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CAPITULO 1. ANTECEDENTES.

1.1.- HOLOGRAFIA.

La holografia es una técnica de registro de imagenes en tres dimensiones que ha
pasado por un gran numero de cambios antes de llegar a lo que es hoy en dia.
Cuando comenzaron a desarrollarse, los hologramas solo podian ser creados bajo
circunstancias muy restringidas; el objeto que queria ser registrado en el holograma
tenia que ser practicamente transparente y la imagen Unicamente podia ser
reconstruida con una lampara de vapor de mercurio, ademas de que la imagen que se
obtenia era monocromatica (esencialmente blanco y negro). Con el paso del tiempo
y desarrollo cientifico, particularmente la invencion del laser, ahora pueden crearse

hologramas de colores reconstruidos con luz blanca [1].

En 1947, antes de que se inventara el primer laser de helio-nedn, Dennis Gabor
(1900-1981), intentd mejorar la resolucion y definicion del microscopio electronico
mediante un registro fotogréafico de iméagenes al que Illamo Holografia, del griego
Holos, que significa completo, ya que el registro que se obtiene de la imagen es
completo inclusive la informacion tridimensional [2]. EI método ideado consistia en
dos pasos, el registro en una placa fotogréafica del patrén de difraccion producido por
una onda luminosa o un haz, cuando pasa por el objeto cuya imagen se desea
formar. El segundo paso era hacer pasar un haz luminoso a través del registro
hologréafico, una vez revelado. La luz al pasar se difractaba de tal manera que en una
pantalla colocada adelante se formaba una imagen del objeto. Dennis Gabor aunque
no tuvo éxito en mejorar el microscopio electrénico, encontré un método nuevo para

formar iméagenes y asi las bases de la holografia fueron establecidas. Posteriormente
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con el desarrollo del laser (Fuente de luz coherente) este método fue mejorado por

los investigadores Leith y Uptnieks [2, 3].

La teoria y las técnicas experimentales reportadas que existen para la obtencion de
un holograma son importantes, pero cabe resaltar que también juega un papel no
menos preponderante el medio donde el holograma es registrado, tanto las técnicas
empleadas para la obtencion de un holograma; asi como el tipo de material
empleado para el registro de éstos, los cuales han evolucionado a través del tiempo,
debido a las exigencias de los cambios tecnoldgicos [4]. A pesar de que una
diversidad de literatura cientifica describe a ciertos materiales como medios de
registro hologréfico (en general sales metalicas) y el desarrollo de éstos para una
gran variedad de usos en Optica holografica, actualmente el campo de investigacion
de materiales para registro en tiempo real o replicacion holografica es objeto de
estudio en varios centros de investigacion en dptica en el mundo, tal es el caso del
grupo de Ingenieria, Ingenieria de Alimentos e Ingenieria Quimica de la
Benemérita Universidad Autonoma de Puebla, con el objeto de contribuir con

nuevos materiales alternativos.

En la literatura se reportan varios sistemas-materiales entre los cuales encontramos a
las emulsiones de haluros de plata, sistemas fotopolimerizables, sistemas foto-

enlazables y sistemas de polimeros dopados como sistemas de registro fotosensible

[5].

La mayoria de emulsiones utilizadas para construir capas de pelicula como medio
de registro holografico consisten basicamente de dos partes: el medio de suspension

y el compuesto sensible a la luz. EI medio de suspension satisface varios requisitos,
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pero, en primer lugar es un coloide protector que mantiene la fase sensible altamente

esparcida [4,5].

Los sistemas fotopolimerizables, requieren de un fotoiniciador el cual genera
radicales libres en estado excitado e inicia la polimerizacion, ademas de un
fotosensibilizador que ayuda a extender el rango espectral del medio y sensibiliza la

reaccion en presencia de un electrén donado.

En general un sistema foto-enlazable, consiste de un fotosensibilizador que son
iones metalicos, los cuales sufren una reaccion fotoquimica e induce enlazamiento
dentro del medio de registro siendo los responsables de los cambios en la

modulacién del indice de refraccion y en la formacion del holograma.

Sistemas de polimeros dopados, se refiere a sistemas en los que se afiaden tintes o
colorantes al medio de suspension, en este estudio, el alcohol polivinilico en

solucién acuosa dopado con pigmento de betabel [5].

1.2.- REJILLAS DE DIFRACCION.

Las rejillas de difraccion son una gran cantidad de lineas paralelas distribuidas de
forma uniforme en una pequefia porcion de espacio, donde cominmente una rejilla
tiene algunos miles de lineas por centimetro que se generan mediante un arreglo
experimental interferométrico utilizado para el grabado con laser de la pelicula, este
arreglo tiene la caracteristica de difractar el haz de luz laser y enfocarlos mediante el

uso de espejos en un punto a cierta distancia [6].

11
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1.3.- PIGMENTOS.

Los pigmentos o colorantes son compuestos quimicos que absorben la luz en el
rango de longitud de onda de la regidn visible. El color producido es debido a una
estructura molecular especifica, la cual, captura la energia generando la excitacion
de un electron de un orbital produciendo su paso a un orbital mas alto; la luz no
absorbida es reflejada y/o refractada para ser capturada por el ojo, donde los
impulsos neuronales generados son transmitidos al cerebro donde pueden ser

interpretadas como color [7].

» de color
[ .
400 450 500 550 600 650 700 750
Longitud de onda (nm)

Luz Visible

Rayos gamma IR:!oI x] uv || wrrarroje | Ondas de radic
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Figura 1. Espectro electromagnético y rango de luz visible.
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Figura 2. Reflexion y refraccion de la luz.

12



BUAP FACULTAD DE
ING. QUIMICA

En la actualidad la industria de los alimentos utiliza colorantes que son aditivos
utilizados para mejorar la apariencia de los alimentos y los hace mas atractivos para
el consumidor ya que consumir una conserva parda o un jugo descolorido debido a
algun proceso tecnoldgico no es atractivo para los consumidores, de ahi que se le
adicionen colorantes a los alimentos para mejorar su apariencia [7]. Por otra parte,
Los consumidores de ahora ponen mayor atencion en las etiquetas de los alimentos
porque se cuida mas la salud, por lo tanto los fabricantes de aditivos alimentarios

estan buscando méas productos naturales para sustituir a los artificiales [8].

