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CAPITULO 1

1. INTRODUCCION

SOLVE Research and Consultancy AB ubicada en Lund-Suecia es una empresa de
servicios de investigacion cientifica que actualmente realiza trabajos de investigacion
y desarrollo a nivel mundial. Cuenta con conocimiento y experiencia en el area de
almidones y otros polisacaridos, asi como en su caracterizacion y propiedades

fisicoquimicas. www.solvereseach.com

Los almidones poseen propiedades funcionales particulares que los caracteriza como
la viscosidad, claridad de geles, solubilidad, capacidad de retencion de agua e
hinchamiento. Todas estas propiedades son importantes para la industria
alimentaria y no alimentaria. Pero se ha reportado que el almidon en estado nativo
presenta limitaciones al ser sometido a las condiciones de procesamiento como el
esfuerzo de corte, pH, temperatura, entre otras. Por tal razéon se ha recurrido a
métodos de modificacion que provoquen cambios en su estructura, propiedades

fisicoquimicas y funcionales.

Los almidones de diferentes fuentes como cereales, raices, tubérculos y leguminosas
son ampliamente utilizados en la industria alimentaria, no alimentaria y
farmacéutica, representan un insumo vital para la industria de alimentos como
estabilizadores, emulsificantes, mejoradores de textura y otros, siendo sus
propiedades funcionales determinantes en la calidad del producto final. (Magali et

al., 2003).

Actualmente existen almidones modificados elaborados para usos especificos, entre
los cuales se destacan los almidones obtenidos por esterificacion, cuyo principal uso

se destaca en la industria papelera.

El almidon de papa es un potencial para su utilizaciéon en diferentes industrias, lo

que permite un plantear un desarrollo industrial debido a su abundancia. Por tal



http://www.solvereseach.com/

razon se estudio el rendimiento de extraccion de almidéon de papa y algunas

propiedades quimicas caracteristicas.

La modificacion del almidéon se realizdé por esterificacion y oxidacion, utilizando
como agentes: Anhidrido acético e hipoclorito de sodio respectivamente a diferentes

temperaturas, tiempo de reaccion.

En esta investigaciéon se hizo una comparacion entre el almidon sin modificar y el
almidon tratado con cada uno de los agentes quimicos antes mencionados, para
determinar la modificacion estructural que sufre la molécula de almidéon en dicho

proceso.




CAPITULO 2

2. OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GENERAL

Extraer y modificar quimicamente almidon de papa (Solanum tuberosum) para su

aplicacion en la industria boliviana.
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

% Extraer almidén de papa (Solanum tuberosum)

% Oxidar el almidén utilizando hipoclorito de sodio variando la temperatura y
tiempo de reaccion.

% Modificar el almidon de papa con anhidrido acético variando el tiempo y la
temperatura de reaccion.

% Determinar las propiedades quimicas del almidon.

% Caracterizar molecularmente el almidon de papa y el almid6on modificado por
FT-IR para establecer el patron de sustitucion durante la acetilacion y
oxidacion.

% Caracterizar morfologicamente por Microscopia Optica el almidén de papa

(Solanum tuberosum) y el almidén modificado.




CAPITULO 3

3. MARCO TEORICO
3.1 SITUACION ACTUAL DEL MERCADO DE PAPA

La papa se cultiva en mas de 100 paises, bajo condiciones climaticas diferentes,
clima templado, subtropical y tropical aunque es esencialmente un “cultivo de clima
templado”. Asia y Europa son las principales regiones productoras de papa en el
mundo, en el afio 2007 suministraron el 80 por ciento de la produccién mundial. El
pais que produce la mayor cantidad de papas a nivel mundial es China, para el afio

antes senalado produjo 72 millones de toneladas de este tubérculo (FAO, 2009).

Segun el Instituto Boliviano de Comercio Exterior (IBCE) en el pais se producen 936

mil toneladas de papa por afio para atender una demanda de 490 mil toneladas.

Se cultiva una superficie de 179 mil hectareas de papa en siete departamentos, con

un rendimiento de 5,2 toneladas métricas por hectarea.

El 81% esta en el altiplano y valles, el resto en zonas subandinas. Del total de la
demanda, la industria de la papa absorbe aproximadamente 26.000 toneladas para

su transformacion.

Cochabamba tiene el mayor registro del consumo per capita anual con 151 kilos,

seguido de La Paz con 66 kilos y Santa Cruz con 54 kilos.

La produccion de papa genera un valor anual superior a 148 millones de doélares, de
ese total al eje central corresponden 51,1 millones por un consumo de 237 mil

toneladas métricas.

Otro dato importante es que el cultivo de papa en el pais emplea a mas de 203 mil

familias.




Segun el IBCE este subsector genera empleo por el valor de 43 millones de délares al

ano.

Asimismo, la papa es industrializada por unas 300 empresas, en su mayoria son
informales, 46 microempresas, ocho pequenas y siete medianas. Todas procesan

entre 210 y 260 toneladas métricas por afo.

Del total de empresas que industrializan el tubérculo, el 70% produce papas fritas en
bolsa y pellets de papa; el 27% fabrica sopas, almidon, galletas, chufio y tunta
embolsados. (IBCE, 2014)

Figura 1. Papa (Solanum tuberosum)

Fuente: Ajata E.

