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Resumen

Actualmente, los sistemas de embalaje convencional provocan problemas como el
desperdicio de residuos plasticos debido a su naturaleza no biodegradable y la perdida de
alimentos, al no tener la capacidad de conservar la calidad de los alimentos durante un
periodo largo de tiempo. Una solucion para disminuir estos problemas, es el desarrollo de
empaques activos sostenibles. Se formularon complejos de inclusion (IC) de aceite esencial
de clavo (EOCI) y B-ciclodextrinas (#-CD), producidos por los métodos de ultrasonido y
amasado. Los /C se adicionaron al 3% en una matriz biodegradable de PBAT por extrusion.
Posteriormente se obtuvieron peliculas activas y prototipos de bolsas activas por moldeo por
compresion. Se evaluaron las propiedades estructurales (FTIR, XDR), morfoldgicas (SEM)
y térmicas (TGA, DSC) de los complejos de inclusion (/C) y de las peliculas activas.
Ademas, se evaluaron las propiedades mecanicas, y funcionales de los empaques activos por
medio de un andlisis de la vida de anaquel de arandanos azules y de biodegradabilidad

(compostaje).

Los andlisis FTIR, SEM y TGA demostraron la formacion exitosa de los complejos de
inclusion por ambos métodos, sin embargo, el método de ultrasonido resulto ser el mas
efectivo. Los andlisis TGA y SEM de las peliculas activas demostraron la presencia de los
IC en la matriz polimérica y una buena dispersion. Los empaques activos con IC
demostraron ser efectivos para la conservacion de arandanos azules. Sin embargo, el
empaque con IC producidos por ultrasonido fue mas eficiente en alargar la vida de anaquel
de arandanos azules. Los resultados muestran que los empaques activos sostenibles son una

buena alternativa para remplazar el uso de los empaques sintéticos convencionales.

X1V
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Capitulo 1 . Generalidades

En este capitulo se presentan las generalidades que sustentan al presente proyecto de tesis
de licenciatura (introduccion, justificacion, hipotesis y objetivos), las cuales son

fundamentales para la comprension de dicho proyecto.

1.1 Introduccion

A lo largo del tiempo los empaques plasticos han sido utilizados ampliamente por la
industria alimentaria para asegurar la calidad e higiene de sus productos, ya que éstos
proporcionan una barrera protectora, garantizan un transporte y almacenamiento seguro de

los alimentos, y protegen la seguridad alimentaria del consumidor.

No obstante, estos empaques no poseen la capacidad de conservar la calidad de los alimentos
por mucho tiempo, es decir no proporcionan una larga vida ttil de los productos, lo que
ocasiona que sean desechados en grandes cantidades. En 2022, la Organizacion de las
Naciones Unidas para la Alimentacion y la Agricultura (FAO) estimo6 un desperdicio global
de 1,300 millones de toneladas de alimentos anuales. Ademas, el Programa de las Naciones
Unidas para el Medio Ambiente (PNUMA) calcula que entre el 8% y el 10% de las
emisiones mundiales de gases de efecto invernadero estan asociadas a alimentos que nunca

se consumieron (FAO, 2023).

Otro problema relacionado a esto es el uso de empaques no biodegradables, debido a que se
considera que son de un solo uso y se desechan después de haber sido utilizados una vez
para su propdsito, contribuyendo asi a la contaminacion por residuos plasticos. De acuerdo
con el PNUMA se producen entre 100 y 150 millones de toneladas de pléstico para fines de
un solo uso (PNUMA, 2021). Es por esto que encontrar una alternativa que cumpla con las
funciones de un empaque comun y que tenga un enfoque sostenible es de suma importancia

para investigacion.

En este proyecto se busca contribuir a la reduccion de estos problemas, elaborando un
prototipo de un empaque activo biodegradable formulado a base de un biopolimero

biodegradable, el tereftalato de adipato de polibutileno (PBAT), que contenga compuestos
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naturales no toxicos como el aceite esencial de clavo (OECI) que por sus propiedades
antimicrobianas y su estabilidad térmica en complejos de inclusion (IC), con J-
ciclodextrinas (B-CD) producidos con tecnologias verdes como el ultrasonido, contribuya a
incrementar la vida de anaquel de productos frutihorticolas y a reducir el desperdicio de

¢éstos y de los empaques sintéticos.

1.2 Justificacion

En la actualidad, el uso de empaques convencionales sintéticos ocasiona problemas
relacionados con el desperdicio de alimentos y la contaminacion por residuos plasticos. Estos
empaques solo cumplen con la funcidén de contener y proteger a los alimentos y no
contribuyen a la conservacion de los mismos. De igual manera, la naturaleza no
biodegradable de éstos y el hecho de que son empaques de un solo uso, ocasiona que sean

desechados en grandes cantidades.

Una solucion a esto son los empaques activos sostenibles, estos empaques pueden contribuir
a la reduccion de los desperdicios de alimentos, ya que cumplen la funcién de limitar el
deterioro de los alimentos, extendiendo su vida util. La incorporacion de agentes activos
naturales como el aceite esencial de clavo (EOCI), un aditivo natural, reconocido como
seguro por la FDA y con propiedades antimicrobianas y antifingicas, puede ayudar a limitar
el deterioro de los productos alimenticios perecederos. Sin embargo, es necesario que el
EOCI esté protegido de la degradacion térmica y la volatilizacion, lo cual se puede lograr
formando complejos de inclusion con B-ciclodextrinas (B-CD), producidos con métodos

respetuosos con el medio ambiente, efectivos como el método de amasado y ultrasonido.

La adicion de estos complejos en un biopolimero biodegradable, tereftalato de adipato de
polibutileno (PBAT), que posee caracteristicas similares a los polimeros sintéticos utilizados
actualmente para el envasado de alimentos (HDPE, PET), puede derivar en empaques

activos que reemplacen a los empaques convencionales sintéticos no biodegradables.

1.3 Hipaotesis

El método de ultrasonido es mas efectivo que el método de amasado para formar complejos
de inclusion (IC) de B-ciclodextrinas (B-CD) y aceite esencial de clavo (EOCI), que puedan
ser utilizados para obtener empaques activos de tereftalato de adipato de polibutileno

(PBAT).

Regresar




1.4 Objetivos

En el presente apartado se muestran y mencionan los objetivos (general y especificos) del

presente proyecto de tesis de licenciatura, los cuales son de importancia para la comprension

y desarrollo de dicho proyecto.

1.4.1 General

Identificar y determinar el método de formacion de complejos de inclusidn mas efectivo para

obtener prototipos de empaques activos y sostenibles, a partir de un biopolimero (PBAT) con

aditivos naturales antimicrobianos (EOCI), para la industria alimentaria.

1.4.2 Especificos

Elaborar complejos de inclusion a base de B-ciclodextrinas y aceite esencial de clavo,
por medio de los métodos de amasado y ultrasonido, para identificar cual es el mejor
método para proteger y mejorar las propiedades térmicas del aceite esencial.
Obtener prototipos de empaques activos que sean biodegradables, por medio de
extrusion para obtener filamentos y posteriormente una pelicula activa por moldeo
por compresion.

Caracterizar los complejos de inclusion y los prototipos de empaques activos
desarrollados, por medio de andlisis térmicos, estructurales y morfologicos, asi como
evaluar las propiedades mecénicas, para determinar el efecto de la adicion de los
complejos de inclusion.

Evaluar la biodegradabilidad del prototipo de empaque activo, por medio de pruebas
de desintegracion y biodegrabilidad, para conocer su capacidad de descomponerse
debido a la accion de microorganismos.

Evaluar la vida de anaquel de un alimento perecedero en los empaques activos
desarrollados, por medio de andlisis fisicoquimicos y de atributos sensoriales, para
conocer la influencia del empaque activo sobre un alimento en su proceso de

descomposicion.
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Capitulo 2 . Antecedentes

En este capitulo se plantean los antecedentes y marco tedrico, los cuales son los que
sustentan al presente trabajo de investigacion. En el cual se muestra y describe la
informacion (datos, conceptos, definiciones, etc.) necesaria para comprender de una manera

mas clara el presente proyecto.

2.1 Empaques activos

Los empaques activos para alimentos juegan un papel muy importante en la conservacion
de los alimentos. Estos empaques evolucionan més alld de cumplir con las funciones bésicas
de un empaque comin como contener y proteger del deterioro a los alimentos. Estos
empaques tienen la capacidad de limitar el deterioro de los alimentos extendiendo su vida

util, conservando sus propiedades organolépticas y la calidad del alimento.

El término “empaque activo” se refiere a la incorporacion de aditivos naturales o sintéticos
que funcionen para conservar o ampliar la vida util y la calidad de los alimentos. El objetivo
principal del envasado activo es mejorar el rendimiento de un sistema de empacado mediante
la introduccion de aditivos o componentes subsidiarios en el material de embalaje o en el

espacio libre que los rodea (Sharma et al., 2022).

2.1.1 Tipos de empaques activos

Se clasifican en dos grupos principales, empaques de eliminacion activa y empaques de
liberacion activa (Figura 2.1). Los empaques de eliminacion activa funcionan con agentes
que absorben sustancias no deseadas tanto del alimento como de la atmosfera interna del
empaque que propician el deterioro de los alimentos como etileno, humedad, 0,, o los malos
olores. Mientras que los empaques de liberacion activa son capaces de liberar compuestos
que contribuyen a la conservacion de los alimentos como CO,, etanol, antioxidantes y

antimicrobianos (Veldzquez-Contreras et al., 2021).

Empaques activos antimicrobianos: Se basan en el uso de agentes antimicrobianos en los
envases que puedan retrasar o prevenir el crecimiento de microorganismos en el producto

alimenticio. Aumentando a su vez, la vida util y la seguridad del producto alimenticio.
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Empagques activos antioxidantes: Los empaques antioxidantes previenen una oxidacion
inadecuada y el crecimiento de microorganismos aerdbicos. Este tipo de envase reduce el

metabolismo del producto alimenticio.

Empaques activos absorbentes de 0,: Los absorbentes de 0, reducen la concentracion de
oxigeno a menos del 0,01 %, lo que reduce la difusion de O, en los envases de alimentos,

evitando asi la oxidacion de los alimentos.

Empaque de liberacién activa
o= | * Liberador de CO,

» Liberador de etanol

* Antimicrobiano

* Antioxidante

o
Empaque de eliminacién activa
Sistema de liberacion |+ Absorbente de humedad
» Absorbente de etileno
wlp Sistema de eliminacion * Absorbente de O

Figura 2.1 Representacion esquemadtica del envasado activo. Modificado de (Velazquez-Contreras et al., 2021)

Empaques activos absorbentes de etileno: El etileno es una hormona del crecimiento que
las frutas y verduras producen durante el almacenamiento, lo que reduce la vida util de los
productos alimenticios. Estos empaques absorben el etileno del alimento y por tanto

incrementan su vida util.

Empaques activos absorbentes de humedad: Eluso de absorbentes de humedad es una forma
eficaz de controlar el desarrollo excesivo de humedad dentro de los envases de alimentos.
El absorbente de humedad controla la actividad del agua del producto alimenticio para
inhibir el crecimiento de microorganismos. Los absorbentes de humedad se utilizan
habitualmente en forma de bolsitas, bandejas y almohadillas para mantener el exceso de

liquido de los productos alimenticios.

La Figura 2.2 muestra ejemplos de los agentes activos tipicos utilizados en empaques de

alimentos.
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Agentes activos para
envasado de alimentos

[
[ [ 1 | |
Eliminadores oo : Liberadores de . Eliminadores

de 0, Antimicrobianos o, Antioxidantes de etileno

Hierro Aceites Bicarbonato Aceites KMnoO,

Paladio esenciales de, sodio esenciales Oxi dos

Acido Lactoferrina Acido Extractos de metalicos
ascorbico Quitosano citrico plantas Carbén

foido | uitosano carborato Compuestos b

galico ferroso fenolicos

Figura 2.2 Agentes activos tipicos utilizados en empaques de alimentos.

2.1.2 Tipos de empaques activos de acuerdo al tipo de agente utilizado

El envasado activo en un método innovador que prolonga la vida util de los alimentos, siendo
los empaques quimioactivos y bioactivos los dos tipos principales. En los empaques
quimioactivos, se utilizan productos quimicos como agente activo en el empaque. Los
métodos de envasado de quimioterapia afectan la composicion quimica del alimento, asi
como la atmosfera gaseosa dentro del empaque. Ademas, tienen la desventaja de que las

sustancias sintéticas quimicas activas pueden tener efectos negativos para la salud.

Los empaques bioactivos implican el uso de compuestos activos naturales que tienen
propiedades antimicrobianas o antioxidantes como los aceites esenciales, que interactiian
con moléculas bioldgicas como bacterias, y puede influir en los procesos biologicos, lo que
a su vez dificulta el crecimiento de varios microorganismos. La adiciéon de compuestos
antimicrobianos como los aceites esenciales a las peliculas de envasado es un ejemplo de

embalaje bioactivo (Sharma et al., 2022).
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2.2 Ciclodextrinas

Las ciclodextrinas (CD) son oligosacaridos en forma de cono truncado, que se obtienen a
través de la digestion enzimatica del almidon (Sharma et al., 2022). Se caracterizan por ser
hidrofobicas en su cavidad interna que consiste en anillos de piranosa e hidrofilicas en su
cavidad externa debido a la presencia de los grupos hidroxilo de unidades de glucosa como
se muestra en la figura 2.3, por lo tanto, es capaz de albergar a otras moléculas hidrofobicas

en su cavidad interna, produciendo asi complejos de inclusion (IC por sus siglas en ingles).

Cavidad interior hidrofébica

Figura 2.3. Estructura tridimensional de la ciclodextrina, mostrando su la distribucion de los grupos hidroxilos y

glicosidicos.

2.2.1 Tipos de ciclodextrinas

Las ciclodextrinas se clasifican de acuerdo al nimero de unidades de glucopiranosa que
forman la ciclodextrina y se nombra con una letra griega diferente, los tipos mas comunes
son las a-Ciclodextrinas (6 moléculas de glucosa), B-Ciclodextrinas (7 moléculas de
glucosa) y y-Ciclodextrinas (8 moléculas de glucosa) (Figura 2.4), siendo la B-Ciclodextrina
la mas adecuada para ser empleada en la fabricacion de empaques por ser la de morfologia

mas adecuada, la mas accesible y la de menor precio (Veldzquez-Contreras et al., 2021)
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Figura 2.4. Estructuras quimicas para (4) a-ciclodextrinas, (B) p-ciclodextrinas y (C) y-ciclodextrinas (Veldzquez-

Contreras et al., 2021).
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2.2.2 Estructura y propiedades de las ciclodextrinas

Los tipos méas comunes de ciclodextrinas a-Ciclodextrinas, p-Ciclodextrinas y y-
Ciclodextrinas tienen una estructura similar (figura 2.4) como la longitud de sus uniones y
su orientacion, pero estas difieren en el tamafio del anillo (figura 2.5) y en sus propiedades

fisicoquimicas (tabla 2.1).

a-C0{n =8§)

Figura 2.5 Dimensiones de a-Ciclodextrinas, p-Ciclodextrina y y-Ciclodextrina

Las ciclodextrinas poseen una estructura cristalina, y cristalizan en dos principales tipos de
empaquetamiento, estructura tipo jaula y tipo canal, que dependen del tipo de ciclodextrina

y del huésped invitado (Figura 2.6) (Del Valle, 2004).

En los complejos tipo canal, las moléculas de ciclodextrina se disponen una a continuacion
de otra, dando lugar a un alineamiento de las cavidades donde las moléculas huésped quedan
inmersas. Esta configuracion esta estabilizada mediante puentes de hidrogeno. En las
estructuras tipo jaula, la cavidad de cada molécula de ciclodextrina estd bloqueada en ambos

lados por ciclodextrina adyacentes (Martinez & Gomez, 2007).

Figura 2.6 Esquemas de las distintas estructuras cristalinas de en los complejos de inclusion con ciclodextrinas a)

Jjaula, b) capa, c) canal (Martinez & Gomez, 2007)
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Tabla 2.1 Propiedades fisicas y quimicas de las ciclodextrinas naturales

Propiedad a-Ciclodextrina p-Ciclodextrina v-Ciclodextrina
Unidades de glucosa 6 7 8
Diametro interno (A) 0.47-0.53 0.60-0.65 0.75-0.83
Didmetro externo (A) 14.6 15.4 17.5
Profundidad de cavidad (A) 0.79 0.79 0.79
pk, valor 12.3 12.2 12.1
Punto de fusién (°C) 275 280 275
Solubilidad en agua a25°C (% w/v) 14.5 1.9 23.2
Peso molecular (g/mol) 972 1135 1297
Volumen de cavidad aprox. (A3) 174 262 427
Agua cristalina (%, w/w) 10.2 13.2-4.5 8.13-17.7
Interaccion hidrofébica CD-cavidad CD-cavidad CD-cavidad
Puente de Hidrogeno glucosa-OH glucosa-OH glucosa-OH
Entalpia AH (kJ/mol) 32.1 34.7 323
Entropia AS (kJ/mol) 13.8 11.7 14.7

2.2.3 Consideraciones toxicologicas de las ciclodextrinas

Estudios de toxicidad han demostrado que las ciclodextrinas administradas por via oral son
practicamente no toxicas debido a la falta de absorcion en el tracto gastrointestinal (Del
Valle, 2004). En los EE. UU., las CD a, B y y estan listadas como aditivos alimentarios
“generalmente reconocidos como seguros” (GRAS) y pueden comercializarse como tales

(Astray et al., 2009).

