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Resumen

El presente trabajo describe la elaboracion de complejos de inclusion (IC) de p-ciclodextrina (B-CD)
con aceites esenciales (EO) de naranja (EO-Or) y clavo (EO-CI), mediante los métodos de ultrasonido
y plasma, empleando una relacion 1:2 de EO:B-CD. El objetivo de este estudio fue determinar la
formacion de complejos de inclusion por plasma frio y ultrasonido para adicionarse en recubrimientos
de almidon. Se caracterizaron las propiedades estructurales (FTIR/DRX), térmicas (TGA/DSC), y
morfoldgicas (MEB), de los complejos de inclusién (IC-UCI, IC-UOr, IC-PCI y IC-POr). Se
realizaron pruebas de funcionalidad en platanos y champifiones, seleccionados por su susceptibilidad
a la maduracién y proliferacion de hongos. También se realizaron pruebas de permeabilidad a las
peliculas a base de almidén waxy (F-WS) con los complejos de inclusion adicionados (F-UCI, F-
UOr, F-PCl y F-POr). El analisis morfolégico (MEB) y FT-IR reveld la formacion de los IC puesto
gue confirmo las interacciones moleculares entre los aceites esenciales de clavo y naranja con la 3-
CD. El TGA y DSC mostraron una alta estabilidad térmica de los IC. Las pruebas de funcionalidad
determinaron la eficacia del recubrimiento al retrasar la maduracion de los platanos y la proliferacion
de hongos en los champifiones, beneficiandose de las propiedades de barrera observadas en las
pruebas de permeabilidad. Los resultados respaldaron que las peliculas con IC de naranja (F-UOR,
F-POr) demostraron valores mas bajos de permeabilidad que las de clavo (F-UCI, F-PCI). Sin
embargo, en la prueba de vida de anaquel el aceite esencial de clavo contribuyo a una maduracion

maés uniforme que los de aceite esencial de naranja.

Palabras clave: Complejos de inclusion, aceites esenciales, B-Ciclodextrina, Plasma frio, ultrasonido




Abstract

The present work describes the elaboration of B-cyclodextrin (B-CD) inclusion complexes (1C) with
orange (EO-CI) and clove (EO-CI) essential oils (EO-CI), using ultrasound and plasma methods and
a 1:2 ratio of EO:B-CD. The aim of this study was to determine the formation of inclusion complexes
through cold plasma and ultrasound for their incorporation into starch coatings. The structural
(FTIR/XRD), thermal (TGA/DSC), and morphological (MEB) properties of the inclusion complexes
(IC-UCI, I1C-UOr, IC-PCI and IC-POr) were characterized. Functionality tests were evaluated on
bananas and mushrooms, selected for their susceptibility to ripening and proliferation of fungi;
permeability tests of waxy starch-based films (F-WS) were performed with added inclusion
complexes (F-UCI, F-UOr, F-PCI and F-POr). Morphological and FT-IR analysis revealed the
formation of ICs as it confirmed the molecular interactions between clove and orange essential oils
with the B CD. The TGA and DSC showed high thermal stability of the ICs. Functionality tests
determined the effectiveness of the coating in delaying banana ripening and fungal proliferation on
mushrooms, benefiting from the barrier properties observed in permeability tests. The results
supported that films with orange ClI (F-UOR, F-POr) demonstrated lower permeability values than
nail films (F-UCI, F-UPI). However, in the shelf-life test, clove essential oil contributed to a more

uniform ripening than orange essential oil.

Keywords: Inclusion complexes, essential oils, B-Cyclodextrin, cold plasma, ultrasound




Contenido

AQGradeCimIBNTOS TECNICOS . ..uvivieriiitieie sttt b e bt bbbt e b et e e e see e i
AQradeCimientoS PEISONAIES ........cuiiiiiiiieiie ittt ettt et et e e e e ens ii
{0 1] o F PP PPTOP PR iv
A 01 - Ut OSSPSR %
(070 1 (=10 o [ 1 SRR vi
TNAICE A8 TIGUIAS .....cv.vveieieie ettt ettt en s viii
TNAICE B8 TADIAS ...ttt ettt ettt n et e ettt ettt s en s e e eeneneneeeaes X
CAPITULO 1 GENERALIDADES. ...ttt ieeeeeee ettt ettt ettt 1
IS R [ 411 70 o L1 oot [ o ISP 2
1.2 ODJELIVO GENEIAL ......eiiiiiiie e 3
1.3 ODbJetiVOS ESPECITICOS .. .uviiiieiiiiiieie ittt ettt 3
I N o 110 10] (=] PP P PR RO PR 3
TN [ 1) o Tox o] [PPSR 4
CAPITULO 2. ANTECEDENTES Y FUNDAMENTO TEORICO. .......cocoiieieieeeeeeeceeeeeeseeeeeed 5
FUNAAMENTO TEONICO ...ttt ettt e e e b e s s e e e e te e st eenteeeneeeneeens 6
2.1 AIMIUON ettt 6
2.2 ComPplejos de INCIUSION. .......cciiiee ittt sae e aae e 8
2.2.1  ACEITES BSENCIAIES ...t 9
A O ol (00 (= {10 PP OP PP 9
2.2.3  Aspectos quimicos y fisicos de 1aS CDS........cccevveieiiii e 10

2.3 Técnicas de elaboracion de complejos de iNCIUSION .........cc.covvveiiiei e, 11
2.3.1 PIASIMNA TFTO. ...t 12
2.3.2 (0] 0] o] o [0 PSSR PP OPRUPOP 13

N 10T [T 2P PR PRSPPI 14
2.4 Empaques activos de alimentoS.........ccoviiiiee ittt sre e 14
2.5 ReCUDIMIENTOS ACLIVOS.......viiiiieiieiiie ittt sttt e e eenaees 15
2.6 Materiales usados en la formacion de recubrimientos activos. ..........ccoccevvvverieiiieniennnnn. 17
2.6.1 PIASTITICANTES . ...ttt 19
2.6.2 o 0] (=TT USSP RTRTUPRPRIS 20
2.6.3 L0 7. o U o [ PSRRI 21
CAPITULO 3. METODOLOGIA .....oovovovoeeeeeeeeeeee ettt 22
Bl MALEIIAIES. ..ttt e e enee s 23
3.2 Preparacion de los complejos de inclusion por plasma...........ccccocveeiiiieeiieecciee e, 23

Vi



3.3 Preparacion de los complejos de inclusion por ultrasonido. ...........c.cceeceieiiiiienieicnnnen, 23

3.4 EIlaboracion de PEliCUIAS .........c.coiiiiiiiii i 24
3.5  Aplicacion del reCUBDIIMIBNTO .......c.oiiiiiiiiieiiee e 25
3.6 TECNICas de CAraCteriZACION. ... ..cuveiiieiie it sie ettt e e ae et e e e enee s 25
3.6.1 Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR)...........cceevuvenne. 25
3.6.2  Anélisis TermogravimeétriCo (TGA)......oiuiiiiiiiieie e 25
3.6.3  Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC).........ccooeiiiieiiiiiiiiie e 26
3.6.4  Difraccion de Ray0s X (XRD) ...ccoiiiiiiiiiiiieie s 26
3.6.5  Microscopia Electronica de Barrido (SEM) ........ccoeiiiieiiiiniiiiciiec e 26
3.6.6 Permeabilidad al Vapor de aQUAa...........ceeiuiiiiiiiieiie e 26
3.6.7 Prueba de funcionalidad .............ccoooviiiiieiie e 27
CAPITULO 4. ANALISIS DE RESULTADOS ..ottt 28
4.1  Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR)........cccocvviiiiiiinnnnn 29
4.2 Andlisis termogravimetriCo (TGA) .. ..o iiiiiieie ettt 31
4.3  Calorimetria de Barrido Diferencial (DSC) ........cccoviiiriiiiiiiiiie e 34
4.4 Difraccion de ray0s X (DRX) ...ccoiioieiiaieiieie ettt 36
4.5  Microscopia electronica de barrido (MEB).........cocovveiiiiiiiii e 37
4.6  Prueba de funcionalidad.............cooueiiiiiiiiiiiie s 39
4.7  Permeabilidad al vapor de agua (WVP).......ooo it 47
4.8  Mecanismo de formacion de los complejos de inCIUSION..........ccccccvvevieeeiiee s, 48
4.8.1 Formacion de complejo de iNCIUSION .........c.eeovviieiiii e 49
4.8.2 La liberacion del aceite esencial de Un IC ........ccooviviiiiiiiiieiie e 50
CONCLUSION .....ocviiite ettt ettt sttt ettt n s, 51
BIBLIOGRAFIA ...ttt sttt 52
ABREVIATURAS Y SIMBOLOGIA .....c.coiiiieioeeeeeeeeee ettt 67
F NI @ 1 TSP 68
7.1  Anexo A. Carta aceptacion, Fuente: (CIQA, 2024)........cccoeeiieeiiieeiiic e 68
7.2 Anexo B. Carta Terminacion, Fuente: (CIQA, 2024)..........ccooveeiieeiiiieiiee e 69

Vil



Indice de figuras

NUm. Titulo Pag.
Figura 2.1 Estructura de los componentes del almidon: amilosa y amilopectina. ............cccccoovevenen, 6
Figura 2.2 Mecanismo esquematico del proceso de encapsulacion molecular. ............ccccoooviennnnn. 8
Figura 2.3 ACEITES ESENCIAIES. .......oiuiiiiieiti ettt 9

Figura 2.4 Representacion esquematica de la forma geométrica de las CD y su

representacion esquematica de la forma geométrica y sus estructuras quimicas

para (A) 0-CD, (B) B-CD ¥ (C) Y-CD. couvuveeveeeeeereeeeeeeereeeesesessses s 10
Figura 2.5 Métodos de obtenCiON de IC. ........oiiiiiiieiiiie e 11
Figura 2.6 Representacion esquematica de especies de vida corta y larga generadas por

PlasMa €N 18 TASE GASEOSA. ......eiuvieiieiiriiiieiii ettt 12
Figura 2.7 Las principales aplicaciones del plasma frio..........cccoouviiiiniiiiiiiiei e, 12

Figura 2.8 llustracion esquematica de la formacion de IC procesada por ultrasonidos de

EOC CON MPBCD ...ttt ettt ettt e e 13
Figura 2.9 Componentes de peliculas y recubrimientos comestibles.............ccooceviiiiiiiiniininnnnnn, 18
Figura 3.1 Formacion de complejo de inclusion por plasma: a) agitacion magnética, b)

equipo de plasmay ¢) filtracion avacio de IC...........cceeviii i 23

Figura 3.2 Formacién de IC por ultrasonido a) Equipo de ultrasonido, b) Polvos de los

complejos de inclusion formados IC-PCI, IC-POF...........ccccceviviiiiii e 24
Figura 3.3 MEtodo de eSParCiMIBNTO..........cvviiiiiee et e et e e aee e snaee e 25
Figura 3.4 Escala en la evaluacion de la calidad de fruta del platano. ...........cccocovveiiie e, 27
Figura 4.1 Espectros de FTIR a) IC de EO-CI; b) Peliculas con IC de EO-CI; ¢) IC de EO-

Or; d) Peliculas con IC de EO-OF. .....cccviiiiiiiie sttt 30

Figura 4.2 Curvas de pérdida de peso y derivadas de los IC por ultrasonido y plasma de EOs

de clavo y naranja:(a) Curvas de pérdida de peso del IC de clavo, (c) de naranja,

(b) Derivadas de la pérdida de peso del IC de clavo y (d) de naranja. Perdida de

peso de los EOs (Gréficos internos a y ¢) y sus derivadas (Graficos internos a y

(o) TR SRS 32
Figura 4.3 Curvas de pérdida de peso y derivadas de la pérdida de peso, peliculas de almidén

waxy (WS) con complejos de inclusion de aceite esencial de clavo (a, b) y

peliculas de complejos de inclusién de aceite esencial de naranja (c, d).........c.ccccveenneen. 33
Figura 4.4 Termogramas de calorimetria diferencial de barrido a) IC de EO-CI; b) Peliculas

con IC de EO-CI; ¢) IC de EO-Or; d) Peliculas con IC de EOQ-OF.......c..cccoveevivveeiiveeennen.. 34

viii



Figura 4.5 Curvas XRD de las peliculas control y con complejos de inclusion F-WS, F-UCI,
F-UOK, F-PCIY F-POF. ... ittt aea e nnae e s neee e 36
Figura 4.6 Caracterizacion y analisis de los complejos de inclusion y caracteristicas de la
morfologia de las nanoparticulas en aumentos de 500, 1000X Y 2000X. .........ccccevveniene. 37
Figura 4.7 Imagenes SEM de la superficie de las peliculas de almidon waxy y las peliculas

con complejos de inclusion con aumento de 2500X. ......c.eccveiieereeiiieeriiesee e e e see e 38
Figura 4.8 Platanos almacenados a condiciones de temperatura ambiente. ..........cccccoovveveiieiennne 41
Figura 4.9 Platanos almacenados en refrigeraCion. ............ooueiiiieiiiieieeie e 41
Figura 4.10 Champifiones almacenados a temperatura ambiente. ............ccooveiienieniienienieeeee 44
Figura 4.11 Champifiones almacenados en refrigeraCion............ccocvvveieiieneiieneee e 45

Figura 4.12 Pérdida de peso en champifiones en los dias 1,35 y 7 a) Champifiones

almacenados en temperatura ambiente, b) Champifiones almacenados en

TEFIIGEIACION. ... ettt 46
Figura 4.13 Permeabilidad al vapor de agua en peliculas con IC. .........cccoeiiiieniiiiiieie e, 47
Figura 4.14 Métodos para la formacion de IC, a) Ultrasonido y b) Plasma frio...........ccccceeeveinnen. 48

Figura 4.15 Representacion esquematica de la formacion del complejo de inclusion de

