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Resumen

La presente investigacion tuvo como objetivo realizar bioplasticos a partir de celulosa
extraida de la cascara de la naranja (Citrus x sinensis) y almidon de maiz (Zea mays)
para su posible uso en embalaje de alimentos. Se utilizo Celulosa como materia prima
que se extrajo por la técnica de hidrolisis acida, se obtuvo en rendimiento el 25% de

celulosa de la cascara de la naranja.

En este trabajo se estudiaron las propiedades de una pelicula biopelicula elaborada con
celulosa extraida de la cascara de la naranja, almidéon de maiz y glicerina. La
caracterizacion mediante FTIR mostré que el proceso de extraccion de la celulosa a
partir de las cascaras de naranja fue exitoso. Del mismo modo, esta técnica sobre las
biopeliculas elaboradas con TPS y celulosa, mostraron bandas de absorcién atribuibles
a la interaccion de los grupos funcionales entre la celulosa y el almidén de maiz. La
técnica de TGA, demostrd que la incorporacion de la celulosa a diferentes porcentajes
(1%, 3% y 5%) mejoré la estabilidad térmica del almidon. La caracterizaciéon morfoldgica
mediante micrografias SEM, mostraron una adecuada dispersién de la celulosa en las
biopeliculas de almidoén, lo cual demuestra que la elaboracion de las mismas mediante
la técnica de mezclado en fundido puede dispersar estos refuerzos en la matriz

adecuadamente.



Abstract

The objective of this research was to develop biofilms from cellulose extracted from
orange peel (Citrus x sinensis) and corn starch (Zea mays) for possible use in food
packaging. Cellulose was used as a raw material that was extracted by the acid

hydrolysis technique, 25% of cellulose was obtained from the orange peel.

In this work, biofilm properties were studied. FTIR characterization showed that the
cellulose extraction process from orange peels was successful. Similarly, this technique
on biofilms made with TPS and cellulose showed absorption bands attributable to the
interaction of the functional groups between cellulose and corn starch. TGA technique
demonstrated that the incorporation of cellulose in different percentages (1%, 3% and
5%) improved the thermal stability of the starch. Morphological characterization using
SEM micrographs showed an adequate dispersion of cellulose in the starch biofilms,
which demonstrates that their preparation using the melt mixing technique can disperse

these reinforcements in the matrix adequately.
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Introduccién

A través del tiempo, la demanda, y por ende, la produccion de materiales plasticos ha
incrementado exponencialmente, siendo elaborados principalmente con materias
primas que se derivan del petrdleo, y que tienen multiples aplicaciones, desde el ambito
doméstico hasta el industrial, considerando areas de la construccion, transporte,
empaques, muebles y fabricacidon de envases para bebidas y alimentos. A pesar de sus
multiples aplicaciones, el uso de todos los materiales plasticos ha traido consecuencias
negativas para el medio ambiente, debido a que su “tiempo de vida util” (1-72 horas) es
muy corto en comparacion a su proceso de degradacion, que puede superar los 100
afios, lo que los ha catalogado como una de las principales fuentes de contaminacién a
nivel mundial. Con el fin de disminuir el impacto negativo que ha causado el uso de
plasticos derivados de hidrocarburos, se han implementado estudios donde se ha
logrado la produccién de polimeros biodegradables; a partir, de fuentes naturales
renovables y que son amigables con el medio ambiente cuyos procesos de produccion

no son toxicos y que se pueden sacar provecho de sus residuos.

Por lo anterior existe la necesidad de crear nuevos materiales biodegradables mediante
fuentes naturales y no convencionales, y que tengan propiedades similares a los
tradicionales. En este trabajo, se realizaron biopeliculas de almidén de maiz (Zea mays),
reforzadas con celulosa extraida de la cascara de la naranja (Citrus x sinensis),

mediante el proceso de mezclado en fundido y se caracterizaron fisicoquimicamente.

11



Justificacion

El uso insensato de polimeros sintéticos en la proteccion de alimentos presenta un
problema a escala mundial, debido a que sus tiempos de degradacion son muy
elevados. En la actualidad existe una creciente demanda en la produccién de productos
biodegradables usando materiales naturales como los polimeros obtenidos de fuentes
no convencionales. La naranja (Citrus x sinersis) es una fruta altamente utilizada en el
Estado de Campeche, incluso, son industrializadas por industrias locales como “Casa
Reca”, por lo que su consumo, y, por ende, sus residuos como las cascaras pudieran
representar un problema de contaminacion. A partir de dichas cascaras, puede
obtenerse la celulosa, el biopolimero natural mas abundante sobre la tierra, cuyas
caracteristicas funcionales, lo hacen un excelente candidato como refuerzo en
materiales cuya aplicacion potencial seria el embalaje de alimentos.

Por otro lado, el almidon de maiz (Zea mays), es otro polimero natura cuyas propiedades
derivadas de su configuracién molecular, son las mejores en comparacién a otros. Por
lo anterior, la celulosa extraida de las cascaras de naranja, modificaran las propiedades
fisicoquimicas de las biopeliculas elaboradas con almidén de maiz, para ser utilizadas

como embalaje de alimentos.
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Objetivos generales y especificos

Objetivo general

Elaborar y caracterizar peliculas biodegradables a partir de almidén de maiz (Zea mays),
reforzadas con celulosa extraida de la cascara de la naranja (Citrus X sinensis), para su

posible aplicacion como embalaje para alimentos.

Objetivos Especificos

o Extraer la celulosa a partir de la cascara de naranja (Citrus X sinensis).
e Elaborar peliculas biodegradables con celulosa de la cascara de naranja,
almidén de maiz y glicerina.

o Caracterizar fisicoquimicamente las biopeliculas.

13



CAPITULO 1

1.1 Antecedentes

Numeros estudios han explorado la variabilidad del desarrollo de los distintos materiales
que se comportan o tienen las funciones basicas de peliculas procesadas a partir de

diferentes fuentes.

En un trabajo realizaron peliculas de almidén de papa adicionando proteinas vy
estudiaron su efecto como antioxidante y antimicrobiano encontrando que tuvo un
impacto en las propiedades estructurales y fisicas de las peliculas de almidon de papa
y afectdé su comportamiento térmico mediante el aumento de la temperatura de
transicién vitrea. Ambas proteinas mostraron un cierto grado de compatibilidad con
cadenas de almiddn, mientras que una parte separa y migra a la superficie de la pelicula.
La incorporacion de proteinas, especialmente la lactoferrina (proteina en leche)
aumenté en gran medida la fragilidad de la pelicula, independientemente del contenido
de agua de la pelicula, a pesar de que mejoro las propiedades de barrera de vapor de
agua y el oxigeno; sin embargo, todas las peliculas fueron eficaces para reducir la
oxidacion de manteca de cerdo después de largos tiempos de almacenamiento. (Aguilar
M.M.A. 2016).1"