Por lo tanto, las ciclodextrinas son seguras para su aplicacion en alimentos, ya que son
benignas para la salud humana. Ademas, la migracion de las ciclodextrinas desde los
empaques al alimento no tiene efectos nocivos para la salud de los consumidores, segun la
normatividad actual. Tomando en cuenta que las ciclodextrinas son consideradas como
aditivos seguros para su uso en alimentos, se decidi6 utilizarlas como material pared para la

formacion de complejos de inclusion.

2.2.4 Aplicacion de las ciclodextrinas en el envasado de alimentos
Actualmente la industria alimentaria busca constantemente maneras en las cuales los

productos alimenticios sean seguros, duraderos, de calidad, y que no impacten
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negativamente al medio ambiente. Como resultado a esto, se han desarrollado diversas
investigaciones, que implican el uso de empaques activos en los cuales se afaden
compuestos a los empaques para alargar la vida 1til de los productos alimenticios, como los

complejos de inclusion (CD-huésped).

La aplicacion de las ciclodextrinas en la industria alimentaria es amplia, debido a que son
naturales, ecoldgicas, biocompatibles, y no dafiinas para la salud humana. Segun estudios
realizados la formacion de complejos de inclusion (CD-Huésped) ayuda a prolongar la vida
util de los alimentos perecederos (Liu et al., 2022). Ademas, las CD al ser oligosacaridos
derivados del almidon, son por tanto biodegradables y en combinacion con un material
polimero biodegradable, el empaque en si podria ser completamente biodegradable y

ecologico (Matencio et al., 2020).

Las CD se han incorporado en empaques activos para alimentos de diversas maneras; como
ciclodextrinas vacias, y como complejos de inclusion de CD con sustancias activas

antimicrobianas.

2.2.4.1 Ciclodextrinas vacias

Las ciclodextrinas vacias se han utilizado para retener las sustancias hidrofobicas liberadas
dentro o fuera del empaque. Por lo general, capturan compuestos volatiles indeseables dentro
de su cavidad. Se han utilizado en la conservacion de frutas, encapsulando etileno (el
principal responsable de la maduracion de las frutas) en la cavidad de la CD. También se
han utilizado para reducir plastificantes y tricloroanisol (un contaminante de los corchos de
las botellas). Ademads, se pueden utilizar para evitar pérdidas de sabor/aroma en el empaque

(Matencio et al., 2020).

2.2.4.2 Complejos de inclusion de ciclodextrinas con sustancias activas antimicrobianas

El uso de complejos de inclusion de ciclodextrina (IC) para la produccion de empaques
activos tiene un doble efecto, ya que puede mantener la sustancia activa en su cavidad interna
y controlar su liberacion para extender la vida util de un producto perecedero sin tener
pérdidas en su calidad, seguridad o parametros organolépticos. Pero también se pueden
utilizar para atrapar moléculas en la superficie exterior del empaque, brindado asi proteccion

contra factores ambientales (Velazquez-Contreras et al., 2021).

10
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Eluso de complejos de inclusion en el envasado de alimentos contribuye a mantener y liberar
sustancias activas antioxidantes y antimicrobianas (moléculas huésped), a medida que
aumentan los niveles de humedad en el espacio libre en el empaque. Debido a la interaccion
del agua con la CD, las interacciones huésped-huésped se debilitan y, en consecuencia, la
molécula antimicrobiana se libera y protege el producto contra el crecimiento microbiano
(Astray et al., 2009). Se han hecho investigaciones en las cuales se han utilizado como
agente activo antimicrobiano aceite esenciales como el de tomillo, mostaza, canela, orégano,

aceite de arbol de té con B-Ciclodextrina, entre otros (Veldzquez-Contreras et al., 2021).

2.3 Formacion de complejos de inclusion Ciclodextrinas-huésped

Las ciclodextrinas tienen la caracteristica de formar complejos de inclusion (IC) solidos con
moléculas huésped liquidas, solidas y gaseosas, en donde la molécula invitada se mantiene
dentro de la cavidad de la ciclodextrina para formar un complejo de inclusion (Figura 2.7).
Los complejos de inclusion son un ajuste dimensional entre la cavidad del huésped yla
ciclodextrina. La cavidad hidrofobica de la ciclodextrina proporciona un microambiente en
el que pueden entrar restos no polares de tamafio adecuado para formar complejos de

inclusion (Del Valle, 2004).

&, e
2 P ]
A
+ 2 > ﬁ
2
O r -

Complejo

Ciclodextrina Huésped : e
de inclusion

Figura 2.7 Representacion grdfica del mecanismo de formacion de un complejo de inclusion.

2.3.1 Mecanismo de encapsulacion

Durante la formacion del complejo de inclusion no se forman ni se rompen enlaces
covalentes, pero las moléculas se mantienen estables gracias a las fuerzas de union
involucradas en la formacion de los complejos de inclusion, tales como fuerzas de Van der
Waals, interacciones dipolo-dipolo, o puentes de hidrogeno (Tian et al., 2020; Velazquez-
Contreras et al., 2021). La inclusion de un huésped en una cavidad de CD consiste

basicamente en una sustitucion de las moléculas de agua incluidas por el huésped menos
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polar. Estas moléculas de agua son desplazadas por moléculas huésped que son mas
hidrofobicas para lograr pasar de una interaccion polar-apolar (agua-CD) a una apolar-apolar
(molécula hidrofobica-CD), generando asi una disminucion de la tension del anillo de la CD,
lo que da como resultado un estado de menor energia mas estable (Astray et al., 2009). La
union de las moléculas huésped dentro de la CD no es fija ni permanente si no un proceso

de equilibrio dindmico, que se puede explicar mediante la Ecuacion 2.1.
H+GEKEH-G Ecuacion. 2.1

Donde H, G y H- G corresponden a las concentraciones del huésped, ciclodextrina y el

complejo de inclusion, respectivamente (Tian et al., 2020).

Cuanto mas grande es la molécula huésped, mas lenta es la formacion y descomposicion del
complejo. La ionizacion disminuye la tasa de formacion y descomposicion de complejos.
Este equilibrio de recombinacion-disociacion es una de las caracteristicas mas importantes
de esta asociacion (Tian ef al., 2020). La disociacion del complejo de inclusion es impulsada

por un gran nimero de moléculas de agua en su entorno (Del Valle, 2004).

2.3.1.1 Efecto en las propiedades de la molécula huésped en la formacion del complejo de
inclusion

La formacion de complejos de inclusion en las ciclodextrinas tiene un efecto favorable en
las propiedades fisicoquimicas de las moléculas huésped, debido a que quedan encapsuladas
dentro de la cavidad de la ciclodextrina, lo que da lugar a distintas modificaciones

beneficiosas para las moléculas huésped, que de otra manera no se podrian logar.

La encapsulacion de moléculas huésped en la CD puede ajustar y mejorar las caracteristicas
quimicas, fisicas, bioldgicas de la molécula huésped y estabilizarla (Liu et al., 2022). Por lo
tanto, la volatilidad de la molécula huésped reduce cuando esta encapsulada, debido a que
las asociaciones son fuertes e incrementa su punto de fusion. De igual manera, las protege
del sobrecalentamiento, oxidacidon degradacion, evaporacion y mejora su solubilidad

(Velazquez-Contreras et al., 2021).
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2.3.1.2 Factores a considerar en la formacion de complejos de inclusion
Cuando se busca hacer un complejo de inclusion apropiado, se deben de considerar distintos
factores para encontrar el tipo de ciclodextrina adecuada a utilizar, y esto depende de

distintos factores clave.

El primer factor es morfologico y depende del tamafio relativo de la ciclodextrina con
respecto al tamafio de la molécula huésped o de ciertos grupos funcionales clave dentro del
huésped. Debido a que, si el huésped no tiene el tamano adecuado, no encajara correctamente
en la cavidad de la ciclodextrina. Si bien la altura de la cavidad de las ciclodextrinas es la
misma para todas, éstas difieren en el tamafio del didmetro interno de su cavidad y por lo
tanto en su volumen (Figura 2.5). También hay que tener en cuenta que, estd ampliamente
comprobado que, dependiendo del tamafio de la cavidad de la ciclodextrina, pueden
encapsular moléculas huésped de variados tamafios con diferente estequiometria (Figura
2.8). Segln estas dimensiones, la B-ciclodextrina forma complejos con compuestos

aromaticos (Del Valle, 2004).

El segundo factor son las interacciones termodinamicas entre los componentes del sistema
(Ciclodextrina, huésped y disolvente). Para que se forme un complejo de inclusion, debe de

existir una fuerza impulsora que atraiga al huésped hacia la ciclodextrina (Del Valle, 2004).

Huésped —_, 1:1 1:2

i}
@ ©

Ciclodextrina

oﬂomg

Figura 2.8 Estequiometria de complejos de complejos de inclusion de ciclodextrina
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2.3.2 Métodos de para la produccion de los complejos de inclusion
La eleccion del método utilizado para la produccion de complejos de inclusion (IC) es

importante, porque afecta el rendimiento y las caracteristicas morfométricas del complejo.

A lo largo de todos estos afios de investigacion se han aplicado diferentes métodos para
producir complejos de inclusion ciclodextrinas-huésped, entre ellos, se pueden destacar: Co-
precipitacién, amasado, supercriticos, irradiacion por microondasy secado  por

pulverizacion, entre otros (Cid-Samamed ef al., 2022). .

Todas estas técnicas pueden tener diferentes ventajas, pero al mismo tiempo, también
pueden tener algtn tipo de inconveniente o limitacidon, como se muestra en la Tabla 2.2 (Cid-
Samamed et al., 2022; Ozkan et al., 2019). Por lo cual, recientemente se han investigado

nuevas técnicas para la formacién de complejos de inclusion como el método de ultrasonido.

2.3.2.1 Método de amasado

El método de amasado, también llamado método de pasta, es una técnica simple para formar
un complejo de inclusion de ciclodextrinas. Este método se basa en una mezcla de una
molécula huésped con ciclodextrinas que se somete a amasado por energia mecanica, donde
los compuestos reciben la intensidad suficiente para dar lugar a una acumulacion de energia
cuasi-adiabatica, que permite la formacién de una estructura metaestable (Cid-Samamed et
al., 2022). Este proceso de amasado da como resultado una rotura de cristales que provoca
una reduccion del tamafno de particula y un aumento en la superficie de contacto para la

interaccion entre el huésped y la ciclodextrina.

Este método se caracteriza por no hacer uso de solventes para su realizacion, por lo que
puede considerarse como un método amigable con el medio ambiente. Por otra parte, este
método también se destaca por su rapidez, su alta eficiencia en la produccion de complejos
de inclusion, y por ser una tecnologia econdmica. Sin embargo, este método es dificil de
escalar industrialmente, debido a que es considerado como un método manual. Este método
se ha utilizado a lo largo de los afios para la formacion de complejos de inclusion, la Tabla
2.3 se presentan algunas de las investigaciones en donde se ha utilizado el método amasado

para la formacion de complejos de inclusion
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Método

Amasado

Co-
precipitacion

Liofilizacion

Secado  por
pulverizacion

Fluidos
supercriticos

Irradiacion

por
microondas

Tabla 2.2 Ventajas y desventajas de los métodos de produccion de los IC

Descripcion

Consiste en una mezcla de CD con
etanol en un mortero para obtener una
pasta, luego se incorpora el huésped y
posteriormente el solido se seca.

Es adecuado para sustancias no
solubles en agua. Se requiere un
proceso precipitacion para obtener el
complejo.

Proceso de varias etapas que consiste
en la congelacion, la sublimacion, la
desorcion y finalmente las etapas de
almacenamiento, lo que da como
resultado un material seco.

Técnica de encapsulacion relacionada
con la atomizacion de un liquido en
polvo seco por medio de un inyector
que incluye una corriente de gas de
secado caliente.

La cantidad requerida de ciclodextrinas
y el huésped se introducen en una
autoclave que se termostitica y se
presuriza con el fluido supercritico a
una presion y temperatura especificad.
Vaporiza el fluido debido a una rapida
caida de presion y se produce la
separacion del complejo de inclusion

Método en donde, el invitado y el CD
se mezclan en una cantidad minima de
mezcla de etanol/agua y luego se
introducen en un reactor por radiacion
de microondas para obtener finalmente
un polvo.

Ventajas

Este es un método
moderadamente simple.

Eficiente.

Uno de los métodos mas
comunes.

Simplicidad y eficiencia.

Proceso sencillo.

Se lleva a cabo a baja
temperatura de
funcionamiento con
ausencia de aire.

Productos de calidad.

Evita los deterioros
causados por la oxidacion o
la modificacion quimica.

Uno de los métodos mas
comunes y antiguos.

Facil de aplicar a nivel
industrial.

Alto rendimiento.
Secado rapido.
Escalable para uso

comercial.

Separacion perfecta entre
los productos procesados y
el disolvente supercritico.

Ausencia de residuos
originados por el gasto de
disolventes organicos.

Mayores rendimientos
Tiempos de reaccion mas
cortos.

Ahorro de tiempo.
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Desventajas
No escalable

No buena eficiencia de
encapsulacion.

Los disolventes
organicos tienen que
ser pos procesados.

Tiempo de proceso
largo.

Presencia de solvente
organico residual.
Largo tiempo de
proceso (mas de 20 h)

Altos costos de capital
y operativos en
comparacion con otros

Restringido a material
de matriz portadora
dispersable en agua o
soluble en agua.

Equipos complejos.

Seleccion del proceso
supercritico en funcion
de la solubilidad del
material activo a
encapsular.
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Tabla 2.3 Investigaciones de la aplicacion del método de ultrasonido en la formacion de complejos de inclusion de
ciclodextrinas

Tipo de ciclodextrina Huésped Aplicacion Referencia
B-Ciclodextrina Aceite esencial de naranja  Peliculas activas = (Flores-Silva et al., 2023)
y tomillo antimicrobianas
B-Ciclodextrina Aceites esenciales de  Posible aplicacion de IC = (Marques ef al., 2019)
albahaca y Pimenta dioica como antimicrobianos
naturales
p-Ciclodextrina (-)-linalool Estudio de la formacion de  (Menezes et al., 2014)

complejos de inclusion

B-Ciclodextrina Herbicida norflurazon Obtener formulaciones = (Villaverde et al., 2004)
mejoradas de este herbicida

2.3.2.2 Método de ultrasonido

Las ondas sonoras que superan el rango de frecuencia audible, es decir, superiores a 20 kHz,
se denominan "ultrasonidos" (Bhargava et al., 2021). Los efectos del ultrasonido se derivan
principalmente de la cavitacion aclstica, que es causada debido a la produccion, crecimiento
posterior y repentino colapso de microburbujas liberando una gran cantidad de energia y
esto a su vez, mejora de la transferencia de masa (Singla & Sit, 2021). La cavitacion se
produce en regiones del liquido que se encuentra sometido a presiones de alta amplitud que
alternan rapidamente. La técnica del ultrasonido se considera como una tecnologia verde,
sostenible y amigable con el medio ambiente. Se caracteriza por ser un proceso rapido,
eficiente y por la eliminacion de pasos en diversos procesos. Ademas, reduce riesgos

quimicos y fisicos.

Se considera que dependiendo de la frecuencia empleada y la longitud de las ondas de
sonido, se pueden generar diferentes cambios fisicos, quimicos y bioquimicos (Devine,

1993; Robles-Azuna & Ochoa-Martinez, 2012).

En sistemas liquido-solido la cavitacion ultrasonica produce fenémenos de alta energia
como efectos fisicos, los cuales incluyen una mejora del transporte de masa debido a mezclas
turbulentas y corrientes acusticas. Ademads, también se generan dafios superficiales en las
interfaces liquido-s6lido por ondas de choque, microchorros y la generacion de colisiones
entre particulas de alta velocidad, generando la fragmentacion de sélidos para aumentar el
area de superficie. Cerca de una superficie solida, el colapso de las burbujas se vuelve no

esférico, impulsando chorros de liquido a alta velocidad hacia la superficie y creando dafios
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por ondas de choque en la superficie (Figura 2.9). Las ondas de choque creadas por el

colapso de la cavidad en el liquido también pueden provocar dafios en la superficie y

fragmentacion de materiales fragiles (Devine, 1993)

Durante los ultimos afios se ha investigado la aplicacion del ultrasonido en la formacién de

complejos de inclusion de ciclodextrinas debido a su alta eficiencia, ademas se caracteriza

por ser un método rapido, no téxico y una tecnologia verde, amigable con el medio ambiente

de bajo consumo energético. Sin embargo, su estudio aun sigue siendo muy limitado, la

Tabla 2.4 muestra las investigaciones en cuanto a la aplicacion del método de ultrasonido

en la formacion de complejos de inclusion de ciclodextrinas, demostrando que la -

ciclodextrina es la menos estudiada.

