Universidad Tecnolégica Nacional AJEA — Actas de Jornadas y Eventos Académicos de UTN

7'y 8 de septiembre de 2023 Libro de actas de resumenes DOI: https://doi.org/10.33414/ajea.1299.2023
Publicado / Published: Junio 2024 Texto Completo Publicado en AJEA — Full Text Published in AJEA
https://rtyc.utn.edu.ar/index.php/ajea/article/view/1515

Influencia de nanoparticulas de montmorillonita en
la permeabilidad al vapor de agua de biopolimeros
a partir de almidon de ipomoae batatas L.

Influence of montmorillonite nanoparticles on the water vapor
permeability of biopolymers from ipomoae batatas L. starch.

Presentacion: 22/10/2023

Marina V. Gutiérrez

Grupo de Biotecnologia y Nanotecnologia Aplicada, Facultad Regional Delta Universidad Tecnoldgica Nacional, San Martin 1170,
Campana, Buenos Aires, Argentina.

mgutierrez@frd.utn.edu.ar

Graciela Corbino

Laboratorio de Antioxidante, INTA Estacién Experimental San Pedro, Ruta Nacional n®9 km 170, San Pedro, Buenos Aires,
Argentina.

corbino.graciela@inta.gob.ar

Martin Medina Pérez

Grupo de Biotecnologia y Nanotecnologia Aplicada, Facultad Regional Delta Universidad Tecnoldgica Nacional, San Martin 1170,
Campana, Buenos Aires, Argentina.
mmedina@frd.utn.edu.ar

Resumen

Los polimeros biobasados son de interés debido a su sencillez de fabricacion, degradabilidad y bajo costo. En este
trabajo se sintetizaron biopolimeros a partir de almidon de batata con la adicién de nanorellenos derivados de arcillas
en distintas proporciones como estrategia para mejorar sus propiedades fisicoquimicas. El agregado de
montmorillonita nanoparticulada (MMT) generé una disminucién de la permeabilidad al vapor de agua y del espesor
de las peliculas, provocando cambios en el color. Las imagenes de micrografia mostraron modificaciones de la
morfologia de la superficie con contenido de MMT. Todos los espectros mostraron patrones de absorbancia IR
similares
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Abstract

Biobased polymers are of interest due to their simplicity of manufacturing, degradability, and low cost. In this work,
biopolymers were synthesized from sweet potato starch with the addition of nanofillers derived from clays in different
proportions as a strategy to improve their physicochemical properties. The addition of nanoparticulate
montmorillonite (MMT) generated a decrease in water vapor permeability and film thickness, causing changes in
color. Micrograph images showed modifications of the surface morphology with MMT content. All spectra showed
similar IR absorbance patterns.

Keywords: starch, biopolymers, water permeability.
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Introduccion

El empleo de peliculas biobasadas es una gran oportunidad para reducir el consumo masivo de plasticos derivados
del petréleo. Estos materiales son amigables con el medio ambiente, de un menor costo econémico y biodegradables
(Lopez-Garcia, 2015). Las peliculas sintetizadas a partir de almidones no presentan las propiedades mecanicas y de
barrera que poseen los plasticos. El agregado de nanorrellenos puede mejorar las propiedades del almidén
obteniéndose un material con mayor resistencia mecanica y acorde a los requerimientos de la industria (Cyras, 2008).
Por lo tanto, los objetivos de este trabajo fueron sintetizar peliculas biopoliméricas a partir de almidén de batata y
nanoarcillas y determinar cémo estas afectan la permeabilidad al vapor de agua, la matriz polimérica, el aspecto 6ptico
y el espesor. Se utiliz6 como materia prima el descarte de la produccién agraria de la region, con el propésito de
disminuir los desechos organicos que no tienen disposicion final adecuada, tomando el concepto de economia circular.