1.4.- PIGMENTOS DE BETALAINAS.

Uno de los colorantes naturales mas empleados dentro de la industria alimentaria
son los pigmentos de betalainas obtenidas del betabel (Beta vulgaris) debido a que
poseen una gran solubilidad en agua para dar coloraciones deseadas en alimentos
procesados tales como bebidas, lacteos, carnicos, etc. [7,9]. Sin embargo, en esta
investigacion se muestra que este tipo de pigmentos pueden ser empleados como

agentes fotosensibilizadores en el &rea de materiales para registro hologréfico.

Los pigmentos de betabel, las betalainas, son compuestos derivados del &cido
betaldmico, que a su vez, se divide en dos tipos diferentes de pigmento; las
betacianinas que son las responsables de otorgar una coloracion roja, y las
betaxantinas que proporcionan una coloracion amarilla, ambos han sido empleados
generalmente como colorantes naturales en la rama alimenticia. De acuerdo a la
literatura, los contenidos de betacianina y de betaxantina en el betabel varian dentro
del rango de 0.04-0.21% para betacianina y 0.02-0.14% para betaxantina, en otras
palabras, el betabel ademés de ser barato, produce cerca de 5 g de betacianina por

kilogramos de betabel [8]. Quimicamente la definicion de betalainas abarca todos
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los compuestos con estructuras basadas en la férmula general mostrada en la Figura
3.

R, R, R,0
| P Iz
N H R.O N (/0
| | L N
o s | ° | |
“\\\C N C\ ‘ o 12 7l
Ve H o 11 13 o C/
HO OH N SN e AN
HO/ H \OH HO OH
A) Acido Betalamico. B) Betaxantina. C) Betacianina.

Figura 3. Acido betalamico (A), Betaxantina (B), Betacianina (C).

Esta investigacion, se enfoca Unicamente a la implementacion del pigmento
betacianina, ya que es el grupo pigmento predominante en el betabel rojo. Esta
molécula es dpticamente activa, ya que posee dos centros quirales en C-2 y C-15, y
presentan un maximo de absorcion de luz en 540 nm [9]. El color de las moléculas
de betacianina y betaxantina se le atribuye a sus dobles enlaces conjugados, en
donde el maximo de absorcion de luz a 480 nm es para las betaxantinas amarillas y

se desplaza a 540 nm caracteristico de las betacianinas rojas [10].

La caracterizacion optica de colorantes es un campo extensamente estudiado desde
finales del siglo pasado, sin embargo, existe poca informacion o reportes de la
caracterizacion optica en fitocolorantes, por lo que se presenta como una interesante
oportunidad de incursionar en esta area con un amplia gama de posibilidades; debido

a lo anterior se pretende la implementacion de estos al campo de la holografia,
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especificamente para el grabado de hologramas en tiempo real y la replicacién de

informacion [7, 9, 10].

1.5.- ENCAPSULANTES.

Una de las dificultades que se presentan durante el proceso de secado de jugo de
frutas y otros productos con alto contenido de azlcar, se deben a la elevada
higroscopicidad y termo-plasticidad a altas temperaturas y humedades [11]. Debido
a esto se ha incrementado la adicién de algunos materiales como maltodextrina,
gomas, pectinas, silicato de calcio, entre otros, para la produccién de polvos
alimenticios, farmacéuticos y cosméticos con el fin de encapsular componentes

activos.

El encapsulante es una barrera entre el componente en la particula y el medio
ambiente, la cual lo protege del oxigeno, agua, luz y contacto con otros ingredientes,
ademas de controlar la difusion. Las maltodextrinas son utilizadas principalmente en
materiales que presentan dificultades para su deshidratacion, tales como jugo de
frutas, condimentos y endulzantes, ya que reducen los problemas de adherencia y
aglomeracion durante el almacenamiento, mejorando asi la estabilidad del producto
[12].

La mayor dificultad durante el proceso de secado por atomizacion de productos
como los jugos de frutas y vegetales, es su alta adherencia. La deshidratacion por
atomizacién de jugos de fruta sin encapsulante puede ocasionar que se pegue a las

paredes, se caramelice o se queme [13]. La relacion adecuada de jugo y
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maltodextrina utilizada para lograr un secado sin que el producto se vuelva pegajoso

fue estudiada por Adhikari y colaboradores en el 2004 [11].

La encapsulacion con maltodextrina de jugo de betabel es entonces importante
durante el proceso de secado, es por ello que la maltodextrina es utilizada cuando se

emplea el sistema de secado por atomizacion (aspersion) [14].

1.6.- SECADO POR ASPERSION.

El secado por aspersion (también Ilamado atomizacién) es una operacion continua
para convertir una solucion liquida, suspension o papilla, en un polvo seco mediante
la deshidratacion de gotas minusculas. Dentro de la camara de secado, se ponen en
contacto una corriente de aire caliente en gran volumen con la suficiente temperatura
para lograr la evaporacion, con la corriente de liquido el cual, debido a la
atomizacion posee una gran area superficial a través de la cual ocurre la evaporacion
de la humedad. La aspersiébn o atomizacién permite crear una superficie de
intercambio muy grande entre el aire y el fluido (jugo de betabel), propiciando
intercambios de calor y transferencia de masa muy rapidos, lo cual se traduce en
tiempos de residencia del producto a secar muy cortos (5 y 100 s) [12], el cual es

una de las grandes ventajas del secado por aspersion [13].

Por las razones antes mencionadas se eligi6 el sistema de secado por aspersion sobre
la técnica de secado por liofilizacion, el cual es un proceso en el cual el material a
secar es primeramente congelado, en esta etapa el solvente se concentra
(generalmente agua), para luego ser retirado por sublimacion a presion reducida,
hasta alcanzar valores de 5% de humedad o menores, disminuyendo las pérdidas de
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componentes importantes. Sin embargo, esta técnica tiene la gran desventaja de que

es costosa y requiere mucho tiempo de proceso.