Otro estudio tuvo por objetivo la elaboracion de peliculas de almidén de palma de azucar
(Arenga pinnata ) con refuerzo de sorbitol (es un polialcohol (alcohol de azucar) que se
utiliza como edulcorante, ademas de otorgar dulzura, es un excelente agente
humectante y texturizado), este trabajo se utilizé celulosa derivada de esa planta, en
mezcla de 1 a 10 % sobre la base del almidéon como material para reforzar (peliculas
compuestas y con combinacién de glicerol y sorbitol, un incremento en la resistencia a
la tension y el médulo de Young, como también, la disminucién en la elongacién a la
rotura fue observado; y la adicién de 1 % de celulosa mejoré la permeabilidad al vapor
de agua de las peliculas compuestas en un 63,53 % en comparacién a las peliculas sin
celulosa. Como se comentd previamente, una disminucion en la resistencia a la tension
y un incremento en la elongacién ocurre cuando se incrementa la concentracion del
plastificante; con la inclusién de celulosa sucedidé lo contrario. (ALEMAN, Maria.
MORALES, Lilia 2016)
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En un estudio, los autores procesaron biopeliculas elaboradas con cascara de naranja
y reforzadas con celulosa bacteriana, incorporando pectina y glicerina como
plastificante. El contenido de pectina afectd significativamente las propiedades de las
biopeliculas, debido a su interaccién con el glicerol. La celulosa bacteriana contribuy6 a
incrementar la resistencia a la tension de las biopeliculas, pero redujo su elongacion, y
permeabilidad, Por ello se constituye en un agente reforzante efectivo cuya produccion

es sencilla y segura (Alata, Huamani, Zanardi 2019). &I

En otra investigacion, los autores elaboraron biopeliculas a base de pectina de cascara
de naranja (Citrus x sinensis) y la caracterizaron fisica, quimica y estructuralmente
(Ramos-Alvarado, M. M. 2020). Realizaron la extraccion de la pectina mediante hidrdlisis
acida, utilizando acido citrico al 0,1% y como agente plastificante glicerol a
concentraciones de 3%, 4% y 5% para determinar la resistencia y rigidez 6ptima de la
biopelicula. Se obtuvieron biopeliculas flexibles, libres de poros y espacios intersticiales
en la superficie del material. La biopelicula con composiciéon de glicerol al 5% presento
caracteristicas uniformes, con mejor flexibilidad y apariencia fisica en comparacién con
los de 3% y 4% (Alvarado, Cadenas, Zanardi 2020).%!

Otros autores (Sierra, K. S. (2021), elaboraron y caracterizaron peliculas biodegradables
utilizando cascara de naranja (Citrus X sinensis). Las peliculas fueron caracterizadas de
acuerdo con sus propiedades fisicoquimicas. Se utilizé la metodologia superficie de
respuesta definiendo como variables independientes el % de almidon y de céscara de
naranja. Las variables dependientes fueron grosor, perforacion, solubilidad y color. El
polvo de cascara de naranja tuvo una humedad de 7.19%, un contenido de fibra cruda
de 16.92%, un indice de solubilidad de 14.90%, y un indice de absorcion de agua de
15.02. Se determiné una proporcion de 5.36% de almidén de maiz, 1.52% de cascara
de naranja, 87.76% de agua, 5.36% de glicerol y 0.09% de sorbato de potasio, el cual,
optimiza los valores de las variables dependientes. La biopelicula desarrollada se puede
utilizar para manufacturar empaques amigables con el medio ambiente para diferentes
productos (Sierra, K.S. 2021).5
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1.2 Marco teérico

1.2.1 Importancia de los plasticos biodegradables

Las entidades gubernamentales y la sociedad han empezado a invertir en alternativas
mas sustentables a los problemas de contaminacién por plasticos que enfrenta la
poblacion. Sin embargo, ¢sabias que los bioplasticos no son recientes en la historia de
la industria plastica? Los bioplasticos actuales no son mas que el regreso de 200 afios

de investigacion e innovacion.

Los plasticos son materiales organicos que pueden ser producidos a partir de fuentes
naturales renovables (vegetales o animales) o no renovables (petr6leo). Aunque
erroneamente se definen a los plasticos como materiales sintéticos o semisintéticos, el
término plastico en realidad hace referencia a aquel material que se puede fundir y

moldear para lograr las aplicaciones deseadas.

En el siglo XV, los egipcios fabricaron pegamento a partir de la albumina. En la Edad
Media se utilizaban los cuernos de bovino tratados para la produccion de disefio para
linternas. Los mesoamericanos utilizaron el latex natural y caucho para hacer pelotas,
contenedores y ropa aprueba de agua. En 1869, Hyatt crea el celuloide y con ello, la
industria del cine y fotografia. En 1912, se obtiene el celofan, un producto que es
ampliamente utilizado en la actualidad. Por otro lado, Henry Ford en los afos 20 utiliza
bioplasticos de soya para la fabricacién de piezas de automoviles (volantes, molduras

interiores y tableros).

A partir de 1926 comienza la produccion de los plasticos derivados del petroleo. Esto
desplazé en gran medida el empleo de los bioplasticos, ya que eran mas econémicos y
presentaban mejores propiedades mecanicas. Para el afio de 1980, se retoma la
busqueda de nuevos bioplasticos biobasados, como los polihidroxialcanoatos,
compuestos de almidon termoplastico, acido polilactico y la produccion a partir de
fuentes renovables de PTT, PET, PDO y PE.

Debido a la problematica ambiental y a la decision del consumidor por optar por
materiales mas sustentables, el regreso de los bioplasticos es el centro de atencidn,

pero esta vez apoyado por iniciativas tantos politicos como econdmicas.

Actualmente, la comunidad cientifica ha reconocido tres clases de bioplasticos
biobasados o biodegradables y aquellos que son tanto biobasados como
biodegradables. Sus aplicaciones dependeran del propdsito del producto final o el

mercado al que se quiera llegar (Penko 2021). [6]
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1.2.2 Biopolimeros

Son polimeros capaces de desarrollar una descomposicion aerébica o anaerdbica por
accién de microorganismos tales como bacterias, hongos y algas bajo condiciones que
naturalmente ocurren en el medio ambiente denominado biosfera. Ademas, los plasticos
biodegradables que se biodegradan en condiciones de una planta de compost se
denominan compostables, definiéndolos como biodegradables. Sin embargo, no todos
los plasticos biodegradables son compostables. Esto depende de las condiciones del
compost, del tiempo y de si se trata de plantas de compost industriales o domésticas. A
diferencia de los plasticos biodegradables, el plastico convencional solo se degrada por
la accién de los rayos ultravioletas del sol. Con el paso del tiempo, se fragmenta en
pequenas particulas, los micro plasticos, que no experimentan cambios en su
composiciéon y que, por tanto, no pueden ser digeridas por los seres vivos (Penko
2021).0]

Bioplasticos basados en almidén

En la industria, actualmente encontramos plasticos fabricados con almidén proveniente
de distintas materias primas vegetales como la yuca, el maiz, el aguacate y la papa, los
cuales se empezaron a desarrollar en busqueda de disminuir el impacto ambiental que

estan generando los plasticos de un solo uso.
Bioplasticos basados en celulosa

Los plasticos basados en la celulosa sacan provecho del principal constituyente de las
paredes celulares de las plantas, el cual es el polimero natural mas abundante de la
Tierra y constituye una fuente casi inagotable de materia prima, por medio del proceso
llamado hidrosetting. La celulosa se forma por la unién de moléculas de 3-D-glucosa
mediante enlaces 3-1,4-Oglucosidico, la cual, al hidrolizarse totalmente se convierte en
glucosa. La celulosa es una larga cadena polimérica de peso molecular variable. En la

ilustracion 3 se muestra la molécula correspondiente a la celulosa (Penko 2021).!