Desarrollo

Preparacion de peliculas biopoliméricas con agregado de nanoarcillas

Se sintetizaron peliculas biopoliméricas de almidén de batata por el método casting (Shen, 2010), con la adicién de
distintos porcentajes de nanoparticulas de montmorillonita (MMT), la cual provee al material mejoras en sus
propiedades (Graciela B. Corbino, 2020). La sintesis consistié en la dispersion del precursor (almidén 3% p/p) y su
calentamiento durante 20 minutos a 802C. Luego se adicion6 3% (p/p) de glicerol como plastificante y se agit6 durante
5 minutos a 802C. Se probaron distintas concentraciones de montmorillonita (MMT), 0 (A0); 0,05 (A1); 0,1 (A2); 1,0
(A3) y 1,5% (A4) p/p en base de almidon, obteniéndose 5 tipos muestras. La soluciéon filmogénica se sonicé durante
30 minutos y se calent6 en bafio maria a 1002C durante 30 minutos. Las muestras se vertieron en placas de vidrio y se
colocaron en horno de secado a 40°C durante 48h. Las peliculas producidas con diferentes proporciones de MMT se
prepararon por triplicado y se almacenaron en desecador para mantener su contenido de humedad estable.

Ensayo permeabilidad vapor de agua

El ensayo de permeabilidad al vapor de agua se llevé a cabo siguiendo la norma ASTM E96 y el trabajo (SLAVUTSKY,
2012) con algunas modificaciones. El método empleado es el de desecante, donde la pelicula de prueba se sell6 en una
placa que contiene en su interior como desecante cloruro de calcio anhidrido, el conjunto se colocé en una atmosfera
controlada. Se realizaron pesadas periddicas determinando un tiempo de muestreo de 15 minutos, el aumento de peso
en el conjunto determina la masa de vapor transferida al desecante a través de la pelicula evaluada. Este procedimiento
se realizé por triplicado para cada muestra con distinta proporcién de MMT y se tomaron 10 mediciones de muestreo
cada 15 minutos, lo cual asegura la confiabilidad de los resultados.

La transmision de vapor de agua (WVT) se calcul6 con la siguiente ecuacidn:

wyT =<2 (g/h.m?)

Donde G es la ganancia de peso de la pelicula (g), t es el tiempo (h) en que ocurre G, G/t es la pendiente de la linea
recta (g/h), A es el area de prueba (m?2).

La permeabilidad de vapor de agua WVP (g/Pa.s.m) de la pelicula fue calculada usando la ecuacién:

WVT x d
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Siendo S la presién de saturacién de vapor a la temperatura de testeo (Pa), R1 es la humedad relativa de la fuente
expresada como una fraccién y Rz es la humedad relativa del sumidero de vapor expresado como fraccién, d es el
espesor de la pelicula (m).

FTIR

Se utilizé espectrofotometria infrarroja por transformada de Fourier- Reflexion Total Atenuada (FTIR-ATR) para
estudiar la interaccidn entre la pelicula matriz y la MMT. El espectrofotémetro FTIR Nicolet 8700 esta equipado con
un detector DTGS, provisto de Smart Orbit, accesorio de ATR (Attenuated Total Reflectance), de Unica reflexion interna
con cristal de diamante y angulo de incidencia de 45 grados, en el rango espectral de 4000 a 400 cm-1.

Espesor
El espesor de las muestras producidas se midié con un micrémetro, realizando el promedio de 10 mediciones en
diferentes zonas para cada especie.

Caracterizacion optica

El color superficial del bioplastico se determiné usando un colorimetro Minolta (CR400 Osaka, Japén),
registrandose las coordenadas L* a* b* de la escala CIE y registrandose los parametros luminosidad (L), chroma (C*)
y tono o hue (h). Se obtuvieron imagenes de microscopia 6ptica empleando un microscopio Olympus BX51 donde se
observa el cambio de la morfologia de la superficie con contenido de MMT.

Resultados

Se produjeron peliculas biopoliméricas homogéneas basadas en almidén de batata y distintos porcentajes de MMT,
las cuales fueron analizadas por triplicado. En la tabla 1 se presentan los resultados de espesor, colorimetria y
permeabilidad de vapor de agua para cada espécimen. La muestra sin contenido de MMT tiene una permeabilidad de
vapor de agua de 2,93e* g/Pa.s.m, mientras que en la pelicula con mayor contenido de MMT (1,5%) es de 5,89¢e10
g/Pa.s.m. Esto demuestra que el aumento de porcentaje de MMT posibilita obtener biopeliculas con menor
permeabilidad de vapor de agua (figura 1), mejorando las propiedades mecanicas del material biopolimérico. Ademas,
el agregado de MMT provoca cambios en el color de las peliculas. L y h disminuyen al aumentar la concentracién de
MMT, mientras que C* aumenta. La figura 2 indica una disminucién del espesor para los films con mayor contenido de
MMT (0% de MMT con un espesor de 0,46 mm, 1,5% de MMT con un espesor de 0,34 mm), esto se atribuye a que las
peliculas con contenido de MMT retienen menos cantidad de agua en su matriz polimérica.

