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Resumen

El uso de peliculas comestibles es una tecnologia prometedora para conservar la
calidad y alargar la vida de anaquel de alimentos perecederos y/o minimamente
procesados debido a su capacidad para actuar como barreras a la transferencia
de humedad, de gases y servir como acarreador de aditivos alimentarios como
antioxidantes y agentes antimicrobianos. La finalidad del uso de peliculas
comestibles se enfoca en retardar el crecimiento de microorganismos
deterioradores sobre diversos alimentos, debido a que estas se usan como
meétodos de conservacion, ademas de que al incorporar antimicrobianos se logra

controlar la localizacion y tasa de liberacion de los mismos en el alimento.

El objetivo de este proyecto fue evaluar la estructura de peliculas comestibles
adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural mediante
microscopia de fuerza atémica en el modo de contacto, elaborando peliculas
comestibles con el método de vaciado en placa utilizando como polimeros almidén
y carboximetilcelulosa, nanocompuestos (bentonita y haloisita) y antimicrobianos
de origen natural (aceite esencial de canela y orégano y los compuestos puros
timol, carvacrol y cinamaldehido). También se evaluaron el color y espesor de las
peliculas analizadas. Se observé que la incorporacién de los nanocompuestos
modificaron las propiedades de las peliculas, como el color, espesor y
microestructura (formacion de poros, fibras y/o aglomerados). Las micrografias
muestran los distintos arreglos morfolégicos que ocurren en la pelicula control, al
adicionar solamente los aceites esenciales y lo que ocurre al adicionar los
nanocompuestos a la formulacion. Ademas, la rugosidad, la distribucién de los
nanocompuestos en las peliculas comestibles y la formacion de estructuras afecta
la disposicion y liberacion de los antimicrobianos utilizados mejorando asi la

actividad antimicrobiana otorgada por los antimicrobianos de origen natural.



1. Introduccién

El uso de peliculas comestibles es una tecnologia prometedora para conservar la
calidad y alargar la vida de anaquel de alimentos perecederos y/o minimamente
procesados. Estas han sido consideradas para la proteccion y conservacion de
diversos productos alimenticios, debido a su capacidad de actuar como barreras
de migracion de humedad, de gases y servir como acarreador de aditivos
alimentarios como antioxidantes y agentes antimicrobianos. Se han desarrollado
con el fin de extender la vida Gtil de los productos alimenticios y/o enriquecerlos
(Trujillo et al., 2012). Regulan la trasferencia de humedad, oxigeno, dioxido de
carbono, aroma y compuestos de sabor en el sistema de un alimento. Ademas de
mejorar la calidad de los alimentos y alargar la vida de anaquel de productos
frescos y minimamente procesados, las peliculas comestibles se utilizan para
protegerlos de los efectos dafinos del medio ambiente. Para su elaboracion se
pueden utilizar una gran variedad de polimeros, por ejemplo, proteinas,
polisacaridos (almiddn, pectina, celulosa, alginato) y lipidos y pueden ser utilizados
individualmente o de forma combinada (Santiago, 2015).

Los biopolimeros ofrecen una alternativa amigable al ambiente, sin embargo,
ciertas propiedades resultan ser un poco Utiles para aplicaciones industriales, por
ello surge el interés de desarrollar nanocompuestos, con el fin de mejorar alguna o
algunas propiedades, de manera que se obtenga un material funcional con
propiedades especificas. La aplicacién de nanocompuestos de grado alimenticio
en las peliculas comestibles, tiene un futuro promisorio debido a que se ha
encontrado que impactan positivamente en las propiedades mecanicas, con el
aumento de la resistencia de las peliculas y también mejorando las propiedades
de barrera. También las nanoparticulas pueden ser utilizadas como portadores de

agentes antimicrobianos y aditivos (Silvera et al., 2012).

Al estudiar e investigar la naturaleza, se puede encontrar formas de crear
poderosas herramientas tecnolégicas, como la microscopia de fuerza atomica
(AFM), para comprender las caracteristicas de la superficie de los polimeros

naturales. Debido a las interacciones clave entre los polimeros y el medio



ambiente, esta poderosa herramienta es capaz de investigar las caracteristicas
quimicas y morfoldgicas de los polimeros naturales. La aplicacion de esta técnica
en la investigacion de las propiedades y la estructura de los materiales permite
obtener imagenes con resolucion del orden de nandmetros y otra ventaja que
posee es que proporciona imagenes tridimensionales que permiten cuantificar la
profundidad y la morfologia de las muestra. Ademéas permite la visualizacion

topogréfica, la caracterizacidon y andlisis complementarios de las muestras.



2. Revision bibliografica

2.1 Peliculas comestibles

En tiempos recientes se han incrementado las aplicaciones de peliculas
comestibles ofreciendo ventajas como biocompatibilidad, apariencia estética,
propiedades de barrera y de funcionalidad, a través de la incorporacion de agentes
antioxidantes, antimicrobianos, entre otros aditivos funcionales (Avila-Sosa y
Lépez-Malo, 2008).

Las peliculas comestibles tienen la capacidad de incorporar agentes
antimicrobianos para proveer estabilidad microbiolégica a los alimentos; ya que
sirven como acarreadoras de un amplio nidmero de compuestos los cuales
incluyen antimicrobianos de origen natural como los aceites esenciales. Estos
compuestos tienen la capacidad de extender la vida de anaquel de un producto y
reducir el riesgo de crecimiento de patégenos en la superficie de los alimentos
(Avila-Sosa y Lopez-Malo, 2008).

Las propiedades funcionales, sensoriales y mecénicas de una pelicula comestible
también pueden modificarse por la adicion de varias sustancias en pequefas

cantidades, denominados aditivos (plastificantes, antimicrobianos, colorantes).

Para la formacion de peliculas comestibles muchas veces es necesario agregar un
plastificante para mejorar las propiedades mecanicas de las mismas. Se define
como una sustancia estable, no volatil y con alto punto de ebullicion, la cual ha
sido adicionada a otro material y cambia las propiedades fisicas y/o mecanicas de
ese material (Santiago, 2015). Los plastificantes usados incluyen glicerol,
polietilenglicol, sorbitol y algunos azlcares, entre otros. Debido a que el
plastificante reduce los enlaces intermoleculares entre las cadenas de polimeros,
los plastificantes modifican las propiedades mecanicas y producen peliculas mas
flexibles (Dominguez-Courtney et al, 2012). La incorporacion de estos aditivos
también modifica las propiedades de barrera de estas peliculas (Romero-Bastida
et al, 2011).



En la mayoria de los casos, peliculas y recubrimientos son términos que se utilizan
indistintamente para indicar que la superficie de un alimento esta recubierto por
una capa relativamente delgada de material de cierta composicion. Sin embargo
hay que diferenciar estos dos conceptos; un “recubrimiento (coating) comestible”
es sencillamente una matriz continua y delgada de material comestible que se
estructura alrededor del alimento generalmente mediante la inmersion del mismo
en una solucion formadora del recubrimiento, como un revestimiento sobre el
alimento mientras que las “peliculas (films) comestibles” son matrices preformadas
y delgadas elaboradas con materiales comestibles e independientes que se

afladen sobre el alimento tras su formacion (Garde, 2013).

Las peliculas o recubrimientos comestibles también pueden mejorar la integridad
estructural de productos fragiles o las propiedades de manejo mecéanico del
alimento, es por ello que pueden servir como envase si dichas propiedades son
adecuadas y las condiciones de sanidad prevalecen durante su almacenamiento,
transportacion y comercializacion. Ademas ayudan a mantener la calidad de los
alimentos después de que el envase es abierto, pues estas sirven para estabilizar
los gradientes de actividad de agua, protegiéndolo contra la pérdida o ganancia de
humedad y pérdida de aromas, ademas de que hacen posible la incorporacién de

agentes antimicrobianos, saborizantes, antioxidantes y pigmentos.

La funcionalidad de los recubrimientos y peliculas comestibles se puede mejorar
mediante la incorporacion de nanoparticulas, las cuales pueden tener una mejor
distribuciéon en la superficie del producto y lograr interactuar con la membrana

celular del fruto o impedir el desarrollo de microorganismos (Garde, 2014).

Las peliculas y recubrimientos comestibles tienen diferentes funciones entre las
cuales se ha encontrado que pueden retardar la migracién de humedad, controlar
el transporte de gases (O, CO; y etileno), retener componentes volatiles, servir de
vehiculo de aditivos, mejorar las propiedades mecanicas y el manejo del alimento,
ademas de impartir una mayor integridad a la estructura del mismo, manteniendo
las buenas propiedades mecanicas y organolépticas de los alimentos (Mufioz,
2014).



Una de las ventajas que poseen las peliculas comestibles es que pueden mejorar
las propiedades organolépticas, mecéanicas, de conservacion y nutricionales de los

alimentos como lo es en los siguientes casos:

e Pueden ser usados como barreras a gases y al vapor de agua. Para este
propésito se aplican sobre la superficie de los alimentos, restringiendo asi la
pérdida de humedad y disminuyendo la respiracion.

e Una aplicacion potencial de las peliculas es la disminucion de la migracion
de lipidos (aceites y grasas).

e Ofrecen proteccién frente a agentes microbianos, asi como frente a agentes
externos (agua, Oy).

e Pueden mejorar las propiedades mecénicas de mantenimiento o la
integridad estructural de los productos alimenticios.

e Los aditivos alimentarios (como antimicrobianos, antioxidantes, colorantes,
etc.) pueden ser incorporados dentro de las peliculas comestibles, logrando

controlar la localizacion y la tasa de liberacion de los mismos en el alimento.

Los aditivos son componentes de las peliculas y de los recubrimientos que pueden
generar diferentes acciones dentro de los mismos, éstos pueden ser tecnoldgicos
o funcionales. Los primeros son los que le otorgan al recubrimiento una propiedad
mecanica, mientras que los funcionales la caracteristica es un comportamiento
(Garde, 2014).

2.2 Agentes antimicrobianos
Los agentes antimicrobianos son compuestos quimicos presentes o afiadidos en
los alimentos que retardan el crecimiento microbiano o causan la muerte de los

microorganismos (Garcia-Garcia et al, 2008).

