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RESUMEN

Teniendo en cuenta la grave contaminacion ambiental causada por los
envases plasticos, existe un considerable interés en el desarrollo de peliculas
biodegradables obtenidas a partir de polimeros naturales, destacandose el uso de
almidén. Sin embargo, las propiedades funcionales de las peliculas obtenidas a
partir del almidén presentan problemas para aplicaciones tecnolégicas por su alta
permeabilidad al vapor de agua y la baja resistencia mecénica. Estudios han
demostrado que estas propiedades pueden mejorarse con la adicibn de
plastificante, materiales de relleno o la modificacion de la estructura quimica del
almidon. En el presente trabajo, se utilizé un disefio experimental factorial 2* 2 * 2
completamente al azar, correspondiente al tipo de almidon (nativo y oxidado),
concentracion de almidon (3 y 5 g de almidon/100 g de suspension) y
concentracion de CaCOs (0.1 y 0.3 % p/p) para investigar los efectos individuales
e interactivos de estos factores sobre las propiedades mecanicas y fisicas de
peliculas comestibles a base de almidon de batata. Los resultados arrojaron que
dentro de las propiedades mecanicas, la tension a la fractura y el moédulo de
Young registraron comportamientos similares siendo influenciados directamente
por la concentracion y tipo de almidon y las interacciones del almidén con el
CaCOs. Para el color, se encontrd0 que los niveles altos de concentracion de
CaCOs y almidon conducen a peliculas mas opacas. Por otro lado, todas las
peliculas presentaron baja solubilidad en agua y en soluciones acidas para
periodos de 7 y 15 dias, respectivamente. Finalmente, las caracteristicas de las
peliculas obtenidas sugieren que serian buenos materiales de envase o

recubrimiento.
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Palabras clave: Peliculas, almidon de batata, carbonato de calcio,

propiedades mecanicas, propiedades fisicas
ABSTRACT

Considering the serious environmental pollution caused by plastic
packaging, there is considerable interest in the development of biodegradable films
obtained from natural polymers, especially starch. However, the functional
properties of films obtained from starch present problems for technological
applications due to their high water vapor permeability and low mechanical
strength. Studies have shown that these properties can be improved with the
addition of plasticizers, fillers or modification of the chemical structure of starch. In
the present work, a completely randomized 2* 2 * 2 factorial experimental design,
corresponding to starch type (native and oxidized), starch concentration (3 and 5 g
starch/100 g suspension) and CaCO3 concentration (0.1 and 0.3 % w/w) was used
to investigate the individual and interactive effects of these factors on the
mechanical and physical properties of sweet potato starch-based edible films. The
results showed that within the mechanical properties, the fracture toughness and
Young's modulus recorded similar behaviors being directly influenced by the
concentration and type of starch and the interactions of starch with CaCO3. For
color, it was found that higher levels of CaCO3 and starch concentration lead to
more opaque films. On the other hand, all films presented low solubility in water
and in acid solutions for periods of 7 and 15 days, respectively. Finally, the
characteristics of the films obtained suggest that they would make good packaging

or coating materials.
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Keywords: Films, Sweet potato starch, calcium carbonate, mechanical
properties, physical properties

INTRODUCCION
En los ultimos tiempos, un gran ndmero de investigaciones se han venido

centrando en la elaboracion de materiales a partir de biopolimeros, teniendo en
cuenta los efectos dafinos que ocasiona el plastico al medio ambiente debido al
largo tiempo que tarda en degradarse, especialmente el plastico de un solo uso.
En muchas zonas del planeta se han encontrado gran acumulacion de este tipo de
plastico, (Fang et al, 2005; Jiménez et al, 2012).

Algunas de las investigaciones han desarrollado peliculas comestibles para
su aplicacion como material de un solo uso, donde se destaca la aplicacion del
almidon como polimero debido a su bajo costo, abundancia, renovabilidad y
biodegradabilidad. Diferentes fuentes de almidon han sido estudiadas,
especialmente el almidén de yuca, papa, maiz, platano, batata, entre otras. (Fama
et al., 2007).

Uno de los inconvenientes que ha presentado el uso de almidén para el
desarrollo de materiales capaces de reemplazar el plastico de un solo uso, son las
pobres propiedades mecanicas que los materiales obtenidos de estas fuentes
ofrecen y su alta hidrofilicidad (Jiménez et al., 2012, Li et al., 2015). Algunas
investigaciones han demostrado que estas propiedades pueden ser mejoradas

mediante la adicién de materiales de relleno (silice, carbonato de calcio y arcilla) y

10
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compuestos funcionales (plastificantes, materiales hidrofbicos, entre otros) (Khalil
et al., 2016). De igual forma, métodos de modificacion del almidon han mostrado
mejora en las propiedades de peliculas obtenidas con almidones modificados de
diferentes fuentes tales como yuca, fame (Gutiérrez et al., 2014) batata (Li et al.,
2015), maiz, papa (Hu et al., 2009), entre otros, resultando también en peliculas
mas transparentes.

Si bien, varias fuentes de almidén han sido investigadas en forma nativa y
modificada, los estudios con almidén de batata son escasos, por lo que, en esta
investigacion se desarrollaron y caracterizaron peliculas a base de almidon de
batata evaluando el efecto del tipo de almidon (nativo y oxidado), concentracion de
almidon (3 y 5 g de almidén/100 g de suspension) y concentracion de carbonato
de calcio (0.1 y 0.3 % p/p) para investigar los efectos individuales e interactivos de

estos factores sobre las propiedades mecanicas y fisicas de peliculas obtenidas.
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1. MARCO TEORICO/ESTADO DEL ARTE

El plastico es uno de los materiales méas utilizados en todo el mundo, el
manejo de este se ha convertido en un problema mundial, debido a que en el
planeta se han producido més de 8.300 millones de toneladas de plastico desde
principios de la década de 1950, adicionalmente alrededor del 60 % de ese
plastico ha terminado en un vertedero. Por otro lado, mas del 99 % de los plasticos
se producen a partir de productos quimicos derivados del petréleo, el gas natural y
el carbon, todos los cuales son recursos no renovables (ONU Medio ambiente,
2018).

