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Resumen

A partir de diferentes proporciones de almidén de camote morado Ipomoea batatas (L.) y aceite de clavo de olor
Syzygium aromaticum (L.), se elaboraron peliculas comestibles por el método de casting, las cuales se
caracterizaron a través de diferentes pruebas. En las formulaciones que contenian las concentraciones intermedias
de los componentes se observé una superficie homogénea, permitiendo mejorar la tensiéon a la fractura y
disminuyendo la permeabilidad al vapor de agua. Para las isotermas de adsorcién se utilizé el modelo de GAB por
su amplio margen de humedad relativa que va desde un 0 a 1 %, reflejando una humedad en el equilibrio al utilizar
los dos componentes en concentraciones altas. F6 mostré una disminucién en la permeabilidad al vapor de agua
obteniendo 1x10-8 g/m s Pa -1, también actué como una excelente barrera en el comportamiento de la humedad
en la monocapa, reportando como el material con mejores caracteristicas para su posterior aplicacion y evitando
el uso excesivo de materia prima. Finalmente, el resultado obtenido con la concentracion méas alta de aceite
esencial de clavo demostré inhibicidon sobre Staphylococcus aureus patégenos contaminantes en el deterioro de
alimentos.
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Abstract

From different proportions of sweet potato starch Ipomoea batatas (L.) and clove oil Syzygium aromatic (L.), edible
films were made by the casting method, which were characterized through different tests. In the formulations that
contained the intermediate concentrations of the components, a homogeneous surface was observed, allowing the
fracture stress to be improved and the permeability to water vapor to decrease. For the adsorption isotherms, the
GAB model was used due to its wide range of relative humidity that goes from 0 to 1%, reflecting a humidity in
equilibrium when using the two components in high concentrations. F6 showed a decrease in the permeability to
water vapor, obtaining 1x10-8 g/m s Pa -1, it also acted as an excellent barrier in the behavior of humidity in the
monolayer, reporting as the material with the best characteristics for its subsequent application and avoiding
excessive use of raw material. Finally, the result obtained with the highest concentration of clove essential oil
showed inhibition of Staphylococcus aureus contaminating pathogens in food spoilage.

Keywords: starch, amylose, edible films, characterization, inhibition



http://sniqba.com.mx/revsniqba-2022-02-20/
mailto:nlflores@upgto.edu.mx

Flores-Martinez et al. / Revista SNIQBA Vol. 1, No. 2 (2022) 54-62

Introduccioén

En los dltimos afios se han desarrollado
materiales de empaque con propiedades mecanicas
deseadas y con excelente durabilidad, a partir de
materiales no biodegradables, lo cual ha provocado
impactos negativos en el cuidado del medio
ambiente. Esto ha generado mas estudios en el
campo de peliculas y recubrimientos biodegradables
y comestibles (Henriette M.C. Azeredo y col. 2022;
Shima Jafarzadeh y col. 2022; Ana Flavia Sampaio
Paulo y col. 2021). Por lo que se busca que la materia
prima provenga de una fuente renovable, abundante
y econdmica, para que el uso industrial sea factible.
Por tal motivo, se han realizado diversos estudios
utilizando polisacaridos como materiales para la
formulacién de peliculas comestibles. La seleccion
de biopolimeros determina las propiedades
mecanicas y de barrera de las peliculas. La
formulacién de cada pelicula comestible depende
directamente de la aplicacibn que se requiera.
Existen diferentes materiales utilizados para producir
peliculas biodegradables; Gilbert, Gontard y Gorris
(1996) mencionaron que varios materiales pueden
ser incorporados dentro de las peliculas comestibles
incluyendo proteinas, lipidos y carbohidratos (gomas,
almidén, derivados de la celulosa y pectinas) o la
combinacibn entre estos para modificar las
propiedades mecénicas, protectoras y sensoriales
(Dunja Molnar y col. 2023; Xinyu Sun y col. 2022;
Rajat Suhag y col. 2020). La influencia que tendra el
aditivo sobre las propiedades de la pelicula
dependera del grado de concentracion, estructura
guimica, grado de dispersion en la pelicula y la
interaccién con los polimeros. En general, una mayor
concentracién de plastificante en la suspension de la
pelicula proporcioné un aumento en la solubilidad en
agua, en la elongacion y la permeabilidad al vapor de
agua (Lucio Ballesteros-Martinez y col., 2020).

