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ABREVIATURAS

AY = Almidén de la semilla de yaca.
cm = centimetros

IC = indice de Carr.

IH = indice de Hausner.

h = horas.

HLB = Balance hidrofilo lipofilo.
m = metros

mm = milimetros

mJ = milijoules

ML = Mucilago de linaza.

MY = Mucilago de yaca.

O/W = aceite en agua

%P/P = Peso / peso

%P/V = Peso / volumen.

S| = Grado de hinchamiento.
To= Temperatura inicial.
Tp=Temperatura pico.

Tr=Temperatura Final.
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RESUMEN

En el presente proyecto se trabajoé con el mucilago de linaza (ML), mucilago de yaca (MY)
y el almidén de la semilla de yaca (AY). Esto con la finalidad aprovechar recursos de
produccién nacional, ampliar la investigacion de estos para futuras aplicaciones en
industrias como la farmacéutica, cosmética y/o alimenticia aunado a su biodegradabilidad.
En primera instancia se buscaron las mejores condiciones de extraccion en términos de
rendimiento. Una vez obtenidos, se les realizaron diferentes mediciones fisicoquimicas en
estado seco, adicionalmente también se determin6 el comportamiento reolégico de los
polimeros a diferentes concentraciones. Esto con la finalidad de caracterizar a los

polimeros y subsecuentemente relacionar estos parametros con los resultados obtenidos.

Respecto a las aplicaciones estudiadas: los mucilagos fueron evaluados como
estabilizantes estéricos en emulsiones (O/W), debido a que estos sistemas son de uso
comun en las industrias mencionadas en una diversidad de productos en forma de
cremas, aderezos, sueros para la piel, etc. Para el ML, las concentraciones estudiadas
fueron: 0.5, 1, 1.5, 2, 2.5, 3y 4 % (%P/V), mientras que para el mucilago de yaca fueron:
4,5y 6 % (%P/V). En torno a la fase oleosa de las emulsiones, se probaron 4 sustancias
lipofilicas de uso farmacéutico, cosmético y/o alimenticio (Aceite mineral, aceite de oliva,
ciclopentasiloxano y Dermol M-5) a concentracion fija (5 % p/p). A estas emulsiones se
les estudiaron los tiempos de estabilidad a condiciones ambientales durante 14 dias y a
40 °C por 15 dias. Las emulsiones estabilizadas con ML fueron las que presentaron los
mejores resultados. A concentracion de polimero =2 % resultaron estables por 14 dias a
condiciones ambientales, mientras que, a 40 °C, las emulsiones que mostraron una
estabilidad mayor fueron las de concentracion de polimero de 3 y 4 % teniendo una

estabilidad por hasta 7 dias. Para las emulsiones estabilizadas con mucilago de yaca, la
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combinacién que mostré mejor resultado fue la de MY-6 % y aceite de oliva, siendo
estable por 24 h a 40 °C. Cabe mencionar que, el estudio de los mucilagos en este
aspecto solo se acotd a evaluarlos como estabilizantes en funcién de la matriz gelatinosa
que evita la agregacion de los glébulos. Dejando asi de lado aspectos como potencial
zeta y/o modificacion interfacial uso de emulsificantes por mencionar algunos.

Adicionalmente a los 3 polimeros se les estudié como agentes formadores de pelicula,
dada la miscelanea de aplicaciones en las industrias mencionadas como recubrimientos
entéricos, mascarillas para la piel, para prevenir pérdida de olor en alimentos, etc. Los
parametros medidos a las peliculas fueron trabajo requerido para la ruptura, médulo de
Young y porcentaje de deformacién. Para el ML, se estudiaron dispersiones al 2.5, 3y 4
%, mientras que, para el MY, se estudiaron al 4, 5y 6 %. Como agentes plastificantes se
utilizé propilenglicol al 2 % y glicerina al 2, 4 y 6 %. La pelicula del ML que mostr6 mejores
resultados fue la dispersion al 4 % con glicerina al 6 %, requiriéndose 204 mJ para la
ruptura, un modulo de Young de 8.27 y una deformacion de 77.36 %. Respecto al MY, la
mejor pelicula fue la dispersion al 5 % con glicerina al 6 % para la cual se requirié un
trabajo de ruptura de 52.54 mJ, un mdédulo de Young de 50.91 y una deformacién de

43.21 %.

Finalmente, para las peliculas con el AY, se realizaron con una dispersion al 5% y como
plastificantes se utilizaron propilenglicol a una concentracién de 4 % y glicerina al 2y 4 %,
sin embargo, no se obtuvieron peliculas continuas en ninguno de los casos. No obstante,
de forma particular con esta AY, se notd que, con los geles formados se obtienen
materiales plastificados. A estos se les realiz6 pruebas de degradabilidad en medios
acuosos (pH 2.0, pH 7.0 y pH 12). Los materiales mostraron desintegrase en los tres

medios, siendo el alcalino en el cual en menos tiempo (321 min) se dio la desintegracion.
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1. INTRODUCCION

Los polimeros naturales han sido utilizados desde tiempos muy antiguos como, alimentos
y materiales funcionales, entre otros [1]. El uso de estos tuvo un punto de inflexién en los
afos 70s [2]. Recientemente se ha incrementado el uso de los carbohidratos [3] en el &rea
farmacéutica con aplicacion como excipientes, aglutinantes, desintegrantes,
emulsionantes, agentes gelificantes y como agentes formadores de pelicula para
diferentes recubrimientos [4]. Sin embargo, ain queda un largo trecho en términos de
investigacion para el uso de estos como potenciales reemplazos de los sintéticos. En el
presente proyecto se determind estudiar al mucilago de linaza, mucilago de yaca y el
almidon de la semilla de yaca. Esto, debido a la falta de investigacion de estos en el pais,
tanto la semilla como la fruta son de produccion nacional y, a propiedades intrinsecas de
estos como biocompatibilidad, biodegradabilidad, econdémicos, de facil acceso y no

toxicos [5].
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2. MARCO TEORICO

2.1 Polimeros

El origen de la ciencia de los polimeros, como parte de la quimica orgénica, se remonta a
la década de 1920, cuando Hermann Staudinger establecié que sustancias como el
caucho natural, celulosa y proteinas, eran grandes moléculas unidas por enlaces
covalentes por lo que les dio el nombre de “macromoléculas” [6]. Los polimeros son
caracterizados por ser macromoléculas que contienen en su estructura unidades
repetitivas que se unen mediante enlaces covalentes y a estas unidades se les conoce
como monomeros. Si en un determinado polimero todas sus unidades repetitivas
(mondmeros) son idénticas, se le denomina homopolimero y, si en su estructura contiene

dos 0 mas mondmeros, se les denomina copolimeros [7].

Los polimeros pueden clasificarse en tres grandes rubros segun su origen:
1) Naturales: Colagena, galactosa, xilosa, alginatos, celulosa, etc.
2) Modificados naturales: Acetato de celulosa, celofan, etc.

3) Sintéticos: Estos son los de mas abundancia actualmente debido a que provienen en
mayor medida del petrdleo [2] y se les clasifica en tres grandes rubros:

plasticos, elastbmeros y fibras [7].

Los polimeros naturales se forman durante ciclos de crecimiento de todos los organismos,
por tanto, a este tipo de polimeros también se les denomina biopolimeros [8]. Los
polimeros naturales actualmente son de gran interés debido cuatro razones
principalmente.

1) Variedad de obtencion.

Provienen de diferentes fuentes naturales y se clasifican en: polisacaridos, polinucleétidos

y proteinas. En la Tabla 1, se citan algunos ejemplos de éstos.
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Tabla 1. Polimeros provenientes de diferentes fuentes naturales [9].

Origen vegetal Origen marino Origen microbiano
Almidon Agar Goma Xantana
Pectina Carragenina Glucanos

Goma guar Alginatos Goma gelana
Celulosa Dextrano

Psyllium

2) Biodegradabilidad.

Pueden ser degradados por diferentes organismos bilégicos por via enzimética o
hidrolitica, por tanto, también se les conceptualiza como biodegradables [10]. Este término
proviene de los polimeros de origen biolégico y su degradacion finaliza en diéxido de

carbono, metano, compuestos inorganicos o biomasa [11].

3) Aplicaciones.

La importancia de los diferentes usos de estos polimeros recae en la aplicacion para
diferentes industrias, en particular: la farmacéutica, alimenticia y cosmética, debido a su
baja toxicidad, susceptibiidad a modificaciones quimicas, son potencialmente
biodegradables y biocompatibles. [12]. En la Tabla 2 se resumen algunos polimeros

naturales con diferentes aplicaciones.

Tabla 2. Polimeros naturales, descripcion y usos [13].

Polimero Descripcién Aplicaciones
Polisacéaridos Poliacetales y/o policetales de Alimentos, plasticos,
monosacaridos adhesivos, recubrimientos.
Proteinas Poliamidas de a — amino&cidos. | Alimentos, fibras, agentes
farmacéuticos.
Polinucleétidos Poliésteres de acido fosforicoy | Ingenieria genética
(acidos nucleicos) nucleosidos (ribosa o 2- (produccién de agentes
desoxirribosa) con bases de farmacéuticos, quimicos
aminas heterociclicas unidas para la agricultura, etc.)
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4) Reemplazo de polimeros sintéticos.

Los polimeros sintéticos, en particular los plasticos provenientes del
petroleo, son ideales para diferentes aplicaciones tales como embalaje, materiales para
articulos de primera necesidad, materiales de construccién, etc. Sin embargo, el
uso excesivo de éstos ha desembocado en problemas con la generacion de desechos.
Esta es una de las principales razones por lo que polimeros naturales, con el paso del
tiempo, han entrado en competencia para relevar a algunos polimeros derivados del
petroleo. No obstante, aln se encuentra un gran trecho para reemplazarlos en mayor

medida.

2.2. Linum usitatissimum L (Linaza)

2.2.1. Generalidades de la semilla

La semilla de linaza fue seleccionada debido a que es de produccion nacional, el
mucilago exudado por estas es biodegradable y no toxico, aunado a la falta de
investigacion de este en territorio nacional. Las semillas de linaza son planas, ovaladas y
con su punta ligeramente puntiaguda, los diametros de las semillas oscilan entre 1.5y 5.5
mm, su superficie es lisa y brillante, mientras que sus colores van de café obscuro a
amarillo [14,15]. Estan conformadas por la cascara (40 %), con una capa delgada de
endospermo y un eje embrionario que equivalen un 4 %, dos cotiledones con un 55 % y
mucilago en la capa externa de la cascara con valores del 3 —8 % [16, 17]. En la Figura 1,

se muestra fotografia de la semilla.
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Figura 1. Semilla de linaza.

2.2.2 Clasificacion taxonomica
Linum usitatissimum comUnmente conocida como semilla de linaza pertenece a la familia
y subfamilia Linaceae y Linoideae respectivamente [18,19]. Su clasificacion cientifica

completa esta dada en la Tabla 3.

Tabla 3. Clasificacion taxonémica de semilla de linaza [18,19,20].

Reino Plantae

Subreino Viridiplantae
Division Magnoliophyta
Superdivision Embryophyta
Superorden Rosanae

Orden Malpighiales

Clase Magnoliopsida
Familia Linaceae
Subfamilia Linoideae

Género Linum

Especie Linum usitatissimum L
Nombre botanico | Linum usitatissimum
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2.2.3 Composicion de la semilla

La importancia de la semilla de linaza recae en la abundancia de sus principales
componentes activos como polisacaridos, proteinas, lignanos, acidos polinsaturados
(PUFA) y minerales [21,22]. En la Tabla 4 se muestran los componentes y cantidades de
la semilla, mientras que en la Tabla 5 se mencionan los minerales con sus respectivas
cantidades y finalmente en la Tabla 6 se presentan los aminoacidos contenidos en la
semilla. Se tiene que considerar qué, dependiendo el sitio de cultivo, condiciones
ambientales, practicas de siembra, tipo de suelo, cultivo post emergente y fertilizantes,

pueden variar la calidad y cantidad de los componentes de la semilla [23].

Tabla 4. Componentes de la semilla de linaza [15,17,21,24].

Componente %
Grasas 41
Proteina 20
Fibra dietética. 22-28
Humedad 7.6
Cenizas 3.4
Lignanos 0.6-1.3
Acido galico 0.32-0.38
Flavonoides 0.25-0.50

Tabla 5. Minerales contenidos en la semilla de linaza [25].

Mineral ppm
Fe 0.1272

K 1.1884
Mg 1.1532
Na 3.1848
Mn 0.0060
Zn 0.1055
Ca 0.0597
Cu 0.0059
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Tabla 6. Aminoacidos contenidos en la semilla de linaza [26].

Aminoacido g/100g de proteina de
semilla de linaza café (NorLin?)
Alanina 4.4
Arginina 9.2
Acido aspartico 9.3
Cisteina 1.1
Acido glutamico 19.6
Glicina 5.8
Histidina 2.2
Isoleucina 4.0
Leucina 5.8
Lisina 4.0
Metionina 1.5
Fenilalanina 4.6
Prolina 3.5
Serina 4.5
Treonina 3.6
Triptofano 1.8
Tirosina 2.3
Valina 4.6

Norlin es un medio de cultivo de aceite de linaza de rendimiento bajo, medio y alto desarrollado

por la Estacion de Investigacion de Agricultura de Canada.