Tabla 2.4 Investigaciones de la aplicacion del método de ultrasonido en la formacion de complejos de inclusion de

Tipo de ciclodextrina

B-Ciclodextrina y 2-
hidroxipropil-B-ciclodextrina

2-hidroxipropil-B-ciclodextrina

2-hidroxipropil--ciclodextrina

2-hidroxipropil-B-ciclodextrina

B-ciclodextrina

2-hidroxipropil-B-ciclodextrina

ciclodextrinas
Huésped Aplicacion
Isotiocianato de  Anticancerigeno y agente
bencilo antimicrobiano
Timol conservacion de frutas
Citral Conservante antifungico en
el almacenamiento de
fresas
Cuminaldehido Antibacteriano

Farmacos salsalato

Aceite de arbol de té

Aplicaciones biomédicas

Aplicacion para controlar la
podredumbre parda en
melocotonero
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Figura 2.9 Formacion de un microchorro liquido durante el colapso de una burbuja cerca de una superficie extendida

(Devine, 1993)

2.4 Aceites esenciales

Los aceites esenciales son mezclas naturales complejas de metabolitos secundarios volatiles
de plantas aromaticas (Haro-Gonzalez et al., 2021). Poseen propiedades biologicas
(antimicrobianas, antifiingicas, antiinflamatorias, antioxidantes y antivirales) y propiedades

medicinales y aromaticas(Kalemba & Kunicka, 2005).

Debido a sus propiedades antimicrobianas y antifingicas, se consideran sustancias idoneas
para sustituir los aditivos quimicos en la conservacion de alimentos (Haro-Gonzalez et al.,
2021). Se descubrid que los aceites esenciales de especias y hierbas (tomillo, clavo, orégano,
menta, canela y salvia) poseen las propiedades antimicrobianas mas fuertes entre muchos
otros analizados (Kalemba & Kunicka, 2005). A continuacion, se describen algunas de las
caracteristicas mas relevantes del aceite esencial de clavo (el cual fue utilizado en la

experimentacion del presente proyecto de tesis de licenciatura).

2.4.1 Aceite esencial de clavo

El clavo (Syzygium aromaticum L. perteneciente de la familia Myrtaceae) es una planta
aromatica ampliamente cultivada en paises tropicales y subtropicales, rica en compuestos
volatiles y antioxidantes como eugenol, B-cariofileno y a-humuleno (Haro-Gonzélez ef al.,
2021). Los tallos, las hojas y los botones sin abrir son las partes de esta especia que se utilizan
principalmente para la extraccion de aceite esencial (Aguilar-Gonzélez & Lopez-Malo,

2013).

El aceite de clavo (EOCI) es un liquido incoloro de color amarillo palido con el aroma y
sabor caracteristicos del clavo. Ha sido ampliamente investigado debido a su popularidad,

disponibilidad y alto rendimiento. Posee distintos efectos dentro de los cuales destacan el
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antiséptico, analgésico, antibacteriano, antifingico, anestésico y antimutagénico

(Nurdjannah & Bermawie, 2012).

El aceite esencial de clavo es una especia ampliamente aprovechada en la perfumeria y la
medicina; dentro de la industria alimentaria, es mayormente utilizado como saborizante.
Diversas investigaciones han demostrado que el aceite esencial de clavo posee funciones
antimicrobianas contra patogenos transmitidos por el consumo de alimentos (Aguilar-
Gonzédlez & Lopez-Malo, 2013). El aceite esencial de clavo se utiliza en perfumes,

cosméticos, productos sanitarios, medicamentos y alimentos (Haro-Gonzalez ef al., 2021)

El aceite de clavo es una mezcla de diferentes compuestos, siendo los tres ingredientes
activos principales el eugenol (50 %), el acetato de eugenilo, el B-cariofileno y a-humuleno

(10-40 %) (Nurdjannah & Bermawie, 2012) (Figura 2.10).

De acuerdo con la FDA en su Codigo de Regulaciones Federales (CFR) ha afirmado que el
aceite de clavo es generalmente reconocido como seguro (GRAS) como sustancia afiadida
directamente a los alimentos humanos (21 CFR 184.1257) y como aditivo alimentario (21

CFR 172.515) (Nurdjannah & Bermawie, 2012).

Eugenol a-humuleno
H
S
B-cariofileno Eugenilo

Figura 2.10 Estructura quimica de los principales compuestos presentes en el aceite esencial de clavo (Haro-Gonzalez

et al, 2021)

2.4.1.1 Propiedades antimicrobianas

Los componentes activos de las especias que tienen actividad contra los microorganismos
son en su mayoria metabolitos secundarios como alcaloides, glucésidos, entre otros. La
actividad antimicrobiana del aceite esencial de clavo, se atribuye a los compuestos fenolicos,

asi, a mayor cantidad de compuestos fenolicos en el aceite esencial, la actividad
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antimicrobiana sera mayor. Estos compuestos pueden desnaturalizar a las proteinas y al
mismo tiempo reaccionan con los fosfolipidos de la membrana celular, cambiando asi su
permeabilidad y produciendo la muerte microbiana (Aguilar-Gonzalez & Lopez-Malo,

2013).

El aceite esencial de clavo ha demostrado ser eficaz contra un gran nimero de patdégenos
alimentarios y bacterias que deterioran a los alimentos (Jang et al., 2008). El aceite de clavo
se encuentra entre los aceites esenciales mas inhibidores, con una concentracion
bacteriostatica de 0,075 % o menos, contra cinco patdogenos importantes transmitidos por
los alimentos. El aceite esencial de clavo mostré actividad antimicrobiana incluso después

del tratamiento a 100 °C durante 30 minutos. (Nurdjannah & Bermawie, 2012).

2.4.1.2 Propiedades antifungicas
Los compuestos naturales, como los aceites esenciales, se caracterizan por ser una fuente
interesante de metabolitos antifungicos. El aceite esencial de clavo se caracteriza por su

actividad antifingica, que se debe principalmente al eugenol que contiene este aceite.

La actividad antifingica del aceite esencial de clavo abarca diversas especies de hongos y
levaduras, por ejemplo: especies de Candida (principalmente Candida albicans),
Cryptococcus neoformans, especies de Aspergillus, hongos aislados de Onychomicosis,

Saccharomyces cerevisiae y varios dermatofitos (Herrera et al., 2019).

Muchos informes han indicado que el aceite de clavo es uno de los aceites esenciales que
muestra una inhibicion mas fuerte contra al crecimiento de Penicillium spp. Ademas, este
mostro6 actividad inhibidora contra la produccion de aflatoxina por A. parasiticus, que es un
metabolito secundario toxico producido por los hongos transmitidos por los alimentos
Aspergillus flavus y A. parasiticus. El aceite de clavo exhibi6 cierta actividad antifiingica
contra todos los aislados de Eurotium spp., Aspergillus spp. y Penicillium spp. que a menudo
contaminan los productos de panaderia. Estos estudios indicaron que el clavo y el aceite de
clavo de olor se pueden utilizar como conservante de alimentos, mejorando asi la vida util

de los alimentos (Nurdjannah & Bermawie, 2012).

La presencia de hongos en las frutas, es una propiedad visual que indica un estado de
maduracion muy avanzado en las frutas. Por lo tanto, el aceite esencial de clavo puede ser

efectivo contra el crecimiento de hongos en las frutas debido a sus propiedades antifiingicas.
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2.4.2 Aplicaciones de los aceites esenciales en la industria alimentaria

En la actualidad, la industria alimentaria se enfrenta a un gran problema, relacionado con
producir alimentos con una larga vida util y al mismo tiempo reservar su valor nutricional y
sus atributos sensoriales. El deterioro de los alimentos provoca grandes pérdidas econémicas
y es perjudicial para la salud humana. La creciente demanda de los consumidores de
alternativas naturales a los conservantes sintéticos en los alimentos ha convertido a los
aceites esenciales en un sustituto natural debido a sus propiedades antioxidantes,

antibacterianas y antifiungicas.

Actualmente el aceite esencial de clavo se utiliza ampliamente en la industria alimentaria
como saborizante y conservador, en distintas areas como se muestra en la Tabla 2.5 (Haro-

Gonzélez et al., 2021).

Tabla 2.5 Aplicaciones del aceite esencial de clavo en la industria alimentaria

Aplicacion Descripcion

Materiales de embalaje e Incorporacion del EOCI en recubrimientos comestibles
e  Materiales de embalaje biodegradables (polisacaridos, lipidos, proteinas), con
aceites esenciales para mejorar sus propiedades antimicrobianas

Verduras e  El EOCI se agrega al tratamiento de lavado de vegetales recién cortados como una
alternativa a los desinfectantes quimicos.
e  Prevenir el deterioro por hongos por medio de un tratamiento con luz UV-C.

Productos cdrnicos e Adiccién del EOCI para la disminucion del recuento bacteriano en estos alimentos
antimicrobiana
e La aplicacion de EOCI reduce el deterioro del sabor, olor, color textura y
propiedades sensoriales.

Conservacion de alimentos e  Saborizante con propiedades antimicrobianas

procesados

Comida horneada e  Agente antimicrobiano para la produccion de queso

Productos lacteos e  Prevencion del crecimiento de moho y mantenimiento de la seguridad y nutricion.
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2.5 Polimeros en el envasado de alimentos

Existen diversos polimeros que son utilizados en el envasado de alimentos, los cuales deben
de cumplir ciertas propiedades funcionales que influyen en la conservacion de los alimentos.
A continuacion, se describen las propiedades funcionales, tipos de polimeros y algunas de

las caracteristicas mas relevantes del PBAT (Polimero utilizado en la experimentacion del

presente proyecto).

2.5.1 Propiedades funcionales de los empaques de alimentos

En el envasado de alimentos existen diversas propiedades funcionales que deben cumplir
los materiales del empaque. Estas propiedades juegan un papel muy importante en la
conservacion de los alimentos (Arman Alim ef al., 2022). En la Figura 2.11 se muestra las

propiedades de los materiales de envasado de alimentos y se describen a continuacion:

Mecanicas

( Antimicrobianas | S e T " Barrerade gasy |
1 | vapor |

‘\ o antioxidantes | . / R ‘y
/ Propiedades \ !
/  del material

de envasado |

de los ]
alimentos /

|  Biodegradables | [ Térmicas

Figura 2.11 Propiedades de los materiales de envasado de los alimentos.

e Propiedades térmicas. Las propiedades térmicas de los materiales para el envasado
de alimentos son esenciales para resistir altas temperaturas y limitar la degradacion
de los materiales durante la aplicacion del empaque.
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e Propiedades mecdnicas. Las propiedades mecanicas determinan la estabilidad de la
pelicula para evitar fallas prematuras o grietas durante la manipulacion,
almacenamiento y transporte.

o Propiedades biodegradables. La propiedad biodegradable de un material se define
como su capacidad para descomponerse debido a la accidn de microorganismos. El
uso de materiales poliméricos biodegradables en lugar de materiales no
biodegradables es una buena solucion para preservar los recursos fosiles y reducir la
contaminacién ambiental

e Propiedades antimicrobianas o antioxidantes. La incorporacion de agentes
antioxidantes o antimicrobianos en los materiales de envasado de alimentos es una
innovacion para sustituir el envasado de alimentos tradicional, debido a que los
alimentos frescos con un alto contenido de humedad provocaran el crecimiento de
microorganismos y, por lo tanto, los empaques de alimentos antimicrobianos han
recibido gran atencion en el desarrollo de empaques de alimentos para superar este
problema.

e Propiedades de barrera de gas y vapor. Las propiedades de barrera del empaque son
importantes ya que protegen los alimentos de rehidratacion y oxidacion. Dado que
el intercambio de agua y oxigeno puede afectar negativamente a los productos

alimenticios, mejorando el vapor de agua y el oxigeno.

2.5.2 Clasificacion de los polimeros
Los polimeros se clasifican de acuerdo el recurso del cual son derivados, por lo tanto, se
clasifican en dos grupos principales los cuales son polimeros no biodegradables y polimeros

biodegradables, los cuales se describen a continuacion.

2.5.2.1 Polimeros no biodegradables

Los polimeros no biodegradables son derivados de recursos del petrdleo. Se caracterizan por
poseer buenas propiedades de barrera, mecénicas y térmicas, pero no poseen la capacidad
descomponerse en la naturaleza y pueden tardar cientos de afios en desaparecer provocando
problemas de contaminacion (Arman Alim ef al., 2022). Algunos ejemplos de plasticos no

biodegradables se muestran en la Figura 2.12.
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Polimeros no
biodegradables

Polietileno (PE)
Polipropileno (PP)
Cloruro de polivinilo (PVC)

Poliestireno (PS)

— Tereftalato de polietileno (PET)

Figura 2.12 Ejemplos de polimeros no biodegradables.

2.5.2.2 Polimeros biodegradables

Los polimeros biodegradables se caracterizan por poseer la capacidad de degradarse
completamente por accion de microrganismos a través de enzimas que se encuentran el
ambiente natural. La degradacion también puede ocurrir por procesos térmicos, quimicos o

biolégicos.

Lo polimeros biodegradables se clasifican segin su origen en petroquimicos (sintéticos) y

de recursos renovables (biopolimeros):

e Los biopolimeros a partir de recursos renovables son sintetizados naturalmente de
plantas y animales, o totalmente sintetizados a partir de recursos renovables.
e Los biopolimeros a base de petroleo se sintetizan a partir de recursos del petroleo,

pero son biodegradables al final de su funcionalidad.

Algunos de los ejemplos de los materiales de elaboracion de los polimeros biodegradables
sintéticos y derivados de recursos renovales se muestran en la Figura 2.13 (Joana Rodriguez

Sepulveda & Eduardo Orrego Alzate, 2016).
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Polimeros biodegradables de

Polimeros biodegradables derivados b .
ase petroquimica

de recursos renovables

Poliéster alifatico: Poliglicolico
Proteinas: Colageno, gelatina, gluten de trigo (PGA). Policaprolactona (PCL)
y proteina de soya

Polisacaridos: Quitina/Quitosano, Celulosa, Poliéster aromaticos: PBAT- Biou}ax.
alginato, Acido polilactico (PLA) poliamidas, poliuretanos polianhidridos

Origen bacteriano: Polihidroxialcanoatos
(PHA), Polihidroxibutirato (PHB)

Polimeros de vinilo: Alcohol polivinico
(PVOH)

Figura 2.13 Clasificacion y ejemplos de los polimeros biodegradables.

2.5.3 Poli (adipato-co-tereftalato de butileno) (PBAT)

El poli (adipato-co-tereftalato de butileno) (PBAT) es un copoliéster alifatico aromatico
sintético 100 % biodegradable por lo que es respetuoso con el medio ambiente y ademas
posee buenas propiedades mecanicas (Ferreira ef al, 2019). se encuentra entre los

copolimeros alifatico-aromaticos mas importantes con un amplio rango de importancia.

2.5.3.1 Sintesis
El poli(adipato-co-tereftalato de butileno) (PBAT), puede ser obtenido mediante una
reaccion de policondensacion entre butanodiol (BDO), acido adipico (AA) y éacido

tereftalico (PTA) (figura 2.14) (Kanwal et al., 2022).

La sintesis de PBAT se puede dividir en procesos de premezcla, prepolimerizacion y
polimerizacion final. La preparacion del PBAT requiere un tiempo de reaccion prolongado,
alto vacio y temperatura generalmente superior a 190 °C. Estas condiciones son necesarias
para favorecer reacciones de condensacion y eliminacion de las moléculas mas ligeras (agua)

como producto (Jian ef al., 2020).
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Figura 2.14 Diagrama esquematico de sintesis de PBAT (Jian et al., 2020)

2.5.3.2 Biodegradabilidad del PBAT

El PBAT puede ser degradado por agentes bioldgicos (actinomicetos, bacterias, hongos) y
agentes fisicos (procesos bioquimicos) en entornos aerdbicos y anaerobicos definidos por
las normas ASTM. Es biodegradable debido a la presencia de grupos alifaticos (Kanwal et
al., 2022). Ademas, se puede afirmar que el material PBAT cumple con los criterios de
evaluacion de las caracteristicas del material, biodegradacion, desintegracion y calidad del
compost, que se describen en normas ASTM. (Jian et al., 2020). Por lo tanto, se puede

concluir que PBAT es totalmente compostable.

La biodegradacion del PBAT depende de su estructura quimica y de las condiciones
ambientales degradantes. Puede ser biodegradado por la accidon enzimatica de
microrganismos como bacterias, hongos y algas presentes en el entorno natural. Existen
distintas caracteristicas que desempefian un papel importante en la degradacion enzimatica

del PBAT como la temperatura (60 °C) y el medio de degradacion (Ferreira et al., 2019).