(o T [T L=t T - T 3 RSP 49
Figura 4.16 Representacion esquematica de las estructuras de IC del tipo a) jaula para aceite

esencial de naranja y b) tipo capa para aceite esencial de clavo. ............ccccceeveveeiieeenen. 49
Figura 4.17 Difusion del proceso de liberacion controlada del aceite esencial de la cavidad

de la B-Ciclodextrina a) IC de aceite esencial de naranja y b) IC aceite esencial de

(o] B2 Ao TR RTPTRRPPPRR 50




indice de tablas

Nuam. Titulo Pag.
Tabla 2.1 Las caracteristicas del almidOn. ...........cccooiieiiiiie i 7
Tabla 2.2 Principales propiedades fisicas y quimicas de -, B- ¥y y-CDS. .....cccoeviiiiiiiiiiiiiiiieeeen, 10
Tabla 2.3 Ventajas y desventajas del uso de biopolimeros habituales. .............cccccovevieiieeiieiieennnn, 14
Tabla 2.4 Empresas comerciales en la fabricacion de recubrimientos. .........ccccccvevveviveiieeiiesiieennnnn 15
Tabla 4.1 Propiedades térmicas de las peliculas aCtivas. ............ccocviieiiiiiniiieiie e 35




CAPITULO 1
GENERALIDADES

Este capitulo se presentan las generalidades que fundamentan la realizacidn de este proyecto
de tesis de licenciatura tales como la: introduccion, justificacién, hipotesis, objetivo general y

objetivos especificos; con el fin de facilitar una mejor compresion del documento.
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1.1 Introduccién

La produccién de envases alimentarios fabricados con plasticos producidos a partir de petroquimicos,
como el polietilentereftalato (PET), el policloruro de vinilo (PVC), el polietileno (PE), el
polipropileno (PP), el poliestireno (PS) y la poliamida (PA), es cada vez mas frecuente (Siracusa et
al., 2008) debido a su bajo costo, resistencia mecénica y versatilidad. Sin embargo, la creciente
preocupacion por los impactos negativos de los plasticos en el medio ambiente ha fomentado el
desarrollo de alternativas de empaques que utilizan fuentes renovables como materia prima (Vianna
etal., 2021)

El cambio a empaques de fuentes mas sostenibles es beneficioso por su potencial para combatir otro
desafio, el desperdicio de alimentos. Cada afio se desperdician 1,300 millones de toneladas de
alimentos en todo el mundo a lo largo de la cadena de suministro de alimentos, es decir, desde el
cultivo y la produccion hasta el consumo final de los hogares (Gustavsson et al., 2011), causando
importantes dafios econdmicos, ambientales y sociales. Cada afio se desperdicia aproximadamente 1
billén de ddlares en alimentos, que ademas tienen un costo ambiental asociado al desperdicio de
alimentos en los hogares de 700 mil millones de délares debido a los recursos naturales necesarios
para producir los alimentos que se desechan o no se consumen, mientras que los costos sociales
ascienden a aproximadamente 900 mil millones de dolares estadounidenses (Food and Agriculture
Organization, 2014). De hecho, el desperdicio de alimentos plantea un desafio importante para la

seguridad alimentaria mundial (Principato et al., 2021).

Una alternativa gque es sostenible con el medio ambiente son los polimeros naturales, que ademas
destacan como materias primas renovables excepcionales para satisfacer la demanda de empaques
sostenibles. En este contexto, los polisacaridos, las proteinas y los lipidos son bien conocidos en la
produccion de peliculas y recubrimientos para empaques de alimentos. Sin embargo, el desafio
asociado con la aplicacion de dicho material polimérico es cumplir con los requisitos necesarios para
un rendimiento mecéanico y de barrera superior, ademas de ser competitivo en el mercado
(Krasniewska et al., 2019).

El almidon esta presente en cereales, raices, tubérculos, frutas y verduras. Debido a su
biocompatibilidad, biodegradabilidad y disponibilidad, el almidén se ha utilizado ampliamente en la
produccion de peliculas comestibles y recubrimientos para el envasado de alimentos (Cazén et al.,
2017). El empaque activo de alimentos es una opcién novedosa desempefiando un papel fundamental
en la conservacion de los alimentos, prolongando su vida Gtil y mejorando su seguridad y propiedades

sensoriales, manteniendo al mismo tiempo la calidad de los alimentos (Ribeiro-Santos et al., 2017).
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Del mismo modo, las investigaciones de empaques activos se centran en la incorporacién de agentes
activos antimicrobianos volatiles y no volatiles, naturales o sintéticos, en una matriz polimérica

(Bangar et al., 2021). Por lo tanto, la proteccion del agente activo es fundamental.

La proteccién de la molécula activa durante el procesamiento puede superarse facilmente por
diferentes vias, una de ellas se basa en la encapsulacion. Como consecuencia, las ciclodextrinas se
han incorporado a los empaques de alimentos, formando complejos de inclusion (IC) (Velazquez-
Contreras et al., 2022), los cuales se pueden formar por modificaciones fisicas con alteraciones
quimicas como lo son el plasma y ultrasonido, dichos tratamientos son tecnologias amigables o
“verdes” que interactian con las ciclodextrinas y la molécula activa para la formacién de los

complejos de inclusion.

1.2 Objetivo General
Analizar el efecto del método de obtencién de complejos de inclusién en las propiedades estructurales

y funcionales de recubrimientos comestibles de almidén.

1.3 Obijetivos especificos

Elaborar complejos de inclusion a base de B-ciclodextrinas (B-CD) y aceite esencial mediante
el proceso de ultrasonido y plasma frio.

e Caracterizar estructuralmente los complejos de inclusién.

e Elaborar un recubrimiento utilizando una solucion filmogénica con los complejos de
inclusion obtenidos por los diferentes métodos.

e Caracterizar las propiedades fisicoguimicas y funcionales del recubrimiento.

1.4 Hipotesis
El método de plasma frio sera efectivo para formar complejos de inclusion de B-CD y aceites
esenciales. Estos complejos de inclusion podran ser utilizados, en recubrimientos activos para

proteger e incrementar la vida de anaquel de champifiones y platanos.
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1.5 Justificacién

En la actualidad, la busqueda de la sustentabilidad enfoca las investigaciones hacia encontrar
alternativas para mitigar el impacto ambiental de los plasticos derivados del petr6leo. Los cuales han
sido indispensables para usos como la conservacion de alimentos, generando contaminacién por su
lenta degradacion y acumulacion en ecosistemas, a su vez que liberan micro plasticos que afectan a
la salud y al medio ambiente. Como resultado a esta problemaética, surge como respuesta la

elaboracion de plasticos biodegradables o mejor conocidos como biopolimeros.

Entre los biopolimeros se destaca el almidon siendo uno de los mas utilizados, el cual es un
polisacarido que se destaca por ser biodegradable, renovable y abundante. Es un material versatil que
se puede utilizar en una variedad de procesos de termo-plastificacion, presentando propiedades de
barrera contra el oxigeno y el vapor de agua, lo que lo convierte en una opcién a implementar en

recubrimientos activos.

Puesto que los recubrimientos activos son capas de peliculas que se aplican a los alimentos
perecederos, conteniendo agentes que protegen la superficie, y liberan sustancias activas que se
encuentran en los aceites esenciales. La investigacion de los recubrimientos activos nos ha llevado a
determinar la eficacia de la adicidn de los aceites esenciales de forma directa en las capas de peliculas
de los biopolimeros, determinando que se requiere de la proteccion de los agentes activos ante factores

como la luz, el oxigeno y el calor.

En este trabajo, se propone la adicién de complejos de inclusién formados por B-ciclodextrina para la
encapsulacion de aceites esenciales en la elaboracion de recubrimientos activos a base de almidén
waxy. Estos complejos protegen los aceites de la degradacion y permiten una liberacion controlada
de sus componentes. Los aceites esenciales, conocidos por sus propiedades antimicrobianas y
antioxidantes, pueden prolongar la vida util de los alimentos, buscando asi la contribucion de la
sustentabilidad ambiental y el mejoramiento en la calidad en la frescura de los alimentos para el

beneficio de los consumidores.
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CAPITULO 2.
ANTECEDENTES Y
FUNDAMENTO
TEORICO.

En el presente capitulo se expondran los antecedentes y fundamento tedrico que respaldan el
presente trabajo de tesis de licenciatura. Aqui se observaran conceptos, definiciones, datos,

iméagenes; esto para dar un mejor entendimiento del objetivo de este documento.
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Fundamento tedérico

2.1 Almidén

Es el principal carbohidrato polimérico almacenado en cereales, tubérculos y raices. Se encuentra en
forma de particulas semicristalinas; estd compuesto de amilosa y amilopectina. La amilosa tiene
enlaces glicosidicos a-1,4 con una estructura lineal, mientras que la amilopectina, tiene enlaces
glicosidicos a-1,6 y a-1,4 en forma ramificada como se muestra en la Figura 2.1 (Cui et al., 2021).
Estas comprenden entre el 98% y el 99% de la masa seca del almidon (Copeland et al., 2009). La
proporcion amilosa amilopectina varia de acuerdo con el tipo de almiddn el cual puede ser regular

(nativo), con alto contenido de amilosa y ceroso (WAXY)

Figura 2.1 Estructura de los componentes del almiddn: amilosa y amilopectina.
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Fuente: (Abhilash & Thomas, 2017).

La amilosa representa alrededor del 20~25% de la mayoria de los almidones granulares y es
responsable de las propiedades filmdgenas del almidén, mientras que la amilopectina comprende el
~75% (Hassan et al., 2018). Las diferencias de estructura y peso molecular entre la amilosa y la
amilopectina conducen a diferencias en sus propiedades de formacién de peliculas. La mayoria de los
almidones son materiales semicristalinos que oscilan entre el 15 y el 45% de cristalinidad,
dependiendo de la proporcion de amilosa/amilopectina generalmente las regiones cristalinas estan
formadas por las cadenas ramificadas de la amilopectina, mientras que la amilosa y los puntos de

ramificacion de la amilopectina forman las regiones amorfas (Sinhmar et al., 2023).

Los niveles de amilosa y amilopectina son los principales componentes que afectan la calidad de los
alimentos que contienen almiddn. Esto se debe a que la amilosa y la amilopectina desempefian un
papel en la retrogradacion, gelatinizacién y caracteristicas funcionales del almidon. Las peliculas a
base de almidon con mayores compuestos de amilosa generalmente tienen mejores caracteristicas de
pelicula, como elongacidn, resistencia mecanica y propiedades de barrera a los gases. Esto se debe a

que la amilopectina retrograda mas lentamente que la amilosa (Chang et al., 2021), lo que se debe a
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la naturaleza ramificada de la molécula de amilopectina. La retrogradacién ocurre cuando las cadenas

de amilosa y amilopectina disociadas en una dispersion de almidon gelatinizado se vuelven a asociar

para formar una estructura mas ordenada (C. Chen & Zhu, 2024). Este proceso afecta la solubilidad,

permeabilidad y propiedades mecénicas de las peliculas de almidén. La retrogradacion mas rapida

del almiddn se produce con el aumento de la concentracion de almidon en la solucién, el aumento del

contenido de amilosa, el aumento de la longitud de la cadena de amilopectina y el almacenamiento

congelado de la solucion de almidon (Rahmadi Putri et al., 2023).

La Tabla 2.1 muestra el contenido en amilosa y amilopectina para diferentes tipos de almidon, asi

como otras propiedades.

Tabla 2.1 Las caracteristicas del almidéon.

Almidén Tipo Forma Tamario Contenido | Contenidode | Viscosidad | Temperaturade
(pm) de Amilosa | Amilopectina Maéxima retrogradacion
(%) (%) (cP) 0
Cebada Cereal Lenticular 15-25 ~28 ~72 2200-2700 45-65
(tipo a) 2-5
esférica
(tipo b)
Maiz Cereal Esférica 2-30 ~0 ~100 3000-3500 60-70
(ceroso)
Maiz Cereal Poliédrico 2-30 ~27 =73 2500-3000 55-70
(normal)
Maiz (alto Cereal Irregular 2-30 50-75 25-50 1500-2000 70-90
en
Amilosa)
Guisante | Legumbre | Ovalado 5-50 ~25 =75 1800-2300 45-55
Papa Tubérculo | Lenticular 5-100 ~21 ~79 4000-5000 50-60
Arroz Cereal Poliédrico 3-8 0-30 70-100 1500-2000 50-70
Tapioca Raiz Esférica 5-45 ~17 ~83 3000-3500 40-55
Sagu Cereal Oval 15-35 ~25 =75 2800-3200 50-60
Trigo Cereal Lenticular >10 ~28 ~72 2000-2500 45-65
(tipo a) 2-10
esférica
(tipo b)
Centeno Cereal Lenticular >62.5 ~23 ~77 2300-2800 45-55
Mandioca Raiz Redondo 5-35 8~28 72-92 2800-3200 40-55

Fuentes: (Hoover, 2021; Junejo et al., 2022; Singh et al., 2010; Tester & Morrison, 1988).
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2.2 Complejos de inclusion

Las ciclodextrinas (CD) tienen la capacidad de formar complejos de inclusion actuando como una
molécula anfitrion y encapsulando una variedad de moléculas huéspedes, compuestas por sélidos,
liquidos y gases, como: alifaticos de cadena lineal o ramificada, aldehidos, cetonas, alcoholes, acidos
organicos, acidos grasos, compuestos aromaticos como aceites esenciales y compuestos polares como

haldgenos y aminas (Paiva-Santos et al., 2022).