2.2.4 Mucilago de linaza (ML)

Mixospermia es el proceso en el cual semillas y frutas exudan mucilago [27]. Al ML se le
considera como goma o hidrocoloide por su solubilidad en agua y su capacidad de
aumentar la viscosidad en solucion acuosa [28]. Este mucilago se encuentra compuesto
por un 80 % de carbohidratos, un contenido de proteina entre un 4 — 20 % y cenizas (3 —
9 %) [29]. Es un polisacarido heterogéneo compuesto por dos fracciones principales:
arabinoxilano neutro (AX) (75 %) y ramnogalacturonano | (RGI) (25 %) [30, 31]. El AX
contiene los monémeros neutros: xilosa con un 30.20%, arabinosa con 9.20 % y galactosa
con 19.40 %, mientras que el (RGI) contiene los mondmeros &cidos: rhamnosa con un

15.40 %, acido urénico (acido D-galacturonico) 23.40 %, fructosa un 10 % y finalmente
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glucosa con 2.60 % [16,22,30], y los porcentajes varian acorde al sitio de cultivo [29].
Elboutachfaiti et al. (2017) reportaron que este mucilago posee un peso molecular
promedio en peso de MWW de 1230 KDa y un peso molecular promedio en nimero MN de
821 KDa [31], los cuales se comprenden del AX que contiene un peso molecular alto
oscilando en valores de 1470 KDa [32], 1.300 KDa [31] y 1200 KDa [33], a elevadas
concentraciones sus viscosidades son muy altas con un comportamiento pseudoplastico
[34, 35]. Por su parte el RGI, contiene dos fracciones, una de 650 KDa y 17 KDa [33], las

cuales exhiben comportamientos de tipo newtoniano [35].

2.3. Artocarpus heterophyllus Lam (Yaca)
2.3.1 Generalidades

La yaca fue seleccionada debido a que es una fruta de produccién nacional y carece de
investigacion en México, por tanto, se buscO encontrarle potenciales usos con su
mucilago y el almidén contenido en sus semillas. Esta es una fruta producida por arboles
lactiferos pertenecientes a la familia moracea y especie de Artocarpus [36]. Este tipo de
arboles tiene valores entre 8 - 25 m de altura donde los primeros afios crece rapidamente
alrededor de 1.5 m/afo, disminuyendo esta tasa hasta 0.5 m/afio y es cuando este arbol
alcanza la madurez [37]. El fruto es recolectado de los tallos, los cuales son capaces de
producir un lechoso de savia [38]. Yaca, también conocida como jack, jaca o jackfruit es
una fruta que crece en climas céalidos y humedos [37], el peso de cada fruta oscila entre
los 5y 50 kg [39] es por esto, por lo que se le puede considerar como la fruta mas grande
entre las frutas, teniendo una forma conica hexagonal y posee una corteza verde a
marrén amarillenta (Figura 2) [36], con valores de 22 a 90 cm de largo, 13 a 50 cm de
diametro y un tamafio de tallo de 5 a 10 cm [40]. La parte interna de la fruta se encuentra

compuesta por el perianto, pericarpio (parte comestible), semilla y por un eje o centro
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(Figura 3) [41]. Esta fruta contiene nutrientes esenciales como carbohidratos, fibra,
proteinas, grasas, vitaminas, minerales, carotenoides, flavonoides y almidon [42,43]. Las
cantidades de los diferentes componentes de la yaca varian en términos de la maduracion

de la fruta. En las Tablas 7, 8 y 9, se expone esto ultimo.

Tabla 7. Composicién de yaca (base fresca) y su comparacion de concentracion respecto

a la maduracion [20].

Componente Fruta sin madurar (dias) Fruta madura (dias)
Agua (g) 76.2 —85.2 72-94
Proteina (g) 20-26 1.2-19
Grasas (g) 0.1-0.6 01-04
Carbohidratos (g) 94-115 16 —-25.4
Fibra (9) 26-3.6 1-15
Azucares totales (g) - 206 -21.2
Minerales totales (g) 0.9 0.8-0.9
Calcio (mg) 30.0-73.2 20— 37
Magnesio (mg) - 27 -30
Fosforo (mg) 20-57.2 38-41
Potasio (mg) 287 — 323 191 — 407
Sodio (mg) 3.0-35 2.0-41
Hierro (mg) 04-19 05-11
Vitamina A (IU) 30 175 — 540
Tiamina (mg) 0.05-15 0.03-0.09
Riboflavina (mg) 0.05-0.20 0.05-04
Vitamina C (mg) 12-0-14.0 7-10
Energia (KJ) 50 — 210 88 — 410

Tabla 8. Diferencia de concentracibn de vitaminas en yaca fresca respecto a su

maduracion [37].

Contenido de vitaminas en yaca fresca (mg/100g
Edad de la fruta (dias) Bl B2 C
45 3.9 35.7 18.5
55 14.2 | 124.2 | 19.67
65 12.6 | 122.7 | 23.1
75 - 133 | 24.03
85 - 48.2 22.5

29




Tabla 9. Variacion de concentracién de minerales en yaca fresca [37].

Edad de la fruta Elemento (mg/1009)
(dias) Ca Mg Cu Fe Mn Pb
45 284 | 37.8 | 0.28 | 4.24 | 0.56 0.08
55 29.86 | 37.38 | 0.26 | 2.64 | 0.56 0.32
65 26.9 [36.92| 0.36 | 1.20 | 0.54 0.28
75 33.8 [ 36.52| 0.30 | 1.84 | 0.56 0.28
85 31.28 [ 36.96| 0.38 | 3.26 | 0.56 0.20

Cascara de la yaca

(B) Region Fusionada entre Cy B

(A) Regién

tpicarplo
Mesocarpio Pericarpio
Endocarpio

(C) céascara

Figura 3. Yaca partida por la mitad. El perianto de la yaca se divide en 3 regiones (A)
Parte “carnosa” que rodea la parte externa del pericarpio. (B) Regién fusionada entre la
cascaray la region A. C Cascara. Imagen modificada de (Mijin & Ding, 2020) [41].

30



2.3.2 Clasificacion taxondmica
El nombre Artocarpus, proviene de dos palabras griegas, “artos” (pan) y “karpos” (fruta)

[38]. En la Tabla 10, se enuncia la clasificacion cientifica completa de la fruta.

Tabla 10, clasificacion taxonémica de la yaca [44].

Reino Plantae
Subreino Viridiplantae
Superdivision Embryophyta
Divisién Traqueofita
Subdivision Espermatofitas
Clase Magnoliopsida
Superorden Rosanae
Orden Rosales
Familia Moraceae
Géner o Artocarpus
Especie Artocarpus heterophyllus Lam.

2.3.3 Almidén de la semilla de yaca

La semilla de yaca es firme, cerosa, de forma ovalada y oblonga, mide de 2 a 4 cm de
largo, de 1 a 2 cm de ancho y tienen una masa de 2.5 g a 14 g de masa (Figura 4) [43].
Esta semilla se encuentra formada por un arilo transparente en la capa superior y por una
subcapa llamada espermodermo de color café, la cual cubre al cotiledén [45,46]. La yaca
en el estado de maduracién contiene aproximadamente de 100 a 500 semillas cubiertas
por los bulbos, lo cual representa un 18 — 25 % de la masa total de la fruta [40]. Estas
semillas son ricas en carbohidratos y proteinas, contienen un 67 y 20 %, respectivamente,
ademas, contienen dos lectinas: jacalina y artocarpina, las cuales tienen propiedades
antifingicas, antibacterianas y anticancerigenas [47]. Respecto a los carbohidratos, se ha
documentado que estas semillas contienen en promedio un 60 % de almidén en base
seca [48]. Debido a su contenido relativamente alto de almidon resistente y amilopectina,

comparado con otros productos naturales (Tabla 11), diversos estudios de la semilla de
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yaca la ubican como un buen candidato para la obtencién futura de almidén, ademas,
estudios sugieren el uso potencial de éste en productos alimenticios y farmacéuticos

[49,50]

Tabla 11 Comparacion de almidén resistente y contenido de amilosa proveniente de

diferentes fuentes naturales [49].

Almidén Almidén resistente (%) | Contenido amilosa (%)
Semilla yaca 207+ 2.4 26.4+0.7
Almidén de platano 58.7+2.1 279204
Almidén de yuca 73+1.1 23.3+0.6
Almidén de frijol mungo 145+0.9 35.1+0.6
Almidon de arroz 1.1+0.3 21.2+0.8

Figura 4. Semillas de yaca.

32



2.3.4. Mucilago de la yaca

El mucilago se extrae del perianto (regién A) (Figura 3) y mayoritariamente de los
pericarpios (pulpa o bulbo). Estos ultimos son conocidos como “carne de yaca” y es
consumida fresca o procesada, equivale del 10 al 15 % de peso total de la fruta y contiene
un alto contenido de carbohidratos y proteinas [51]. A diferencia de la semilla de linaza, en
la yaca tanto la parte de la pulpa como los periantos ya contienen el mucilago en sus
partes externas e internas, no es requerido de manera forzosa tenerlas en solucion
acuosa para que éstas exuden el mucilago, sin embargo, es necesaria para facilitar la
extraccion de éste. El contenido de carbohidratos en el mucilago es de alrededor del 80 %
[52]. Este mucilago en solucién acuosa se dispersa e hincha produciendo soluciones

viscosas [52,53].

2.4. Emulsiones

Una emulsién es un sistema coloidal, en el cual se mezclan dos liquidos no miscibles
entre si, debido a que hay una region tridimensional de contacto entre las fases que
interaccionan a la cual se le denomina, capa interfacial, capa superficial o interfase [64].
Las emulsiones pueden ser clasificadas segun el tamafio de los glébulos: macroemulsion
(1-100pum) [55] y microemulsién (<100nm) [56]. Estos sistemas se clasifican de dos
maneras 1) afinidad entre las particulas que integran al coloide y 2) estado fisico de los
componentes que integran al coloide. Estas a su vez, se clasifican en dos tipos: 1) las de
aceite en agua (O/W): consisten en globulos de aceite dispersas en agua y 2) agua en
aceite (W/O): en este caso el agua se dispersa en glébulos sobre el aceite [57]. Estos
sistemas coloidales son de uso comlUn en diferentes areas como la cosmética,
farmacéutica y alimenticia [55]. En términos generales, para realizar una emulsion estable,

se requieren tres componentes: agua, aceite, y un emulsionante. El tipo de emulsién
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(O/W) o (W/O) requerida, determinard el tipo de emulsionante necesario para el sistema
[58]. La eleccién de un emulsionante se basa en las caracteristicas quimicas de éste, es
decir, éstos contienen una parte polar (hidrofilica) en su cadena y una parte no polar
(hidréfoba), por tanto, estos rompen la tensién superficial y facilitan la formacion de la
mezcla proporcionando una estabilidad a la misma [59]. La estabilidad de un sistema,
cualquiera que este fuera, se define en términos termodinamicos [57]. Las emulsiones son
termodindmicamente inestables, y cinéticamente estables durante un periodo prolongado,
llegando ser hasta décadas [60]. Los sistemas coloidales presentan un estado de mayor
energia libre, comparado con sus fases integrantes por separado, por tanto, tienen una
tendencia termodindmica a desplazarse de forma espontanea a un estado de minima

energia, lo cual se deriva en la en la ruptura del estado coloidal [57].

2.4.1. Inestabilidad de emulsiones

Factores como la distribucién del tamafio de glébulo, diferencia de densidades entre
ambas fases (dispersa y dispersante), HLB, viscosidad y temperatura, influyen en la
estabilidad de una emulsion. Los diferentes procesos fisicos que conducen a la

inestabilidad de una emulsion (Figura 5), estan citados en la Tabla 12.

Tabla 12. Diferentes procesos de inestabilidad en emulsiones [61]

Proceso Descripcién

Cremado y sedimentacion | Este proceso es el resultado de fuerzas externas
generalmente gravitacionales o centrifugas. Cuando tales
fuerzas exceden el movimiento térmico de los glébulos
(movimiento Browniano), un gradiente de concentracion se

acumula en el sistema con los glébulos mas grandes en
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movimiento, éstas tenderan ir hacia la superficie (si su
densidad es menor que la del medio) o hacia abajo (si su

densidad es mayor que la del medio).

Coalescencia

Proceso de adelgazamiento y rotura de la pelicula liquida
(interfase) entre glébulos dando como resultado que se
produce la unién de dos o mas glébulos para formar
glébulos mas grandes. El caso limite para la coalescencia
es la separacién completa de la emulsion en dos fases

liquidas distintas.

Maduracion de Ostwald

Este efecto resulta de la solubilidad finita de las fases
liquidas. Liquidos a los que se hace referencia como
"inmiscibles" a menudo tienen solubilidades mutuas que no
son despreciables. Las emulsiones son generalmente
polidispersas, los glébulos de menor tamafio se difunden

dentro de los glébulos de mayor tamafio.

Floculacion

Este proceso se refiere a la agregacion de los glébulos (sin
ningun cambio en el tamafo del glébulo) generando un
aglomerado de éstas en alguna parte del sistema. Es el
resultado de las atracciones de Van der Waals. La
floculacién ocurre cuando no hay suficiente repulsién para
mantener los glébulos separados a distancias donde la
atraccion de Van der Waals es débil. La floculacion puede
ser "fuerte” o "débil", dependiendo de la magnitud de la

energia atractiva involucrada.

Inversiéon de fases

Proceso mediante el cual habra un intercambio entre la
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fase dispersa y el medio. Por ejemplo, una emulsién O / W
puede

con el tiempo o ciertas condiciones, convertirse a una
emulsiéon W / O. En muchos casos, la inversion de fases
pasa por un estado de transicion en el que se producen

emulsiones mdltiples.