Entre los antimicrobianos naturales mas estudiados se encuentran los presentes
en plantas, hierbas y especias, los cuales son utilizados en alimentos tratando de
sustituir los antimicrobianos sintéticos, debido a la tendencia de los consumidores

por ingerir productos lo mas naturales posibles (Holley y Patel, 2005). Se reconoce
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que los compuestos activos de plantas, hierbas y especias son compuestos
fendlicos. De acuerdo con Holley y Patel (2005), estos compuestos son
probablemente los componentes antimicrobianos mayoritarios presentes en los
aceites esenciales de las especias. El mayor componente puede constituir el 85%
del aceite esencial, mientras que otros componentes pueden estar presentes solo
en trazas. Los componentes de algunos aceites esenciales con propiedad
antimicrobiana se presentan en la tabla 1.

Tabla 1. Componentes de aceites esenciales que presentan propiedades

antimicrobianas (Garcia-Garcia y Palou-Garcia, 2008).

Nombre comun | Nombre cientifico % maximo presente
Componente . .
de la planta de la planta en el aceite esencial
. : . Linalool 26%
Cilantro Coriandrum sativum E-2-decanal 20%
Canela Cinnamomum ~ Trans- 65%
zaylandicum cinnamaldehido
Carvacrol 80%
Orégano Origanum vulgare Tir_nol 64%
Terpineno 2-52%
Cymeno 52%
Pineno 2-25%
Romero Rosmarinus Acetato de bornil 0-17%
officinalis Canfor 2-14%
1,8 Cineolo 3-89%
: Eugenol 0
Clavo Syzygium Acetato de 75-85%
aromaticum . 8-15%
eugenil
Timol 10-64%
Tomillo Thymus vulgaris Carvacrol 2-11%
y 9 Terpineno 2-31%
Cimeno 10-56%

2.2.1 Aceites esenciales

Los aceites esenciales son liquidos aceitosos, aromaticos y volatiles obtenidos de
material vegetal y cominmente se concentran en una region particular como
hojas, corteza o frutos (Gutierrez et al, 2008). La actividad antimicrobiana de los
aceites esenciales y sus compuestos ha sido reconocida desde hace tiempo y el

interés ha incrementado en afos recientes. La industria alimentaria encuentra un




grave problema relacionado con el niumero creciente de brotes de enfermedades
transmitidas por alimentos. La principal causa estd determinada por
microorganismos. Por lo tanto, el control de patdgenos puede reducir
significativamente estos brotes. Los aceites esenciales tienen un potencial
prometedor como conservadores naturales de alimentos (Wang et al, 2015).
Estos, han demostrado funciones antimicrobianas significativas contra los
patégenos transmitidos por los alimentos y han sido utilizados para prevenir el

desperdicio y deterioro de éstos, prolongando asi su vida util.

Estudios recientes que involucran el modo de accion usando compuestos de
aceites esenciales contra bacterias patdégenas y levaduras han demostrado que su

capacidad reside en perturbar la membrana celular (Pasqua et al., 2007).

Los aceites esenciales han demostrado poseer propiedades antimicrobianas que
no solo se limitan al efecto antibacterial sino que incluyen caracteristicas
antivirales, antimicéticas, antitoxigénicas, antiparasitarias e incluso insecticidas
(Alfonso, 2011). Como metabolitos secundarios, los aceites esenciales estan a su
vez conformados por compuestos de diferente naturaleza, la mayoria comprenden
sustancias terpenoides junto con sustancias oxigenadas (alcoholes, ésteres,
éteres, aldehidos y compuestos fendlicos). Generalmente el efecto antimicrobiano

se atribuye a los compuestos fendlicos presentes en el aceite (Burt, 2004).

Diversos estudios han determinado que los aceites procedentes de clavo, canela,
orégano, romero y tomillo son los que poseen actividad antimicrobiana mas
acentuada. Los aceites esenciales contienen un alto porcentaje de compuestos

fenolicos como el carvacrol, el timol o el eugenol.

2.2.2 Aceite esencial de orégano

El principal producto de la hoja de orégano es el aceite esencial, el cual tiene
diversos usos en la industria. En cuanto a su composicion se han logrado
identificar hasta 56 compuestos, y se han encontrado diferencias

cuantitativamente significativas en solo dos fenoles isoméricos carvacrol (0.1-



56.6%) o fenol no cristalizable y timol (7.9-53.6) o fenol cristalizable; incluyéndose
sus precursores biosintéticos. En estudios se ha comprobado que el aceite
esencial de orégano presenta actividad antimicrobiana, debido a sus dos
principales componentes fendlicos; timol y carvacrol. Esto abre la posibilidad de

evaluarlo como aditivo natural para alargar la vida de los alimentos (Dozal, 2010).

2.2.3 Carvacrol

El carvacrol (2-metil-5-(1-metiletil) fenol) esta presente en los aceites esenciales
de orégano entre 60-70% y tomillo en un 45% (Ultee et al., 2002). Su estructura
quimica esta representada por un grupo fenolico como se observa en la Figura 1,
con un alto poder hidrofébico. Su mecanismo de accidn consiste en la capacidad
de desintegrar la membrana externa de las bacterias gram negativas, permitiendo
la salida de lipopolisacéaridos e incrementando la permeabilidad de la membrana
citoplasmatica (Lambert et al.,, 2001), provocando con ello la salida del ATP,
inhibicion de la actividad de las ATPasas y disminucion de la fuerza motriz del

protén (Garcia y Palou, 2008).

Este compuesto inhibe el crecimiento de varias cepas de bacterias, por ejemplo,
Escherichia coli, Pseudomona aeruginosa, Staphylococcus aureus y Bacillus
cereus. Su baja toxicidad, junto con su agradable sabor y olor sugiere su uso
como aditivo alimentario para prevenir la contaminaciébn bacteriana. En
Pseudomona aeruginosa ocasiona dafios a la membrana celular y a diferencia de
otros terpenos, inhibe la proliferacion de ésta. La causa de las propiedades

antimicrobianas se cree que es la ruptura de la membrana de bacterias.

CHa
OH
HaC

CHj

Figura 1. Estructura quimica de carvacrol (Obtenido de Sigma-Aldrich).



2.2.4 Timol

El timol (o isopropilmetacresol, o 2-isopropil-5-metilfenol) es una sustancia
cristalina incolora con un olor caracteristico que esta presente en la naturaleza de
los aceites esenciales del tomillo o del orégano. Su estructura es similar a la del
carvacrol cambiando Unicamente la posicién del grupo hidroxilo (Figura 2) (Garcia
y Palou, 2008) por lo que son isémeros. Ha sido reportado como uno de los
agentes antimicrobianos méas activo de los constituyentes de los aceites
esenciales, encontrandose presente en el aceite esencial de orégano y tomillo. El
mecanismo de accion de timol es semejante al de carvacrol, ya que su estructura
quimica es similar. Este es capaz de desintegrar la membrana externa de las
bacterias gram negativas, permitiendo la salida de lipopolisacaridos e

incrementando la permeabilidad de la membrana citoplasmatica.

Diversos estudios han demostrado actividad contra Salmonella thiphymurium,
Staphylococcus aureus, Bacillus cereus y Clostridium botulinum. Lambert y
Pearson (2000) sefalaron que el timol cambia la permeabilidad de la membrana
de las células microbianas, dejando que se filtren los constituyentes quimicos que
son esenciales para el metabolismo, tales como iones, ATP, acidos nucleicos y
aminoéacidos. Estos efectos causan un incremento de la fase lag, provocando una

disminucién en la carga celular total.

OH CHj
CHy

H3C

Figura 2. Estructura quimica de timol (Obtenido de Sigma-Aldrich).

2.2.5 Aceite esencial de canela
El aceite esencial de canela contiene una alta concentracion de trans-
cinamaldehido, que es el componente en mayor proporcion. También presenta

linalool, eugenol y otros compuestos fendlicos. La accién antimicrobiana del aceite



esencial de canela es atribuida principalmente al aldehido cinamico (o trans-

cinamaldehido) y al eugenol (Gomez y Lopez, 2009).

2.2.6 Cinamaldehido

El cinamaldehido (3-fenil-2 propenal) es un compuesto fendlico. Este aldehido
posee una estructura caracterizada por la presencia de un anillo bencénico
monosustituido, un grupo funcional aldehido y un enlace doble conjugado (Figura
3), que es el responsable de proporcionarle al compuesto una geometria plana
(Wang et al., 2015). El cinamaldehido se encuentra presente en la naturaleza
como trans-cinamaldehido y estd compuesto por un aldehido insaturado unido a

un grupo fenilo; por ello, tiene aromaticidad.

Es especialmente eficaz contra ciertos tipos de bacterias inhibiendo el crecimiento
de Escherichia coli y Salmonella entérica serovar typhimurium. Actta inhibiendo la
produccion de enzimas intracelulares, tales como amilasas y proteasas, lo que
provoca el deterioro de la pared y un alto grado de lisis celular (pastrana et al,
2017).

Figura 3. Estructura quimica de cinamaldehido (Obtenido de Sigma-Aldrich).

Una manera efectiva de incorporar los antimicrobianos a las peliculas comestibles

es mediante la incorporacion de hanocompuestos.

2.3 Nanocompuestos
Los nanocompuestos son materiales bifasicos, donde al menos uno de ellos se
encuentra dentro del rango nanométrico (1x10°m). Los nanocompuestos

poliméricos son en esencia, polimeros reforzados con particulas, las cuales
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pueden ser esféricas (3 dimensiones nanométricas), tubulares (2 dimensiones

nanometricas) y laminares (1 dimension nanométrica) (Franco et al, 2009).

Las particulas pueden ser arcillas minerales, conocidas como filosilicatos o
silicatos laminares. Estos pertenecen fundamentalmente a cuatro grupos
principales: caolinita, esmectita, illitas y clorita. La arcilla esmectita del tipo
montmorillonita es la arcilla mineral mas utilizada como fase reforzante en
matrices poliméricas. Las particulas de arcilla no son por si mismas particulas
nanomeétricas, sino que estan conformadas por el apilamiento de ldminas, cuyo
espesor mide aproximadamente 1 nm, mientras que sus dimensiones laterales
pueden variar desde 30 nm hasta varias micras. La estructura cristalina de las
arcillas estéa formada principalmente por dos grupos: grupos de silice tetraédricos y
grupos de alumina octaédricos. Los grupos del mismo tipo estan unidos entre si
hexagonalmente formando capas de tetraedros y octaedros. Si un mineral de
arcilla presenta un empaquetamiento de una capa tetraédrica y una octaédrica se
denomina de tipo 1:1 o bilaminares y de una octaédrica entre dos tetraédricas, de
tipo 2:1 o trilaminares (Brigatti, 2006), las cuales se representan en la Figura 4.

11 layer 2:1 layer

Figura 4. Estructura cristalina de arcillas con empaquetamiento de capas 1:1y 2:1 (Saenz, 2014).

