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BCD:

CD:

TEO:

ICT:

PP:

LDPE:

HDPE:

PBAT:

DPPH:

TGA:

FTIR:

DSC:

MEB:

ABREVIATURAS Y SIMBOLOGIA

B-ciclodextrina

Ciclodextrina

Aceite esencial de Tomillo

Complejo de inclusién

Complejo de inclusiéon de aceite esencial de Tomillo
Polipropileno

Low-density polyethylene por sus siglas en inglés. Polietileno de Baja
Densidad.

High-density polyethylene por sus siglas en inglés. Polietileno de Baja
Densidad.

Polibutileno de teraftalato adipato
2,2-difenil-1-picrilhidracilo

Thermogravimetric ~ Analysis por sus siglas inglés. Andlisis
Termogravimetrico.

Fourier Transfrom Infrared Spectroscopy por sus siglas en ingles.
Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier.

Differential Scanning Calorimetry por sus siglas en ingles. Calorimetria
Diferencial de Barrido.

Microscopia Electrénica de Barrido.



RESUMEN

La implementacion de empaques activos ha tenido un auge importante en los ultimos
afos, ya que se busca incrementar la vida de anaquel de alimentos perecederos. En
el presente trabajo se encapsul6 aceite esencial de tomillo (TEO en B-ciclodextrina
(BCD) mediante ultrasonido para formar un complejo de inclusion y posteriormente se
prepararon compuestos mediante mezclado en fundido usando como matriz polimérica
al polietileno de baja densidad y finalmente se soplaron las peliculas mediante
extrusién por soplado. Se prepararon peliculas a distintas concentraciones de
complejo de inclusion de tomillo (ICT) a 1%,2%,3% y 4% en peso con respecto a la
matriz. Se encontré que los complejos de inclusiéon (IC) presentaron una alta
estabilidad térmica y una adecuada dispersion en la matriz de LDPE durante la
extrusién. Ademas, se obtuvieron exitosamente las peliculas sopladas con los
compuestos de inclusion y se encontrd que las peliculas con 1% y 4% mostraron el
mejor desempefio mecanico y propiedades de permeabilidad al vapor de agua y al
oxigeno. Las peliculas obtenidas, tienen el potencial de inhibir el crecimiento de
patégenos como el Penicillium ssp. en alimentos como el pan; por lo que se podria
extender la vida de anaquel de este alimento.
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Capitulo 1 INTRODUCCION

1.1 Planteamiento del problema

El pan es un alimento esencial a nivel mundial para la humanidad, y su deterioro
causado por hongos durante el almacenamiento es uno de los grandes retos que
afronta la industria panificadora. Gran parte de la contaminacion microbiana
proviene de las materias primas, que se reduce durante la coccion, pero otra buena
parte es producto de la re-contaminacion durante el proceso de empacado. En
Europa las pérdidas econdmicas asociadas a la presencia de hongos en el pan
ascienden a 200 millones de euros anualmente (Garcia et al., 2019). Este deterioro
no solo provoca pérdidas econémicas, sino que también puede representar un

riesgo para la salud humana.

Frente a esta problematica, la incorporacion de peliculas plasticas flexibles
combinadas con aceites esenciales, conocidas por sus propiedades
antimicrobianas y antioxidantes, surge como una alternativa innovadora (Hassan et
al., n.d.). Estas peliculas no solo prolongan la vida util de los alimentos al reducir la
necesidad de conservantes quimicos, sino que también representan un enfoque
mas sostenible para la conservacion y proteccion de productos perecederos,
minimizando el impacto ambiental asociado al envasado tradicional (Shi et al.,
2022).

La encapsulacidon de aceite esencial de tomillo utilizando B-ciclodextrina es una
técnica innovadora y eficiente que ofrece multiples beneficios. La B-ciclodextrina
una molécula ciclica derivada del almidoén, tiene la capacidad de formar complejos
de inclusibn con compuestos bioactivos, como los aceites esenciales,
protegiéndolos de factores externos como la oxidacion, la luz y la temperatura (Shen
et al., 2024).

En el caso del aceite esencial de tomillo, rico en compuestos antimicrobianos y
antioxidantes, su encapsulacion con B-ciclodextrina mejora su estabilidad, prolonga
su vida util y facilita su manejo e incorporacién en aplicaciones alimentarias y

farmacéuticas (Marques, 2010).
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Ademas, esta técnica permite una liberacion controlada de los componentes
activos, lo que aumenta su eficacia en la conservacion de alimentos o en
formulaciones terapéuticas. Por ello, la encapsulacion con [-ciclodextrina
representa una herramienta clave para maximizar el potencial de los aceites

esenciales como alternativas naturales a los conservantes sintéticos.

Al utilizar LDPE (Polietileno de Baja Densidad) como matriz, se logra una integracion
efectiva en materiales plasticos flexibles, lo que permite desarrollar empaques
activos con capacidad para prolongar la vida Gtil de productos perecederos (Janczak
et al.,, 2022). Esta combinacién no solo mejora la funcionalidad del material de
empaque, sino que también reduce la necesidad de conservantes quimicos,

promoviendo soluciones mas sostenibles y eficientes.

El objetivo del presente trabajo fue incorporar aceites esenciales en una matriz de
polietileno para fabricar una pelicula soplada capaz de inhibir el crecimiento de
microorganismos patégenos y minimizar la oxidacion de los alimentos, protegiendo

asi su frescura y calidad.

Este enfoque no solo mejora la seguridad alimentaria, sino que también responde a
la creciente demanda por empaques sostenibles y naturales en la industria,
brindando soluciones innovadoras para la reduccién de aditivos sintéticos y la

preservacion de alimentos de manera mas eficiente.

1.2 Objetivo General
Obtener prototipos de pelicula soplada aditivada con un aceite esencial antifingico
para la factibilidad de uso en la industria alimentaria.

1.3 Objetivos Especificos
e Elaborar complejos de inclusion a base de B-ciclodextrina y aceite esencial
de tomillo mediante la técnica ultrasonica (QSONICA SONICATORS,
potencia de 500 W y 60% de amplitud).
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e Caracterizar estructuralmente la (B-ciclodextrina y complejo de inclusion de
tomillo mediante las técnicas TGA, FTIR, DSC y MEB.

e Fabricar prototipos de pelicula soplada con B-ciclodextrina y complejo de
inclusién de tomillo mediante extrusion de pelicula soplada.

e Evaluar las propiedades térmicas, morfolégicas y estructurales de las
peliculas con B-ciclodextrina y complejo de inclusion de tomillo mediante

TGA, FTIR, DSC, pruebas de tension y pruebas de permeabilidad.

1.4 Justificacion

La gestion de productos perecederos, como pan, carnes, lacteos, y otros alimentos
de corta vida util, es fundamental para asegurar la seguridad alimentaria. El
desperdicio de alimentos representa un problema econémico y ambiental, debido a
gue implica la pérdida de recursos utilizados en su produccién y afecta la seguridad

alimentaria a lo largo de toda la cadena de suministro (BBVA, s.f.).

El pan es uno de los productos alimenticios mas consumidos por la poblacién
mundial y asegurar su calidad para el consumidor es un aspecto clave para cuidar

la salud de los seres humanos.

Las empresas y expendedores tienen la responsabilidad ética de garantizar que los
alimentos que se ofrecen o consumen sean seguros. Desechar productos
perecederos contaminados es una accion de responsabilidad social que refleja

compromiso con la salud y el bienestar de la comunidad.

Ademas, la presencia de patdégenos en alimentos perecederos y permitir su
consumo pone en riesgo la vida y la salud de las personas, lo cual es inaceptable

desde un punto de vista ético.

La seguridad del consumidor debe ser siempre la maxima prioridad, y la eliminacion
adecuada de alimentos contaminados es esencial para garantizar un suministro de

alimentos seguro y fiable.
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En este proyecto se propone fabricar prototipos de pelicula soplada con aceites
esenciales antimicrobianos, con lo cual se pretende inhibir el crecimiento de
patogenos y alargar la vida de anaquel de productos perecederos para contribuir en

la seguridad alimentaria.

1.5 Hipoétesis

La adicion de B-ciclodextrina (B-CD) o complejos de inclusion durante la extrusion
de bolsa soplada de Polietileno de Baja Densidad (LDPE) no afectard
negativamente el proceso de fabricaciéon de las peliculas. Ademas, la presencia de
B-CD o de los complejos de inclusion no afectara negativamente las propiedades
térmicas, morfologicas y estructurales de las peliculas, o que permitira obtener

empaques con propiedades adecuadas para su uso en la industria alimentaria.
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Capitulo 2 FUNDAMENTO TEORICO
En los ultimos afios, ha aumentado el desperdicio de alimentos principalmente de
productos perecederos como el pan. Este es un problema que afecta a todas las
etapas de la cadena alimentaria y puede ocurrir desde la recoleccion de materia
prima, pasando por las industrias de procesamiento, la distribucién y llegando a los
hogares de los consumidores. Las razones detras de estas pérdidas varian segun
el tipo de alimento, la etapa de produccion, el almacenamiento, el transporte y el

embalaje.

En el Programa de las Naciones Unidas para el Medio Ambiente “PNUMA” en el
afio de 2022, calcul6 que entre el 8 % y el 10 % de las emisiones mundiales de
gases de efecto invernadero estan asociadas a alimentos que nunca se

consumieron (Gobierno de México, 2022).