1.6.1.- ETAPAS DEL SECADO POR ASPERSION.

El proceso de secado por aspersion se realiza en 4 etapas [15]:

En la primera etapa el jugo de betabel se transporta con auxilio de una bomba
peristaltica y es forzado a pasar a través de un pequefio orificio debido al efecto de
presion realizado por una corriente de aire comprimido que hace ingresar al fluido a
una boquilla de acero inoxidable donde se encuentra dicho orificio, formando una
corriente liquida de pequefias particulas que ingresan a la camara de secado. En esta
misma etapa un flujo de aire caliente se hace pasar a través de la cdmara de secado,

el cual va a producir la evaporacion del agua presente en el jugo de betabel.

La segunda etapa es la dispersion de las particulas en el aire. Durante la aspersion de
la alimentacion, el area superficial del jugo aumenta considerablemente debido a que
se forman particulas del jugo de betabel, lo cual conlleva al secado de las particulas

al estar en contacto con la corriente de aire caliente.

El secado se considera como la tercera etapa. Corresponde al momento en que las
gotas viajan y se convierten en material seco, durante esta etapa el solvente se

evapora y el didmetro de la gota disminuye.

La recoleccion de los solidos secos es la ultima etapa. En la salida de la camara de

secado, el producto es recuperado del aire en un ciclon. Adicionalmente se requiere
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hacer la remocion del polvo de betabel de las paredes del ciclon con el apoyo de

escobillones.
~—1__ D 6)
= _‘_\ %
Figura 4. Esquema de un secador por aspersion.
Donde:

1) Boquilla operada por aire comprimido para dispersar la solucién en gotas.
2) Calentamiento eléctrico del aire de secado.

3) Camara de secado de las gotas hasta particulas solidas.

4) Ciclon para la separacion de las particulas solidas.

5) Bomba peristaltica.

1.7.- PELICULAS FOTOSENSIBLES COMERCIALES.

Existe una gran cantidad de materiales fotosensibles que se pueden usar en
holografia, como son los haluros de plata, gelatina dicromatada, cristales
fotorrefractivos, fotoresinas, termoplasticos, fotopolimeros, etc. Sin embargo las

emulsiones de haluros de plata son de los materiales més viejos y comdnmente
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utilizados como materiales grabables. Consisten de una capa de gelatina en la cual,
granos microscopicos de haluro de plata estan dispersos (usualmente AgBr). Esta
capa se coloca sobre un vidrio o un acetato, donde el espesor de la emulsion esta
entre 5y 15 um [16]. Son muy utilizadas porque posee gran sensibilidad a la luz (10
> a 10" mJ/cm?) comparado con otros materiales y también puede ser grabado con
buena resolucion (més de 6000 lineas/mm). Por otra parte, su principal
caracteristicas negativa es la necesidad posterior de un bafio quimico que revele la
informacion contenida en la pelicula utilizando productos peligrosos a la salud y al

medio ambiente [4].

1.8.- CARACTERISTICAS DE LOS MATERIALES FOTOSENSIBLES.

1.8.1.- SENSIBILIDAD ESPECTRAL.

Esta caracteristica se refiere al intervalo de longitudes de onda que un material
fotosensible es capaz de absorber. Para que un material se pueda usar en holografia
es necesario que el material holografico sea sensible a la longitud de onda del laser
utilizado. Entre los laser comUnmente utilizados en holografia estan los de Argdn
(Ar), Helio-Cadmio (He-Cd), Helio-Nedén (He-Ne), CO, y laseres de diodo. Los
primeros emiten luz en la parte azul-verde del espectro visible, por otro lado, el laser

He-Ne y el laser de diodo emiten en la parte roja del espectro [17].
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1.8.2.- RESOLUCION.

Una de las caracteristicas importantes de los materiales de registro es la resolucién.
Se conoce como resolucion (v) a la capacidad de registrar el minimo detalle de la
informacion proveniente del objeto, y se expresa hormalmente en ciclos o lineas por

centimetro (Rejillas de difraccion) [17].

1.9.- JUSTIFICACION.

Existen una gran variedad de peliculas aceptadas comercialmente para el registro
holografico, pero una de las desventajas que presentan es que son altamente
costosas y, por otro lado, algunas de ellas requieren un proceso de revelado con
productos quimicos peligrosos para la salud aumentando asi tiempo, costos y riesgos
para la obtencién de hologramas [18]. Las betalainas obtenidas del betabel
implementadas en el proceso de generacion de peliculas hologréaficas tienen la
caracteristica de eliminar el proceso de revelado con productos quimicos, situacion
que ha motivado el desarrollo de este estudio ya que se presenta como una
alternativa viable econdmicamente en reduccién de tiempos y costos, ademas de ser

amigable con el medio ambiente y la salud.
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1.10.- PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

El betabel (Beta vulgaris) es una planta herbacea anual, de la familia de las
quenopodiaceas, que llega a medir hasta dos metros que tiene una raiz grande
redonda o alargada y es carnosa de color rojo o morado, muy conocida como

comestible ya que de ella se extraen azucares [19].

Las betacianinas extraidas del betabel producen un colorante Ilamado rojo betabel
(colorante E-162) que ha sido utilizado en la industria de procesamiento de
alimentos para dar color en sustitucién de colorantes sintéticos a muchas cosas desde
una sopa hasta un licor [7, 9]. Logrando una gran aceptacion de parte de los
consumidores, y, aunque hay diversos temas en torno a su aplicacién a la industria
de alimentos se estan buscando nuevos campos de aplicacion para estos colorantes

naturales y su incursion en otras ramas de la ciencia como la dptica.

Esta investigacion se enfoca al anélisis de las betacianinas, uno de los pigmentos de
betalainas (betacianinas y betaxantinas) presentes en el betabel obtenidos del jugo
deshidratado de éste [7, 9], y su implementacion como agente fotosensibilizador en
la generacidn de peliculas holograficas para su grabado en tiempo real o replicacién

de hologramas obtenidos previamente (Master).
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1.11.- HIPOTESIS.

