales presentes en las estructuras de cada muestra, mostrando que las conformaciones
entre estas peliculas analizadas son bastante similares. Algunos picos estan relacionados a los
componentes del almidon, glicerol, bentonita y caolin. Los picos ubicados en el rango de 3000 a
3600 cm podrian destacar la presencia de agua absorbida por cada pelicula, confirmado la
presencia de esta en cada ldmina. Estos resultados concuerdan con los anélisis de humedad y
solubilidad: al agregar aditivos de arcilla a las peliculas, su solubilidad disminuye, al igual que

su contenido de humedad.

Finalmente, de acuerdo con los andlisis de los resultados obtenidos durante el desarrollo de esta
investigacion, se verifica que las caracteristicas observadas a nivel nanoscdpico mediante
microscopia de fuerza atbmica (AFM) de las peliculas de almidén con aditivos de arcilla
bentonita y caolin permiten dar una posible explicacion a las caracteristicas macroscopicas

previamente halladas.
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4.1.

CAPITULO IV

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Conclusiones

Las peliculas de almidén con 5% m/v de almidén y 1% v/v de glicerol demostraron
excelentes propiedades mecanicas, incluyendo un alto médulo de Young de 375,78
MPa, resistencia a la maxima tension de 5,71 Mpa y una deformacion en la maxima
tension del 26%. La adicion de 1% m/v de arcilla bentonita incrementd notablemente el
modulo de Young a 772,67 Mpa y la resistencia a la maxima tension a 9,14 MPa,
aunque redujo la deformacién al 4%, debido a la estructura laminar que refuerza la
matriz polimérica. En contraste, la incorporacion de 1% m/v de arcilla caolin disminuy6
el mddulo de Young, resistencia a la méxima tension y deformaciéon en la méaxima

tension a 173,47 Mpa, 5,16 Mpa y 16%, respectivamente.

La adicion de arcilla bentonita y caolin altera significativamente las propiedades
visuales de las peliculas de almiddn, volviéndolas mas opacas y cambiando su
coloracion. La bentonita, por su color natural marrén, reduce los valores de L*
(luminosidad) y desplaza los valores de a* y b* hacia tonos mas amarillentos. Por otro
lado, el caolin también disminuye la transparencia de las peliculas, reduciendo los
valores de L* y mostrando una inclinacién hacia tonos rojos en a* y tonalidades azules
en b*. Estos efectos son consecuencia de las propiedades intrinsecas de cada arcilla para
oscurecer la matriz polimérica y dispersar la luz incidente, respectivamente. Ademas,
los analisis microscépicos revelan diferencias significativas en la estructura de las
peliculas al afiadir arcillas. La bentonita tiende a formar agregados mas grandes y
dispersos debido a su estructura laminar y a su alta capacidad de intercambio catiénico,
mientras que el caolin presenta una estructura mas compacta con particulas mas
pequefias. Estas caracteristicas estructurales afectan no solo las propiedades visuales,

sino también las propiedades fisicas.

El aumento en la concentracién de arcillas bentonita y caolin en peliculas de almidén de
zanahoria blanca conduce a una mayor opacidad y menor transparencia, comparado con
peliculas sin aditivo, debido al incremento en el tamafio y aglomeracion de particulas
dentro de la matriz polimérica. La bentonita, con su capacidad de retencion de agua e
hinchamiento, resulta en peliculas menos resistentes al agua, pero mas solubles,

mientras que el caolin, con una estructura cristalina méas estable, muestra menor
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solubilidad y resistencia superior al agua. Estas diferencias subrayan como las
propiedades Unicas de cada arcilla influyen significativamente en las caracteristicas

finales de las peliculas de almidon.

El andlisis mediante AFM en modo tapping de peliculas de almidon con arcillas
bentonita y caolin revela diferencias significativas en su topografia a nivel nanoscopico.
Mientras que la bentonita induce una estructura topografica mas heterogénea y fibrosa
debido a la distribucion irregular y tamafio de sus particulas, el caolin proporciona una
superficie mas uniforme y lisa, gracias a la dispersion homogénea de particulas mas
pequefias en la matriz polimérica. Este enfoque de medicién no sdlo preserva la
integridad de las estructuras complejas de las peliculas, reduciendo la friccion y las
fuerzas laterales, sino que también ofrece una comprension detallada de las
caracteristicas nanoscopicas de las arcillas, lo que permite dar una posible explicacién a

las propiedades macroscépicas y fisicoquimicas de los materiales.

Recomendaciones

Explorar la adicion de aditivos de arcilla en concentraciones mas altas que las

habitualmente empleadas, con el fin de optimizar sus propiedades.

Reducir el tamafio de las particulas de arcilla, mediante el empleo de molinos de bolas,
molinos de martillos o equipos de trituracion adecuados que puedan reducir el tamafio

de las particulas a dimensiones mas pequefias.
Probar otros modos de medicion en el AFM como el PinPoint. Este modo realiza

mediciones puntuales muy precisas en lugares especificos de la muestra. Lo que permite

obtener informacidn cuantitativa a través del mapeo de espectroscopia de fuerza.
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ANEXOS

Anexo 1.
Topografia de la superficie de peliculas de almidén con aditivos de bentonita y caolin.
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Anexo 2
Iméagenes de fase de peliculas de almid6n y aditivos de bentonita y caolin.
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