3.1.1 COMPOSICION QUIMICA DE LA PAPA.

La papa posee un alto contenido de agua que varia entre un 63,20 % y 86,80%, esta
constituida principalmente por almidéon y en menor proporcion por proteinas,
azucares, celulosa, minerales, acidos orgéanicos, vitaminas y otros compuestos. Los
solidos totales o contenido de materia seca en el tubérculo de papa, estan presentes
en rangos de 13,10% — 36,80 % y esta constituida principalmente por almidon,

proteinas, cenizas, fibra y lipidos, siendo el almidon su principal componente

En el Cuadro 1 se puede observar la composicion de los principales componentes de

la materia seca de los tubérculos de papa.

e
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Cuadpro 1. Principales componentes de la papa.

Fuente: Lisinska y Leszczynski (1989).

Componentes Rango % Media

Apgua 632 —869 75.05

Solidos totales 131-36.8 237
Proteina(Nitrogeno total + 6.235) 0.7—46 2
Glicoalcaloides (Solanina) 02—-41 3—-10(mg/100gr)
Grasa 0.02-020 012

Amicares reductores 00-50 03

Total Carbohidratos 133 —3053 219

Fibra Cruda 0.17—3.48 0.71

Acidos Organicos 04-1.0 0.6

Cemiza 044-19 11

Vitanuna C 1 — 54 mg/100gr 10—25(mg/100gr)

Figura 2. Distribucién de los principales componentes de la papa

Fibra cruda

Almidén Agua
azldcar | desxirina B1l
pentosas i . g%
pectinas Vitaminal| 4
H
Solanina K
Proteina
Grasa

Acidos orgdnicos

Colorantes
. I Hormonas de
Minerales crecimiento
Fermentos
Fuente: Contreras, 2006
3.2 ALMIDON

3.2.1 ASPECTOS GENERALES DEL ALMIDON

El almidén es el principal carbohidrato de reserva sintetizado por las plantas,

constituyendo una fuente de energia esencial para muchos organismos,

e
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especialmente el ser humano (Buléon, 1990). Es uno de los principales
componentes alimenticios que se encuentra en un gran nuimero de productos
agricolas, de los cuales destacan los cereales (maiz, trigo, arroz), leguminosas (frijol,

chicharo, haba) y tubérculos (papa, yuca).

El almidon esta formado de particulas discretas conocidas como granulos cuya
morfologia, composicién quimica y estructura stiper molecular (o arreglo relativo de
las macromoléculas en el estado so6lido) son caracteristicos de cada especie. El
tamafio de granulo, incluyendo la distribucion del tamafo, son caracteristicas que
afectan propiedades funcionales de los granulos de almidén. Estos cuando se extraen

y se secan tienen la apariencia de un polvo blanco y son insolubles en agua fria.

En forma general presentan la composicion quimica siguiente: 0.06 — 0.45% de
protina, 0.05 — 0.8 % de lipidos y 0.08 — 0.5 % de cenizas y el resto lo forma el
almidon propiamente dicho. Todos estos constituyentes juegan, en menor o mayor
medida, un papel importante en las propiedades funcionales del almidén. (Aguilar,

C. 2007)

La estructura del almidon tiene baja resistencia a esfuerzos de corte, descomposicion
térmica, esto reduce su empleo en aplicaciones industriales debido a las condiciones
del proceso (temperatura, pH y presion). Debido a esto se han realizado

modificaciones fisicas, quimicas y enzimaticas del almidon.

El almid6n y sus derivados son utilizados en muchos procesos industriales. Su uso
no estd limitado al procesado de alimentos, también se aplica en la industria del

papel, textil, farmacéutica y en adhesivos. (Vasquez, M., 2009)
3.2.2 COMPOSICION QUIMICA DEL ALMIDON

Quimicamente es una mezcla de dos polisacaridos muy similares; la amilosa y la

amilopectina.




Cuadro 2. Contenido de amilosa y amilopectina en almidones naturales

AMILOSA AMILOPECTINA
Papa 23 77
Mandioca 20 80
Trigo 20 80
Arroz 15 a 35 65 a 85
Sorgo 25 75
Maiz 25 75
Maiz céreo 0 100
Amilomaiz 77 23
Guisantes 40 60
(maduros)
Banana 17 83

Fuente: Lisinska y Leszczynski (1989).

3.2.2.1 AMILOSA

La amilosa representa del 15 al 20% de la estructura y estd formada por una
secuencia lineal de a-glucosas las cuales se unen entre si a través de enlaces a 1, 4-

glucosidicos y se representa de la siguiente manera (figura 3).

Figura 3. Estructura quimica de la amilosa

CH K ongh e oo
N
H
o
[l -----
P

Fuente: Rivas, M., 2006




Esta fraccion del almidon es soluble en agua y tiene un peso molecular que varia de
los 150,000 a los 600,000 lo cual indica que debe tener de 1000 a 4000 unidades de

a-glucosas unidas. (Lisinska, N. W. y Leszczynki, W. 1989)

La amilosa tiende a asociarse con iodo, dando la formaciéon del complejo amilosa-
iodo (Figura 4) dando como resultado una coloracion azul de la dispersion obtenida,
la hélice de la amilosa consiste de seis unidades de anhidroglucosa por vuelta con
una inclinaciéon de 0.8 nm y una cavidad helicoidal de 0.5 nm de didAmetro (Hoover,

2001).