2.5.3.3 Aplicaciones del PBAT
Durante las ultimas dos décadas se ha llevado a cabo una gran cantidad de investigaciones
en el campo del PBAT, lo que ilustra su importancia. Sin embargo, la investigacion y el

desarrollo son solo una parte del ciclo de vida del producto. El producto real comienza
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cuando las ciencias se aplican a un producto en especifico. Actualmente el PBAT se esta
utilizando ampliamente para la fabricacion de bolsas, peliculas para mantillo, laminas

laminadas y plasticos para envolver alimentos (Kanwal et al., 2022).

2.6 Incorporacion de los complejos de inclusion en una matriz polimérica

Los empaques activos suelen estar formados por moléculas activas y una matriz polimérica.
Por lo tanto, en este caso, la totalidad del material de envasado puede considerarse como un
sistema de soporte para los principios activos. Normalmente, la extrusion se utiliza para
producir peliculas a partir de solidos, mientras que la fundicion con disolventes se utiliza

para producir peliculas a partir de soluciones (Wang et al., 2022).

Extrusion y moldeo por compresion: El método de extrusion utiliza principalmente las
propiedades termoplasticas de los materiales poliméricos para preparar los empaques. En
este método, un material polimérico se calienta por encima de su temperatura de transicion
vitrea para formar una masa fundida, se mezcla bien y luego se pasa a través de una boquilla
de forma adecuada. Posteriormente, el material resultante se enfria, lo que da lugar a la
formacion de una pelicula (Figura 2.15). El uso del método de extrusion para preparar
peliculas activas suele implicar varios pasos: alimentacion, mezcla, extrusion, enfriamiento

y obtencion de la pelicula activa por medio de moldeo por compresion.

En primer lugar, el material polimérico y los agentes activos se introducen en la zona de
alimentacion. A continuacion, los materiales entran en la zona de mezcla, donde se someten
a un tratamiento de amasado a alta temperatura y alta presion. Luego se calientan por encima
de la temperatura de transicion vitrea para fusionarse y ser extruidos (empujados) a través
de la boquilla debido a las fuerzas generadas por la rotacion del tornillo de extrusion. En
este punto se obtienen filamentos los cuales se peletizan y posteriormente, por moldeo por

compresion se da lugar a una pelicula activa (Wang et al., 2022).

La extrusion tiene una serie de ventajas potenciales, que incluyen un alto rendimiento, bajo

costo, produccion continua y la capacidad de procesar una amplia gama de materiales.
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Figura 2.15 Extrusion para la obtencion de peliculas activas. Modificado de (Wang et al., 2022)

2.7 Pruebas de almacenamiento de productos frutihorticolas

La calidad de los productos frutihorticolas constituye un punto clave para llegar al
consumidor con una fruta de calidad apta para su consumo y asi mismo evitar que sea
desperdiciada. Esta es definida por una serie de factores que afectan al producto durante su
cosecha, poscosecha y almacenamiento. La calidad depende de una serie de factores como

son color, firmeza, ausencia de dafios, balance dulzor/acidez y aroma (Franca, 2017).

Lo productos frutihorticolas se caracterizan por ser muy perecibles después de su cosecha.
De las principales causas de deterioro estan: pudriciones, deshidratacion, pérdida de firmeza,
pérdida de apariencia, desarrollo de desordenes y calidad sensorial. Existen diversos
parametros fisicoquimicos que permiten la determinacion de la calidad de productos

frutihorticolas para su evaluacion, los cuales se describen a continuacion:

Color: El color interno y externo cambia a medida que los productos maduran. El color de
la piel es uno de los métodos mas antiguos para determinar la madurez de la fruta. Para
realizar la medicion se utiliza un aparato denominado colorimetro. La funcion del
colorimetro es describir la coloracion de la fruta entre parametros L*, a*, b*, siendo el

estandar C.I.LE.L*a*b* (Brezmes-Llecha, 2010).

Firmeza: La firmeza es uno de los pardmetros que mejor se correlaciona con el estado de
maduracion de la fruta, ya que la dureza esta directamente relacionada con la madurez de la

muestra. Esta es, en muchos casos, un indicador bastante bueno de las propiedades texturales
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y es relativamente facil de medir mecanicamente. La firmeza se puede evaluar visualmente
hasta cierto punto, por ejemplo, si un producto parece arrugado o flacido. La resistencia a
una ligera presion manual sigue siendo un medio comun para evaluar la firmeza. (Domene

& Segura, 2014).

Sabor: El sabor es un componente importante de la calidad de la fruta fresca y dard una
buena indicacion del estado de madurez de la fruta y, por tanto, de su posible vida util. Los
azlcares junto con la acidez constituyen el componente principal del sabor de la mayoria de
las frutas. Este parametro se puede evaluar por medio de un anélisis de contenido de solidos

solubles (TSS) y acidez pH.

Contenido de solidos solubles (TSS): En el sector de productos frescos, el dulzor
normalmente se mide en términos de contenido de s6lidos solubles totales (TSS) en °Brix,
que sirven para determinar el cociente total de materia seca (generalmente azicares) disuelta
en un liquido. En la mayoria de las frutas y verduras, el azicar constituye el componente
principal de los TSS, por lo que es un indicador razonable del porcentaje de niveles de

azucar. Los TSS se miden utilizando un refractometro o un hidrémetro.

Acidez (Ph:) La acidez es un factor fundamental que afecta al sabor. La fruta contiene
diferentes acidos organicos libres o en forma de nutrientes. Los acidos se degradan
rapidamente después de la recoleccion si la fruta se mantiene a temperatura ambiente. La
relacion entre azlcares y acidos es clara y se observa una evolucion inversa en sus
respectivas concentraciones: mientras los aziicares aumentan con la madurez, los acidos
disminuyen (Valero & Ruiz, 1998). Por ello han sido propuestos diversos indices de calidad

que engloban el efecto de acidos y azucares en el sabor de la fruta.
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Capitulo 3 . Metodologia

En esta seccion se mencionan los materiales que se utilizaron en la parte experimental del
presente proyecto, ademas de que se explican los métodos empleados para logar realizar la
produccion de los complejos de inclusion (IC-U y IC-K), las peliculas activas (PBAT-BCD,
PBAT-IC-U y PBAT-IC-K) y el disefio del prototipo del empaque activo. Finalmente se
mencionan las técnicas de caracterizacion por las cuales se analizaron dichos complejos de
inclusion, peliculas activas y empaques activos, con la finalidad de llevar a cabo los

objetivos planteados en la seccion de las generalidades.

3.1 Materiales

La B-ciclodextrina (B-CD > 97 % de pureza) utilizada se adquirié de Sigma-Aldrich Corp
(Saint Louis, MO, EE. UU.). El aceite esencial de clavo (EOCI) se compr6 de Hersol, S.A.
de C.V. (Estado de México). El tereftalato de adipato de polibutileno (PBAT) utilizado como
polimero biodegradable se adquiri6 de Jin Hui Zhao Long High Tech Co. Ltd. Los

arandanos azules se compraron de Berry lovers (Growers union L.L.O. Laredo, TX USA).

3.2 Metodologia
A continuacion, se mencionan los métodos y equipos empleados para logar realizar la

produccién de los complejos de inclusion (IC-U y IC-K), las peliculas activas (PBAT-BCD,
PBAT-IC-U y PBAT-IC-K) y el disefio del prototipo del empaque activo.

3.2.1 Produccion de los complejos de inclusion de B-ciclodextrinas

Los complejos de inclusion (IC) se produjeron mediante dos métodos, ultrasonido y
amasado, en relacion molecular (2:1) de B-ciclodextrina (B-CD) y aceite esencial de clavo
(EOCI) respectivamente. La relacion molecular (2:1) fue elegida debido a la morfologia de

las moléculas de B-ciclodextrina.

3.2.1.1 Método de ultrasonido
El ultrasonido es una tecnologia no térmica que tiene la posibilidad de complejar moléculas.

Este es un método de alta eficiencia, que se caracteriza por su ahorro de energia y ser
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amigable con el medio ambiente (Sun ef al., 2021). Este método se basa en el uso de ondas
de sonido para agitar las particulas de una muestra liquida, generando millones de burbujas
microscopicas que producen condiciones extremas de cavitacion, que favorecen la
transferencia de masa entre los reactivos y por ende potencian en gran medida a las

reacciones quimicas.

Para la produccion de los complejos de inclusion por el método de ultrasonido (IC-U) el

equipo utilizado fue una punta de ultrasonido QSonica modelo Q500 (Figura 3.1).

Se sigui6 la metodologia de Shen et al. (2023) con algunas modificaciones. Para obtener una
relacion molecular (2:1) de B-ciclodextrina (B-CD) y aceite esencial de clavo (EOCI), se
prepararon dos soluciones. Para obtener la solucion 1, se mezcld B-CD vy etanol al 80% en
una relacion molar 1:10, durante 15 min en una parrilla eléctrica con un agitador magnético.
La solucion 2 se prepard con EOCl y etanol en relacion molecular (1:7) respectivamente. La
solucion 1 se coloco en un bafio de hielo y posteriormente en la punta de ultrasonido. Las
condiciones de la operacion fueron; potencia ultrasonica de 500 w y 20 Hz, intervalo de
pulso de 1 s, amplitud del 50% y se sonicd en un tiempo de 30 min. Durante los primeros 7
min se afiadié 1 ml por min de la solucion 2. La solucion 1 se mantuvo en agitacion constante

con un agitador magnético durante los 7 min que tom¢ la adicion de la solucion 2.

Figura 3.1 Equipo utilizado para la produccion de complejos de inclusion por el método de ultrasonido.

Una vez terminado el tiempo de sonicado, la mezcla se dejo reposar a 6 °C durante 24 h.

Posterior a esto la mezcla se filtrd y se seco a 65 °C durante 24 h. Finalmente el material se
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molio, se almacend a temperatura ambiente y se etiquetd como IC-U por sus siglas en inglés

(Figura 3.2).

Figura 3.2 Complejos de inclusion obtenidos por el método de ultrasonido (IC-U)

3.2.1.2 Método de amasado

Este método es efectivo para complejar moléculas de ciclodextrina. Consiste una mezcla de
la ciclodextrina, la molécula huésped y un liquido para formar una pasta, que es amasada
manualmente hasta que el mecanismo de inclusion se complete por medio de la fuerza

mecanica.

Los complejos de inclusion producidos por el método de amasado (IC-K), se obtuvieron
mezclando B-CD y EOCI en relacion molar (2:1), en un mortero de porcelana (Figura 3.3)

durante 10 min segun la metodologia de Flores-Silva et al. (2023).

Figura 3.3 Método de amasado para la produccion de los complejos de inclusion (IC-K)

Posteriormente, se agreg6 etanol a la mezcla hasta obtener una pasta homogénea, que fue
amasada durante 10 min adicionales. Después, los IC se mantuvieron en un desecador con
gel de silice a temperatura ambiente (25 °C) durante 24 h para que se secaran. Finalmente,
se molieron, se etiquetaron como IC-K, por sus siglas en inglés, y se almacenaron a

temperatura ambiente (Figura 3.4).
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Figura 3.4 Complejos de inclusion obtenidos por el método de amasado (IC-K)

3.2.2 Produccion de peliculas activas
Para llevar a cabo la produccion de las peliculas activas, se realizo un proceso de extrusion

y moldeo por compresion, el cual es descrito a continuacion.

3.2.2.1 Extrusion

La extrusion es el proceso en el cual los polimeros mediante la accién del prensado, fusion,
moldeado, y empuje de los materiales a temperatura y presion elevadas y controladas se
procesan, a través de tornillos que giran a velocidad constante, hasta obtener un producto

con la forma deseada (Maniruzzaman et al., 2012).

Figura 3.5 Extrusor de doble tornillo Brabender

Para obtener las peliculas activas, se prepararon mezclas de PBAT con $-CD, IC-U y IC-K
al 3 % en peso, respectivamente. Cada mezcla se proceso en un extrusor de doble tornillo
(Brabender, Hackensack) (Figura 3.5) a 30 rpm, 120°C y un tiempo de residencia de 5.22

min para obtener filamentos de cada mezcla (Figura 3.6). Posterior a esto, los filamentos
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obtenidos se procesaron en una peletizadora (64 Bulet), para obtener pellets de cada muestra

(Figura 3.7) los cuales fueron etiquetados y almacenados para su posterior procesamiento.

Figura 3.7 Pellets obtenidos de las muestras a) PBAT b) PBAT-BCD c¢) PBAT-IC-U d) PBAT-IC-K

3.2.2.2 Moldeo por compresion

Para obtener peliculas activas de 15x15 cm con un espesor de 0.5 mm, se utiliz6 una prensa
hidraulica PHI (Q230M) (Figura 3.8). Los pellets previamente obtenidos (PBAT, PBAT-
BCD, PBAT-IC-U y PBAT-IC-K) se secaron en una estufa a 40 °C durante 24 h, para evitar
burbujas en el proceso de moldeo. Se utilizaron 17 g de cada muestra para su procesamiento.
En el proceso de calentamiento (fundido del material), las condiciones de operacion fueron;
temperatura de 130 °C, 5 min sin presion para fundir el material y 5 min con una presion de

20 t.
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Figura 3.8 Prensa hidraulica PHI (Q230M)

Posteriormente, las placas se colocaron en una prensa hidraulica de enfriamiento con flujo
de agua, por 10 min con 25 t de presion. Finalmente, se obtuvieron 5 peliculas activas de

cada material las cuales se etiquetaron y almacenaron (Figura 3.9).

Figura 3.9 Muestras de las peliculas activas a) PBAT b) PBAT-BCD c¢) PBAT-IC-U d) PBAT-IC-K

3.2.3 Diseiio del prototipo del empaque activo

Las peliculas activas obtenidas anteriormente (PBAT, PBAT-BCD, PBAT-IC-U y PBAT-
IC-K) se cortaron en rectdngulos de 12x6 cm, para obtener prototipos de bolsas de empaques
que fueron selladas con una prensa hidraulica PHI (Q230M) (Figura 3.8), a una temperatura

de 130 °C sin presion. Finalmente, se obtuvieron un total de 10 empaques por cada muestra

(Figura 3.10).
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Figura 3.10 Prototipos de empaques activos a) PBAT b) PBAT-BCD c) PBAT-IC-U d) PBAT-IC-K

3.3 Técnicas de caracterizacion
En esta seccion se mencionan las técnicas de caracterizacion y equipos con los cuales se
analizaron los complejos de inclusion, peliculas activas y empaques activos previamente

mencionados.

3.3.1 Caracterizacion térmica
La caracterizacion o andlisis térmico, consiste en un conjunto de técnicas que miden las
propiedades fisicas de una muestra en funcion del tiempo al ser sometida a cambios de

temperatura.

3.3.1.1 Analisis termogravimétrico (TGA)

Esta técnica de caracterizacion se utiliza para obtener informacion térmica y quimica de una
muestra o material. Este andlisis registra la variacion de la pérdida de masa de una muestra
en una atmosfera controlada a medida que se incrementa la temperatura. Con esta técnica se
pueden determinar factores como la temperatura de volatilizacion de los materiales, el
porcentaje de pérdida de peso en relacidon con la temperatura, asi como su estabilidad térmica
(Mura, 2015). Todo esto se logra mediante el registro del peso de la muestra en una balanza
de alta sensibilidad durante el calentamiento de ésta, el cual se lleva a cabo en una atmosfera
de nitrégeno (N,), oxigeno (0,), o aire. Una de las caracteristicas fundamentales de esta
técnica es que permite detectar los cambios que se produzcan en cuanto a variacion de peso

tales como descomposiciones, reducciones, o sublimaciones.
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Figura 3.11 Equipo TGA Q500 (TA Instruments, EE. UU.)

El analisis termogravimétrico de (TGA) de las muestras -CD, EOCI, IC-U, IC-K y de las
peliculas activas (PBAT, PBAT-BCD, PBAT-IC-U y PBAT-IC-K), se realizo utilizando un
equipo TGA Q500 (TA Instruments, EE. UU.) (Figura 3.11). En el cual se pesaron muestras
de 8 a 35 mg en recipientes de platino y se calentaron de 30 a 600 °C, a una velocidad de
calentamiento de 10 °C/min bajo un flujo de nitrégeno de 50 ml/min. La pérdida de peso

(WL) se calculé empleando el software TA Instruments Universal Analysis 2000.

3.3.1.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Esta técnica permite determinar la cantidad de calor o energia que absorbe o libera una
muestra o material durante un cambio en su fase. Se basa en el principio de los cambios en
la energia térmica en donde una muestra produce un flujo de calor detectable. Este flujo de
calor se mide en base a la cantidad de calor absorbido o liberado por la muestra durante un
proceso de calentamiento o enfriamiento. Cada cambio en la muestra, ya sea una transicion
de fase, una fusion, una cristalizacién o cualquier otro cambio, tiene una entalpia asociada
(Abarca et al., 2016).
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Figura 3.12 Equipo DSC-Q2000 (TA Instruments, New Castle, EE. UU.)

El analisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) se ejecuté en un DSC-Q2000 (TA
Instruments, New Castle, EE. UU.) (Figura 3.12) siguiendo la norma ASTM D-3418. Las
curvas de DSC se obtuvieron sometiendo de 10 a 11 g de muestra, a un unico ciclo de
calentamiento de 0 a 300 °C con una velocidad de calentamiento de 10 °C/min para las
muestras B-CD, EOCI, IC-U, IC-K y calentamiento-enfriamiento-calentamiento para las
peliculas activas (PBAT, PBAT-BCD, PBAT-IC-U y PBAT-IC-K) de -50 a 200 °C con una
velocidad de calentamiento de 10 °C/min.

El porcentaje de cristalinidad de las peliculas se estim6 mediante la Ecuacion 3.1.

AH;

= x 100 Ecuacion.3.1
AH1000,(1 — Wy)

Xc(%)

Donde AHg¢ es la entalpia de fusion obtenida del segundo calentamiento, AH; g, €s la
entalpia de fusion de PBAT 100% cristalino (114 J/g) (Mohanty & Nayak, 2010), y Wy, es

la fraccion en peso de IC adicionado (0.03).

3.3.2 Analisis de espectroscopia infrarroja (FTIR)

Esta técnica esta basada en la excitacion de los modos de vibracion y rotacion molecular de
los enlaces entre los 4tomos de los grupos funcionales que componen el material, al ser
irradiados con un haz de luz infrarroja (Sarmiento, 2022). Con esta técnica se puede obtener
informacion acerca de los grupos funcionales que estan presentes en la muestra analizada, a

partir de bandas caracteristicas de tension y flexion de los enlaces de cada grupo funcional.
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Ademas, se puede comparar el espectro del compuesto desconocido con los espectros de

compuestos puros que contienen todos los grupos funcionales de la primera etapa.

Figura 3.13 Espectrofotometro de infrarrojo Thermo Nicolet modelo IS-50

El analisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) de las muestras
(B-CD, EOCI, IC-U y IC-K) y de las peliculas activas (PBAT, PBAT-BCD, PBAT-IC-U y
PBAT-IC-K) se realizé mediante un espectrofotometro de infrarrojo Thermo Nicolet modelo
IS-50 (Figura 3.13). Con un accesorio de reflectancia total atenuada (ATR). Los espectros

se registraron en el rango de 4000 a 500 cm™1.

3.3.3 Analisis de difraccion de rayos X (XRD)

Un difractometro de rayos X es un instrumento que se utiliza para la identificacion de las
estructuras cristalinas de muestras solidas, proporcionando coordenadas de los atomos que
constituyen la muestra, obteniendo informacion sobre la descripcion geométrica de las
distancias y angulos de enlace, angulos de torsidn, interacciones intermoleculares y la

simetria con la que se empaquetan para formar el cristal (Sarmiento, 2022).

La estructura polimoérfica de las muestras (B-CD, EOCI, IC-U y IC-K) y de las peliculas
activas (PBAT, PBAT-BCD, PBAT-IC-U y PBAT-IC-K), se identifico utilizando un
difractdémetro Siemens modelo D5000 (Figura 3.14), que opera con radiacion Cu Ka a 35
Kv y una intensidad de corriente de 25 mA. Las muestras se escanearon en un rango angular

de 5-45° (260) con un paso angular de 0.05° y 3 s de paso a paso.
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Figura 3.14 Difractometro Siemens modelo D5000

3.3.4 Analisis de microscopia electronica de barrido (SEM)

Esta técnica permite la caracterizacion de la morfologia de una muestra sélida, que
generalmente es recubierta con una capa delgada de metal como el oro-paladio para darle
propiedades conductoras a la muestra. Se basa en la utilizacion de un haz de electrones de
energia que incide sobre una muestra, para producir imagenes de alta definicion (Mura,

2015).

La morfologia de los complejos de inclusion y las peliculas activas se observo utilizando un
microscopio electronico de barrido JEOL JCM6000 (Figura 3.15). Las muestras B-CD, IC-
U, IC-K fueron recubiertas con oro-paladio para lograr una evaluacion correcta, el aparato
funciond a 10 kV. Las imagenes se obtuvieron con una ampliaciéon de 200x, 500x, 1000x,

1500x y 2000x.

Para la evaluacion de la morfologia de las peliculas activas (PBAT, PBAT-BCD, PBAT-IC-
U y PBAT-IC-K), las muestras fueron criofracturadas, para analizar la superficie de fractura,
y recubiertas con oro-paladio. Para lograr una evaluacion correcta, el aparato funcion6 a 10

Kv. Las imdgenes se obtuvieron con una ampliacion de 125x, 200x, 500x, 1000x, 2000x y

5000x%.
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Figura 3.15 Microscopio electronico de barrido JEOL JCM6000

3.4 Evaluacion de las propiedades mecanicas de las peliculas activas

Esta técnica permite evaluar las propiedades funcionales de los materiales poliméricos, por
medio de ensayos de tension. De acuerdo con Walter M. Matsumoto, Robert A. Skillman.
et. al. 2004 el ensayo de tension directa es el Unico que satisface la condicion de tension

uniaxial en la que se basa la definicion de tension de traccion.

Esta prueba consiste en moldear probetas de acuerdo con normas, las cuales indican la
forma, dimensiones y acabado superficial que pueden adoptar distintos tipos de probetas
para el ensayo. Luego se aplica una fuerza de traccion a la muestra en la direccion del eje
longitudinal hasta que el material falla. A partir del conocimiento de la carga ultima
sostenida por la muestra y el area de la seccion transversal sobre la que actiia se puede
calcular la resistencia a la traccion, la relacion que hay entre la deformacion eldstica y el
nivel esfuerzo que la produce (modulo de Young) y el maximo esfuerzo que el material

soporta sin romperse (resistencia a la rotura) (Abril, 1975).

Las propiedades mecanicas se evaluaron en una maquina de ensayo de traccion Instron,
modelo 4301(Figura 3.16), a una velocidad de extension de 500 mm/ min., siguiendo ASTM
D-638. Para cada muestra, se evaluaron seis sondas Tipo IV de 115 mm (largo) x 7 mm

(ancho) x 0.5 mm (grueso).
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El modulo de Young (YM) se calculd a partir de la pendiente de la region lineal en la curva
tension-deformacion. La tension (TS) se calculd como la relacion entre la fuerza maxima en
el punto de fractura y el area de la seccion transversal (espesor por ancho). El punto de
fractura (%E) se calculé dividiendo la longitud lograda en el momento de la rotura por la

longitud original de la sonda y se expres6 como porcentaje.

gE _iog

7 A_*|ﬁ|[|H 1‘_1‘#

Figura 3.16 Maquina de ensayo de traccion Instron, modelo 4301

3.5 Pruebas de biodegradabilidad de las peliculas activas

Las pruebas de biodegradabilidad de las peliculas activas se realizaron en condiciones de
compostaje. Se cortaron muestras cuadradas de 25x25 mm de las peliculas activas y se
registrd su peso inicial. Se utilizaron frascos de plastico con orificios, los cuales se rellenaron
con 1.5 cm de composta orgéanica (eco sustrato, Tlalpan CDMX). Posteriormente, se colocd
la muestra de la pelicula activa (Figura 3.17), seguido de esto se coloco 1cm de sustrato de
hojas de arbol y 1 cm de composta (Figura 3.18). Se utilizaron 20 ml de agua destilada para

humedecer el sustrato y se revolvio para homogenizarlo.
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Figura 3.17 Muestras de las peliculas activas en compostaje.
Posteriormente los frascos se almacenaron a 60 °C y 60 % RH. Se realizé duplicado por

cada muestra. La humedad se monitorio con un higrometro (Termémetro higrometro digital

LDC HTC-2), las muestras se tamizaron con un tamiz de apertura de malla de 2.0 mm y el

peso de las muestras se monitorio con una balanza analitica (OHAUS modelo Discovery).

Figura 3.18 Composta de las peliculas activas.

El grado de desintegracion de se determin6 de acuerdo con la norma ISO 20200 y se calculo
de acuerdo con la ecuacion 3.2.

m; —

mT
—— %100
m;

D = Ecuacion. 3.2

Donde:

D = grado de desintegracion (%),

m; = materia seca inicial del material de prueba,

m, = materia seca residual del material de prueba recuperado en el tamizado
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3.6 Analisis de la vida de anaquel de arandanos azules en el empaque activo

La evaluacion de la efectividad de los empaques activos se realizé mediante pruebas de
almacenamiento, mediante un analisis fisicoquimico y de atributos organolépticos, en donde
se evalud la vida de anaquel de arandanos azules durante 28 dias. Se colocaron arandanos
azules en los empaques activos previamente realizados y se sellaron con una prensa
hidraulica PHI (Q230M) (Figura 3.8). Los empaques obtenidos (Figura 3.19) se etiquetaron
y almacenaron a temperatura ambiente (22 °C y 80% RH) y en refrigeracion (2 °C y 40%
RH). Se realizaron analisis fisicoquimicos y evaluacion de atributos organolépticos al inicio

(dia 0) yalos 3, 7, 14, 21 y 28 dias de almacenamiento.

Figura 3.19 Arandanos azules en los empaques activos PBAT, PBAT-BCD, PBAT-1C-U y PBAT-IC-K

3.6.1 Peso
La evaluacion del peso de los ardndanos azules, se realizd utilizando una balanza analitica

(OHAUS modelo Discovery), registrando su peso al inicio (dia 0) y posteriormente a la toma

de cada muestra durante los 28 dias del estudio.

El porcentaje de pérdida de peso (WL) se calculd de acuerdo con la Ecuacion 3.3.

m —m
WL = % 100  Ecuacion.3.3
1

Donde myes el peso inicial de las muestras en el dia 0 y m, es el peso final de las muestras

en el dia 28.

3.6.2 Sabor
o Contenido de solidos solubles (° Brix): Los °Brix sirven para determinar el

porcentaje de azuicar o sacarosa disuelta en una muestra liquida, y por lo tanto para

conocer los niveles de azicares presentes en productos fruticolas, que son
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indicativos del nivel de maduracion de los productos frutihorticolas. Para llevar a
cabo la medicion, los ardndanos azules de cada empaque se molieron con el objetivo
de obtener una pasta homogénea. Posteriormente se tomo una alicuota que se

analiz6 con un refractometro Atago Hand-held Refractometer N-1 (figura 3.20).

Figura 3.20 Refractometro (Atago Hand-held Refractometer N-1)

e Potencial de Hidrogeno (pH): El pH es una medida que sirve para indicar el grado
de acidez o alcalinidad de una muestra generalmente liquida. En productos fruticolas
indica el estado de maduracion de acuerdo a su nivel de acidez, por lo cual se decidio
evaluarlo. Para esto, se utilizo la pasta de ardndanos obtenida previamente, la cual

se evalud utilizando un potencidémetro Termo Scientific modelo Orion (Figura 3.21).

Figura 3.21 Potenciometro (Termo Scientific, Orion)

3.6.3 Color
Para la evaluacion del color se utilizo un espectrofotometro portatil ColorEyE modelo XTH

(Figura 3.23). Se llevaron a cabo dos evaluaciones de color para las muestras de arandanos
azules para las cuales se midieron los pardmetros L*, A* y B*  siendo el estandar
C.ILE.L*a*b* (Figura 3.22). La luminosidad viene descrita por L*. El color negro representa
una luminosidad de 0 mientras que el blanco presenta una luminosidad de 100. Los

parametros a* y b* se utilizan para evaluar la saturacion y el tono.
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Blanco
+L*

Negro
Figura 3.23 Espectrofotometro portatil ColorEyE

Figura 3.22 Estandar C.1LE.L*a*b* modelo XTH

3.6.4 Diametro
Esta medicion se realizo con el objetivo de determinar si existia algiin cambio en el didmetro

de las muestras de ardndanos azules durante su almacenamiento en los empaques activos.
Para llevar a cabo la medicion del se utilizé un instrumento de medicion vernier Mitutoyo

(Figura 3.24).

El porcentaje de pérdida de didmetro (DL) se calculd de acuerdo con la Ecuacion 3.4.

D, —D
DL = % «100  Ecuacion.3.4
1

Donde D, es el promedio del didmetro inicial de las muestras en el dia 0 y D, es el promedio

del diametro final de las muestras en el dia 28.
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Figura 3.24 Instrumento de medicion vernier Mitutoyo

3.6.5 Aspecto visual
La textura y aspecto de los arandanos azules se evaluo, para tener un control de la

descomposicion de la muestra durante su almacenamiento en los empaques activos, para lo
cual se tomaron fotografias para su analisis. Se evaluaron parametros de deshidratacion visual

y severidad de pudricion de acuerdo a Defilippi Bruzzone et al. 2018.

Fruto sano Deshidratacion Deshidratacion Deshidratzcion
muy leve moderada severa

Figura 3.25 Escala de deshidratacion visual

La deshidratacion visual se evalud con la escala mostrada en la Figura 3.25 y la severidad de

pudricion se evalud visualmente de acuerdo la Figura 3.26.

i
K

Pudricién gris Piel sueita Pudricion rosada Otros

Figura 3.26 Severidad de pudricion (Defilippi et al., 2020)
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Capitulo 4 . Presentacion y discusion de los resultados

En esta seccion se realiza la presentacion y discusion de resultados obtenidos de las técnicas
de caracterizacion mencionadas anteriormente. Se realizo la caracterizacion de f-CD, EOCI
y los complejos de inclusion IC-U y IC-K, con el objetivo de conocer sus caracteristicas y
determinar la formacion exitosa de los complejos de inclusion. Ademads, se realizd la
caracterizacion de los empaques activos con el objetivo de corroborar si existié una buena
dispersion de los aditivos (B-CD, IC-U y IC-K)) en el polimero PBAT o si estos modificaron
sus propiedades térmicas, morfologicas, mecéanicas o de biodegradabilidad. Finalmente, se
llevo a cabo un analisis de la vida de anaquel de arandanos azules almacenados en los
empaquescon el objetivo de evaluar el efecto de los empaques activos en la conservacion de

un alimento perecedero.

4.1 Caracterizacion de p-CD, EOCIl y los complejos de inclusion IC-U y IC-K.
El EOCI, la B-CD vy los complejos de inclusion obtenidos por el método de ultrasonido y
amasado se caracterizaron mediante TGA, DSC, FTIR, DRX y SEM con el objetivo de

conocer sus caracteristicas y corroborar la formacion del complejo de inclusion.

4.1.1 Analisis de espectroscopia infrarroja (FTIR)

La espectroscopia infrarroja se puede utilizar para estimar la interaccion entre la
ciclodextrina y las moléculas invitadas. De esta manera, los complejos de inclusion pueden
demostrarse mediante el estudio del cambio o desaparicion de las vibraciones de
estiramiento y flexion de los grupos funcionales de la molécula huésped una vez

complejados (Kong ef al., 2023).

La figura 4.1 muestra el espectro FTIR de las muestras de EOCI, B-CD, IC-U y IC-K. El
espectro de EOCl presenta los picos caracteristicos; A 3525 cm™?! se atribuye al estiramiento
de O-H, en los picos de 2924-2863 cm™? se encuentra el estiramiento C-H, en 1612, 1511
y 1426 cm™! se encuentran picos atribuidos al estiramiento C=C del anillo aromatico, 1267
y 1035 cm™?! corresponden a la vibracion C-O, 916 cm ™! debido a la flexion O-H y también

853 y 793 cm™? debido a la flexion C-H del anillo aromético (Hasheminejad ef al., 2019).
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En el espectro de B-CD se muestran los picos caracteristicos de las B-ciclodextrinas, a 3311
cm™! se muestra la vibracion del estiramiento simétrico y asimétrico de los grupos O-H, a

1 se muestra la

2918 cm™! se encuentra la vibracion del estiramiento C-H, en 1648 cm™
flexion de H-O-H y en los picos 1155 y 1026 cm™! se atribuyen a las vibraciones de

estiramiento asimétrico y simétrico de C-O-C (Abarca ef al., 2016).

Transmitancia (u.a)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nimero de onda (cm™)

Figura 4.1 Espectros FTIR de las muestras de 5-CD, IC-U, IC-K y EOCI.

Los espectros de los complejos de inclusion IC-U y IC-K muestran los picos caracteristicos
del espectro de la B-CD; sin embargo, muestran algunas modificaciones. En el pico ubicado
en 3311 cm™! se muestra un cambio en la forma de la vibracion del estiramiento simétrico
y asimétrico de los grupos O-H, al igual que en 1648 cm™! en donde se puede observar una
disminucion de la intensidad de la banda correspondiente a la flexion de H-O-H, y de igual
manera se puede observar que existe una disminucion de la intensidad de las bandas 1155 y
1026 cm™! que se atribuyen a las vibraciones de estiramiento asimétrico y simétrico de C-
O-C, en comparacion con las del espectro de la B-CD. Todas estas modificaciones en los
espectros de los complejos de inclusion en relacion con el espectro de la B-CD son evidencias
de las interacciones anfitrion-huésped (Friné et al., 2019). Ademas, cabe destacar que en los
espectros de los complejos de inclusion IC-U y IC-K, se observa la presencia del pico

aromatico C=C del EOCl en la banda 1511 cm™1. Deacuerdo a Kong et al. (2023) este pico
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demuestra la presencia del EOCI y por lo tanto, la formacion exitosa del complejo de

inclusion anfitrion-huésped (B-Ciclodextrina-Aceite Esencial).