El mayor problema que ha generado el plastico se centra en que la mitad de
todo el plastico producido esta disefiado para tener un solo uso y posteriormente,
desecharse (ONU Medio Ambiente, 2018), terminando gran parte de éste en los
océanos, ocasionando efectos devastadores en la vida marina.

En vista de la grave contaminacion medioambiental provocada por los
plasticos, especialmente los de un solo uso, un gran nimero de investigaciones se
han centrado en la obtencion de material ecoldgico, tales como las peliculas
biodegradables fabricadas a partir de polimeros naturales, con propiedades
similares (Bangar et al., 2021). Segun estudios previos, las proteinas, los
carbohidratos como la celulosa y los almidones son ampliamente utilizados en la
produccion de peliculas biodegradables, especialmente, el almiddn, por ser una
fuente renovable, ampliamente disponible, relativamente facil de manejar y
econdmica (Bangar et al., 202; Maizura et al., 2007).

El almidon constituye mas del 60 % de los granos de cereal y es

relativamente facil de separar de los otros componentes quimicos (Arvanitoyannis

12
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y Kassaveti 2009). También se encuentra presente en tubérculos, semillas de
leguminosas y en algunas frutas, y su concentracion varia con el estado de
madurez de estos (Thomas y Atwell, 1999).

1.1. Almidén

El almidon es un polimero de alto peso molecular, conformado por unidades
de hidro-glucosa unidas por enlaces a—D glucosidos. Las moléculas de almidén
estan formadas por dos polisacaridos muy similares, aunque quimicamente
distinguibles: amilosa y amilopectina (Li, Scanlon, 2006). La amilosa tiene menor
peso molecular que la amilopectina (Hans 2001), en el almiddén éstas pueden
representar cantidades de peso aproximado de 15-30 % y 85-70 %,
respectivamente (Jay-lin et al., 1994). La amilosa se caracteriza por ser un
polimero lineal de unidades de D-glucosa unidas por enlaces a (1-4) de los cuales
algunos son enlaces a (1-6); mientras que, la amilopectina esta formada por
cadenas de a D-glupopirandsidos unidos por enlaces a (1-4) y enlaces a (1- 6),
siendo el componente mayoritario del almidén (Hernandez et al., 2008).

La relacion entre la amilosa y amilopectina es un factor muy importante,
debido a la influencia que tiene en las propiedades fisicoquimicas del almidén v,
por ende, en las caracteristicas de los productos obtenidos a partir del mismo.
Algunos investigadores han demostrado, por ejemplo, que, al emplear almidon
para la obtencién de peliculas, éstas resultan con mayor dureza cuando se
incrementa el contenido de amilosa (Tharanathan, 2003).

Por otro lado, debido a la capacidad que tiene el almidén para formar
matrices continuas, por su propiedad de gelatinizacion, ha sido ampliamente

utilizado en el desarrollo de peliculas biodegradables y peliculas comestibles,
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donde diversas fuentes han sido estudiadas, encontrandose cominmente cereales
como el maiz y tubérculos tales como yuca, papa, fiame (Gutierrez et al., 2014) y

en menor medida la batata (Li et al., 2015).

1.2. Batata

La batata (Ipomoea batatas) es un vegetal econémico y de facil acceso, por
su valor nutritivo, se cultiva extensamente en muchas regiones del mundo (Alotaibi
y Tahergorabi, 2018). En China, es uno de los alimentos basicos mas comunes,
destacandose este pais como uno de los mayores productores. En Colombia, la
region caribe es la principal productora y consumidora de esta raiz tuberosa,
especialmente en los departamentos de Sucre, Atlantico, Magdalena y Cérdoba.
En los dltimos afios, el cultivo de batata en Colombia ha venido aumentado debido
a los acuerdos comerciales de Colombia con paises como Holanda, tal como en el
2020 se exportaron 25 toneladas de estos vegetales frescos, de la variedad
Aurora (El Tiempo 2020), variedad que se caracteriza por el color naranja de su
pulpa.

La mayor parte de la batata producida en Colombia ha venido limitandose al
consumo familiar y a la venta en mercados locales (Flérez et al., 2016).

Debido a las dificultades de almacenamiento y la falta de procesamiento,
una gran cantidad de batata se pierde luego de la cosecha, por lo que la utilizacion
del almidon extraido de batata, como fuente polimérica para la obtencion de
peliculas comestibles, seria una buena opciéon de aprovechamiento y agregacion
de valor a este tubérculo. Este tipo de almidon posee un mayor contenido de

amilosa que otros almidones nativos, como el de yuca, fiame y platano, los cuales

14
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han sido estudiados por diferentes investigadores para el desarrollo de peliculas
mas resistentes (Almeida et al., 2011; Cifuentes y Pérez, 2017; Navarro et al.,
2011; Osés et al., 2009) Sumado a esto, es sabido que, la batata es una fuente
rica en fibra dietética, minerales, vitaminas y antioxidantes, como &cidos fendlicos,
antocianinas, tocoferol, B-caroteno y acido ascérbico (Flérez et al., 2016; Issa et
al., 2017). Estos nutrientes podrian migrar desde las peliculas comestibles a los
alimentos vy, por lo tanto, aumentar el valor nutricional del producto (Alotaibi y
Tahergorabi, 2018).

Las peliculas obtenidas a partir del almidon de batata, asi como de
cualquier otra fuente, exhiben varias deficiencias tales como fragilidad, alta
sensibilidad a la humedad y poca resistencia mecanica (Jiménez et al., 2012, Li et
al., 2015). Investigaciones, han demostrado que las propiedades de las peliculas a
base de almidén pueden mejorarse con la adicion de plastificantes (Sothornvit y
Krochta 2001; Talja et al., 2008), modificacién del almidén (Fonseca et al., 2018) o
la adicion de materiales de relleno (Jiménez et al., 2012; Wilhelm et al., 2003).