Las CD tienen una forma troncocénica debido a las unidades de glucopiranosa como se observa en la
Figura 2.2 por lo cual, los grupos hidroxilo secundarios quedan alineados a la abertura méas ancha,
mientras que los hidroxilos primarios hacia la abertura més estrecha, haciendo que la parte externa
de las ciclodextrinas sea hidrofilica. En el interior de las cavidades los hidrégenos y oxigenos que
participan en el enlace glucosidico se alinean, dando un ambiente hidrofébico (Veldzquez-Contreras
etal., 2022).

Tanto en solucién como en estado solido, dentro de la cavidad de las ciclodextrinas se encuentra
moléculas de agua: las cuales, pueden ser facilmente remplazadas por moléculas huéspedes que
presenten interacciones favorables entre la ciclodextrina y el huésped. Las interacciones CD-huésped
suelen ser no covalentes como: interacciones hidrofobicas, disminucion de la tension conformacional,
enlaces hidrogeno, interacciones electrostaticas o fuerzas de Van der Waals (Cid-Samamed et al.,
2022). Es importante considerar que la principal fuerza que hace que se lleve a cabo la formacion del
complejo es el reemplazo de las moléculas de agua (interaccion poco favorable, alta entalpia) por

unas moléculas de menor polaridad (interaccién apolar-apolar).

Figura 2.2 Mecanismo esquemético del proceso de encapsulacion molecular.

Agua Agua
(Fuera) (Fuera)

H, H

P o

Agua Y
(Fuera) Ciclodextrina

Fuente: (Hadaruga et al., 2019).
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221 Aceites esenciales
Los aceites esenciales pueden definirse como mezclas de compuestos organicos volatiles aromaticos,
son conocidas por sus beneficios potenciales para la salud humana debido a sus propiedades
biolégicas como anticancerigenas, antiinflamatorias, antidiabéticas, antiulcerogénicas,
antidepresivas, ansioliticas, incluidas las antioxidantes, antimicrobianas y por sus propiedades
organolépticas. Asi, los aceites esenciales por sus siglas en ingles EO (Essential Oil) son productos
naturales obtenidos a partir de materiales vegetales (Ribeiro-Santos et al., 2017).

Figura 2.3 Aceites esenciales.

Fuente: (Cari Nierenberg, 2015).

La composicidn de los EO depende de la parte de la planta que se utilice para la extraccion: flores,
frutos enteros, corteza, partes verdes (hojas y tallos), pericarpio, semillas o raices, como se observa
en la Figura 2.3. En general, los EO estdn compuestos por diversos componentes, como fenoles,
aldehidos, cetonas, terpenos, carbohidratos, éteres y alcoholes, que son responsables de sus
destacadas actividades bioldgicas. Entre todos estos componentes, los terpenos son los maés
predominantes, Otros ejemplos de abundantes componentes de aceites esenciales son el eugenol, la
vainillina, el cinamaldehido, el eucaliptol, el geraniol, el carvacrol y la capsaicina (Vianna et al.,
2021).

2.2.2 Ciclodextrinas
Las ciclodextrinas (CD) son oligosacaridos ciclicos ligados a o-1,4 obtenidos de la reaccion
intermolecular en ausencia de agua (H,0) a partir de la degradacion enzimatica del almidon con forma
troncoconica. Las variedades de CD naturales incluyen al menos seis unidades de glucosa. La Figura
2.4 muestra las que presentan seis unidades de glucosa (a-CD), siete (B-CD) y ocho unidades (y-CD).
Estos compuestos, ciclodextrinas a-, B- y y-CDs son “generalmente reconocidos como seguros™ por
la Administracion de Alimentos y Medicamentos (FDA, EE.UU.) (Cid-Samamed et al., 2022)
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Figura 2.4 Representacion esquemaética de la forma geométrica de las CD y su representacion esquematica de la forma
geomeétrica y sus estructuras quimicas para (A) a-CD, (B) B-CD y (C) y-CD.

0 L] [+ o o [<]
m w oS : :
H H H
HO OH (=) [
oH o '
!

o, H H o o :;;. o L] o
5K ped ) b Wiy e
o b WO OM
W ? oH ‘-"-~-.-.|:|)\o b m}-{‘“ o/‘-—o b
HO E
(L]
A B C

Fuente: (Veladzquez-Contreras et al., 2022).
2.2.3 Aspectos quimicos y fisicos de las CDs
Las ciclodextrinas a-ciclodextrinas, B-ciclodextrinas y y-ciclodextrinas, exhiben propiedades de
complejacion y cataliticas, actuando como imitadores enzimaticos. Las CDs son de naturaleza
cristalina, no higroscépicos, con una cavidad hidrofoba en el interior y una hidrofilica en el exterior.
La cavidad hidrofébica permite interactuar a las ciclodextrinas con moléculas huésped no polares o
menos polares (que el agua). La selectividad de las moléculas huésped varia segun el tamarfio de la
cavidad en la que se alojan las ciclodextrinas (Sharma & Baldi, 2016). Al encapsular las moléculas
huésped dentro de su estructura troncoconica, la ciclodextrina puede cambiar sus caracteristicas

quimicas y fisicas, algunas de sus propiedades se muestran en la Tabla 2.2.

Tabla 2.2 Principales propiedades fisicas y quimicas de a-, B- y y-CDs.

Propiedades o — CDs B —CDs Yy — CDs
Ndmero de unidades de glucosa 6 7 8
Peso molecular (g/mol) 972 1135 1297
Punto de fusion (°C) 275 280 275
Solubilidad en agua a 25 °C (p/v) 145 1.9 23.2
Entalpia; H (KJ/mol) 32.1 34.7 32.3
Entropia; S (J/Kmol) 57.7 48.9 61.4
Diametro de la cavidad (A) 4.7~5.3 6~6.5 7.5~8.3
Diametro externo (A) 14.6 15.4 17.5
Volumen aproximado de la cavidad 174 262 427
(A%
Formas cristalinas (desde agua) Placas hexagonales Paralelogramos Prismas

monoclinicos cuadrados

Fuente: (Velazquez-Contreras et al., 2022).
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Las ciclodextrinas son escasamente solubles en soluciones acuosas debido a la fuerte union relativa
entre las moléculas en el estado cristalino, aunque su solubilidad aumenta con la temperatura. La
deformacidn de los anillos, la orientacion y los grupos hidroxilo de las unidades de glucosa adyacentes
también son otros factores que afectan la solubilidad de las ciclodextrinas. Por lo tanto, las y-CD son

mas solubles que los o -y p -CD, mientras que las B -CD son poco solubles entre éstos (Szejtli, 1998).

Los grupos hidroxilo en la ciclodextrina pueden sustituirse por fracciones hidrofobicas para aumentar
su solubilidad acuosa. En la actualidad, los derivados de la ciclodextrina modificados, quimica o
enzimaticamente, como el hidroxipropilb-CD (HP b-CD), el hidroxietil-b-CD (HE-b-CD), el 2,6-
dimetilo-CD (DIM-b-CD), el 2,3,6 trimetilo-CD (TRIM-b-CD), la ciclodextrina reticulada con
epiclorhidrina (EPC-b-CD), etc., han demostrado su funcionalidad en diversas aplicaciones (H. M.
C. Marques, 2010). Sin embargo, los CD modificados conservan las mismas caracteristicas

funcionales que las ciclodextrinas originales.

2.3 Técnicas de elaboracion de complejos de inclusién

El método de preparacién para la obtencién de complejos de inclusién tiene un papel importante
porque afecta el rendimiento y las caracteristicas. Existe una gran variedad de métodos para preparar

ciclodextrinas-complejos inclusion, tales como se muestra en la Figura 2.5

Figura 2.5 Métodos de obtencion de IC.

e VIétodo de Co-precipitacién

— Método de amasado

Método de didxido de
carbono supercritico

Método de molienda

Método de secado por
atomizacion

Fuente: (Cid-Samamed et al., 2022).
Las tecnologias de procesamiento convencionales y emergentes que pueden implicar diferentes

niveles de enfriamiento y calentamiento, fuerzas fisicas como el cizallamiento y la presion y la
exposicion a corrientes eléctricas de bajo a alto voltaje, radiacion u ondas. Entre las tecnologias
emergentes, el procesamiento por ultrasonidos y plasma es una tecnologia muy prometedora con una

alta tasa de penetracion para aplicaciones alimentarias y no alimentarias.
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2.3.1 Plasma frio.

Chizoba Ekezie et al., (2017) describe al plasma como un flujo de gases que entra en contacto con un
campo eléctrico, generando especies ionicas reactivas como electrones, iones positivos y negativos,
radicales libres, moléculas de gas y fotones; estas especies de iones reactivos se conocen
colectivamente como plasma y también se conocen como el cuarto estado de la materia. La tecnologia
de plasma es el uso de gas ionizado en la esterilizacion no térmica. El principio se basa en la
ionizacion parcial de iones positivos y negativos, radicales libres, particulas cargadas en forma de
electrones y fotones, y moléculas que contienen gas como se observa en la Figura 2.6 La energia
aplicada puede ser de cualquier forma: térmica, radical, mecanica o nuclear (Pipliya et al., 2023).

Figura 2.6 Representacion esquematica de especies de vida corta y larga generadas por plasma en la fase gaseosa.

UV emision
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Fuente: (Kumar et al., 2021).

Hage et al., (2022) describen las aplicaciones que ofrece el uso del plasma frio. Gracias a la baja
capacidad calorifica del plasma frio, su eficiencia en costos de produccion y la diversidad de sus
aplicaciones, prevalece un interés muy alto por la tecnologia del plasma. La Figura 2.7 ilustra las

principales aplicaciones del plasma frio.

Figura 2.7 Las principales aplicaciones del plasma frio.
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Fuente: (Hage et al., 2022)
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2.3.2 Ultrasonido

El ultrasonido induce una serie de compresiones y expansiones en las moléculas a través del medio
empleado, como se observa en la Figura 2.8 Estos cambios de presion alternos provocan la formacion
y, en Ultima instancia, el colapso de burbujas en un medio liquido. Este fendmeno de creacion,
expansion y colapso implosivo de microburbujas en liquidos irradiados con ultrasonidos se conoce
como "cavitacion acustica". Las burbujas de cavitacion formadas se dividen aproximadamente en dos
tipos, a saber, cavitacion transitoria (inercial) y cavitacion estable (no inercial). Las cavidades estables
son burbujas de gas de vida relativamente larga y existen durante muchos ciclos de compresion y
expansion (Piyasena et al., 2003). Las burbujas de cavitacidn transitoria o cavitacion inercial existen

durante un periodo muy corto, a veces menos de un ciclo, y colapsan violentamente.

Los cambios de temperatura y presion que se producen a partir de estas implosiones provocan
disrupcion por cizallamiento, adelgazamiento de las membranas y disrupcion celulares, la implosion
de las burbujas habitantes también genera turbulencias a nivel microscépico, colisiones entre

particulas a alta velocidad y agitacion, lo que acelera su difusion (Tiwari, 2015).

Figura 2.8 Tlustracion esquematica de la formacion de IC procesada por ultrasonidos de EOC con MBCD.

| 60 W l

: ‘l
\_ 5

Transductor

ISOE/MfACD-IC
(o)

#—» Sonda

MpCD

\ 4
R=-ClT;or-11

Ondas ultrasénicas 4 &%

CANSCD-IC

Fuente: (Siva et al., 2020).
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Antecedentes

2.4 Empaques activos de alimentos

El empaque activo ademas de servir de proteccion a los alimentos estd disefiado para interactuar
activamente, prolongando la vida util, manteniendo o mejorando las propiedades de los alimentos
empaquetados. Dependiendo de los materiales que se utilicen, los empaques activos estan disefiados
para liberar o absorber las sustancias de los alimentos envasados responsables de su deterioro. Las
sustancias responsables de la funcion activa del envase pueden estar en un recipiente separado o
integrarse directamente en el empaque (Ribeiro-Santos et al., 2017). La Tabla 2.3 muestra las ventajas
y desventajas del uso de biomateriales como el quitosano, pululan y almidén en la elaboracion de

peliculas.

Tabla 2.3 Ventajas y desventajas del uso de biopolimeros habituales.

Tipo de biopolimero

Ventajas

Desventajas

Peliculas a base de celulosa

Insipido, inodoro, resistente al aceite y a
la grasa, de naturaleza hidroéfila;
estabilidad térmica y quimica

Apenas se disuelve o se funde debido a la
alta cristalinidad

Peliculas a base de almidén

Inodoro, insipido, buenas propiedades
de barrera contrael 0, y el CO,

Barrera de vapor de agua deficiente

Peliculas a base de pululan

Altamente impermeable tanto al aceite
como al oxigeno

Baja solubilidad Naturaleza hidrofilica

Peliculas a base de quitina'y
quitosano

Buenas propiedades de barrera al CO,,
actividad antimicrobiana

Actividad no antioxidante y antifingica;
Impedimento limitado de oxigeno y agua

Peliculas a base de gelatina

Propiedades de blindaje

Baja permeabilidad al vapor de agua

Peliculas a base de pectina

Excelente capacidad de bloqueo de
oxigeno

Alta permeabilidad al vapor de agua

Peliculas a base de alginato

Buena solubilidad en agua, capacidad de
gel y propiedades formadoras de

Poca resistencia al agua

pelicula
Fuente: (Vrinceanu et al., 2022).

Diversos estudios respaldan la efectividad de estos empaques activos, do Evangelho et al., (2019)
evaluaron las propiedades épticas, mecéanicas y de barrera en peliculas de almidén de maiz que
contenia aceite esencial de naranja, demostrando que el aceite esencial de naranja (EO) mejord
significativamente la actividad antibacteriana contra Staphylococcus aureus Yy Listeria
monocytogenes. Por otro lado Y. Shen et al., (2021) prepararon y caracterizaron nano emulsiones y
emulsiones pickering cargadas con aceite esencial de clavo, las cuales fueron incorporadas en una
pelicula comestible a base de pullulan-gelatina, demostrando la compatibilidad entre el pullulan-
geltaina y las nano emulsiones cargadas con aceite esencial de clavo, Kadam et al., (2021) estudiaron
el efecto de la adicién de extracto de agujas de pino (CEDRUS deodora) en peliculas antioxidantes a
base de quitosano para aplicaciones de envasados activos de alimentos, demostrando que la adicion
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de extracto de agujas de pino (EAP) en concentraciones del 5%, 10% y 20% (v/p) mejord
significativamente las propiedades antioxidantes de las peliculas, redujo la permeabilidad al oxigeno
y al vapor de agua con el aumento de la concentracion de EAP.