Por ello, la importancia que tienen los envases para la reduccién del desperdicio de
alimentos, especialmente en productos perecederos al emplear nuevas tecnologias;
el disefiar empaques eficientes que puedan desempefiar un papel clave en la
prevencion de este problema, contribuyendo a la conservacion adecuada de los

alimentos y ayudando a prolongar su vida (til.

La mayor parte de los materiales de envasado tradicionales empleados en la
industria alimentaria estan compuestos por polimeros no biodegradables, los cuales
generan contaminacion ambiental y, en algunos casos, pueden afectar la calidad de
los alimentos que los contienen (Annu et al., 2021). En la actualidad, surgen nuevas
tendencias con el objetivo de mejorar la funcionalidad de estos materiales de
empaque mediante el desarrollo de materiales inteligentes, estos incorporan
diversos componentes activos como agentes antimicrobianos, antioxidantes,
aromatizantes, colorantes y nanoparticulas, entre otros, con el fin de optimizar su
desempefo (Shah et al.,, 2014). Asimismo, el aumento en la demanda de los
consumidores por materiales de empaques activos que mantengan la calidad de los
alimentos ha impulsado a los investigadores a buscar alternativas mas sostenibles

y seguras para el medio ambiente.
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Existen investigaciones donde demuestran la viabilidad tecnoldgica de producir
sistemas de envasado de alimentos antimicrobianos que contengan aceites
esenciales donde emplean diferentes tipos de transportadores. Por lo tanto,
optimizar el empaque se presenta como un elemento crucial para enfrentar el

desafio del desperdicio alimentario (TFG- Carranza, Gonzalo, n.d.).

2.1 Empagques activos

Es un sistema de embalaje que incorpora componentes que absorben o liberan
sustancias en los alimentos envasados. En la actualidad, es una innovacion clave
para mantener la calidad y frescura por mas tiempo, para poder alargar su vida de
anaquel reduciendo pérdidas. Los empaques activos son capaces de controlar la
humedad y evitar el crecimiento de moho utilizando agentes esenciales para

preservar los productos perecederos.

Estos envases estan disefiados no soélo para contener el producto, sino también
para interactuar con él, regulando factores como el crecimiento de microorganismos
(Manobanda Jiménez, 2023). Al mantener el pan en condiciones Optimas durante
mas tiempo, estos envases mejoran la experiencia del consumidor al gusto, y
ademas contribuyen a una gestiébn mas eficiente y sostenible de los empaques (Luis
Del Rio et al., n.d.).

La fabricacion de peliculas poliméricas que contienen aceites esenciales, son
fabricadas tipicamente mediante extrusién y sus aplicaciones abarcan los sectores

de farmacéutica, alimentaria, agricola y medicina (Massad-Ivanir et al., 2023).

El envasado activo es desarrollado para inhibir el crecimiento de microorganismos
gue provocan enfermedades y el deterioro de los alimentos, se presentan como una
tecnologia prometedora. Su objetivo es prolongar la vida atil de los productos,
garantizar la seguridad alimentaria, reducir el desperdicio y disminuir los riesgos de
enfermedades transmitidas por los alimentos (Krepker et al., 2017). Los empaques

activos estdn compuestos por una matriz que implementan complejos de inclusion,
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estos complejos tienen como funcién encapsular algin agente y la matriz es el

polimero que se utiliza para la realizacion de la misma.

Los envases activos con propiedades antibacterianas ayudan a garantizar la
seguridad y prolongan la vida atil de los alimentos durante el almacenamiento,
mientras que los envases antioxidantes se enfocan en evitar reacciones de
oxidacion y los envases anti-UV protegen contra la radiacién ultravioleta, los
envases antibacterianos estan diseflados especificamente para combatir la

contaminacion microbiana (Guan et al., 2024).

Previamente en la literatura, se han fabricado peliculas bicapa adicionando
Atapulgita con aceite esencial de Allium Sativum utilizando como matriz LDPE y PP,
por el método de extrusion de pelicula soplada para proteger corvina amarilla. Esta
pelicula que contiene Atapulgita y Allium Sativum, conserva efectivamente la
corvina amarilla, y ademas incrementa su frescura y extiende su vida Gtil a 5 dias a

una temperatura de 4 £ 1°C (Dong et al., 2019).

En otro trabajo, se desarrollaron peliculas utilizando como matriz LDPE, arcillas de
montmorillonita modificadas organicamente, para encapsular el carvacrol. Los
autores, demostraron que las peliculas de LDPE/ (arcilla/ carvacrol) exhiben
actividad antibacteriana contra Escherichia coli y Listeria innocua; mientras que el
polimero que contiene solo carvacrol pierde propiedades antibacterianas en 6-8
dias. Por lo tanto, dichas peliculas con matriz de LDPE tienen un alto potencial para
ser aplicadas en envases de alimentos (Shemesh et al., 2015).

Como se describioé previamente, la fabricacidn de empaques activos, representan
una solucién tecnoldgica innovadora que responde a la demanda de alimentos mas
seguros, saludables y de mayor calidad. Ademas, cumplen con uno de los objetivos
de desarrollo sostenible: “Produccion y consumo responsable”. No obstante, su
implementacion en el mercado aun enfrenta desafios técnicos, logisticos y de costos
(Yildirim et al., 2018).
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2.2 Complejo de inclusion

Es un complejo quimico que esta compuesto por una molécula llamada "anfitrion”
esta tiene una cavidad o red cristalina en la que se aloja otro compuesto, por otro
lado, la molécula "huésped" es el agente activo, formando una interacciébn no

covalente (Figura 2.1)

El anfitriébn tiene como objetivo proteger ciertas propiedades de las moléculas
huésped, la molécula anfitriona generalmente son ciclodextrinas debido a la cavidad
hidrofébica e hidrofilica que contienen.

H

Huésped Cqmplej:(? de
inclusion

Anfitrion

Figura 2.1 "Formacién de complejo de inclusiéon”

Fuente: (Kfoury et al., 2018)

Las ciclodextrinas representan una opcion factible y eficiente para retener y modular
la liberacion de los volatiles encapsulados (Kfoury et al., 2018) tienen propiedades
fisicoquimicas de las moléculas huésped, pues temporalmente se bloquean dentro
de la cavidad del huésped e imparte actividad eficiente de las moléculas huésped

que solo asi se pueden aprovechar.

Las moléculas naturales mas comunes con forma de anillo son de las ciclodextrinas
son: a — (alfa), B- (beta) y y- (gamma), estan formadas unidades de glucosa (Tabla
2.1)
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Tabla 2.1 "Tipos de Ciclodextrinas mas empleadas”

Tipo de ciclodextrina

Descripcién

a-CD

Formada por seis unidades de glucosa, tiene una cavidad interna
pequefia, lo que limita el tamafio de las moléculas que puede
alojar. Se usa en aplicaciones farmacéuticas para encapsular
compuestos pequefios y mejorar su estabilidad y solubilidad en
agua.

B-CD

Con siete unidades de glucosa, posee una cavidad de tamafio
intermedio, lo que la hace versatil y ampliamente utilizada en la
industria farmacéutica, cosmética y alimentaria. Es ideal para
encapsular moléculas de tamafio moderado, como compuestos
arométicos o ciertos farmacos.

y-CD

Contiene ocho unidades de glucosa, lo que le da la cavidad mas
amplia entre las tres. Es capaz de alojar moléculas de mayor
tamafio y es altamente soluble en agua. Se emplea en
aplicaciones donde se requiere encapsular compuestos mas
grandes, como ciertos lipidos y vitaminas liposolubles.

Creacion propia (Ordofiez, 2024)

En la Figura 2.2, se muestran las ciclodextrinas, a-CD, B-CD y y-CD, que muestran

sus dimensiones de cavidad son 0.57 nm, 0.78 nm y 0.95 nm respectivamente, y de

altura todas tienen 0.78 nm. En el interior de las ciclodextrinas se muestra la cavidad

apolar, en la parte inferior se encuentra lado primario y en parte superior es el lado

secundario.

Cavidad

andiar 4}\%{ /— Lado Secundario
Al '

T n Lado Primario

Figura 2.2 "Tipos de ciclodextrinas”

Fuente: (Jeandet et al., 2021)
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Por esta razon, la B-CD se emplea extensamente en la industria alimentaria para
mantener la estabilidad de ciertos componentes, preservando asi sabores, colores

o vitaminas de ingredientes especificos (Marques, 2010).

El andlisis cuantitativo de la fuerza de unién entre el anfitrion y el huésped es la
determinacién de la constante de formacion de cada complejo de inclusion (Kfoury
et al., 2018).

Los principales aditivos encapsulados en la industria de alimentos son: acidos,
colorantes, pigmentos, enzimas, microorganismos, sabores, especies. El aceite
esencial se debe encapsular debido a su alta volatilidad y estas requieren ser

protegidas para después aprovechar las propiedades que cada una tiene.

El método de encapsulacion y la relacion estequiométrica entre el anfitrion :
huésped, (Figura 2.3). Se elige de acuerdo a la aplicacion requerida, el tamafio de
capsula deseado, el material a encapsular, el costo y las propiedades fisicas y

quimicas del recubrimiento (Quimico -Aspirante et al., n.d.).

131 2:1 122 252

Figura 2.3 "Representacion esquematica de las principales relaciones estequiometrias de los complejos de inclusién”

Fuente: (Kfoury et al., 2018).