1.3. Modificacion del almidén

En la actualidad, las propiedades funcionales, organolépticas y mecanicas
de las peliculas de almidén se pueden modificar mediante la adicion de varias
sustancias quimicas en determinadas cantidades (Mali et al., 2005; Romero-
bastida et al., 2005); sin embargo, estas adiciones no son deseables en las
peliculas comestibles. Por eso, se prefiere modificar las propiedades de la pelicula
mejorando las propiedades del almidon en si, con lo que se han producido varios
almidones modificados como por ejemplo el almidén oxidado (Fonseca et al.,

2018).

15



PRESENTACION DE INFORME FINAL TRABAJOS DE GRADO

El almidon oxidado se usa ampliamente en alimentos y aplicaciones
industriales para proporcionar propiedades de recubrimiento y tamafo de
superficie (Scallet y Sowell, 1967). El almidén oxidado es comunmente preparado
haciendo reaccionar almidéon con una cantidad especificada de oxidante a
temperatura y pH controlados. Aunque se han utilizado muchos oxidantes, la
produccién comercial de almidén oxidado generalmente emplea hipoclorito de
sodio como el reactivo oxidante. Durante la reaccion de oxidacion, los grupos
hidroxilo en las moléculas de almidén se oxidan primero a grupos carbonilo y
luego a grupos carboxilo. Por lo tanto, los niumeros de grupos carboxilo y carbonilo
en almidén oxidado indican el grado de oxidacion, que tiene lugar principalmente
en el grupo hidroxilo de las posiciones C-2, C-3y C-6 (Wurzburg,1986).

Aunque las principales aplicaciones del almidon oxidado se encuentran en
las industrias del papel y textil, su aplicacion en la industria alimentaria esta
aumentando debido a su baja viscosidad, alta estabilidad, alta transparencia,
excelente formacién de pelicula y unién (Ma et al., 2020).

Zamudio-Flores et al. (2006) reporté una pelicula de almidon preparada con
diferentes almidones de banano oxidados. En ellos encontré que la resistencia a la
traccion se incrementaba con el grado de oxidacion, asociado a la presencia de
grupos carboxilo y carbonilo en el almidén oxidado que podria producir puentes de
hidrogeno con el OH, grupos de las moléculas de amilosa y amilopectina; estos
enlaces dieron mas integridad estructural en la matriz polimérica que aumenté la

resistencia a la traccion.
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1.4. Plastificantes y materiales de relleno

Independientemente del tipo de almidon que se emplee para la elaboracion
de peliculas, es necesario la aplicacion de plastificante, el cual actia como un
lubricante, facilitando la movilidad de las cadenas poliméricas al disminuir las
fuerzas intermoleculares (Villada et al., 2008). La accion del plastificante depende
del tipo de plastificante y la cantidad afiadida. Terassi et al. (2016), afirman que el
uso de plastificante como glicerol, sorbitol y polietilenglicol en peliculas de almidén
mejoran las propiedades mecéanicas, aumentando la flexibilidad de las peliculas,
debido a que la adicion de estos reduce los enlaces de hidrogeno mientras que

aumenta el espacio molecular.

Cabe resaltar que, dentro de los plastificantes mas empleados en la
elaboracién de peliculas a base de almidon, se destaca el uso del glicerol por las
mejoras en las propiedades mecéanicas que se han alcanzado con su uso. Algunas
investigaciones donde se ha evaluado el uso de glicerol y sorbitol como
plastificantes, han demostrado la alta eficiencia del glicerol, al obtener peliculas
con mayor flexibilidad y elasticidad que las peliculas con sorbitol (Ballesteros-

Martinez et al., 2020; Grylewicz et al., 2019).

Por otro lado, se ha demostrado que la introduccion de rellenos inorganicos
a una matriz polimérica aumenta su resistencia y rigidez y algunas veces
proporciona propiedades especiales, por el efecto sinérgico entre los componentes
de los materiales (Wilhelm et al., 2003). Los rellenos inorganicos ampliamente

utilizados en este campo se encuentran la silica, el Carbonato de Calcio (CaCO3)
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y la arcilla (Schmid, 2002), aun que también se ha informado el uso de talco, mica,
dioxido de titanio, 6xido de aluminio, carbonato de magnesio, hidroxido de calcio,
ceramicas, silica gel, minerales naturales, entre otros (Andersen y Hodson, 2001;
Andersen et al., 2001) en concentraciones que varian desde 0,005 a 5% del peso

de la composicion (Enriquez, Velasco y Ortiz, 2012).

Dentro de los rellenos organicos podria asegurarse que, el calcio es uno de
los aditivos basicos mas utilizados para la elaboracién de plasticos, ya que, mejora
las propiedades del polimero, debido a su resistencia al envejecimiento y a la
propiedad de reducir la sensibilidad a la humedad (Shafiur et al., 2016). Siendo el
Carbonato de Calcio el material de relleno mas utilizado en la industria del plastico
y papel (Sun et al., 2014). A pesar de su amplio uso en la industria del plastico y
del papel, su uso como material de relleno en peliculas a base de maiz es
limitado. En un estudio, Gutiérrez-cuello et al, (2015), informaron que al adicionar
CaCOs en una solucidn filmégena a base de almidon de yuca, proteina de suero
lacteo y goma gelana, éste favorecié la gelificacion de la goma gelana. Por su
parte, Sun et al, (2014), reportaron que la adicion de nanoparticulas de CaCO3 en
peliculas de almidén de maiz provoc6 un aumento significativo en las propiedades
mecanicas y en la opacidad, y disminuyé el grado de permeabilidad y solubilidad
de las peliculas en comparacion con las peliculas que solo contenian almidon de

maiz.
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1.5. Propiedades fisicas