Separacion de fases

Glébulos de la fase dispersa tienden a ir hacia la superficie

debido a una diferencia de densidades.

Cremado

oa\es"e‘“da I

C
Coalescencia /
)

Qe

Maduracion de Oswald
./’ 0560 Q T,
o 80 °9
o °0 O °%~0 9
o O o o (o5
Floculacion l] o o
o]
rem— (1 . o

l Coalescencia

Coalescencia

Figura 5. Diferentes procesos de inestabilidad en emulsiones [61].
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2.5 Efecto estérico

2.5.1. Adsorcion

La adsorcion es un proceso superficial y reversible donde una molécula llamada
adsorbato se adhiere sobre la superficie de un sélido o en la interfase de un liquido /
liquido, llamado adsorbente [62, 63]. La adsorcién de polimeros sobre la interfase de un
liguido / liquido es utilizada para estabilizar emulsiones, debido a que en este proceso de
reduce la tension interfacial [63, 64]. Hay dos procesos de adsorcion: fisico y quimico; el
primero es un proceso endotérmico y ocurre gracias a interacciones de Van der Waals,
mientras que el segundo, por el contrario, es un proceso exotérmico e involucra la
formacion de nuevos enlaces en la superficie (usualmente de tipo covalente) entre el

adsorbato y adsorbente [65].

2.5.2. Estabilizantes estéricos

Una manera de estabilizar una emulsién es mediante el uso de polimeros estabilizando al
sistema mediante efecto estérico. Este término es utilizado en la estabilizacién de
particulas coloidales por macromoléculas no i6nicas adsorbidas y con efectividades
iguales en medios acuosos y no acuosos [66]. El polimero se enlaza a la superficie de las
particulas dispersas, estos enlaces se llevan a cabo mediante adsorcién, dando como
resultado una capa protectora de polimero evitando la agregacién de particulas debido a
las atracciones de Van der Waals (Figura 6) [67, 68]. Esta estabilizacién estérica es

sensible a cambios de disolvencia y cambios en la masa molecular de los polimeros [69].

Los polimeros que muestran una mejor estabilizacion estérica son aquellos polimeros
anfifilicos de bloque o injertados, donde una parte del polimero es soluble en el medio
dispersante mientras que la otra parte es insoluble en el medio dispersante [70]. Asi
mismo, estos polimeros contribuyen a la estabilidad de sistema por cargas, es decir, un
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sistema serd mas estable en medida que el potencial zeta sea mayor (valor absoluto) [71].
A temperatura constante el proceso de interpenetracion del polimero es endotérmico, en
el cual la adecuada energia libre de Gibbs (AG) suministrada al sistema supera las
fuerzas de dispersién de London y la estabilizacion estérica se da con una contribucién

positiva de la entalpia AH y una contribucién negativa de la entropia AS ecuacion 1 [72].

AG = AH —TAS Ecuacién 1)

Figura 6. Representacion de dos glébulos sin agregarse debido al efecto estérico.

2.6 Caracterizacion fisicoquimica de los polimeros

2.6.1 Viscosidad

La propiedad que caracteriza la resistencia de un fluido a fluir se le denomina viscosidad
(W) [54]. Para liquidos de bajo peso molecular tienden a tener un comportamiento
newtoniano, es decir que la viscosidad se mantiene constante a cualquier velocidad de
cizalla (y) mientras que para los polimeros en solucién su viscosidad depende de la
velocidad de corte aplicada, es decir, la viscosidad disminuye conforme se aumenta la
velocidad de corte, por lo que se denomina viscosidad aparente [73] y al fluido se le
conceptualiza como pesudoplastico (Figura 7). Los polisacaridos tienen este ultimo
comportamiento el cual tiene que ver con sus propiedades funcionales como agente
espesante o gelificante, las cuales se relacionan con aplicaciones entre otras en
emulsiones como estabilizantes [74].
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Dilatante

\ MNewtoniano
Pseudoplastico

Figura 7. Tipos de fluidos newtonianos y no newtonianos. Viscosidad (l) vs velocidad de

corte (y).

2.6.2 Densidad verdadera, compactada y aparente

La densidad es un parametro fisico de suma importancia. En los polvos hay tres tipos de

densidades, las cuales se especifican en la Tabla 13.

Tabla 13. Tipos de densidades en polvos [75, 76].

Tipo de densidad

Definiciéon

Densidad verdadera (pv)

Cociente de la masa de una muestra en un determinado

volumen sin considerar poros.

Densidad compactada (pc)

La densidad compactada es un aumento de la
viscosidad aparente y se obtiene después de golpear

mecéanicamente el recipiente que contiene la muestra.

Densidad aparente (pa)

Relacion entre la masa y el volumen considerando

poros y agua.
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2.6.2.1 indice de Carr e indice de Hausner

La fluidez de los polvos granulares es importante en los procesos de manipulacion de
diferentes industrias como la alimenticia, farmacéutica, mineral, etc. El indice de Hausner
y Carr son dos maneras empiricas de expresar la fluidez de un polvo sin embargo se debe
tener en consideracion que estos indices no funcionan en todos los casos y no actdan
como herramientas predictivas [77]. El indice de Hausner se basa en las densidades
aparentes y compactadas para determinar una relacion con la fluidez del polvo, mientras
que el indice de Carr es un indice de compresibilidad de un polvo [77, 78]. En la Tabla 14

se mencionan los valores de estos parametros y la relacién con la fluidez del polvo.

Tabla 14. Valores para indice de Carr e indice de Hausner [78]

Propiedad del fluido indice de Carr indice de Hausner

Excelente 1-10 1.0-1.11

Muy buena 11-15 1.12-1.18

Buena 16-20 1.19-1.25

Regular 21.25 1.26-1-34

Mala 26-31 1-35-1.45

Muy pobre 32-37 1.46-1.59

Extremadamente >37 >1.6

pobre
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2.6.3 Peso molecular

El peso molecular de un polimero es una propiedad fisicoquimica la cual se encuentra
relacionada de manera intrinseca con otras propiedades como punto de fusion,
resistencia al calor, resistencia a los disolventes y viscosidad [79,80]. Hay una variedad de
métodos para la determinacion de pesos moleculares en los polimeros, que, a su vez,
éstos se clasifican en dos ramas: absolutos y relativos [6]. En el presente proyecto se

trabajo con el siguiente método para tener una aproximacion.

2.6.3.1 Viscosimetria

En comparacion con los disolventes puros, las soluciones de polimeros tienen
viscosidades mas altas. Este efecto depende tanto de la concentracion del polimero como
de su masa molar y permanece medible incluso para soluciones muy diluidas (x10?, x102
g/dl), en las que las cadenas de polimero ya no estan enredadas [81, 82]. La viscosidad
relativa (W) se define como el cociente de la viscosidad de la solucion de polimero (p)
sobre la viscosidad del solvente puro (Uo) (ecuacién 2) [6]. Este cociente es idéntico a una
medida experimental la cual mide el tiempo de elucién en un tubo capilar de una solucién

de polimero (1) y el tiempo del solvente puro (to) [82].
oot .
=—=— E on 2
u(rel) 0 to cuacion 2)

La operaciéon de la resta de g menos Lo divido entre po (ecuacion 3) se obtiene la
viscosidad especifica (usp). Si la medicion se realiza en un viscosimetro capilar de
dimensiones especificadas y a baja concentracion de polimero (de modo que la densidad
de la solucion sea aproximadamente la misma que la del disolvente), las viscosidades po y

U se representan en una buena aproximacion por los tiempos de elucion ty to [6].

( )_u—uo_t—to E 6m 3
u(sp) = o - to cuacion 3)
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Si la viscosidad especifica es dividida entre la concentracibn se puede obtener la
viscosidad reducida (red). (Ecuacion 4).

u(red) = @ Ecuacion 4)

Debido, a que la viscosidad reducida depende de la concentracion del polimero en
solucioén y esta influenciada por la desviacién del comportamiento ideal de la solucion, es
una practica comun extrapolar los valores medidos a una concentracién cero. El nimero
asi obtenido se llama el indice de Staudinger [n] o también referenciado como viscosidad

intrinseca (ecuacion 5) [81].

] = lcii%n(sp)

Ecuacion 5)
Si se grafica usp/C vs la concentracion (figura 9) generalmente da un comportamiento
lineal, extrapolando a cero e interceptando en el eje-Y se puede obtener la viscosidad
intrinseca la cual depende del tamafio de la macromolécula, geometria de la molécula y
temperatura [79]. La ecuacion de Mark-Houwink-Kuhn (ecuacion 6) proporciona una
manera de obtener el peso molecular si se tiene la viscosidad intrinseca [6].

[n] = K * M* Ecuacion 6)
Donde M es el peso molecular, K y a son constantes de Mark-Houwink, K es especifica
para cada polimero en determinado solvente y valores de a se encuentran entre valores

de 0.5 y 2.0, cercanos a 0.5 suponen una esfera ideal mientras que a 2.0 suponen

moléculas en forma de barra [81].
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1[

Figura 8. Gréfica [Hsp vs C. a: polimero con alto peso molecular; b; polimero con
mediano peso molecular y c: polimero con bajo peso molecular [6].

2.6.4 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Calorimetria diferencial de barrido es un método que analiza las transiciones térmicas que
ocurren en un polimero cuando éste es enfriado y calentado en una atmdésfera inerte. En
polimeros amorfos y semicristianos se puede determinar la temperatura de transicion
vitrea (Tg) y temperatura de fusién (Tm) [6]. Para determinar ambas temperaturas, se
requiere suministrar energia a la muestra de polimero, por tanto, ambas temperaturas son
procesos endotérmicos, siendo Tg menor que Tm [81]. La transiciébn de Tg se da con
movimientos de segmentos de cadenas en un cierto volumen disponible (volumen libre),
mientras que las cadenas de un polimero 100 % cristalino no pueden ejecutar estos

movimientos debido interacciones que hay entre ellas y a la falta de un volumen libre [82].
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2.7 Formacioén de peliculas

Peliculas comestibles y biodegradables pueden ser una alternativa a los materiales de
empaques sintéticos debido a su capacidad de prevenir pérdida de humedad y olor,
transporte de solutos o absorcion de agua en la matriz de los alimentos [83]. La formacion
de peliculas en biopolimeros se da por diferentes mecanismos, incluyendo: fuerzas
intermoleculares, fuerzas electrostaticas e interacciones iénicas [84]. En la mayoria de los
casos es necesario agregar plastificantes al polimero formador de pelicula para mejorar
las propiedades fisicas u otras funcionalidades de la pelicula [84, 85]. El plastificante se
afiade al material polimérico para modificar la organizacion tridimensional, provocando
que decrezcan las fuerzas intermoleculares e incrementando el volumen libre y movilidad
de las cadenas de tal forma que se incrementa la extensibilidad y flexibilidad, mientras

que al mismo tiempo decrece la cohesién y rigidez [86].

2.7.1 Propiedades mecéanicas

Dentro de las propiedades mecanicas se encuentran la deformacion, trabajo de ruptura y
modulo de Young (Y), este Ultimo describe la rigidez relativa de un material que se mide
por una pendiente de la elasticidad [87]. Se calcula por la relacion entre el valor del
esfuerzo (o) y su valor de deformacion (E) correspondiente (Figura 9). Este médulo de
describe la rigidez relativa o rigidez de un material, es decir, un material rigido tendra un
modulo de elasticidad alto, mientras que un material flexible tendra un modulo de

elasticidad bajo [88].
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Figura 9. Modulo de Young.
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3. HIPOTESIS

a) Si los mucilagos de yaca y linaza funcionan como agentes gelificantes en medios
acuosos, entonces éstos pueden tener la capacidad de estabilizar emulsiones (O/W)

y/o fungir como agentes formadores de pelicula.

b) Si el almidon extraido de la semilla de yaca se dispersa en medios acuosos formando

geles, entonces éste posee la propiedad de formar peliculas poliméricas y, debido

a la retrogradacion de éste, tiene la capacidad de formar materiales plastificados.
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4. OBJETIVOS

Objetivos generales

1) Extraer los mucilagos de yaca y linaza mediante precipitacion utilizando etanol
como disolvente organico para su evaluacion como estabilizantes estéricos
en emulsiones (O/W) y como agentes formadores de pelicula, ofreciendo asi,
potenciales aplicaciones en industrias como la farmacéutica, alimenticia y/o

cosmética.