El uso de aceites esenciales es relevante en el desarrollo de empaques activos. Los aceites esenciales
(EO), procedentes de plantas aromaéticas, han demostrado beneficios en la alimentacion y en la salud
humana. Ya que tiene diferentes propiedades bioldgicas como antioxidantes, antimicrobianas,
antitumorales, analgésicas, insecticidas, antidiabéticas y antiinflamatorias (Costa et al., 2015;
Ribeiro-Santos et al., 2015).

2.5 Recubrimientos activos
Los recubrimientos se forman sobre la superficie del alimento, actuando como barrera protectora.
Para constituir una matriz continua se han utilizado macromoléculas naturales con propiedades

filmodgenas, como proteinas, lipidos y polisacaridos (Kupervaser et al., 2023).

Para la aplicacion comercial, son necesarios estudios particulares para identificar los mecanismos
formadores de recubrimientos y aplicar el proceso adecuado para optimizar las propiedades
funcionales de los materiales. Llevando a cabo estudios para analizar la viabilidad comercial,
incluidas evaluaciones de nuevos procesos, analisis de seguridad y toxicidad, evaluaciones
regulatorias y estudios de consumidores, por ello en la Tabla 2.4 presenta empresas enfocadas a los

recubrimientos comestibles comerciales.

Tabla 2.4 Empresas comerciales en la fabricacion de recubrimientos.

Empresa Area de especializacion
NaturalSeal Recubrimientos para productos perecederos
Nagase America Recubrimientos comestibles desde alimentos

frescos a productos horneados

Avebe Recubrimientos comestibles a base de almidén

Ingredion Desarrolla recubrimientos comestibles a base de
almidones y gomas para mejorar la seguridad de

los alimentos

Dupont Ofrece  recubrimientos comestibles con
proteccion a la humedad, microorganismos y la
oxidacion de los alimentos

Fuentes: (AgriCoat NatureSeal, n.d.; Nagase America, n.d.; Avebe, n.d.; Ingredion, n.d.; y Dupont, n.d.).
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En los ultimos afios, muchos estudios de investigacion se han centrado en la aplicacion de
recubrimientos activos para alimentos en una amplia variedad de sistemas alimenticos reales con el

objetivo de estudiar su efecto antioxidante y antibacteriano.

La eficacia general de los recubrimientos como protectores contra la oxidacion depende no solo de
su capacidad antioxidante quimica, sino también de sus propiedades de barrera de oxigeno y
humedad. Como se comentd anteriormente, la incorporacion de aceites esenciales en una matriz
polimérica puede tener importantes consecuencias en la estructura final de la pelicula emulsionada,

afectando sus propiedades de barrera y su afectividad antioxidante (Atarés & Chiralt, 2016).

Para evaluar la capacidad real de las peliculas y recubrimientos comestibles para mejorar la vida util
de productos alimenticios propensos a la oxidacion, se han utilizado sistemas alimenticios modelo y
reales. Estos estudios han abordado la aplicacién de peliculas o recubrimientos potencialmente
antioxidantes que incluyen aceites esenciales en una amplia variedad de sistemas alimenticios, como

carne, pescado, frutas, verduras y frutos secos.

Venkatachalam & Lekjing, (2020) evaluaron la efectividad de peliculas comestibles a base de
quitosano con aceite esencial de clavo y nisina, ya sea individualmente o en combinacion, para
mejorar la calidad y vida Gtil de hamburguesas de cerdo almacenadas en frio. Se observaron cambios
graduales en las propiedades de calidad, como luminosidad (valor L*), coloracién amarilla (valor b*),
pH, contenido de meta mioglobina (MetMb), acidos grasos libres (FFA), indice de perdxidos (PV),
sustancias reactivas al acido tiobarbitdrico (TBARS), recuento microbioldgico (TVC, psicotrofos,
Enterobacteridcea, LAB) y puntuaciones sensoriales (parte roja no descolorida, decoloracion, olor
anormal). Las hamburguesas de cerdo tratadas con CS-CO-NI presentaron cambios minimos,

mostrando que la combinacidn fue efectiva para preservar la calidad y prolongar la vida util.

Das et al., (2020) evaluaron la efectividad de un recubrimiento comestible a base de nano emulsién
de aceite esencial de Citrus Sinensis y alginato de sodio para controlar patdégenos transmebn tomates
y mejorar su calidad. El estudio reveld que la formulacién de nano emulsién con un tamafio de
particula de 43.23 nm. Mostro buena estabilidad y un alto indice de blancura favoreciendo en la
comercializacidn. Los estudios antibacterianos y antibiofilm revelaron que la nano emulsion erradicé
efectivamente tanto las formas sésiles como plancténicas de Salmonella y Listeria en condiciones de
cultivo de una y multiples especies, mejoro significativamente la firmeza hasta en un 33%,
disminuyeron las bacterias mesofilicas totales incluyendo Salmonella y Listeria, y redujeron la
pérdida de peso hasta 3 veces menos que los no recubiertos. El analisis sensorial revel6 que el uso

del recubrimiento comestible aumento las puntuaciones de aceptacion total de los tomates.
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2.6 Materiales usados en la formacion de recubrimientos activos.

Los recubrimientos activos se forman a partir de diversas matrices biopoliméricas y aditivos que
mejoran sus propiedades funcionales. Los componentes principales utilizados en recubrimientos son
hidrocoloides y lipidos, como se muestra en la Figura 2.9 Los hidrocoloides estdn compuestos por
polimeros hidrofilicos y son grandes compuestos (Senturk Parreidt et al., 2018), incluyen proteinas
(colageno, gelatina, gluten, proteina de frijol mungo, zeina de maiz, proteina de soja y/o caseina), y
polisacaridos (almidén, celulosa y sus derivados, pectina, quitosano, alginato, carragenano, pululan
y goma) (Kupervaser et al., 2023) los recubrimientos hidrocoloides son de gran interés debido a sus
deseables propiedades de barrera al gas/humedad y buenas caracteristicas mecanicas (Devi et al.,
2024).

Por otro lado, los lipidos (cera triacilglicerol, &cidos grasos libres, glicerina acetilada, resina de goma
laca, éster de sacarosa y aceite vegetal) son sustancias organicas que provienen de organismos vivos,
incluyendo plantas, animales e insectos. Sin embargo, en su mayoria son insolubles o apenas solubles
en agua, pero solubles en unos pocos solventes organicos especificos como metanol, hexano, éter
etilico, benceno y cloroformo, y requieren altas temperaturas para su procesamiento (Akoh & Min,
2002).

Para el desarrollo de los recubrimientos se incorporan frecuentemente plastificantes en la solucion a
base de hidrocoloides para descomponer la estructura tridimensional de los polimeros, mientras que
los emulsionantes se utilizan en soluciones de hidrocoloides y lipidos para mejorar las propiedades
fisicas. Los principales plastificantes aptos para alimentos son glicerol, sorbitol, manitol, sacarosa,

propilenglicol y polietilenglicol (Shahidi & Hossain, 2022).

Ademas, los recubrimientos pueden contener numerosos agentes activos para mejorar la calidad y la
seguridad de los alimentos. Por ejemplo, los agentes antimicrobianos se incorporan para controlar el
deterioro y las bacterias patdgenas. Estos antimicrobianos pueden clasificarse en varias categorias,
como &cidos organicos, ésteres de &cidos grasos, polipéptidos, compuestos fendlicos, nitritos, sulfitos

y aceites esenciales (Shahidi & Hossain, 2022).

Los agentes activos mas empleados son los aceites esenciales (canela, orégano, clavo, tomillo, etc.).
Son compuestos que no acttan sobre el medio, sino que actdan principalmente sobre las células
bacterianas de los microorganismos, dafiando la membrana y desnaturalizando las proteinas de ésta.
Esto ocasiona una alteracion del medio interno de las células de los microorganismos y las mata o
invalida, evitando el momento de crecimiento exponencial que poseen los microorganismos (Rojas
etal., 2012)
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Figura 2.9 Componentes de peliculas y recubrimientos comestibles.
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Fuente: (Shahidi & Hossain, 2022).
Para que el aceite esencial pueda lograr su objetivo, es necesario estabilizarlo, solubilizarlo y
liberarlo. Una via adecuada para lograrlo es mediante la tecnologia de encapsulacion, permitiendo la
inclusion del aceite esencial (agente activo) dentro de otra (agente encapsulante), obteniendo
pequefas particulas, que liberan su contenido a velocidades controladas, durante periodos de tiempo

prolongados bajo condiciones especificas

El encapsulado también mejora la compatibilidad del agente antimicrobiano con el biopolimero a
emplear, al aumentar su solubilidad. En consecuencia, se han desarrollado diferentes sistemas de
encapsulacion de compuestos bioactivos, que utilizan liposomas, emulsiones, nanoparticulas,
microcapsulas y ciclodextrinas, siendo esta Ultima ampliamente investigada por su capacidad para
mejorar la solubilidad y estabilidad, cuyos desarrollos se han aplicado en el sector alimentario (Shishir
et al., 2018).
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Por ejemplo, Phan et al., (2024) prepararon y caracterizaron dos complejos de inclusion combinando
aceite esencial de canela (CEO) y aceite esencial de hierba de limén (LEO) con B-ciclodextrina (B-
CD), Estos ICs extendieron la vida util de los mangos en un 40% y 25% respectivamente, y redujeron
significativamente la aparicion de manchas negras en la piel de la fruta. Ademas, el IC CEO-B-CD a
una dosis de 2.5 mg por gramo de mango mejord notablemente la calidad general de la fruta.

Por otro lado Qin et al., (2024) investigaron las propiedades de un recubrimiento de nano fibras que
incorpora un complejo de inclusion aceite esencial de Zanthoxylum bungeanum y B-ciclodextrina
(ZBEO-B-CD-IC) y su funcion en la preservacion de mangos. El aumento del contenido de ZBEO-f-
CD-IC en el recubrimiento de nano fibras disminuyé la porosidad y las permeabilidades al vapor de
aguay al oxigeno, mientras que incremento las actividades antioxidantes. Durante el almacenamiento,
el aumento del contenido de ZBEO-B-CD-IC en el recubrimiento redujo la pérdida de peso y la tasa

de respiracion, y retraso el ablandamiento del tejido y el amarillamiento de la céscara.

2.6.1 Plastificantes
Las extensas interacciones entre las cadenas del biopolimero pueden conducir a una estructura rigida
y fragilidad, que puede resolverse incorporando plastificantes en sus formulaciones. Los plastificantes
son sustancias transparentes e inodoras, y suelen utilizarse para aumentar la flexibilidad y la
elasticidad de las peliculas, debido a las interacciones polimero-plastificante, evitando el carécter
guebradizo. Existen muchos plastificantes de calidad alimentaria con diferentes efectos sobre las
propiedades de la pelicula, como polioles (sorbitol, glicerol y manitol), glicoles (etilenglicol,

propilenglicol y polietilenglicol), azicares (manosa, glucosa y fructosa).

Los plastificantes disminuyen la resistencia a la traccion (TS) y aumentan el alargamiento a la rotura
(EB) de la pelicula, lo que, a su vez, se traduce en una mejora en la flexibilidad, extensibilidad y
dispensabilidad de la pelicula. La TS representa la resistencia de la pelicula a las fuerzas de tension,
mientras que el EB determina su capacidad de estiramiento, indicando flexibilidad. EI médulo de
elasticidad también puede ser un pardmetro de evaluacién interesante, ya que proporciona valores
cuantitativos de la rigidez de la pelicula. Esta mejora en las propiedades fisicas y mecéanicas del
material de recubrimiento también afecta la permeabilidad al vapor de agua, la permeabilidad al

oxigeno y la permeabilidad a los solutos (Ribeiro et al., 2021).

El glicerol es mas comin para producir peliculas a base de almidén debido a su compatibilidad con
la amilosa, que resulta en mejores propiedades mecanicas. Esto se debe a que el glicerol interferiré
con el empaquetamiento de amilosa al reducir las fuerzas entre las moléculas de almidén (Gonzélez-
Torres et al., 2021).
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Farahnaky et al., (2013) investigaron el efecto del glicerol en peliculas comestibles de almidén de
trigo. Encontraron que la adicion de glicerol aumento la solubilidad, la luminosidad y la absorcion de
agua de las peliculas a 25°C. Las peliculas con 20% y 30% de glicerol mostraron menor
permeabilidad al vapor de agua. Sin embargo, las propiedades mecéanicas como la resistencia a la
rotura'y el médulo de Young disminuyeron, mientras que la elongacion aumentd con concentraciones

mas altas de glicerol y niveles de humedad relativa.

Cerqueira et al., (2012) exploraron el impacto del glicerol y el aceite de maiz en las propiedades
fisicoquimicas de peliculas de polisacaridos. prepararon soluciones formadoras de peliculas con
diferentes concentraciones de glicerol y aceite de maiz. Los resultados indicaron que la adicién de
glicerol provoc6 cambios en la estructura de las peliculas de polisacaridos, afectando su afinidad por
el aguay sus propiedades generales. La presencia de glicerol resultd en una estructura mas hidrofilica

en las peliculas.