En el desarrollo de las peliculas biodegradables las propiedades fisicas y
guimicas dependen de la organizacion fisica y quimica (las cantidades respectivas
de estos polisacéridos), los cuales otorgan determinadas propiedades
fisicoquimicas y caracteristicas funcionales a los diferentes almidones. Ademas de
la amilosa y amilopectina, existen otros componentes en pequefias proporciones
como: proteinas, lipidos, grupos fosfato y trazas de materiales inorganicos;

tanto la fuente botanica y las condiciones de almacenamiento
de los almidones determinan el contenido de estos compuestos que imparten
efectos drasticos en las propiedades fisicoquimicas (Moorthy, 2002). Las peliculas
a menudo contienen componentes hidrofilicos como proteinas o polisacéaridos.
Estas peliculas proveen, bajo ciertas condiciones de humedad relativa (HR),
buenas propiedades de barrera de transmision a los gases, aunque pobres
propiedades de barrera al vapor de agua (Kester y Fennema, 1986).

Entre las principales propiedades que presentan y son de interés de estudio
se tienen: actian como barrera a la humedad, al oxigeno y al diéxido de carbono.
La permeabilidad de las peliculas o cubiertas comestibles se relacionan con la
resistencia a los gases, al vapor de agua y al transporte de solutos (Allen et al.,
1963).

1.6. Propiedades térmicas

En la composicion de las biopeliculas el estudio sobre las propiedades
térmicas o conocidas también como TGA es importante y determinante en el
comportamiento que presentan estos materiales. Estas se aplican para

caracterizar la transiciéon de fase de materiales poliméricos, en estas pruebas se
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registra el flujo de calor que atraviesa el polimero en funcién de la temperatura y
del tiempo de exposicion. Para el desarrollo de este analisis implica la degradacion
térmica de la muestra en una atmdsfera inerte con registro simultdneo de pérdida
de peso de la muestra a medida que aumenta la temperatura a una velocidad
constante (Singh, Wu & Williams, 2012).

Otro método empleado para determinar propiedades térmicas es a través
de la Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC), este flujo se mide empleando un
equipo que mantiene un equilibrio térmico entre la referencia y la muestra mientras
estas son sometidas a calentamiento y enfriamiento controlado, es decir, que

determina la diferencia de energia entregada o extraida (Alzare et al., 2013)

1.7. Propiedades mecanicas

En el desarrollo de peliculas biodegradables se tiene presente la intension
de aprovechar las ventajas que aporta la adicion de los diferentes componentes en
las formulaciones de peliculas y recubrimientos, por medio de la combinacion
entre un polimero y un material de relleno, aumentando asi el rendimiento de este
tipo de propiedades, las cuales estan relacionadas con la resistencia a la fractura,
mdédulo de elasticidad, firmeza y el porcentaje de elongacion, las cuales dependen
de la cohesion estructural del material que se obtiene (Bosquez, 2003; Pastor et
al., 2010).

Las propiedades mecanicas son un factor clave para considerar la viabilidad
y eficacia del trabajo por lo que los ensayos de esfuerzo donde se evalla la
deformacion, son comunes y constantes para analizar el comportamiento

mecanico de los materiales, permitiendo determinar la capacidad del material para
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resistir o soportar cargas y no deformarse cuando estos son sometidos a tension
(Rivero, 2012). Estas propiedades dependen en gran medida de los tipos de
materiales empleados y la interaccién de estos y el grado de cohesion existente en
la matriz (Parra, 2017). En el analisis de estas matrices es importante considerar
gue la geometria de la muestra, la temperatura y la velocidad de deformacién son
factores que se deben controlar y tener presente junto con la adicién de materiales
de relleno o plastificantes para mejorar estas propiedades.

El contenido de plastificante que esta presente en la biopelicula determina y
contribuye a una disminucion en la fuerza de tension y del médulo elastico, y a una
mayor elongacion (Parra, 2017), por lo que se hace necesario evaluar estos

parametros para caracterizar las peliculas comestibles.
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2. METODOLOGIA
2.1. Extraccion del almidon
Las muestras de batata variedad Aurora fueron adquiridas en el mercado
local de Monteria- Coérdoba. Estas fueron lavadas, peladas y cortadas en

pequefas piezas para facilitar la trituracion (Figura 1).

Figura 1. Adecuacion de la materia prima

Para la obtencion del almidén nativo se emple6é el método descrito por
(Daiuto, 2005), la batata picada se sometio a trituracion en agua por medio del
licuado, con una licuadora de uso domeéstico; empleando una relacién raiz: agua
de 1:2. Luego la suspension triturada se filtré a través de un tamiz de 0.250 mm.
La suspension resultante de almidon se mantuvo a temperatura ambiente (27°C)
durante 8 h para la decantacion del almidon. El liquido sobrenadante fue

descartado y el almidén precipitado se sometié a secado en una estufa (UN 55
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plus, Memmert, Alemania) a 55 °C durante 14 horas. El almidon seco se molié con

ayuda de un molino manual y se tamizé a malla 200.

2.2. Oxidaciéon del almidén de batata

La oxidacién del almidon de batata se realiz6 de acuerdo con lo propuesto por
Wang y Wang (2003) con algunas modificaciones. Se prepard una suspension de
almidon al 20 % (p / v), la cual se calenté a 35 °C durante 15 min, con agitacion
constante (figura 2). Posteriormente, el pH se ajustdé a 9.5 con NaOH 0.3 eq-g L-1
y NaClO 2.0% de cloro activo (p/v), manteniendo el pH en 9.5 con NaOH 0.3 eg-g
L-1 durante una hora. Después, el pH se neutralizé a 7.0 con HCI 0.3 eg-g L-1 y se
procedio a filtrar el almidon por succion con un embudo Buchner (filtro Whatman #
4), realizando dos lavados con agua destilada y se sec6 en una estufa a 35 £ 2 °C
durante 48 h hasta peso constante. Finalmente, el almidon obtenido se redujo en

un molino manual.