2) Efectuar la extraccion del almidon de la semilla de yaca por medio del método alcalino
para su evaluacion como agente formador de peliculas y de materiales plastificados,
con la finalidad de ofrecer futuras alternativas en la industria farmacéutica, alimenticias

y/o cosmeética

Objetivos particulares
a) Caracterizar las propiedades reoldgicas y térmica de los mucilagos de yaca y linaza en

base seca como potenciales estabilizantes estéricos y agentes formadores de pelicula.

b) Determinar los parametros reolégicos y térmico del almidén de la semilla de yaca en

base seca como agente formador de pelicula.

c) Realizar reogramas de los 3 polimeros a distintas concentraciones mediante la
medicién de la velocidad de corte vs viscosidad para determinar su comportamiento
reolégico.
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d) Preparar emulsiones (O/W) estabilizadas a partir del mucilago de yaca y/o linaza para

evaluar la estabilidad de dichos sistemas.

e) Medir el didmetro de globulo y estabilidad a las emulsiones formadas en funcion
del tiempo, almacenadas a temperatura ambiente y 40°C para analizar con que

mucilago y concentracion de este se obtienen mejores resultados.

f) Formar peliculas a partir de los 3 polimeros obtenidos a través del uso de dos

plastificantes: propilenglicol y glicerina para conferir sus propiedades mecénicas.

g) Caracterizar las peliculas formadas mediante los siguientes parametros: trabajo de
ruptura por elongacion, médulo de Young y % de elasticidad, para obtener la mejor

combinacién de mucilago y plastificante.

h) Preparar materiales plastificados a partir de los geles del almidon de la semilla
mediante la técnica de secado en frio, como una nueva alternativa de plasticos

de origen natural.

i) Obtener la capacidad de carga maxima y degradabilidad de los materiales plastificados

a partir del empleo de un Texturometro e hidrélisis acida y basica para conferir su

resistencia y biodegradabilidad.
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5. JUSTIFICACION

La investigacion de la semilla de linaza y la yaca se determiné debido a que ambas son
de produccién nacional y la falta investigacién de sus componentes en el pais. Por tanto,
en el caso de la yaca se decidio estudiar al mucilago exudado por la pulpa y al almidon
contenido en sus semillas. Mientras que, para la semilla de linaza se investig6 el mucilago
exudado. Aunado a lo anterior, los 3 polimeros trabajados tienen los beneficios de que
son de fuentes renovables, biodegradables, no téxicos, de facil acceso y “econémicos”.
El resultado de trabajar con estos polimeros conlleva una contribucion a la investigacion
del uso de polisacaridos aplicados como estabilizantes estéricos y agentes formadores de
pelicula. De forma adicional, ofrece opciones para la creaciéon de nuevos proyectos que

implican el aprovechamiento de recursos de naturales y nacionales.

Respecto a los usos, éstos se decidieron con el objetivo de ofrecer mayores opciones a
industrias como la farmacéutica, cosmética y/o alimenticia debido a sus propiedades
biodegradables y de no toxicidad, aunado a la miscelanea de aplicaciones en estas
industrias como recubrimientos entéricos, mascarillas para la piel, para prevenir pérdida

de olor o humedad en alimentos, cremas, aderezos, sueros para la piel, etc.

En este punto, cabe aclarar que, el estudio de los mucilagos como estabilizantes no se
abarcaron otros aspectos para la estabilizacibon de emulsiones como tipo de
emulsificacién, tension superficial, potencial zeta, entre otros . Esto, debido a que solo se

determiné estudiar la capacidad de los mucilagos en funcién de su matriz gelatinosa.
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6. PARTE EXPERIMENTAL

6.1 Reactivos y equipos

®

®

®

®

®

®

®

®

Reactivos.

Aceite de oliva extra virgen (Sesajal Productos)
Ciclopentasiloxano - KF- 995® (Quimica Delta)
Triglicéridos de capril caprico — Dermol M-5® (Sintoquin)
Aceite mineral 85 (Conjunto Lar de México)

Hidréxido de sodio en hojuelas grado reactivo (J.T. Baker, México)
Etanol 96° G.L. (Conjunto Lar de México)
Metilparabeno (Conjunto Lar de México)
Propilparabeno (Conjunto Lar de México)

Propilenglicol (Conjunto Lar de México)

Glicerina (Pochteca materias primas)

Equipos.

Estufa (Revco, RC05000T-9-ABC)

Viscosimetro Brookfield DV3T (Canada)

Horno (Modelo 16 - GLA PRESICION SCIENTIFIC)
Viscosimetro de tubo capilar CANNON-FENSKE serie 400 para liquidos claros.
KIMAX

Texturometro (Brookfield, CT3, Version 2.1)
Calorimetro (DSC, Q10, TA Instruments)

Ultra-turrax® T50 (IKA), Ultra-Turrax® T18 (IKA)
Agitador digital (IKA, Rw20)

Molino de muelas (ERWEKA, R0108)
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6.2. Diagramas de proceso del mucilago de linaza
En la Figura 10 se describe el proceso de obtencién, mientras que en la Figura 11 se

resume el diagrama del plan experimental para el mucilago de linaza.

Recepcion de la semilla

Frocesg de tamizado

W

Hidratacian de |= semilla

!

Separacion de la semilla y la fase

Solidos descartados

acuosa por filktracion

Filtracidn de la fase

Cuosa

L 3

Precipitacion del mucilago

L3

Faze acuoss

Obtencion del mucilago por filtracion
descartads

Centrifugacion del mucilaga }|———

Deszcartado =l

getanal remansnte

Secado del mucilago

Maolienda del mucilago

W

Empacado y almacemamisnto
del mucilago

Figura 10. Diagrama de obtencion del mucilago de linaza.
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Hidratacion de la semilla

h

Extraccidn del mucilago

h

Caracterizacion fisicoquimica del
mucilago

N

Formacion de geles

Produccion de las  |+— Formacidn de peliculas

emulsiones
4

Pruebas mecanicas

N

Estudios de estabilidad

Figura 11. Diagrama del plan experimental para el mucilago de linaza.
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6.2.1 Descripciéon de la obtencién del mucilago de linaza
La obtencion del mucilago se basé con lo reportado por Devie & Bathia, 2019 [30]. Los
rendimientos fueron obtenidos con base a la semilla de linaza seca, a partir de la

hidratacion y se calcularon con la ecuacion 7.

L Peso del mucilago seco
Rendimiento (%) = g

x100 Ecuacién 7)

Peso incial de la semilla

1) Tamizado de semillas para eliminar particulas ajenas a la semilla.

2) Hidratacién durante 3h.

3) Se separo el mucilago exudado y las semillas mediante filtracion al vacio, utilizando
una malla de acero inoxidable #20.

4) La fase acuosa obtenida se filtr6 empleando filtracion al vacio con una malla de acero
inoxidable #45 para eliminar impurezas.

5) Se agregdé etanol 96°G.L. en una relacion 3 a 1 en volumen para precipitar el
mucilago.

6) El mucilago se obtuvo mediante filtracion utilizando un tamiz #150 (Figura 12).

7) Posteriormente se centrifugd a 3500rpm durante 5 minutos para eliminar el etanol
remanente.

8) El proceso de secado del mucilago consistié en un calentamiento a 50°C durante 6 h
utilizando un horno (16 - GLA PRESICION SCIENTIFIC). El producto obtenido se
tritur6 en un mortero y se guardd en bolsas de plastico con silicas para ser

almacenado asi en desecadores.

53



6.3 Diagramas de proceso del mucilago de yaca
El diagrama de obtencion del mucilago de yaca proveniente de la pulpa y periantos se
encuentra en las Figura 12, mientras que en la Figura 13 se presenta el diagrama del plan

experimental para este mucilago.

e
Obtencion manuzl de los periantas v pulpa por separada

|

Hidratacion de los periantos v

pulpa (por separado)

w

Separacion de los solidos y fase
———— Solidos descartados

aluosa

w

Filtracion de la faze acuosa

Frecipitacion del mucilago

|

Obte=ncion del mucilago por filtracian descartada

Fas= acuosa

w

Centrifugacicn del mucilago .

Descartado =l

l gtanol remansnts

Secado del mucilago

l

Maolienda del mucilago

|

Empacado v almacenamisnto

del mucilago

Figura 12. Diagrama de obtencién del mucilago de yaca (pulpa y periantos).
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Hidratacion de la pulpa y periantos (por
separadao)

1

I Extraccion del mucilaco I

l

Caracterizacion fisicoguimica del |

mucilago

1

I Formacidn de geles

Produccidn de las ‘ L. ,
-+ Formacion de peliculas

emulsiones

I |

Pruebas mecanicas
Estudios de estabilidad I

Figura 13. Diagrama del plan experimental para el mucilago de yaca.
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6.3.1. Descripcién de la obtencién del mucilago de yaca

Los procesos de obtencion de los mucilagos siguieron la metodologia reportada por
Sabale et. al., 2012 [52]. Se realiz6 la extraccién del mucilago por separado entre la pulpa
(pericarpios) y los periantos (region A) en principio para determinar si los periantos
exudaban mucilago y en segundo para determinar los rendimientos (ecuacion 8) por

separado.

peso mucilago seco

Rendimiento(%) = x100  Ecuacion 8)

masa inicial de la pulpa o periantos

1) La pulpa y los periantos (region A) se obtuvieron manualmente al realizar cortes en el
eje de la fruta.

2) Se realiz6 la hidratacion de ambos (por separado). Los tiempos de hidrataciéon fueron
de 24h con agitacion esporadica. Posteriormente se llevaron a punto de ebullicién por
30 minutos.

3) Se recuperaron las fases acuosas mediante filtracion al vacio utilizando una malla de
acero inoxidable #20. Se descartaron los solidos.

4) Cada una de las fases acuosas se filtraron nuevamente por filtracion al vacio, utilizando
una malla de acero inoxidable #45 para eliminar cualquier impureza.

5) Se agreg6 etanol 96°G.L. en una relacion 4 a 1 en volumen para la precipitacion del
mucilago.

6) Por separado se decantaron las soluciones resultantes con un tamiz #150 para
obtener el mucilago. Las fases acuosas se descartaron.

7) Los mucilagos se centrifugaron a 3500rpm para eliminar residuos de etanol.
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8) El proceso de secado de los mucilagos consistié en una temperatura de 45°C por 12h

utilizando un horno (16 - GLA PRESICION SCIENTIFIC).

9) Los mucilagos secos se trituraron en un mortero por separado y se guardaron en

bolsas de plastico con silicas para ser almacenados en desecadores para su posterior

uso.
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6.4. Diagramas de proceso del almidén
En la Figura 14 se presenta el diagrama de obtencion, mientras que en la Figura 15 se

resume el plan experimental para el almidén de la semilla de yaca.

Lavado de las semillas con agua destilads

l

Remoacion manual de los arilos

Hidratacion =n NaoH

|

remocion manual del espermodermc

mMaolienda d

Empacado v elmacenamiento en refrigeracion

Hidrataciomn en MHa0OH

l

Filtracion de los solidos |

descartada

1
Levado de los salidos con agua destilada

mefrigeracion

l

Froceso de secado

Empacadao v almacemnamisnto

Figura 14 Diagrama de obtencién del almidén de la semilla de yaca.
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Descortezado de las semillas

1

Extraccion del almidon

1

Caracterizacion fisicoguimica del

almiddn

l

Formacion de geles

Formacion de peliculas

b

Propiedades mecanicas

Formacion de
materiales plastificados

!

Propiedades mecanicas
e hidrolisis

Figura 15. Plan experimental para el almidén de la semilla de yaca.
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6.4.1 Descripcion de la obtencion del almidon de la semilla de yaca
El proceso de obtencién del almidon se realiz6 siguiendo la metddica reportada por Noor

et al., 2019 [46]. Los rendimientos se calcularon con la ecuacion 9.

Peso del almidén seco

Rendimiento (%) = x100 Ecuacion 9)

Peso inicial de las semillas

1) Se lavaron las semillas con agua destilada para eliminar mucilago procedente la
pulpa.

2) Se retiraron manualmente los arilos de las semillas.

3) Las semillas se hidrataron en una solucién acuosa de NaOH al 5 % por 3h.

4) Se les realizaron lavados con agua destilada y los espermodermos fueron retirados

5) Las semillas se trituraron en un molino de muelas (R-0108, ERWEKA).

6) Los solidos obtenidos se secaron a 60°C por 24 h utlizando un horno (16,
GLA PRESICION SCIENTIFIC).

7) En una solucion de NaOH 0.5 % se adicion6 el polvo obtenido durante 6h con
agitacion constante.

8) La solucion se filtré por un tamiz #150 y se descarté la solucién acuosa.

9) Se enjuagaron los sdlidos con agua destilada para eliminar NaOH remanente y se
dejaron en refrigeracién durante una noche.

10) Posteriormente se sometieron a un proceso de secado a 40°C durante 24 h
utilizando un horno (16 - GLA PRESICION SCIENTIFIC).

12) Una vez seco el almidon, éste se empacoé en bolsas de plastico con desecador y se

almaceno6 en desecadores para su posterior uso.
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6.5 Caracterizacion fisicoquimica a los polimeros

6.5.1. Densidad verdadera

La densidad verdadera fue medida para los 3 polimeros por el método de desplazamiento
del liquido de acuerdo con lo reportado por Kumar & Kulkarni, 2013 [53].

W= Peso de una probeta de 10 ml seca.

W,= W; mas 10 mL de agua destilada

W3= W1 mas 10 mL de CCl,

W,4= W1 més 1.334 g de polimero.

Ws= A W, se le adiciono CCls hasta 10 mL.

La densidad del disolvente fue calculada con la ecuacién 10:

(W3 —W1)

— 0.9 E ion 1
WZ —Wi) 0.998 Ecuacion 10)

p(sol) = [

Donde 0.998 es la densidad del agua destilada.

Las densidades verdaderas fueron calculadas con la ecuacion 11.

(W4 —W1)
(5o ) -~ (oo )

6.5.2. Densidad compactada

p(verd) = Ecuacion 11)

Con una probeta graduada de 10 mL se agreg6 una masa (m1l) hasta alcanzar un
volumen inicial 5 mL (V1). Posteriormente, se agrego trabajo mecanico al tubo mediante
un vortex durante 10 min y se registré el cambio de volumen en el tubo (V2). La densidad

compactada fue calculada con ecuacion 12.

ml
p(comp) = vz Ecuacion 12)
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6.5.3. Densidad aparente
Se realiz6 con el mismo procedimiento de la densidad compactada, solo que en este caso

se tomo el valor de volumen inicial de 5 mL y se aplicé la ecuacion 13.

ml
p(apar) = Vi Ecuacion 13)

6.5.4. Porosidad, indice de Carr e indice de Hausner
Teniendo los 3 valores de las diferentes densidades se calculd la porosidad, indice de
Carr e indice de Hausner con las ecuaciones 14, 15 y 16, respectivamente.

verd) — p(com
Porosidad % = P ) — plcomp) x100  Ecuacién 14)
p(verd)

_ p(comp) — p(apar)

IC
p(comp)

x100  Ecuacién 15)

H= m Ecuacién 16)
p(apar)
6.5.5. Determinacion de humedad
La determinacion de humedad se realiz6 con 10 g de cada polimero calentdndose desde
25°C hasta 100°C durante 10 minutos. El equipo utilizado fue una termobalanza (OHAUS,

MB45).