Las betalainas estan formadas por dos subgrupos: las betacianinas, de color rojo y
las betaxantinas de color amarillo. Se estudia principalmente a los pigmentos de
betacianinas, los cuales se extraen del jugo de betabel mediante deshidratacion por
aspersion, las cuales han demostrado poseer caracteristicas dpticas debido a sus
carbonos quirales en C2 y C25 [5], y a que absorben radiacion visible en el rango de
400-600 nm con un maximo en los 537 nm a un pH de 5 [9], debido a esto las
betacianinas pueden formar parte de la formulacion como agente fotosensibilizador
y asi ser implementadas en el proceso de obtencién de peliculas fotosensibles para

replicacion o grabado de informacién en tiempo real.

Figura 5. Estructura quimica de las betacianinas.
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1.12.- OBJETIVOS.

1.12.1.- OBJETIVO GENERAL.

Implementar los pigmentos de betacianina obtenidas del jugo deshidratado de
betabel como agente fotosensibilizador y como medio dispersor a una emulsion de
alcohol polivinilico y agua en el proceso de obtencion de peliculas fotosensibles

para registro hologréfico.

1.12.2.- OBJETIVOS PARTICULARES.

Obtencidn de pigmentos de jugo deshidratado de betabel.

e Caracterizar las propiedades fisicoquimicas del jugo de betabel.

e Obtencion de la mezcla pigmento, PVA y agua.

e Obtencion de peliculas holograficas mediante el método de gravedad.

e Caracterizar la mezcla obtenida por espectroscopia de UV-VIS.

e Replicacion de informacion contenida en un master.

e Grabado de la pelicula mediante interferencia optica.

e Cuantificacion de la eficiencia de difraccion.

23



BUAP FACULTAD DE
ING. QUIMICA

CAPITULO 2. METODOLOGIA.

Los procedimientos descritos a continuacion se realizaron en la Facultad de
Ingenieria Quimica de la Benemérita universidad Auténoma de Puebla en el
laboratorio 106C/104 ubicado en Avenida San Claudio s/n Ciudad Universitaria, en
conjunto con el Instituto Nacional de Astrofisica, Optica y Electronica (INAOE)
ubicado en Santa Maria Tonatzintla, San Andrés Cholula, 72840 Puebla, México.
Los mapas de ubicacion satelital son realizados con el programa online “Google

Earth”.
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Figura 6. Ubicacion satelital FIQ-BUAP.
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Figura 7. Ubicacidn satelital INAOE.

El proceso para la obtencion de peliculas holograficas con la implementacion de
pigmento de betacianina obtenido del betabel rojo se lleva a cabo desde la obtencidn
del polvo deshidratado del jugo de la planta y la determinacion de sus propiedades
fisicoquimicas, hasta la medicion de la eficiencia de difraccion de las peliculas
obtenidas mediante un arreglo experimental interferométrico para el grabado con
laser en tiempo real y su representacion en funcion del tiempo mediante

representaciones graficas.

2.1.- OBTENCION DE MATERIA PRIMA.

La materia prima (betabel rojo) se adquiri6 en toda ocasion en el expendio local con
ubicacion en: Avenida Rosendo Marquez y 49 poniente colonia La Paz, donde la
materia prima es proveniente de la region de Acatzingo en el Estado de Puebla. Se
busca el mismo expendio para evitar variaciones mayores debidas a condiciones de

almacenamiento por parte del proveedor de la materia prima.
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Figura 8. Ubicacion satelital expendio local.

2.2.- OBTENCION DE JUGO DE BETABEL.

El proceso de extraccion del jugo se realiza de la siguiente manera: Se retira la
cascara y raices que pueda tener el betabel y se corta en trozos de aproximadamente
2 cm® de volumen para después someterlos a la extraccién de jugo utilizando un
extractor de jugos; Modelo 6708, “Big Mouth” marca Hamilton Beach con No. de
serie: C4311ATS de fabricacion canadiense, con lo cual se obtiene fibra como

residuo y jugo de betabel como producto.

El jugo obtenido se somete a un proceso de filtrado utilizando un filtro marca
“Whatman” de numero 1, para prevenir que algunas impurezas entren al secador
(como fibras de residuo) con el apoyo de una bomba de vacio marca “Felisa”,
modelo FE-1500 L de fabricacion nacional, donde las condiciones de vacio son de
50 cmHg. Una vez filtrado, al jugo se le agrega maltodextrina marca “Fabsa, S.A. de

C.V.” como encapsulante en una concentracion del 10% sobre el jugo obtenido,
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agitando continuamente para evitar la formacion de grumos con el auxilio de un
agitador magnético y varilla de vidrio hasta disolver completamente la
maltodextrina, la cual nos ayuda a proteger el jugo de la oxidacion del medio
ambiente, de la temperatura y de otros ingredientes, ademas nos brinda una
proteccion efectiva y prolongada del ingrediente activo (betacianinas) y ayuda a

facilitar su transicién de liquido a polvo[11].

Figura 9. Betabel rojo.
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Figura 10. Extractor de jugos.

Figura 11. Filtrado con bomba de vacio.
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2.3.- PROCESO DE SECADO.

Una vez obtenido el jugo de betabel mezclado con Maltodextrina “Fabsa, S.A. de
C.V.” se mide el volumen deseado y se somete al proceso de secado por aspersion
en el equipo Spray Dryer marca “Prendo” con No. Serie: 1212I1A900054A hecho en
México propiedad de la Benemérita Universidad Autonoma de Puebla de
conveccion forzada, tipo neumatico, provisto con una boquilla de atomizacion de 0.9
mm de didmetro interno y una bomba peristaltica para alimentar el producto (jugo
de betabel) en el que se registra el tiempo de inicio y fin que toma este proceso de

secado.

Al terminar el proceso se extrae el polvo de betabel obtenido en el cicldn y se guarda
en recipientes oscuros perfectamente sellados para evitar la absorcion de la humedad

del ambiente.

Las condiciones de operacion del secador por aspersién, que se indican a
continuacién, se obtuvieron experimentalmente y en base en informacion del

catalogo del equipo:

Tabla 1. Condiciones de operacién del secador por aspersion.

Variables de proceso.