Figura 4. a) Estructura quimica de la amilosa b) Conformacion helicoidal de la amilosa c)

Estructura del complejo amilosa-iodo d) Complejo amilosa-iodo.

a) b)




c) d)
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Fuente. www.biociencias.com/revista/l/i.html

3.2.2.2 AMILOPECTINA

La amilopectina es la segunda fraccion del almidon y constituye el restante 80 a
85%. Esta es una cadena ramificada y estd formada por muchas cadenas cortas de
unas 20 a 25 unidades de a-glucosa. Un extremo de cada una de estas cadenas, se
unen a la siguiente unidad mediante un enlace a-1,6- glucosidicos, formando

ramificaciones.

La amilopectina no tiene estructura microcristalina, presentando un grado de
cristalinidad inferior al de la amilosa. Los mon6émeros estdn interconectados
débilmente, constituyendo una especie de formacion cristalina que se rompe con
facilidad. Es la responsable de la pegajosidad y viscosidad del almid6n, debido a que
durante la coccion absorbe una importante cantidad de agua, siendo la responsable
del hinchamiento del granulo de almidon, sin embargo, no interviene en la

formacion del gel, por lo tanto no retrograda “los granulos ricos en amilopectina son
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mas faciles de disolver en el agua, a 95°C, que los que contienen mucha amilosa.

Estos se pueden representar de la siguiente manera:

Figura 5. Estructura quimica de la amilopectina

CH.OH CH,OH
H o H H © H
H H Enlace glucosidico a (1,6)
OH H od\ oH H A/
HO o
Enlace glucosidico o (1,4)
H OH H OH
CH.OH CH, CHOH
H © H H © ° H
H H H
oo\ OH H o OH H OH H -
H O©OH H OH OH
I

Fuente: Rivas, M., 2006

Esta fraccion es insoluble en agua; de acuerdo a los pesos moleculares que se han
determinado por métodos fisicos, la molécula debe tener hasta un millon de

unidades de a- glucosa.
3.3 ALMIDONES MODIFICADOS

Los procesos de modificacion de los almidones se realizan para introducir alguna
funcionalidad especifica deseada cambiando sus propiedades para asi obtener
mejores productos. Los almidones modificados son abundantes, funcionales y muy
atiles como ingredientes alimentarios. Las modificaciones pueden ser quimicas,

fisicas o enzimaticas.

Las modificaciones quimicas comprenden la oxidacion, acetilacion, cationizacién, la
formacion de enlaces cruzados, estabilizacion y otros. Estas modificaciones
producen los mayores efectos en cuanto a funcionalidad, sin embargo, los almidones
modificados generalmente son preparados mediante combinaciones de dos, tres y en
ocasiones cuatro procesos, las modificaciones fisicas producen productos

pregelatinizados y productos capaces de absorber agua fria. (Ayala y Montes, 2004)

e
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En la industria celulosa y papel, los almidones modificados se utilizan para mejorar
las propiedades de textura y resistencia mecénica, ademas de facilitar el drenado

durante su elaboracion.

En la industria del plastico se usan los almidones modificados como empaque bio-

degradable.

Los principales métodos para modificar almidones se resumen en el siguiente

cuadro.
Cuadro 3. Métodos para modificar almidones
Cationizacion
Eterificacion Hidroxialquilacion
Carboximetilacion
Modificaciones Esterificacion Acetilacion
Fisicoquimicas del Fosfatacion
Almidén nativo Enzimatica
Conversion Termomecanica
Termoquimica
Oxidacion Hipoclorito de sodio
Peroxido de Hidrogeno
Hidrolisis Acida
Piro — conversion Dextrinizacion

Fuente: Neimo, 1999.

3.3.1 ALMIDONES OXIDADOS

Estos se han utilizado por muchos afos tanto en la industria del papel como en
adhesivos para corrugado y saco multicapa. En la industria papelera tiene gran

aplicacion para encolado externo, en tinta, en prensa, calandria y recubrimiento, etc.

s
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Entre los beneficios que se pueden obtener de los almidones oxidados estan:
Peliculas transparentes.
Bajo punto de gelatinizacion.

v
v
v’ Pastas resistentes a la retrogradacion.
v" Viscosidad estable.

v

Incremento de la blancura.

Para lograr estos resultados y a la vez mejorar la calidad, el almidon es sometido a
ciertos procesos ya sea por vias quimicas, fisicas, microbiolégicas o por una

combinacion de ellas. (Miguel, G., Medina, D., Ramirez, L., 2005)

Los agentes oxidantes més utilizados para este propésito son: el permanganato de
potasio, bromato de potasio, dicromato de potasio, hipoclorito de calcio, hipoclorito

de sodio y algunas veces también acido perclorico. (Anabel, V., 2010.)

En la (figura 6) se muestra la reaccion del almidon con hipoclorito de sodio dando
como resultado el almidon oxidado y una sal, especialmente se muestran los grupos
—OH de las posiciones de los carbonos C., C; y Cs¢ de cada unidad de a-D-

Glucopiranosil que puede participar en la reaccion (figura 7).