1.2.3 Composicion de los biopolimeros

El polimero comun es una macromolécula formada por repeticiones de pequefas
unidades estructurales, conocidas como monoémeros. En el polimero biodegradable
producido por seres vivos, tales como péptidos, polisacaridos, ARN y ADN, las unidades
monomeéricas son nucleotidos, aminoacidos y azucares. El maiz, que produce almidon,

y la cafa de azucar, que produce celulosa, son fuentes que originan tipos de polimeros
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biodegradables. Ademas, hay otras fuentes que tienen una vida mas corta que los

fosiles, como el petroleo, que tarda muchos afios en formarse (Penko 2021).

1.2.4 Plasticos “Uso humano”

En los ultimos tiempos, muchos paises han optado por buscar alternativas que
reemplacen a los plasticos comunes, un claro ejemplo es USA, que ha realizado
alianzas sobre realizar plasticos a partir de cultivos agricolas, ya que éstos representan
un costo menor que a los obtenidos de derivados de petréleo. Revisando la historia, el
bioplastico inicial fue descubierto en 1925, que fue creado por microorganismos como
reserva de carbono y energia, los cuales, al ser alejados de la célula brindan
caracteristicas muy parecidas a los creados con petréleo. Los bioplasticos son
materiales que en la actualidad se utilizan en diversos campos como son: envases
alimenticios, cosméticos, bolsas, bandejas, botellas; en el mercado del mundo de los
bioplasticos se destacan los envases rigidos principalmente y en el ambito de salud, no
han sido muy utilizados. En la presente investigacion, se pretende dar una nueva idea,
para empaques farmacéuticos, que brinden las condiciones necesarias para medicina 'y

también que ayude al medio ambiente con su facil y rapida degradacion.

1.2.4.1 Plasticos “Ambiente y seguridad”

La contaminacion ambiental es la presencia de componentes nocivos, ya sean quimicos,
fisicos o bioldgicos, en el medio ambiente, que supongan un perjuicio para los seres
vivos que lo habitan, incluyendo a los seres humanos. La contaminacion ambiental esta
originada principalmente por causas antropogénicas, por lo que ha aumentado
considerablemente con el aumento de la poblacion humana y el incontrolable avance
del desarrollo industrial, provocando un desequilibrio en el medio ambiente ante distinto

contaminantes fisicos, quimicos y biolégicos (Penko 2021).[!

1.2.4.2 Compostaje

El compostaje (Figura 1.1) es una técnica mediante la cual se crean las condiciones
necesarias para las que a partir de residuos organicos los organismos
descomponedores fabriquen un abono de elevada calidad. Este proceso ayuda a reducir

la cantidad de basura que acaba en vertedero o incineradora cerrando el ciclo de la
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materia organica, obteniendo un abono de elevada calidad para las plantas, sin ningun

tipo de producto quimico (Penko 2021).1

Figura 1.1: Compostaje en espacios reducidos. (s/f). fuente:
https://www.educ.ar/recursos/155338/compostaje-en-
espacios-reducidos.

1.2.5 La quimica y fisica de los polimeros biodegradables

Los biopolimeros y polimeros sintéticos biodegradables presentan buenas propiedades
fisicoquimicas que les confieren un sin fin de aplicaciones; sin embargo, estas
propiedades no son lo suficientemente buenas como las que tienen los polimeros
convencionales. Es por lo que la mezcla o la copolimerizacion de estos sistemas
produce sensibles mejoras de las propiedades mecanicas y biodegradabilidad. Los
principales biopolimeros utilizados comercialmente son: celulosa, almidén, acido
polilactico y quitina-quitosano. Las mezclas mas usadas son las obtenidas entre
polisacaridos y poliésteres alifaticos (PCL, PLA). Entre sus aplicaciones sobresalen las
areas de ingenieria de tejidos, liberacion controlada de medicamentos, empaques y han

tomado un papel importante en ciertas aplicaciones tecnoldgicas (Moreno, N. 2023). [']

1.2.6 Clasificacion de los polimeros

Los polimeros biodegradables se clasifican en dos grupos principales: polimeros

naturales y polimeros sintéticos, y se pueden describir 4 categorias distintas:

1- Los polimeros naturales que son extraidos de la naturaleza, como la celulosa,
almidon y proteinas. El almidén es un termoplastico altamente hidrofilico que es
utilizado comunmente como aditivo para mejorar la biodegradabilidad.

2- Los Polimeros naturales modificados como el acetato de celulosa el cual se
emplea para aplicaciones mas especificas como la fabricacion de explosivos,
propulsores para cohete y como materia prima en la elaboracién de pinturas,

barnices, lacas, tintas, selladores, etc.
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3- Polimeros sintéticos, que son representados por la familia de plasticos comunes
en la industria actual.

4- Los materiales compuestos, que combinan particulas biodegradables y se usan
para aquellas aplicaciones donde se busca aumentar el grado de

biodegradabilidad de un polimero sintético.

A continuacion, describiremos algunos de los polimeros biodegradables naturales y

sintéticos mas representativos.
Polimeros naturales (biopolimeros)

Los polimeros naturales son todos aquellos cuyos mondmeros son derivados de
productos de origen natural, Puesto que los polimeros naturales son producto de
reacciones enzimaticas llevadas a cabo por seres vivos, estos son susceptibles a la
degradacioén por sistemas bioldgicos o quimicos (siendo perfectamente compostables).
Debido a la alta demanda de los polimeros y al incremento de la conciencia ambiental
alrededor del mundo, los polimeros naturales han despertado el interés de muchos
cientificos. Entre las clasificaciones mas generales de los polimeros naturales se
encuentran los derivados de polisacaridos y de proteinas tanto de origen animal como
vegetal. Entre los polimeros naturales derivados de polisacaridos mas importantes se
encuentra la celulosa, el almidén, la quitina y el quitosano y entre los derivados de

proteinas se encuentra el colageno.
Polimeros sintéticos biodegradables

Mientras que los polimeros naturales poseen ventajas en cuanto a bioactividad,
capacidad de union de ligandos a receptores de células, mayor degradacion proteolitica
desencadenada por las células, entre otras; los polimeros sintéticos son en su mayoria,
biolégicamente inertes, poseen propiedades predecibles, son uniformes y pueden ser
elaborados con propiedades Unicas para aplicaciones especificas, superando asi las
ventajas de los polimeros naturales. Las caracteristicas descritas anteriormente pueden
ser contempladas en las estructuras de algunos de los polimeros biodegradables que

se utilizan actualmente.

Dentro de los polimeros sintéticos biodegradables, los mas representativos son los

poliésteres, polianhidridos, poliuretanos, poliésteramidas, entre otros.
Acido polilactico (PLA)

El PLA (Figura 1.2) pertenece a los poliésteres alifaticos; se obtiene a partir de acido

lactico (acido 2- hidroxipropandico) mediante polimerizacion por apertura de anillo del
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dimero ciclico del acido lactico y por policoncensacion, sin embargo con este ultimo
método se obtienen polimeros de bajo peso molecula; la polimerizacion de los isémeros
L-D del &cido lactico producen polimeros con un 40% de cristalinidad, mientras que la
polimerizacion de mezclas racémicas produce polimeros amorfos con menor resistencia

mecanica (Moreno, N. 2023). ["]

Figura 1.2: Acido polilactico, fuente: Rodriguez-
0 Alba

De los materiales sintéticos biodegradables, el PLA es uno de los que presentan mayor
potencial para sustituir a los polimeros convencionales por sus excelentes propiedades
fisicas y mecanicas ya que puede ser utilizado como material rigido o flexible y
copolimerizarse con otros materiales; de esta forma el PLA es un material altamente
versatil con el que pueden elaborarse diferentes formulaciones y por lo tanto tiene
multiples aplicaciones en medicina y en industria alimentaria, textil, cosmética y otras
mas; su mayor importancia esta en la medicina ya que tiene la capacidad de ser
asimilado por el organismo por lo que es utilizado en suturas para cirugia, ortopedia,
ortodoncia, oftalmologia, traumatologia y funciona como soporte para el suministro

controlado de numerosos medicamentos (Moreno, N. 2023). !