Figura 2. Montaje del proceso de oxidacién de almidén

- = w
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2.3. Obtencion de las peliculas de almiddn nativo y oxidado

Para la obtencion de las peliculas se emple6 el método reportado por
Araujo- Farro et al. (2010) con algunas modificaciones. Se prepararon
suspensiones a diferentes concentraciones de almidon y carbonato de calcio en
100 ml de agua destilada, agitando moderadamente durante 20 minutos a
temperatura ambiente. Esta suspension se calentdé a 100 °C por 30 min, con
agitacion constante. Después de la gelatinizacidn, se agregd 30% de glicerol (p/p
con relacion al peso del almidon en base seca), la mezcla fue nuevamente agitada
utilizando un bafo de ultrasonido 1510R-DTH (branson ultrasonic, México) para
retirar el aire ocluido. La solucion caliente fue vertida en cajas de Petri de 8 cm *
15 mm, agregando 20 gr de suspension en cada caja. Las peliculas se obtuvieron
por secado en una estufa (UN 55 plus, Memmert, Alemania) a 40°C por 48 horas.
Posterior al secado, cuando las peliculas alcanzaron la temperatura ambiente,
fueron desmoldadas (figura 3) y se mantuvieron en condiciones de equilibrio a
25°C y 53% de HR dentro de un desecador con una solucién saturada de

Mg(NOs)2 hasta dias antes de los andlisis.

Figura 3. A) Solucién filmoégena de almidon oxidado b) solucion filmogena de almidon nativo y c)

pelicula de almidon oxidado.
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2.4. Caracterizacion de las peliculas
2.5. Propiedades mecanicas de la pelicula

Las propiedades mecanicas de las peliculas se evaluaron siguiendo el
método estandar D882-18 descrito por la Sociedad Americana para Pruebas de
Materiales (ASTM, 2018), con algunas modificaciones; cinco muestras de cada
formulacion fueron cortadas con una cuchilla en tamafios de 136 mm x 12.54 mm
con un previo acondicionamiento a 15 °C con un 20 % de humedad relativa. En un
medidor de textura (Instron® modelo 3366, Norwood, MA) se dispusieron las
muestras sostenidas por unas pinzas, con una velocidad de separacion de 12.5
mm/min, para asi determinar la tension a la fractura, el porcentaje de elongacion y
el modulo elastico. Antes de las pruebas, se midio el espesor de las muestras con
un micrometro diez puntos al azar en la pelicula y se usé el promedio de estos
valores para calcular el area de la seccidn transversal (igual al espesor
multiplicado por el ancho). Las muestras fueron analizadas en el laboratorio de
materiales de La Ford® en Missouri, Estados Unidos.

2.5.1.Determinacion del color

El color de las peliculas se determiné usando un colorimetro CR-10 PLUS
Color Reader (Konica Minolta, Japdn), calibrado con una placa blanca estandar
(LO=94.4, a*0=-1.7, b*0=5.1). Se utiliz6 la escala CIELab para determinar los
parametros L*, a*, y b* donde L* indica el grado de luminosidad (0 para negro y

100 para el blanco) y los parametros a* (rojo - verde) y b* (amarillo - azul) que
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describen las coordenadas de cromaticidad. Los andlisis se realizaron por
triplicado, registrando ocho mediciones para cada pelicula.
2.5.2.Solubilidad en agua

Para determinar la solubilidad en agua de las peliculas, estas fueron
acondicionadas durante siete dias a 25 °C a una humedad relativa del 0 % en un
desecador utilizando silica gel. La solubilidad de las peliculas se determind por
triplicado, aplicando la metodologia descrita por (Flores; Fama; Rojas; Goyanes &
Gerschenson, 2007). Cuadros con 4 cm? de area de cada pelicula fueron
cortados, pesados y sumergidos en 20 ml de agua destilada. Luego, se agitaron
lenta y periédicamente durante 24 h a temperatura ambiente. Posteriormente, se
sometieron a filtrado con papel filtro grado F102 (retencion de particulas de 3 pum)
para obtener la pelicula no disuelta, luego esta masa retenida se sometio a secado
a 60 °C hasta peso constante. El porcentaje de solubilidad en agua se calculo
mediante la siguiente ecuacion:

% Solubilidad = (m;— m¢) / m;) * 100

Donde m;es el peso inicial de la pelicula y msel peso final de la pelicula.

2.5.3.Estabilidad en soluciones acidas

Para evaluar la estabilidad de las peliculas en soluciones acidas se emple6
el método descrito por Gutiérrez (2015) con algunas modificaciones. Piezas de
peliculas de aproximadamente 4 cm? se pesaron y sumergieron en una solucion
estdndar de acido clorhidrico (0.1 mol/L). Los recipientes se sellaron y
mantuvieron a temperatura ambiente en un lugar oscuro durante 15 dias. La
estabilidad de las peliculas en estos medios se siguidé mediante cambios en la

apariencia fisica los cuales fueron registrados por medio de fotografias.
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2.6. Anédlisis estadistico

Para evaluar el efecto de los factores sobre las variables respuesta en las
peliculas obtenidas, se emple6 un disefio experimental factorial 2* 2 * 2
completamente al azar, correspondiente al tipo de almidon (nativo y oxidado),
concentracion de almidon (3 y 5 g de almidon/100 g de suspension) y
concentracion de carbonato de calcio (0.1 y 0.3 % p/p). Se aplicé el analisis de
varianza (ANOVA) al 95 % para determinar si los factores experimentales ejercen
efectos significativos sobre las respuestas, utilizando el software JMP 9.0.1 (SAS
Institute).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Las propiedades mecanicas de tension a la fractura (TF), porcentaje de
elongacion (PE) y médulo de Young (MY) son las respuestas mas comunmente
reportadas para describir las propiedades mecanicas de las peliculas comestibles.
La determinacion de estos parametros son importantes debido a que el uso de
este material implica soportar cierto estrés y deformacion dependiendo de la
aplicacion deseada (Khalil et al., 2016; Wahab y Razak, 2016).