Las arcillas reducen la permeabilidad a los gases y aumentan las propiedades
mecanicas y las propiedades Opticas. Dependiendo de la naturaleza de los
componentes, se pueden obtener tres tipos basicos de nanocompuestos, los

cuales se presentan en la Figura 5.
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Figura 5. Tipos de nanocompuestos poliméricos (Franco y Maspoch, 2009).

Los nanocompuestos aglomerados ocurren cuando el polimero es incapaz de
intercalarse entre las laminas de la arcilla, obteniéndose una fase separada. En los
nanocompuestos intercalados, la difusiéon del polimero promueve el desarrollo de
una morfologia de multildminas muy ordenadas. Mientras que la tercera
clasificacion corresponde a los nanocompuestos exfoliados, donde las laminas de
la arcilla se encuentran totalmente dispersas y desordenadas dentro de la matriz
polimérica, la mayor parte de las cadenas del polimero estan entre las capas de la
arcilla, por lo que no se muestra ninguna periodicidad en su arreglo (Franco y
Maspoch, 2009).

La aplicacibn de nanocompuestos de grado alimenticio en las peliculas
comestibles, tiene un futuro promisorio debido a que se ha encontrado que
impactan positivamente en las propiedades mecanicas, con el aumento de la
resistencia de las peliculas y también mejorando las propiedades de barrera. Los
nanocompuestos pueden ser utilizados para obtener nanorredes que impidan la

contaminacion o dificulten el crecimiento microbiano (Silvera et al., 2012).
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2.3.1 Haloisita

La haloisita es un mineral de arcilla tipo 1:1 dioctaédrico y se considera como una
fase hidratada de la caolinita con laminas curvadas que es capaz de ubicar
moléculas de agua en el espacio interlaminar, dando un férmula general de
Si»Al,05(0OH)4 2H,0, considerada un polimorfo hidratado de la caolinita (Joussein
et al., 2005).

Las particulas de haloisita pueden adoptar diferentes morfologias como esferas,
tubos, placas o listones (Brigatti et al., 2006). La forma tubular alargada esta
relativamente mejor cristalizada, por lo que es la morfologia mas comunmente
encontrada (Brigatti et al., 2006; Joussein et al., 2005) generando una estructura

con cavidad nanotubular en el alcance submicroscépico (Carrillo, 2013).

Las fibras de haloisitas tubulares varian en dimensiones, sin embargo todas
presentan una relacion tipica de menos de 3.0 um de largo x 0.3 um de diametro
exterior, aunque en algunas muestras se pueden encontrar tibulos de hasta 20
pum. Se ha demostrado que la presencia de hierro en minerales tipo haloisita se
asocia fuertemente a su morfologia y que bajos contenidos de este favorecen
estructuras principalmente nanotubulares, aunque morfologias esféricas también

han sido encontradas (Joussein et al., 2005).

Los nanotubos de haloisita han sido estudiados a lo largo del tiempo y se ha
comprobado su compatibilidad con el cuerpo humano. Ademas de ser compuestos
ecologicos, naturales, abundantes, biocompatibles, de bajo precio y presentan

buenas propiedades mecanicas (Quintanilla et al. ,2017).

2.3.2 Bentonita

La bentonita es un material natural cuyo constituyente mayoritario es la
montmorillonita, un mineral de arcilla tipo 2:1 (Carriazo et al., 2007). Los criterios
de clasificacion utilizados se basan en su comportamiento y propiedades
fisicoquimicas; asi la clasificacibon mas aceptada establece bentonitas en funcion

de su capacidad de hinchamiento en agua (Bradanovic, 2007):
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a) Bentonitas altamente hinchables o sodicas.
b) Bentonitas poco hinchables o célcicas.
c) Bentonitas moderadamente hinchables o intermedias.

También puede ser clasificada en sodica y calcica, en base al cation predominante
entre las capas y a la habilidad para dilatarse. La bentonita s6dica (Na*) exhibe
una alta capacidad de dilatacion en agua, mientras que la bentonita célcica (Ca®)
tiene mucho menos capacidad de dilatacién. Las propiedades de la bentonita no
dependen sélo del mineral esmectitico predominante sino también de su grado de
cristalinidad y del tamafio de los cristales, entre otros aspectos, por lo tanto las
propiedades pueden variar enormemente. Por lo anterior, las aplicaciones son
amplias y las especificaciones para cada caso son muy particulares (Coordinacion
General de Mineria, 2013). La bentonita es un material cuya superficie es
fundamentalmente externa, lo cual es resultante de su estructura de laminas

cerradas y sin acceso al interior del espacio interlaminar de la arcilla.

Puesto que la mejora en las propiedades de barrera (transmision de gases y
agua), mecénicas y antimicrobianas de los nanocompuestos depende de sus
caracteristicas estructurales, se han usado técnicas de caracterizacion de
superficies para el estudio de la estructura y arreglo morfolégico de
nanocompuestos dispersados en matrices poliméricas comestibles. Entre estas
técnicas se encuentran la microscopia electronica de barrido (SEM por sus siglas
en inglés) y la microscopia de fuerza atdbmica (AFM, siglas en inglés) (Binnig et al.,
1986). Debido a la posibilidad de investigar superficies no conductoras (como las
agui estudiadas), la técnica de AFM es mucho mas versatil que las técnicas de

microscopia electronica.

2.4 Microscopio de fuerza atomica
El Microscopio de Fuerza Atdmica (AFM) es un equipo importante para la

elucidacién de la microestructura de materiales. En esta técnica, una punta muy
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aguda (de silicio) unida a una ménsula flexible, es barrida a lo largo y ancho de la
superficie de la muestra. Conforme la punta se aproxima a la muestra, las fuerzas
de atraccion de corto alcance entre la punta y la muestra, causa que la
micropalanca se doble hacia la superficie. Sin embargo, conforme la palanca esta
aun mas cerca de la muestra, que incluso haga contacto, las fuerzas de repulsion
causan que la ménsula se doble hacia fuera de la muestra. EI AFM tiene un
escéner Z que mueve la palanca hacia arriba y hacia abajo y un escaner x-y que
mueve la muestra hacia atras y hacia adelante por debajo de la punta. La
interaccion local entre la punta y la muestra causa una deflexion de la ménsula, la
cual es monitoreada y traducida a una imagen tridimensional en escalas de micro-
y nanémetros a través de un sensor (foto-diodo) de posicién. Este sensor rastrea
un haz de laser que es reflejado desde la parte superior de la punta. Cualquier
flexion de la palanca hacia la muestra o lejos de esta, causa cambios en la
direccion del haz reflejado los cuales son registrados por el detector. Entonces, si
la punta del AFM pasa por una caracteristica elevada de la superficie, la flexion
(doblamiento) de la palanca, y el subsecuente cambio en la direccion del haz

reflejado, se registra por el sensor de posicion (Binnig, 1986).

El AFM capta imagenes de la topografia de la superficie de la muestra
escaneando la ménsula sobre la region de interés. Las caracteristicas elevadas y
hendidas de la muestra influencian la deflexion de la palanca. Usando un
serpentin de retroalimentacion para controlar la altura de la punta sobre la
superficie —manteniendo constante la posicion del laser- el AFM puede generar un
mapa topogréafico exacto de la superficie. Debido a esto, el AFM es utilizado en la
caracterizacion de materiales para determinar sus propiedades fisicas y conocer
su morfologia. En la figura 6, se muestra un esquema del funcionamiento del AFM,

con la funcién de cada componente y la imagen traducida por la computadora.
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Figura 6. Componentes del Microscopio de Fuerza Atémica (Cruz, 2009).

El AFM trabaja en diferentes modos de operacion como tapping, contacto y no-
contacto para obtener la topografia de la superficie de la muestra. También
determina las propiedades fisicas de los materiales como: viscoelasticidad, fuerza

eléctrica y fuerza magnética (Reséndiz et al, 2005).

Dentro de la utilizacion del microscopio, se pueden emplear diferentes métodos de
aplicacién para la toma de topografia o medicién de propiedades de los materiales
deseados, hay veces que es el material el que determina qué método debe de
emplearse debido a su delicadeza. A continuacion se presentan los tres

principales métodos de empleo del AFM.

De contacto: mide la topografia de la muestra deslizando la punta sobre su

superficie.
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Tapping: también llamado contacto intermitente, mide la topografia de la

muestra tocando intermitentemente su superficie.

De no contacto: mide la topografia de acuerdo a las fuerzas de Van der
Waals que existen entre la superficie de la muestra y la punta. Se utiliza cuando

no se desea dafar por ningun motivo la muestra (Cruz, 2009).
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3. Justificacion

Actualmente la aplicacion de peliculas comestibles esta ganando importancia por
su funcionalidad y capacidad de ser portadoras de diferentes compuestos
bioactivos, como lo son los antimicrobianos, mejorando asi la calidad de diferentes
productos en fresco como frutas y/u hortalizas. La finalidad del uso de peliculas
comestibles se enfoca en retardar el crecimiento de microorganismos
deterioradores sobre diversos alimentos, debido a que estas se usan como
métodos de conservacion, ademas de que al incorporar antimicrobianos se logra

controlar la localizacion y tasa de liberacion de los mismos en el alimento.

A partir de la implementacion de peliculas comestibles adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural, para la elaboracién y
conservacion de alimentos, se tiene la necesidad de conocer las propiedades de
transporte y de barrera de diversas sustancias y como éstas influyen en la

liberacién de los compuestos antimicrobianos.

Por lo que en este estudio se propone estudiar la microestructura de las peliculas
comestibles compositas en las que los nanocompuestos y antimicrobianos de
origen natural interactian. El estudio se realizard empleando un microscopio de
fuerza atdbmica que permitird investigar la microestructura y la morfologia de los

aditivos funcionales antes mencionados.
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4. Objetivos

4.1 Objetivo general

e Evaluar la estructura de peliculas comestibles adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural mediante microscopia

de fuerza atémica en el modo de contacto.

4.2 Objetivos particulares

e Elaborar peliculas comestibles de almidon y carboximetilcelulosa
adicionadas con nanocompuestos (bentonita y haloisita) y antimicrobianos
de origen natural (aceites esenciales de canela y orégano, timol, carvacrol y
cinamaldehido).

e Evaluar las propiedades fisicas de las peliculas elaboradas (color y
espesor).

e Evaluar el efecto estructural de los nanocompuestos y antimicrobianos de
origen natural de las peliculas elaboradas mediante microscopia de fuerza

atémica.
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6. Materiales y métodos

Material de vidrio: el necesario para cada determinacion.