Alves et al., (2007) investigaron el efecto del glicerol y el enriquecimiento con amilosa en las
propiedades de las peliculas de almidon de yuca. Evaluaron diferentes cantidades de glicerol y
amilosa en soluciones filmogénicas y produjeron peliculas por colado. Mostrando que el
enriquecimiento con amilosa hizo las peliculas mas fuertes y permeables, mientras que el glicerol
actué como plastificante, aumentando la permeabilidad al vapor de agua y la deformacion, pero
disminuyendo la resistencia y el médulo de Young. Con 25 g de amilosa/100 g de almidon y 32.5 g
de glicerol/100 g de almidén, la resistencia a la rotura aument6 de 2.2 a 7.0 MPa, el mddulo de Young

de 0.7 a 8.6 MPa y la resistencia al punzonamiento de 7.4 a 10.1 N.

2.6.2 Proteinas
Las proteinas son polimeros lineales construidos a partir de un maximo de 20 aminoacidos diferentes
unidos entre si por enlaces peptidicos. Los aminoécidos estan formados por un carbono central unido
a grupos amino carboxilo, hidrégeno y grupos R. Las proteinas son compuestos que pueden existir
de forma natural en forma de proteinas fibrosas o globulares, y presentan una amplia gama de
propiedades funcionales que puedan ser modificadas por diversos métodos. Estos materiales a base

de proteinas son biodegradables y se utilizan para preparar recubrimientos.

Los recubrimientos a base de proteinas tienen buenas propiedades mecanicas y son excelentes barrera
contra el transporte de oxigeno (0), didéxido de carbono(CO,), compuestos aromaticos y lipidos. Sin

embargo, poseen una alta permeabilidad al vapor de agua (Wu et al., 2024).
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2.6.3 Polisacéaridos
Los polisacaridos son compuestos naturales, que forman recubrimientos incoloros, resistentes y
flexibles, con alta solubilidad, resistencia a la traccion y alargamiento. Los recubrimientos a base de
polisacaridos protegen los alimentos al reducir la pérdida de humedad, el oscurecimiento de la
superficie y la oxidacion exhibiendo una buena propiedad de barrera contra gases, debido a su
estructura ordenada por enlaces de hidrégeno. La principal desventaja de este tipo de peliculas es su
ineficacia como barreras contra la humedad que se relaciona con su naturaleza hidrofilica (Ribeiro et
al., 2021).. Unagran variedad de polisacaridos y sus derivados han sido probados por su uso potencial
como recubrimientos, debido a su gran disponibilidad, bajo costo y facil manejo. Los principales
polisacaridos de interés han sido quitosano, celulosa, gomas y almidon, siendo este Gltimo el

polisacarido natural mas utilizado (Choudhury et al., 2022).
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CAPITULO 3.
METODOLOGIA

En este capitulo se describen los materiales ocupados durante la etapa experimental del
proyecto; de igual forma se describen los métodos empleados para realizar la formacion de los
complejos de inclusion (IC) por los métodos de plasma frio y ultrasonido, la elaboracion de
peliculas de almidon adicionadas con los complejos de inclusién y su aplicacién como
recubrimientos en alimentos perecederos. Se describen las técnicas de caracterizacién por las
gue se analizaron las FT-IR, TGA, DSC, RAYOS-X, SEM, Pruebas de permeabilidad y

pruebas de funcionalidad con el propésito de cumplir los objetivos planteados.
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3.1 Materiales

La B-Ciclodextrina (lote C4767-100g, pureza 97%) se adquirié de Sigma-Aldrich Corp (Saint Louis,
MO, EE. UU.) El almiddn waxy (99% amilopectina) se compr6 de National Starch (Toluca, Mexico).
Los aceites esenciales de naranja y de clavo se compraron de Hersol, S.A. de C.V. (Estado de
México). Para todas las pruebas se utilizo, agua destilada y glicerol de grado analitico. Se compraron
platanos y champifiones en un supermercado local (Saltillo, México).

3.2 Preparacion de los complejos de inclusion por plasma

Los complejos de inclusion (IC) por plasma frio se prepararon a una relacion 2:1 de 3 -CD con aceite
esencial de naranja (EO-Or) y clavo (EO-CI).

Para ello se mezclaron la  -CD (20g), agua destilada (70mL) y aceite esencial de naranja (1.92 g) o
clavo (1.81 g). Ambas soluciones se agitaron magnéticamente por 10 minutos en el equipo IKA®C-
MAG HS 4 (Wilmington, EE.UU.). Posteriormente, en cada solucion se introdujo la punta del plasma
jet atmosférico y se trataron por 15 minutos con un voltaje de 35 W. Las muestras se dejaron en
reposo durante 24 horas a 2 °C. Las muestras se filtraron por vacio como se muestra en la Figura 3.1
y el sedimento se secd por 24 horas a 55°C en una estufa LAB-LINE® DUO-VAC OVEN (Kochi,
India). Finalmente, los IC de naranja (IC-POr) y clavo (IC-PCI) se molieron y almacenaron en bolsas

ziploc.

Figura 3.1 Formacion de complejo de inclusion por plasma: a) agitacion magnética, b) equipo de plasma y c) filtracion a
vacio de IC.

Elaboracién propia Garcia;@24).

3.3 Preparacion de los complejos de inclusion por ultrasonido.

Se utilizé la misma relacion estequiométrica 2:1 que en el proceso de formacion de los IC por plasma
frio. Para la formacion de los IC por ultrasonido se prepararon dos soluciones. En la primera se

mezclaron 20 g de B-CD con 100 mL de agua destilada y se agitd magnéticamente por 10 minutos en
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un Thermo Scientific Cimarec (Waltham, EE.UU). Se prepar6 una segunda solucion de EO-Or (1.92
g ) o EO-CI (1.81 g) en etanol al 20% (mL). Posteriormente, se introdujo la punta del sonicador
(Ultrasonic Homogenizar Cole Parmet) en la solucion de B-CD durante 30 minutos. Durante los
primeros 7 min se fue agregando 1 mL de la solucién de EO-Or o EO-CI a cada minuto. Para la
formacion de IC-UOr, el cual se refrigerd durante 22 horas a-2°C. Se procedio a realizar una filtracion
por vacio de la muestra IC-UOr, hasta quitar el exceso de agua, se metio a secar en la estufa LAB-
LINE® DUO-VAC OVEN (Kochi, India) con una temperatura de 55 °C, durante 20 horas. Se coloco
en un desecador por 20 min, y se convirtié en polvo con ayuda de un mortero y pistilo para su
almacenaje en bolsitas ziploc como se observa en la Figura 3.2. La primera solucién se coloc6 en un
Ultrasonic Homogenizar Cole Parmet. Donde se agit6 magnéticamente durante 10 minutos en el
equipo Science MS-H280-PRO.

Figura 3.2 Formacién de IC por ultrasonido a) Equipo de ultrasonido, b) Polvos de los complejos de inclusion formados
IC-PCI, IC-POr.

Elaboracion propia Garcia. (2024).

3.4 Elaboracion de peliculas

Se prepararon cinco soluciones filmogeénicas, un control (F-WS) y una por cada IC (F-UCI, F-UOr,
F-PCIl y F-POr). Para la solucion control se mezclaron el almidén waxy (4 g), agua destilada (100
mL) y glicerol (1.2 g). Para las cuatro soluciones con IC se realizd a 3%, se mezclaron la misma
cantidad de agua y glicerol con 3.88 g de almidén waxy. Las soluciones se agitaron magnéticamente
en el equipo Thermo Scientific Cimarec (Waltham, EE.UU) simultdneamente se calentaban a una
temperatura de 85 °C. Durante 5 min se mantuvo constante la temperatura y se agregaron 0.12 g de
IC-UCI, IC-UOr, IC-PCI o IC-POr, Las soluciones se vertieron uniformemente en una caja Petri, se
colocaron en la estufa LAB-LINE® DUO-VAC OVEN (Kochi, India) a una temperatura de 55 °C,

durante 24 h, se retiraron de las cajas Petri y almacenaron en bolsas ziploc.
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3.5 Aplicacion del recubrimiento

Los recubrimientos elaborados con los complejos de inclusién se aplicaron por el método de
esparcimiento, utilizando una brocha de silicona como se muestra en la Figura 3.3. Primero, se
prepararon las soluciones filmogénicas F-WS, F-UCI, F-UOr, F-PCI y F-POr, La brocha se sumergid
individualmente en cada solucién y se esparcio uniformemente sobre la superficie de 2 platanos y 2
champifiones por cada muestra, las muestras se evaluaron en refrigeracion a 2-4 °C y a temperatura
ambiente (24-26°C).

Figura 3.3 Método de esparcimiento.

> Esparcimiento (—I

| >
| — A S

Fruta

> vaso que iene el recubrimiento

Fuente: (Peerzada Gh et al., 2023).

3.6 Técnicas de caracterizacion

A continuacion, se describe brevemente cada una de las técnicas de caracterizacion empleadas en el

presente trabajo

3.6.1 Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR)
Es una técnica que permite estudiar una muestra, mediante la identificacion de grupos funcionales
presentes en la muestra segun su vibracién molecular en las interacciones existentes entre los enlaces
de la muestra y la radiacion infrarroja (Nandiyanto et al., 2022). Se utiliz6 un espectrofotometro de

infrarrojo marca Nicolet Magna-550, en un intervalo de longitud de onda de 4000 a 400 cm™*.

3.6.2 Analisis Termogravimétrico (TGA)

Mediante esta técnica se estudio la estabilidad térmica de los materiales. Evaluando la variacion de
la pérdida de peso de la muestra en funcién de la temperatura en una atmoésfera controlada,
permitiendo cuantificar dichas variaciones (Ng et al., 2018). Los analisis termogravimétricos (TGA)
se llevaron a cabo utilizando un TGA Q500 (TA Instruments, EE. UU), donde los IC y las muestras

de pelicula se pesaron en bandejas de platino y se calentaron de 0 a 600 °C.
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3.6.3 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

En el DSC la muestra experimenta una oscilacion o modulacion sinusoidal de temperatura
superpuesta en una rampa de calentamiento o enfriamiento. La sefial de flujo de calor total de la
muestra puede descomponerse en su capacidad calorifica (evento térmico reversible) y componentes
cinéticos (eventos térmicos irreversibles) (Schick, 2009). El analisis térmico de barrido diferencial se
realiz en un DSC 2500 (TA Instruments, EE.UU) en un intervalo de temperatura de 0 a 250 °C.

3.6.4 Difraccion de Rayos X (XRD)

Este tipo de analisis se basa en hacer incidir un haz de rayos X a diferentes angulos sobre una muestra,
con esta técnica es posible identificar estructuras cristalinas. El equipo utilizado fue un Difractometro
ECO avanzado (Bruker, EE. UU.)(Bunaciu et al., 2015). Las peliculas fueron analizadas en un

intervalo de 0 a 50° en 20. El patron de difraccion de interés se observo de 0-30°.

3.6.5 Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)
Esta técnica consiste en hacer incidir un haz de electrones de alta energia sobre la muestra. La muestra
se recubre con una capa fina de oro paladio, para otorgarle propiedades conductoras. La interaccion
de los electrones con la muestra permite obtener iméagenes de alta resolucion (Fischer et al., 2012).
Los IC fueron analizados a 5 kV y las peliculas a 10 kV en un microscopio electrénico de barrido
JEOL JCM6000. Las muestras se colocaron en una cinta de cobre doble cara, evaluandose en
aumentos de 500x, 1000x, 2000x y 2500x.

3.6.6 Permeabilidad al vapor de agua
La prueba de permeabilidad al vapor de agua (WVP) se llevo a cabo de acuerdo con el método
estandar E96-66 ASTM (ASTM, 2000). El dispositivo de permeacion consistio en un vaso de vidrio
de 50 mm de altura y 35 mm de didmetro que contenia agua (100 % HR). Cada muestra se colocé y
sell6 sobre la abertura circular del dispositivo de permeacion que se deposito dentro de la cAmara de
permeabilidad que contenia gel de silice (0 % HR), manteniendo el gradiente de presion de vapor de
agua a través de la muestra a 30 °C. La permeabilidad al vapor de agua se midié a partir de la pérdida
de peso del dispositivo de permeacion contra el tiempo, que se registrd cada min durante 6 h utilizando
una balanza analitica conectada a una computadora. La tasa de transmisién de vapor de agua se
calculé utilizando la pendiente de la linea recta obtenida por regresiéon lineal y el WVP se determiné
considerando el gradiente de presion de vapor de agua, el espesor y el area de transferencia de la
muestra. Previo a la prueba, todas las muestras fueron condicionados al 57 % HR durante 72 h, y los

resultados reportados son los promedios de al menos tres mediciones.
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3.6.7 Prueba de funcionalidad
Se utilizaron platanos y champifiones sin dafios fisicos ni descomposicion aparentes y con madurez
minima, pesos similares (45 g a 55 g para los platanos y 19 g a 27 g para los Champifiones). Los
platanos y los champifiones se recubrieron de peliculas compuestas con IC. Los platanos y
champifiones sin recubrimiento (S/R) se utilizaron como grupos de control. Los productos se
dividieron en dos grupos, un grupo se almacend en una estufa LAB-LINE® DUO-VAC OVEN
(Kochi, India) manteniendo una temperatura de 23 a 25 °C y el otro grupo de almacend en
refrigeracion con una temperatura de 2 a 4 °C durante 7 dias. Cada dia se registraron los cambios de
apariencia, tamafio y pérdida de peso. Se llevo a cabo un analisis visual utilizando la escala de

maduracion del platano (Figura 3.4) para evaluar la eficacia del recubrimiento.