Es importante destacar que los grupos hidroxilos son primeramente oxidados a
grupos carbonilo (C=0) y posteriormente a grupos carboxilo (COOH). Por lo que el
grado de sustitucion esta dado por la cantidad de grupos C=0 y COOH presentes
(ntiimero de grupos carbonilo y carboxilo por cada 100 unidades de anhidroglucosas)

en el almid6n oxidado.

Debido a que estos almidones presentan cierto grado de hidrolisis después de la
reaccion tanto la temperatura de gelatinizaciéon como la viscosidad tienden a
disminuir, esta dltima decrece con el calentamiento y la agitacion, dando como
resultado pastas fluidas. La retrogradacién también es minimizada por la presencia
de los grupos funcionales (carbonilo y carboxilo) que tienen un papel importante en

la estabilizacion de las moléculas de amilosa. (Rivas, M., 2006)

e
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Figura 6: Reaccién de oxidaciéon del almidoén con hipoclorito de sodio

CHaOH COOH
H O\ u
H
H + H-‘cll]l:l_t:. H +  NaCl
OH H OH H
H OH H OH
ALMIDON  HIPOCLORITO ALMIDON 0XIDADO SAL

DE SODIO

Fuente: Rutenberg y Solarek, 1984

Figura 7: Grupos hidroxilos sustituidos en el mecanismo de reaccion del almidon oxidado

, b -
CH, OH . CH,OH . CH,OH
] '
H H H
— OH H 0—
N oW - HY om H OH

Fuente: Rutenberg y Solarek, 1984

La adicién de almidones oxidados acelera los procesos que toman lugar en masa y

afecta sus propiedades en una forma deseable. El altimo efecto es mejoramiento de

las propiedades estructurales y mecénica de la masa.

Entre las caracteristicas que necesita tener un material para que pueda presentar

una capacidad adhesiva apropiada son:

% Grupos funcionales capaces de formar uniones tipo puente hidrogeno
% (- OH, - COOH).
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% Cargas anioOnicas.

% Alto peso molecular.
3.3.2 ACETILACION DEL ALMIDON

La acetilacion es una modificacion quimica usada por la industria de los almidones,
que se obtiene por la esterificacion del almidon nativo con anhidrido acético, en el
cual se lleva a cabo la introduccion de los grupos acetilos (CH3C=0) que interfiere en
el orden de la estructura del almidon nativo, asi como también en la reasociacion de
la amilosa y la amilopectina después de la gelatinizacion del almidon. Por la
introduccién de los grupos acetilos, este tipo de modificacion quimica mejora sus
propiedades funcionales, por lo que se provoca la disminucion en la temperatura de
gelatinizacion, ademés se incrementa la capacidad de hinchamiento y solubilidad,
asi como también un incremento de la viscosidad, mayor claridad de los geles,
ademaés provee estabilidad durante el almacenamiento a los productos donde se
adiciona. (Jaroenko W. 1986). La principal accion de los grupos acetilos
sustituyentes es la reduccion de los enlaces entre las moléculas del almidon

previniendo la asociacién inter-cadenas.

La acetilacion del almidon se lleva a cabo por la sustitucion de los grupos OH de las
posiciones C., C3 y Cs por los grupos acetilos. La sustitucion estd dada por un
mecanismo de adici6n-eliminacion. Los grupos OH libres presentan diferentes
niveles de reactividad. El grupo OH primario se encuentra situado en el Cs, €l cual es
maés reactivo que los secundarios (C. y C3) debido al impedimento estérico. El OH
primario se encuentra localizado al exterior de la superficie de las moléculas de
glucosa del almidén, mientras que los OH secundarios estdn localizados en el
interior del granulo, formando puentes de hidrégeno con los OH de las glucosas
vecinas; el OH del C. es mas reactivo que el Cs, principalmente porque es la forma

mas cercana al hemiacetal y por tanto es mas acido que el otro. (Rivas, M., 2012)

El ntimero de grupos acetilos incorporados en la molécula depende de la
concentracion del reactivo, tiempo de reaccion, pH y la presencia del catalizador. El

almidon acetilado con bajo grado de sustitucion es cominmente obtenido por la
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esterificacion del almidén nativo en un medio acuoso en presencia de un catalizador

alcalino.

Figura 8: Reaccion quimica durante la acetilacion.

':'}/CHL

\._ 0
o) o 0 H 0
f | waoH o 7K \‘\{ i I
i+ = 3 —
+ H-.t:’/m‘“t:’/\““cH_1 Heal  H 0 o

Fuente: Prieto-Méndez et al., 2010

Jarowenco postuldo que el complejo almidon-alcali interactia con el anhidrido
acético para conducir la eliminaciéon del ion carboxilato y una molécula de agua
durante la acetilacion. Sin embargo, no esta muy claro si diversos catalizadores
usados en la acetilacion provocan cambios en las caracteristicas del almidon
acetilado. (Wang y Wang, 2002). Los cambios en las propiedades fisicoquimicas del
almidon acetilado comparado con el almidon nativo son proporcionales al grado de

acetilacion.

3.3.2.1 GRADO DE SUSTITUCION (GS)

El grado de sustitucién indica el nimero promedio de grupos hidroxilo por unidad
de anhidroglucosa, sobre los cuales algiin grupo funcional fue sustituido (Whistler y
BeMiller, 1999; Wurzgurg, 1986). De este modo, si un hidroxilo en cada una de las

unidades de anhidroglucosa (AGU) fue sustituido, el GS es igual uno. Si los tres
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hidroxilos fueron sustituidos, el grado de sustitucién (GS) es maximo e igual a 3.
Cuando se tienen grados de sustituciéon de 0.1, esto representa que hay un grupo

funcional sustituido en la estructura del almidén por cada 10 unidades de

anhidroglucosa.