Reactivos: los necesarios para cada determinacion en grado analitico.

Tabla 2. Métodos y referencias.

Determinaciéon

Técnica

Referencia

Elaboracion de peliculas

Vaciado en placa

Bertuzzi et al. 2007

Perfil estructural y

Microscopia de fuerza

morfolégico de las o Binnig et al., 1986
] atomica
peliculas
Color de peliculas Reflectancia Umafa et al., 2011
Espesor de peliculas Instrumental Lépez-Quezada, 2007
Tabla 3. Equipos utilizados.
Equipo Marca Modelo
Estufa de vacio LMIM
Agitador Hamilton Beach 727W-MX
Agitador IKA RwW11
Balanza de precision Ohaus Pioneer PA313
Micrémetro milimétrico METROMEX 111-B
TIME BEWJING Time
Colorimetro _ TCR200
High Technology Ltd.
Microscopio de fuerza .
o Nanosurf Naio AFM
atobmica
Software: Naio Control
_ Nanosurf 3048
Version 3.1
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7. Metodologia

7.1 Elaboracién de peliculas comestibles.

Se elaboraron peliculas comestibles utilizando como polimeros almidon vy
carboximetilcelulosa, y nanocompuestos (haloisita y bentonita) al 2%, adicionando
aceite esencial de canela en concentraciones de 2% y 4% y aceite esencial de
orégano al 1% y 2%, asi también se utilizaron compuestos puros de timol,
carvacrol y cinamaldehido en concentraciones de 0.1% y 0.2% (Tabla 4). La
preparacion de peliculas se realiz6 siguiendo el método de vaciado en placa, el
cual consiste en la preparacion de la solucién formadora de pelicula, mezclando el
polimero con el plastificante, adicionando el nanocompuesto y el antimicrobiano en

cuestion. Posteriormente se vertieron 15 mL de solucion formadora de peliculas en

placas Petri de vidrio y se secaron a una temperatura de 32°C.

Tabla 4. Combinaciones de peliculas comestibles.

Nanocompuesto | Antimicrobiano Nanocompuesto | Antimicrobiano
A.E. de canela A.E. de canela
A.E. de orégano A.E. de orégano
Bentonita Timol g Bentonita Timol
< Carvacrol E Carvacrol
.E Cinamaldehido '*é Cinamaldehido
< A.E. de canela X A.E. de canela
A.E. de orégano % A.E. de orégano
Haloisita Timol ° Haloisita Timol
Carvacrol Carvacrol
Cinamaldehido Cinamaldehido
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7.2 Caracterizacion de las peliculas
A las peliculas se les determiné sus propiedades fisicas tales como: color, espesor

y estructura.

7.2.1 Color

Para determinar el color de las peliculas comestibles adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural se utilizé un colorimetro
portatil midiendo 5 puntos diferentes de la pelicula comestible en cuestion. El
colorimetro se calibré con un fondo blanco y con un fondo negro, la pelicula se
puso sobre un fondo blanco y se medi6 la superficie de la pelicula cuantificAndose
L (luminosidad blanco-negro), a y b luminosidad, rango de rojo a verde y de
amarillo a azul respectivamente, Hue y Chroma fueron calculados con las

ecuaciones descritas abajo.

b
1)Hue = tan™? (—)
a

2) Chroma = +/a? + b?

Donde a y b son parametros de color.

7.2.2 Espesor

Para determinar el espesor de las peliculas comestibles se utiliz6 un micrometro
milimétrico donde se midieron 5 puntos diferentes de las peliculas. En cada
medicién, las peliculas se pusieron entre el tope y la espiga del micrémetro

ajustando el tambor movil hasta determinar el espesor.

7.2.3 Andlisis estructural de las peliculas comestibles

Se evalud la estructura de las peliculas comestibles utilizando un microscopio de
fuerza atdmica equipado con una punta de silicio y una constante de fuerza de
20nN en el modo de contacto. Para poder realizarlo, por cada pelicula obtenida se
tomaran 5 muestras de diferentes puntos y posteriormente se analizaron 4 zonas
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distintas por cada muestra. En cada medicion, las muestras se colocaron entre el
soporte y la punta de la aguja, abarcando un area de 50 pm?. Con las imagenes
obtenidas se analizaron las caracteristicas estructurales como: rugosidad, tamafio
de poro, profundidad de poro y densidad de poros, particulas y fiboras mediante el

software Naio Control Version 3.1.

Con ayuda del AFM se analiz6 la rugosidad superficial de las muestras, midiendo
la altura local de la muestra, obteniendo de esta manera mapas tridimensionales
de la topografia de la superficie representando la altura local de la muestra frente
la posicién horizontal y vertical de la punta. Para la densidad de poros, particulas y
fibras se analizaron 20 iméagenes de 50 um? y se contabilizaron los poros,
particulas y fibras encontradas en un total de 1000 pm?, posteriormente el total se
dividié entre 1000 para obtener el nimero de poro, particula o fibra por pm?,

7.3 Analisis estadistico

Se reportd el promedio asi como las desviaciones estandar de todas las
determinaciones. Para determinar si habia diferencias significativas entre los
grupos analizados, se realizé la comparacion por un analisis de varianza (ANOVA)
con un andlisis de medidas por el método de Tukey con un nivel de confianza de

95%. Los analisis estadisticos fueron realizados con el programa Minitab 16.
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8. Resultados y discusion

Los datos representados en las diferentes figuras (6, 7, 8, 9, 12, 13, 16, 17 y 18)
se agrupan por diferentes colores. El color negro es la pelicula control (elaboradas
sélo con polimeros), el color blanco son peliculas adicionadas con aceites
esenciales, el color gris oscuro son peliculas adicionadas con bentonita y los
antimicrobianos, por ultimo el color gris claro son peliculas adicionadas con

haloisita y los diferentes antimicrobianos.

8.1 Color

En las figuras 7 y 8 se observan los diferentes analisis de color realizados a las
diferentes peliculas comestibles elaboradas, las gréficas se realizaron para
luminosidad y chroma (intensidad de color de la pelicula). En la figura 7A se
observa la luminosidad de cada una de las peliculas comestibles elaboradas de
almidén analizadas, la pelicula control es la que presenta mayor luminosidad, una
vez adicionados los aceites esenciales la luminosidad disminuye de manera
significativa haciendo las peliculas mas opacas. Al adicionar los hanocompuestos
y los agentes antimicrobianos se altera el valor de la luminosidad, en el caso del
grupo de las peliculas elaboradas con bentonita la luminosidad es menor que con
el grupo de las peliculas elaboradas con haloisita, esto se puede deber a la
estructura propia de los nanocompuestos, debido a que la estructura de la
bentonita es tipo 2:1 y la de haloisita es tipo 1:1, al ser la estructura menos
compacta las peliculas con haloisita dan paso a la luz y tienen mayor valor de
luminosidad (Brigatti, 2006).

En el caso de las peliculas elaboradas con CMC (Figura 7B) la pelicula control y el
grupo de las adicionadas con haloisita tienen valores de Iluminosidad muy
similares. Al adicionar sélo los aceites esenciales la luminosidad disminuye
ligeramente, caso contrario al adicionar la bentonita a la formulacion de las
peliculas, en este caso la luminosidad es mucho menor siendo mas opacas. En
ambos polimeros, la haloisita da mayor luminosidad y la bentonita hace las

peliculas mas opacas.
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En las figuras 8A y 8B se pueden observar las diferencias de color en cada una de
las peliculas analizadas debido al tipo y concentracion del agente antimicrobiano,
ya sea, los aceites esenciales o los compuestos puros, utlizados en las
formulacion de las peliculas. De igual manera, estas diferencias se atribuyen al
tipo de nanocompuesto empleado. Se realizé una comparacion entre las peliculas
encontrando diferencias significativas (p<0.05), lo que indica que todas las

peliculas son diferentes 6pticamente en relacion al color.

Las peliculas adquirieron el color propio de los antimicrobianos y de los distintos
nanocompuestos, especialmente con estos ultimos, debido a que la haloisita tiene
un color caracteristico blanco y la bentonita es de color café, dando diferentes
tonalidades para cada una de las peliculas analizadas. Con ambos polimeros, las
peliculas elaboradas con bent+AEO 2% el color se intensifico debido a la

concentracion del aceite esencial.

En general, dependiendo de la cantidad de nanoparticulas afiadidas, las peliculas
exhibieron cambios en el brillo y diferentes valores de color, siendo las peliculas
adicionadas con haloisita las mas luminosas concordando con los estudios
realizados por Ching et al. en 2012. Con la adiciéon de la haloisita los valores de
luminosidad incrementan al contrario que con bentonita, siendo estos ultimos

menores.
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Figura 7. Luminosidad de peliculas comestibles de A) almidén y B) CMC adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.
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Figura 8. Chroma de peliculas comestibles de A) almidén y B) CMC adicionadas con

nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.
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8.2 Espesor

En ambos casos, las peliculas control (elaboradas sélo con el polimero) son las de
menor espesor, este se ve afectado al adicionar los aceites esenciales debido a
que se alojan las moléculas carvacrol, timol o cinamaldehido en las matrices
poliméricas. Los espesores de las diferentes peliculas analizadas aumentan al
adicionar los nanocompuestos y los antimicrobianos, excepto en el caso de la
pelicula de alm+hal, alm+hal+CA 0.2% y CMC+AEO2%, donde el espesor
disminuye mas que la pelicula control. Las peliculas con mayor espesor son las de
alm+AEC 4%, alm+bent+AEC 4%, alm+hal+AEC 4% y CMC+bent+AEC 4%, en
ambos polimeros se nota como la influencia del AEC en concentracion de 4%
aumenta el espesor de dichas peliculas.