Flujo de alimentacion 2.71 ml/min
Flujo volumeétrico de aire de secado 28 m/h
Flujo mésico de aire de secado 33.6 kg/h
Diametro de la cAmara 0.2m
Altura de la camara 0.8m
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Tipo de boquilla. Presion

Didmetro de boquilla. 0.9 mm

Temperatura de entrada de aire. 150-160 °C

Temperatura promedio de salida de aire. 70 °C

Potencia requerida para calentar el aire. 0.581 kW/h

Longitud de la resistencia eléctrica 0.68 m

requerida.

Presién de aire para atomizacion. 4 bar

Aire atmosférico promedio en la ciudad 80% HR

de Puebla. (Agosto 2013). 20°C

Capacidad maxima de la bomba. 1.811/h

Figura 12. Secador por aspersion.
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El proceso de obtencion de jugo deshidratado de betabel descrito anteriormente
puede ser esquematizado en un diagrama de flujo de proceso (DFP). A continuacion
se muestra el esquema realizado para este proceso el cual se obtuvo mediante la

aplicacion del software Aspen Plus V7.3.

Donde: Equipo 1: Extractor.
Equipo2: Filtro.
Equipo 3: Mezclador.
Equipo 4: Bomba peristaltica.
Equipo 5: Compresor.
Equipo 6: Secador por aspersion.
Equipo 7: Resistencia eléctrica para calentar aire.

Equipo 8: Empacado.
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Figura 13. Diagrama de flujo de proceso de obtencion de pigmento en Aspen Plus VV7.3.
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2.4.- DETERMINACION DE LA DENSIDAD APARENTE DEL PIGMENTO
EN POLVO.

La densidad aparente, se realiza por medicion del peso en un recipiente con volumen
conocido (como en un picndémetro), en donde se mide su peso sin material y con
material, para que al hacer la diferencia conocer la cantidad de masa contenida en

esa cantidad de volumen y asi poder conocer la densidad [20].

2.5.- OBTENCION DE POLIMERO DE PVA (ALCOHOL POLIVINILICO).

Un polimero sintético soluble en agua como alcohol polivinilico (PVA) se presenta
en forma de granulos o polvo blanco que tiene las caracteristicas de ser inodoro, no
toxico, resistente al oxigeno ademas de poseer gran flexibilidad e incoloro en
solucion acuosa, ademas de formar excelentes peliculas, por lo que es la eleccion

Optima para el papel del medio de suspension para el pigmento de betabel [21]

La obtencion de polimero de PVA se realiza mediante la disolucion de los granulos
de alcohol polivinilico (C,H,;0), al88% parcialmente hidrolizado grado técnico,
marca “J.T. Baker”. Estos granulos se diluyen en agua destilada a 85°C en agitacion
continua con auxilio de un agitador magnético y de agitacion mecanica manual
permanente con varilla de vidrio, para formar una solucion de 12%, evitando que se
pegue a las paredes del vaso de precipitados ya que este material posee una gran
adherencia en solucion acuosa y serd muy dificil el proceso de limpiado. Al terminar
se somete a un periodo de secado por 24 horas y se guarda en un recipiente oscuro
perfectamente sellado, ya que puede contaminarse por efecto del medio ambiente y

tornarse de color amarillento.
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Figura 14. Alcohol polivinilico.

2.6.- SOPORTE DE LAS CAPAS DE PELICULAS.

Con el fin de actuar como el soporte de la capa de pelicula se emplean sustratos de
vidrio comin de 5X5 c¢cm ya que por ser muy lisos se podrd tener una buena
adherencia de la emulsion en los sustratos. Estos se someten a un proceso de

limpieza para que se encuentren libres de particulas y contaminacion.

Es empleado un método convencional que consiste en lo siguiente:

- Lavado del sustrato con detergente y enjuagado con agua destilada y
desionizada.

- Inmersién del sustrato en acetona, posteriormente en etanol y por dltimo
en alcohol isopropilico.

- Inmersién del sustrato en hidroxido de amonio y enjuague con agua

desionizada.
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Es también utilizado un sustrato de mayor tamafio (30X24 cm) el cual tiene la
funcion de actuar como soporte para los sustratos de menor tamafio, este de igual
forma es sometido al proceso de limpieza semejante al descrito anteriormente. Este
sustrato de mayor tamario es colocado sobre una base especialmente disefiada, ya
que posee niveladores en su parte inferior para que al colocar los sustratos menores
se pueda estabilizar, nivelar y asi evitar las desviaciones del liquido que se vertera
en los sustratos, ya que en estos se vierte la mezcla liquida de PVA, pigmento de
betabel y agua, obteniendo asi una distribucion uniforme de la mezcla en los

sustratos por efecto de gravedad.

Figura 15. Sustratos de vidrio y base con niveladores.

2.7.- MEZCLA PARA GENERACION DE PELICULAS.

Se utiliza una mezcla de los 3 componentes para formar la pelicula: Pigmento de
betabel, PVA y agua, la cual forma una solucion de color rojiza con buena
transparencia capaz de someterse al proceso de grabado en tiempo real con laser
(He-Ar) y replicacién de informacion. Esta mezcla a utilizar en la formulacion de la

pelicula fue resultado de mdultiples pruebas de concentraciones de los tres
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componentes (pigmento de betabel, PVA y agua) en donde se encontraron las
mejores condiciones para lograr el grabado de la pelicula y para el replicado de la
informacion contenida en un master (transparencia, grosor y uniformidad sobre el

sustrato).

Es conveniente mencionar que la transparencia de la mezcla es funcion de la
concentracion de pigmento a utilizar, en el aspecto de que al incluir demasiado
pigmento, la mezcla final sera demasiado oscura, por lo cual el laser de grabado no

sera capaz de atravesar la pelicula y no se grabara ninguna informacion.

Figura 16. Mezcla pigmento, PVA y agua obtenida.

Esta solucion es esparcida manualmente y de forma uniforme en los sustratos de
vidrio que han sido sometidos al proceso de esterilizacién y limpieza, tomando en
cuenta que la cantidad de solucion vertida en el sustrato influira en el grosor de la

pelicula, y por tanto en su calidad para grabado; Debido a que a mayor cantidad de
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solucion vertida, mayor sera el grosor de la pelicula y el laser tampoco sera capaz de

atravesar la capa de pelicula.