6.5.6. Calorimetria diferencial de barrido

Para cada uno de los polimeros se prepararon muestras de entre 3 — 6 mg, estas
mediciones se realizaron en un calorimetro (DSC, Q10, TA Instruments) con rampas de
calentamiento de 10°C/min desde 20 - 30°C hasta 200°C a 1 atmésfera de presion de

nitrégeno y un flujo de 50 mL/min.
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6.5.7. Medicién de pH
Las mediciones de pH se hicieron por triplicado en dispersiones al 1 % con cada uno de

los polimeros, utilizando un potenciometro (Corning).

6.5.8 Indice de hinchamiento

Para el mucilago de linaza y de yaca se siguid la siguiente metodologia reportada por
Kurma & Kulkarni, 2013, [53]. En una probeta graduada de 50 mL se afiadieron 2 g de
polimero y se registrd el volumen (Vo), después, se agregd agua hasta 25 mL y se agit6
manualmente cada 10 minutos durante 1 hora. Posteriormente se dejé reposar por un
lapso de 3 h y se registro el volumen final (Vf). El indice de hinchamiento (SI) fue

calculado con la ecuacién 17.

_Vf-VO
T vo

SI Ecuacion 17)

Respecto al almiddn, éste se realiz6 de acuerdo con lo reportado por Gani et. al., 2012
[89]. 1.2 g (Mo) de almiddn fueron mezclados con 60 mL de agua destilada. La dispersion
fue calentada hasta 84° C y se agit6é con un Ultra-Turrax® (T18, IKA) a 6000rpm durante
10 minutos. El gel resultante se centrifugd a 1500rpm durante 30 minutos. El
sobrenadante fue removido, mientras que al almidén que sedimenté (hinchado) se registré

su peso (M:). El grado de hinchamiento se calcul6 con la ecuacion 18.
SI(almidoén) = :—(1) Ecuacién 18)
6.5.9. Densidad en solucién
La medicion de las densidades se realiz6 con todos los polimeros al 1 %.
En una probeta graduada de 10 mL se agreg6 dispersién de polimero hasta alcanzar los

10 mL (V1) exactos y se registro el peso (M1). La densidad se determind con la ecuacion

19.
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p= % Ecuacion 19)
6.5.10. Viscosidad
Con un viscosimetro (Brookfield, DV3T) se midieron las viscosidades a los geles formados
(apartado VI.6) a las siguientes velocidades de corte: 5, 10, 12, 20, 30, 50, 60 y 100 rpm.

Cada una de las mediciones se realizdé durante 5 minutos y por triplicado.

6.5.11. Viscosimetria

Para el mucilago de linaza se realizaron las siguientes disoluciones: 0.02, 0.04, 0.06, 0.08
y 0.1 g/dl, mientras que para el mucilago de yaca las concentraciones fueron: 0.1, 0.2,
0.4, 0,6, 0.8 y 1 g/dl. La temperatura a la cual se realizaron las mediciones estuvo en
rangos de 24 - 26°C. Cada una de las mediciones se realizaron por quintuple, utilizando

un viscosimetro de tubo capilar CANNON-FENSKE serie 400 para liquidos claros. KIMAX.

6.6 Formacién de geles

6.6.1 Formacioén de geles del mucilago de linaza'y mucilago de yaca

Para el mucilago de linaza se prepararon geles a las siguientes concentraciones: 0.5, 1.5,
2.25,3.0y4.0% P/V.

Respecto a la yaca, el mucilago extraido de la pulpa, se prepararon geles a las siguientes
concentraciones: 1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0, 4.0, 5.0 y 6 % P/V, esto debido a que esté
mucilago esta poco estudiado, por ende, varias concentraciones para monitorear los
cambios de viscosidad aparente y comportamiento reoldgico. Para el mucilago extraido de

los periantos solo se prepar6 un gel al 6 % debido a los bajos rendimientos obtenidos.

A todos los geles se adicion6 un sistema de conservadores al 0.2 % compuesto por
metilparabeno y propilparabeno previamente disueltos en propilenglicol. La metodologia

gue se siguié para todos los geles mencionados en esta seccién fue la siguiente:
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1) En un vaso de precipitados hidratdé el mucilago durante 30 minutos. Posteriormente, se
agit6 a 2000 rpm en 3 ciclos de 20 minutos con un agitador (IKA, RW20).
2) Los geles se sometieron a 6000 rpm durante 10 minutos con un Ultra-turrax® (IKA,

T50) para eliminar grumos formados.

6.6.2. Preparacion de gel de almidon de la semilla de yaca.

Se prepard un gel al 5.0 % P/V sin el uso de conservadores:

1) En un vaso de precipitados conteniendo el agua, se agregd el almidon
y la dispersion se calenté hasta 84+3°C durante 10 minutos. Se agité a 6000rpm en
un Ultra-turrax (IKA, T50).

2) La dispersion se dejo reposar a temperatura ambiente para ser almacenada en
refrigeracion (3-5°C).

6.7 Formacion de emulsiones (O/W)

Con el mucilago de linaza se realizaron emulsiones con todos los geles formados

(apartado VI1.6.1). Respecto al mucilago de yaca, debido a las bajas viscosidades de este

mucilago (apartado VI1.3.2) solo se utilizaron los geles al 4, 5y 6 % (mucilago proveniente

de la pulpa) y 6% (mucilago proveniente de los periantos) para estudiarlos como

estabilizantes.

Todas las emulsiones se formularon a una concentracién fija (5%) de fase oleosa. Se
utilizaron 4 sustancias diferentes de caracter lipofilico, las cuales fueron: Aceite mineral,
Dermol M-5 (Triglicérido caprilico / caprico), silicona (Ciclopentasiloxano) y aceite de

Oliva.

La metodologia fue la misma para todas las emulsiones y se prepararon 50g por cada

emulsién. En un vaso de precipitados conteniendo la cantidad necesaria de cada gel, se
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agrego la fase oleosa y se homogeneizé el sistema en frio y por alto corte mediante un

Ultra-turrax® (IKA, T18) a 12,000 rpm durante 5 minutos.

6.7.1. Pruebas de estabilidad

1) Las emulsiones se almacenaron a condiciones ambientales en envases de plastico
durante 14 dias para determinar su estabilidad bajo estas condiciones.

2) Las emulsiones que no presentaron inestabilidad durante los 14 dias a condiciones
ambientales, se sometieron pruebas de estabilidad acelerada a 40°C + 2 durante 15
dias en una estufa (Revco, RCO5000T-9-ABC). El muestreo de las emulsiones se

realizé cada 24 h.

6.7.2. Didmetro de glébulo
Se midi6é el didmetro de globulo principal de las emulsiones a 25°C y un angulo de
deteccion a 90° mediante dispersion dinamica de luz utilizando un analizador de tamafio

de particulas Mastersizer (Malvern, 300E). Las muestras se diluyeron a 1:1000.

6.8 Formacion de peliculas poliméricas
6.8.1 Peliculas con mucilago de linaza
Se formaron peliculas a partir de los geles de 2.5 % (blanco 1), 3.0 % (blanco 2) y 4.0 %
(blanco 3), en un principio sin agregar plastificante. Conforme a los resultados (apartado
VII.4.2), se determind utilizar 2 agentes plastificantes: propilenglicol y glicerina. Se
realizaron 4 combinaciones adicionales por cada gel: propilenglicol al 2.0 y glicerina al 2.0,

4.0y 6.0 %.
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6.8.2. Peliculas con mucilago de yaca

Se formaron peliculas a partir de los geles de 4.0 % (blanco 4), 5 % (blanco 5) y 6.0 %
(blanco 6), sin afiadir plastificante en un inicio. Después, al igual que con el mucilago de
linaza, se realizaron 4 combinaciones mas por cada gel: propilenglicol al 2.0 y glicerina al

2.0,4.0y 6.0 %.

6.8.3. Peliculas con almidén de la semilla de yaca
Para el gel de almidon al 5.0 %, se realizé pelicula sin plastificante (blanco 7) y
adicionalmente 3 combinaciones con plastificantes: propilenglicol 4.0 y glicerina al 2.0

y 4.0 %.

6.8.4. Condiciones de secado y humedad

Todas las peliculas se secaron a 40 °C en periodos de 48-72 h en una estufa (Revco,
RCO5000T-9-ABC). Una vez secas, se introdujeron en desecadores con una soluciéon de
glicerina al 85 % (P/P), lo que resulta en una humedad relativa = 41%.

La humedad relativa se calcul6 con las ecuaciones 20 y 21 [90].

GE = (—0.189(HR) + 19.9)%-080¢  Ecyacién 20)

GW = 383(GE) — 383 Ecuacién 21)

Donde

GE: gravedad especifica de la solucion de glicerina;
HR: humedad relativa;

GW: % peso de la glicerina en la solucion.
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6.8.5. Pruebas mecanicas
Los parametros de mediciéon fueron: deformacion, trabajo de ruptura de la pelicula por
elongaciéon y médulo de Young. Estas fueron realizas con un Texturometro (Brookfield,

DV3T). Se utiliz6 el elemento de mordazas dulces (TA-CJ) y la sonda TA-22.

6.9 Formacion de materiales plastificados a partir del almidén de la semilla de yaca
El proceso para la obtencién de estos materiales en primer paso, fue la obtencion de los

geles para posteriormente dejarlos en refrigeracion durante un mes.

6.9.1 Caracterizacion fisicoquimica a los materiales plastificados
6.9.1.1 Medicion de compresion
Se les midi6 la compresion a estos materiales mediante Texturometro (Brookfield, DV3T)

en el modo Normal, deformacién en rangos de 5-10 mm y velocidad de 10 mm/s.

6.9.1.2. Degradacién por hidrélisis

Dadas las caracteristicas de estos materiales obtenidos se decidié someterlos en
soluciones a diferentes condiciones de pH: 2.0, 7.0 y 12. Se prepararon 250 mL de cada
solucion y se afiadi6 uno de los materiales plastificantes con agitacibn magnética,

evaluandose cambios de propiedades fisicas y organolépticas.

68



7. RESULTADOS Y ANALISIS

7.1 Rendimientos de los polimeros obtenidos

7.1.1 Rendimientos del mucilago de linaza

Los resultados presentados en la Tabla 15 muestran que la mejor relacion de hidratacion
fue la de 1-10 con un rendimiento promedio de 4.05 %. Este rendimiento coincide con los
reportados por otros autores: Barbary et. al., 2009, reportan en promedio un 6.4 % [16],
Basiri et. al., 2018 reportan un 3.1 % [91] y Rashid et.al., 2019 reportan un 7.3 % [21]. La
diferencia de rendimientos se debe a factores extrinsecos como la metodologia utilizada y
factores intrinsecos de la semilla como clima, tipo de cultivo y edad de esta [21]. La foto
del mucilago hiumedo y seco se presentan en las siguientes figuras 16 y 17,
respectivamente.

Tabla 15. Relacion de hidratacion y rendimientos del mucilago de linaza.

Relacion de hidratacion Rendimiento
Semilla Agua
1 10 Lote 1) 3.97 %
Lote 2) 4.12 %
Lote 3) 4.08 %

Promedio 4.05 %

1 20 Lote 1) 3.56 %
Lote 2) 3.12%
Lote 3) 3.61 %

Promedio 3.43 %

1 30 Lote 1) 2.55 %

Lote 2) 3.11 %
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Lote 3) 2.98 %

Promedio 2.88 %

Figura 16. Mucilago de linaza humedo.

Figura 17. Mucilago de linaza seco.

70



7.1.2 Rendimiento del mucilago de yaca

A diferencia con el mucilago de linaza, en este caso no se estudiaron diferentes
relaciones de hidratacién, debido a que la pulpa por si misma ya tiene exudado el
mucilago, por ende, solo se requiere cierta cantidad de agua para facilitar la extraccion.
Los datos citados en la Tabla 16 muestran un rendimiento promedio de 8.36 % para el
mucilago proveniente de la pulpa, el cual es bajo comparado con lo publicado en la
literatura: Sabale et. al., 2012, reportan en promedio un 13.5% [52] y Kumar & Kulkarni,
2014, reportan un 25.3% [53]. Estas diferencias de rendimiento se asocian a que las
yacas fueron adquiridas en diferentes tiempos y lugares, por tanto, diferentes zonas de
cultivo, clima y maduracién de la fruta [37].

Tabla 16, Relacion de hidratacion y rendimientos de mucilago obtenido de la pulpa.