En la figura 9B, las peliculas de CMC con nanocompuestos y antimicrobianos de
origen natural tienen valores similares en ambos grupos (bentonita y haloisita).
Esto puede deberse a que la mezcla del polimero y los nanocompuestos facilité la
intercalacion o exfoliacion en las peliculas analizadas y hubo una distribuciéon de
manera homogénea por toda la matriz del polimero. La variacion de las peliculas
con respecto al espesor se puede ver afectada por la adicion de los diferentes
antimicrobianos, debido a que los aceites esenciales estan conformados por
diversos compuestos a diferencia de los compuestos puros, de igual manera la
variacion del espesor se debe a la afinidad de los nanocompuestos con el
polimero. Cisneros-Zeballos y Krochta (2003), mencionan que el espesor de las
peliculas varia con el contenido en sélidos de las formulaciones, la viscosidad y

velocidad de secado.
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Figura 9. Espesor (um) de peliculas comestibles de A) almidén y B) CMC adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.
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8.3 Tamafio de poro

La microscopia de fuerza atdmica (AFM por sus siglas en inglés) es de gran
utiidad para estudiar la superficies de las peliculas comestibles elaboradas,
debido a que esta permite estudiar la estructura y como es que los diferentes
componentes empleados en la elaboracion de las peliculas (nanocompuestos y los
antimicrobianos de origen natural), interactian entre si y las estructuras que
forman, para que de esta manera se pueda establecer como es que las diferentes
estructuras formadas modifican la liberacion de los antimicrobianos. La pelicula
control muestra un menor tamafo de poro, al adicionar los aceites esenciales el
tamafo aumenta, al igual que al incorporar los nanocompuestos y antimicrobianos
de origen natural a diferentes concentraciones. Las peliculas de almidon
adicionadas con haloisita son las que presentan mayor tamafio de poro en
comparacion con las peliculas adicionadas con bentonita. En el caso de las
peliculas elaboradas de CMC (Figura 10B), los tamafios de poro son muy

similares entre los diferentes grupos.

Las imagenes presentes muestran la microestructura de las peliculas de almidon
modificadas con nanocompuestos Yy antimicrobianos de origen natural
monitorizadas empleando AFM. En la figura 11A se observa la micrografia de la
pelicula de almidon, en donde se observa una alta densidad de poros y
microparticulas distribuidos uniformemente. Al adicionar aceites esenciales (11B)
tanto la cantidad y el tamafio de los poros aumenta. Con nanocompuestos y
antimicrobianos se observa un cambio morfologico evidente en la estructura de las
peliculas, un factor comin en estas peliculas fue la disminucién de la densidad de
poros. En las figuras 11C y 11D se muestra la morfologia de las peliculas de
almidon modificadas con bentonita y haloisita respectivamente, en donde se
observa la disminucion de poros. Con haloisita, la superficie de la pelicula se ve
mas uniforme y compacta debido a que en las micrografias obtenidas por AFM se
observa una estructura exfoliada a diferencia de las peliculas con bentonita, en

este caso la estructura que se observa en las micrografias es intercalada.
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Figura 10. Tamafo de poro (nm) de peliculas comestibles de A) almidon y B) CMC adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.
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Figura 11. Tamafio de poro de peliculas comestibles de almidén adicionadas con nanocompuestos
y antimicrobianos de origen natural obtenidas mediante microscopia de fuerza atémica para A)
Almidén, B) Almidon-AE, C) Almidén-Bentonita, D) Almiddn-Haloisita.



En la figura 12A se muestra la imagen de una pelicula elaborada con CMC, la cual
es uniforme y presenta mayor cantidad de poros y de menor tamafio que los
presentes en la pelicula de almidon (Figura 11A). En la figura 12B se observa que
la modificacion con el antimicrobiano (aceite esencial) lleva a la formacién de

poros de mayor tamafio en comparacion con la pelicula hecha solamente de CMC.

En la pelicula modificada con bentonita (12C) los poros casi disminuyen en su
totalidad y la estructura es mas compacta, ademas de presentar aglomerados y
microtubos lo que refleja la naturaleza trilaminar de la bentonita y que al parecer
tiende a formar aglomerados. La pelicula modificada con haloisita (12D) muestra
la formacion de estructuras esféricas, propias de la haloisita con una estructura
mas uniforme. Con la adicién de diversos nanocompuestos se pueden modular las
propiedades de las peliculas y por lo tanto las propiedades de barrera y transporte
de gases y materia hacia y desde ellas (Casariego et al, 2009). Las imagenes
obtenidas mediante AFM muestran que ambos sistemas contienen agujeros
profundos correspondientes a nanoporos de diferente distribucién de tamafios,
esto se atribuye a la estructura quimica del almidéon y CMC, asi como a la

diferencia de tamafio y forma de cada componente en la pelicula.

Como se observa en las micrografias, al adicionar haloisita da como resultado una
estructura exfoliada a diferencia de la bentonita que muestra una estructura
intercalada, lo que refleja que la arcilla apilada no interactia completamente con el
polimero de manera contraria a la haloisita. Sin embargo, la exfoliacion completa

del nanocompuesto dentro del polimero utilizado es muy dificil de lograr.
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Figura 12. Tamafio de poro de peliculas comestibles de CMC adicionadas con nanocompuestos y
antimicrobianos de origen natural obtenidas mediante microscopia de fuerza atdmica para A) CMC,
B) CMC-AE C) CMC-Bentonita, D) CMC-Haloisita.
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8.4 Profundidad de poro y rugosidad

La profundidad de poro més pequeiia (Figura 13A) fue la registrada con la pelicula
control y la modificada con bentonita. Al adicionar los aceites esenciales la
profundidad de los poros presentes en las peliculas aumenta, siendo las peliculas
de alm+bent+AEC 4% y alm+hal+AEO 2% las que presentan poros mas
profundos. Los poros presentes en las peliculas de CMC son los menos profundos
al igual que las peliculas modificadas con aceites esenciales (Figura 13B) en
contraste con los poros de la pelicula CMC+hal+AEC 4% que son los mas

profundos.

La microscopia de fuerza atdbmica también es util para medir la rugosidad
superficial de las muestras y es una de las propiedades superficiales mas
importantes debido a su influencia en las propiedades de flujo y transferencia de
masa local. La intensidad del color muestra el perfil vertical de la muestra: la
region mas clara es el punto mas alto, mientras que la region oscura corresponde
a una depresion en el material (Manjarrez, 2011). Las peliculas fabricadas con
almiddn y la modificada con bentonita son las que presentan menor rugosidad (ver
Figura 14A). Al adicionar los diferentes nanocompuestos y los antimicrobianos la
rugosidad de las peliculas aumenta sobre todo al incorporar los aceites

esenciales.

En el caso de las peliculas elaboradas con CMC, la pelicula control y las
modificadas con aceites esenciales son las menos rugosas (ver Figura 14B). Al
igual que las peliculas elaboradas con almidon, la rugosidad de las peliculas CMC
aumenta al modificarlas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.
Con ambos polimeros, es notable que la rugosidad es mayor en las peliculas
fabricadas con los nhanocompuestos y los aceites esenciales, esto se puede deber
a la migracion de las gotas de los aceites esenciales a la parte superior de la

pelicula durante el secado (Shojaee-Aliabadi et al, 2014).

En el caso del almidon (Figura 15A) se puede observar una pelicula con una alta
densidad de depresiones profundas que estan distribuidas uniformemente en toda

el area de la pelicula. Se encontr6 que estas caracteristicas son poros de
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aproximadamente 0.5+0.05 um de profundidad y 1.7+0.3 um de diametro segun lo
estimado a partir de los perfiles de altura. Alcanzar el estado total de exfoliacién en
todo el nanocompuesto es una tarea muy complicada, debido a la gran area
superficial de las nanoarcillas, por ello es posible obtener zonas con laminas
exfoliadas, y zonas con laminas intercaladas (Rodriguez, 2016) variando asi la
rugosidad de las peliculas analizadas, siendo las mas rugosas las adicionadas con

los nanocompuestos, en especial con haloisita en ambos polimeros.

La rugosidad de las peliculas fabricadas con CMC (Figura 16) al igual que las
peliculas de almidén, se ve alterada al adicionar los diferentes componentes, una
vez mas la pelicula modificada con haloisita es la que presenta mayor rugosidad y

la menor la presenta la pelicula control.

Los nanocompuestos causan un cambio importante en la rugosidad de las
peliculas lo que significa que modifican la textura superficial de estas. Dicha
modificacion en la superficie aumenté la rugosidad de 33.43 nm en la pelicula
control a 213 nm en una pelicula composita en el caso de las peliculas de almidén,
por otro lado la rugosidad de las peliculas de CMC van de 27.03 nm en la pelicula
control a 589.86 nm en una pelicula composita. Es decir, la presencia de
nanocompuestos aumentd la rugosidad en la superficie de las peliculas
compositas. Este cambio en la textura de la superficie puede deberse a la
formacion de aglomerados causados por las interacciones entre los componentes
en la solucion formadora de pelicula y persisti6 en las peliculas después del

proceso de secado (Flaker et al, 2015).

Los valores de la rugosidad de las peliculas analizadas pueden influir al atrapar
particulas de menor tamafio como bacterias o esporas en la superficie de la
pelicula comestible, de esta manera los antimicrobianos puedan ejercer su efecto

al liberarse de las estructuras formadas.
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Figura 13. Profundidad de poro (nm) de peliculas comestibles de A) almidén y B) CMC adicionadas
con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.
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Figura 14. Rugosidad (nm) de peliculas comestibles de A) almidén y B) CMC adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.
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Figura 15. Rugosidad y profundidad de poro de peliculas comestibles de almidon adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural obtenidas mediante microscopia de fuerza
atomica para A) Almidén, B) Almidon-AE C) Aimidon-Bentonita, D) Almidon-Haloisita.
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Figura 16. Rugosidad y profundidad de poro de peliculas comestibles de almidon adicionadas con
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural obtenidas mediante microscopia de fuerza
atomica para A) CMC, B) CMC-AE C) CMC-Bentonita, D) CMC-Haloisita.
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8.5 Densidad de poros, particulas y fibras

La pelicula control de almidon (Figura 17A) es la que presenta mayor densidad de
poros y estas estructuras se mantienen al agregar los aceites esenciales. Con
AEC se mantiene la presencia de poros pero la densidad disminuye, al adicionar el
nanocompuesto bentonita a la pelicula control, la densidad de poros disminuye
considerablemente, aunque los poros presentes son mas grandes y la estructura
es muy similar a la de una pelicula de alm+bent. Con AEO la densidad de poros
disminuye drasticamente comparada al control. Sin embargo al adicionar el
nanocompuesto, se observa que la morfologia de la pelicula cambia
considerablemente, formandose una microestructura fibrosa en tanto que la
cantidad de poros disminuye y su tamafio es ligeramente mayor. De modo que no
solamente el nanocompuesto cambia las caracteristicas morfologicas, sino

también lo hace la presencia de diferentes tipos de aceites esenciales.