-
tf AR § .

ISR

Figura 17. Capa de pelicula en sustrato de vidrio

La uniformidad sobre el sustrato es referida al hecho de que los sustratos de menor
tamafio ubicados sobre el sustrato mayor se encuentran nivelados en conjunto con la
base de disefio especial. Debido a esto la solucion se distribuye uniformemente
sobre todo el sustrato por efecto de gravedad, conocido también como le método de

generacion de peliculas por el método de gravedad [21].
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2.8.- CARACTERIZACION DE LA MEZCLA PARA LA GENERACION DE
PELICULA EN UV-VIS.

La caracterizacion de la formulacion de la capa de pelicula se realiza en un
espectrofotometro de UV-VIS Genesys 10, marca “Thermo Scientific” propiedad de
la Facultad de Ciencias Quimicas de la BUAP, trabajando en un rango de 200 a 900

nm, tomando como linea base agua destilada propia de la formulacion de la mezcla.

Figura 18. Espectrofotometro de UV-VIS.

2.9.- TECNICA DE REPLICACION DE UN HOLOGRAMA.

Esta técnica consiste en la replicacion de informacion contenida en un master,
primeramente el sustrato es sometido al proceso de limpieza y de implementacién de
la solucion de la capa de pelicula. Una vez seca la pelicula se alinea con el master y

entran a una cadmara que irradia luz ultravioleta.
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Al paso de 5 minutos dentro de la camara se retira el méster y la informacién es

replicada al ser observada en la capa de pelicula con pigmento de betabel.

1) Generacion de la mascanlla
de transmision (Master)

/—

2) Sustratos de vidno

i—

3) Limpieza del sustrato

4) Implementacion de la capa
de pelicula

9) Alineacion del Master

6) Radiacion con Luz Ultravioleta

__J

T) Retiro del Master.

8) Obtencion del Holograma

Figura 19. Técnica de replicacion de un holograma.

Figura 20. Camara de luz ultravioleta.
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2.10.- REGISTRO O GRABADO DE LA PELICULA.

El grabado de la capa de pelicula se realiza en tiempo real, es decir, que el material
se somete a un arreglo experimental interferométrico en donde se graba el patron de
interferencia. El arreglo experimental consiste de un diodo laser para grabado, del
cual emerge un haz de luz monocromatica que incide en un divisor de haz, que
divide al haz en dos haces resultantes, uno se dirige hacia el espejo 1 y otro hacia
el espejo 2, finalmente se superponen e inciden en un punto localizado de la pelicula
fotosensible formado el patron de interferencia. Y para la reconstruccion se utiliza

un laser de Helio-Neén.

Espejo 1

Divisor de haz
Pelicula Holografica

Espejo 2

Figura 21. Esquema del arreglo experimental interferométrico.

Cabe resaltar que este arreglo experimental se instala sobre una mesa especial
antivibraciones en uno de los laboratorios de optica de INAOE, como se muestra a
continuacién (Figura 21). Se puede observar la fuente de luz laser (parte inferior
izquierda), los espejos 1 y 2 (sujetos con varillas metalicas), y el divisor del haz de

laser (cubo transparente en el centro de la imagen).
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Figura 22. Arreglo experimental interferométrico real.

2.11.- CALCULO DE EFICIENCIA DE DIFRACCION.

La eficiencia de difraccion es la variable mas utilizada y reportada en las mediciones
experimentales ya que nos da una buena idea de la calidad que tendrd nuestra
pelicula. Generalmente cuando se graba una rejilla se hace con dos haces de luz
intensa, en nuestro caso fueron dos haces de color azul y rojo incidentes en la placa
de pelicula. La eficiencia de difraccion se define mediante la siguiente ecuacion
[22]:

I
n = 21t v 100 (1)
Iy
Donde: I;: Flujo de energia transmitida para cada orden (con sustrato).

lo: El flujo correspondiente a la energia incidente (sin sustrato).
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CAPITULO 3. RESULTADOS.

3.1.- PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DE JUGO DE BETABEL.

En cuanto a la caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas, se obtienen los

siguientes resultados:

Tabla 2. Propiedades fisicoquimicas del jugo de betabel a 20 °C

Contenido de sélidos solubles sin adicion de maltodextrina (°Bx) 11.2
Contenido de sélidos solubles con adicion de maltodextrina (°Bx) 18
pH 6.25
% Acidez 11.8509
indice de madurez 0.9450
Densidad aparente del jugo deshidratado 0.1527

3.2.- JUGO DESHIDRATADO DE BETABEL.

En la obtencion de pigmentos de jugo deshidratado de betabel, se obtuvieron 4.5 g
de polvo deshidratado por cada 150 ml de jugo de betabel (290 g de betabel sin
cascara), el cual es un valor promedio tomado entre todos los procesos de secado

realizado para jugo de betabel que ingresaron al secador por aspersion.
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Figura 23. Pigmento de betabel.

El polvo obtenido se analiz6 por Microscopia Electronica de Barrido para poder
determinar el tamafio de particula, este analisis fue realizado en el Centro
Universitario de Vinculacion y Transferencia de Tecnologia (CUVYTT), en el cual

obtenemos un tamafo promedio de particula de 5 um [23].

Figura 24. Tamarfio promedio de particula.
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3.3- CARACTERIZACION DE LA SOLUCION PARA CAPA DE
PELICULA.