Entre los biopolimeros mas utilizados en
recubrimientos comestibles se encuentra el almidén,
ya que se puede encontrar en distintas fuentes:
cereales como maiz, arroz y trigo (30 a 80 %),
leguminosas frijol y chicharo (25 a 50 %) y en los
tubérculos como camote, papa y yuca de 60 a un 90
% (Laras Putri Wigati y col. 2022; Inyoung Choi y col.,
2022; Yue Zhou y col. 2021; Romina Farajpour y col.
2020). Dentro de los tubérculos que contienen un alto
porcentaje de almidén se encuentra el camote. La
variedad morada con pulpa blanca Ipomoea batatas
(L.), ademas de sus propiedades alimentarias, el
camote morado ofrece beneficios a la salud gracias a
sus altos contenidos en antioxidantes (antocianinas),
los cuales ayudan a combatir el estrés oxidativo y el
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sindrome metabdlico (Tian Jiang y col. 2022), por lo
gue se propone el aprovechar estos residuos.

Para la formulacion de los recubrimientos, se
emplean diversos polimeros que incluyen las
proteinas, carbohidratos y polisacaridos, obteniendo
peliculas transparentes que presentan propiedades
mecanicas moderadas. Sin embargo, las
aplicaciones se limitan debido a que los
recubrimientos son solubles en agua y permeables al
vapor de agua. Para mejorar dichas condiciones es
posible incorporar compuestos hidrofébicos como
ceras o aceites (aceite de clavo de olor) ya que los
lipidos no pueden formar una pelicula por si mismos
y por ultimo un plastificante (glicerol) para darle
flexibilidad al sistema (Lasas Putri Wigati y col. 2022;
Gargi Ghoshal y col. 2022; Yue Zhou, y col. 2021).
Siendo el objetivo de este trabajo el aprovechamiento
del almidén extraido del camote para la elaboracion
y caracterizacién de recubrimientos comestibles.

Metodologia

El almidon fue extraido del camote morado
pulpa blanca Ipomoea batatas (L.) los cuales fueron
adquiridos en el mercado local de Celaya,
Guanajuato, México. El aceite de clavo de olor
Syzygium aromaticum (L.) utilizado fue extraido del
clavo de olor por medio de la técnica de
hidrodestilacion. Se utilizé el glicerol marca J.T
Baker, CAS No. 56-81-5 y por dultimo para el
desarrollo de la matriz polimérica se utilizé grenetina
grado Bloom 290.

Extraccion del almidén

La extraccién de almidén de camote Ipomoea batatas
(L.) se realiz6 empleando el proceso general
reportado por Hernandez y col. (2008). El camote se
limpié para retirar cualquier material extrafio, se lavo
con suficiente agua y se cortaron en cubos de 3 x 3
cm para posteriormente ser remojados en una
solucion de bisulfito de sodio (1500 ppm) en relacién
1:3 (p/v), moliendo por 2 minutos hasta la obtencion
de una lechada de camote. La lechada se filtrd por
medio de una malla No. 80 y se dej6 sedimentar a 4
°C por 4 h. después del tiempo transcurrido se
realizaron dos lavados con agua destilada, sin
eliminar el ultimo lavado, se centrifugé a 2500 rpm
por 12 minutos, al recuperar la pastilla, se colocé en
charolas de aluminio extendidas y se sec6 en una
estufa de conveccién a 55 °C por 1 hora. Se realiz6
un segundo tamizado con una malla No. 100 y se
almacen6 en frascos limpios y secos con sello
hermético.
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Determinacién de amilosa

Se determind de amilosa mediante el método de
Morrison y Lagnelet, (1983). Se pesaron 70 mg (b.s.)
de almidén de camote en tubos de ensayo, se le
colocaron agitadores magnéticos y se le afiadieron
10 ml de una solucién Urea- DMSO (en relacion 1:9
v/v). La mezcla se colocé en un bafio de agua en
ebullicibn en una placa de calentamiento con
agitacion por 10 minutos hasta obtener una solucion
homogénea. Se colocaron en una estufa de
conveccién a 100 °C por 1 h y se dejaron enfriar a
temperatura ambiente. Se tomaron 0.5 ml de la
solucion y se transfirieron a matraces aforados de 50
ml y se pesaron los 0.5 ml afiadidos a cada matraz.
Se afiadieron 25 ml de agua destilada, se adicion6 1
ml de una solucion de I2/IK (2 mg de Iz y 20 mg de IK
en 1 ml), se aforaron los matraces con agua destilada
y se mezcl6 la solucién hasta quedar homogénea. Se
realiz6 un blanco con agua destilada y los reactivos
antes mencionados, se esperaron 10 minutos para
gue esta se estabilizara y a todas las muestras se les
midi6 la absorbancia a 635 nm en el
espectrofotémetro OPTIZEN POP®,