La encapsulacion del aceite esencial es una técnica que maximiza su efectividad y
aplicabilidad, ofreciendo beneficios en términos de estabilidad, solubilidad y control
de liberacién (Kfoury et al., 2018). Por ejemplo, en el trabajo de Ju y colaboradores,
demostraron que el encapsulado de aceites esenciales en nanotubos de Halloysita
y soportados en bolsitas (por su traduccién en inglés, sachets) tienen las
capacidades de incrementar la vida de anaquel del pan de 5 dias para la muestra
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de referencia y hasta 13 y 15 dias cuando contenian el aceite esencial encapsulado
en los sachets. Adicionalmente, demostraron que independiente del tipo de
empaque el mayor efecto se logra por la presencia del aceite esencial encapsulado
(LDPE, PP, HDPE) (Ju et al., 2020).

2.2.1 B-ciclodextrina

La B-ciclodextrina, es un oligosacarido ciclico con una estructura de forma coénica
que tiene una cavidad hidrofébica capaz de formar complejos de inclusién con
moléculas huésped, como aceites esenciales. Esta capacidad de encapsular
moléculas volatiles o compuestos lipofilicos dentro de su estructura proporciona una
barrera efectiva contra la volatilizacion y la degradacion por factores ambientales,

como el oxigeno y la luz.

En la Figura 2.4, se muestra esquematicamente la B-ciclodextrina, en la que se
observa que tiene una estructura de cavidad interna hidr6foba y externa hidroéfila
Unica (Shen et al., 2024). Este es uno de los materiales de pared de encapsulacion
mas utilizados en la industria alimentaria, farmacéutica, cosmética, textil y minera.
En la industria alimentaria tiene aplicaciones como estabilizante, espesante y

vehiculo de otras sustancias en productos (Szejtli, 2004).

/% Cavidad hidrofébica
b

P Y [ —— > OH Exterior
hidrofilico

HO/~.
i QT /

OH
on OH A Ho
O%/

Figura 2.4 "B-ciclodextrina”

Fuente: (Qiu et al., 2017)
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Al encapsular una molécula huésped dentro de su cavidad, la B-ciclodextrina la
protege de factores externos como la luz, el oxigeno, la humedad o el calor. Esta
proteccion prolonga la estabilidad y evita la degradacion o volatilizacion de la

molécula huésped, como es el caso de los aceites esenciales.

En la actualidad, el utilizar este agente encapsulante para el desarrollo de materiales
de envasado activos antimicrobianos es importante para la industria alimentaria. El
autor Abarca y colaboradores, explican que la mayoria de los compuestos
antimicrobianos son volatiles y requieren proteccion (Abarca et al., 2016).

Por otra parte, Guan y colaboradores, realizaron una B-ciclodextrina como material
pared para encapsular aceite esencial. Alcanzaron una eficiencia de incrustacion
del 86.80%, el rendimiento de aceite fue 12.65% y presenté inhibicién de E. coli y
Staphylococcus aureus de 17.1 mm y 16.7 mm, respectivamente. Por lo tanto, la
pelicula de envasado de liberacién sostenida desarrollada con alta hidrofobicidad
podria ser adecuada para entornos de alta humedad (Guan et al., 2024).

Se reporté otro documento, en el cual se prepard un complejo de inclusion utilizando
B-ciclodextrina para encapsular aceite esencial de limon y se aplicé en moras. Se
encontrd, que estos complejos retrasaron el crecimiento antifingico contra R.
stolonifer del 3.41% y contra B. Cinerea el 25% y también retrasé el deterioro del

color de las moras (Shi et al., 2023).

En otro trabajo, se encapsularon aceite esencial de tomillo (TEO) en B-ciclodextrina
(BCD) y se estudiaron la liberacion controlada del TEO. Los autores, encontraron
gue los encapsulados de TEO en BDD inhiben el crecimiento de Alternaria alternata.
Estos encapsulados inhibieron el crecimiento de esta bacteria a 21 dias en
condiciones de incubacion a 25°C. De esta manera, los autores propusieron que
este encapsulado tiene el potencial de ser utilizado en el area agricola (del Toro-
Sanchez et al., 2010).

También, Shi y colaboradores, realizaron encapsulados de nanofibras
electrohiladas, a partir de policaprolactona y acido polilactico. Para la fabricacion de

envases activos para alimentos, utilizaron aceite esencial de orégano en [-
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ciclodextrina, para su aplicacion en moras azules. Estos encapsulados de aceite
esencial de tomillo en ambas nanofibras, presentaron actividad antibacteriana y
antifangica contra Escherichia coli y Staphylococcus aureus, respectivamente (Shi
et al., 2022)

De acuerdo a la revision sobre los documentos en donde utilizan las -ciclodextrinas
para encapsular aceites esenciales, han demostrado su capacidad contra el
crecimiento de hongos y bacterias. Por lo tanto, estos encapsulados aplicados a
diversas matrices poliméricas (sintéticos y naturales) tienen el potencial de proteger

e incrementar el tiempo de vida de anaquel de los alimentos.

2.2.2 Aceite Esencial

Tomillo

El aceite esencial de tomillo Thymus vulgaris, es rico en compuestos como el timol
y el carvacrol. Los fenoles son los componentes principales de este aceite, y el timol
destaca por sus valiosas propiedades. Se ha comprobado que las especies de
Thymus poseen potentes efectos antibacterianos, antifingicos, antivirales,
antiparasitarios, espasmoliticos y antioxidantes (Hassan et al., n.d.). Su eficacia ha
sido estudiada frente a hongos como Penicillium y Aspergillus Niger, mostrando
actividad antifungica, especialmente cuando se utiliza en productos alimentarios
como pasteles y panes para prevenir el crecimiento de hongos (Radinz et al.,
2019). Tanto el timol como el carvacrol inhiben el desarrollo de hongos al modificar

sus membranas celulares, lo que puede provocar la ruptura de las mismas.

Ademas, el aceite de tomillo posee propiedades antioxidantes que ayudan a
proteger las células del dafio oxidativo, lo que amplia su aplicacion tanto en la salud
como en la industria alimentaria y cosmética. Los aceites esenciales son fuentes
potenciales de nuevos compuestos antimicrobianos, especialmente contra

patdgenos bacterianos (Radiinz et al., 2019).

Un aspecto en la tecnologia de alimentos es el uso de compuestos antimicrobianos

en diversas aplicaciones, entre las que destaca el desarrollo de materiales de
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envasado activos con propiedades antimicrobianas; la mayoria de los compuestos

antimicrobianos son volatiles y requieren proteccion.

En la actualidad, existen investigaciones sobre la incorporacién de extractos
naturales y aceites esenciales para mejorar las propiedades funcionales de
peliculas, con el objetivo de innovar envasado que pueda inhibir el crecimiento

microbiano en los alimentos.

Por ejemplo, en el trabajo reportado por Ardjoum y colaboradores, fabricaron
peliculas antimicrobianas. Utilizaron como matriz el PLA adicionando aceite
esencial de tomillo y extracto de etandlico de propdéleo con concentraciones de 5y
10% por si solas y combinadas; emplearon el método de difusion en disco de agar.
En las peliculas con extracto de etandlico de propdleo, obtuvieron una inhibicion de
12.1y 11.58 contra Staphylococcus aureus y Penicillium sp., respectivamente. Por
otro lado, en las peliculas con 10% de aceite esencial de tomillo inhibieron el
crecimiento de Candida albicans. También, la combinacion de aceite esencial de
Tomillo y extracto de etandlico de propodleo, presenté efecto sinérgico contra
Escherichia coli (Ardjoum et al., 2021).

Otro ejemplo, Peixoto y colaboradores, fabricaron bandejas para carne con fibras
de zeina encapsulando aceite esencial de tomillo. Con el objetivo de controlar el
crecimiento de patdgenos. Estos autores, demaostraron que inhibieron el crecimiento
de Escherichia coli y Staphylococcus, las fibras electrohiladas mostraron potencial
antioxidante para el desarrollo de empaques activos para productos carnicos
(Peixoto et al., 2023).

En un trabajo reportado previamente por Dorofte y colaboradores, prepararon el
complejo de inclusion de TEO en [-ciclodextrina, usando el método de
coprecipitacion con relaciones estequiometrias de 8.5:1.5 y 8.5:3.0 de B-
ciclodextrina en TEO. Como resultado encontraron actividad antifungica
contra Geotrichum candidum y Rhodotorula glutinis; y actividad antibacteriana
contra Bacillus cereus con la relacion 8.5:3.0. Dados los resultados obtenidos por
estos autores, propusieron la utilidad de estos encapsulados para aplicaciones en
alimentos (Dorofte et al., 2024).
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También el aceite esencial de tomillo se ha utilizado para fabricar envases activos
para tomates, a partir de proteina de soya. En las pruebas experimentales de estos
sistemas se demostro la inhibicion contra Staphylococcus aureus y Escherichia coli.
Ademas; se demostré que la pelicula con concentracion de 2.4 g / 100 g de TEO,
es la que tuvo la mayor conservacion durante el almacenamiento de hasta 16
dias (Liu et al., 2024).

En el mismo sentido, Almasi y colaboradores fabricaron peliculas antimicrobianas
utilizando alginato de calcio que contiene TEO. Dichas peliculas liberaron el TEO
en 155 min e inhibieron el crecimiento de S. aureusy E. colien pruebas
antimicrobianas in vitro. Los autores demostraron que podrian aumentar la vida util

de carne picada mediante el control de la poblacién microbiana (Almasi et al., 2020).