1.2.7 Propiedades fisicas

La caracterizacion fisica determina las propiedades de absorcion, apariencia, forma de
un material. Una de las caracteristicas que mas resaltan en el ambito de los materiales
plasticos y bioplasticos es la permeabilidad al vapor de agua; esta mide la transmision
del vapor de agua en los materiales, asi como el indice de rendimiento de los materiales

para envases.
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1.2.8 Propiedades mecanicas

En muchos de los polimeros se emplea los ensayos mecanicos, como la técnica de
tension conocido como esfuerzo deformaciéon. Las propiedades mecanicas de los
polimeros son altamente sensibles a la velocidad de deformacién, a la temperatura 'y a
la naturaleza quimica del medio (presencia de agua, oxigeno, disolventes organicos,
etc. Si una carga axial que cambia con el tiempo de manera relativamente lenta es
aplicada uniformemente sobre una superficie trasversal o sobre la superficie de una
pieza, el comportamiento mecanico puede estimarse mediante un simple ensayo de

esfuerzo deformacion.

1.2.9 Procesamiento del biopolimero

Se puede divide en dos areas amplias. El primero es el procesamiento del polimero en
alguna forma, como granulos o polvo. El segundo tipo describe el proceso de convertir

materiales poliméricos en articulos utiles de formas deseadas.

1.3.0 Obtencion de la celulosa de la cascara de la naranja

La celulosa que se usoé en la elaboracion de las peliculas biodegradables a base de
cascara de la naranja, se proceso de la siguiente forma. En primer lugar, se adquirié y
selecciono las cascaras de naranja para su procedimiento por la técnica de hidrolisis

acida, en la que se hizo uso de pequefios porcentajes:

Se dispone el 1 % Acido sulfarico (7.5 ml) por cada 1000 ml de agua destilada, para
luego ser hervida junto a las cascaras de naranja, con el fin de separar las fibras de la
cascara. Posterior se realiza la medicion de pH (neutro 7) de la pasta que se ha obtenido,
para ser enjuagada con agua limpia. Por siguiente la etapa de la cloracion donde se usa
el 10% de hipoclorito de sodio por 1000 ml de agua destilada, con el fin eliminar los
componentes innecesarios de la pasta, como lo es la lignina la cual se adhiere a la
celulosa, provocando que este tenga algunos fallos en el producto final, este se sumerge
y Agitan las fibras vigorosa y manualmente con ayuda de un “mazo” dentro de la solucion
hasta alcanzar un pH de 9.2. y posterior lavarlo y alcanzar el pH requerido. La siguiente
etapa es la extraccion alcalina, se Prepara una solucion de hidréxido de sodio al 30%
p/v. Esto es 300 gr de NaOH por cada 1000 ml de agua. Donde la pasta pierde
componentes y ablanda las fibras. Al final se realiza la etapa del blanqueo de la fibra

que se dio como resultado de la etapa 3. Se adquiere en peso mojado entre el 3 y 4%

22



de celulosa, en estado seco es el 1% de celulosa (Rodriguez, Bernal, Gaitan, Godoy).
[8]

1.3.1 Propiedades del material procesado

La celulosa extraida de la cascara de la naranja presenta fibra y polvo, la celulosa seca
muestra que el polvo es de color amarillo palido. Antes del proceso de molienda, por
siguiente se realiza el tamizado por la malla no. 200, dejando polvo mas fino con el que

se elaboraron las peliculas biodegradables.

1.3.2 Celulosa

La celulosa (Figura 1.3) es un monopolisacarido compuesto (constituido por un solo
monosacarido) que se encuentra formado exclusivamente por la uniéon de 3 moléculas
de glucosa tipo D consecutivas con enlaces 1-4 pirandsido, pudiendo establecerse
puentes de hidrogeno en las posiciones 1 y 6 y aumentar asi la resistencia. Es la
biomolécula organica mas abundante ya que constituye la mayor parte de la biomasa
terrestre, se encuentra en las paredes de las células de las plantas, se lo considera

como un polimero natural y cuyo peso oscila entre los varios cientos de miles.

L'H‘__L'IH ':H._I:IH H OH
" O, OH H 4 0 H
H OH H
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Figura 1.3: Molécula de la celulosa

La celulosa al ser un monosacarido formado por glucosa presenta propiedades o
caracteristicas similares a los de la amilasa del algodon (parte no ramificada), sin
embargo, presenta diferencias marcadas en varias propiedades como: Solubilidad:
Retiene en minima cantidad el agua. Forma de las fibrillas: son rectas a diferencia de
las espirales que forma la amilasa. No se hidroliza con la maltasa. Digestion: no la

pueden digerir los mamiferos.

Estas diferencias se deben a un cambio quimico que se produce en el anémero de la
glucosa que forma la celulosa ya que se encuentra en posicidn beta, al contrario de la

amilosa. Este cambio da como resultado que la celulosa posea una estructura mucho
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mas rigida y compacta, por lo que se pueden formar fibrillas estabilizadas por puentes

de hidrégeno.

1.3.2.1 Propiedades fisicas y quimicas de la Celulosa

La celulosa presenta propiedades fisicas y quimicas relevantes en el momento en que
sea utilizada como papel. Por lo cual se miden las siguientes caracteristicas: Volumen
especifico o Bulk: Es reciproca a la densidad, es decir, el volumen en cm?® de un gramo
de celulosa, es equivalente a la densidad aparente cuando se trata de papeles
voluminosos donde se utiliza el término BULK, estan estrechamente relacionadas entre
si. En general se escogen fibras con alto volumen especifico ya que asi se puede
obtener una hoja de igual espesor con menor peso. indice de Tension. Se realiza en el
papel elaborado con el tipo de celulosa estudiada, para medir la resistencia a la traccion
o la oposicién al corte que presenta el papel. Contenido de finos: Se refiere a la cantidad
de elementos que no son fibra en la celulosa. Viscosidad: Es la friccién interna que
presenta una mezcla de agua con fibras de celulosa. Indica el grado de polimerizacién

o largo de las cadenas de fibra de celulosa (Rodriguez, Bernal, Gaitan, Godoy) [

Entre otras propiedades podemos encontrar:

e indice de Rasgado e Largo de fibras

e Drenabilidad e Contenido de Distribucién
e Cenizas e Porosidad

e Penetracién o absorcién e Flexibilidad y Dureza

e Refinado y Escuadrado

1.3.3 Arbol de naranja
Arbol

La naranja es el fruto del arbol de naranjo, tanto dulce como amargo perteneciente a la
familia de las Rutaceas, género Citrus, especie Citrus x sinensis. Un arbol de tamafo
pequeno sensible a las bajas temperaturas y con un alto requerimiento de agua y luz,
para poder florecer y madurar sus frutos. En las grandes plantaciones se recorta los
tallos y se deja ramificar en tres alturas desde los 50 cm y 80 cm. Posee hojas perennes
de limbo grande, alas pequefias y espinas no muy acusadas por lo general en los meses
de marzo empieza la brotacion y floracion en concordancia con los periodos de mayor
incremento de temperatura. Las flores también llamadas “Azahar” son muy conocidas

por su agradable aroma y se pueden encontrar tanto solas como en grupos, rodeadas
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0 no por hojas y en particular las que presentan forma acampanada son las que mejores

frutos producen.
Fruto

La naranja es un fruto redondo, de color amarillo anaranjado excepto en las especies
de pulpa roja, se lo consume de forma mayoritaria en invierno, aunque se la puede
encontrar durante todo el ano. El fruto esta constituido por sacos llenos de zumo. El cual
se extrae para ser consumido en fresco, ademas se utiliza para consumirla cruda y para
realizar compotas o mermeladas en incluso para consumirla deshidratada, etc. En la
industria se extrae principalmente el zumo de naranja, platano y manzana como los
productos mas consumidos a nivel mundial. En los ultimos tiempos se ha dado impulso
a la extraccion de sus aceites naturales para varias aplicaciones en industrias como:

cosmética y de perfumeria.
Corteza

La corteza o piel de la naranja se conforma principalmente de componentes con
naturaleza terpénica (monéterpenos y aldehidos), el componente mas abundante es el
Limoneno que varia entre 76% y 94.5%. El linanol y mirceno también se encuentran en
concentraciones elevadas, seguido de éstos se encuentra otro monoterpeno carbonilo-
carbona que es producto de la oxidacion acida del limoneno, a-terpineol y valanceno,
contenidos en la cera cuticular. Entre los aldehidos podemos encontrar: octanal, decanal
y nonanal. Cuyas concentraciones aumentan con el estado de madurez. En la naranja,
los sdlidos solubles se componen principalmente de azucares. A medida que la naranja
madura, el contenido de azucares en la fruta se incrementa y el contenido acido
disminuye. En consecuencia, la relacién (SST/AT) tiende a incrementarse durante la
madurez del fruto. El contenido de azucares en la maduracién de la naranja puede variar
entre 7 y 12 %. maneja una variacion de contenido de azucares de 7.17 a 10.72 g por
cada 100 ml de jugo. El contenido de acido también varia gradualmente a medida que
transcurre la maduracion del fruto, en este caso disminuyendo de un 1.2 aun 0.7 %. En
la maduracidn se presentan cambios debido a constantes reestructuraciones tanto
quimicas como metabdlicas de los acidos organicos y azucares que intervienen con
caracteristicas como: olor, color, sabor y textura. La caracterizacién proximal de la

corteza del fruto fresco arrojo los siguientes datos (Criollo G.P. 2018).°!
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Tabla 1.1: Analisis Proximal de la Cascara de naranja fresca.

Parametro %
Humedad 65
Proteina 1,65
Cenizas totales | 1,60
Grasa cruda 40
Fibra cruda 10,86

1.3.4 Apariencia

Uno de los principales factores que determina la aceptabilidad de las peliculas por parte
del consumidor son sus propiedades visuales, por lo que diferentes técnicas, tanto
subjetivas como objetivas, son utilizadas para la determinacion de ciertos parametros y

caracterizar de esta manera las propiedades 6pticas de las peliculas.

Entre las propiedades visuales de las peliculas mas importantes a destacar se
encuentra: color, opacidad, brillo y grosor. El color comiunmente es medido empleando
un colorimetro; por otro lado, la opacidad suele ser determinada por espectrofotometria
y es una propiedad critica para considerar si la pelicula se va a utilizar en una superficie

de los alimentos.

Las peliculas de polisacaridos son tipicamente incoloras, en comparacion con la de las
peliculas a base de proteinas como por ejemplo de suero de leche, las cuales pueden
resultar de una coloracion amarillenta. Ademas, las peliculas de polisacaridos estan
libres de muchos de los problemas asociados con peliculas de proteinas y lipidos, como

reacciones de Maillard y reacciones de oxidacién (Casaurang, Peraza, Cruz 1990) [

1.3.5 Métodos de elaboracién de peliculas

Existen distintos métodos para elaborar peliculas y recubrimientos a base de
biopolimeros, entre los cuales se encuentra el método de vaciado en placa o casting,
inmersion, aspersion y extrusion. El método de vaciado en placa es el mas comun, el
vaciado puede llevarse a cabo llevando un control del espesor de la pelicula o vertiendo
la solucién filogénica en la placa de la pelicula. EIl método de vertido consiste en colocar
la solucién filmogénica en los recipientes, dentro de un area perfectamente nivelada

para que posteriormente se pueda secar.
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El proceso de secado es una etapa importante en la formulacion de peliculas. Los
parametros principales que influyen en el secado son el tiempo y la temperatura,
influyendo en la cristalinidad y propiedades mecanicas de la pelicula. Un secado rapido
de soluciones filmogénicas limita las asociaciones intermoleculares dentro de la
estructura de la pelicula, ya que la movilidad de las cadenas poliméricas esta restringida
cuando la cantidad del solvente disminuye. Un secado rapido puede causar fracturas,

deformaciones u ondulaciones de la pelicula.

Por otra parte, el proceso de inmersion consiste en sumergir el alimento a conservar en
la solucién filogénica por determinado tiempo, posteriormente viene el proceso de
secado. Las peliculas generadas por el proceso de aspersion son aplicadas en capas
uniformes y delgadas que las obtenidas por inmersién. La aspersion es mas utilizada

cuando se quiere proteger el alimento o colocar mas de una capa a la superficie de éste.

La obtencion de peliculas de almidon implica la desestructuracion de los granulos y la
liberacion de los polimeros, a fin de que puedan reorganizarse sus cadenas de una
forma ordenada capaz de formar una matriz polimérica con adecuadas propiedades
mecanicas y funcionales. Esto puede conseguirse mediante procesado en humedo
(extension y secado de dispersiones formadoras de pelicula: casting) o termoprocesado
de almidén en presencia de plastificantes, principalmente glicerol (procesado
termoplastico) (Solis, S.I. 2016).1'"

1.3.6 Glicerina

La glicerina, también conocida como glicerol, es un tipo de alcohol que se encuentra en
las grasas animales y aceites vegetales junto con otros acidos grasos, como el palmitico,
oleico, estearico, entre otros que, en combinacién, forman moléculas de triglicéridos y
fosfolipidos, sustancias que intervienen en los procesos de transferencia de tejido
adiposo y glucosa entre diversos aparatos del organismo y que forman parte de las

membranas celulares, por lo que son indispensables en los procesos metabdlicos.

Se trata de un compuesto quimico dulce y viscoso cuyo nombre proviene del griego
“glykos“que significa dulce. Su férmula quimica es C;HgO3, es un compuesto que ha
sido utilizado desde la antigliedad como ingrediente fundamental del jabén, cuando los

fenicios difundieron la fabricacion de este producto alrededor del afio 600 a.C.
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1.3.7 Caracterizacion microestructural

Las microestructuras de los materiales modernos son cada vez mas complejas y no muy
uniformes. Por lo que es necesario el desarrollo de nuevas herramientas que permitan
realizar una caracterizacion mas profunda vy fiables de la estructura de los materiales.
Es necesario el uso de algunas de las técnicas microscépicas si deseamos estudiar la
gran variedad de morfologias y estructuras de materiales poliméricos, es decir, desde

los tamanos y formas hasta su estructura cristalina.