Figura 3.4 Escala en la evaluacion de la calidad de fruta del platano.
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CAPITULO 4.
ANALISIS DE
RESULTADOS

En este capitulo se presenta la discusién de resultados obtenidos mediante las técnicas de
caracterizacion descritas en el capitulo anterior. Se realizé la caracterizacidn los complejos de
inclusion y las peliculas de almidon adicionadas con los complejos de inclusion, esto para
determinar su composicion quimica, caracteristicas térmicas y morfologicas con el objetivo de
determinar los cambios presentes entre si, y comprobar la eficacia y diferencia de los diferentes

recubrimientos.
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4.1  Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR)

Las muestras f-CD, EO-Or, EO-CI, IC-UCI, IC-POr, IC-UCI, IC-PCl y las peliculas F-WS, F-UCI,
F-UOr, F-PCIl y F-POr se analizaron por FT-IR para identificar los picos de grupos funcionales
presentes en las muestras. Los espectros obtenidos se muestran en la Figura 4.1.

Con el objetivo de facilitar la identificacion de las muestras, los complejos de inclusion y las materias
primas utilizadas para su elaboracion se presentan en figuras separadas, de acuerdo con el aceite
esencial utilizado. En la Figura 4.1 a se muestran los IC del EO-CI, mientras que en la Figura 4.1 ¢
los correspondientes al EO-Or. De la misma forma, las peliculas adicionadas con IC-Cl se muestran

en la Figura4.1 b, y las de IC-Or en la Figura 4.1 d.

La B-CD present6 los picos caracteristicos. En la banda 3304.96 cm™?, asociado al estiramiento del
grupo -OH, en la banda de 2924.84 cm™! por el estiramiento de CH (grupo CH,), en la banda de
1643.73 cm™? por la deformacion angular realizada por vibraciones de estiramiento C=0. También
se mostré absorcion en la banda de 1151.90 cm™! debido al estiramiento -CH y C-O-C, y el pico en
1020.15 cm™?! es el estiramiento de C-O-C del alcohol, las bandas 1076.80, 853.90 y 754.05 cm ™!

atribuidas a picos caracteristicos de los anillos de glucosa (da Silva et al., 2023; Guan et al., 2024a).

En el espectro de EO-CI, Figura 4.1 a se identificaron los picos caracteristicos. A 3515.15 cm™! el
estiramiento de O-H, las bandas de 2936.59 y 2842.84 cm™1! correspondientes a las vibraciones de
estiramiento C-H en el anillo fenilo, en 1610.96 cm™? las vibraciones de estiramiento C=C en el
anillo de fenilo y el grupo alilo, y en la banda de 1510.65 cm™~* se muestran las vibraciones del anillo
H-C-C. Las flexiones H-C-H simétricas y asimétricas menos intensas en el grupo metoxi y el grupo
metileno de la cadena de alilo aparecen en la region de 1366.06 y 1430.85 cm™!, junto con
vibraciones de estiramiento de anillo de fenilo, mientras que la flexion C-O-H aparece como un pico
fuerte a 1265 cm™! (Mulla et al., 2017). El pico fuerte a 1231.41 cm™* corresponde a la flexion C-

C-H, alas vibraciones del anillo y al estiramiento C-OH (Fizer et al., 2022).
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Figura 4.1 Espectros de FTIR a) IC de EO-CI; b) Peliculas con IC de EO-CI; c) IC de EO-Or; d) Peliculas con IC de EO-

Or.
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Elaboracion propia Garcia. (2024).
Los espectros FTIR de los complejos de inclusion IC-UCI y IC-PCI mostraron los picos
caracteristicos de la B-CD. Se observa que en IC-UCI el pico caracteristico de la p-CD a 1643.73 cm-
1, se desplaz6 a 1637.63 cm-1. Shen et al., (2024) tomaron este cambio como la presencia de mas
enlaces C=0 en el IC, que se vieron potenciados por la influencia del componente encapsulado en su
caso el citral. Se observo la aparicion de un pico en 1513.76 cm™* de la muestra IC-UCI debido al
anillo H-C-C. Asi mismo, los picos de 3304.96, 2924.84, y de 1020 cm™?! de la B-CD se llegaron a
desplazar en las muestras IC-UCI y IC-PCI fendmenos similares también fueron observados en
estudios anteriores (Guan et al., 2024; Z. Li et al., 2022; Miyoshi et al., 2022) tomando estos cambios

como prueba de la formacién del IC.

En la Figura 4.1c se muestra el espectro del aceite esencial de naranja (EO-Or). El pico en 2918.07
cm™? se atribuye al estiramiento de los enlaces C-H, el de 1646 cm™1 a la vibracion de estiramiento
de C=0ya 1435 cm™? la banda de metileno/metilo (de Aratjo et al., 2020). La banda mas importante
revel6 la presencia de D-limoneno a 886 cm™! (Y. Lietal.,2018).
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Los espectros FTIR de los complejos de inclusion IC-UOr y IC-POr también mostraron los picos
caracteristicos de B-CD. La muestra IC-POr mostrd la presencia de un pico en 1514.24 cm™1 en la
region C=0 los cuales fueron potenciados por la presencia del EO (D. Shen et al., 2024). En el caso
de los compuestos encapsulados que tienen baja solubilidad en agua y alta volatilidad, las regiones
con mayor probabilidad de modificacion son las regiones de doble enlace y el anillo aromatico
(Miyoshi et al., 2022). Los picos 1500-1250 cm™! de la B-CD en IC-UOr, y IC-POr fueron
deformados o desaparecieron, lo que sugiere que esos enlaces podrian estar envueltos por la -CD.
Una vez que la molécula huésped entra en el orificio de la B-CD, da lugar a una restriccion
conformacional, reduce su vibracion de estiramiento y debilita los picos tipicos los cuales
interpretaron estos pequefios cambios en la encapsulacion exitosa del complejo de inclusion (Luo et
al., 2022).

La Figura 4.1b y Figura 4.1d muestra los espectros FTIR de las peliculas F-WS, F-UCI, F-UOr, F-
PCl y F-POr. Todas las peliculas presentaron las bandas caracteristicas de almidon waxy (WS) en
3300 cm, la cual corresponde a la vibracion de los grupos hidroxilo -OH, 2930 cm™ C-H de grupos
alquilo, 1150 cm —1 estiramiento C-O 'y el enlace éster C=0 en el rango de 1712-1730 cm™ (Cai et
al., 2020) No se observaron cambios aparentes en las peliculas con IC (F-UCI, F-UOr, F-PCl y F-
POr), lo cual se puede atribuir a la naturaleza de la f-CD y la cantidad adicionada de cada

componente.

4.2 Andlisis termogravimétrico (TGA)

El analisis termogravimétrico proporciona informacion sobre los cambios de masa de las muestras a
determinadas temperaturas. La Figura 4.2 muestra las curvas de los termogramas de p-CD, EO-CI,
EO-Or, IC-UCI, IC-UOr, IC-PCl y IC-POr, las cuales incluyen un grafico interno de la degradacién
térmica de los aceites esenciales. En la Figura 4.2a y Figura 4.2c el aceite esencial de clavo (EO-CI),
la Figura 4.2b y Figura 4.2d del aceite esencial de naranja (EO-Or). El termograma de 3-CD mostro
una pérdida de peso en dos etapas, la primera es de 12.370% a 80.59 °C, asociada con la pérdida de
agua y 81.575% a 331.36 °C, relacionada por la descomposicion de B-CD. Estos resultados son
consistentes con informes anteriores sobre sistemas similares (Flores-Silva, Herndndez-Hernandez,
et al., 2023). Las curvas para ambos aceites esenciales mostraron solo una pérdida de masa
significativa (gréafico interno Figura 4.2a 'y Figura 4.2c), pero el aceite esencial de clavo se volatilizo
a una temperatura mas alta de 167.44 °C (Figura 4.2a) que el aceite esencial de naranja 101.62 °C
(Figura 4.2c).
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Los termogramas de IC-UCI, IC-UOr, IC-PCl y IC-POr son similares al de B-CD. Para todos los
complejos de inclusion, se puede observar que la primera pérdida de peso fue menor que de la B-CD.
Esta menor pérdida de peso en los complejos se atribuye a que las moléculas de agua en la cavidad
hidrofébica del B-CD han sido reemplazadas por las moléculas de aceite esencial lo que indica la
existencia de una interaccion huésped-huésped y la formacion del IC (de Santana et al., 2020). EI IC-
UCI mostré una pérdida de peso de 6.468%, el IC-UOr de 9.538% (Figura 4.2a y Figura 4.2c), IC-
PCl de 8.441% y IC-POr de 11.016% (Figura 4.2a y Figura 4.2c). Estas pérdidas de peso ocurrieron
en el intervalo de temperatura entre 30°C y 120 °C, y estan relacionadas con las moléculas de agua
que no fueron remplazadas por el aceite esencial. La descomposicion méxima de los IC formados fue
en un intervalo de 317 °C a 327 °C, sugiere que los compuestos presentes en el EO estaban protegidos
por la B-CD, puesto que los complejos de ciclodextrina son estables a altas temperaturas debido a la
alta degradacion térmica de las B-CD (Velazquez-Contreras et al., 2022). EI hecho de que s6lo se
presentaran dos pérdidas de peso sugiere que los EO estaban protegidos por la B-CD, y que los

procesos de formacion de los complejos de inclusion fueron eficientes (Miyoshi et al., 2022).

Figura 4.2 Curvas de pérdida de peso y derivadas de los IC por ultrasonido y plasma de EOs de clavo y naranja:(a) Curvas
de pérdida de peso del IC de clavo, (c) de naranja, (b) Derivadas de la pérdida de peso del IC de clavo y (d) de naranja.
Perdida de peso de los EOs (Gréaficos internos a y c) y sus derivadas (Gréaficos internos a 'y c).
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Elaboracion propia Garcia. (2024).
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También, se obtuvieron las curvas termogravimétricas de las peliculas F-WS, F-UCI, F-UOr, F-PCI
y F-POr, las cuales se muestran en la Figura 4.3. Los termogramas de todas las peliculas mostraron
un perfil similar, con tres perdidas de peso. La muestra F-WS presento una pérdida de peso de 7.839%
a67.84°C atribuida regularmente a la eliminacion de humedad (Barandiaran et al., 2024). La segunda
de 17.594% a 238.50 °C esta relacionada a la descomposicion del glicerol (Gutiérrez et al., 2015).
Finalmente, la tercera pérdida de peso, entre 250 y 350°C, atribuida a la degradacién térmica de la
matriz de almidén (de Almeida et al., 2020). En las peliculas F-UCI, FUOr, F-PCl 'y F-POr, la primera
pérdida de peso fue de 7.523%, 5.757%, 7.411% y 5.718%, respectivamente. Esta reduccion en el
peso ocurrié en un rango de temperatura de 80-100 °C y estéa relacionada con la perdida de humedad.

Figura 4.3 Curvas de pérdida de peso y derivadas de la pérdida de peso, peliculas de almidén waxy (WS) con complejos de
inclusion de aceite esencial de clavo (a, b) y peliculas de complejos de inclusion de aceite esencial de naranja (c, d).
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Elaboracion propia Garcia. (2024).

Ademas, las diferencias entre los valores sugieren que la adicion de IC redujo la disponibilidad de
agua libre en la matriz de la pelicula, lo que disminuye la cantidad de humedad liberada durante la
primera perdida. A ~250°C las peliculas presentaron una pérdida de glicerol a una temperatura mas
alta que F-WS, asi como su punto de descomposicién maxima se mantuvo en un rango de 249 a 260
°C (Figura 4.3). Es posible observar que la adicion de los IC aument6 la estabilidad térmica, estos
resultados coinciden con reportes de sistemas similares (Flores-Silva, Aguilar-Padilla, et al., 2023).
Finalmente, a partir de 400 ° C corresponde al residuo carbonoso y esta representada por una pérdida
de masa de alrededor del 10~15%.
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4.3 Calorimetria de Barrido Diferencial (DSC)

El andlisis DSC se utilizé para visualizar las transiciones térmicas de los complejos de inclusion. La
Figura 4.4a y Figura 4.4c muestra las transiciones de 3-CD, IC-UCI, IC-UOQr, IC-PCIl y IC-POr. La
muestra de B-CD presentd un uUnico evento endotérmico a 135,64°C (AH=122.54 J/g), que se
relaciona con el agua pérdida en el interior de la cavidad hidrofobica del B-CD (Wang et al., 2011).

El complejo de inclusion IC-UCI (Figura 4.4a) presento un evento endotérmico a 136.66°C
(AH=192.79 J/g). Sin embargo, se observé un desplazamiento y una disminucion en la intensidad del
pico, esto se puede atribuir a la reduccion en la masa de agua presente en el complejo cuando ocurre
la complejacion, ya que el agua se desplaza de la cavidad de B-CD por la molécula huésped (C. S.
Marques et al., 2019). El termograma de IC-PCI mostré un pico a 120.23°C y un segundo pico
desplazado a 137.57°C (AH=213.28 J/g) estos cambios son similares a otros sistemas donde el
termograma del complejo B-CD—eugenol mostré transiciones térmicas a 196.8 °C con picos
endotérmicos. Los picos de B-CD puro aparecen a 187.3-188.7 °C. Debido a la interaccion entre el
anfitrion y el huésped que culmina en el aumento de la temperatura de transicion de fase (Seo et al.,
2010).

Figura 4.4 Termogramas de calorimetria diferencial de barrido a) IC de EO-CI; b) Peliculas con IC de EO-CI; c) IC de
EO-Or; d) Peliculas con IC de EO-Or.
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Para IC-UOr y IC-POr, presentaron tres picos (Figura 4.4 c¢), en comparacion con la -CD, para IC-
UOr fue en 121.58, 137.65, 149.16°C (AH=128.28 J/g) y en IC-POr fue a 122.46, 135.18 y 150.78°C
(AH=128.24 J/g), la aparicion de estos picos se podria deber a la morfologia de los IC de naranja
observada en el SEM, los cuales mostraron una estructura aglomerada, requiriendo de una mayor
cantidad de energia de fusion que la B-CD, puesto que la cavidad de la ciclodextrina afecta el
comportamiento térmico de los complejos de inclusion, lo que conduce a la aparicion de nuevos picos
lo cual puede deberse a la evaporacion, oxidacién, descomposicidn, fusion o transicion polimorfica,

lo que sugiere la formacién de complejos (Wadhwa et al., 2017).