Relacion de hidratacion Rendimiento
Pulpa Agua
1 4 Lote 1) 6.56 %
Lote 2) 10.75 %
Lote 3) 3.54 %
Lote 4) 11.18 %
Lote 5) 9.79 %
Promedio 8.36 %

En la Tabla 17 se presenta un rendimiento promedio de 0.64% del mucilago proveniente
de los periantos. Los rendimientos son bajos, sin embargo, no se encontraron datos del
mucilago obtenido de manera especifica de los periantos, aunado a que los tres lotes son
provenientes de diferentes yacas y permanecieron en congelacion por al menos 2

semanas antes de ser utilizados para la extraccion del mucilago. De manera adicional se
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tiene el dato que también los periantos exudan el mismo mucilago que el que se obtiene
de la pulpa. El mucilago proveniente de la pulpa se obtuvo con una tonalidad naranja-
amarillenta, mientras que el extraido de los periantos resulté en una tonalidad café-
naranja. Los dos con olores caracteristicos a la fruta de yaca. En la Figura 18, se exponen
fotos de ambos mucilagos.

Tabla 17, Relacion de hidratacion y rendimientos de mucilago obtenido de los periantos.

Relacion de hidratacion Rendimiento
Periantos Agua
1 4 Lote 1) 0.56 %
Lote 2) 0.61 %
Lote 3) 0.76 %
Promedio 0.64 %

C

Figura 18. Mucilago de yaca. A-Mucilago humedo (pulpa). B-Mucilago seco (pulpa).
C-Mucilago humedo (periantos). D-Mucilago seco (periantos).
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7.1.3. Rendimiento del almidén obtenido de las semillas de yaca

Se realizaron dos lotes de almidon donde las semillas provinieron de diferentes frutas. El
rendimiento promedio de ambos fue de 52.6 %. Estos rendimientos son aceptables
respecto a lo publicado por Fateatun et. al., 2014 quienes reportan en promedio un
57.35 % [46]. El producto obtenido fue de un color blanco — grisaceo e inodoro. En la

Figura 19 se expone una foto de este.

b

Figura 19. Almidén obtenido de la semilla de yaca.
7.2. Caracterizacion fisicoquimica
7.2.1. Densidad verdadera, compactada y aparente
En la Tabla 18 se resumen los datos obtenidos de las diferentes densidades.

Tabla 18. Resultados de densidad real, compactada y aparente.

Polimero

Densidad (g/mL) Mucilago linaza | Mucilago yaca | Almidon

Densidad verdadera 1.15 1.44 1.23
Densidad compactada 0.80 0.88 0.55
Densidad aparente 0.72 0.84 0.51
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7.2.2 Porosidad, indice de Carr e indice de Hausner
Los datos presentados la Tabla 19 muestran que todos los granulados tienen propiedades
de compresibilidad y fluidez, por lo que podrian tener usos potenciales en formulaciones

farmacéuticas [76].

Tabla 19. Resultados de porosidad, indice de Carr e indice de Hausner.

Propiedad Linaza Yaca Almidén

Porosidad 30.43% | 38.88 % 55.40 %
Indice de Carr 10 4.54 7.26
indice de Hausner 1.11 1.04 1.07

7.2.3 Resultados de determinacion de humedad

El mucilago de linaza tuvo un 6.92 % de humedad, mientras que el de yaca un 6.11 %.
Los mucilagos son de naturaleza higroscépica, por ende, es normal que presenten
humedad en los mismos [92, 25]. Referente al almidén, resulté con 10.62 % de humedad,
este contenido es congruente comparado con otras fuentes de almidén las cuales estan

en rangos de 6.8 - 13.4 % [93].

7.2.4 Resultados de la Calorimetria diferencial de barrido

7.2.4.1 DSC mucilago de linaza

En la Figura 20, se observa el termograma para el mucilago de linaza, el cual exhibe un
cambio endotérmico a una To de 50°C, Tya 113°C y Tr a 210°C, este cambio se debe a la
pérdida de agua y pasando los 100°C se le atribuye la descomposicion del mucilago,

caracteristico de este tipo de gomas [25, 94]. En la Tabla 20 se presenta una compilacion
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de temperaturas para el mismo cambio endotérmico reportado por otros autores. Las

diferencias se deben factores como: sitio de cultivo, clima y edad de la semilla [25].

1.4 1

1.2 1

1.0 1

0.8 1

Heat flow (W/qg)

0.6 4 T

0.4 T T T T T T T T T 1
0 50 100 150 200 250
Temperatura (° C)

Figura 20. Termograma del mucilago de linaza

Tabla 20. Comparativa de resultados de DSC reportado por diferentes autores para el

mucilago de linaza.

Referencia | To(°C) Tp (°C) T: (°C)

[91] 31-37 | 73-93 | 189-204
[25] 30 64 168
[30] 40 110 220
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7.2.4.2 DSC mucilago de yaca

En la Figura 21 se observa el termograma del mucilago de yaca, el cual presenta una Ty,
Toy Tr a 58, 140 y 195°C, respectivamente. Antes de los 100°C se considera pérdida de
agua [25, 92]. Kulmar y Kulkarni, 2014 reportan que el mucilago de yaca puede soportar
temperaturas hasta 120°C y a partir de 123°C el mucilago es “carbonizado” [53]. Tomando
como pardametro estos datos, el mucilago obtenido en este trabajo termina de
carbonizarse a los 140°C y en ese punto se comienza a liberar energia debido a la

descomposicién del mucilago [25, 94].
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Figura 21. Termograma del mucilago de yaca.
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7.2.4.3 DSC almidén de la semilla de yaca

En la Figura 22 se presenta el termograma para el almidon. Se observa una To en 47°C,
Tp entre 82-84°C y Teen 125°C, donde el proceso endotérmico se debe a una pérdida de
agua [111]. Para la misma fuente de obtencién, Choy et. al., 2016, reportan una T, entre
49-76°C, Tp entre 55-79°C y T 55-81°C. [95]. Estas diferencias se le atribuyen a que son
provenientes de diferentes cultivos, clima, maduracion de la fruta y metodologia para la

extraccion del almidén [25, 96].
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Figura 22. Termograma del almidén
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7.2.5 Caracterizacion fisicoquimica de los polimeros en solucién

7.2.5.1 Resultados de pH, grados de hinchamiento y densidades

Los datos se presentan en la Tabla 21. Los 3 polimeros mostraron pH ligeramente acidos
cercanos al neutro. Respecto al indice de hinchamiento el mucilago de linaza fue el que
present6 un valor mayor, lo cual esta relacionado con una mayor capacidad de absorcién
de agua y de formar soluciones con mayor viscosidad. Por Ultimo, los polimeros
mostraron densidades ligeramente mayores a la del agua, lo cual se explica debido a la
capacidad de absorcién de agua, produciendo una solucién mas viscosa y por tanto de
mayor densidad.

Tabla 21. Valores de pH, grado de hinchamiento y densidad para los diferentes polimeros.

Propiedad Mucilago de linaza | Mucilago de yaca Almidén
pH 6.54 6.26 6.92
Sl 12.33 10.53 9.14
Densidad (g/mL) 1.12 1.10 1.015

7.2.5.2. Viscosidades

7.2.5.2.1 Viscosidades del mucilago de linaza

Los datos de las viscosidades para los diferentes geles del mucilago de linaza se exponen
en la Tabla 22, mientras que el reograma al 3 y 4 % se presenta en la Figura 23. Se
observa que el mucilago a concentraciones =1 % mostré el comportamiento esperado de
pseudopléstico [92] el cual estad relacionado con sus propiedades funcionales como

agente espesante y gelificante los cuales proporcionan estabilidad a las emulsiones [74].
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Figura 23. Reogramas del mucilago de linaza al 3.0
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Tabla 22. Viscosidades del mucilago de linaza a diferentes concentraciones.

Velocidad de Viscosidad (cP)
corte (rpm) Concentracion de mucilago (%)

4.0 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0 0.5

5 52160 30960 | 12320 2496 556 NA NA

10 44133 23267 8994 2043 464 NA NA

12 33730 | 20590 | 8106 1847 440 NA NA

20 25694 15934 6437 1527 375 126.3 NA

30 19533 12614 5118 1295 333 118.5 NA

50 12133 9254 4174 1005 293 110 NA

60 11577 8360 3714 890 291 107 NA

100 9054 6216 2927 673 280 106.41 49.4
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7.2.5.2.2 Mucilago de yaca -
Las viscosidades de geles del mucilago de yaca de la pulpa se presentan en la Tabla 23 y
el reograma al 4.0, 5.0 y 6.0 % se encuentra en la Figura 24. Se observa que el mucilago
de yaca igualmente presenta un comportamiento pseudoplastico a concentraciones = 2 %
y conforme se disminuye la concentracion de mucilago (<1.5 %), el sistema tendera a

comportarse como fluido newtoniano.
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Figura 24. Reograma del mucilago de yaca (pulpa) al 6%----- 5 % y 4 %-----
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Tabla 23. Viscosidades del mucilago (pulpa) de yaca a diferentes concentraciones.

Velocidad Viscosidad (cP)
de corte Concentracion de mucilago (%)
(rpm) 6 5 4 3 2.5 2 1.5 1

5 4134 2854 1087 592 NA NA NA NA
10 2726 1803 701 368 NA NA NA NA
12 2447 1603 626 332 221.7 | 188.3 NA NA
20 1846 1170 458 243 159 148 NA NA
30 1523 920 368 196 131 123.3 NA NA
50 1157 674 331 158 104 96.8 NA NA
60 1043 643 308 150 103 95.3 NA NA
100 840 494 292 128.4 88.8 85 50.4 174

Respecto al mucilago de yaca extraido de los periantos, los datos de las viscosidades se
presentan en la Tabla 24 y el reograma al 6 % se expone en la Figura 25. Las diferencias
de viscosidades entre el mucilago de yaca extraido de la pulpa al 6 % y el de los periantos
a la misma concentracién, se le atribuye a que fueron extraidos de diferentes yacas

(diferentes cultivos) y los periantos permanecieron en congelacion por al menos dos

semanas antes de su uso para la extraccion.
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Figura 25. Reograma del mucilago de yaca al 6 % proveniente los periantos.

Tabla 24. Viscosidades del mucilago de yaca al 6 % obtenido de los periantos

Velocidad de corte Viscosidad
(rpm) (cP)
5 4012
10 2710
12 2348
20 1775
30 1365
50 1038
60 948
100 735
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7.2.5.3. Viscosidad del almidén de la semilla de yaca
En la Tabla 25 se muestran los valores de las viscosidades y el reograma correspondiente
en la Figura 26. El almidon mostré de igual forma un comportamiento pseudoplastico

como se encuentra reportado en literatura [96, 97].
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Figura 26. Reograma del almidén al 5.0 %

Tabla 25. Viscosidades del almidén de la semilla de yaca al 5 %

Velocidad de corte (rpm) Viscosidad (cP)
5 13547
10 8460
12 6761
20 5037
30 3636
50 2395
60 2033
100 1322
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7.2.6. Peso molecular por viscosimetria
Con el almidon de la semilla de yaca no fue posible realizar aproximacion del peso
molecular por este método, debido a que no se encontré diferencia de viscosidad a bajas

concentraciones (0.1 — 1 g/dl).

Los resultados para los mucilagos de linaza y yaca se presentan en la Tabla 26. Respecto
a la ecuacion de Mark-Houwink, los valores de K y a no han sido publicados aun en la
literatura para ninguno de los polimeros, por ende, se determiné utilizar valores de otro
polisacarido para tener aproximaciones de los pesos moleculares. El polisacarido elegido
como referencia para ambos polimeros fue goma xantana, debido a las comparaciones

reoldgicas que se han realizado entre el mucilago de linaza y la goma xantana [25].

Tabla 26. Viscosidades del mucilago de linaza y yaca (pulpa).

Viscosidades del mucilago de linaza
Concentracion (g/dl) | Relativa Especifica Reducida
0.02 1.1034 0.1034 5.1724
0.04 1.2068 0.2068 5.1724
0.06 1.3172 0.3172 5.2873
0.08 1.4344 0.4344 5.4310
0.1 1.5517 0.5517 5.5172
Viscosidades del mucilago de yaca
Concentracion (g/dl) | Relativa Especifica Reducida
0.1 1.0139 0.0139 0.1398
0.2 1.0279 0.0279 0.1398
0.6 1.0909 0.0909 0.1515
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0.8 1.1258 0.1258 0.1573

1 1.1608 0.1608 0.1608

En la Figura 27 se presenta la gréfica (viscosidad reducida vs C) para el mucilago de
linaza. La viscosidad intrinseca de éste fue de 5.03 dl/g. Fabre et. al., 2015 reportan una
viscosidad intrinseca de 6.34 dl/g la cual fue obtenida aplicando ultrasonicacién a las
soluciones y de 13.16 dl/g obtenida por agitacion magnética [29]. Estas diferencias se
atribuyen a condiciones como: temperatura, tipo de viscosimetro utilizado y tiempo de
respuesta para tomar el tiempo, aunado al hecho del diferente origen de la semilla y la
metodologia diferente para extraer el mucilago. Los valores de la K (1.7,10% g/mL) y a
(1.14) fueron tomados de Gunasakar et. al., 2014, [98]. Sustituyendo en la ecuacion 6, se

obtiene un peso molecular aproximado de 474,833 g/mol.

Mucilago de linaza-Grafico Cvs p(sp)/C
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Figura 27. Gréfico de concentracion vs viscosidad reducida del mucilago de linaza
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Referente al mucilago de yaca, la gréfica (C vs viscosidad intrinseca) se expone en la
Figura 28. La viscosidad intrinseca de este mucilago fue 0.1363 dl/g. No se encontraron
datos publicados en la literatura respecto a viscosimetria para este mucilago.
Sustituyendo en la ecuacién 6 y tomando de K y a se obtiene una aproximacion del peso

molecular de 20,035g/mol.