La pelicula de almidon modificada con el nanocompuesto bentonita y combinado
con compuestos puros de timol, carvacrol y cinamaldehido en concentraciones
bajas (0.1% y 0.2%) al igual que con los aceites esenciales presentaron una
microestructura fibrilar en todos los casos. En esta pelicula se presentdé ademas
una disminucioén de la densidad de poros con respecto a una pelicula de almidon
(Figura 18). La estructura en las peliculas de almidon con haloisita y AEC es mas
compacta, presenta fibras y aglomerados. Ademas la cantidad presente de los
aceites esenciales muestra un efecto en la estructura de las peliculas modificadas.
Al agregar el AEO la estructura cambia, ahora en lugar de mostrarse fibrosa, se
observan aglomerados, mas acorde a la estructura quimica estérica de los
compuestos presentes en el orégano como son el timol y el carvacrol, de igual

manera la cantidad de poros disminuye.

Una caracteristica de las peliculas modificadas con el nanocompuesto haloisita es
la estructura fibrilar y carente de poros. No obstante, con la adicion de los
antimicrobianos, la estructura fibrilar cambia y se forman aglomerados de diversos
tamafos. La estructura varia ligeramente dependiendo del antimicrobiano

agregado (timol, carvacrol o cinamaldehido) y también depende de Ia
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concentracion de éste en la pelicula. La pelicula fabricada con
carboximetilcelulosa (Figura 17B) presenta una menor densidad de poros y de
menor tamafo que los observados en una de almiddn, sin embargo la densidad de

poros aumenta en las peliculas adicionadas sélo con aceites esenciales.

Al adicionar los nanocompuestos las caracteristicas morfolégicas de las peliculas
cambian, observandose una estructura con gran cantidad de pequefias particulas
de bentonita formando un arreglo tridimensional con algunos poros ocasionales
apareciendo en la superficie. Al modificar la pelicula de CMC con el
nanocompuesto haloisita, se observa la formacion de aglomerados de gran
tamafio (15-20 um). Con la adicion de diversos nanocompuestos se pueden
modular sus propiedades y por lo tanto las propiedades de barrera y transporte de
gases y materia hacia y desde ellas.

En las peliculas de CMC, la modificacion con el AEC conduce a la formacion de
poros de mayor tamafio comparada con una pelicula de CMC solamente. Al
adicionar el nanocompuesto bentonita, los poros desaparecen y se forman
agregados de particulas de aproximadamente 2 um de diametro, distribuidos
uniformemente en la pelicula. Con AEO la densidad de poros es mayor que para
una pelicula sin modificar y en presencia del nanocompuesto bentonita también se

observan aglomerados pero de menor tamafio que en el caso del AEC.

En las peliculas de CMC modificados con bentonita y compuestos puros (timol,
carvacrol y cinamaldehido), las caracteristicas estructurales dependen
significativamente de la estructura quimica de los antimicrobianos y cambian con
respecto a las peliculas sin modificar. Para los compuestos presentes
generalmente en orégano, la estructura tiende a formar aglomerados de particulas
grandes en el caso de timol, y particulas mas pequefias y uniformes para el caso
de carvacrol. Al usar cinamaldehido la morfologia de la superficie cambia
completamente a una estructura tipo flor o estrella, lo que revela que el
antimicrobiano se dispersa en sitios preferenciales de la matriz de CMC. En las
peliculas de CMC+hal+AEC la estructura consiste de aglomerados grandes, no

uniformes, lo que podria estar relacionado con la estructura quimica y morfologica
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del nanocompuesto, disminuyendo la densidad de poros y aumentando la

densidad de aglomerados (Figura 19).

En el caso de los compuestos puros, la morfologia esta definida por la estructura
quimica de los antimicrobianos. Tal es el caso de peliculas de CMC+hal
modificadas con los diversos antimicrobianos. El nanocompuesto le otorga a la
CMC una estructura de aglomerados grandes y elimina los poros formados en la
pelicula control. Estos aglomerados de particulas, al parecer se rompen en
presencia de los antimicrobianos. En el caso de los compuestos que contiene el
orégano (timol y carvacrol), su estructura consiste de aglomerados mas pequefios.
En el caso del timol la estructura es muy uniforme y de gran rugosidad. Al parecer
en presencia del carvacrol los aglomerados son mas uniformes formando una
estructura combinada de aglomerados pequeios con fibras de gran tamafo. En el
caso del cinamaldehido la estructura es completamente uniforme y consiste de

particulas de tamafio pequefio distribuidas en el superficie completa de la pelicula.

Las micrografias obtenidas mediante AFM evidenciaron que no solo se forman
poros en la estructura de las peliculas comestibles analizadas, sino que también
se forman tubos o fibras y aglomerados de particulas, que aumentan al adicionar
los nanocompuestos en estas. Al observar las fibras, tubos o agregados dentro de
las micrografias obtenidas, se entiende que las peliculas obtenidas en su mayoria
tienen una estructura intercalada y no completamente exfoliada, una razén de la
presencia de estas particulas es la falta de afinidad entre los componentes de las
peliculas comestibles (Sales et al, 2017). La presencia de los nanocompuestos en
las peliculas mejora las propiedades de barrera dando lugar a una trayectoria
compleja que dificulta la difusion de las moléculas a través de la pelicula,
produciendo una disminucion de la permeabilidad del agua (Slavutsky, et al,
2014).
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Figura 17. Densidad de poros (poros/um?) de peliculas comestibles de A) almidén y B) CMC

adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.
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Figura 19. Densidad de fibras (fibras/pum?) de peliculas comestibles de A) almidén y B) CMC

adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

47



9. Conclusiones

En las peliculas comestibles analizadas se observé que la incorporacion de
nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural modifican notablemente la

microestructura de estas.

Las peliculas comestibles sin hanocompuestos y antimicrobianos mostraron una
superficie mas suave, sin embargo con la adicion de nanocompuestos se indujo
cambios en la superficie de las peliculas al aumentar la rugosidad y se determiné
que las peliculas fabricadas muestran una estructura intercalada, lo cual se puede
correlacionar con el alto grado de exfoliacion/intercalacion de los nanocompuestos

dentro del polimero.
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10. Sugerencias

Evaluar la estructura de peliculas comestibles de almidon y CMC con los
compuestos puros (sin hanocompuestos) mediante microscopia de fuerza atémica

en el modo de contacto.

Hacer estudios mediante espectroscopia infrarroja transformada de Fourier para
proporcionar evidencia de la presencia de interaccion entre nanoarcillas y la matriz

polimérica.

Hacer pruebas sensoriales de las peliculas probadas para saber la aceptacion en

los consumidores.

Realizar pruebas “in vivo” aplicando las peliculas comestibles analizadas en frutos

u hortalizas.
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12.Anexos

Anexo 1. Tabla de luminosidad de peliculas comestibles de almidén adicionadas

con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Luminosidad de peliculas de almidén | Media

Alm 93.77+0.09%
Alm+Hal 93.46+0.08°
Alm+Hal+T 0.1% 91.0620.13°
Alm+Hal+T 0.2% 91.01+0.19°

Alm+Hal+CA 0.2%

90.72+0.44°°¢

Alm+Hal+C 0.1%

90.71+0.35°°¢

Alm+Hal+C 0.2%

90.68+0.19°°¢

Alm+Hal+CA 0.1%

90.62+0.26°°¢

Alm+Hal+AEO 2% 90.44+0.41"°
Alm+Hal+AEO 1% 90.34+0.52"¢
Alm+Bent 90.15+0.14°
Alm+Hal+AEC 2% 89.17+0.26°

Alm+Bent+C 0.2%

88.82+0.42%¢

Alm+Bent+AEC 2%

88.75+0.17%¢

Alm+Hal+AEC 4%

88.75+0.41%¢

Alm+Bent+C 0.1%

88.71+0.31%¢

Alm+Bent+T 0.1%

88.62+0.17%¢

Alm+Bent+AEO 1%

88.55+0.27%¢

Alm+Bent+T 0.2%

88.48+0.29%¢

Alm+AEO 2% 88.27+0.16°"
Alm+Bent+CA 0.2% 87.61+0.43"9
Alm+Bent+CA 0.1% 87.51+0.33¢
Alm+Bent+AEO 2% 86.43+0.26"
Alm+AEC 4% 86.42+0.30"
Alm+Bent+AEC 4% 83.26+34.8"

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 2. Tabla de luminosidad de peliculas comestibles de CMC adicionadas con

nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Luminosidad de peliculas de CMC

Media

CMC+Hal+C 0.1%

92.85+0.19%

CMC+Hal+T 0.1%

92.50+0.23%P

CMC+Hal+CA 0.2%

92.33+0.27%P°¢

CMC+Hal+C 0.2%

92.32+0.34%P¢

CMC+Hal+T 0.2%

92.30+0.17%P°¢

CMC+Hal

92.20+0.12%P¢d

CMC

92.18+0.142Pcd

CMC+Hal+CA 0.1%

91.71+0.17°¢4

CMC+Hal+AEC 2%

91.57+0.15%¢

CMC+AEO 2% 91.28+0.52¢
CMC+AEC 4% 91.23+0.59¢
CMC+Hal+AEO 1% 88.80+0.26°
CMC+Bent+CA 0.1% 88.70+0.15°
CMC+Bent+CA 0.2% 88.63+0.35°"
CMC+Bent+T 0.2% 88.4410.44°"

CMC+Bent+C 0.1%

88.16+0.27°%"9

CMC+Bent+C 0.2%

88.08+0.19°%"9

CMC+Bent+T 0.1%

88.03+0.26°%"9

CMC+Hal+AEC 4%

87.66+0.52M9"

CMC+Hal+AEO 2%

87.30+0.099"

CMC+Bent 86.90+0.60™
CMC+Bent+AEC 2% 86.07+043"
CMC+Bent+AEO 1% 85.88+0.35'
CMC+Bent+AEC 4% 84.51+0.57%
CMC+Bent+AEO 2% 83.15+0.77

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 3. Tabla de chroma de peliculas comestibles de almidén adicionadas con

nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Chroma de peliculas de almidon Media
Alm+Bent+AEO 2% 14.19+0.23%
Alm+Bent+AEC 2% 10.51+0.39°
Alm 9.39+0.10°
Alm+Bent+AEO 1% 9.28+0.16°
Alm+Hal 8.87+0.14°
Alm+Hal+T 0.2% 8.14+0.09°
Alm+Bent+AEC 4% 8.03+0.70°
Alm+Hal+CA 0.1% 8.02+0.35¢
Alm+Hal+T 0.1% 8.00+0.13¢
Alm+Hal+C 0.1% 7.96+0.30¢
Alm+Hal+0.2% 7.76+0.13¢
Alm+Hal+CA 0.2% 7.65+0.33¢
Alm+Bent+CA 0.2% 6.88+0.40°
Alm+Hal+AEO 2% 6.84+0.35°"
Alm+Bent 6.77+0.05°%"
Alm+Bent+CA 0.1% 6.73+0.11°"
Alm+Bent+C 0.2% 6.53+0.07%"9
Alm+Bent+T 0.2% 6.53+0.06°™9
Alm+Bent+T 0.1% 6.53+0.18°"9
Alm+Bent+C 0.1% 6.51+0.11°%"9

AIm+AEO 2%

6.32+0.27°"9N

Alm+Hal+AEO 1% 6.12+0.31"9"
Alm+Hal+AEC 2% 6.03+0.149%"
Alm+Hal+AEC 4% 5.75+0.42™
Alm+AEC 4% 5.23+0.41'

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.