Se calcul6 el valor azul y el porcentaje de amilosa
aparente mediante la ecuacion 1.

ABS X 100 Ec.1
(2)(g de solucion)(mg almidon)

Valor azul =

Preparacion de pelicula comestible

La solucién formadora de la pelicula comestible se
preparé siguiendo el mismo procedimiento para cada
formulacién. Se disperso6 el almidén de camote en 90
ml de agua destilada. Esta dispersion se llevo a un
bafio de ebullicion con agitacion, se agreg6 grenetina
poco a poco (2 %), simultaneamente se agregd agua
(10 ml) para que se incorporara con el almidén, se
mezcld con glicerol 0.5 % p/p y por Ultimo se adicion6
el aceite de clavo de olor. Se monitoreo la
temperatura a 80 °C por 20 minutos, manteniendo
una agitacion constante. Pasado el tiempo, se
vertieron 10 ml de la soluciéon en cajas Petri y fueron
llevadas a la estufa de conveccién para ser secadas
por 1 h, posteriormente para terminar de secarse
fueron puestas en un area delimitada por una malla
por 48 h. Después del secado, las peliculas fueron
despegadas de las placas y resguardadas en
protectores para hoja.

Caracterizaciéon del biomaterial

Propiedades mecanicas
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Dentro de las propiedades se evaluaron la tension,
porcentaje de deformacion y médulo de Young. Las
muestras fueron cortadas en rectangulos de 1 x 8 cm
con un cortador de precisién de acuerdo con las
especificaciones de la norma ASTM D882-02 y
acondicionadas previamente en una solucién de
NaBr con 57 % de HR por un tiempo de 5 dias.
Previamente se determind el espesor de cada
pelicula en 10 puntos al azar. Las propiedades
mecanicas fueron analizadas con un texturémetro
(Texture Analyser® TA plus). Utilizando pinzas
mecanicas con una separacion de 60 mm y operando
a una velocidad de desplazamiento de 2 mm/s. Se
evaluaron 3 réplicas por cada formulacién.

Colorimetria

El color de la pelicula se determiné por el método
descrito por Thakur y col.,, 2017 con algunas
modificaciones. Se realiz6 con un colorimetro Konica
Minolta®, el cual fue calibrado con el iluminante Des
(Y=193.8, x=0.3157 y y= 0.3322). El perfil de color fue
expresado con L= 100 (blanco) a L= 0 (negro), -a=
(verde) a +a= (rojo) y —b =(azul) a +b = (amarillo). La
diferencia de color total se calculd mediante la
ecuacion 13. La pelicula fue cortada con un diametro
54 mm y tapada. Se registraron tres lecturas de tres
repeticiones y se calculé el promedio.

Solubilidad

La solubilidad fue determinada por el método
expuesto por Palma y col., (2017). Se cortaron las
piezas de cada pelicula con dimensiones de 2 x 3 cm,
las cuales se almacenaron en un desecador con
silica gel 0 % HR, durante 7 dias. Los pesos de las
peliculas fueron registrados y posteriormente
puestos en un vaso con agua destilada (80 ml) en una
plancha de calentamiento (60 °C) con agitacion
aproximada de 125 rpm por 5 minutos. Pasado el
tiempo la solucion fue filtrada y secada en estufa de
conveccién a 60 °C por 2 h. Después estas fueron
pesadas y finalmente se determiné el porcentaje de
materia soluble (% solubilidad), el cual se calculé
para cada formulacién con 3 réplicas.