17



CAPITULO 4

4. JUSTIFICACION

En la bisqueda de fuentes alternativas no convencionales para la obtencion de
almidon se propone la papa (Solanum tuberosum) como materia prima para la
extraccion de almidon, debido a que presenta una fuente potencial para la obtencién

de este biopolimero.

Por otra parte, la modificaciéon quimica representa una de las alternativas para la
obtenciéon de almidones modificados, la cual permite extender las aplicaciones
industriales de los almidones. La esterificacion y oxidacién es una técnica que se ha
utilizado para modificar la estructura de los granulos de almidén de diferentes

fuentes.

La modificacion de la estructura en las regiones amorfas y cristalinas de los granulos
cambia las propiedades fisicoquimicas las cuales definen la aplicacion especifica del

almidon en la industria papelera.

Los beneficios del uso de almidones modificados en la industria del papel incluyen:
a) Mayor resistencia mecanica en papel, por ejemplo, en el papel para encuadernar,
pueden suministrar alta firmeza, mejorar la retencion de tinta y brillo utilizando
bajas concentraciones, a diferencia de otros almidones. b) Mejor retencion de finos y

relleno.

Por consiguiente, para caracterizar los almidones modificados en cuanto a sus
nuevas propiedades, son requeridas técnicas instrumentales y analiticas con el
proposito de conocer los cambios sufridos a nivel morfolégico, estructural y

molecular que permitan predecir los usos a los cuales puedan ser destinados.

18



CAPITULO 5

5. METODOLOGIA
5.1 AISLAMIENTO DEL ALMIDON DE PAPA (Solanum tuberosum)

El almidon se aisl6 a partir de la papa (Solanum tuberosum) proporcionado por el
Instituto de Investigaciones en Productos Naturales — IIPN perteneciente a la

Carrera de Ciencias Quimicas-UMSA.
5.1.1 ANALISIS QUIMICO DEL ALMIDON
5.1.1.1 HUMEDAD

Es necesario determinar el porcentaje de humedad debido a que niveles superiores
al 8% favorecen la presencia de insectos y arriba del 14%, existe el riesgo de

contaminacién por hongos y bacterias (Cockerell et al., 1971).

Esquema 1. Determinacion del contenido de humedad

A 105°C (12 horas.)
5-10g de Y Enfriaren
muestra seca Desecador
CALCULAR  |€ Pesar
nuevamente

Fuente: Guzman, 2014
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Calculos

Contenido de humedad (%) = 100(((B-A) - (C-A))/ (B-A)) (1)

Dénde:
A = Peso de caja Petri seca y limpia (g)
B = Peso de la caja Petri + muestra humeda (g)

C = Peso de la caja Petri + muestra seca (g)

También se utilizé un equipo Humectometro que proporciona la lectura de humedad

en minutos y se realiz6 una comparacion de ambas.

5.1.1.2 CENIZAS

El método presentado se emplea para determinar el contenido de ceniza en los
alimentos o sus ingredientes mediante la calcinaciéon. Se considera como el

contenido de minerales totales o material inorganico en la muestra.

Esquema 2. Determinacion del contenido de ceniza

0
2.5-5g de muestra A mufia 50°C 3 Enfriar en el

en crisol a peso constante Desecador

CALCULAR Pesare!Crisol

.

Fuente: Guzman, 2014
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Calculos

Contenido de ceniza (%)= 100((A - B)/C) (2)

Doénde:
A = Peso del crisol con muestra (g)
B = Peso del crisol con ceniza (g)

C = Peso de la muestra (g)

5.1.1.3 CONTENIDO DE NITROGENO.

El nitrégeno de las proteinas y otros compuestos se transforman a sulfato de
amonio por medio de la digestiéon con acido sulfarico en ebullicion. El residuo se
enfria, se diluye con agua y se le agrega el hidroxido de sodio. El amonio presente se
desprende, se destila y se recibe en una soluciéon de acido borico que luego es

titulada con acido clorhidrico estandarizado.

Nitrégeno en la muestra (%) = 100[((A x B)/C) x 0.014] (3)

Calculos:
A = Acido clorhidrico usado en la titulacién (ml)
B = Normalidad del 4cido estandar

C = Peso de la muestra (g)

5.1.1.4 LIPIDOS

En este método, las grasas de la muestra son extraidas con éter de petrbleo y

evaluadas como porcentaje del peso después de evaporar el solvente.
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Esquema 3. Determinacién de Lipidos

3-5gde Extraccidn Soxhlet 6h con éter de petrdleo _| Eliminar solvente
muestra seca en Matraz pequefio v en rotavapor o
dedal de extraccion Peq
A horno
1% hora
CALCULAR |l Pesar el matraz | Enfriar en el
Desecador
_

Fuente: Guzman, 2014

B—-A

Contenido de lipidos % = o 100 (1)

Dénde:
A= Peso del matraz limpio y seco (g)
B= Peso del matraz con grasa (g)
C= Peso de la muestra (g)
5.1.1.5 ACIDEZ
Algunos almidones son procesados en presencia de acidos o agentes acidos para
neutralizar la pasta de almidon y luego ser removidos por lavados, sin embargo,

algunos residuos de acidos quedan en los almidones y son determinados por
titulacion.
Volumen de NaOH gastado x normalidad NaOH x 0.06

Acides =
cides peso de la muestra (g) )

5.2 OXIDACION DEL ALMIDON DE PAPA

El método propuesto por Wang y Wang consiste en modificar el almidon haciendo

reaccionar éste con una capacidad especifica de algin agente oxidante con
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temperatura y pH controlados. Para ello generalmente se emplea hipoclorito de

sodio (NaOCI) como agente oxidante.