Lo descrito anteriormente, demuestra que el aceite esencia de tomillo encapsulado
en las ciclodextrinas, tiene actividad antimicrobiana y antifingica; por lo que
demostrar su efecto sinérgico en peliculas plasticas delgadas para la proteccién de

alimentos es un tema de interés actual para la sociedad.

2.2.3 Métodos de formacion de complejo de inclusién

Existen distintos métodos para poder realizar complejos de inclusion, la eleccion de
estos depende de las propiedades fisico-quimicas del compuesto huésped, las
caracteristicas de la ciclodextrina, la estabilidad del complejo deseada y las

condiciones préacticas de produccion (Cid-Samamed et al., 2022) (Tabla 2.2).
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Tabla 2.2 "Métodos de formacion de complejos de inclusion”

Método Descripcién
Se utiliza, cuando se desea promover una mejor mezcla y dispersién del
Ultrasonido huésped y la ciclodextrina en solucién. Para la encapsulacién rapida de aceites

esenciales, antioxidantes y otros compuestos bioactivos.

Coprecipitacion

Se agrega con agitacion, una solucién de etanol que contiene el huésped a las
ciclodextrinas disueltos en agua, es adecuado para sustancias no solubles en
agua, posteriormente se enfria la solucion y ocurre la cristalizacion y
precipitacion. Se destaca por su simplicidad y eficiencia.

Mezclado en
masa

Las ciclodextrinas rigurosamente pesadas, se mezclan con una pequefia
cantidad de agua purificada para obtener una pasta y luego, el huésped se
incorpora a la pasta con un mezclado minucioso.

Liofilizacion

Se congela la solucién de ciclodextrinay compuesto huésped y luego se liofiliza
(sublimacién bajo vacio) para obtener un complejo en polvo seco. Sus
aplicaciones son en encapsulaciones de compuestos termosensibles y
volétiles.

Molienda

Se mezclan el compuesto huésped y la ciclodextrina en estado sélido y luego
se ftrituran o muelen para inducir la formacién del complejo. Sus
encapsulaciones se basan en compuestos sensibles a solventes o humedad.

Dioxido de
carbono
supercritico

La cantidad requerida de ciclodextrinas y el huésped se introducen en una
autoclave que esta en termostato y presurizado con diéxido de carbono a una
presion y temperatura especificas.

Secado por
aspersién

Secuencia de tres pasos: la atomizacion de la alimentacion liquida, el secado
de gotas finas utilizando una corriente de aire caliente y un paso donde las
particulas secas se separan de la corriente de aire. Sus aplicaciones son
encapsulaciones de sabores, antioxidantes y otros compuestos en polvo.

Fuente: (Cid-Samamed et al., 2022)

Cada método tiene sus propias ventajas y desventajas segun el tipo de compuesto

y la aplicacién final. El ultrasonido es adecuado para aplicaciones industriales a gran

escala o con compuestos volatiles (Cid-Samamed et al., 2022).

Ultrasonido

El ultrasonido es una de las técnicas no térmicas, mas empleadas para ayudar a la

quimica verde sustentable. Las ondas ultrasonicas oscilan ente 20 kHz — 10 MHz
(Kutlu et al., 2022).

El principio de funcionamiento de los equipos de ultrasonido, se basa en que las

ondas son trasmitidas a través de un medio liquido donde estan disueltos el

huésped y la molécula huésped (Shen et al., 2024). Durante el proceso, se crea la
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cavitacion acustica, en la cual las ondas ultrasénicas generan burbujas de cavitacion
en el medio liquido. Estas burbujas colapsan de manera rapida, creando areas de
alta temperatura (2000 - 5000 °K) y presion (30,000 - 120000 kPa) (Rahman &
Lamsal, 2021) (Figura 2.5). Las condiciones dinamicas (tiempo, temperatura,
amplitud, frecuencia) y energéticas, promueven en menor o mayor medida el
contacto fisico entre las moléculas huésped y el huésped. Por ejemplo, la
ciclodextrina puede formar un complejo de inclusion con la molécula huésped al

encapsularla en su cavidad hidrofébica.

En la industria alimentaria se utiliza el ultrasonido para reducir el tiempo de
procesamiento, mejorar la calidad y garantizar la seguridad de los productos (Majid
et al., 2015). Una de las aplicaciones recientes del uso del ultrasonido es en la
formacion de complejos de inclusion de ciclodextrinas con aceites esenciales. Por
ejemplo, en el trabajo desarrollado por Jiang y colaboradores, sintetizaron un
complejo de inclusién de cuminaldehido con la ayuda del ultrasonido (bafio de
ultrasonido a 45 Hz) y demostraron que la formacion de estos complejos mejoro la
solubilidad en agua, estabilidad térmica y la actividad antibacteriana contra Monilinia
fructicola (Jiang et al., 2021).

Figura 2.5 "Equipo de ultrasonido con punta"

Fuente: (Qsonica, s.f.)
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2.3 Polietileno de baja densidad

Por sus siglas en inglés (Low Density Polyethylene) (Figura 2.6) es un polimero
termoplastico que se aprovecha en la fabricacion de diversos productos, como
bolsas, envoltorios y laminas de plastico. Es semirrigido y quimicamente inerte,
tiene bajos niveles de cristalinidad, presenta propiedades fisicas como: flexibilidad,
translucido, suave, liviano, resistencia quimica y al impacto (Shi et al., 2023). Estas
propiedades lo hacen ideal para aplicaciones en las que se requiere una barrera
protectora.

Figura 2.6 "Polietileno de Baja Densidad"

Creacion propia (Ordofiez, 2024)

En la Tabla 2.3, se muestran los datos obtenidos de hoja técnica de especificacion
del polietileno baja densidad, grado PX-20020X por PEMEX.

Tabla 2.3 "Propiedades del LDPE”

Propiedades LDPE
Temperatura de fusién 112°C
Densidad 1.8—-2.3 g/cm?
indice de fluidez 0.9195 — 0.9220 g/10 min
Nebulosidad (en pelicula de 0.0015 pulgadas del 5%
espesor)
Resistencia al rasgado 65.6 / 90.5 N/mm
Resistencia al impacto por dardo 104.5¢g
Resistencia a la tension 17.8/15.2 MPa

Fuente: (PEMEX,s.f.)
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El LDPE cumple con las normas de la Administracion de Alimentos y Medicamentos
qgue por sus siglas en inglés FDA y esta disponible en varios grados alimentarios
(Janczak et al., 2022), es un polimero de bajo costo con una excelente

procesabilidad.

Figura 2.7 "Estructura del LDPE”

Fuente: (Estructura de LDPE, n.d.)

El LDPE se caracteriza por tener una estructura ramificada. Se crea a partir de un

solo mondmero el etileno, lo que lo clasifica como un homopolimero (Figura. 2.7).

Su estructura quimica presenta multiples ramificaciones cortas y contiene entre
4,000 y 40,000 atomos de carbono (Videira-Quintela et al., 2022). Aunque conserva
resistencia y durabilidad, es menos denso que otros polietilenos lineales, esto se

debe a su alto grado de ramificacion, tanto en cadenas laterales cortas como largas.

Las modificaciones y el uso de aditivos en el LDPE resultan fundamentales para
ampliar su funcionalidad y responder a demandas especificas en diversas
industrias. Al afiadir aditivos, como estabilizadores UV, agentes antimicrobianos o

plastificantes, el LDPE puede ofrecer mayor resistencia a la degradacion, mejor
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adaptabilidad en ambientes externos y una vida util prolongada en aplicaciones
exigentes, como en empaques alimentarios y materiales de construccion (Videira-
Quintela et al., 2022). El impacto ambiental puede complicar el proceso de reciclaje
y prolongar el tiempo de descomposicion de los productos plasticos en el entorno.
Por ello, el desarrollo de aditivos mas sostenibles y métodos de reciclaje avanzados
es crucial para mitigar los efectos ambientales del LDPE y reducir la acumulacion
de residuos plasticos, protegiendo asi los ecosistemas y fomentando una economia

mas circular (Videira-Quintela et al., 2022).

Por lo tanto, el LDPE utilizado como matriz polimérica, puede proporcionar una
estructura fisica y soporte para la formulacion, al emplear un complejo de inclusion
utilizando la B-ciclodextrina asegura la retencién y proteccion del aceite esencial

encapsulado.

La combinacion de polietilieno de baja densidad con -ciclodextrina en la
encapsulacion de aceites esenciales es un avance innovador que mejora la
estabilidad, la eficacia y el control de liberacién de los compuestos activos, con un

gran potencial en diversas industrias como la farmacéutica, alimentaria y cosmética.

Recientemente la industria alimenticia estd demandando empaques con
propiedades funcionales, por ejemplo, el pany otros alimentos requieren que liberen
sustancias para incrementar el tiempo de vida de anaquel de los productos, uno de
las soluciones donde se estd empleando el LDPE es combinarlo con aceites

esenciales.