El aumento de las temperaturas de los IC result6 en el aumento de la temperatura de transicion de
fase. Estudios informaron que el aumento en la temperatura de descomposicion del complejo se debid
a la inclusién de moléculas huésped en la cavidad B-CD, lo que mejor6 la estabilidad térmica del

complejo (Huang et al., 2024).

También se evaluaron las transiciones térmicas de las peliculas adicionadas con IC, en la Figura 4.4b
y la Figura 4.4d se muestra los termogramas de F-WS, F-UCI, F-UOr, F-PCI, F-POr y sus propiedades
térmicas se muestran en la Tabla 4.1. La curva obtenida por DSC para F-WS presenta un evento
endotérmico a 130.82°C (AH= 41.084 J/g), La presencia de un solo pico endotérmico indica que no
hay fases separadas (Jamréz et al., 2018). Este pico representa la fusion de los dominios cristalinos

de almiddn reorganizados durante la retrogradacion (Almasi et al., 2010).

Tabla 4.1 Propiedades térmicas de las peliculas activas.

Pelicula AH;(J/g) T; (°C)
F-Ws 41.084 130.82
F-UCI 94.981 141.95
F-UOr 43.384/40.525 115.06/212.07
F-PCI 65.593 124.06
F-POr 100.98 136.99

Elaboracion propia Garcia. (2024).

También se observd un comportamiento similar en las muestras F-UCI y F-POr, pero con un aumento
en su entalpia y temperatura. En donde F-UCI aumento la entalpia a 94.981 J/g y una temperatura de
141.95°C. mientras que F-POr fue a 100.298 J/g a una temperatura de 136.99 °C donde valores mas
altos de AH; indican interacciones fuertes de enlace de hidrdgeno entre la matriz de almidén y
complejo de inclusion. ElI aumento de AH; sugiere una mejor ordenacion de los componentes en las
peliculas, que necesitan ser superadas para lograr la fusion (de Souza et al., 2020). Por otra parte, F-
UOr mostro este aumento de entalpia de fusion, pero fue en dos eventos endotérmicos debido a que
la presencia de mas de una T; es tipica de sistemas con mas de una fase que muestran separacién de
fases (Merino & Athanassiou, 2022).
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La pelicula F-PCI, muestra un incremento en la entalpia a 65.593 J/g y una temperatura menor de
124.06 °C. El valor de T; de la pelicula F-PCl es més bajo que el de la pelicula F-WS.

Aunque la B-ciclodextrina puede proteger el aceite esencial, la interaccion entre el almidon, puede
modificar su estructura térmica de la matriz polimérica, teniendo desplazamientos del pico

endotérmico hacia valores de temperatura mas bajos o altos.

4.4 Difraccion de rayos X (DRX)

Se utiliz6 difraccion de rayos X para identificar la estructura cristalina de muestras de las peliculas
de almidon waxy con los IC. La Figura 4.5 muestra la cristalinidad de F-WS, F-UCI, F-UOr, F-PCI
y F-POr. La pelicula de almidon waxy F-WS present6 una forma amorfa, atribuido a que el contenido
de cristalinidad de las peliculas de almidon aumenta con un alto contenido de amilosa, mientras que
las peliculas basadas unicamente en amilopectina son amorfas (de Almeida et al., 2020). El grado de
cristalinidad y la naturaleza amorfa estan directamente relacionadas con la naturaleza del almidon
(Gonzélez-Torres et al., 2021).

Ademas, las peliculas con IC (F-UCI, F-UOr, F-PCI y F-POr) mostraron un pico en 26 alrededor de
~20°, caracteristico de la estructura tipo V (de Almeida et al., 2020), relacionado a la estructura
cristalina combinada de los IC en la pelicula termoplastica de almidon waxy (Guan et al., 2024). Estos
resultados concuerdan con estudios anteriores donde las peliculas preparadas con hidrocoloides
mostraron zonas cristalinas y amorfas en las cuales los picos cristalinos fueron méas evidentes al
agregar 3-CD en la pelicula (G. Chen & Liu, 2016)

Figura 4.5 Curvas XRD de las peliculas control y con complejos de inclusién F-WS, F-UCI, F-UOr, F-PCl y F-POr.
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4.5 Microscopia electronica de barrido (MEB)

Se utiliz6 microscopia electronica de barrido (MEB) para observar la morfologia de la B-CD, los
complejos de inclusién (IC-UCI, IC-POr, IC-UCI, IC-PC) y las peliculas (F-UCI, F-UOr, F-PCI, F-
POr) para determinar si se presentan cambios debido al tipo de metodologia de procesamiento
empleada para la obtencion de los complejos, o por la incorporacién de estos en las peliculas. En la
Figura 4.6 se observa que la B-CD present6 forma de bloque irregular de diferentes tamafios, mientras
gue las muestras de IC-UCI y IC-PCI presentaron forma romboidal y un menor tamafo. Los
complejos no mostraron fracturas, grietas o poros visibles, lo que indica una buena proteccién del EO
(Anaya-Castro et al., 2017).

Figura 4.6 Caracterizacion y analisis de los complejos de inclusion y caracteristicas de la morfologia de las nanoparticulas
en aumentos de 500x, 1000x y 2000x.
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Por otro lado, los complejos IC-UOr y IC-POr mostraron cambios en la forma de las particulas, dando
lugar a cimulos y cambios en las estructuras, indicando la formacion de un complejo de inclusion
(Galvéo et al., 2015). Estos resultados concuerdan con estudios anteriores, donde la estructura cambio
a una forma irregular, presentando una forma geométrica indefinida y estar compuesta de particulas
aglomeradas. De esta forma describen la formacion del IC con EO-Or por medio de una mezcla fisica
y precipitacion (D. Kringel et al., n.d.; D. H. Kringel et al., 2017). Debido a la similitud en la
morfologia de los IC obtenidos por los métodos de ultrasonido y plasma, se sugiere que no hay un
efecto por el tipo de metodologia empleada (Kong et al., 2024).

Los cambios en la microestructura de los IC sugieren que hubo una interaccion entre los EO y la -
CD, o sea se dio una interaccion entre las moléculas huésped y hospedero (Liu et al., 2023). Las
variaciones evidentes en el tamafio, la forma y la estructura de las particulas del IC en relacion con la

de B-CD demostraron la formacion de los IC (Huang et al., 2024).

Figura 4.7 Imagenes SEM de la superficie de las peliculas de almidén waxy y las peliculas con complejos de inclusion con
aumento de 2500x.
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Elaboracion propia Garcia. (2024).
La pelicula F-WS present6 una superficie lisa y homogénea. Las micrografias de las peliculas F-UCI,
F-UOr, F-PCly F-POr presentaron pequefios cambios en la morfologia con la adicién de los IC. Como
se puede observar en la Figura 4.7, la pelicula F-UCI presento una estructura mas rugosa que F-WS.
Mientras que F-UOr presento multiples formas esféricas dispersas en la pelicula. Las muestras F-UOr
y F-POr con una estructura mas parecida a F-WS, pero con pequefias aglomeraciones que pertenecen
a los IC agregados durante la elaboracion de la pelicula. Después de la adicion de IC, aparecieron

38
Contenido



particulas amorfas en la pelicula, lo que mostro que los IC estaban completamente fusionados a la
pelicula. Los fragmentos en el material filmico podrian deberse a la ruptura de algunas de las
estructuras de IC causadas durante el proceso de realizacion de la pelicula (J. Li et al., 2023).

4.6 Prueba de funcionalidad

Se realizo la prueba de funcionalidad del recubrimiento activo de las muestras F-WS, F-UCI, F-UOr,
FPCl y F-POr para evaluar el efecto del recubrimiento en el peso y aspecto de alimentos perecederos
(platanos, champifiones) bajo condiciones de almacenamiento a temperatura ambiente y
refrigeracion. Para la evaluacién del grado de madurez visual de las muestras de platano se utilizo la
escala mostrada en la Figura 3.4. Adicional a los frutos recubiertos, se evallo una muestra sin
recubrimiento (S/R) como control. El platano sin recubrir (S/R) a temperatura ambiente mostraba una
tonalidad mas amarilla que verde durante el dia 1 (Escala 4) y una tonalidad totalmente amarilla en
el dia 3 (Escala 6) (Figura 4.8). La pérdida del color verde se debe a la degradacién de la estructura
de la clorofila (Cho & Koseki, 2021). Al dia 5 se encontraba en el nivel 7 de la escala de madurez
con un color amarillo opaco y la presencia de manchas marrones en la cascara. El color amarillo
exterior de la fruta es debido a la acumulacion de radicales libres durante el almacenamiento lo cual
puede ser la causa de las manchas marrones en las cascaras de platano (Ma et al., 2022). Finalmente,

a los 7 dias de almacenamiento, comenzo a crecer hongo en la punta y tallo de la muestra S/R.

La muestra F-WS a temperatura ambiente mostro un proceso de maduracion similar a S/R. El dia 1
se identifico el numero 4 en la escala, indicando un coloramiento mas amarillo que verde con la pronta
aparicion de manchas. En la parte superior del platano se observé una mancha que se le atribuyo a la
manipulacién de la muestra. En el dia 3, se empezaron a mostrar manchas marrones mas pronunciadas
en su cascara, alcanzando el nimero 5 en la escala de maduracion utilizada. Sin embargo, se mantiene
una coloracién verde en la punta y tallo del platano. En el 7mo dia, el aspecto del platano sali6 de la
escala, sugiriendo la sobre maduracion del fruto y el inicio de la descomposicion de este. Al retirar la
cascara se visualizd que el tallo tenia un ligero coloramiento negro y en la punta se mantenia una
parte blanda, lo que podria atribuirse a cambios en la estructura de la pared celular mediante la
degradacién de enzimas y a la degradacién del almidon durante el proceso de maduracion (Cho &
Koseki, 2021).

Las muestras F-UCI y F-PCl mostraron un comportamiento similar, dado que el primer dia
mantuvieron el nimero 4 en la escala con un color mas amarillo que verde y la presencia de una
mancha marron en el area de identificacién. Al 5to dia los platanos mantuvieron una maduracion
completa con pequefios puntos cafés. Los compuestos bioactivos presentes en el aceite esencial de

clavo son agentes antioxidantes y antimicrobianos eficientes que se han asociado con el retraso y la
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disminucion de la descomposicion de la fruta. Los compuestos fendlicos presentes retardan la
biosintesis de etileno, el aroma y sabor de la fruta (Baite et al., 2022), esto resulta en un retraso en la

maduracion en los platanos.

Por otro lado, las muestras F-UOr y F-POr empezaron con una maduracion similar a F-WS los dias
1, 3y 5; pero al 7mo dia se observaron manchas marrones de gran tamafio en ambos extremos de los
platanos. Este cambio de tamafio de las manchas marrones podria ser debido a los radicales libres
generados por el plasma frio al formar los complejos de inclusion, los cuales pudieron haber
incrementado este cambio. Al retirar la cascara, fue completamente perceptible el cambio de
coloracioén y el reblandecimiento de esas zonas de pulpa. Cabe resaltar que, todas las muestras con

recubrimiento de IC mostraron una coloracion verde en la cola del platano hasta el dGltimo dia.

El aspecto de los platanos refrigerados se muestra en la Figura 4.9. Las muestras S/R y F-WS se
mantuvieron en el nivel 4 de la escala de maduracién durante los 7 dias de almacenamiento, iniciaron
con una coloracidn verde amarillento en el dia 1, que cambio a mas amarillo que verde al 3er y 5to
dia. EI 7mo dia se visualiz6 la aparicion de manchas marrones no tan pronunciadas, pero se mantuvo
la coloracién verde. Al retirar la cascara se mostraron manchas marrones leves en ambos frutos. Las
muestras F-UCI, F-UOr, F-PCI y F-POr tuvieron un comportamiento similar, puesto que en todas la
muestras los primeros dias mostraron un coloramiento verde amarillento, pero en el quinto dia se
empezaron a visualizar cambios con la aparicién de manchas marrones en la parte manipulada y
manchas en el 7mo dia, estas manchas se atribuyen a la temperatura de almacenamiento, debido a que
son altamente sensibles al dafio por frio cuando se exponen continuamente a temperaturas inferiores
a 13 °C presentando pardeamiento en la cascara, picaduras y falta de maduracién normal (Khademi
et al., 2019). Al retirar la cascara, el fruto de F-UCI y F-POr mantuvo un color y firmeza homogénea
con leves manchas, mientras que las muestra F-UOr mostraron una mancha negra y F-POr tuvo

guemaduras por frio.
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Figura 4.8 Platanos almacenados a condiciones de temperatura ambiente.
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Elaboracion propia Garcia. (2024).
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Figura 4.9 Platanos almacenados en refrigeracion.
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Elaboracion propia Garcia. (2024).
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También, se evaluaron los cambios en peso y diametro de los platanos durante el periodo de
almacenamiento, sin embargo, no se observan cambios significativos. Los platanos almacenados a
temperatura ambiente perdieron entre 3—4 % de peso, mientras que los que estuvieron en refrigeracion
tuvieron una disminucién de 5-6 % de peso. El didmetro de ambos grupos se mantuvo constante ~28
cm y no se encontraron diferencias significativas entre las muestras. Estos resultados sugieren que la
pérdida natural de humedad de los platanos recubiertos podria estar influenciada por las condiciones
de almacenamiento mas que por las propiedades del recubrimiento, aunque hubo un cambio en la
permeabilidad al vapor de agua de los recubrimientos, no fue suficiente para afectar la transferencia

de agua entre el medio ambiente y los platanos.