5.3 ACETILACION DEL ALMIDON

El método propuesto por Keomaneechai, se utilizo para llevar a cabo el proceso de

esterificacion utilizando anhidrido acético, con temperatura, p H y tiempo de

agitacion o reaccion.

5.3.1 GRADO DE SUSTITUCION (GS)

El grado de sustitucion en el almidon acetilado es equivalente al nimero promedio

de grupos hidroxilo que se reemplazaron por grupos CH3-C=0 en la unidad de

anhidro glucosa (UAG) (Wuzburg, 1964), éste fue calculado con la siguiente férmula:

162 =+ % Acetilos

GS = 4300 = (42 z % Acetilos)

Dénde:
162 = Peso molecular de la UAG
4300 = 100 x peso molecular del grupo CH3;-C=0

42 = (Peso molecular del grupo CH;-C=0) — 1

El porcentaje de acetilo se calcul6 con la siguiente ecuacion:

) B—MxN x 0.043
% de Acetilos = x 100
g de muestra

Dénde:

B = mL de HCI gastados en el blanco
M = mL de HCI gastados en la muestra
N = Normalidad del HC]

PM = Peso de la muestra en gramos

0.043 = miliequivalentes del grupo CH3-C=0
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6. EQUIPOS Y REACTIVOS

VvV V V V V V V VYV V V VYV V V V V V VY

6.1 REACTIVOS

Acido Boérico

Acido clorhidrico
Acido sulftrico

Agua destilada

Agua milipolar
Anhidrido acético

Eter de petréleo 40-60
Etanol 96%

Hidroéxido de sodio pa.
Hidroéxido de potasio

Hipoclorito de sodio

Indicador Fenolftaleina 1%
Indicador naranja de metilo

Indicador Verde de Bromocresol

Sulfito de sodio pa.

Sulfato de cobre hexahidratado

Sulfato de potasio

6.2 EQUIPOS

>

vV V V V VY

Equipo Khjendal
Equipo Soxhlet
Equipo de rotaevaporador

Equipo Humect6metro

Espectrometro IR con Transformadas de Fourier.

Microscopio Optico.
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CAPITULO 7

7. PARTE EXPERIMENTAL
7.1 EXTRACCION DEL ALMIDON DE PAPA

Las papas se pelaron, se cortaron en trozos de 5 a 6 cm3 (100 g de peso total).
Posteriormente fueron molidas en una licuadora con un poco de solucion de sulfito
de sodio a velocidad baja hasta obtener una pasta homogénea. El Homogenizado se
llevo a un volumen de 1 L. de solucion de sulfito de sodio y se dejoé reposar por 24

horas a temperatura ambiente.

Figura 9. Extraccién del almidon

Fuente: Guzman, 2014

Posteriormente los sedimentos se filtraron en una malla y la solucion obtenida se
filtr6 en papel filtro obteniéndose asi el almidén (polvo blanco) y se almacend a

temperatura ambiente en frascos de vidrio.
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Figura 10. a) Filtrado del almidén. b) Cantidad de almidon obtenido. ¢) Apariencia del extracto de

almidén de papa.

c)

Fuente: Guzman, 2014

7.1.1 COMPOSICION QUIMICA DEL ALMIDON
7.1.1.1 DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE HUMEDAD

Se pesd aproximadamente 3 g de almidén y se llevd a una mufla a 105 °C por 12

horas determinandose asi el % de humedad por diferencia de peso entre el material

B ———————————————
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seco y humedo.

Figura 11: a) Almidén de papa b) Equipo Humectéometro

a) b)

Fuente: Guzman, 2014

7.1.1.2 DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE CENIZAS

En un crisol de porcelana que previamente se calciné y se llevo a peso constante, se
pes6 aproximadamente 3.0 g de muestra seca y se introdujo en una mufla,
calcinando a 550 °C por 12 horas, se dejo enfriar en un desecador y cuidadosamente

se peso el crisol conteniendo la ceniza.
7.1.1.3 DETERMINACION DE NITROGENO.

Se peso con precision aproximadamente 0.2 g de muestra de almidon y se introdujo
en el matraz Kjeldahl; se agregd 1 gramo del catalizador sulfato de cobre y sulfato de

potasio, con adicion de 5 ml de acido sulfdrico concentrado.

El matraz se coloco en el digestor por un tiempo de 4 horas y se dejo enfriar.
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Figura 12: Digestor Kjeldahl

Fuente: Guzman, 2014

Luego se adicionaron 15 ml de la solucién de hidréxido de sodio al 40% manteniendo

inclinado el matraz. Se formaran dos capas.