Mucilago de yaca- Grafico Cvs p(sp)/C
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Figura 28. Grafico de concentracion vs viscosidad reducida del mucilago de yaca

Estas aproximaciones de pesos moleculares en ambos polimeros tienen relacién con los
resultados obtenidos en el apartado VII.2.5, debido a que los polimeros con un mayor
peso molecular son mas viscosos en comparacion con masas moleculares menores para
la misma cantidad de polimero y para el mismo polimero [78]. El mucilago de linaza

mostré ser mas viscoso que el mucilago de yaca a menores e iguales concentraciones de

polimero.
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7.3. Estabilidad de las emulsiones

Los datos de estabilidad se muestran en las siguientes Tablas 27 — 34. Los procesos de
inestabilidad observados en las diferentes emulsiones fueron floculacion y/o coalescencia
en cada una de estas, con excepcion de las emulsiones con mucilago de linaza a

concentraciones de 0.5 % y 1 %, estas presentaron la particularidad de cremado.

Con los datos obtenidos en las pruebas de estabilidad acelerada es complejo determinar
cuanto tiempo las emulsiones pueden perdurar estables (a condiciones ambientales),
debido a que éstas se ven influenciadas por: condiciones ambientales, tipo de envase,
ingredientes naturales (con cinéticas de reaccion desconocidas), estabilidad
microbioldgica y reoldgica [99]. En algunos casos las conclusiones de estabilidad estan
basadas en la experiencia cientifica de la compafiia que desarrollo el producto y con base

a las condiciones ambientales del mercado [100].

Por otro lado, un rasgo caracteristico de las emulsiones es que éstas son sistemas
“lechosos opacos” que pueden ser muy viscosos para una fraccion de volumen
suficientemente grande de la fase dispersa [56]. Las emulsiones preparadas con aceite
mineral, Dermol M-5 y aceite de oliva mostraron esta particularidad de sistemas lechosos,
sin embargo, con las emulsiones realizadas con la silicona, esta caracteristica no es tan

notoria (en especial con mucilago de yaca) como se muestra en las Figuras 29 y 30.
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Mucilago 1%¢/Aceite mineral  Mucdilago 1% /Silicona Mucilago 1%/Dermel M-5 Mucilago 1%/Aceite Oliva
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Mucilago 3%/Aceite mineral  Mucilago 3%/Silicona  Mucilago 3%/Dermel M-5 Mucilago 3%/Aceite Oliva

Figura 29. Emulsiones con mucilago de linaza.

Mucilago 6%-Aceite mineral Mucilago 6%-Silicona Mucilago §%-Dermel M-5 Mudlago 6%-Aceite oliva

Figura 30. Emulsiones con mucilago de yaca.
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7.3.1. Emulsiones con mucilago de linaza

Los resultados presentados en la Tabla 27 (temperatura ambiente), muestran una
tendencia que a bajas concentraciones de mucilago de linaza (<1.5 %), las emulsiones
tenderan a mostrar una inestabilidad en el sistema a cortos tiempos, mientras que a altas
concentraciones la estabilidad del sistema se incrementa. Esto se explica a través de la
capacidad del hidrocoloide para controlar la reologia de la fase acuosa continua [64].
Esto es correcto en concentraciones de fases oleosa bajas, donde los glébulos dispersos
se pueden inmovilizar por separado en una red de polisacaridos enredados v, la fuerza
para subir a la superficie por diferencia de densidades que actlia sobre una gota individual
es insuficiente para superar el limite elastico efectivo dado por la matriz gelatinosa [101].
Es por esto, que a concentraciones = 2 % los sistemas resultaron con mayor estabilidad
debido a esa falta de energia (de los globulos individuales de la fase dispersa) para

superar el limite elastico de la matriz de polimero.

Tabla 27. Resultados de las emulsiones estabilizadas con mucilago de linaza.

Emulsiones con mucilago de linaza al 5 % de fase oleosa
Concentracion Sustancia lipofilica.
de mucilago | Aceite mineral Silicona Dermol M-5 Aceite de
(%) Oliva
0.5 Inestable Inestable Inestable Inestable
(210 min) (175 min) (238 min) (251 min)
1 Inestable Inestable Inestable Inestable
(24h) (14h) (24h) (24h)
15 Estable Inestable Inestable Estable
14 dias (48h) (48h) 14 dias
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Resultados después de 14 dias
2.0 Estable Estable Estable Estable
25 Estable Estable Estable Estable
3.0 Estable Estable Estable Estable
4.0 Estable Estable Estable Estable

Durante el almacenamiento a 40 °C (Tabla 28) las emulsiones que permanecieron
estables a condiciones ambientales terminaron presentando alguna inestabilidad. Esto se
debe a que los sistemas tuvieron un suministro de energia (temperatura) y de acuerdo
con la ecuacion 1, el sistema pasé de un estado cinéticamente estable, con valores de AG

pequefios, a un sistema termodinamicante inestable con valores de AG mayores [56].

Tabla 28. Resultados de las emulsiones estabilizadas con mucilago de linaza a 40°C

Emulsiones con mucilago de linaza al 5 % de fase oleosa

Concentracién Sustancia lipofilica.
de mucilago | Aceite mineral Silicona Dermol M-5 Aceite de
(%) Oliva

Tiempo al que presentaron inestabilidad (h)

15 48 NA NA 96
2.0 72 48 48 96
2.5 96 48 48 168
3.0 168 48 168 168
4.0 168 120 168 168
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El aceite de oliva fue el que presentdé mayor estabilidad (3 emulsiones a 40 °C por 168 h).
Este aceite se encuentra compuesto por una variedad de distintas sustancias, pero
principalmente por triacilgliceroles, seguido de diacilgliceroles, tocoferoles, esteroles,
alcoholes alifaticos, pigmentos y fosfolipidos [102, 103]. Debido al alto contenido de los
triacilgliceroles, éstos en su parte polar (OCO) pueden “estabilizar” al sistema por
interacciones de puentes de hidrégeno con la fase continua [104] (Figura 31). Por otro
lado, las fuerzas intermoleculares involucradas entre cada glébulo de fase dispersa son
de tipo puente de hidrogeno entre el oxigeno del éster y los hidrégenos del carbono alfa

de otra molécula de éster (Figura 32). Por practicidad solo se marca una interaccién.

6(+]

Figura 31. Estructura general de un triacilglicerol formando enlace de hidrégeno con una
molécula de agua.
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Figura 32. Fuerzas de tipo puente de hidrogeno entre cada molécula de triacilglicerol.

La segunda sustancia en presentar mejores estabilidades fue el aceite mineral. Este es
una mezcla de principalmente de parafinas y naftenos [105]. Las fuerzas intermoleculares
involucradas en este tipo de moléculas son muy débiles (London) [106], por ende, la
energia que actla sobre cada gota individual atrapada en la matriz del polimero es menor
a la del limite elastico efectivo (3 y 4 % de polimero), provocando una estabilizacion hasta
cierto tiempo (168 h a 40 °C). Con la energia suministrada a 40 °C, los sistemas
incrementan el valor de AG provocando una inestabilidad en el sistema. En la Figura 34

se exponen estas fuerzas de London en dos moléculas de naftenos.

Figura 34. Fuerzas de London en dos moléculas de naftenos.
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Respecto al Dermol M-5, ésta fue la tercera sustancia en términos de e stabilidad a las
emulsiones. Este es un triglicérido caprilico / caprico (Figura 31). Los tres grupos éster
(parte polar) proveen estabilizacion al sistema mediante interacciones de puentes de
hidrégeno con la fase continua (mismo analisis que con aceite de oliva). Las fuerzas
intermoleculares involucradas entre cada globulo de fase dispersa son de tipo puente de

hidrégeno dipolo el oxigeno del éster y los hidrogenos del carbono alfa (Figura 32).

Por ultimo, las emulsiones formadas con siliconas resultaron con menores tiempos de
estabilidad comparada con las otras 3 sustancias lipofilicas. Las siliconas son
caracterizadas por tener enlaces Si-O-Si, éstas se encuentran usualmente enlazadas a
grupos metilo [107]. Las siliconas son de naturaleza hidrofobica, sin embargo, es de notar
que, a una estructura nano, las siliconas no son solubles en una variedad de solventes
organicos y normalmente una emulsion con siliconas no son faciles de estabilizar [108].
La hipétesis del por qué una silicona no es facil de emulsionar, es debido a los enlaces
Si-O-Si y los grupos metilo unidos al Si. La electronegatividad menor del silicio (1.9)
comparada con la del oxigeno (3.44) y carbono (2.5), produce un enlace polarizado en
mayor medida hacia el silicio, provocando que el oxigeno disminuya la poca interaccion

(por puentes de hidrégeno) con la parte hidrofilica de la fase continua.

En el caso de las emulsiones formadas con siliconas en este trabajo, resultaron en una

menor estabilidad, debido a que las fuerzas intermoleculares involucradas en la molécula

de la silicona son més fuertes a las de las otras 3 sustancias lipofilicas por la nube
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electrénica que se da entre el Silicio de una molécula y el oxigeno de otra molécula,
representado en la Figura 35. Por facilidad solo se manifiesta una sola interaccion de

todas las posibles.

HsC—Si Siume
3 ‘Il""-h-___‘_\_o___,_,-o-""'_'_" .‘\1—[\-‘[13 HBC\\ /CHS
CHj H3C ‘-on fSih__ﬂo
H3C, - \
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/s .
HsC \ CHy
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Hsc—ﬁimoﬂf'““wg
CHy HaC

Figura 35. Fuerzas de dipolo — dipolo en la silicona.

7.3.2 Emulsiones con mucilago de yaca proveniente de la pulpa

Como se observa en la Tabla 29 (temperatura ambiente) y Tabla 30 (40 C), de igual forma
gue con el mucilago de linaza, las emulsiones estabilizadas con mucilagos de yaca
mostraron mayores tiempos de estabilizacibn a mayor concentraciéon de polimero. Estos
resultados siguen el mismo andlisis del mucilago de linaza, solo que, para los geles de
yaca, las viscosidades son sustancialmente menores comparadas con las del mucilago
linaza, por tanto, el limite elastico efectivo dado por la matriz de polimero es menor y los
glébulos de fase dispersa tienden a regresar a un estado termodinamico estable en

menos tiempo debido a que la matriz gelatinosa ofrece menos resistencia [101].
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Tabla 29. Resultados de estabilidad de las emulsiones estabilizadas con mucilago de

yaca proveniente de la pulpa.

Emulsiones con mucilago de yaca. Fase oleosa 5 %

Sustancia lipofilica

Concentracién | Aceite mineral Silicona Dermol M-5 Aceite de

mucilago (%) oliva

Tiempo al que presentaron inestabilidad (h)

4 144 48 120 168

5 144 96 120 168

6 240 168 192 Estable (14
dias)

Tabla 30. Resultados de estabilidad de las emulsiones estabilizadas con mucilago de

yaca proveniente de la pulpa (40 °C).

Emulsiones con mucilago de yaca. Fase oleosa 5 %

Sustancia lipofilica

Concentracién | Aceite mineral Silicona Dermol M-5 Aceite de

mucilago %(P/P) oliva

TIEMPO AL QUE PRESENTAN INESTABILIDAD (h)

6.0 NA NA NA 24
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7.3.3 Emulsiones con mucilago de yaca proveniente de los periantos

En la Tabla 31 se presentan los datos obtenidos de las emulsiones con mucilago de yaca
proveniente de los periantos a temperatura ambiente. Al igual que con el resto de las
emulsiones, la que resultdé con mayor tiempo de estabilidad fue la de aceite de oliva
(312 h). Respecto a la comparacion entre el mucilago de yaca obtenido de la pulpa (Tabla
30) y periantos (Tabla 31) a la misma concentracién, el obtenido de la pulpa mostré

“mejores” resultados debido a una mayor viscosidad (apartado VII.5.2.).

Tabla 31. Resultados de estabilidad de las emulsiones estabilizadas con mucilago de

yaca.
Emulsiones con mucilago de yaca (periantos). Fase oleosa 5 %
Sustancia lipofilica
Concentracion | Aceite mineral Silicona Dermol M-5 Aceite de
mucilago (%) oliva

Tiempo al que presentaron inestabilidad (h)

6 240 120 192 312

7.3.4. Didmetros de glébulo

7.3.4.1. Emulsiones con mucilago de linaza

Los datos presentados en la Tabla 32 muestran los didmetros de globulo para las
emulsiones estabilizadas con mucilago de linaza. Todas las emulsiones presentaron
tamafios micrométricos, lo que representa inestabilidad termodinamica [109]. El diametro
de glébulo depende de diferentes factores como la técnica de produccion y factores que
involucran el método de produccion, por ejemplo: en un método de alta energia influye: la

presion, homogeneizador y tiempo de homogenizacion [110]. De forma adicional, se
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observa que no hay correlacién entre la concentracién de mucilago y tamafio de globulo,
con excepcion de la concentracion 0.5 % del mucilago; ya que estas emulsiones
mostraron un tamafio de glébulo mayor a el resto de sus homélogos. Esto se le atribuye a
gque no hay suficiente cantidad de polimero para cubrir toda la superficie de los glébulos,
provocando que éstos se aglomeren y formen glébulos de mayor tamafio resultando en

coalescencia [111].

Tabla 32. Diametros de glébulo para emulsiones con mucilago de linaza.