60



Anexo 4. Tabla de chroma de peliculas comestibles de CMC adicionadas con

nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Chroma de peliculas de CMC Media

CMC+Bent+AEO 2% 27.22+1.83%
CMC+Bent+AEC 4% 14.84+0.76°
CMC+Hal+AEC 4% 14.41+1.15°

CMC+Bent+AEO 1%

13.37+0.70°°¢

CMC+Bent+AEC 2%

12.31+0.95°%¢

CMC

11.80+0.21°¢

CMC+Hal+AEO 2%

11.54+1.96¢°

CMC+Hal+CA 0.1%

10.86+0.23%¢

CMC+Bent

10.68+0.61%°"

CMC+Bent+T 0.1% 9.46+0.23%"9
CMC+Hal+T 0.1% 9.45+0.08°"9
CMC+Bent+C 0.2% 9.37+0.27°"9
CMC+Hal+C 0.1% 9.35+0.27°"9
CMC+Bent+CA 0.2% 9.33+0.31°"9
CMC+Bent+CA 0.1% 9.29+0.37°"9
CMC+Hal+CA 0.2% 9.22+0.28°%"9
CMC+Bent+C 0.1% 9.19+0.23°%"9
CMC+Bent+T 0.2% 9.16+0.48°%"9
CMC+Hal+AEO 1% 9.11+0.20%"9
CMC+Hal+C 0.2% 9.07+0.34"
CMC+Hal+T 0.2% 8.89+0.199"
CMC+Hal 8.62+0.119"
CMC+AEC 4% 7.75+0.77%"
CMC+Hal+AEC 2% 7.7440.249"
CMC+AEO 2% 7.20+0.97"

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 5. Tabla de espesor (um) de peliculas comestibles de almidon adicionadas

con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Espesor de peliculas de almidén Media (um)
AIm+AEC 4% 24.33+0.57°
Alm+Hal+AEC 4% 23.00£1.41*°
Alm+Bent+AEC 4% 21.40+0.89"
Alm+Hal+AEO 2% 18.00+1.00°

Alm+Hal+AEO 1%

16.33+1.15%¢

Alm+Hal+AEC 2%

15.60+0.89%¢

Alm+Bent+AEC 2%

14.40+0.89%¢

Alm+Bent+AEO 2%

14.33+0.579°¢

Alm+Bent+CA 0.1%

13.66+1.15%°"

Alm+Bent+AEO 1%

13.40+0.54°"

Alm+Hal+CA 0.1%

13.00+1.00%"9

Alm+Bent+C 0.2%

12.50+0.70%"9"

Alm+Hal+C 0.1%

12.40+1.14°%M9N

Alm+Bent+CA 0.2%

12.40+1.518"9N

AIm+AEO 2%

11.40+0.54"9N

Alm+Bent+C 0.1%

11.25+0.95"9M!

Alm+Bent

11.00+0.70%"

Alm+Hal+0.2%

10.80+0.44%M

Alm+Hal+T 0.2% 10.40+0.89"
Alm+Hal+T 0.1% 10.40+0.54™
Alm+Bent+T 0.2% 10.40+0.54™
Alm+Bent+T 0.1% 10.00+1.00™
Alm 10.00+0.81™
Alm+Hal+CA 0.2% 9.80+1.09"
Alm+Hal 9.20+0.44'

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 6. Tabla de espesor (um) de peliculas comestibles de CMC adicionadas

con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Espesor de peliculas de CMC Media(pm)
CMC +Bent+AEC 4% 18.20+1.09°
CMC +Bent+AEC 2% 11.33+0.57"

CMC+Hal+AEC 4%

10.60+0.54°°¢

CMC +Bent+AEO 2%

9.33+1.15"¢

CMC+Hal 9.00+0.70%¢
CMC+Hal+AEO 2% 8.80+0.83%¢
CMC+Hal+AEC 2% 8.80+0.44%¢
CMC+Hal+AEO 1% 7.80+0.44%°"
CMC +Bent+AEO 1% 7.20+0.83%"9
CMC +Bent 7.20+0.44°%"9
CMC+Hal+C 0.1% 7.00+0.70"¢
CMC+Bent+T 0.1% 7.00+0.70"
CMC+Hal+CA 0.1% 6.80+0.44"9
CMC+Hal+0.2% 6.80+0.44"9
CMC Hal+CA 0.2% 6.60+0.54"%9"
CMC+Bent+T 0.2% 6.60+0.54"9"
CMC+Bent+C 0.2% 6.40+0.54"%9"
CMC+Bent+C 0.1% 6.20+0.83"9"
CMC+Hal+T 0.1% 6.00+0.709"
CMC+Bent+CA 0.1% 6.00+0.709"
CMC+Hal+T 0.2% 5.80+0.44%"
CMC+Bent+CA 0.2% 5.80+0.839"
CMC+AEC 4% 5.00+1.00™
CMC 4.00+0.70"
CMC +AEO 2% 3.20+1.09’

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 7. Tabla de tamafio de poro (nm) de peliculas comestibles de almidon

adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Tamafio de poro de peliculas de
almidon

Media (nm)

Alm+Hal+C 0.1%

2103.3+477.3°

Alm+Hal+CA 0.2%

2080.4+583.8%

Alm+Hal+T 0.2%

2067.6+545.22°

Alm+Hal+0.2%

2004.4+685.5*°

Alm+Hal+T 0.1%

1848.0+453.8*P¢

Alm+Hal+CA 0.1%

1782.9+596.42"¢¢

Alm+Hal 1709.6+593.12%°°
Alm+Bent+AEC 2% 1677.8+1532.22°c4¢
Alm+Bent+AEC 4% 1673.9+1309.7%°¢%¢

Alm+Hal+AEC 4%

1657.1£506.5*" ¢

Alm+Bent+CA 0.2%

1657.0+£397.4*Pcdel

Alm+Hal+AEC 2%

1653.6+544 42Pcdel

Alm+Hal+AEO 1%

1647. 61435_2a,b,c,d,e,f

Alm+Hal+AEO 2%

1625.0+468.6>" %"

Alm+Bent+AEO 2%

1418.2971.6%Pcder

Alm+Bent+T 0.2%

1350.8+854.1*Pcdel

Alm+Bent+C 0.1%

1256_41713_4a,b,c,d,e,f

Alm+Bent

1209.5+885.5> "

Alm+Bent+AEO 1%

1197.5+597.0" %%

Alm+Bent+T 0.1%

1161.1+470.0*P08T

Alm+Bent+CA 0.1%

1146.5+819.4%%¢"

AIm+AEO 2%

1100.9+657.2%°"

AIM+AEC 4% 998.6+482.0°"
Alm+Bent+C 0.2% 960.0+401.2°"
Alm 904.5+421.4'

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 8. Tabla de tamafio de poro (nm) de peliculas comestibles de CMC

adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Tamafio de poro de peliculas de CMC

Media(nm)

CMC+Hal+AEC 4%

1532.0+133.1°

CMC+Hal+T 0.2%

1480.5+455.4°

CMC +Bent+AEO 2%

1329.1+1062.6°

CMC+Hal

1300.5+395.1°

CMC+Bent+C 0.2%

1234.9+569.3°

CMC+Bent+T 0.2%

1177.7+404.2°

CMC +Bent+AEC 4%

1160.7+332.9°

CMC+Hal+0.2%

1099.1+375.9°

CMC+Bent+CA 0.2%

1094.4+409.5°

CMC+Hal+AEO 2%

1093.0+334.2°

CMC +Bent

1082.7+355.1°

CMC+AEC 4%

1076.1+506.4°

CMC Hal+CA 0.2%

1049.8+353.1°

CMC +AEO 2%

845.4+271.7°

CMC

834.6+240.7°

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 9. Tabla de profundidad de poro (nm) de peliculas comestibles de almidén

adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Profundidad de poro de peliculas

de almidon

Media (nm)

Alm+Bent+AEC 4%

1305.6+685.7°

Alm+Hal+AEO 2%

1016.3+398.6°

Alm+Bent+AEC 2%

874.1+468.4"°¢

Alm+Hal+AEC 2%

815.7+375.0"¢

Alm+Hal+CA 0.1%

799.0+347.4"¢1

Alm+Hal+AEC 4%

739.1+554.2%9¢

Alm+Hal+AEO 1%

620.5+446.5%°"

Alm+Hal+C 0.1%

611.1+490.69°"9

Alm+Hal+T 0.1%

537.4+197.09¢M9h

AIm+AEQO 2%

522.3+478.2°"9N

Alm+Bent+AEO 2%

518.7+292.5%"9N

Alm+Hal 471.5+172.6%"9"
Alm+Hal+0.2% 463.6+154.8°"9"
AIM+AEC 4% 422.7+285.99™"

Alm+Hal+T 0.2%

402.8+134.7"9M1X

Alm+Hal+CA 0.2%

401.7+99.7"9"MX

Alm+Bent+CA 0.2%

359.54551.19""1X

Alm+Bent+AEO 1%

334.3+196.1MWK

Alm+Bent+T 0.2%

265.7+127.4"K

Alm+Bent+C 0.1%

231.5+147.45%

Alm+Bent+T 0.1% 229.4+66.4"K
Alm+Bent+C 0.2% 216.9+90.8"
Alm+Bent+CA 0.1% 174.4+87.6
Alm+Bent 156.6+81.7¢
Alm 150.8+78.3%

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 10. Tabla de profundidad de poro (nm) de peliculas comestibles de CMC

adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Profundidad de poro de peliculas de

CMC

Media (nm)