Por ejemplo, en el trabajo reportado por Massad-lvanir y colaboradores, prepararon
encapsulados de aceites esenciales en nanotubos de Halloysita y los adicionaron
en LDPE a través en el mezclado en el estado fundido. Las condiciones de
preparacion de la pelicula con los encapsulados fueron los siguientes: Preparacion
de nanotubos hibridos de Halloysita (HNT) /carvacrol: Se secaron los HNT a 150 -C
por 12 h en 3 ciclos de vacio de 15 min cada uno, se agregé carvacrol a los HNT en
una proporcion de 1:1.5 HNT/carvacrol y se mezclo durante 30 min en un mezclador

planetario. Posteriormente, se realizaron tres ciclos de vacio de 15 min.
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Para la produccion del concentrado (Masterbatch); el LDPE se mezclé con Etil Vinil

Acetato (EVA) y un hibrido de HNT/ carvacrol a una relacion de 0.66; en una
extrusora de doble tornillo de 18 mm de didmetro a 140°C. Para la produccion de
compuestos, el LDPE se mezcl6 con el masterbatch activo utilizando una extrusora
de doble husillo de 25 mm, velocidad del husillo de 300 rpm, velocidad de
alimentacion de 4 kg h* con un gradiente de temperatura de 50-130 °C. Finalmente,
para la produccion de peliculas; el compuesto se diluyé con LDPE puro, con un
contenido final de carvacrol de 0.75 % en peso. Se fabricd una pelicula tricapa en
un extrusores monohusillos, con un didmetro de 30 mm y dos extrusoras de 45 mm,
a un gradiente de temperatura de 180-240 °C. Estos autores, demostraron que la
pelicula obtenida mostré una notable eficacia antimicrobiana contra Penicillium
Commune (P. commune) en pruebas in vitro, con tiempos de almacenamiento de
hasta 20 meses. Las peliculas obtenidas se probaron en pan y cerezas, y los
autores encontraron que el tiempo de vida de anaquel del pan se increment6 en
mas del 73% y un incremento del 40% en cerezas comerciales. En la Figura 2.9, se
muestran los panes inoculados que se envasaron en este trabajo; en donde se
demuestra graficamente el efecto positivo de las peliculas de polietileno con el
aceite esencial (carvacrol). El crecimiento y la esporulacién del moho son visibles
en el pan envasado en la pelicula de control como manchas blancas azuladas
(Massad-Ivanir et al., 2023) .

(c)

-

Pelicula activa de 3 capas Pelicula control

Figura 2.8 Pan inoculado con P. commune, pelicula activa tricapa (izquierda) y en pelicula de control (derecha), después de
12 dias de almacenamiento a 20 °C

Fuente: (Massad-lvanir et al., 2023)
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Se ha demostrado en la literatura, que, al adicionar complejos de inclusion
encapsulados con aceites esenciales en matrices poliméricas, se mejoran las
propiedades antifungicas y se incrementa el tiempo de vida de anaquel de los
productos perecederos. Por ejemplo, Flores-Silva encapsularon aceites de naranja
y tomillo en B-ciclodextrina tanto en acido poli lactico (por sus siglas en inglés, PLA)
y en polietileno de alta densidad post-consumo (por sus siglas en inglés, rHDPE).
Los envases fabricados en PLA mostraron mayor rigidez que los envases rHDPE, y
ademas presentd una mayor actividad antifangica contra Penicillium spp. que el
rHDPE (Flores-Silva et al., 2024). El PLA, es un biopolimero semicristalino con

mayor rigidez que el rHDPE, debido a su estructura molecular.

Otro ejemplo, el autor Videira-Quintela y colabores, fabricaron peliculas ternarias
(tres componentes), utilizaron como matriz LDPE reforzada con particulas
micrométricas de plata, cobre y silice pirolizada con hidroxinitrato de cobre. Los
autores demostraron una mejora en la actividad microbiana contra patégenos
(Staphylococcus aureus y Salmonella) principalmente en los compuestos con cobre
(Videira-Quintela et al., 2022). Esto demuestra que las nanoparticulas metélicas

tienen efecto antimicrobiano y antihongos.

También, Dobrzynska-Mizera y colaboradores, propusieron un material innovador
con caracteristicas antimicrobianas, utilizando LLDPE con complejo de inclusion de
B-ciclodextrina con limoneno. Demostraron que ademas de mejorar las propiedades
antimicrobianas contra Staphylococcus aureus y Salmonellla entérica; mejoré la

turbidez y redujo el brillo de las peliculas (Dobrzynska-Mizera et al., 2024).

En la actualidad, estas investigaciones sobre alternativas innovadoras en envases
activos, se ha incrementado en los ultimos afos; para mejorar la conservacion de
los productos alimenticios. Por ejemplo, Pawde y colaboradores, fabricaron
peliculas de LDPE al cuales se le adiciona 5% de hule natural; esto con la finalidad
de capturar el oxigeno y activando este proceso mediante luz ultra-violeta. Bajo esta
tecnologia, se incremento6 el tiempo de la vida util de 4 a 5 dias en pan y en queso
khoa de 3 dias (Pawde et al., 2023) (Figura. 2.10).
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Pelicula LDPE control Pelicula desarrollada

Dia 1

Dia 3

Figura 2.9 Paquetes de pan con pelicula control y pelicula tratada. El moho se muestra como esporas verdes y manchas
borrosas en la muestra de control.

Fuente: (Pawde et al., 2023).

En otro trabajo, Giannakas y colaboradores, fabricaron peliculas de LDPE extruidas
con nanohibridos de carbén activado con timol para prolongar la vida atil de filetes
de cerdo. Los nanohibridos de carbén activado, se dispersaron adecuadamente en
la matriz de LDPE; y su actividad antibacteriana mas alta la obtuvieron a una
concentracion del 15% del nanohibrido de carbén activado con timol, lo que logré

alargar 2 dias de vida util a los filetes de cerdo (Giannakas et al., 2023).

2.4 Pelicula soplada

La fabricacion de peliculas sopladas, se producen a partir de un proceso de
extrusion por soplado, el cual es ampliamente utilizado en la industria del plastico
para producir peliculas delgadas y flexibles. Estas peliculas tienen aplicaciones en
el embalaje de alimentos, recubrimientos para la industria agricola y en el empaque
de medicamentos. Este método se basa en la extrusion de un polimero fundido, que

se sopla en forma de burbuja utilizando aire comprimido. La burbuja se expande
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verticalmente mientras es enfriada, y posteriormente se pasa por rodillos para

formar una pelicula continua (Ver Figura 2.11).

Las variables mas importantes para este proceso son: tipo de polimero y sus
propiedades viscoelasticas, temperatura (temperatura extrusion y temperatura de
enfriamiento de la pelicula soplada), peso molecular de la resina, la conductividad
térmica del polimero, la velocidad de extrusién, la velocidad de cristalizacion, la
cristalinidad, calor especifico del material, tipo y concentracion de aditivos que se
utilizan, caracteristicas del tornillo y presion de inflado (Butler, 2016). Tipicamente

los espesores de pelicula soplada oscilan entre 20 y 500 um (Dae Han & O, 1975).

Figura 2.10 "Fabricacién de pelicula soplada obtenida en el CIQA”

Creacion propia (Ordofiez, 2024)

El autor Fehlberg y colaboradores, utilizaron cascara de naranja para la fabricacion
de peliculas sopladas mediante extrusion. Evaluaron la viabilidad de reemplazar
hasta un 11.5 % del polietileno de baja densidad lineal con cascara de naranja.

o4 INDICE



Los resultados muestran que estas peliculas son adecuadas para el envasado de

alimentos, con menor resistencia mecanica, y mejorando la capacidad de blogqueo

de luz visible y UV.

Estos autores, prepararon estas peliculas utilizando un extrusora, bajo estas

condiciones Killion KLB 100, 25.4 mm del diametro del tornillo, matriz anular de 50.8
mm, velocidad de husillo 7 RPM a 150°C (Fehlberg et al., 2023).

2.5

Propiedades antifungicas de peliculas a base de LDPE

En la Tabla 2.4, se resumen algunas referencias donde utilizaron aceite esencial

para inhibir el crecimiento de patdégenos.

Tabla 2.4 "Articulos cientificos donde se reporté la inhibicion al crecimiento de patégenos en peliculas con aceites

esenciales”

Titulo del articulo

Aceite Esencial
empleado

Resumen

Un nuevo método para
prolongar la vida uatil del
pan: bolsitas que
contienen componentes
de aceites esenciales (Ju
et al., 2020).

Mezcla de eugenol y citral.

Los panes en tres envases diferentes
(LDPE, PP y HDPE) tuvieron una vida util
total de 13, 13 y 15 dias, respectivamente,
mientras que los panes de control tuvieron
una vida util de 5 dias. Las bolsitas que
contenian aceite esencial fueron eficaces
para inhibir el crecimiento de Penicillium y
Escherichia coli) en medios y pan de molde
sin afectar las propiedades sensoriales del
pan.

Actividad Antimicrobiana
in vitro de aceites
esenciales de lavanda,
menta y romero y el efecto
de sus vapores en el
crecimiento de Penicillium
Spp. en un sistema modelo

Romero, lavanda y menta,
con 40.4% cineol, 40.1%
mentol y 35% acetato de
linalol, respectivamente.

La actividad antifngica mas fuerte fue
mostrada por el aceite esencial de menta,
que inhibi6 totalmente el crecimiento de
Penicillium (P.) expansumy P. crustosum en
todas las concentraciones.

de pan.
(Valkova et al., 2021)
Evaluacion de la | Melaleuca armillaris subsp. | Los aceites esenciales fueron eficaces para

composicion quimica y la
actividad antipenicillium de
los vapores de aceites
esenciales de Abies alba 'y
dos especies de
Melaleuca en sistemas
modelo
alimentarios.(Valkova et
al., 2022)

Armillaris, Melaleuca
quinquenervia y Abies alba,
con 47.5% linalol, 40.8%
1,8-cineol y 252% a-
pineno, respectivamente.

inhibir el crecimiento de todas las cepas de
Penicillium (expansum, citrinum y
crustosum) en concentraciones superiores a
125 pL/L, mientras que se detectd un efecto
inhibidor muy fuerte (16,00 £ 1,00 mm) para
la concentracibn méas alta de Melaleuca
armillaris contra P. citrinum.