Emulsiones con mucilago de linaza
Sustancia lipofilica
Aceite mineral Silicona Dermol M-5 Aceite de

oliva

Concentracién Tamafo de glébulo

mucilago (%) (um)

0.5 228.6 215.6 171.9 245.6
1.0 81.73 83.23 86.65 73.63
1.5 79.71 66.85 92.61 98.96
2.0 72.30 89.85 73.62 50.64
2.5 91.18 75.46 66.94 57.94
3.0 84.80 95.34 36.05 16.04
4.0 82.23 97.61 46.30 31.05
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7.3.4.2 Emulsiones con mucilago de yaca

Respecto a las emulsiones con mucilago de yaca, los diametros de glébulo se presentan
en la Tabla 33 (proveniente de la pulpa) y Tabla 34 (proveniente de los periantos). Se
resalta que a menor concentracién de polimero (4.0 %) un menor diametro de glébulo es
observado. La hipétesis para esto es que, a menor cantidad de éste, menor viscosidad en
el sistema, por tanto, el trabajo de agitacion suministrado inicialmente para la formacion
de la emulsion resulte con “mayor eficiencia” en los sistemas menos viscosos que en los
de mayor viscosidad, obteniéndose menores diametros de glébulo.

Tabla 33. Diametros de globulo para emulsiones con mucilago de yaca (pulpa).

Emulsiones con mucilago de yaca (pulpa)
Sustancia lipofilica
Aceite mineral Silicona Dermol M-5 | Aceite de oliva

Concentracién Tamafio de glébulo
mucilago (%) (um)

4 144 150.8 151.9 147.8

5 146.2 162.7 204.2 161.4

6 189.1 203.9 198.9 187

Tabla 34 Didmetros de globulo para emulsiones con mucilago de yaca (periantos).

Emulsiones con mucilago de yaca (periantos)

Sustancia lipofilica

Concentracion | Aceite mineral Silicona Dermol M -5 Aceite de
mucilago (%) oliva
6 176.6 180.1 194.6 198.4
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7.4. Pruebas mecanicas a las peliculas

7.4.1 Peliculas con almidén de la semilla de yaca

A las peliculas de almid6n no se les realiz6 ninguna medicién, debido a que no formaron
peliculas continuas, con ninguna combinacién de plastificante (apartado V1.8.3). Estos
resultados se asocian a la alta porosidad del almidon obtenido (55.4 %), debido a que el
proceso de formacion de peliculas se da por la evaporacion de agua, permitiendo que las
particulas aumenten su proximidad entre si, deformandose en hexagonos, coalescen y
forman una pelicula continua [112, 113]. Dada la alta existencia de espacios vacios
(porosidad), esto provoca que el proceso de coalescencia resulte “menor” [114],

obteniéndose peliculas no continuas (Figura 36).

Figura 36. Peliculas formadas con almidén de la semilla de yaca.
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7.4.2. Peliculas con mucilago de linaza

Los datos de trabajo de ruptura, deformacion y modulo de Young se encuentran
resumidos en la Tabla 35. Para las peliculas formadas con este mucilago (sin
plastificante) no fue posible realizarles medicion de los parametros mecanicos, debido a
su rigidez y quebrantés (Figura 37). Sin embargo, al afadir un plastificante, las
propiedades de elasticidad mejoraron considerablemente llegando a deformarse hasta un
80.44 % (linaza 3 % - glicerol 6 %). La mejor pelicula en términos de porcentaje
deformacién y trabajo requerido para la ruptura de la pelicula, fue la combinacién de
mucilago de linaza 4 %-glicerol al 6% (Figura 38), con la cual se requirieron 204 mJ para

la ruptura de la pelicula'y un 77 % de deformacion.

blanco 1 blanco 2 blanco 3

Figura 37. Peliculas realizadas con mucilago de linaza sin plastificante.
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Mucilago linaza 4% - Glicerina 6%

Figura 38. Peliculas con ML 4%-Glicerina 6%

Tabla 35. Resultados de pruebas mecénicas con peliculas de mucilago de linaza.

Mucilago de linaza al 2.5%

Muestra Grosor Trabajo Tensidn Deformacién Médulo de
(mm) (mJ) (MPa) (%) Young (MPa)
Propilenglicol 2% 0.3 27.03+6.2 1.95+3.34 11.61+1.8 16.79+2.45
Glicerol 2% 0.3 15.25+2.49 | 1.628+2.36 22.3+7.3 7.30+2.63
Glicerol 4% 0.4 16.21+3.9 | 0.7544+1.2 55.89+9.56 1.350.79
Glicerol 6% 0.4 26+8.12 0.7496+0.08 | 74.82+2.32 1.00+0.23
Mucilago de linaza al 3%
Muestra Grosor | Trabajo Tension Deformacién Médulo de
(mm) (mJ) (MPa) (%) Young
Propilenglicol 2% 0.3 24.42+6.33 | 33.73+14.50 17.5+6.95 192.74+16.4
Glicerol 2% 0.3 17.91+4.2 9.8+2.67 52.91+6.37 18.52+3.12
Glicerol 4% 0.4 16.38+5.76 7,34+0.4 57.7+9.1 12.72+2.9
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Glicerol 6% 0.5 16.47+6.23 | 6.72+1.2 80.44+12.13 8.35+3.3
Mucilago de linaza al 4%
Muestra Grosor | Trabajo Tension Deformacién Médulo de
(mm) (mJ) (MPa) (%) Young
Propilenglicol 2% 0.3 24.32+4.45 | 42.96+7.8 7.53+£16.12 | 570.51+123.67

Glicerol 2% 0.3 47+8.82 16.68+2.38 44.58+1.6 37.41+9.25
Glicerol 4% 0.4 43.3+21.3 | 11.93+4.69 59.84+2.1 19.94+4.5
Glicerol 6% 0.6 204+39.61 6.4+2.61 77.36+3.6 8.27+2-4

7.4.3 Peliculas con mucilago de yaca

Los resultados con mucilago de yaca se muestran en la Tabla 36. Las propiedades de las

peliculas mejoraron considerablemente al afiadir un plastificante. Los porcentajes de

deformacioén respecto a los blancos 4, 5 y 6 aumentaron un 494, 525 y 926 %

respectivamente con sus respectivos homologos conteniendo glicerina al 6 %. La mejor

pelicula en términos de porcentaje de deformacion y trabajo de falla fue mucilago de yaca

5% con glicerol al 6 % (Figura 39), para la cual se requirieron 47.10 mJ para la ruptura y

una deformacioén del 38.81 %.

Mucilago yaca 5% - Glicerina 6%

Figura 39. Pelicula con mucilago de yaca al 5 % - glicerina al 6 %.
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Tabla 36. Resultados de pruebas mecénicas a peliculas con mucilago de yaca.

Mucilago de yaca al 4 %

Muestra Grosor Trabajo Tension Deformacion Mddulo de
(mm) (mJ) (MPa) (%) Young (MPa)
Blanco 4 0.2 8.17+1.4 37.04+1.56 4.6+2.31 8051234
Propilenglicol 2% 0.3 72.18+8.98 | 40.08+12.3 29.11+4.33 137+32.3
Glicerol 2% 0.3 51.69+13.67 | 27.76+9.45 39.16+7.2 70+£13.12
Glicerol 4% 0.3 29.6+6.3 13.58+1.49 40.2+10.4 33.78+7.89
Glicerol 6% 0.3 17.56%7.23 8.50+2.3 42.6+£10.3 19.95+4.8
Mucilago de yaca al 5%
Muestra Grosor Trabajo Tensidn Deformacién | Mddulo de
(mJ) (MPa) (%) Young
Blanco 5 0.4 42.58+9.8 59.68+7.7 8.22+1.4 7261245
Propilenglicol 2% 0.4 18.36+3.8 61.76+8.97 8.7£3.4 710x141
Glicerol 2% 0.4 71.57+9.98 | 40.62+6.63 31.52+3.12 128+15.6
Glicerol 4% 0.6 53.02+7.1 22.31+1.81 37.45+4.48 60+4.45
Glicerol 6% 0.6 52.54 22+1.92 43.21+5.43 50.91+3.1
Mucilago de yaca al 6 %
Muestra Grosor Trabajo Tensién Deformacién | Mddulo de
(mJ) (MPa) (%) Young
Blanco 6 0.4 146.87+34.1 | 101.6+11.2 7.85+2.23 1294+365
Propilenglicol 2% 0.4 113.21+8.26 | 54.21+3.98 24.87+1.92 218+25.1
Glicerol 2% 0.4 108.58+13.4 | 44.05+3.77 31.79+3.24 138.5+12.8
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Glicerol 4% 0.6 72.23+17.1 | 32.37+2.61 | 37.27+5.87 86.85+6.89

Glicerol 6% 0.6 47.10+3.8 12+0.98 38.81+2.98 30.91+2.97

Para ambos mucilagos, las peliculas formadas con propilenglicol muestran médulos de
Young mayores (comparado con glicerina a la misma concentracion), lo que se traduce
como materiales con mayor rigidez. Tee et. al., 2016, reportan que el uso de glicerina en
este tipo de peliculas provoca la penetracibn en la matriz polimérica causando una
“reticulacién” y algunos enlaces tipo hidrégeno entre los hidroxilos de la glicerina y el
mucilago reemplazan a enlaces de mucilago — mucilago [115], reduciendo las
interacciones de las cadenas poliméricas cercanas e incrementando asi la flexibilidad de
ésta [116]. Esto ultimo explica los resultados de mayor rigidez de las peliculas con
propilenglicol contra las de glicerina, debido a que el propilenglicol contiene solo dos
grupos hidroxilo en su estructura, mientras que la glicerina contiene tres. Por tanto, por
cada molécula de mucilago, la glicerina forma un enlace de hidrégeno adicional con el

mucilago traduciéndose en menor rigidez sobre la pelicula.

7.5. Materiales plastificados a partir del almidon de la semilla de yaca

En torno a los materiales plastificados (Figura 40), éstos se degradaron en los tres medios
acuosos (pH 2.0, pH 7.0 y pH 12). En un principio los materiales sufrieron un
grado de hinchamiento, para posteriormente desintegrarse en el medio (Figura 41). Los
tiempos de desintegracion fueron 343 minutos para medio acido, 454 minutos para medio

neutro y 321 minutos para medio alcalino.

Respecto a las pruebas de compresion, éstas no fue posible determinarlas debido a que

los materiales superan la capacidad maxima de carga del equipo (45009).
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Figura 41. Resultados de la degradacion de los materiales plastificados a diferentes
valores de pH.
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8. CONCLUSIONES

La obtencion mediante precipitacion de los mucilagos de linaza y yaca resulté como un
método sencillo, sin embargo, los rendimientos no fueron los mejores comparandolos con
la literatura los cuales estdn en rangos de entre 3.1 - 7.3 % y 13.5 — 25-3 %,

respectivamente.

La obtencién del almidon de la semilla de yaca a partir del método alcalino resulté como
un método engorroso. Aungque no se logré la identificacion concreta del almidén ni el
porcentaje de amilosa, las semillas pueden ser una nueva fuente novedosa para la
obtencion de almidén debido al alto contenido en las semillas, aunado al hecho que estas

normalmente son desecho de la fruta cuando esta es consumida.

Se realizd el reograma del almidén de la semilla de yaca al 5% resultando con un
comportamiento pseudoplastico, el cual es tipico para ser utilizado como estabilizante en
emulsiones, no obstante, no se realizé asi, debido a que libera agua al medio después de

cierto tiempo.

Se realizaron reogramas de los mucilagos de linaza y el de yaca los cuales mostraron
comportamiento de tipo pseudoplastico el cual es caracteristico de polisacaridos para
aplicaciones en emulsiones. Siendo el mucilago de linaza que a concentraciones =2 %
mostré buenas propiedades como estabilizante estérico, por lo cual este resulta
interesante para seguirse estudiando en combinacion con otros polisacéridos para
aplicaciones en la industria cosmeética, farmacéutica y/o alimenticia. Por otro lado, el

mucilago de yaca mostr6 propiedades pobres como estabilizante estérico, esto debido a
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sus bajas viscosidades que se encuentran relacionadas con su peso molecular como se

evidencio con la aproximacion por viscosimetria.

Respecto a la aplicacion de los polimeros como agentes formadores de pelicula, los dos
mucilagos resultaron con buenas propiedades para futuras aplicaciones en las areas
farmacéutica, cosmética y/o alimenticia considerando sus beneficios intrinsecos como

biodegradabilidad y no toxicidad.

Los materiales plastificados provenientes del almidén de la semilla de yaca resultan
atrayentes para aplicaciones en diferentes industrias debido a sus propiedades mecanicas

y su biodegradabilidad en medios acuosos.

A pesar de las ventajas de biodegradabilidad, no toxicidad, de facil acceso y proveniente
de fuentes renovables que ofrecen los polimeros trabajados en este proyecto, aun se
requiere mayor investigacion de estos para superar inconvenientes como la uniformidad
de lote a lote en términos de caracteristicas fisicoquimicas y procesos de extraccion que
puedan escalarse a nivel industrial, de tal forma que estos puntos conlleven a una futura

aplicacion en las industrias mencionadas.
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9. PROSPECTIVAS

Con los tres polimeros obtenidos, se puede realizar mas investigacion para los usos
estudiados en este trabajo, asi como para otros usos. Particularmente en la industria
farmacéutica, cosmética o alimenticia como: sistemas de liberacion, superdesintegrante o

polimero para formar vehiculos nano o microestructurados.

Investigar en mayor medida el almidon proveniente de la semilla de yaca (determinar de
forma especifica el almidén, cuantificar el porcentaje de amilosa, peso molecular,

influencia de la maduracion de la fruta).

Encontrar aplicaciones especificas a los materiales obtenidos, considerando como

beneficios su degradabilidad en medios acuosos, propiedades mecéanicas y provenientes

de fuentes renovables.
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