Las técnicas que son usualmente empleadas en investigacion de biopeliculas para la

caracterizacion de su microestructura y topografia, entre las cuales destacan:

Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)

1.3.8 FTIR.

Es una de las herramientas mas usadas en los laboratorios de analisis de aceite. Su
principal valor reside principalmente en que es una prueba donde el instrumento es la
base de toda la prueba (no se requiere de una preparacion de la muestra o quimica
humeda), se ejecuta rapidamente y es capaz de detectar simultdneamente varios
parametros, incluyendo agua, combustible, glicol, oxidacién, hollin y algunos aditivos.
De hecho, desde el punto de vista de su valor, parece la solucién ideal para proporcionar

analisis rapidos y econémicos (Noria, C. 2014) [

Figura 1.4 Equipo de espectro de infrarrojo por
transformada de Fourier.
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1.3.8 TGA.

El andlisis termogravimétrico (TGA) (Figura 2.8) se usa para caracterizar las
propiedades fisicas y quimicas de los materiales, en funcion de la temperatura en una
atmosfera controlada de forma precisa. Este método proporciona informacién valiosa
para el control de calidad, el desarrollo y la investigacion. Las areas de aplicacion
incluyen los termoplasticos, elastdmeros, termoestables, metales y ceramica, asi como
una amplia gama de analisis en las industrias quimica, alimentaria, farmacéutica 'y de la
construccion. Un instrumento de TGA/DSC es aun mas versatil porque combina un TGA
con una DSC. El sistema puede acoplarse en linea a un espectrémetro de masas o FTIR
para identificar la naturaleza de productos gaseosos desprendidos. En combinacién con
un generador de humedad, también puede utilizarse para estudiar los procesos de
sorcion (Mettler-Toledo 2022).1"3]

Figura 1.5. Instrumento para analisis termogravimeétrico.

1.3.9 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Microscopio de barrido de electrones (SEM) permite observar y caracterizar materiales
organicos e inorganicos a escala nandémetrica (nm) o micrométrica (um). Debido a que
esta técnica posee la caracteristica de obtener imagenes en tres dimensiones de las
superficies de una muy amplia gama de materiales ha obtenido gran popularidad en los
ultimos anos. Su principal uso es para obtener imagenes topograficas del rango de 10x-
10000x de aumento (Goldstein et al., 2012).

En SEM, el area a ser examinado (el microvolumen a analizar) se irradian con un haz
de electrones finamente enfocado, que puede ser barrido en una trama a través de la
superficie de la muestra para formar imagenes o puede ser estatico para obtener un

analisis en una posicion (Goldstein et al., 2012).

El SEM es un instrumento versatii para el analisis de las caracteristicas
microestructurales en peliculas muy finas, pues una de las razones mas importante para
emplear esta técnica, es la alta resolucion que puede obtenerse cuando se examinan

las muestras, ya que pueden proporcionar una resolucion instrumental del orden de 1-5
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nm (10-50A). Otra caracteristica importante de este instrumento es la gran profundidad
de campo, que es responsable del aspecto tridimensional de la imagen de la muestra.
Mientas mayor profundidad de campo se posea, se proporciona mayor informacion
sobre la muestra (Criollo, G.P. 2018).

Utiliza un haz de electrones en lugar de un haz de luz para formar una imagen ampliada
de la superficie de un objeto. Es un instrumento (Figura 2.7) que permite la observacion
y caracterizacion superficial de sodlidos inorganicos y organicos. Tiene una gran

profundidad de campo, la cual permite que se enfoque a la vez una gran parte de la

muestra (Mansour, Tzetzis 2020) "9
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CAPITULO 2

Metodologia

2.1. Materiales

2.2 Extraccion de celulosa

Para la obtencion de las fibras de celulosa a partir de la cascara de naranja, se utilizé el
método de hidrdlisis acida (Casaurang, Peraza, Cruz 1990) "%y otros (Mufioz, E.J.
2017) 22:(Dzul-Cervantes, Herrera, Tabi 2017)?% y que consta de cuatro etapas:
hidrolisis acida, cloracion, extraccion alcalina, blanqueo. Cortar las cascaras en forma
longitudinal, en filamentos que sean de aproximadamente 2 mm de ancho se cortan los
filamentos desfibrados en segmentos de 1 cm de longitud para posteriormente pesar 50

gramos de la cascara.

Para la primera etapa, se preparé una solucién de acido sulfurico al 1% y se sumergieron
los 50 gramos de las cascaras en la solucion de acido sulfurico para después calentar
hasta que comience a ebullir y esperar durante una hora. Para la segunda etapa, se
preparé una solucion de hipoclorito de sodio (CLORALEX) al 10% para posteriormente
sumergir las fibras que se lavaron. Se agitaron las fibras vigorosa y manualmente hasta
alcanzar un pH de 9.2. Para la etapa 3, se prepard una solucion de hidréxido de sodio
al 30% p/v y en esta solucién se sumergieron las fibras tratadas en la segunda etapa,
durante tres horas con agitacién mecanica constante en un reactor batch a 1200 rpm.
En la etapa cuatro, se prepar6 una solucién de hipoclorito de sodio (CLORALEX) al 5%
para sumergir las fibras durante una hora con agitacion mecanica constante en un
reactor batch a 1200 rpm. Entre cada etapa se lavaron las cascaras y las fibras con la

finalidad de eliminar el reactivo residual.

Posterior a la extraccién de las fibras de celulosa por el método de extraccién alcalina,
se caracterizaron fisicoquimicamente por medio de la técnica de Espectroscopia de

Infrarrojo por Transformada de Fourier en Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR)

2.3 Elaboracion de peliculas de celulosa y almidon

Lo primero que se realizo fue pesar la celulosa, el almidon y la glicerina.

e 2 grde almidon
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e 1%, 3% y 5% de celulosa de naranja

e 1.6 de glicerina

. Seguidamente encender el equipo ultrasonico y programar la temperatura a 90
°c, una vez pesado el almidén y la glicerina con ayuda del vaso precipitado de 250 ml,
se le vertera a cada vaso 100 ml de agua destilada y con ayuda del agitador de acero

se mezcla hasta disolver correctamente.

. Seguidamente se vaciara la solucion liquida en el matraz aforado de 100 ml

llegando a su nivel indicado, se procese agitar y se vierte nuevamente en el vaso

precipitado de 250 ml.

Figura 2.1: Matraz de 100 ml conteniendo la solucién
de celulosa, almiddén y glicerol.

. Una vez que se vacio en el vaso precipitado de 250 ml se procedié a mezclar
con la ayuda de la mosquita y el equipo agitador magnético. Cuando ya esté
completamente mezclado las tandas de los vasos precipitados de 250 ml se procede a
meter en el equipo termobanio, teniendo en cuenta que la temperatura este registrada a
los 90 °c.

. Cuando ya se encuentre en el equipo termobafo, uno de los vasos precipitados
de 250 con toda la solucion le sumergimos el termémetro y esperamos a que la

temperatura incrementé a los 90 °c.