Muestras MMT(%) Espesor (mm) Colorimetria (CIELAB) WVP
L Cc* He (g/Pa.s.m)
A0 0 0,46 55,15 69,28 @ 40,08 2.93e:09
Al 0,05 0,40 75,18 19,80 @ 91,62 1,76609
A2 0,1 0,37 68,13 22,95 89,54 1,49¢09
A3 1 0,35 62,56 = 27,65 85,4 4,67¢10
A4 1,5 0,34 42,76 43,25 32,77 5,89¢-10

Tabla 1. Variacién del espesor, de los parametros de color y de la permeabilidad al vapor de agua con las diferentes concentraciones
de MMT.

8vo. Encuentro de Jévenes Investigadores / \
en Ciencia y Tecnologia de Materiales — JIM 2023 JIM
Facultad Regional Cérdoba \”’3/


https://rtyc.utn.edu.ar/index.php/ajea/index

Universidad Tecnologica Nacional
7y 8 de septiembre de 2023

3,5E-09
g 3609 ¢
£
&
— 2,5E-09
= |
oo
©
v 2E-09
e}
g Qo
& 1,5E-09 o)
©
(1]
2 1E-09
Q
©
()
€ 5SE-10
(0]
a

0

0 0,2

Figura 1. Permeabilidad de vapor de agua (g/m.Pa.s) con respecto al contenido de MMT en %.
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Figura 2. Espesor de la pelicula biopolimérica (mm) con respecto al contenido de MMT (%).

En la Figura 3 se presenta la fotografia de una pelicula biopolimérica de almidén de batata sin contenido de MMT
donde se observa una superficie uniforme y homogénea. Se obtuvieron imagenes de microscopia dptica (figura 4)
donde diferencia el cambio de morfologia de la superficie de cada muestra sin contenido de MMT (A0) y con 1,5% de
MMT (A4), en la cual se puede identificar de manera dispersa agregados de nanoldminas de arcillas.
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Figura 3. Imagenes de biopolimero sintetizado por método casting.

Figura 4. Imagenes de microscopia 6ptica de biopolimeros A0 (0% MMT) y A4 (1,5% MMT).

La espectroscopia FTIR se basa en la identificacién de las propiedades fisicas de los sistemas poliméricos mediante
el andlisis de las cadenas de unién (morfologia) y la definicién de parametros como la cristalinidad y la segregacion
de fases entre la matriz polimérica y las nanoparticulas, de esta manera se pueden identificar posibles interacciones
entre los grupos funcionales del almidén con las nanoparticulas de MMT, esto es reflejado en cambios en los picos
caracteristicos del espectro (Issa., 2018).

Los espectros de FTIR-ATR de cada espécimen de biopeliculas de almidén de batata con incorporacién de distintos
porcentajes de MMT se muestran en la figura 5. Todos los espectros mostraron patrones de absorbancia IR similares,
estos resultados estarian indicando no haber cambio estructural para las distintas peliculas ni interaccién entre los
compuestos nanoparticulados de MMT con los grupos funcionales de la pelicula de almidén.
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Figura 5. Espectros infrarrojos de las diferentes muestras obtenidos por ATM (Attenuated Total Reflectance)

Conclusiones

Las peliculas biopoliméricas fueron preparadas a partir de almidén de batata, glicerol, agua y distintos porcentajes
de MMT, logrando un material uniforme y homogéneo. Se pudo observar que el agregado de MMT en la matriz
biopolimérica generd cambios en los parametros de color y en el espesor de la pelicula. Ademas, se comprobé que el
aumento de la concentracion de MMT en la composicién del material contribuye a generar una mayor barrera al vapor
de agua. Es relevante estudiar la permeabilidad al vapor de agua dado que una de las aplicaciones mas prometedoras
de las peliculas biobasadas es como envoltorio de alimentos para su conservacidn, por lo cual este parametro debe
conocerse y ser lo mas pequefio posible.
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