Los resultados para las propiedades mecanicas mostraron que la tension a
la fractura y el médulo de Young registraron un comportamiento similar (anexo 1).
De acuerdo con el ANOVA fueron influenciados significativamente por el efecto de
la concentracién de almidon (P= 0.0073 y p= 0.0041, respectivamente) y por las
interacciones de la concentracion del almidon con la concentracion de CaCOs; (p=
0.0196 y p= 0.0064, respectivamente) y con el tipo de almidon (p= 0.0002 y p=
0.0003, respectivamente), a un nivel de confianza del 95 %. A continuacion, se

muestra el grafico de Pareto donde se evidencia el efecto negativo de estos
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factores sobre la variable respuesta del médulo de Young (Figura 4) y tension a la

fractura (Figura 5).

figura 4. diagrama de Pareto Estandarizada para Mddulo de Young
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figura 5. Diagrama de Pareto Estandarizada para Tensién a la fractura
O +
= -

A: Concentracion de almidoén
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Fuente: propia

El efecto negativo de las interacciones sobre la tension a la fractura y

mdédulo de Young indica que la combinacion de la concentracion del almidén con

la concentracién de CaCO3 y el tipo de almiddn, disminuyen la resistencia de la
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pelicula. Como puede observarse en los gréficos de superficie de respuesta, los
niveles bajos de concentraciéon de almidéon y CaCOg3, reducen la tension y el
maodulo de Young, es decir, a estas condiciones se formaron peliculas mas fragiles
y flexibles, lo cual, puede ser debido a que a estas concentraciones no se alcanza
una buena adhesién entre el relleno y la matriz, es decir, existe poca interaccion
intermolecular entre los grupos hidroxilo del almidon con el CaCO3. Este
comportamiento en las peliculas también se obtiene cuando se trabaja con alto
nivel de concentracién de almidon oxidado (nivel 1).

El mayor valor obtenido para la tension y modulo de Young lo presento la
pelicula elaborada con 3 % de almidon oxidado y 0.1 % de CaCOgs, alcanzando un
valor de 30.1 MPa y 4170.18 MPa, respectivamente. Este valor de tension es alto
en comparacion con los valores que han sido reportados para peliculas de almidén
modificado de batata, donde se han informado valores de tension por debajo de
los 8 Mpa (Choi et at., 2022; Indrianti et al., 2018), de igual forma se han reportado
valores de tension de 1.41 MPa para peliculas elaboradas con almidén nativo de
maiz empleando como material de relleno nanoparticulas de CaCo3 (Sun et al.,
2014).

Estudios han demostrado que la oxidacion del almidon conduce a una
mayor interaccion entre cadenas poliméricas, afectando la cristalinidad y
flexibilidad de la pelicula y por lo tanto, causando un aumento en la resistencia a la
traccion en peliculas obtenidas con almidéon oxidado (Zhang y otros 2009).
Adebowale y Lawal (2003) demostraron el aumento de la dureza del gel formado
en almidén de yuca oxidado con hipoclorito de sodio, debido a los enlaces de

hidrogeno en comparacién con el almidon nativo, esto, por la formacion de grupos
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carboxilo y carbonilo y reduccion en el tamafio de las moléculas de amilosa,
resultado del efecto de la oxidacion.

En el actual estudio el valor alto de tensién y modulo de Young alcanzado
para la pelicula elaborada con 3 % de almidon oxidado y 0.1 % de CaCO3, no solo
es consecuencia de la naturaleza del almidon, la estructura modificada del almidén
oxidado, sino también a la presencia de las particulas de CaCO3, que a
determinadas concentraciones puede aumentar las propiedades mecéanicas de
peliculas a base de almidon (Sun et al., 2014). Es posible que a estas
concentraciones se alcance un buen estado de dispersion de las particulas de
CaCO0a3, y a las interacciones entre estas particulas y los segmentos de la cadena
del almidon de batata, reduciendo la movilidad de la cadena y, por lo tanto,

mejoraron la rigidez de la pelicula.

Figura 6 Superficie de respuesta estimada de los factores concentracién de almidén y tipo de almidén sobre la
tensién MPa
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Figura 7 Superficie de respuesta estimada de los factores concentracién de almidon y concentracion de
CaCO3 sobre el modulo de Young MPa

(X 1000,0)
5

(5]

Young
(%]

0,1
0,09

O,UTU'ua ‘

.06
5 uiugJCuncentracién de CaCO3

3,4 a.a 4'2 46

Concentracion de almidoén

Fuente: propia

Figura 8 Superficie de respuesta estimada de los factores concentracién de almidén y tipo de almidén sobre el
mddulo de Young MPa
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Otra propiedad mecénica que fue estudiada en las peliculas obtenidas es el
porcentaje de elongacion, el cual se emplea para determinar la flexibilidad y

capacidad de estiramiento de las peliculas. La capacidad de deformacién es
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especialmente favorable en industrias como el envasado de alimentos, cosméticos
y agricultura para producir productos flexibles y elasticos segun las aplicaciones
(Khalil et al., 2017c ; Zarina y Ahmad, 2015 ). Los resultados para esta propiedad
indicaron segun el ANOVA que todos los factores, asi como sus interacciones
lineales presentaron un efecto significativo positivo (p< 0.05).