. Una vez que la temperatura alcanzo los 90 °c se procedi6 a retirar cada uno de
los vasos precipitados de 250 ml con la solucién y se agito en el equipo agitador
magnético por cada 5 min por tres veces, para que después se vuelva a introducir al

equipo termobainio.
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Figura 2.2: Mezcla de la solucién en placa

. Cuando ya estén las tres tandas agitadas se procede a introducir los vasos

precipitados de 250 ml en el equipo ultrasénico por 10 min.

. Cuando el equipo ultrasénico se detenga es decir se termine los 10 min
programados, se procede a limpiar, lavar y secar las charolas de aluminio para que

seguidamente se le aplique el polisil esto ayudara a que no se peguen las peliculas.

Figura 2.3: Matraz con la solucién de celulosa y almiddn, para ser
introducido en el equipo ultrasénico.

. Seguidamente se procede a vaciar la solucién liquida preparada en las charolas
de aluminio, cuidando siempre que no tengan grumos en las charolas, si es que tiene

grumos se le retira con la ayuda del agitador de acero.

. Por ultimo se procede a introducir al horno de convecciéon mecanica a 40 c por
19 hrs. Y una vez seca las peliculas se desmolda con cuidado para después

almacenarlas en las bolsas ziploc.
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Figura 2.4: charolas con la solucién celulosa-almidén-glicerina.

Figura 2.5: Producto final, pelicula biodegradable.

2.4 Caracterizacion de Materiales

2.4.1 Celulosa

Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR)

La celulosa extraida de la cascara de naranja se caracterizé mediante Espectroscopia
de Infrarrojo por Transformada de Fourier. Los espectros FTIR se utilizaron para
determinar la presencia de grupos organicos funcionales en la estructura de la celulosa.
Se analizaron tres muestras en un equipo Nicolet 8700 bajo modo de Reflectancia Total
Atenuada, en un intervalo de nimero de onda entre 4000-650 cm™ y 100 barridos a una
resolucién de 4 cm™. (Moo, Perez, Rios, Cervantes, Leon, 2019)4
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2.4.2 Biopeliculas

Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR)

Las biopeliculas elaboradas con almidon de maiz y celulosa fueron caracterizadas
mediante Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier. Los espectros FTIR
se utilizaron para determinar la interaccion de grupos organicos funcionales entre la
celulosay el almidén. Se analizaron tres muestras en un equipo Nicolet 8700 bajo modo
de Reflectancia Total Atenuada, en un intervalo de nimero de onda entre 4000-650 cm-

1y 100 barridos a una resolucion de 4 cm™.
Analisis Termogravimétrico (TGA)

La estabilidad térmica de cinco muestras de las biopeliculas se analizé utilizando un
instrumento Perkin-Elmer TGA-7 estableciendo un intervalo de temperaturas de 30 a
700 °C en una atmodsfera de nitrégeno de 50 ml/min y una velocidad de calentamiento
de 10 °C/min.

Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

La morfologia de la superficie de las biopeliculas se observé en tres muestras
empleando un microscopio electrénico de barrido JEOL, modelo JSM-5900 LV. Las
micrografias se obtuvieron utilizando un valor de voltaje entre 20 y 25 KV. (Moo, Perez,

Rios, Cervantes, Leon, 2019)24
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CAPITULO 3

Resultados

La composicion de la celulosa obtenida de las cascaras de la naranja se compard6 con
la literatura estudiada, ya que la extraccion se realizé a menor cantidad dada a la
literatura. A pesar de contar con procesos con similitudes como el método de Casting y
el método de Kraft, que realizaron sus procesos a mayor cantidad de productos. Donde
hicieron uso de la cantidad del aproximado de 1000 gramos de cascaras de naranjas y
los reactivos a un porcentaje un poco mas alto, obtuvieron desde el 40% al 70% de
celulosa, mientras que la cantidad usada en este proyecto fue menor (70 gramos de

cascara de naranja) adquiriendo el 1% de celulosa.

Se realizaron varios lotes de celulosa, los cuales fueron de utilidad para la creacién de

las peliculas biodegradables, cuales dieron los siguientes resultados:

Las peliculas en apariencia contaban con una colorimetria amarilla palida, con textura

fina, superficialmente porosa ligeramente, con peso de 27, 39 y 43 gramos.

3.1 Caracterizacion de las peliculas

Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR)
Celulosa

En el CFE se identificaron mediante espectro FTIR, como se muestra en la Figura 3.1.
Los picos observados a 3330 cm™ y 1022 cm™ corresponden a las frecuencias de
estiramiento de O—H y de flexién de O—H debido a la celulosa. El pico observado a 2925
cm™ corresponde a la vibracion de estiramiento C—H de la celulosa. Los resultados
indican que la intensidad del pico alrededor de 1620 cm™ se refiere a la humedad
absorbida en la superficie de la fibra después del tratamiento alcalino (Amior, Satha,
Dubois 2022).0'

En la literatura se ha registrado una intensidad maxima a 1730 cm-1 relacionada con la
vibracién de estiramiento del grupo carbonilo C=0 del acido alfa cetocarboxilico en la
lignina o del grupo éster en la hemicelulosa; sin embargo, en este trabajo no se observo
tal pico, lo que indica que el tratamiento con alcali facilito la eliminacién de hemicelulosa
y lignina. El pico que aparece a 1425 cm-1 exhiben las vibraciones de estiramiento C—H

y los grupos C—O presentados en el anillo aromatico de la hemicelulosa . El pico agudo
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a 860 cm-1 se atribuyd al estiramiento O—C—O durante la deformacion C—H de la
celulosa (Sathishkuma, Shah Panchal 2024).U'
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FIGURA 3.1. Espectro de Infrarrojo por Transformada de Fourier de la celulosa obtenida

de la cascara de naranja.
Biopeliculas

El analisis de Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR) fue
realizado para analizar las interacciones quimicas estructurales dentro de las peliculas
compuestas elaboradas con celulosa y almidén (Figura 3.2). El pico amplio observado
a 3280 cm™ se atribuye a los estirmaientos C — H y O — H confirmando la presencia de
la celulosa en el almiddn. La presencia de los grupos hidroxios (-OH) dentro de la
celulosa facilita los mecanismos de reforzamiento a través de las interacciones dentro
de la matriz polimérica. La banda de absorcién a 2900 cm™" y 2940 cm™' representan los
estiramientos simétricos y asimétricos de los grupos metileno (C — H). Los picos
reportados a 1200 cm™” y 800 cm™ indican la region de huella dactilar de los
carbohidratos, en este caso, el almidén como matriz. Los picos entre 1010 cm™ y 1060
cm™, representan las vibraciones del anillo de ciclohexano (Sachcha, Paddar, Hassan
2024).081
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Figura 3.2. Espectro de Infrarrojo de las biopeliculas de almidén reforzadas con celulosa

de la cascara de naranja

3.2 Analisis de termogravimetria (TGA)

Se llevé a cabo un analisis termogravimétrico (TGA) para evaluar la estabilidad térmica
de las biopeliculas termoplasticas de almidén (TPS) y la influencia de la celulosa en las

biopeliculas. Los termogramas de biopeliculas se muestran en la Figura 3.3.