Isotermas de adsorcién

Esta técnica se realiz6 de acuerdo con la norma
ASTM E104- 02. Las muestras fueron cortadas con
dimensiones de 3x3 cm (por triplicado), fueron
puestas en recipientes de acrilico herméticos, cada
uno de ellos contenia una solucién sobresaturada
desde 11 a 90 % de humedad relativa de equilibrio a
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30 °C. Las biopeliculas fueron pesadas utilizando una
balanza analitica, después de 5 dias que las
muestras mostraron un equilibrio en su peso fueron
secadas hasta obtener un peso constante para
obtener la cantidad de agua en el equilibrio de las
muestras de cada frasco. El contenido de humedad
en la monocapa (Xm) fue calculado utilizando el
modelo de GAB.

Permeabilidad al vapor de agua

La determinacion de permeabilidad al vapor de agua
(PVA), se realizo conforme a la norma ASTM E96-10.
En una celda de acrilico con un didmetro interno de
30.3 mm fueron puestas las peliculas recortadas con
un didmetro de 54 mm, previamente determinado el
espesor en 10 puntos al azar. Este recipiente en sus
paredes internas contenia silica gel con 0 % HRy a
su vez contaba con una celda de permeabilidad con
agua destilada en su interior 100 % HR y sobre esta
celda en medio de 2 empaques se posicioné la
pelicula. El cambio de peso fue registrado cada
minuto por 8 horas y se determiné la pendiente de la
pérdida de peso utilizada para calcular el coeficiente
de transferencia de vapor (CTVA). Tomando en
cuenta la diferencia de presion en el medio (AP) =
3183.8 Pa correspondiente a 30 °C.

Analisis microbiolégico

Uno de los sistemas mas importantes para la
identificacién de microorganismos es observar su
crecimiento en sustancias alimenticias artificiales
preparadas en el laboratorio. EI medio de cultivo
utilizado fue Agar de sal y manitol (aislamiento de
Staphylococcus aureus). La cepa de Staphylococcus
aureus fue puesta a prueba para conocer la
resistencia a los medicamentos que se mencionan en
la tabla 3 por medio de antibiogramas, tomando cajas
con numeracién 19 y 20 coagulasa positiva para
saber el comportamiento con el bioempaque. La
medicion del halo de inhibicién se realiz6 con un
Vernier digital de SS PRO1001309®.

Resultados y Discusion

La caracterizacion de cada materia prima fue
realizada por triplicado al igual que Ilas
determinaciones preliminares realizadas para el
almidon de camote y las soluciones filmogénicas. En
la tabla 1 se muestra el valor promedio de cada
extraccion y determinacion.
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Tabla 1. Resultados de materia prima y solucién
filmogénica

Porcentaje de rendimiento de materias primas

Extraccién de aceite de clavo de olor 5%
Extraccién de almidén de camote morado 8a10%
Almidén de camote morado
Porcentaje de humedad 9.85 %
Porcentaje de amilosa 14.14 %

Solucién filmogénica
pH 5.4

Propiedades mecéanicas

En la Figura 2 se muestra el comportamiento de la
tension a la fractura en las formulaciones con
diferente contenido de almidén y aceite de clavo de
olor. En el eje X se muestran las diferentes
concentraciones de aceite de clavo de olor (30, 45y
60 mg/L), en el eje Z se observan las concentraciones
de almidén de camote (2, 3.5y 5g)yenelejeYla
variable de respuesta (tension a la fractura) en
unidades de MPa.

La grafica de sadbana muestra un comportamiento
diferente con la combinacion de estos dos
compuestos. La zona roja de la sabana refleja el
punto mas alto de tensién. Como se puede observar,
este comportamiento lo dan las formulaciones de alto
contenido de aceite de clavo con una baja
concentracién de almidén tomando como resultado
60 MPa.

(geATS) LIERY T T TRL

Figura 2. Tension a la fractura en diferentes
concentraciones de almidén y aceite de clavo de
olor

En la Figura 3 se muestra el porcentaje de
deformacion en las diferentes formulaciones. Se
puede observar en el comportamiento de la sabana
que las formulaciones con mayor % E son aquellas
gue tienen una alta concentracion de aceite y almidén
(60 mg/L con 3.5y 5 g); sin embargo, el porcentaje
obtenido de deformacion es demasiado bajo.
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Romero C. en el 2016 reportd que en peliculas de
almidon de maiz incorporando un aditivo, se crean
fuertes interacciones por puentes de hidrégeno con
el almidén, mejorando la tensién y el mdédulo de
Young, pero a su vez afectando la flexibilidad de las
cadenas de almidén disminuyendo el valor de
deformacion. Este comportamiento ha sido
observado por otros investigadores en peliculas de
almidon (Huang y col, 2004;2006; Chung y col, 2010;
Muller y col, 2011). Haciendo referencia a la Figura 3,
la region plastica (color verde) representa la
deformacion permanente. Si el material se ha
estirado més alla de su limite elastico, este obtiene
una deformacion tal que no regresard a su forma
original aun cuando se elimine la fuerza aplicada.