Fuente: (Ju et al., 2020), (Valkova et al., 2021) y (Valkova et al., 2022).

25

INDICE




Capitulo 3 METODOLOGIA

3.1 Materiales y sustancias

En la elaboracion de bolsas sopladas se utilzan B-ciclodextrina (BCD) (Gomas
Naturales, S.A. de C.V.), aceite esencial de tomillo (TEO) (Laboratorios Hersol, de
S.A. de C.V., Estado de México), Polietileno de Baja Densidad (LDPE, por sus siglas
en inglés) (PEMEX Etileno, Grado PX-20020X). Todos los materiales empleados
fueron de grado reactivo. La seleccion de estos componentes se baso en sus
propiedades funcionales, las cuales favorecen la formacion y el desempefio del

material final.

3.2 Metodologia
Para la elaboracién del proyecto consta de la principalmente de tres procesos:
preparacion del complejo de inclusion, preparacion de compuestos y finalmente la

fabricacion de bolsa soplada.

3.2.1 Preparaciéon del complejo de inclusién

Para la preparaciéon del complejo de inclusiéon de B-ciclodextrina con Tomillo se
realizaron dos soluciones. En la primera solucion, se mezclaron 0.0352 moles de
BCD con 0.0868 moles de etanol al 20% y se agitaron durante 15 min. En la segunda
solucion, se mezclaron 0.0176 moles de TEO y 0.1232 moles de etanol con
agitaciéon constante por 15 minutos. Posteriormente, para incorporar estas dos
soluciones, la primera solucibn se soénico en un sonicador (QSONICA
SONICATORS) con una potencia de 500 W y 60% de amplitud durante 30 minutos.
En los primeros 10 minutos se agrego la solucion que contenia el aceite esencial

(solucidn dos), a una velocidad de 1 mL/ min.

Posteriormente, el complejo obtenido (ICT) se seco a 60°C por 72 h en una estufa
de secado (BINDER) Ver Figura 3.1
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Figura 3.1 “Complejo de inclusién antes y después del secado”

Creacion propia (Ordofiez, 2024)
3.2.2 Preparacion de compuestos
Para la preparacion de compuestos se utilizd un plasticorder (BRABENDER). Como
polimero base se utilizdé polietileno de baja densidad (LDPE, por sus siglas en
inglés). Se prepararon 6 compuestos del polietileno con BCD e ICT a diferentes

concentraciones (Tabla 3.1).

Tabla 3.1 "Nomenclatura utilizada para cada una de las muestras preparadas”

Nomenclatura Descripcion
LDPEv 100% LDPE virgen*
LDPE 100% LDPE
LDPE-BCD3 97% LDPE y 3% BCD
LDPE-ICT1 99% LDPE Y 1% ICT
LDPE-ICT2 98% LDPE Y 2% ICT
LDPE-ICT3 97% LDPE Yy 3% ICT
LDPE-ICT4 96% LDPE Y 4% ICT

*No paso por camara de mezclado, son pellets de LDPE

Creacion propia (Ordofiez, 2024)

Para elaborar los compuestos, inicialmente se colocoé el polietileno en la camara de
mezclado y se dejé fundir por 3 min para después agregar el aditivo correspondiente
en 2 min mas. La mezcla se mantuvo en agitacion por 5 min mas a 170° C y 60
rpm.
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Los compuestos obtenidos (Figura 3.2), se molieron utilizando un molino de
cuchillas (BRABENDER).

Figura 3.2 "Muestras después de camara de mezclado”
Creacion propia (Ordofiez, 2024)
3.2.3 Preparacion de peliculas
Para la fabricacién de las peliculas sopladas, se utilizé una extrusora monohusillo
(BRABENDER) (Figura. 3.3) bajo las siguientes condiciones T1= 160°C, T2= 167°C,
Ts= 170°C, Ts= 180°C a 40 rpm. Inicialmente se aliment6 LDPE virgen y

posteriormente se incorporaron las muestras en orden ascendente.

Figura 3.3 "Fabricacién de pelicula soplada mediante extrusion por soplado”

Creacion propia (Ordofiez, 2024)
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Finalmente, conforme fueron saliendo las muestras se cortaron e identificaron para

Su caracterizacion posterior.

3.3 Técnicas de caracterizacion

3.3.1 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Técnica analitica utilizada para identificar compuestos quimicos a partir de la
interaccion de la radiacion infrarroja con la materia. Permite reconocer grupos
funcionales mediante los espectros obtenidos, que actuan como una “huella digital”

de las sustancias.

Se realizaron andlisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR) utilizando un espectrometro infrarrojo Nicolet Magna-550. Se empleé la
técnica de reflectancia atenuada (ATR-FTIR) con un rango de longitud de onda de
4000 cm! hasta 400 cm

3.3.2 Analisis Termogravimétrico (TGA)
Técnica que permite evaluar los cambios de masa de un material en funcion de la
temperatura o el tiempo. Se estudia la estabilidad térmica, la descomposicion y el

contenido de componentes volatiles.

La degradacion térmica se analizé en un TGA Q500 (TA Instruments, EE. UU.), el
rango de temperatura de 30 a 600°C en una atmdésfera de N2. Después de los 600°C
se utilizé una atmosfera de oxigeno para favorecer la combustion completa de los
compuestos organicos. Para calcular la pérdida de peso se utilizé el software del

equipo (TA Instruments Universal Analysis 2000).

3.3.3 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)
Método térmico que evalua las variaciones de energia relacionadas con las
transformaciones de un material conforme cambia la temperatura. Es posible

identificar procesos como la fusion, la cristalizacion y la transicion vitrea.
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Se realizaron en un DSC-Q2000 (TA Instruments, New Castle, EE. UU.) en un rango
de 0°C a 300°C a una velocidad de calentamiento de 10°C/min; las MNR§iRas se
enfriaron a 30°C a 10°C/min, seguido de un segundo de calentamiento en las
mismas condiciones de la primera. El porcentaje cristalino se calcul6 utilizando la
siguiente ecuacion:

AHf
Xc(%) = (1 — (p)AH
0

Donde: AHy, es el calor de fusion obtenido al segundo calentamiento, AH,, es el

calor de fusiéon del LDPE del 100% cristalino (140 J/g) (Borhani zarandi et al., 2012)
y ¢, es la fraccién de peso de la B-cicldoextrina o del complejo de inclusion en las
peliculas (0,0.01, 0.02, 0.03 y 0.04).

3.3.4 Microscopia Electronica de Barrido (MEB)
Técnica que permite analizar la morfologia y la estructura superficial de los

materiales mediante el uso de un haz de electrones.

La morfologia se observd mediante microscopia electrénica de barrido. Las
muestras fueron criofracturadas, para analizar la superficie de la fractura y
recubiertas con oro-paladio. Se utilizé un microscopio JEOL JCM6000. Para lograr
una evaluacién correcta, el aparato operaba a 15 kV. Las imagenes fueron
obtenidas con un aumento de 2000 y 4000X, dependiendo del grosor de cada

pelicula.

3.3.5 Propiedades mecéanicas
Describen el comportamiento de un material frente a la aplicacién de fuerzas o
cargas externas. Su evaluacion permite determinar la capacidad del material para

deformarse o fracturarse bajo diferentes condiciones.
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Se analiz6 en una maquina universal de tension, empleando la norma ASTM-D882-
18. Se evaluaron siete probetas para cada una de las muestras, con una longitud
de 127 mm. Las condiciones de prueba fueron 23°C, 45% de humedad relativa, con

velocidad de 500 mm/min y una separacion de mordazas de 50 mm.

3.3.6 Permeabilidad
Propiedad que describe la capacidad de un material para permitir el paso de

sustancias, como gases o liquidos, a través de su estructura.

1. Método de prueba: ASTM-D-3985-17

indice de transmisién de Oxigeno de peliculas y hojas plasticas usando sensor

coulométrico.

2. Método de prueba: ASTM-E-398-13

Método de prueba estandar para la velocidad de transmision de vapor de agua de

materiales laminados mediante medicidon dinAmica de humedad relativa.
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Capitulo 4 PRESENTACION Y DISCUSION DE RESULTADOS
4.1 Caracterizacion de los complejos de inclusién
4.1.1 Analisis de Electroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier “FTIR”
En Figura 4.1, se muestran los espectros del aceite esencial de Tomillo (TEO), de
la B-ciclodextrina (BCD) y del complejo de inclusién de tomillo (ICT). En el espectro
del TEO se observan los picos caracteristicos asociados al timol, un compuesto
fendlico presente en el aceite esencial de tomillo. Este compuesto muestra bandas
en las regiones de 3460 cm™ estiramiento OH, la flexion de los grupos O-H en el
rango 1340-1255 cm™, las bandas de absorcion del C—OH estirandose en 1155 y
1056 cm™, y las bandas fuertes a 2956, 2927 y 2872 cm™ son asignadas al
estiramiento C-H asimétrico y simétrico en grupos alifaticos —CH3 (Catauro et al.,
2017). Por otra parte, el espectro de la BCD muestra las bandas caracteristicas de
los sacaridos, a 3400 cm™ la vibracion de estiramiento O—H, 2930 cm™ la vibracion
de estiramiento C—H, a 1640 cm™ la vibracién de flexion O-H, y a 1155 cm™ la
vibracion C-0O (Yuan et al., 2015). El espectro del ICT muestra las mismas bandas
de la BCD, lo cual sugiere el correcto acomplejamiento del aceite esencial de tomillo
(Guan et al., 2024).