En la Figura 4.10 se puede visualizar el seguimiento de los champifiones almacenados en
refrigeracion. El champifién sin recubrir (S/R) a temperatura ambiente mostraba una composicion
firme y uniforme en el ler dia. Al 3er dia el champifion presenté descomposicion formando una zona
blanda con color negro, este cambio se atribuye al pardeamiento enzimatico de los champifiones que
reaccionan con oxigeno, causando la oxidacién de compuestos fenolicos y el cambio de pigmentacion
(Gholami et al., 2017). En el 4to dia, el champifion mostro una proliferacion de moho debido a que
pueden crecer dentro de un ambiente con gran cantidad de agua y nutrientes (Dagnas & Membré,
2013). La muestra F-WS mostro un comportamiento igual durante los primeros dias, manteniendo su
firmeza con pequefios cambios de color negro en el tallo. En el 4to dia, presentdé una pequefa
deshidratacion, reflejada por la forma rugosa de la piel, con un pequefio crecimiento de moho. Las
muestras tratadas con plasma (F-PCl y F-POr) se vieron afectadas por el crecimiento de moho y su
deshidratacion, mientras que las muestras tratadas por ultrasonido (F-UCI, F-UOr) retrasaron este
crecimiento manteniendo una forma mas uniforme, el almacenamiento se mantuvo hasta el 4to dia
presentando una proliferacién extensa de moho en la mayoria de muestras y un mal olor,
probablemente debido al hecho de que la alta barrera de gas elevaba la concentracién de CO, en el
interior del recubrimiento, lo que provocaba una respiracién anaerébica y una mayor produccion de
olores (Song et al., 2024).

Por otro lado, las muestras S/R, F-WS, F-UCI, F-UOr, F-PCl y F-POr de los champifiones en
refrigeracion (Figura 4.11) mantenian su coloracion blanco-amarillenta durante todo el
almacenamiento, la mayoria de las muestras presentaron una pérdida de tamafio y forma por la
deshidratacion exceptuando a F-POr la cual mostré una composicién mas uniforme desde el primer
dia hasta el Gltimo. Estas pérdidas de agua del champifion son por su estructura epidérmica muy

delgada, que lo hace propenso a la pérdida agua (Zalewska et al., 2018).
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Figura 4.10 Champifiones almacenados a temperatura ambiente.
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Elaboracion propia Garcia. (2024).
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Figura 4.11 Champifiones almacenados en refrigeracion.
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Se evaluaron los cambios en peso de los champifiones durante el periodo de almacenamiento. La
pérdida de peso se produjo en todos los recubrimientos incrementando durante el almacenamiento.
Los champifiones a temperatura ambiente perdieron aproximadamente 2-4 g (Figura 4.12a), mientras
que los refrigerados perdian mas del 50% de su peso (Figura 4.12b). El tipo de recubrimiento también
tuvo un efecto en la pérdida de peso en los champifiones. La mayor pérdida de peso fue en los
champifiones refrigerados, el champifidn sin recubrimiento perdié el 72% de su peso después de 7
dias de almacenamiento se observé que las muestras recubiertas (F-WS, F-UCI, F-UOr, F-PCl y F-
POr) manteniendo su perdida a ~60%. La menor pérdida de peso después de 7 dias de almacenamiento
se observo en la muestra F-UOr con un ~53% en comparacion con las muestras S/R y F-WS. Cho &
Koseki, (2021) sugirieron que la deshidratacion es un proceso importante en la pérdida de calidad del
champifién durante el almacenamiento. El recubrimiento de F-UOr redujo la pérdida de peso en el
champifién para las muestras refrigeradas, mientras que en temperatura ambiente fue la que tuvo la

menor pérdida de peso en comparacion a las muestras F-UCI, F-PCl y F-POr.

Figura 4.12 Pérdida de peso en champifiones en los dias 1,3,5 y 7 a) Champifiones almacenados en temperatura ambiente,
b) Champifiones almacenados en refrigeracion.
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4.7 Permeabilidad al vapor de agua (WVP)

Se evaluo la permeabilidad al vapor de agua de las peliculas F-WS, F-UCI, F-UOr, F-PCl y F-POr,
para la determinacion de la capacidad de transferencia de agua entre los alimentos perecederos y el
medio ambiente. En la Figura 4.13 se observé que la pelicula F-WS posee una mayor cantidad de
intercambio de agua con el exterior esto debido a la composicidn higroscépica del almidén y el
caracter hidrofilico del glicerol, como resultado se tendra una mayor difusion del agua, lo que dara
peliculas con un WVP maés alto (Al-Hassan & Norziah, 2012). esto concuerda con estudios anteriores
donde explican que la naturaleza fuertemente higroscéopica de las peliculas de almidon, junto con la
influencia del glicerol, hace que la matriz de la pelicula pueda absorber suficiente agua, especialmente
cuando esta expuesta al lado de alta humedad relativa (Bertuzzi et al., 2007).

la adicion de IC en las peliculas mostro una reduccion de vapor de agua en F-UCI, F-PCI, F-UOr y
F-POr. Debido a las interacciones intermoleculares del almidén y la adicion de los IC, formando
enlaces de hidrogeno intermoleculares entre los grupos hidroxilo de los IC y los grupos hidroxilo de
las moléculas de almidén (J. Li et al., 2023). Ademas, la disminucién de la permeabilidad en F-UOr
y F-POr puede deberse a la presencia de la fase hidrofobica del EO-Or que conduce a una disminucién

de la afinidad de la pelicula por el agua (Al-Hashimi et al., 2020).

Figura 4.13 Permeabilidad al vapor de agua en peliculas con IC.
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4.8 Mecanismo de formacion de los complejos de inclusion

Se presentara una propuesta de mecanismo para la encapsulacién de aceites esenciales en -

ciclodextrina.

La Figura 4.14a muestra como el ultrasonido genera lo que se conoce como cavitacion acustica, la
cual es la energia ultrasénica que genera ondas de presion en el medio acuoso, creando burbujas de
cavitacion que colapsan. Este colapso provoca la formacién de microjets y regiones de alta presion 'y

temperatura.

El plasma frio se genera a través de la ionizacion de un gas, utilizando una fuente de energia externa
que produce una mezcla activa de particulas altamente reactivas como radicales libres, especies
ionizadas y electrones como se observa en la Figura 4.14b. Estas especies reactivas interactéian con
las moléculas de aceite esencial, lo que podria facilitar la encapsulacion con la cavidad hidrofébica

de la B-ciclodextrina.

Figura 4.14 Métodos para la formacién de IC, a) Ultrasonido y b) Plasma frio.
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4.8.1 Formacién de complejo de inclusion

La funcion principal de las ciclodextrinas (CDs) consiste en encapsular compuestos voldatiles. La
Figura 4.15 muestra una representacion esquematica de la formacién del IC en una relacion 2:1
CD:EO.

Figura 4.15 Representacion esquematica de la formacion del complejo de inclusion de ciclodextrina (IC).

B — Ciclodextrina Aceite esencial Complejo de inclusion

Elaboracion propia Garcia. (2024).
De acuerdo con las micrografias MEB obtenidas de los IC formados se propone la siguiente forma
de encapsulacién y su liberacion. No se observé un efecto por el tipo de metodologia empleado para
la formacion de complejo. Las diferencias estan atribuidas al tipo de aceite esencial utilizado. Los IC
de aceite de naranja mostraron una estructura de tipo jaula (Figura 4.16a), por su forma aglomerada
y menos organizada, mientras que los IC de aceite esencial de clavo se le atribuyo una encapsulacion
en forma de capa (Figura 4.16b) debido a que las moléculas invitadas se organizaron en patrones mas

ordenados.

Figura 4.16 Representacion esquematica de las estructuras de IC del tipo a) jaula para aceite esencial de naranja y b) tipo
capa para aceite esencial de clavo.
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Elaboracion propia Garcia. (2024).
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4.8.2 La liberacién del aceite esencial de un IC

Ocurre por difusion pasiva gradualmente como se muestra en la Figura 4.17, dependiendo de varios
factores, como la interaccion entre el aceite esencial y la B-ciclodextrina o el ambiente donde ocurre
la liberacion. Este mecanismo no requiere ninguna energia externa. Las moléculas del aceite esencial
se difunden lentamente desde la cavidad interna de la B-ciclodextrina hacia el medio circundante
siguiendo un gradiente de concentracion.

Figura 4.17 Difusion del proceso de liberacion controlada del aceite esencial de la cavidad de la B-Ciclodextrina a) IC de
aceite esencial de naranja y b) IC aceite esencial de clavo.
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Elaboracion propia Garcia. (2024).
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CONCLUSION

Los resultados de este estudio demostraron la formacion de complejos de inclusion entre la B-CD y
los aceites esenciales de clavo y naranja por los métodos de ultrasonido y plasma en una relacion 2:1.
Los resultados de los andlisis FT-IR, DSC, TGA y MEB confirmaron la encapsulacion de los aceites
esenciales en la cavidad de la B-CD. El andlisis FT-IR mostro la desaparicion de los picos
caracteristicos de aceites esenciales después de la complejacion, lo cual también se vio reflejado con
el desplazamiento de ciertos picos caracteristicos de la B-CD. Los IC se confirmaron mediante las
técnicas de TGA y DSC, que demostraron el reemplazo de las moléculas de agua por los aceites
esenciales, mejorando la estabilidad volatil de los EO. Las micrografias MEB mostraron similitud en
los IC elaborados con el mismo aceite esencial, lo que sugiere que hubo efecto en la morfologia por

el tipo de metodologia empleada.

La estructura morfoldgica (MEB) de las peliculas activas, mostraban una superficie lisa, sin la
presencia de hoyos, lo que sugiere una buena adherencia de los IC a la matriz de polimérica. Los
analisis DRX demostr6 que la adicion de los IC hizo que los recubrimientos tuvieran una estructura
cristalina. Los recubrimientos adicionados con IC mostraron una prolongacién de vida atil en platanos
y champifiones. Los recubrimientos obtenidos por ultrasonido (F-UCI y F-UOr) retrasaron la
maduracién de los platanos, a través de la disminucion de puntos marrones. Por otro lado, los
recubrimientos obtenidos por plasma (F-PCIl y F-POr) tuvieron la presencia de una mancha marron

grande en la céscara de los platanos, debida posiblemente a radicales libres que estan encapsulados.

Los champifiones recubiertos con IC de clavo (F-UCI y F-PCI) mostraron una pérdida de agua en
refrigeracion, atribuida a su alta permeabilidad al vapor de agua, en comparacion con los IC de naranja
(F-UOr y F-POr), los cuales tuvieron una menor permeabilidad, pudiendo mantener la forma de los
champifiones en el transcurso de los dias. Ademas, los champifiones recubiertos con IC a temperatura
ambiente demostraron propiedades antifungicas al no tener o retrasar la proliferacion de hongos. Por

lo tanto, los EO de clavo y naranja mostraron un alto potencial para prolongar la vida de alimentos.
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ABREVIATURAS Y SIMBOLOGIA
IC: Complejo de inclusion

B-CD: Beta-Ciclodextrina

U: Ultrasonido

P: Plasma

EO: Aceite esencial

WS: Almidén waxy

EO-CI: Aceite esencial de clavo

EO-Or: Aceite esencial de naranja

IC-UCI: Complejo de inclusidn por ultrasonido de aceite esencial de clavo
IC-UOr: Complejo de inclusion por ultrasonido de aceite esencial de naranja
IC-PCI: Complejo de inclusion por plasma de aceite esencial de clavo
IC-POr: Complejo de inclusidn por plasma de aceite esencial de naranja
F-WS: Pelicula de almidén waxy

F-UCI: Pelicula con complejo de inclusidn de ultrasonido de clavo
F-UOr: Pelicula con complejo de inclusion de ultrasonido de naranja
F-PCI: Pelicula con complejo de inclusion de plasma de clavo

F-POr: Pelicula con complejo de inclusién de plasma de naranja

FTIR: Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier

TGA: Anélisis termogravimétrico

MEB: Microscopia electronica de barrido

DSC: Calorimetria diferencial de barrido

DRX: Difraccion de rayos
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ANEXOS

7.1 Anexo A. Carta aceptacion, Fuente: (CIQA, 2024).

~ GOBIERNODE CONAHCYT
& mExico | § =R

MAESTRA ELSA FABIOLA PEREZ CERON
Jefe de la Division de estudios Profesionales
del Instituto Tecnologico de Pachuca
PRESENTE:

Por medio de la presente manifiesto que el estudiante de la carrera de
Tecnolégico de Pachuca (ITP) ERNESTO ALFONSO GARCIA GONZALEZ,
esta aceptado para realizar su Residencia Profesional en el Departamento de |
plasticos y Laboratorio Central del Centro de Investigacion en Quimica .
Pamela Flores Silva y al Dr. Israel Sifuentes Nieves como ase
“Desarrollo de empaques aaivosdealm»ddnconeompleiosdo " |
estudiante estara realizando su residencia profesional en e :
2024 en un horario de 8:00 a 15:00h, cubriendo un total

Sin otro particular que tratar por el momento, aprovecho 3
saludo y quedo ante usted para cualquier aciaracion.
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7.2 Anexo B. Carta Terminacion, Fuente: (CIQA, 2024).

M_i,xm 'Auourhncuén
Jefa de lo Divisién de estudios Profesionales
ddmwiotomoléglcodﬂoclmo

PRESENTE:
Pormdodoloprmnlomonllostoquoolemdo”

mm'rocnolddcodo?oehuou (IP) RNB'I'OAI.IOHSO
moom ONCLUYQ _SATISFACTORIAMENIE g

Apnoao(cm)yonmaoohmmuomsm ol-D(. a0l §
£l titulo del trobajo que desarolé fue Dosmolodo Y X

69
Contenido