La muestra de TPS sin celulosa sigue un proceso de descomposicion térmica en tres
etapas. La etapa inicial y hasta 100 °C corresponde a la evaporacion del agua en la
muestra. La siguiente pérdida de masa comienza alrededor de 110 °C y alcanza
aproximadamente 220 °C y esta asociada con la pérdida parcial de glicerol y la etapa
inicial de descomposicion del almiddn. La ultima etapa, que comienza alrededor de 340
°C, puede referirse a los reordenamientos de residuos de carbono en cadenas
poliméricas de amilosa y amilopectina. Asimismo, se puede ver en el termograma TGA
que la tasa de degradacion de todas las muestras es similar. Sin embargo, el proceso
de degradacion comienza y termina a diferentes temperaturas. También se llevaron a
cabo analisis TGA en las biopeliculas de TPS/celulosa con diferentes contenidos de

celulosa. La temperatura de degradacion inicial no varia mucho al principio, aunque la
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estabilidad térmica si aumenta ligeramente cuando se afiade y aumenta el contenido de
celulosa, lo que puede atribuirse al cambio en el material y la interfaz formada entre la
celulosa y el almidon. Ademas, las capas de celulosa podrian promover la formacién de
carbono (carbén) durante la degradacion térmica de las biopeliculas, lo que se puede

observar en cambios en la estabilidad térmica cuando aumenta el contenido de celulosa.

Los termogramas TGA de bioplasticos elaborados a partir de almidén y reforzados con
diferentes concentraciones de celulosa revelaron varios aspectos clave respecto a la
descomposicion térmica de estos materiales. Para el bioplastico sin refuerzo de
celulosa, la descomposicién térmica comenzé aproximadamente a 280°C,
observandose una pérdida de masa significativa hasta los 380°C. Este comportamiento
es tipico de los biopolimeros a base de almidén, donde la degradacion térmica ocurre
en multiples etapas, incluida la deshidratacion, la descomposicién de la cadena principal

del almiddn y la oxidacion de los residuos carbonosos.

La incorporacion de la celulosa mejoro la estabilidad térmica de los bioplasticos. Para el
bioplastico con 1% de celulosa, la temperatura de inicio de la descomposicién aumenté
ligeramente a 290°C. Para los bioplasticos con 3% y 5% de celulosa, las temperaturas
de inicio de la descomposicion fueron aproximadamente 295°C y 300°C,
respectivamente. Estos resultados indican que la adicion de bentonita mejora la
resistencia térmica del almidon, lo cual es consistente con estudios previos donde la
inclusion de nanoparticulas de celulosa mejord la estabilidad térmica de los

biopolimeros.

Estos hallazgos son similares a los informados por Wahab et al., quienes encontraron
que la incorporacion de fibras de celulosa en bioplasticos de almidén resulté en una
mejor estabilidad térmica, similar a nuestros hallazgos con bentonita. Las fibras de
celulosa actuaron como barreras térmicas, retrasando la degradacion térmica del
almidén. (Wahab, Chew, Sunarso 2023)""1 (Pacheco, Rios, Mina, Huchin 2024 )"

Los resultados de TGA confirman que la incorporacion de celulosa en bioplasticos de
almidén de maiz mejora significativamente la estabilidad térmica del material. Este
comportamiento es consistente con otros estudios reportados en la literatura cientifica,
que respaldan la viabilidad del uso de bentonita como refuerzo para mejorar las

propiedades térmicas de los bioplasticos.
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Figura 3.3. Analisis Termogravimétrico de las biopeliculas de Almidon Termoplastico
(TPS) y celulosa a 1%, 3% y 5%

3.3 Microscopia Electrénica de Barrido

Las imagenes SEM de bioplasticos elaborados a partir de almidén y reforzados con
celulosa mostraron una superficie relativamente homogénea con una dispersion

adecuada de las particulas de celulosa.

Las imagenes SEM (Figura 3.4) revelaron que a concentraciones de celulosa mas bajas
(1% y 3%), las particulas de celulosa se distribuyen uniformemente dentro de la matriz
de almidon sin aglomeraciones significativas. Sin embargo, a una concentracion del 5%
se observaron algunas aglomeraciones de celulosa, lo que podria indicar saturacion en
la capacidad de dispersion del almidén. Este comportamiento es similar al informado por
Mansour et al., quienes observaron una dispersion homogénea de nanocelulosa en
bioplasticos en concentraciones bajas, pero formacion de aglomerados en

concentraciones mas altas (Mansour, Tzetzis 2020).['%

La homogeneidad en la dispersion de particulas de celulosa en bajas concentraciones
contribuye a mejorar las propiedades mecanicas y de barrera de los bioplasticos. Esto

se debe a que las particulas de celulosa bien distribuidas actian como barreras fisicas
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que impiden la permeabilidad y mejoran la resistencia mecanica. Rammak et al.
informaron un comportamiento similar en sus estudios sobre peliculas de almidon
reforzadas con nanoparticulas, donde la dispersién homogénea de nanoparticulas
mejord significativamente las propiedades mecanicas de las peliculas (Rammak,
Kaewtatip 2021).2%

Estos resultados son similares a los informados por Zhang et al., quienes estudiaron
bioplasticos reforzados con almidén y observaron una tendencia similar en la mejora de
la morfologia de la superficie. Zhang et al. descubrieron que la adicion de fibras de
celulosa daba como resultado una superficie mas homogénea y estructurada, lo que

mejoraba las propiedades funcionales de los bioplasticos (Zhang, Tao, Gao 2023).2"]

Estos resultados de SEM confirman que la incorporacién de celulosa en bioplasticos de
almidén mejora significativamente la morfologia de la superficie y la dispersién de las
particulas de celulosa. Estas mejoras son consistentes con otros estudios reportados en
la literatura como se menciond anteriormente, y respaldan la viabilidad del uso de

bentonita como refuerzo para optimizar las propiedades de los bioplasticos.

=188 16868Mmm
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Figura 3.4. Micrografias SEM de las biopeliculas TPS con celulosa a) 1% b) 3% c) 5%
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CAPITULO 4

Conclusiones

En este trabajo se estudiaron las propiedades que una biopelicula elaborada con

celulosa extraida de la cascara de la naranja, almidén de maiz y glicerina.

e La caracterizacion mediante FTIR de la celulosa extraida a partir de la cascara
de naranja, mostré que la técnica de hidrélisis acida logré extraerla de manera
exitosa, al mostrar los grupos funcionales atribuibles a la celulosa.

e La caracterizacion mediante FTIR de las biopeliculas elaboradas con TPS y
celulosa, mostraron bandas de absorcién atribuibles a la interaccion de los
grupos funcionales entre la celulosa y el almidon de maiz.

e El analisis termogravimétrico mediante la técnica de TGA, demostré que la
incorporacién de la celulosa a diferentes porcentajes (1%, 3% y 5%) mejoro la
estabilidad térmica del almidon.

e Las micrografias SEM, mostraron una adecuada dispersion de la celulosa en las
biopeliculas de almiddn, lo cual demuestra que la elaboracion de las mismas
mediante la técnica de mezclado en fundido puede dispersar estos refuerzos en
la matriz adecuadamente.

e Se recomienda realizar pruebas de degradacién y Permeabilidad al Vapor de
Agua, para complementar este estudio, debido a que la primera técnica
demostraria la rapida degradacion de las biopeliculas, y la segunda, que la
incorporacion de la celulosa a las biopeliculas incrementaria sus propiedades de

barrera.
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