Transmitancia (u.a.)

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm™)

Figura 4.1 Espectros de FTIR de aceite esencial de tomillo (TEO), B-ciclodextrina (BCD) y complejo de inclusién de tomillo
(ICT)

Creacion propia (Ordofiez, 2024)

32 INDICE



4.1.2 Propiedades térmicas de complejos de inclusion
Con el objetivo de conocer la estabilidad térmica del ICT se realiz6 un analisis
termogravimétrico (TGA), ademas, se evaluo la energia que se absorbe o libera por

calorimetria diferencial de barrido (DSC).
Andlisis Termogravimétrico “TGA”

En la Figura 4.2, se muestran los espectros del TEO, BCD y el ICT. EI TEO presento
una pérdida de peso de 99.8 % a 169 °C. Esta pérdida de peso es similar a la
reportada por Shen que utilizé aceite esencial (Shen et al., 2024), lo cual confirma
la limitante de utilizar estos materiales en procesos de extrusién debido a su baja
temperatura de descomposicion. Por otro lado, la BCD present6 pérdida de peso
en dos etapas. La primera etapa, en el rango de 50 a 90°C, fue causada por la
evaporacion de las moléculas de agua (11%) (Shen et al.,, 2024). La segunda
pérdida de peso, en un rango de 290 a 320°C, est4 asociada a la degradacion
térmica de la BCD. Este comportamiento es similar al observado por Shen, quien
reporté que la BCD se degrada a 350 °C (Shen et al., 2024). EI ICT también mostré
pérdida de peso en dos etapas. La primera relacionada con la pérdida de agua. Sin
embargo, se observa una menor pérdida 8% debido a que las moléculas de agua
fueron desplazadas por el aceite esencial, lo que demuestra la formacion del
complejo de inclusién (del Toro-Sanchez et al., 2010). La segunda pérdida de peso

en un rango de 270 a 350°C es atribuida a la descomposicion de la BCD.

Esta prueba demuestra que la encapsulaciéon del aceite esencial en un complejo de
inclusion es un método adecuado para incrementar la estabilidad térmica del aceite
esencial y poderlo utilizar en la elaboracion de peliculas extruidas (Dalmolin et al.,
2019).
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Figura 4.2 Termogramas de TGA de materiales de aceite esencial de tomillo (TEO), B-ciclodextrina (BCD) y complejo de
inclusion de tomillo (ICT)
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Analisis Calorimetria Diferencial de Barrido “DSC”

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) se considera un método indirecto para
confirmar la formacion de complejos de inclusion. En Figura. 4.3, se muestran los
termogramas de BCD e ICT. La BCD presenté un pico endotérmico a 111°C,
atribuido a la pérdida de agua dentro de la cavidad hidrofébica de la 3-ciclodextrina
(Kringel et al., 2017). EI ICT, también present6 un Unico pico endotérmico a 128°C.
El desfase del pico endotérmico esta relacionado con la presencia del aceite
esencial de tomillo, que esté encapsulado en la cavidad de la B-ciclodextrina
(Acosta-Ayala et al., 2024). La reduccién de la intensidad o la desaparicién de los
picos endotérmicos indica que las interacciones entre el aceite esencial de tomillo y
la B-ciclodextrina, estabilizan el sistema, disminuyendo la energia que se necesita
para las transiciones térmicas (Zhang et al., 2015).
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Figura 4.3 Termogramas de DSC de la 3-ciclodextrina (BCD) y el complejo de inclusion de tomillo (ICT)
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4.1.3 Andlisis Microscopia Electrénica de Barrido “MEB”

La evaluacién de la morfologia de los complejos de inclusién se realiz6 mediante
microscopia electrénica de barrido (MEB). En Figura 4.4, se muestra la morfologia
delaBCDYy el ICT. En la BCD, se observa una particula en forma de romboide, con
superficie lisa que tiene pequefias particulas adheridas a ella. Esta morfologia ya
ha sido reportada anteriormente para la 3-ciclodextrina (Acosta-Ayala et al., 2024).
En la morfologia del ICT se observaron particulas de menor tamafio. La disminucion
del tamafio podria atribuirse al tratamiento de ultrasonido que al mismo tiempo que
propicio la formacioén del complejo, rompio las particulas de BCD dando lugar a
particulas de menor tamafio (Acosta-Ayala et al.,, 2024). El tratamiento por
ultrasonido genera cavitacion acustica en donde provocan la formacion y colapso
de microburbujas en el medio liquido, esto se produce en altas temperaturas
facilitando la insercion del compuesto anfitrion en el huésped (Kutlu et al., 2022).
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Estos compuestos presentan una cohesién mas solida y exhiben diferencias
significativas en comparacion con la estructura de la B-ciclodextrina (Shen et al.,
2024). Estas variaciones morfologicas podrian estar vinculadas a la formacién
exitosa de complejos de inclusion tras el tratamiento con ultrasonido (Shen et al.,
2024).

A3

High-vac. SElI PC-high 10 kV High-vac. SEl PC-std. 5kV

Figura 4.4 Micrografias de Microscopia Electrénica de Barrido (MEB) de la B-ciclodextrina (BCD) y complejo de inclusién de
tomillo (ICT)
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4.2 Caracterizaciéon de peliculas

4.2.1 Andlisis de Electroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier “FTIR”

En Figura 4.5, se muestran los espectros de las peliculas sopladas aditivadas. De
acuerdo con los espectros infrarrojos se encuentran las bandas mas significativas
que identifican los grupos funcionales del LDPE. Los picos entre 3100 y 2600 cm™
hacen referencia a hidrocarburos alifaticos C—H estiramiento, como metilo 2957 y
2870 cm™ y metileno 2922 cm? (Yan et al., 2015). Se muestra que los picos en
todas las peliculas sopladas son los mismos debido a que la matriz que es el LDPE,
al incluir la BCD e ICT las concentraciones que se utilizaron son bajas, por lo que
no se alcanzan a ver grupos funcionales diferentes. Este mismo comportamiento se
mostré en peliculas de LDPE adicionadas con carvacrol en B-ciclodextrina en
concentraciones menores a 5% no se observaron cambios en los espectros
(Shemesh et al., 2015b).
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Figura 4.5 Espectros de FTIR de peliculas sopladas por extrusién
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4.2.2 Andlisis Termogravimétrico “TGA”

Para estudiar la estabilidad térmica de las diferentes peliculas sopladas y para
afirmar la presencia de complejos de inclusién, se utilizd el analisis
termogravimétrico, los termogramas se muestran en la Figura 4.6. Las peliculas
controles (LDPEv y LDPE) solo tuvieron una etapa que ocurri6 a 426°C, hace
referencia a la descomposicion térmica del material. En cambio, las peliculas que
incluian BCD o IC (LDPE-BCD3, LDPE-ICT1, LDPE-ICT2, LDPE-ICT3 y LDPE-
ICT4) obtuvieron dos etapas significativas. En la primera etapa, se observé una
pérdida de 1 — 4 % en un rango de 308 — 317 °C, que estd asociada a la
descomposicion térmica de BCD e ICT que se afiadieron en la matriz polimérica,
como informaron otros autores (Acosta-Ayala et al., 2024), los porcentajes de la
pérdida de peso coinciden con el porcentaje de la adicién de BCD e ICT, lo que
afirma una buena dispersiéon y homogeneidad de aditivos en la matriz polimérica. El
autor (Shemesh et al., 2015), mencioné que la segunda etapa, hace referencia a la
descomposicion térmica del polimero. Esta descompaosicion ocurrié en un rango de
409 — 448°C.
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Figura 4.6 Termograma de TGA de las peliculas fabricadas por extrusion
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4.2.3 Anadlisis Calorimetria Diferencial de Barrido “DSC”

Para estudiar las transiciones térmicas de las peliculas con y sin BCD e ICT, se
llevaron a cabo mediante mediciones de calorimetria diferencial de barrido (DSC).
En la determinacion de DSC, se realizaron dos calentamientos. Se mostro el
enfriamiento (Figura. 4.7 a) y el segundo calentamiento (Figura. 4.7 b) de las
peliculas. Durante la etapa del enfriamiento, se mostré que los controles (LDPEv y
LDPE), obtuvieron un pico exotérmico a 98 °C, este pico esta asociado a la
transicion térmica del material matriz polimérico LDPE (Scoppio et al., 2022). Las
peliculas con el BCD e ICT (LDPE-BCD3, LDPE-ICT1, LDPE-ICT2, LDPE-ICT3 y
LDPE-ICT4) se observan que no tuvieron cambios y mantuvieron el pico dentro de
ese rango; por lo tanto, no afectd la transicion térmica. Este pico puede desplazarse
ligeramente a temperaturas altas o bajas, dependiendo del grado de adicion
(Scoppio et al., 2022). En las peliculas evaluadas no se mostraron cambios debido

a que las concentraciones eran menores a 5% (Kringel et al., 2017).
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En el segundo calentamiento, permitié analizar las propiedades térmicas inherentes
de las peliculas (Wu et al.,, 1991). Las peliculas controles (LDPEv y LDPE)
mostraron un pico endotérmico a 110°C, este pico esta asociada a la reorganizacion
moléculas del material matriz polimérica, particularmente en materiales
semicristalinos como el LDPE (Wu et al., 1991). Las peliculas con el BCD e ICT
(LDPE-BCD3, LDPE-ICT1, LDPE-ICT2, LDPE-ICT3 y LDPE-ICT4) se mantuvieron
sin cambios y mantuvieron el pico dentro del rango del 110°C. Los efectos térmicos
pueden ser demasiado pequefios para no ser detectados. Este segundo
calentamiento afecta la cantidad requerida para fundir o cristalizar el polimero

(Kringel et al., 2017).