Se conect6 rapidamente el matraz a la unidad de destilacion, caliente y se colect6 50
ml del destilado conteniendo el amonio en 50 ml de soluciéon indicadora para luego

ser titulada con la solucién estandar de 4cido clorhidrico.

Figura 13: a) Unidad de Destilacion Kjeldahl, b) Determinacion de nitrégeno por titulacién con
HClo.o1 N

a) b)

Fuente: Guzman, 2014
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7.1.1.4 DETERMINACION DE LIPIDOS

En este método, las grasas de la muestra son extraidas con éter de petroleo y

evaluadas como porcentaje del peso después de evaporar el solvente.

Se pesd 35 g de muestra de almidén y se introdujo en la unidad de extraccion. Se
conect6 al extractor el matraz con éter de petrdleo a 2/3 del volumen total. Se llevo a
ebullicién y se ajusto6 el calentamiento de tal manera que se obtengan alrededor de 10

reflujos por hora.

Figura 14: Extraccién de lipidos con la unidad de extraccion Soxhlet

Fuente: Guzman, 2014

La duracion de la extraccion fue de 8 horas. Al término, se evaporo el éter con rota-
evaporador. Luego la muestra obtenida se llevé a una caja Petri limpia y seca para la

evaporacion completa del solvente

7.1.1.5 DETERMINACION DE LA ACIDEZ

Se estandariz6 una solucion de acido clorhidrico 0.1N con carbonato de sodio,
obteniendose asi una concentraciéopn del 4cido de 0.0907 N. Con la solucion de HCIl
se estandarizo la soluciéon de hidroxido de sodio obteniendose una concentracion de

0.0807N.

Posteriormente se pes6 aproximadamente 2 g de muestra de almidon en un matraz

Erlenmeyer de 25 ml, se agregan 10 ml de agua destilada a temperatura ambiente, se
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adicionan 3 gotas de fenoftaleina 1% manteniendo la muestra en continuo
movimiento y se tituld con la solucion estandarizada de NaOH 0.1 N hasta obener un

color rosado debil.

~.2 PROCESO DE ACETILACION DEL ALMIDON

La acetilacion del almidén de papa (Solanum tuberosum), se llevo se llevo a cabo con
algunas modificaciones a la metodologia de Keomaneechai. Se pesaron 15 g de
almidén (muestra seca) y se mezclaron con 120 ml de anhidrido acético en un vaso de
precipitado de 500 ml. Se agit6 a 200 rpm en un agitador magnético durante 10 min;
se adicionaron 20 ml de hidroxido de sodio 2 N. La reaccion se llevd a cabo a
diferentes tiempos, 1 hora a temperatura ambiente y 5, 6, 7 y 8 horas a 100 °C para
obtener almidones acetilados con diferentes grados de sustitucion. Al finalizar el
tiempo establecido, se enfrié a 50 °C. La solucion resultante se filtr6 y posteriormente

la pasta de almiddn se sec6 en un desecador obteniéndose asi el almidén modificado.

El mismo procedimiento se aplico a 15 g de almidén variando la temperatura a 50 °C

Figura 15: Sistema utilizado para la acetilaciéon del almidon de papa.

a) Acetilaciéon a 50 °C, b) Acetilacion a 100 °C

Fuente: Guzman, 2014
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Figura 16: a) alicuotas de muestras a 50 °C y 100 °C, b) almidén acetilado

a) b)

Fuente: Guzman, 2014
7.2.1 DETERMINACION DE GRUPOS ACETILO (CH;-C=0)

Se peso6 aproximadamente 0.25 g de almidon acetilado (muestra seca) en un matraz
Erlenmeyer de 25 mL. Se anadieron 12.5 mL de etanol al 75% y se colocaron en bano
de agua a 50°C con agitacion por 30 min. Se dejé enfriar a temperatura ambiente y se

le adicionaron 10 mL de KOH 0.5 N y 3 gotas de fenolftaleina mientras se agitaba.

Figura 17: Determinacién de grupos acetilo

Fuente: Guzmdn, 2014

El matraz se tap6 y se dejo en agitacion por 72 h.

31



Figura 18. Agitaciéon de las muestras de almidén modificado

Fuente: Guzman, 2014
Después de este tiempo, la muestra saponificada se titul6 con HCl 0.5N
estandarizado, se dejo reposar por 2 h mas y se titul6 el alcali adicional que pudo
haber lixiviado de la muestra.

Figura 19: Titulaciéon de las muestras de almidon acetilado a) antes de titular b) después de titular
con HClo.5 N

a) b)

Fuente: Guzman, 2014

El mismo procedimiento se realiz6 en el almidon de papa sin modificar para

utilizarlos como referencia.
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7.3 OXIDACION DEL ALMIDON DE PAPA (Método de Wang y
Wang)

Se pes6é aproximadamente 2.0 g de almidéon en un vaso de precipitados y se
adicionaron 10 ml de agua desionizada con agitacion continua, manteniendo la
temperatura de 35°C. Seguidamente se agreg6 una solucion de hidroxido de sodio 2N

para ajustarel p Ha 9.5.