En la siguiente figura (Figura 25), se muestra el espectro de absorcion ultravioleta
(200 a 900 nm) de la solucion que forma la capa de pelicula con pH de 6.1 y
densidad de 1.2 g/cm® en los que se observan dos picos de absorbancia que
corresponden a pigmentos amarillos (betaxantinas; 485 nm) y a pigmentos rojos
(betacianinas; 537 nm), los cuales son pigmentos plenamente identificados en la
literatura asociados a pigmentos de betabel [10]. También se observo un tercer pico
a 276 nm en donde se sugiere la presencia de proteinas acompafiando a las
betalainas [6], sin embargo, no se reporta en la literatura algun informe sobre la

interaccidn de proteinas con las betalainas del betabel.
Composicion de la mezcla obtenida:

0.025g Pigmento de betabel + 0.7 ml PVA + 0.3 ml H,O

7

Absorbance (AL
[

85
37

T

L B R I L R L L R S B L B S B S R R R L B L B I B R R L B B B B R R
200 ano AQ0 500 A00 700 2no S00 leccil,

Figura 25. Espectro de absorcién ultravioleta.
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Debido a que la solucidn de la capa de pelicula puede absorber la luz en un rango de
400 a 600 nm, el grabado debe realizarse con un laser que trabaja en ese mismo
rango de intensidad de luz; se utilizé un diodo laser de luz azul con una intensidad
de 457 nm para el grabado de la pelicula y un laser de luz roja de Helio-Neon para la

reconstitucion de la informacion.

Durante el proceso de grabado también es posible medir la intensidad de primer y
segundo orden que se obtienen en el grabado en tiempo real de la pelicula; esto es
que, cuando el diodo laser y el de reconstruccion inciden sobre la pelicula se difracta
en dos haces (orden uno y dos), con el apoyo de un radiémetro y al graficar los
resultados en funcion del tiempo, se observa que la pelicula se graba
inmediatamente y hasta un tiempo de 30 segundos, ya que después de este tiempo la
pelicula deja de presentar grabado y se torna completamente oscura en la zona de

incidencia del laser.

Figura 26. Radiémetro y detector en capa de pelicula.

Al término del grabado se pueden observar las rejillas de difraccion debidas a la

incidencia del laser.
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Figura 27. Pelicula grabada con laser.

Las siguientes graficas muestran la intensidad del haz de luz laser registrada por el
radidmetro en funcién del tiempo (Figura 28) y el ajuste realizado a los datos

mediante un polinomio de quinto grado (Figura 29) en software Polymath 6.0.

INTENSITY INTENSITY V5 TIME
A oy W)
5.00e-3

4.50e-3 =]
003
]
\
o
N3
& é\&
L3
L]

e o \

o J
10e-3

e

S04
I L=

IJ-JH-UI

TIME ()

Figura 28. Intensidad Vs. Tiempo.
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Figura 29. Ajuste de datos de Intensidad Vs. Tiempo.

3.4.- EFICIENCIA DE DIFRACCION.

Para caracterizar la pelicula, se emplea el parametro de eficiencia de difraccion,
mediante el registro de rejillas de difraccion en la pelicula. Cuando se reconstruye la
informacion (las rejillas) con el laser de Helio-Nebn, se obtiene el patron de
difraccion de ésta; aparecen dos ordenes, orden 1y orden 2, de los cuales se mide su
intensidad mediante el radiémetro y asi poder calcular la eficiencia de difraccion.
Con base a los resultados obtenidos en el radiometro para la incidencia del haz de
luz laser con sustrato (It = 0.00535 A*cm/W), y sin sustrato (10 = 0.0435 A*cm/W),
empleando la ecuacién 1, se obtiene una eficiencia de difraccion del 12.32% para
orden uno, lo que se traduce a 24.59% para los dos 6rdenes obtenidos. Lo cual es un
namero cercano a la eficiencia maxima alcanzada para hologramas de transmision
(los generados mediante arreglo interferométrico) del 33.9% segun se reporta en la

literatura, lo que se traduce en una resolucion del bastante aceptable [22].
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Con el apoyo de las siguientes graficas se puede observar la variacion de la
eficiencia de difraccion en funcion del tiempo de exposicion de la capa de pelicula
en el laser de grabado (Figura 30); la eficiencia de difraccién con la energia en
funcién del tiempo de exposicion (Figura 31); y la intensidad de segundo orden en

funcién del tiempo de exposicion (Figura 32); realizadas en software Polymath 6.0.

El parametro de la energia hace referencia a la energia de luz l&ser que actua sobre la
capa de la pelicula en funcion del tiempo de exposicion, dénde la fuente de luz laser
es de 0.053 W/cm?.

Las gréaficas siguientes son obtenidas mediante la siguiente tabla de datos.

Tabla 3. Datos obtenidos en el radiometro.

Tiempo | Frirner_orden | Segundo_orden | Eficiencia_difraccion Ernergia

1 2 18E-04 4. 36E-04 1.002293851 0.053

= 2 B3E-04 5 ZEE-04 12091395402 o105

3 5 3BE-04 1.07E-03 2 464367816 01549

4 E.02E-04 1.20E-032 2. 767816092 021z

5 E.34E-04 1.27E-03 2914942529 0. 265

E E.58E-04 1.32E-03 3. 025287356 0318

7 9 58E-04 1.92E-032 4. 404597701 0.371

g 1.16E-02 2. 32E-03 5. 333333333 0424

9 1.42E-03 2. 83E-03 E.510344828 0477
10 1.56E-03 2 12E-03 FATF2413733 053
11 2. 09E-03 4 18E-03 9. 609195402 0.583
12 2. 40E-03 4 80E-03 11.03448276 0636
12 2. 44E-03 4. 88E-03 11.2122302 0.6249
14 2. 95E-03 5.90E-032 13.56321839 0742
15 3. 3BE-03 E.72E-03 15 44827585 0.7 a5
16 4. 280E-03 9.BOE-0O32 22063396552 02848
17 4. AE-O3 8.82E-032 2027586207 0.301
18 4 50E-03 S9.00E-032 2068965517 0.954
19 4 97E-03 9. 94E-03 2285057471 1.007
20 4 52E-03 S.04E-03 20. 7818092 1.065
21 4 AKE -03 2. 390E-032 2045377011 1.113
22 417E-0O3 8.34E-03 13.172471373 1.1EE
23 2.80E-02 Y. .BOE-O= 17.471 26437 1.219
24 3. 75E-02 F.50E-0O2 17.241 37931 1.272
25 2 Z2BE-03 4 5EE-03 1048275862 1.325
25 2. 27E-03 4. 54E-03 10. 43673161 1.378
27 2. 24E-03 4 ABE-03 10.293865057 1.431
28 1.61E-0O32 3.22E-03 7 AZ0E83E55 1.434
29 1.38E-03 2 7BE-0O3 E. 349425287 1.537
=20 9.81E-04 1.96E-032 4. 5103445258 1.59
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Figura 30. Eficiencia de difraccion Vs. Tiempo.
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Figura 31. Eficiencia de difraccion Vs Energia.
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Figura 32. Intensidad Vs. Tiempo.
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CONCLUSION.