Figura 3. Porcentaje de deformacion en las
diferentes formulaciones

En la Figura 4 se observa el comportamiento del
mdédulo de Young, el cual representa la rigidez de la
pelicula. Este valor tiene un comportamiento similar a
la tension a la fractura debido a que mientras méas
rigido sea un cuerpo mas fuerza se requerira para
romperlo. Olivas y Barbosa en 2005 mencionan que
para evitar que las peliculas a base de un biopolimero
sean quebradizas, se puede adicionar un
plastificante y que previo al estudio de propiedades
mecanicas sean acondicionadas en humedades
relativas (aproximadamente 50 %) para suavizar el
material. El moédulo de Young es constante
independiente del esfuerzo siempre que no exceda
de un valor maximo denominado limite elastico y es
siempre mayor que cero.

Colorimetria

La pelicula fue cortada con un diametro 54 mm y
tapada. Se registraron tres lecturas de tres
repeticiones y se calcul6 el promedio. En la tabla 2 se
puede observar la diferencia de color total en cada
una de las formulaciones. Esto se debe
principalmente a la adicion del almidén, ya que vuelve
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mas espesa a la solucion filmogénica y por lo tanto la
pelicula se vuelve menos traslucida, recordando
también que la incorporacién de un aceite esencial en
la formulacién opacara a la pelicula.

e SR

Figura 4. Comportamiento del médulo de Young en
las diferentes formulaciones

Tabla 2. Diferencia de color total de la pelicula seca.

Codificacion ~ Almidén Aceite Diferencia de color total
()] (mg/L)
C1 0 0 88.90
F1 2 30 87.16
F2 2 45 86.91
F3 2 60 86.86
F4 35 30 86.33
F5 35 45 87.23
F6 35 60 87.10
F7 5 30 85.81
F8 5 45 85.67
F9 5 60 85.63
Solubilidad

En la Figura 5 se muestra la solubilidad de cada una
de las formulaciones realizadas. Como se puede
observar en la sabana, aquellas formulaciones con
mayor cantidad de solutos obtuvieron menor
solubilidad. Bertuzziy col. en el 2006 mencionan que
un aumento de la temperatura provoca una ligera
disminucién de la solubilidad y un aumento en la
difusion del vapor de agua a través de la pelicula.

Isotermas de adsorcién

El desempefio de las peliculas se ven reflejado
cuando son sometidas a distintas condiciones de
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humedad relativa como en las isotermas de
adsorcioén. Las Figuras 6 muestran las isotermas de
adsorcién a una temperatura constante de 30 °C. Los
datos experimentales se muestran en puntos y la
linea sdlida muestra el ajuste utilizando el modelo de
GAB, los datos se observan en la Tabla 3. Se puede
observar que a medida que aumenta la aw, el
contenido de humedad en él equilibrio se ve
incrementado. Sin embargo, el incremento de
humedad es mayor al aumentar el contenido de
almidon en la pelicula y disminuye cuando se
incrementa el aceite de clavo de olor en la
formulacién.

CrT LT
g ““‘““““““‘\‘\\t
<5

A
OSSO

(o) ATANOS

Figura 5. Solubilidad de las peliculas en distintas
formulaciones de aceite de clavo de olor y almidén
de camote morado.