LDPEv LDPEv

LDPE-BCD3

LDPE-BCD3

LDPE-ICT1

LDPE-ICT1

o
"'J LDPE-ICT2

—

LDPE-ICT3 f LDPE-ICT3 |

Flujo de calor (u.a.)
X

LDPE-ICT4 LDPE-ICT4

T T T T T T
40 60 80 100 120 140 160 40 60 80 100 120 140 160
Temperatura (°C) Temperatura (°C)

Figura 4.7 a) Termograma de enfriamiento de peliculas y b) Termograma del segundo calentamiento de peliculas
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En la Tabla. 4.1, se muestra en el proceso de enfriamiento, se experimentan los
cambios que dependen de su estructura cristalina y la velocidad de enfriamiento.
En el segundo calentamiento, es probable que exista una disminucion de la energia
de fusion y cambios en las transiciones térmicas, como lo es la reorganizacion

cristalina del material.
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Tabla 4.1 "Propiedades térmicas de peliculas activas”

Pelicula AH: (J/9) T (°C) AH; (J/9) T: (°C) Xc (%)
LDPEvV 119.99 99.83 118.57 103.96 84.70
LDPE 116.02 99.66 113.58 103.90 81.13
LDPE-BCD3 108.67 99.19 104.34 104.13 76.83
LDPE-ICT1 115.02 99.48 108.97 104.08 78.62
LDPE-ICT2 108.50 99.63 103.85 103.85 75.70
LDPE-ICT3 117.47 99.48 115.88 103.93 85.33
LDPE-ICT4 107.73 99.70 115.72 104.12 86.10

Creacion propia (Ordofiez, 2024)

4.2.4 Andlisis MEB

Se utilizé microscopia de barrido MEB, para observar la morfologia de las peliculas
con y sin complejo de inclusién, fabricadas por método de extrusion. La Figura 4.9,
se muestra todas las peliculas exhibieron una matriz con estructura adecuada y
aparentemente homogénea. La pelicula LDPEv, mostr6 una superficie lisa sin
irregularidades. Mientras que en la pelicula LDPE, mostré fractura irregular pero
continua, podria estar relacionado a que fue sometida a una camara de mezclado.
Por otra parte, la pelicula LDPE-BCD3 hubo presencia de agujeros y grietas en la
superficie, que otros autores ya habian reportado (Acosta-Ayala et al., 2024), en la
gue también se observaron particulas pequefias adheridas a la superficie. En las
otras peliculas que incluian ICT (LDPE-ICT1, LDPE-ICT2, LDPE-ICT3 y LDPE-
ICT4), mostraron pequefias grietas y fracturas irregulares continuas. El autor (Y.
Yan et al., 2022), menciona que los cambios en la morfologia de los complejos de
inclusion demuestran indirectamente la interaccién huésped-anfitrion entre B-CD y

el aceite esencial, lo que indica la formacion exitosa del IC.
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4.2.5 Andlisis de propiedades mecanicas

Los empaques flexibles para alimentos deben cumplir con ciertas propiedades para
transportar productos sin romperse. Se evalu6é el desempefio mecanico de las
peliculas para determinar los efectos que tienen los aditivos en la matriz polimérica
del LDPE. Se compararon, modulo de Young, resistencia a la tension y elongacion
de ruptura, permitieron estudiar los cambios que se producen en las peliculas
cuando se les aplica fuerza de atraccién o compresion, los resultados se muestran
en la Tabla 4.2. Se observo que hubo cambios al adicionar BCD o ICT. La pelicula
LDPEv, indica una buena flexibilidad inicial, en cambio la pelicula LDPE indica
mayor flexibilidad respecto a la LDPEv. Mientras que la pelicula LDPE-BCD3, indicé
menor flexibilidad y sugiere mayor rigidez debido a la BCD. La pelicula de LDPE-
ICT1, mostré mejor balance entre rigidez y flexibilidad, la LDPE-ICT3 indicé menor
rigidez y la LDPE-ICT4 demostré una elongacién y médulo de Young equilibrada.
Ver Tabla 4.1

Por lo tanto, las peliculas LDPE-ICT1 y LDPE-ICT4, mostraron un buen balance
entre la resistencia, la flexibilidad y rigidez, lo que podria ser una propuesta asertiva

para su aplicacién en alimentos perecederos.

Tabla 4.2 "Propiedades mecanicas de peliculas”

Muestra Médulo de Young Resistencia a la Elongacion de ruptura
(N/mm?) Tension (N/mm?) (%)
LDPEv 42+4.0 6.0+25 415.53 £ 22.00
LDPE 3.0+£3.0 54+1.7 411.71 + 22.27
LDPE-BCD3 9.1+7.6 35+x1.1 206.17 £ 72.57
LDPE-ICT1 7.4+8.7 59+3.1 320.99 +101.94
LDPE-ICT2 88+7.0 51+3.0 317.16 + 104.31
LDPE-ICT3 22+14 47+2.8 206.21 £112.64
LDPE-ICT4 8.7+6.8 6.2+1.2 283.22 + 50.72

Creacion propia (Ordofiez, 2024)
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4.2.6 Andlisis de permeabilidad

En la Tabla. 4.3, se muestran los resultados de la permeabilidad de peliculas de
LDPE, esta técnica permite seleccionar y disefiar peliculas sopladas con
propiedades especificas para satisfacer las necesidades de cada aplicacion,
garantizando calidad, seguridad y eficiencia en el almacenamiento y transporte de
productos. En el cual destacan los resultados de LDPE-ICT1 y LDPE-ICT4, puesto
que, demostraron menor permeabilidad al oxigeno y al vapor de agua, mostrando
mejor desempefioc como barrera, mientras que LDPE-BCD3 aumenté la
permeabilidad tanto al oxigeno como al vapor de agua, reduciendo la efectividad
como barrera. El espesor influye en las propiedades de permeabilidad, con las

peliculas mas gruesas generalmente mostrando mejor capacidad de barrera.

Tabla 4.3 “Permeabilidad de peliculas”

Transmisiéon de Transmisién de Vapor de
Muestra Espesor Oxigeno Agua
[cm3/ (m?-24 h)] [g/ (M?-24 h)]
90% 100%
LDPEvV 1.01 mil 10921.73 40.20 44.67
LDPE 0.99 mil 10843.57 45.03 50.04
LDPE-BCD3 1.94 mil 14352.36 64.70 71.89
LDPE-ICT1 1.56 mil 8325.54 37.00 41.11
LDPE-ICT2 1.63 mil 12140.80 33.61 37.34
LDPE-ICT3 1.36 mil 11377.32 51.53 57.25
LDPE-ICT4 2.27 mil 9416.31 28.31 31.45

Creacion propia (Ordofiez, 2024)
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CONCLUSIONES
Se obtuvieron exitosamente prototipos de peliculas de LDPE sopladas que
contienen aceite esencial encapsulado en ciclodextrinas. La formacion de los
complejos de inclusion fue favorable de B-ciclodextrina/aceite esencial de tomillo
(308 — 317 °C descomposicion), permitié su procesamiento a altas temperaturas por
extrusion para la fabricacion de peliculas sopladas a base de LDPE sin afectar
significativamente su procesabilidad. Al adicionar complejos de inclusién se
mejoraron las propiedades térmicas y mecanicas de las peliculas de LDPE. Segun
los resultados obtenidos, los complejos de inclusién basados en aceites esenciales

generaron modificaciones estructurales en matrices poliméricas.

La pelicula LDPE-ICT4 tuvo mejor desempefio global para el empaquetado de
alimentos perecederos que necesitan proteccién frente a la humedad y la oxidacion.

La pelicula LDPE-ICT1 también podria ser una alternativa aceptable, especialmente
si se busca una pelicula méas delgada o con menor costo, aunque con propiedades
de barrera ligeramente inferiores. La eleccién final dependera del tipo especifico de
alimento y las condiciones de almacenamiento, pero LDPE-ICT4 destaca como la

opcion mas versétil y eficiente.
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TRABAJO A FUTURO
Optimizar las condiciones de extrusion por soplado para controlar el espesor de las

peliculas sopladas.

Realizar cinéticas de liberacion del aceite esencial en las peliculas, bajo diversas
condiciones a las que se someten tipicamente las peliculas para empaque de

alimentos.

Escalar el proceso de fabricacién de las peliculas a escala piloto controlando los

parametros del proceso.

Evaluar pruebas de inhibicion en diversos hongos bajo condiciones de uso de las

peliculas y bajo las normas estandarizadas correspondientes.
Validar pruebas de permeabilidad teniendo un control mas preciso de los espesores.

Evaluar pruebas reoldgicas de las peliculas para determinar condiciones limite de

procesamiento sin que se destruya el encapsulado.
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