Los valores de porcentaje de elongacion elongacién oscilaron entre 3.3 +
0.93 y 36. 7 + 1.33, donde las peliculas que presentaron mayor tension y mayor
moédulo de yougn tenian menor elongacién, es decir, fueron menos elasticas. En
general, las peliculas mostraron baja elasticidad a excepcion de la pelicula
obtenida con 5 % de almidon oxidado y 0.1 % de CaCO3, al ser comparadas con
otros estudios de peliculas de almidén de batata que han registrado valores entre
16.28 — 20.12 % (Indrianti et al., 2018).

El efecto de interaccion de la concentracion de almiddn con tipo de almidén
y CaCOs evidencia que, al emplear altos niveles de los factores, la pelicula
adquiere mayor elasticidad. Este efecto positivo de la concentracion de almidén
con el tipo de almidén oxidado puede ser debido a la interaccion intermolecular
entre el grupo hidroxilo y el grupo carbonilo del almidon oxidado, lo que podria
conducir a una extension de la longitud de cadena en la molécula de almidén en la
pelicula obtenida, impartiendo extensibilidad (Hu et al.,2019). Algunos
investigadores también han informado del efecto del CaCO3z en el aumento de la

elongacion en peliculas basadas en almidén (Sun et al., 2014).
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figura 9. Diagrama de Pareto estandarizado para el porcentaje de elongacion.
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Figura 10 Superficie de respuesta estimada de los factores concentracion de almidén y tipo de almidén sobre

el porcentaje de elongacién
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Figura 11 Superficie de respuesta estimada de los factores concentracion de almiddn y concentracion de
CaCOa3 sobre el porcentaje de elongacion
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3.1. Parametro de color L*

Los valores de luminosidad (L *) varian entre 0 (negro) a 100 (blanco). Para
las peliculas obtenidas se registré un valor de L* entre 83.7 £ 0.7 y 88.3 £ 0.3. De
acuerdo con el ANOVA, este parametro estuvo afectado por el efecto negativo de
la concentracion de almidén (P= 0.000), el efecto positivo del tipo de almidén (P=
0.0003) y el efecto negativo de la interaccion concentracion de almidon con la

concentracion de CaCOa3 (figura 12).

figura 12. Diagrama de Pareto estandarizado para la coordenada de color L*

A: Concentracion de almidén

0

C:Tipo de almidon

AB

AC

BC

:.DI

B:Concentracion CaCO3

4 6 8
Efecto estandarizado

=
%]

Fuente: propia

34



PRESENTACION DE INFORME FINAL TRABAJOS DE GRADO

La figura 13 muestra el efecto de interaccion de la concentracion de almidon
con la concentracion de CaCOs, como puede observarse a niveles altos de estos
factores, disminuye la luminosidad de las peliculas, es decir, la pelicula se vuelve
mas opaca, debido a que, al tener mayor presencia de almidon y CaCOs en la
pelicula, los espacios entre moléculas se reducen y por tanto el paso de la luz a
través de la pelicula, haciéndola mas opaca. Un comportamiento similar ha sido
informado para peliculas a base de almidon maiz reforzado con nanoparticulas de
CaCOs (Sun et al., 2014) y peliculas de almidén de yuca con refuerzo de Caolinita

(Mbey et al., 2012).

figura 13. Superficie de respuesta estimada de los factores concentracion de almidén y concentracion de
CaCO3 sobre la coordenada de color L*
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3.2. Parametro de color a*

Valores positivos de a* indican coloracion roja y valores negativos indican
color verde. Los valores de a* oscilaron 2.8 + 0.1 y 1.0 = 0.1, estos valores

positivos de a* indican que las peliculas tenian cierta tendencia hacia el color rojo.
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Segun el ANOVA, esta coordenada se vio afectada por todos los factores lineales

y sus interacciones. La interaccion concentracion de almidon con tipo de almidén

tuvieron un efecto significativo negativo, por lo que al obtener peliculas con altas

concentraciones de almidon oxidado el valor de a* disminuye, indicando que la

pelicula presenta menos tendencia al rojo, lo cual se atribuye al efecto

blangueador del hipoclorito de sodio sobre el almidon oxidado.

figura 14. Diagrama de Pareto Estandarizada para la coordenada de color a*
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figura 15. Superficie de respuesta estimada de los factores concentracion de almidéon y tipo de almidon sobre

la coordenada de color a*
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3.3. Parametro de color b*

Valores positivos de b* indican coloracion amarilla y valores negativos
indican color azul. La coordenada b* registr6 valores comprendidos entre 17.4 +
0.4y 12.4 £ 0.3, estos valores positivos de b* indican que las peliculas tenian
cierta tendencia hacia el color amarillo, siendo méas fuerte en las peliculas
obtenidas con almidén nativo. Segun el ANOVA, esta coordenada se vio afectada
por el efecto lineal negativo del tipo de almidén (p= 0.0000) y el efecto positivo
lineal de la concentracion de almidén (p= 0.0000) y la interaccion concentracion de
almidon con la concentracion de CaCOs (p=0.0229). El efecto positivo de la
interaccibn se muestra en la figura 17, como puede observarse a mayor
concentracion de almidon y mayor concentracion de CaCOsz las peliculas se

tornaban mas amatrillas.

figura 16. Diagrama de Pareto Estandarizada para la coordenada de color b*
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figura 17. Superficie de respuesta estimada de los factores concentracion de almidén y concentracién de
CaCO3 sobre la coordenada de color b*
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3.4. Solubilidad en agua

Todas las peliculas mantuvieron su integridad durante el ensayo de
solubilidad en agua. Los valores obtenidos de solubilidad en agua de las peliculas
representan el porcentaje de cambio registrado durante el ensayo, por tanto,
valores altos indican mayor solubilidad de las peliculas. En la figura 18 se

presentan las muestras durante el ensayo de solubilidad en agua.