Formulaciones con 3.5 g de almidon de camote morado

——Xcal_F6
® Xexp_F6
Xcal F5
Xexp_F5
——Xcal F4
® Xexp F4

Figura 6. Isotermas de adsorcion para las
formulaciones F4, F5 Y F6 (0.5 g de glicerol, 2 g de
grenetina, 3.5 g de almidén y 30, 45y 60 mg/L de

aceite de clavo de olor)

Romero (2016) menciona también que la adicion de
los componentes al momento de preparar la solucion
filmogénica puede cambiar el comportamiento ya que
el primer compuesto incorporado serd quien tenga
mayor interaccién con el agua incrementando asi el
valor de Xm.
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Tabla 3. Parametros de GAB estimados para las
distintas formulaciones

Parametros Pelicula  F1 F2 F3 F4 F5 F6 F7 F8

Xm 482 651 750 6.89 466 331 517 566
Cc 30.82 854 970 1557 15.62 4.34 20.37 21.96
K 087 0.69 073 075 0.82 0001 083 0.79

R? 096 096 096 099 091 099 099 093

Permeabilidad al vapor de agua

Como podemos observar en la Figura 7 la pelicula
comestible con mas baja permeabilidad 30 mg/L - 2
gy 60 mg/L -3.5 g reflejan un PVA= 1 E-8 g/m.s.Pa.
Thakur en 2017 menciona que al incrementar el
almidén en la formulacién es posible tener un impacto
en el espesor y a mayor espesor menos sera la
permeabilidad al vapor de agua, por otro lado,
Paspuel en 2016 indica que las variaciones en el
espesor de la pelicula generan problemas en el
desempefio de las propiedades mecdanicas Yy
propiedades de barrera ya que comprometen el
desempefio del bioplastico.

T0Egy
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Figura 7. Comportamiento de la permeabilidad al
vapor de agua.

Pruebas microbiolégicas

En la tabla 4 se muestran los controles (C1y C2)
son explicados de la siguiente manera: C1:
corresponde a la pelicula formada a base de glicerol
y grenetina, C2: corresponde a 10 pL de aceite de
clavo de olor. En esa misma tabla se puede observar
si cada una de las codificaciones mostraron una
inhibicion contra Staphylococcus aureus. Tomando
como representacién “+” como aquel que presento
inhibicién y una “/” para demostrar que no existid
inhibicion del microorganismo, tomando en cuenta
como: S: Staphylococcus aureus



Flores-Martinez et al. / Revista SNIQBA Vol. 1, No. 2 (2022) 54-62

Tabla 4. Codificacion de las formulaciones para
prueba microbiolégica

Codificacion Almidén Aceite de clavo Inhibicién
()] (mg/mL)

S
C1 +
c2 /
F1 2 30 +
F2 2 45 +
F3 2 60 +
F4 35 30 +
F5 35 45 +
F6 35 60 +
F7 5 30 +
F8 5 45 +
F9 5 60 +

Para todas aquellas codificaciones que contienen
aceite de clavo de olor se cumple el funcionamiento
de agente antimicrobiano y demuestra que la pelicula
se vuelve una barrera fuerte contra microorganismos
gram-negativos, esto debido a la alta concentracion
de eugenol (82 %) en el aceite de clavo de olor. Di
Pasqua y col. en el 2007 midieron los cambios en la
composicién principal de &acidos grasos de la
membrana celular en Staphylococcus aureus. Das y
col. (2016) estudiaron el mecanismo de accion del
eugenol frente a varios aislamientos de
Staphylococcus aureus a partir de muestras de pus,
incluyendo  también  Staphylococcus  aureus
resistente a la vancomicina. La actividad
antimicrobiana del eugenol se puede atribuir a la
presencia de un grupo hidroxilo libre en la molécula
(Nazzaro y col, 2013). La mayor parte de la actividad
antimicrobiana del eugenol es conferida por sus
grupos hidroxilo libres (Laekeman y col., 1990) y en
el pasado algunos autores plantearon la hipétesis de
qgue el grupo hidroxilo en eugenol se une a las
proteinas, evitando la accion enzimatica (Burt, 2004;
Wendakoon y Sakaguchi, 1993).

Conclusiones

La caracterizacion fisicoquimica demostr6 la
estabilidad de las cadenas poliméricas que formaron
la pelicula comestible de almidén y grenetina
provocando mayor estabilidad, permitiendo mejorar
la tensibn a la fractura y disminuyendo la
permeabilidad al vapor de agua, para las isotermas
de adsorcion se utilizé el modelo de GAB reflejando
una humedad en el equilibrio al utilizar los dos
componentes en concentraciones altas, finalmente la
incorporacion de aceite esencial de clavo demostré
inhibicién sobre Staphylococcus aureus.
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