4.1.2 Analisis de difraccion de rayos x (XRD)

El analisis XRD es un método util para la determinacion de la formacion de complejos de
inclusion de ciclodextrinas. La formacion de nuevos picos o la desaparicion de picos
caracteristicos en los difractogramas, son evidencia de la complejacion exitosa de la
molécula huésped en la ciclodextrina (Uppal et al, 2017). La Figura 4.2 muestra los

difractogramas de B-CD y de los complejos de inclusion IC-U y IC-K.

El difractograma de B-CD muestra claramente su naturaleza cristalina debido a que sus picos
son agudos e intensos. Los picos caracteristicos de la B-CD estan ubicados en 8.7°, 12.3°,

22.5°,26.9°, 31.8° y 34.7° (Marques et al., 2019).

Los patrones de las muestras de los complejos de inclusion muestran algunas modificaciones

en comparacion con el patron de la muestra de B-CD.

El difractograma de la muestra IC-U presentd notables cambios como la aparicion de
diversos picos alrededor de 6.86°, una disminucioén de la intensidad del pico caracteristico
de la B-CD ubicado en 8.7° y la aparicion de un pico en 17.6°, ademas se observa la
desaparicion de todos los picos en un rango de 25° a 45°. En el patron de la muestra de IC-
K se puede observar un aumento en la intensidad de los picos en 10.58° y 17.6°, asi como
una disminucién en la intensidad de los picos caracteristicos de la -CD en 8.7°, 31.8° y

34.6°.

Ademas, Martinez & Gomez et al. (2007) reportaron que en complejos de inclusion con -
ciclodextrina, la presencia de una sefal aproximada a 20 = 7.6 ° es propia de la estructura
canal. Esto sugiere que la presencia del pico en 6.86° en el difractograma de la muestra IC-
U, indica una organizacion molecular de estructura canal. En el difractograma de la muestra
IC-K no se observa la presencia de este pico, y por lo tanto esto podria sugerir una
organizacidon molecular tipo jaula. Este mismo comportamiento se puede observar en el
andlisis de microscopia electronica de barrido (SEM). Estos cambios en los difractogramas
de los complejos de inclusion podrian estar relacionados con variaciones en la organizacion
molecular de la B-CD, lo cual corrobora la formacion exitosa del complejos de inclusion

Abarca et al. (2016).
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Figura 4.2 Difractogramas de p-CD y de los complejos de inclusion f-CD-CI-U y p-CD-CI-K

4.1.3 Analisis de microscopia electronica de barrido (SEM)

Con el objetivo de determinar la morfologia de los complejos de inclusion se realizd un
analisis de microscopia electronica de barrido. El analisis SEM permiti6 determinar el efecto
del método de elaboracion en la morfologia de los complejos de inclusion. Adicionalmente,
es posible demostrar indirectamente la correcta formacion de los complejos de inclusion
mediante modificaciones en la morfologia. La Figura 4.3 muestra las micrografias de las

muestras de B-CD y los complejos de inclusion IC-U y IC-K.

La muestra de B-CD present6 particulas en forma de paralelogramo de diferentes tamafios
(Figura 4.3 a, b). En la superficie se observan algunas fracturas, grietas o irregularidades que
ya habian sido reportadas por otros autores (Anaya-Castro et al., 2017; Uppal et al., 2017).
También se observo la presencia de pequenas particulas adheridas a la superficie de las

particulas grandes.

Las micrografias de las muestras de los complejos de inclusion IC-U y IC-K (Figura 4.3)
cambiaron en comparacion con la muestra de B-CD. Los complejos de inclusion producidos

por el método de ultrasonido (IC-U), mostraron particulas de forma romboidal y de menor
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tamafio que IC-K sin grietas o fracturas en su superficie (Figura 4.3 ¢, d). Los complejos de
inclusion producidos por el método de amasado (IC-K) mostraron una morfologia amorfa

con pequenas grietas y fracturas en la superficie y aglomeracion de las particulas (Figura 4.3
f, )

J
Bibhwvac.  SEI PC-high

SEI PC-high 10 kV High-vac, SEI _PC-high 10 kV

Figura 4.3 Micrografias SEM de a) f-CD x500, b) B-CD x1000, d) IC-U x500, e) IC-U x1000, f) IC-K x500 y d) IC-K
x1000.

Los cambios en la morfologia de los complejos de inclusion demuestran la interaccion
(huésped-anfitrion) entre el EOCI y la B-CD, lo que indica indirectamente la formacion

exitosa de los complejos de inclusion producidos por ambos métodos (Uppal et al., 2017;
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Yan et al., 2022). Sin embargo, se ha reportado que la presencia de grietas o fracturas en la
morfologia de los complejos de inclusion se relaciona con una deficiente proteccion del
aceite esencial en la B-CD (X. Yang et al., 2023). Esto sugiere que en los complejos IC-K
hay una menor proteccion del EOCI, en comparacion con los complejos IC-U, debido a la

presencia de grietas en la superficie.

4.1.4 Caracterizacion térmica

Con el objetivo de conocer la estabilidad térmica y corroborar la formacion de los complejos
de inclusion, se realizd una caracterizacion térmica de las muestras EOCI, la B-CD y los
complejos de inclusion obtenidos por el método de ultrasonido y amasado por medio de
técnicas como un analisis termogravimétrico (TGA) y un andlisis de calorimetria diferencial

de barrido (DSC), los cuales se describen a continuacion.

4.1.4.1 Analisis termogravimétrico (TGA)

El analisis termogravimétrico (TGA) permite determinar la estabilidad térmica de las
muestras por la pérdida de masa en funcion a la temperatura. Adicionalmente este analisis
permite indirectamente identificar la formacion de complejos de inclusion. La Figura 4.5
muestra los termogramas de las muestras EOCI, B-CD, IC-U y IC-K. El termograma
correspondiente al aceite esencial de clavo (EOCI), mostro una pérdida de peso en una sola
etapa a una temperatura de 176 °C, relacionada con su temperatura de descomposicion. La
B-CD presento un proceso de degradacion térmica en dos etapas. La primera pérdida de peso
de 13.39 % a ~77 °C esta relacionada con la evaporacion del agua presente al interior y
exterior de la cavidad de la B-CD. La segunda pérdida de peso de 80.04 % a ~324 °C esta

relacionada con la descomposicion de la B-CD (Flores-Silva et al., 2023).

La curva TG del complejo de inclusion elaborado por el método de ultrasonido (IC-U)
mostro un comportamiento similar a la de f-CD. Sin embargo, en la primera pérdida de peso,
a 50-130 °C, el IC-U perdi6 6.25 %, atribuida a la evaporacion de las moléculas de agua.
Esta disminucion indica que las moléculas de agua presente en la cavidad de la -CD fueron
remplazadas por las moléculas de EOCI como se puede observar en la Figura 4.4,

demostrando asi una formacion exitosa del complejo de inclusion (Marques et al., 2019). A
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~318 °C se observo la segunda pérdida de peso, la cual estd relacionada con la

descomposicion del IC-U.
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Figura 4.4 Representacion grdfica de la sustitucion de moléculas de agua en la cavidad de la ciclodextrina por una
molécula huésped apolar (Astray et al., 2009).

La curva TG del complejo de inclusion elaborado por el método de amasado (IC-K) también

presento un proceso de descomposicion en dos etapas. La primera etapa, con una pérdida de

peso de 14.17 % a
peso de 79.63 %

~70 °C se relaciona con la evaporacion del agua, y la segunda pérdida de

a ~324 °C esta relacionada con la descomposicion de la muestra. Cabe

destacar que en esta muestra no existid una disminucion en el porcentaje de pérdida de agua,

esto se puede atribuir a que el agua que fue desplazada por el EOCI se encuentra en la pared

hidrofilia de la B-CD. Ademas, los termogramas de IC-K y IC-U, no presentan evidencia de

la volatilizacion de EOCI, lo que de acuerdo con Abarca et al. 2016 y Herrera et al. 2019

confirma la encapsulacion exitosa de EOCI dentro de la estructura de la B-CD.
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Figura 4.5 Termogramas (TGA) de muestras de complejos de inclusion a) Pérdida de peso, b) Derivada de la pérdida

de peso.
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4.1.4.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

El analisis DSC es una técnica eficaz para estudiar la formacion de complejos de inclusion
con ciclodextrinas. Las curvas térmicas de las muestras de EOCI, B-CD y de los complejos
de inclusion IC-U y IC-K, se muestran en la Figura 4.6 y las temperaturas de fusion y sus
entalpias se muestran en la Tabla 4.1. La curva térmica de B-CD muestra un pico
endotérmico agudo a 129.49 °C, que se relaciona con la estabilidad térmica de los cristales

del polimero.

La muestra de los complejos de inclusion producidos por el método de ultrasonido (IC-U)
present6 un endoterma amplio, con el pico maximo en 112.85 °C. Los IC-U presentaron el
valor mas bajo de AH¢y de AT (Tabla 4.1), lo que indica que estos cristales tienen menor

estabilidad térmica y son méas homogéneos.

Tabla 4.1 Propiedades térmicas de las muestras EOCI, p-CD, IC-Uy IC-K

Muestra T¢ (°C) AT AH; (J/g)
EOCI 147.77 - 299.84
B-CD 129.49 121.09 361.68
IC-U 112.85 81.84 186.59
IC-K 136.38 925 330.15

En cambio, la curva DSC de los complejos de inclusion producidos por el método de
amasado (IC-K) present6 un pico endotérmico en 136.38 °C. Este termograma es mas
estrecho y agudo en comparacion con el termograma de -CD. Ademads, presento AHsy de
AT maés alta en comparacion con IC-U como se muestra en la Tabla 4.1. Esto se puede
atribuir a que estos cristales son térmicamente mas estables y menos homogéneos en

comparacion con la muestra IC-U.

Por otra parte, en las curvas térmicas de ambos IC no se observo la presencia de un pico
relacionado con EOCI. Ademas, las T+ de ambos IC cambiaron en comparacion con la Tr de
B-CD (Tabla 4.1), esto indica la presencia de una molécula huésped en la cavidad de la -

CD vy, por tanto, la formacion exitosa de los IC (Flores-Silva et al., 2023).
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Figura 4.6 Termogramas DSC de las muestras EOCI, p-CD, IC-Uy IC-K

4.2 Caracterizacion de las peliculas activas y el empaque activo

Se realiz6 la caracterizacion de las peliculas activas y de los empaques activos con el
objetivo de corroborar si existid una buena dispersion de los aditivos (B-CD, IC-U y IC-K)
en el polimero base (PBAT) o si estos aditivos modificaron sus propiedades térmicas,

morfoldgicas, mecanicas o de biodegradabilidad del polimero base.

4.2.1 Caracterizacion térmica
A continuacion, se describen los resultados de la caracterizacion térmica del empaque activo
los cuales muestran la dispersion de los aditivos en el polimero base PBAT y sus

caracteristicas térmicas.

4.2.1.1 Analisis termogravimétrico (TGA)
Los termogramas de pérdida de peso y la derivada de la pérdida de peso que describen el
comportamiento térmico de las peliculas de PBAT, PBAT-BCD, PBAT-IC-U y PBAT-IC-

K, se muestran en la Figura 4.7.

La adicion de la B-CD y los complejos de inclusion IC-U y IC-K modifico la estabilidad

térmica de las peliculas. Para las peliculas elaboradas con PBAT puro, la desintegracion se
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produjo en un solo paso, a ~407 °C atribuida a la descomposicioén térmica del material. En
cambio, para las peliculas que contenian B-CD y los complejos de inclusion (IC-U y IC-K),
la desintegracion se produjo en dos etapas. La primera pérdida de peso para todas las
peliculas activas fue a ~324 °C de 2.61% como se puede observar en la Figura 4.7 b, y se
relaciona con la descomposicion de B-CD o los IC que fueron adicionados a la matriz
polimérica de PBAT. La segunda pérdida de peso para todas las peliculas fue a ~406 °C que
esté relacionada con la descomposicion térmica del polimero como lo reportan otros autores

(Mohanty & Nayak, 2010).

Estos resultados demuestran la presencia de B-CD y los complejos de inclusion en la matriz
polimérica. Cabe resaltar que, los porcentajes de pérdida de peso en la primera etapa
concuerdan con el porcentaje que se adiciond de B-CD o los de complejos de inclusion al
polimero (3%), lo que sugiere que hubo una buena dispersion de los aditivos en el polimero

PBAT.
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Figura 4.7 Termogramas (TGA) de peliculas a) Pérdida de peso, b) Derivada de la pérdida de peso.

4.2.1.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Teniendo en cuenta que la incorporacion de la B-CD y los complejos de inclusion al PBAT
puede afectar las propiedades estructurales y funcionales del polimero base, se realizaron
analisis DSC de las peliculas activas para identificar los cambios en las temperaturas de
cristalizacion y fusion. La Figura 4.8 muestra los termogramas de cristalizacion

(enfriamiento) y de fusidn (calentamiento) de las peliculas activas, respectivamente.
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La pelicula control (s6lo PBAT) mostro los perfiles de fusion y cristalizacion caracteristicos
del polimero (Arruda et al.,, 2015). También, las propiedades térmicas, la Tg y el Xc (%)
estuvieron dentro de los rangos reportados por otros autores (Arruda et al., 2015; Zhang et
al., 2020).

En las peliculas activas de observo que, independientemente del tipo de aditivo incorporado,
todas las peliculas presentaron perfiles térmicos de cristalizacion y fusion similares al
control. Sin embargo, la temperatura de cristalizacion se desfaso y la entalpia de
cristalizacion incrementd ligeramente. Posiblemente, esto se deba a que los aditivos
generaron puntos de nucleacion cristalinos formados durante el proceso de enfriamiento.
Aunque estos nucleos pueden representar una pequeia fraccion cristalina, estos aumentaran
la velocidad de cristalizacion en el segundo calentamiento, porque la estructura cristalina ya
es mas densa debido a los puntos de nucleacion (Z. Yang et al., 2010). Esto también origino

un ligero incremento en la AHf'y el Xc (%) (Tabla 4.2).

Ademas, las temperaturas de fusion para todas las peliculas fueron similares (~123 °C) y por

lo tanto no hubo un cabio significativo en sus entalpias de fusion.

Tabla 4.2 Propiedades térmicas y grado de cristalinidad de las peliculas activas

Pelicula Tg (°C) Tc (°C) AHce (J/g) Tf(°C) AHf (J/g) Xc (%)
PBAT -32.71 77.13 17.44 123.23 10.79 9.46
PBAT- BCD -33.66 75.02 17.63 123.49 11.59 10.48
PBAT-IC-U -35.56 73.75 18.07 121.39 11.26 10.18
PBAT-IC-K -33.87 75.31 18.62 123.73 11.51 10.41

Para todas las peliculas de PBAT adicionadas con B-CD y complejos IC-U, IC-K, la
temperatura de transicion vitrea ocurrié a ~ -33 °C, lo que demuestra que la fase amorfa del

PBAT no sufriéo cambios debido a la presencia de los complejos de inclusion.

Estos resultados indican que la adicién de B-CD, IC-U o IC-K, no modificé las propiedades
estructurales y funcionales del polimero base (PBAT). Esto se atribuye al bajo porcentaje
agregado a la matriz polimérica (3 %) durante la extrusion. Lo que significa que el
procesamiento para obtener peliculas activas puede ser el mismo de PBAT y no existirdn

cambios en sus propiedades funcionales.
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Figura 4.8 Termogramas de a) cristalizacion (enfriamiento) y de b) fusion (segundo calentamiento) de peliculas activas.

4.2.2 Analisis de espectroscopia infrarroja (FTIR)

FTIR es un método adecuado para identificar modificaciones quimicas en materiales
poliméricos. De igual manera es una herramienta util para detectar la interaccion de la matriz
polimérica y los complejos de inclusion. La Figura 4.9 muestra los espectros FTIR de PBAT

y las peliculas activas.

El espectro de la pelicula de PBAT mostro los picos caracteristicos de PBAT. Las bandas
entre 2950 cm™! y 2857 cm™! se atribuyen al estiramiento asimétrico y simétrico de los

enlaces C-H alifaticos y aromaticos. El pico en 1712 ¢m™?!

se atribuye a la vibracion de
estiramiento de los grupos carbonilo éster (C = O), pertenecientes a un grupo carbonilo en
el enlace éster en PBAT. Las bandas a 1450 cm™'y 1409 ¢cm™! se atribuyen a la
deformacion angular de la C — H,. El pico a 1505 cm™! corresponde al pico de absorcion
de vibraciones por estiramiento correspondiente al grupo (—C = C-) en el anillo de benceno,
mientras que alcanza su punto maximo a 1268 cm—1, 1106 cm—1, 1099 cm—1y 871
cm—1 corresponden a los grupos (—~C—0-), que pertenecen a los grupos (—C—0O-) conectados

al anillo de benceno en PBAT. El pico en 725 cm™!

representa el pico de absorcion de
vibraciones por flexion externa del grupo (—C—H) que se atribuye al grupo (—C—H) en el

anillo de benceno en PBAT (Kanwal et al., 2022; Rodrigues ef al., 2021).