CMC+Hal+AEC 4%

2590.0+390.4%

CMC+Bent+T 0.2%

1496.9+567.1°

CMC+Hal

1477.6+720.1°°¢

CMC +Bent+AEC 4%

1345.7+469.9%¢

CMC+Hal+T 0.2%

1235.2+378.0°

CMC +Bent+AEO 2%

949.0£429.7°

CMC +Bent

838.6+284.7

CMC+Bent+C 0.2%

691.0+161.7°

CMC+Hal+0.2%

687.9+390.3°

CMC+Bent+CA 0.2%

643.0+213.9°

CMC+Hal+AEO 2%

524.3+355.9"

CMC+AEC 4% 286.5+164.8'
CMC Hal+CA 0.2% 280.9+160.8'
CMC +AEO 2% 205.0+89.4/
CMC 61.0+86.8%

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 11. Tabla de rugosidad de peliculas (nm) comestibles de almidon

adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Rugosidad de peliculas de almidén

Media (nm)

Alm+Hal+AEO 2%

213.63+34.79%

Alm+Bent+AEC 2%

149.33+29.69°

Alm+Hal+AEO 1%

146.91+22.31°°¢

Alm+Bent+AEC 4%

141.58+34.84°°¢

AlIm+AEO 2%

126.52+22.057¢¢

Alm+Hal+CA 0.1%

110.00+22.56%%¢

Alm+Hal+AEC 4%

100.97+58.86%°"

Alm+Hal+AEC 2%

77.50+23.04°"9

Alm+Hal+C 0.1%

75.40+35.39"9

Alm+Hal+T 0.1%

71.94+15.72"9h

AIm+AEC 4%

67.79+24.50"9M

Alm+Hal

67.61+27.859M

Alm+Hal+0.2%

65.59+17.829M

Alm+Bent+AEO 2%

60.09+21.529M1

Alm+Hal+T 0.2%

58.08+17.499"

Alm+Hal+CA 0.2%

52.81+12.549MIX

Alm+Bent+T 0.2%

43.18+17.21"5!

Alm+Bent+AEO 1%

42.98+10.42MK!

Alm+Bent+T 0.1%

42.47+13.58"K!

Alm+Bent+CA 0.2%

37.51+15.04"

Alm+Bent+C 0.2%

36.78+14.55"

Alm+Bent+C 0.1%

33.97+12.71%

Alm 33.43+12.77"
Alm+Bent+CA 0.1% 32.49+10.74"
Alm+Bent 21.43+7.74"

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 12. Tabla de rugosidad de peliculas (hnm) comestibles de CMC adicionadas

con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Rugosidad de peliculas de CMC

Media (nm)

CMC+Hal+AEC 4%

589.86+98.03%

CMC+Hal

302.72+188.07°

CMC +Bent+AEC 4%

280.97+137.78°

CMC+Hal+T 0.2%

239.29+75.97°¢

CMC+Bent+T 0.2%

170.58+104.92°%¢

CMC +Bent+AEO 2%

163.62+59.72°%¢

CMC+Hal+0.2%

124.12+55.38%¢

CMC +Bent

122.59+20.75%¢

CMC+Bent+CA 0.2%

114.58+16.00%°

CMC+Hal+AEO 2%

99.99+59.63%°

CMC+Bent+C 0.2%

99.78+31.01%°

CMC+AEC 4%

61.90+£15.69°

CMC Hal+CA 0.2%

60.34+26.87°

CMC +AEO 2%

41.80+26.79°

CMC

27.06+27.92°

Letras diferentes en la columna indican diferencias significativas p<0.05.
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Anexo 13. Tabla de densidad de poros (poros/um?) de peliculas comestibles de

almiddén adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Densidad de poros de peliculas de | poros/um?
almidon

Alm 0.658/pm?®
Alm+AEC 4% 0.226/pm*
AIm+AEO 2% 0.108/pm?
Alm+Bent 0.071/um?
Alm+Bent+AEC 2% 0.237/pm?
Alm+Bent+AEC 4% 0.043/um?
Alm+Bent+AEO 1% 0.059/pum?
Alm+Bent+AEO 2% 0.094/pm?
Alm+Bent+T 0.1% 0.036/um?
Alm+Bent+T 0.2% 0.066/pum?
Alm+Bent+C 0.1% 0.080/um?
Alm+Bent+C 0.2% 0.065/pum?
Alm+Bent+CA 0.1% 0.249/pm?*
Alm+Bent+CA 0.2% 0.032/um?
Alm+Hal 0.022/um?
Alm+Hal+AEC % 0.056/um?
Alm+Hal+AEC 4% 0.025/um?
Alm+Hal+AEO 1% 0.072/um?
Alm+Hal+AEO 2% 0.043/pum?®
Alm+Hal+T 0.1% 0.018/um?
Alm+Hal+T 0.2% 0.015/um?
Alm+Hal+C 0.1% 0.021/um?
Alm+Hal+0.2% 0.019/um?
Alm+Hal+CA 0.1% 0 023/um2

Alm+Hal+CA 0.2%

0.016/um
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Anexo 14. Tabla de densidad de poros (poros/um?) de peliculas comestibles de

CMC adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Densidad de poros de peliculas de | poros/um?
CMC

CMC 0.736/um”
CMC+ACE 4% 2.623/um?
CMC+AEO 2% 1.253/um?
CMC+Bent 0.054/um?
CMC+Bent+AEC 4% 0.123/um?
CMC+Bent+AEQ 2% 0.102/pm?
CMC+Bent+T 0.2% 0.089/pum?
CMC+Bent+C 0.2% 0.074/um?
CMC+Bent+CA 0.2% 0.150/pm?*
CMC+Hal 0.020/um?
CMC+Hal+AEC 4% 0.008/pm*
CMC+Hal+AEO 2% 0.042/um?
CMC+Hal+T 0.2% 0.010/um?
CMC+Hal+C 0.2% 0.038/umz

CMC+Hal+CA 0.2%

0.189/um
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Anexo 15. Tabla de densidad de particulas (particulas/um?) de peliculas

comestibles de almidon adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de

origen natural.

Densidad de particulas de peliculas de
almidon

particulas/um?

Alm 0.062/pm?
Alm+AEC 4% 0.045/pum*
AIm+AEO 2% 0.009/um?
Alm+Bent 0.129/pm?
Alm+Bent+AEC 2% 0.040/um?
Alm+Bent+AEC 4% 0.053/pm?
Alm+Bent+AEO 1% 0.057/um?
Alm+Bent+AEO 2% 0.044/um?
Alm+Bent+T 0.1% 0.057/um?
Alm+Bent+T 0.2% 0.073/um?®
Alm+Bent+C 0.1% 0.100/pm?
Alm+Bent+C 0.2% 0.047/um?
Alm+Bent+CA 0.1% 0.232/pm?
Alm+Bent+CA 0.2% 0.068/um?
Alm+Hal 0.078/um”
Alm+Hal+AEC % 0.088/um?
Alm+Hal+AEC 4% 0.043/um?
Alm+Hal+AEO 1% 0.113/um?
Alm+Hal+AEO 2% 0.095/um?
Alm+Hal+T 0.1% 0.222/um?
Alm+Hal+T 0.2% 0.126/um?
Alm+Hal+C 0.1% 0.066/pum?
Alm+Hal+0.2% 0.111/um?
Alm+Hal+CA 0.1% 0.087/umz

Alm+Hal+CA 0.2%

0.154/um
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Anexo 16. Tabla de densidad de particulas (particulas/um?) de peliculas

comestibles de CMC adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de

origen natural.

Densidad de particulas de peliculas de

particulas/um?

CMC
CMC 0.136/um?
CMC+ACE 4% 0.024/pum?
CMC+AEO 2% 0.032/um”?
CMC+Bent 0.157/um?
CMC+Bent+AEC 4% 0.225/um”?
CMC+Bent+AEO 2% 0.112/um?
CMC+Bent+T 0.2% 0.208/um?
CMC+Bent+C 0.2% 0.200/um?
CMC+Bent+CA 0.2% 0.234/um”?
CMC+Hal 0.084/pum?®
CMC+Hal+AEC 4% 0.066/um?
CMC+Hal+AEO 2% 0.221/pm?
CMC+Hal+T 0.2% 0.476/um”
CMC+Hal+C 0.2% 0.258/umz

CMC+Hal+CA 0.2%
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Anexo 17. Tabla de densidad de fibras (fibras/um?) de peliculas comestibles de

almiddén adicionadas con nanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Densidad de fibras de peliculas de | fibras/um?
almidon

Alm 0.001/pm?®
Alm+AEC 4% 0.038/um*
AIm+AEO 2% 0.010/pm?®
Alm+Bent 0.015/um?
Alm+Bent+AEC 2% 0.005/pm?
Alm+Bent+AEC 4% 0.007/um?
Alm+Bent+AEO 1% 0.045/pm?®
Alm+Bent+AEO 2% 0.058/pm?®
Alm+Bent+T 0.1% 0.031/um?
Alm+Bent+T 0.2% 0.010/um?
Alm+Bent+C 0.1% 0.039/um?
Alm+Bent+C 0.2% 0.062/pm?
Alm+Bent+CA 0.1% 0.034/pm?*
Alm+Bent+CA 0.2% 0.037/um?
Alm+Hal 0.017/um?
Alm+Hal+AEC % 0.003/um?
Alm+Hal+AEC 4% 0.075/um?
Alm+Hal+AEO 1% 0.006/um?
Alm+Hal+AEO 2% 0.010/pm?
Alm+Hal+T 0.1% 0.028/um?
Alm+Hal+T 0.2% 0.010/um?
Alm+Hal+C 0.1% 0.047/um?
Alm+Hal+0.2% 0.031/um?
Alm+Hal+CA 0.1% 0 022/um2

Alm+Hal+CA 0.2%

0.011/um
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Anexo 18. Tabla de densidad de fibras (fibras/um?) de peliculas comestibles de

CMC adicionadas con nhanocompuestos y antimicrobianos de origen natural.

Densidad de fibras de peliculas de | fibras/um?
CMC

CMC 0.011/um?
CMC+ACE 4% 0.039/pum*
CMC+AEO 2% 0.011/um?
CMC+Bent 0.004/um?
CMC+Bent+AEC 4% 0.001/um?
CMC+Bent+AEQ 2% 0.010/pm®
CMC+Bent+T 0.2% 0.015/pm?®
CMC+Bent+C 0.2% 0.011/um?
CMC+Bent+CA 0.2% 0.009/pm?*
CMC+Hal 0.005/um?
CMC+Hal+AEC 4% 0.003/pm?
CMC+Hal+AEO 2% 0.007/um?
CMC+Hal+T 0.2% 0.001/um?
CMC+Hal+C 0.2% 0.027/umz

CMC+Hal+CA 0.2%

0.005/um
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