figura 18. Ensayo de solubilidad en H20

Fuente: propia

De acuerdo con el ANOVA, la variable respuesta de solubilidad en agua

estuvo afectada de manera negativa por el efecto lineal de los factores
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concentracion de almidén (p= 0.0135) y concentracion de CaCOs (p= 0.0107), asi
como los efectos de interacciones de tipo de almidén con la concentracion de
almidén (p= 0.0012) y tipo de almidén con concentracion de CaCOsz (p= 0.0431)
(figura 19). ElI comportamiento del efecto de los factores se muestra en la figura

20.

figura 19. Diagrama de Pareto Estandarizada para la solubilidad en H20
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figura 20 Superficie de respuesta estimada de los factores concentracién de almidon y tipo de almidon sobre
la solubilidad en H20
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Fuente: propia

La alta concentraciéon de almidon al esparcirse en la matriz formadora de la

pelicula genera mayor compactaciéon haciendo que la difusién del agua hacia el
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interior de las peliculas sea mas dificil, por lo que la solubilidad se ve reducida.
Sumado a esto, debido a la caracteristica de insolubilidad del CaCO3 en agua, su

presencia reduce la solubilidad de la pelicula en este medio (Shafiur et al., 2016).

Como se puede observarse en la figura 20, cuando se trabaja con almidon
oxidado y niveles altos de concentracion de almidon, disminuye la solubilidad de
las peliculas. La disminucién de la solubilidad en peliculas obtenidas a partir de
almidén oxidado ha sido reportada en diferentes investigaciones. Este
comportamiento es atribuido al aumento de las interacciones entre las moléculas
de amilosa, asi como los fuertes enlaces intramoleculares promovidos por la
oxidacion del almiddn, lo que reduce la capacidad de la pelicula para absorber

agua (Zavareze et al., 2012).

3.5. Solubilidad en solucién acida

Todas las peliculas mantuvieron su integridad en HCI durante los 15 dias de
almacenamiento. Los valores altos para la solubilidad indican una menor
resistencia al acido, es decir, mayor porcentaje de cambio registrado. Los
resultados para la solubilidad de las peliculas en soluciones de HCI mostraron que
de acuerdo con el ANOVA esta variable respuesta fue afectada significativamente
de manera positiva por el factor concentracion de CaCO3 (p=0.0000), junto con su
interaccién con el tipo de almidon (P=0.0352). De manera negativa fue afectada
por el factor tipo de almidén (P= 0.30019) y la interaccion concentracion de

almidon con concentracion de CaCO3 (P= 0,0458).
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figura 21. Muestras de peliculas en el ensayo de solubilidad en acido

Fuente: propia

figura 22. Diagrama de Pareto estandarizada para solubilidad en HCI
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Fuente: propia

El efecto de las interacciones puede observarse en los gréaficos de
superficie de respuestas, donde puede observarse que las peliculas obtenidas con
almidon oxidado y bajos niveles de CaCO3 presentan un aumento en el porcentaje

de solubilidad, lo que indica mayor solubilidad en medio &cido. Por su parte, los
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niveles bajos de concentracion de almidén y niveles bajos de concentracion de
CaCOs disminuyen el valor el porcentaje de cambio en las peliculas, indicando
gue reducen la capacidad de la pelicula para solubilizarse en el medio, por lo que
a estas condiciones las peliculas son mas estables en medio acido.

El efecto positivo del CaCO3 sobre la solubilidad de las peliculas en medio
acido es debido a su alta solubilidad en acido clorhidrico (Mufioz y Sandoval,

2008).

figura 23. Superficie de respuesta estimada concentracion de almidén = 4,0

Solubilidad en agua

0,05 0,06 0,07 0.08 06

Concenfracion CaC03

Fuente: propia
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

El almidén de batata Aurora nativo o modificado por oxidacion es una buena
materia prima para la obtencion de peliculas consistentes. La adicion de CaCOs
como material de relleno, la concentracion de almidon empleada, asi como el tipo
de almidon afectan las propiedades mecénicas de las peliculas obtenidas. La
tension a la fractura y el modulo de Young se disminuyen al aumentar las
concentraciones de los factores cuando se emplea almidén oxidado. Por otra
parte, se pueden obtener peliculas altamente flexibles a niveles altos de almidén
oxidado y CaCOs. La incorporacion de CaCOz disminuye la luminosidad
produciendo peliculas mas opacas lo cual se refleja mayormente en las peliculas
obtenidas con almidon nativo. Las peliculas obtenidas a partir de almidén de
batata Aurora nativo o almidon oxidado con adicion de CaCOs3 presentan una baja
solubilidad en agua y en soluciones acidas, por lo que podrian ser empleadas para
el recubrimiento de vegetales minimamente procesadas o bosas tipo sachet para
el envasado de diferentes productos.

De acuerdo con los resultados obtenidos, se recomienda continuar profundizando
en el estudio de la aplicacion de peliculas comestibles a base de los componentes

evaluados en esta investigacion.
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ANEXOS

Tabla de resultados para las variables respuestas segln tipo y concentracion de almidon y
concentracion de CaCOs3.

Factores Variables respuestas

. Concentracion ., .
Tipo de PR Concentracion de Tension o . \
almidon de alrrr:/ls)on (% CaCo3 (% plp) (Mpa) Elongacion (%) Moédulo de Young's (Mpa)

Nativo 3 0.05 13,88 +3,46 | 4.2+ 2,58 2689.87 + 252.95

Nativo 3 0.1 1885+ 2,14| 3.87+ 0.79 2672.13 + 366.5

Nativo 5 0.05 16.42 + 1.19| 3.78+0.72 2647 + 94.33

Nativo 5 0.1 227+ 532 | 531+ 1.17 3027.96 + 346.23
Oxidado 3 0.05 21.27+1.99| 207+ 03 3265.62 + 55.60
Oxidado 3 0.1 3041+1.92| 252+ 022 4170.18 + 26.27
Oxidado 5 0.05 17 + 2.89 7.99 + 2.80 2844.86 + 325.54
Oxidado 5 0.1 6.41+ 0.85 | 36.27+ 1.33 689.28 + 194.51
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