Las peliculas activas mostraron espectros similares con los picos caracteristicos de PBAT.

Esto quiere decir que la adicion de la B-CD y los complejos de inclusion no modificé la
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estructura del polimero base. Esto se atribuye al bajo porcentaje agregado a la matriz

polimérica de B-CD y los complejos de inclusion (3 %).
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Figura 4.9 Espectros FTIR de peliculas activas

4.2.3 Analisis de difraccion de rayos X (XRD)

Para evaluar la estructura cristalina de las peliculas activas se realizé un analisis XDR. La
Figura 4.10 muestra los difractogramas de muestras de las peliculas activas. La pelicula de
PBAT mostro tres picos de difraccion relativamente fuertes en 18.04°, 21.44°, 23.78° y tres
picos de difraccion débiles en 16.84° y 25.64° que son caracteristicos del PBAT (Tsou et

al., 2022). Lo que indica la presencia de una estructura cristalina.

Las peliculas activas mostraron los mismos picos de difraccion en las mismas posiciones,
con referencia al PBAT. En otras palabras, las posiciones no difirieron significativamente
en relacion con las del PBAT puro, lo que indica que la adicion de la B-CD y los complejos
de inclusioén no tuvieron un efecto significativo sobre las propiedades de cristalizacion del
polimero base. Esto se atribuyo al bajo contenido de $-CD y IC incorporado, 3 %, por lo

tanto, no cambia significativamente la cristalinidad de la matriz polimérica (PBAT).
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Figura 4.10 Difractogramas de muestras de las peliculas activas.

4.2.4 Analisis de microscopia electronica de barrido (SEM)

Con el objetivo de demostrar la presencia y la dispersion de la B-CD y de los complejos de
inclusion en la matriz polimérica, se realiz6 un analisis de microscopia electronica de barrido
SEM. En la Figura 4.11, se muestran las micrografias de las peliculas activas. Todas las
peliculas mostraron una matriz continua bien formada, con una integridad estructural

adecuada y apariencia superficial homogénea.

Después de la preparacion criogénica y la fractura de la superficie de las muestras. Las
peliculas de PBAT sin aditivos (Figura 4.11 a, b), mostraron una superficie irregular debido
a la fractura. Sin embargo, con un aumento de 5000x se observa una superficie lisa y

homogénea (Figura 4.11 b).

Las micrografias SEM mostraron cambios en la morfologia de las peliculas con adicion de
la B-CD y de los complejos de inclusion en la matriz polimérica de PBAT. Como puede
verse en la Figura 4.11 a, c, e, g, todas las peliculas activas mostraron una superficie
uniforme con la presencia de particulas dispersas por toda la matriz (sefialadas con flechas

blancas), relacionadas con la B-CD y los complejos de inclusion adicionados.
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Figura 4.11 Micrografias SEM de a) PBAT 200x, b) PBAT 5000x, ¢) PBAT- BCD 200x, d) PBAT- BCD 5000x, ¢) PBAT-

IC-U 200x, f) PBAT-IC-UT 5000x, g) PBAT-IC-K 200x y h) PBAT-IC-K 5000x.
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Sin embargo, con una ampliacion de 5000x se pudo observar que las peliculas que contenian
complejos de inclusion producidos por ultrasonido (Figura 4.11 f) presentaron aglomeracion
de las particulas, esto pudo ser ocasionado por el tamafio de las particulas de la muestra IC-
U, como se observa en el analisis SEM de los complejos de inclusion (Figura 4.11). Aun asi,

las particulas estaban dispersas por toda la matriz.

Este resultado indica que los la B-CD y los complejos de inclusion estaban bien integrados
y dispersos en la matriz polimérica de PBAT. En conclusion, de acuerdo con lo observado
en el andlisis SEM se puede decir que las particulas de B-CD, IC-U y IC-K se pueden

incorporar mediante extrusion para obtener exitosamente peliculas activas.

4.2.5 Propiedades mecanicas

Los empaques para alimentos deben cumplir con ciertas propiedades mecanicas para poder
resistir las manipulaciones y evitar rupturas durante su transporte y almacenamiento. Con el
objetivo de determinar el efecto de la adiccion de B-CD, IC-U y IC-K en la matriz PBAT, se
evaluo el rendimiento mecanico de las peliculas activas. Ademas, para evaluar las
propiedades funcionales de las peliculas activas se realizaron ensayos de traccion, como el
calculo del Modulo de Young (YM), el Punto de fractura (%E) y la Tension (TS) que
permiten estudiar los cambios producidos en un material cuando se le aplica una fuerza de

traccion o de compresion a nivel externo, midiendo la rigidez del material.

La Tabla 4.3 presenta las propiedades mecanicas de las peliculas PBAT vy las peliculas
activas PBAT- B-CD, PBAT-IC-U y PBAT-IC-K. Se puede observar que los valores de los
valores del modulo de Young (YM), el punto de fractura (%E), y la resistencia a la traccion
(TS) se mantuvieron sin cambios. Esto puede atribuirse al bajo porcentaje agregado a la
matriz polimérica de B-CD y los complejos de inclusion (3 %) y que, por tanto, no modifica
en gran medida las propiedades mecénicas de la matriz polimérica PBAT. Lo que indica una
buena compatibilidad y una alta union entre la B-CD, IC-U, IC-K y la matriz polimérica
(PBAT) (Flores-Silva et al., 2023). Ademas, esto también indica que la adicion de los IC no
modifica las propiedades mecénicas del polimero (PBAT) y por ende los empaques activos

tienen las mismas propiedades que el polimero virgen.
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Cabe destacar que el PBAT posee excelentes propiedades mecanicas gracias a la unidad
aromatica presente en su cadena molecular (anillo de benceno) (Jian et al., 2020). Por lo
tanto, éste puede reemplazar al polietileno y al PET, que son polimeros utilizados para el
envasado de alimentos no biodegradables, pero tienen propiedades similares al PBAT. El
alto alargamiento de rotura y las buenas propiedades de procesamiento lo convierten en un

material deseable para la industria (Kanwal et al., 2022).

Por lo tanto, el PBAT es un material adecuado para el envasado de alimentos gracias a sus
buenas propiedades mecanicas y de procesamiento. De acuerdo con los resultados, la adicion
de los IC no modifica estas propiedades (Tabla 4.3) y, por ende, los empaques activos

pueden ser procesados de la misma manera.

Tabla 4.3 Propiedades mecanicas de las peliculas activas.

Parametro PBAT PBAT- p-CD PBAT-IC-U PBAT-IC-K
Médulo de Young (N/mmg) 84.85+2.63 86.03+3.54 85.75+2.92 88.95+2.66
Resistencia a la traccion 19.98+1.78 19.04+2.71 18.98+0.78 19.72+0.72
(N/mm2)
Punto de rotura (%) 553.51+27.00 534.32+13.05 489.20+24.62 514.93+25.79

Media + desviacion estandar de seis determinaciones.

4.2.6 Pruebas de biodegradabilidad
Con la finalidad de evaluar el efecto de la adicion de los IC en la biodegradabilidad del
polimero base PBAT, se realizaron pruebas en condiciones de compostaje en donde se

evaluo su apariencia y el grado de desintegracion.

La Figura 4.12 muestra los cambios en la apariencia durante el proceso de compostaje de las
muestras de peliculas activas durante un tiempo de 95 dias. Como se puede observar, con el
aumento del tiempo de compostaje, todas las muestras se fueron degradando gradualmente.
A los 14 dias todas las muestras cambiaron de color, al paso de 30 dias todas las muestras
se volvieron mas fragiles, quebradizas, y la muestra de PBAT-IC-K se rompi6. A los 45 dias
todas las muestras se encontraban fracturadas y rotas en partes mas pequefias. Al paso de 65
dias se pudo observar un cambio en el color de las muestras, de color blanco a café obscuro,

de igual manera solo se pudo recuperar una pequefia cantidad de fragmentos de todas las
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muestras. A los 95 dias solo quedaban fragmentos residuales de todas las muestras de

pelicula.

Dia

PBAT

PBAT-BCD

PBAT-IC-U

N

Figura 4.12 Cambio en la apariencia de las diferentes muestras en compostaje durante 95 dias

La Figura 4.13 muestra el grado de desintegracion de las muestras de las peliculas activas
en un tiempo de 95 dias. El grado de desintegracion de todas las muestras aumento
significativamente con el tiempo y alcanzé el valor maximo del 90.5% al final de 95 dias.
Esto indica que al paso de 95 dias, para todas las muestras, solo se logr6 recuperar en el
tamizado un porcentaje menor al 10% de su peso seco original demostrando asi una

desintegracion satisfactoria de acuerdo con la norma ISO 20200 (Hernandez et al., 2022).

Ademas, se encontrd en la degradacion que €l % de pérdida de peso de las peliculas activas
era similar en comparacion con la muestra de PBAT control. Esto indica que la adicion de
los complejos de inclusion y la B-CD no afecta la biodegradabilidad del polimero base PBAT
en la produccion de empaques activos. Esto puede deberse al bajo porcentaje incorporado

en las peliculas activas y a la naturaleza biodegradable de los complejos de inclusion y de la
BCD.
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Figura 4.13 Grado de desintegracion de las muestras PBAT, PBAT-BCD, PBAT-IC-U y PBAT-IC-U durante 95 dias

4.3 Analisis de resultados de las pruebas de almacenamiento de arandanos

azules en el empaque activo

En andlisis de la vida de anaquel permite determinar el tiempo de vida util de un alimento
perecedero en condiciones de almacenamiento. Para evaluar el efecto de los empaques
activos en la conservacion de un alimento perecedero se realizd un analisis de la vida de

anaquel de arandanos azules.

4.3.1 Analisis del peso

Elpeso de un fruto se relaciona con su firmeza, que es el parametro que mejor se correlaciona
con el estado de maduracion de una fruta, ya que la dureza estd directamente relacionada
con la madurez de la muestra. Debido a eso, se realizd un seguimiento del peso de arandanos
azules almacenados en los empaques desarrollados (Figura 4.14) bajo condiciones de

refrigeracion (1°C) y temperatura ambiente (25 °C) por 28 dias

En la figura 4.14 se muestra el % de pérdida de peso de los arandanos azules almacenados

en los empaques desarrollados.

En las muestras de arandanos azules en refrigeracion (Figura 4.14, a), se puede observar que

a los 14 dias todos los empaques mantuvieron los ardndanos con un % de pérdida de peso
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menor a 6 %, lo que indica que a los 14 dias de almacenamiento las muestras aun seguian
conservando una firmeza aceptable. De acuerdo con Friné et al. 2019 los arandanos azules
son propensos a la pérdida de peso por deshidratacion o pérdida de humedad, debido a la
falta de cera epicuticular y una pérdida de peso maxima de humedad del 6 % se considera

comercialmente aceptable.

A los 21 dias el % de pérdida de peso seguia siendo menor a 6 % para los ardndanos azules
almacenados en todos los empaques. Cabe destacar que de acuerdo con lo reportado por
Defilippi et al. (2020), los ardndanos azules tienen un tiempo de vida de anaquel de 14 dias
después de su puesta en venta en el mercado en un empaque convencional bajo condiciones
especificas: temperatura (0-1 °C) y humedad (90 %). El resultado obtenido a 21 dias
demuestra que todos los empaques lograron mantener una firmeza comercialmente aceptable

y por ende alargar la vida util de los arandanos azules por 7 dias mas.
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Figura 4.14 % de pérdida de peso de muestras de arandanos azules almacenadas en a) refrigeracion (1 °C) b)
temperatura ambiente (25 °C)

A los 28 dias de almacenamiento se pudo observar un % de pérdida de peso en los arandanos
azules almacenados en los empaques de 13.42% para PBAT, 14.85% para PBAT- BCD,
5.28 % en el empaque activo PBAT-IC-U y 12.29% en el empaque activo PBAT-IC-K, esto
es evidencia de que el empaque activo PBAT-IC-U logro mantener una firmeza aceptable

de las muestras durante 14 dias mas de acuerdo con lo reportado por otros autores y por lo
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tanto alargando la vida de anaquel de los ardndanos azules en comparacion con los otros

empaques activos.

En cambio, en las muestras de arandanos azules almacenadas en temperatura ambiente
(Figura 4.14, b), se puede apreciar un % de pérdida de peso menor a 6 % a los 7 dias de
almacenamiento en todos los empaques, lo que demuestra que todos tuvieron la capacidad
de mantener una firmeza aceptable comercialmente, durante 7 dias aun en las condiciones

de temperatura y humedad no adecuadas.

A los 28 dias de almacenamiento de las muestras en temperatura ambiente se puede observar
que los empaques activos que contenian complejos de inclusion por ambos métodos,
presentaron un % de pérdida de peso menor en comparacion con los otros empaques siendo
para PBAT (Control) de 33 %, PBAT- BCD de 18 %, PBAT-IC-K de 14 % y PBAT-IC-U
de 13 %, demostrando asi el claro efecto de los empaques activos en la conservacion de la
firmeza de las muestras de ardndanos azules y por ende en el alargamiento de su vida de

anaquel.

4.3.2 Analisis del sabor
El sabor es un componente importante de la calidad de la fruta fresca y es una buena
indicacion del estado de madurez de la fruta y, por tanto, de su posible vida 1til. Los azucares

junto con la acidez constituyen el componente principal del sabor de la mayoria de las frutas.

Los °Brix sirven para determinar el porcentaje de azlcar o sacarosa disuelta en una muestra
liquida, y por lo tanto para conocer los niveles de azicares presentes en productos fruticolas,
que son indicativos de su nivel de maduracion. La sacarosa (disacarido de fructosa y glucosa)
es el azicar que mas incide en las propiedades organolépticas de los productos
frutihorticolas. Cuando un fruto es cosechado, el contenido de azlicar aumenta ligeramente
y sufre ligeras oscilaciones para luego ir disminuyendo con su proceso de descomposicion
(Valero & Ruiz, 1998). Por otro lado, los 4cidos presentes en la fruta disminuyen, con su

proceso de maduracion.

La Figura 4.15 muestra las graficas del contenido de sé6lidos solubles de los de arandanos
azules almacenadas en los empaques activos en refrigeracion y a temperatura ambiente

durante 28 dias.
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Para las muestras de arandanos azules almacenadas en refrigeracion (Figura 4.15, a), se
aprecia que, a los 28 dias de almacenamiento, la muestra contenida en el empaque activo
PBAT-IC-U presento un contenido de solidos solubles de 11 °Brix. De acuerdo con Zapata
et al. (2013) los frutos de arandano con 11 °Brix retnen las cualidades organolépticas
deseadas. Por lo tanto, esto demuestra que el empaque activo PBAT-IC-U tiene la capacidad
de mantener un estado de maduracion deseado durante 14 dias mas en comparacion con los

empaques convencionales.

a) b)
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Figura 4.15 Contenido de solidos solubles de las muestras de arandanos azules almacenadas en los empaques activos en
a) refrigeracion y b) temperatura ambiente

Para los arandanos azules almacenados en los empaques activos PBAT-BCD y PBAT-IC-K,
a los 28 dias se pudo observar una disminucion en el contenido de s6lidos solubles (10
°Brix), lo que indica que esta muestra ya no se encontraba con las cualidades organolépticas
deseadas. Sin embargo, se puede apreciar una disminucién aun mayor para la muestra
almacenada en el empaque PBAT de 9 °Brix, lo que indica que esta muestra ya se encontraba
en el proceso de descomposicion. Demostrando asi el claro efecto de los empaques activos

en el alargamiento de la vida de anaquel de arandanos azules.

Las muestras de ardndanos azules almacenadas a temperatura ambiente (Figura 4.15, b),
mostraron que, las ardndanos azules almacenados en los empaques activos que contenian
complejos de inclusion producidos por ambos métodos aun conservaban un contenido de

solidos solubles de 11 °Brix a los 21 dias, de mostrando asi, que los empaques PBAT-IC-U
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y PBAT-IC-K tienen la capacidad de mantener las propiedades organolépticas deseadas

durante 21 dias aun en las condiciones no adecuadas de temperatura y humedad.

A los 28 dias se pudo observar, que las muestras almacenadas en los empaques PBAT
(control) y PBAT-BCD mostraron un contenido de solidos solubles de 9 °Brix, lo que indica
que los arandanos azules almacenados en estos empaques ya se encontraban en un proceso
de descomposicion. Mientras que para los empaques activos PBAT-IC-U y PBAT-IC-K se
observo un contenido de solidos solubles de 10 °Brix. Este contenido de solidos solubles es
menor en comparacion con los otros empaques, lo que demuestra el claro efecto de los
empaques activos en la conservacion de los ardndanos azules, aun en las condiciones de

temperatura y humedad no adecuadas.