Actualmente los colorantes naturales tienen un rol principal en la industria
alimenticia como un medio para remplazar a los colorantes artificiales, y han tenido
una aceptacion excepcional de parte de los consumidores, sin embargo, otros
estudios enfocados a implementar estos colorantes a campos diferentes de la ciencia

han sido practicamente nulos.

Por la razon anterior, la implementacion como agente fotosensibilizador de
pigmentos de betabel obtenidos a partir de la deshidratacion de jugo del mismo, en
la formulacion para obtener peliculas holograficas es posible gracias a que estos
fitocolorantes absorben longitudes de onda del espectro de luz en el rango de las 400
a 600 nm como se ha demostrado en el analisis del espectro de luz ultravioleta, por
lo que, empleando arreglos interferométricos con fuentes de luz l&ser que trabajen en
el mismo rango del espectro de luz, obteniendo peliculas que muestran buenos
resultados en eficiencia de difraccién, con lo que se obtiene una buena resolucion;
ademas de que se obtiene un grabado en cortos periodos de tiempo como ha sido
demostrado en las graficas anteriores, logrando alcanzar los objetivos planteados al

inicio de la investigacion.

Este estudio realizado como proyecto de tesis de licenciatura en ingenieria quimica
posee un gran potencial para seguir trabajando con él para futuros intereses, ya que
dentro de las variables de proceso pueden ser optimizados algunos parametros, y asi,
lograr la transicion de técnicas analiticas cualitativas en nivel laboratorio a las

técnicas cuantitativas y a mayor escala.
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Este estudio es solo un pequefio paso en la inclusién de los colorantes naturales a
diferentes campos de la ciencia, como la oOptica, lo cual hoy en dia es un tema

practicamente inexplorado.

RECOMENDACIONES.

Durante la realizacién de este proyecto de tesis se presentan diversos parametros, 10s
cuales, ajenos a los objetivos del mismo, pueden ser investigados mas a fondo para
lograr una mejora en los resultados, tal es el caso, de la implementacion de una
técnica rigurosa que permita la confirmacion microscopica de la uniformidad de la

capa de pelicula sobre el sustrato.

También, es muy importante el establecimiento de un parametro, ademas del
cualitativo experimental, que nos indique si la transparencia y espesor de una capa
de pelicula fotosensible dopada con pigmentos naturales sobre sustratos de vidrio es
la correcta para ser llevada al proceso de grabado con laser. Esto, debido a que como
ya se comentado con anterioridad, no existen referencias literarias a las cuales

apegarnos para determinar cuantitativamente este parametro.

Se puede sugerir que para satisfacer los pardmetros anteriores, se sigan lineamientos
similares a los ya existentes, referidos a técnicas de medicién y determinacién de
espesor de peliculas y hojas por medicion directa con micrometro, incluidos en
NMX-E-003-SCFI-2003, solo por mencionar alguna.
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GLOSARIO DE TERMINOS

Fase: La fase indica la situacion instantanea en el ciclo, de una magnitud que varia

ciclicamente como lo es la onda de luz.

Interf erencica
corstructiva

Cirncka resultonite

Crhickes =n foces e

BL

Interfer=sn é-ll:::
estructiva

.-f'il Ok result oot e

Cinclos desfosadaoas 180 arados

Luz coherente: Fuente de luz con longitud de onda bien definida y con fase estable,

generalmente fuentes de luz laser.

Maéster: Pelicula fotosensible ya grabada, que fue obtenida por algin método, ya sea

fotografico u hologréfico, que caracteristica principal que es semitransparente.

Higroscopicidad: Es la capacidad de los materiales para absorber la humedad

atmosférica.
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Termo-plasticidad: Esla capacidad que tienen los materiales para ablandarse

mediante la accion del calor.

Difusion: En ingenieria quimica es un fendmeno de transporte irreversible, donde las
particulas de un material a una cierta concentracion se introducen en un medio
diferente al que estaba inicialmente, provocando un aumento de entropia del
sistema, por lo que las particulas empiezan a propagarse en el nuevo medio donde se

difunden o disuelven.

Area superficial: Es importante porque es la superficie por donde una fase solida,
liquida o gas interactia con lo que le rodea, ya sea otro gas, liquido o solido. A
medida que el tamafio de particula disminuye, el area superficial por unidad de masa

aumenta.

Tiempo de residencia: Describe la cantidad de tiempo que un elemento diferencial

de un fluido puede pasar dentro de un recipiente con flujos de entrada y salida.

Liofilizacion: Es una técnica de conservacién, en el cual el material primero se
congela y se conserva el solvente (generalmente agua) para luego ser retirado por
sublimacidén a presion reducida hasta alcanzar valores de 5% de humedad o
menores, disminuyendo asi la perdida de los componentes volatiles o

termosensibles.

Sublimacion: Cambio de estado de solido al estado gaseoso sin pasar por liquido.
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Arreglo interferomeétrico: Es un acomodo fisico experimental, donde un haz de luz
laser es difractado en dos o més haces, por efecto de atravesar un divisor, para
después volver a ser enfocados mediante el uso de espejos sobre un punto a ubicado

a una cierta distancia

Patron de interferencia: Es el conjunto de lineas paralelas formadas por el efecto de

incidencia de haces de luz laser sobre un material fotosensible.

Patron de difraccion: Cuando se reconstruye la informacion grabada con el diodo
laser se obtiene el patron de difraccion; orden uno y orden dos, similares a los

obtenidos en la siguiente imagen.
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Material fotosensible: Material que contiene una capa sensible a la luz que reacciona

al entrar en contacto con ella, formando una imagen.
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