Este mismo efecto se puede observar en el grado de acidez a los 28 dias para los arandanos
azules almacenados en refrigeracion, en donde el grado de acidez disminuy6 menos para los
empaques activos que contenian complejos de inclusion PBAT-IC-U (2.32 pH) y PBAT-IC-
K (2.31 pH), en comparacion con los empaques PBAT (2.44 pH) y PBAT- BCD (2.53 pH).
Para las muestras almacenadas a temperatura ambiente se observéd este mismo efecto, los
empaques activos que contenian complejos de inclusion PBAT-IC-U (2.42 pH) y PBAT-IC-
K (2.47 pH) mostraron un nivel de acidez menor, en comparacion con los empaques PBAT
(2.69 pH) y PBAT- BCD (2.63 pH). Lo que demuestra que los empaques activos tienen la
capacidad de conservar por mas tiempo el nivel de acidez y de glucosa de los arandanos

azules, por tanto, aumentando su vida util.

4.3.3 Analisis del color

El color de un fruto es un pardmetro organoléptico importante debido a que, el color interno
y externo cambia a medida que los productos maduran. El color es uno de los métodos mas
antiguos para determinar la madurez de la fruta. El desarrollo del color purpura azulado de
los ardndanos azules, se debe principalmente a las antocianinas, y durante la maduracion
después de la cosecha, se producen distintos cambios en los pigmentos que alteran el color

(Friné et al., 2019).

La Tabla 4.4 muestra el color de los ardndanos azules almacenados en refrigeracion. Como
se puede observar los cambios en el color a los 28 dias de almacenamiento fueron

significativos. Todas las muestras almacenadas en todos los empaques mostraron una
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tendencia similar, como una disminucion en la luminosidad (L*), y una modificacioén en sus
coordenadas crométicas (a* y b*), con tendencia al color rojo (a*) y una disminucion en el
color azul (b*). Sin embargo, la disminuciéon en la luminosidad (L*) para los arandanos
azules almacenados en los empaques activos PBAT-IC-U y PBAT-IC-K fue menor, en
comparacion con los empaques PBAT y PBAT-BCD. Este mismo efecto se puede observar

en el color de los ardndanos azules almacenados a temperatura ambiente (Tabla 4.5).

Tabla 4.4 Color de muestras de arandanos azules almacenadas en los empaques desarrollados en refrigeracion

Muestra Parametro Dia 0 Dia 28
L* 38.48 32.7

PBAT A* 14.84 33.40
B* 5.92 5.32

L* 38.48 32.29
PBAT-BCD A* 14.84 6.03
B* 5.92 0.49

L* 38.48 33.25

PBAT-IC-U A* 14.84 18.60
B* 5.92 6.47

L* 38.48 33.73

PBAT-IC-K A* 14.84 14.57
B* 5.92 3.97

De acuerdo con Friné et al. (2019), una disminucién del valor L* durante el almacenamiento
podria atribuirse a la oxidacidon de compuestos fendlicos y otros fendmenos fisicoquimicos,
como la formacién de aductos o complejos entre antocianinas y quinonas, generados a lo
largo de la oxidacion de polifenoles y la pérdida de peso que se produce durante el

almacenamiento.

Por lo tanto, esto indica que los empaques activos que contienen complejos de inclusion
(PBAT-IC-U y PBAT-IC-K) tienen la capacidad de conservar la calidad organoléptica
deseada de los arandanos azules, durante 28 dias tanto en refrigeracion como a temperatura

ambiente y, por tanto, prolongar su vida util.
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Tabla 4.5 Color de muestras de arandanos azules almacenadas en los empaques desarrollados a temperatura ambiente

Muestra Parametro Dia 0 Dia 28
L* 38.48 30.30
PBAT A* 14.84 6.40
B* 5.92 1.85
L* 38.48 29.95
PBAT-BCD A* 14.84 6.26
B* 5.92 231
L* 38.48 32.24
PBAT-IC-U A* 14.84 6.72
B* 5.92 0.61
L* 38.48 29.81
PBAT-IC-K A* 14.84 5.39
B* 5.92 2.20

4.3.4 Analisis del diametro
El diametro de una fruta se relaciona con su tamafo, y la reduccion de éste es indicativo de

la perdida de firmeza en un fruto.

La Figura 4.16 muestra las graficas del % de perdida de didmetro de las muestras de

arandanos azules almacenadas a temperatura ambiente y en refrigeracion durante 28 dias.

A los 28 dias, las muestras almacenadas en refrigeracion (Figura 4.16, a), mostraron un
porcentaje de pérdida de didmetro de 14.23 % para PBAT (control), 11.93 % para PBAT-
BCD, 10.82 % para PBAT-IC-K, y 8.65 % para las muestras contenidas en el empaque
PBAT-IC-U. Esto demuestra que los empaques activos que contenian complejos de
inclusion producidos por ambos métodos pueden mantener en mejores condiciones el
didmetro del fruto y por lo tanto su firmeza durante 14 dias méas que en un empaque
convencional. Sin embargo, el empaque activo PBAT-IC-U tuvo un mejor efecto en la
conservacion del diametro de las muestras. Por lo tanto, este empaque tiene la capacidad de
mantener en mejores condiciones las propiedades organolépticas deseadas, y por ende

extender la vida util de los arandanos azules.
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Figura 4.16 % de pérdida de diametro de muestras de arandanos azules almacenadas en a) refrigeracion (1 °C) b)
temperatura ambiente (25 °C)

Para las muestras almacenadas a temperatura ambiente (Figura 4.16, b) se tuvo este mismo
efecto, en donde se observo que las muestras almacenadas en el empaque PBAT-1C-U
tuvieron un menor porcentaje de pérdida de didmetro (17.31 %) en comparacion con los
otros empaques: PBAT (control) (% 33.94), PBAT-BCD (% 18.76) y PBAT-IC-K (%
22.75). Lo cual confirma que el empaque activo PBAT-IC-U puede mantener las
propiedades organolépticas deseadas por mas tiempo en comparacidén con los otros

empaques, y asi mismo alargar la vida 1til de los ardndanos azules.

4.3.5 Analisis del aspecto visual

El aspecto es uno de los pardmetros mas importantes de la calidad visual de un fruto, y este
a su vez, se puede relacionar con el estado de maduracion de los frutos. Por lo tanto, este
analisis permite tener un control de la descomposicion de la muestra durante su

almacenamiento.

La Figura 4.17 presenta el aspecto visual de las muestras de ardndanos azules almacenadas

en los empaques activos en refrigeracion durante 28 dias.

Se observo que a los 3, 7'y 14 dias, las muestras almacenadas en todos los empaques activos
aun conservaban una calidad de aspecto visual buena. Sin embargo, se observo que la
muestra almacenada en el empaque PBAT (control) a los 21 dias presentd sintomas de

deshidratacion visual leve, mientras que a los 28 dias se observd deshidratacion visual
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moderada y pudricion gris y de piel suelta. La muestra almacenada en el empaque PBAT-
BCD a los 21 dias presentd deshidratacion leve, y a los 28 dias deshidratacion moderada y
pudricion rosada. Las muestras almacenadas en los empaques activos PBAT-IC-U y PBAT-
IC-K, presentaron un efecto contrario, ya que estas a los 21 y 28 dias presentaron una calidad

de aspecto visual buena, sin presencia de pudriciones.

Esto prueba que los empaques activos que contienen complejos de inclusion producidos por
ambos métodos, tienen la capacidad de mantener las propiedades organolépticas deseadas,
y la capacidad de detener el crecimiento de hongo o microrganismos 14 dias mas en
comparacion con su empaque convencional y, por tanto, alargando la vida util de los

arandanos azules.

La Figura 4.18 presenta el aspecto visual de las muestras de arandanos azules almacenadas
en los empaques activos a temperatura ambiente durante 28 dias. Se observo, que las
muestras almacenadas en todos los empaques activos conservaron una calidad de aspecto
visual buena hasta el dia 7. Sin embargo, la muestra almacenada en el empaque PBAT
(control) a los 14 y 21 dias presento deshidratacion visual moderada, mientras que a los 28
dias se observé deshidratacion visual severa y pudricion gris y rosa. La muestra almacenada
en el empaque PBAT-BCD, a los 14 dias presento pudricion rosada y a los 21 y 28 dias
deshidratacion severa pudricion rosa y gris. El efecto contrario se observo en las muestras
almacenadas en los empaques activos PBAT-IC-U y PBAT-IC-K, ya que estas a los 14, 21

y 28 dias presentaron una calidad de aspecto visual buena, sin presencia de pudriciones.

Esto es evidencia de que los empaques activos que contienen complejos de inclusion
producidos por ambos métodos, tienen la capacidad de mantener las propiedades
organolépticas deseadas durante 28 dias aun en las condiciones de humedad y temperatura
no adecuadas, en comparacién con su empaque convencional y, por tanto, alargando la vida

util de los arandanos azules.
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Figura 4.17 Aspecto visual de muestras almacenadas en refrigeracion (1 °C)

La Figura 4.19 presenta el aspecto visual de muestras de ardndanos azules almacenadas en
su empaque convencional en refrigeracion (6 °C). Se puede observar que los ardndanos
azules almacenados en su empaque convencional en el dia 14 presentaron deshidratacion
visual severa, en el dia 21 se observd pudricion gris y a los 28 dias ya se encontraban en

completa descomposicion.

Estos resultados en comparacion con los resultados obtenidos en los empaques activos
PBAT-IC-U y PBAT-IC-K, demuestran el efecto de las propiedades antimicrobianas de los

empaques activos, en el alargamiento de la vida de anaquel de los ardandanos azules.
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Figura 4.18 Aspecto visual de muestras almacenadas en temperatura ambiente (25 °C)

Figura 4.19 Aspecto visual de muestras almacenadas en su empaque convencional (6 °C)

4.4 Mecanismo propuesto
Se propone el siguiente mecanismo de accion de los empaques activos producidos por ambos
métodos (PBAT-IC-U y PBAT-IC-K) en la conservacion de arandanos azules (Figura 4.21),

de acuerdo con los resultados obtenidos en este trabajo de investigacion.

76

Regresar




La presencia del EOCI en la B-CD se confirm6 mediante el andlisis FTIR, y por ende la
formacion de los complejos de inclusiéon producidos por ambos métodos ultrasonido y
amasado. De acuerdo con lo demostrado en el analisis XDR, los IC-U mostraron una
estructura tipo canal que confirma la correcta formacion del complejo de inclusion (Figura
4.20). Mientras que los IC-K mostraron una estructura tipo jaula, que podria indicar una

encapsulacion deficiente del EOCIl en la B-CD (Figura 4.20).

Ademas, el analisis SEM demostrd en la morfologia de los IC-U particulas heterogéneas,
sin presencia de grietas en su superficie lo que indica una buena proteccion del EOCL En
cambio, en los IC-K se observaron particulas que parece que se estan aglomerando, con
grietas o fracturas en su superficie lo que indica una deficiente encapsulacion y proteccion
del EOCI. Estos resultados podrian sugerir que en los IC-K, el EOCI se encuentra disperso
en las paredes de la B-CD, mientras que en los IC-U, el EOCI se encuentra dentro de la
cavidad de la B-CD con una estequiometria 1:2 (Figura 4.20). Esto también se puede
confirmar con el andlisis FTIR (Figura 4.1), en donde se observa que el pico caracteristico
del EOCI es mas intenso en IC-K que en IC-U, sugiriendo que el EOCI se encuentra fuera

de la B-CD en IC-K.
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Figura 4.20 Organizacion molecular de los complejos de inclusion producidos por ambos métodos

En la Figura 4.21 se muestra el mecanismo de liberacion del EOCI de los complejos de
inclusion producidos por ambos métodos en los empaques activos, para la conservacion de

los arandanos azules durante 28 dias.
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En el dia 0, los complejos de inclusion (IC-U y IC-K) se encuentran dispersos en el empaque
activo como se demostro en el analisis TGA y aun no existe una liberacion del EOCI. En el
dia 7 se observa la liberacion del EOCI del IC. Sin embargo, en el empaque activo PBAT-
IC-U existe una liberacion mas lenta en comparacion con el empaque PBAT-IC-K. Esto
puede deberse al tipo de organizacion molecular de los IC-K y a la deficiente encapsulacion
del método de amasado lo que ocasiona que la liberacion sea mas rapida en el empaque

activo PBAT-1C-K.

En los dias 14 y 21, se puede observar este mismo efecto en donde la liberacion del EOCI
en el empaque activo PBAT-IC-U es mas lenta y continua con el tiempo en comparacion
con el empaque activo PBAT-IC-K. Lo que ocasiona que el empaque activo PBAT-1C-U
permita la conservacion de los arandanos azules durante mas tiempo debido a la capacidad

antimicrobiana y antifungica del EOCI.

A los 28 dias, en el empaque activo PBAT-IC-K se observa la liberacion de la mayor parte
de las moléculas de EOCI, lo que ocasiona que no haya una buena proteccién antimicrobiana
y antifingica de los ardndanos azules. En cambio, en el empaque activo PBAT-IC-U, la
buena encapsulacion del EOCI en la B-CD al formar los IC por el método de ultrasonido y
su organizacion molecular, permitié una liberacidon mas prolongada y eficiente del EOCI, lo
cual da como resultado la conservacion de los arandanos azules durante mas tiempo en
comparacion con el empaque activo PBAT-IC-K, como se demostrd en el analisis de la vida

de anaquel de los arandanos azules.

Esto demuestra que los empaques activos PBAT-IC-U y PBAT-IC-K tienen la capacidad de
alargar la vida de anaquel de los arandanos azules durante mas tiempo que un empaque
convencional. Sin embargo, de acuerdo con los resultados obtenidos el empaque PBAT-IC-
U tiene la capacidad de alargar la vida de anaquel de los arandanos azules durante mas
tiempo que el empaque PBAT-IC-K, debido a su organizacion molecular y a la

encapsulacion de cada método.
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Figura 4.21 Mecanismo de accion de los empaques activos en la conservacion de los arandanos azules
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Conclusiones

El analisis FTIR demostré la presencia del EOCI en la B-CD Yy, por tanto, la formacion
exitosa de los complejos de inclusion. El andlisis SEM y XDR demostrdé un cambio en la
morfologia y organizaciéon molecular de las muestras y asi mismo, la formacion de los
complejos de inclulsion. El analisis TGA demostro la formacion exitosa de los complejos
de inclusion. Los andlisis demostraron la formacion exitosa de los complejos de inclusion
por ambos métodos. Sin embargo, los andlisis XDR, TGA y SEM demostraron que el
método de ultrasonido es mas efectivo para realizar complejos de inclusion de EOCl y -

CD.

Los analisis TGA y SEM demostraron la presencia de los complejos de inclusion en la matriz
polimérica y una buena dispersion. Todos los empaques activos demostraron un proceso de
desintegracion satisfactoria en un tiempo de 95 dias, demostrando asi su capacidad de

biodegradarse en condiciones de compostaje.

Los empaques activos con complejos de inclusion demostraron ser efectivos para la
conservacion de arandanos azules, en cuanto a la conservacion de sus atributos
organolépticos como: firmeza, sabor, didmetro y aspecto visual. Los empaques activos
PBAT-IC-U y PBAT-IC-K, demostraron su capacidad antimicrobiana y antifiingica en la
conservacion de ardndanos azules. Sin embargo, el empaque activo PBAT-IC-U tuvo un
mejor efecto en cuanto a la conservacion de los atributos organolépticos, antimicrobianos y

antifiungicos en el alargamiento de la vida de anaquel de los arandanos azules.

Todos estos resultados demuestran que el método de ultrasonido es mas efectivo en
comparacion con el método de amasado para formar complejos de inclusion (IC) de B-
ciclodextrinas (B-CD) y aceite esencial de clavo (EOCI). A si mismo, demostraron su
eficiencia en la conservacion y alargamiento de la vida 1til de los ardndanos azules,

comprobandose asi la hipotesis planteada en este trabajo de investigacion.
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Trabajo a futuro

De acuerdo con los resultados obtenidos en el presente trabajo, se sugiere realizar las
siguientes actividades para ampliar el conocimiento de este trabajo para futras

investigaciones, asi como para su aplicacion a mayor escala:

e Realizar andlisis para determinar la humedad presente en los complejos de inclusion.

e Realizar un proceso de lixiviacion de los complejos de inclusidn para separar el
aceite esencial del clavo de la B-CD, y por ende comprobar la formacion del complejo
de inclusion.

e Realizar las peliculas activas por pelicula plana, y posteriormente realizar el
empaque activo por termoformado, debido a que por falta de equipo no se pudo
realizar el empaque activo con estas técnicas.

e Evaluar las propiedades de barrera del empaque activo, para el conocimiento de la
capacidad del empaque activo de proteger a los alimentos de la rehidratacion y
oxidacion.

e Evaluar las propiedades antimicrobianas del empaque activo con una técnica
adecuada, ya que por falta de tiempo no se logré hacerlo.

e FElaborar un empaque activo tipo clamshell, que es el adecuado para el
almacenamiento de los arandanos azules. Para asi evitar que el producto sufra dafios
por el tamafio del empaque.

e Realizar pruebas de anaquel con otros tipos de alimentos perecederos frutihorticolas
o productos carnicos.

e Realizar las pruebas de anaquel con fruta cortada, para favorecer las condiciones de
humedad en el empaque activo y por lo tanto a la disociacion del complejo de

inclusion.
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