Después se adicioné 2 ml de hipoclorito de sodio conteniendo 2% de cloro activo,
gota a gota durante 30 min. y se dejé reaccionar 60 min. y temperatura ambiente el
primero y el segundo a 120 min. a temperatura de 35 C. para posteriormente anadir
NaOH 1 N hasta alcanzar nuevamente un p H de 9,5. A continuacion se agregd H.SO,
1N para ajustar el p H a 7 con el fin de neutralizar la muestra, ya que si permaneciera
el p H alcalino se romperian los enlaces glucosidicos liberando glucosa. La mezcla
obtenida se filtr6 en un embudo Buchner, lavando con agua destilada. La muestra fue

secada en una mufla durante 24 horas a 40 °C y luego llevada a un desecador.

Figura 20: a) sistema de oxidacién del almidon b) almidén tratado con Hipoclorito de sodio

a) b)

Fuente: Guzman, 2014
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CAPITULO 8

8. RESULTADOS Y DISCUSIONES

8.1 RENDIMIENTO DE EXTRACCION DEL ALMIDON

Tabla 1. Rendimiento de extraccion de almidon

Neo Cantidad de Solucién de Almidén obtenido % De Almidon
papa [g] Na.SO; [L] [g] extraido
1 100.0209 1.000 26.8534 26.8478
2 100.0258 1.000 26.9150 26.9080
3 100.0235 1.000 26.4520 26.4458
Promedio + DE 26.7310.25

El rendimiento de extraccion de almidon de papa fue de 26,73 g por cada 100 g de

muestra con una desviacion estandar de 0.25.

8.2 DETERMINACION DE LA COMPOSICION QUIMICA DEL
ALMIDON

Se determind la composicion quimica del almidén de papa sin modificar, realizando

un analisis por triplicado para cada determinacion.
8.2.1 % DE HUMEDAD

Tabla 2. En la mufla a 105°C

Ne Muestra de Almidén % humedad
[g]
1 3.0020 38.0677
2 3.0090 39.8371
3 3.0300 40.1254
Promedio + DE 39.34+1.11
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Tabla 3. % de humedad determinada en el equipo Humectémetro

N° | Muestra de Almidon [g] % humedad
1 2.120 32.431
2 2.014 40.647
3 2.028 41.955
4 2.000 37.902
5 2.013 42.886
6 2.046 34.410
Promedio + DE 38.37+4.23

Tabla 4. Muestra de almidén de papa, después del secado.

N° | Muestra de Almidén [g] | % humedad
1 0.505¢g 8.713
2 0.507g 8.679
3 0.504g 9.127

Promedio + DE 8.84+0.25

8.2.2. % DE CENIZA

Tabla 5. Determinacioén del porcentaje de ceniza

N° | Muestra de Almidon [g] % Ceniza
1 3,0216 0,2250
2 3,0180 0,2187
3 3,0200 0,1689

Promedio + DE 0,201+0,03

El porcentaje de ceniza del almidon de papa es de 0,20%. Este método analitico
proporciona una estimacion del material mineral presente en la muestra de almidon
incluyendo metales, sales y trazas de elementos; se utiliza la pérdida gravimétrica por

calentamiento.
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El contenido de cenizas provee una estimacion de la calidad del almido6n: altos niveles
de cenizas indican contaminacién de la muestra. En general, el contenido de cenizas

en el almidon no debe exceder de 0,12 por ciento.

8.2.3 % DE NITROGENO

Tabla 6. Determinacién del porcentaje de nitrégeno y proteina

N° | Muestra de Vol. De HCI Vol. HCI - % De
Almidoén [g] | gastado [ml] Blanco Nitrogeno
Blanco 1,6

1 0,1504 1,9 0,3 0,0318

2 0,1506 2,0 0,4 0,0424

3 0,1506 2,0 0,4 0,0424
0,1505 2,0 0,4 0,0424

Promedio + DE 0,04+5,30X1073

Valores altos en el contenido de nitrogeno total, indican un proceso de extraccion de
almidon no eficiente y puede afectar en la funcionalidad del producto final. El

contenido de nitrégeno total en el almidon no debe exceder de 0,064 por ciento.

Como se observa en la tabla el porcentaje de nitrégeno en el almidon de papa es

0.04% menor a 0.064%, que indica la extraccion de almidon de papa fue eficiente.

8.2.4 % DE ACIDEZ

Tabla 7. Determinacion del porcentaje de acidez

N© | Muestra de Almidon | Vol. De NaOH % de Acidez
[g] gastado [ml]
1 2,0005 0,6 0.1452
2,0002 0,5 0,1210
3 2,0005 0,6 0.1452
Promedio + DE 0,14+0,01
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El valor del pH en un almidon nativo debe estar entre 6,0-6,5. La acidez titulable

debe estar entre 2,2 x 103y 5 x 10-3 meq de 4cido lactico/g de almidon.

El pH de almidén de papa medido fue de 6.36, la acidez 1,4 x 103 meq de acido

lactico/g de almidon.

8.2.5 % DE CONTENIDO DE LIPIDOS

Tabla 8. Determinacion del porcentaje de lipidos

Neo Muestra de Almidén [g] % de contenido de Lipidos
1 35, 0105 0,0280
35,0034 0.0157
3 35,0033 0.0132
Promedio + DE 0.0240.01

8.3 ESPECTROSCOPIA FT-IR DEL ALMIDON DE PAPA (Solanum

tuberosum)

En la (Figura 21) se muestra el espectro infrarrojo de las transformadas de Fourier
del almidén de papa en el intervalo de nimero de onda de 4.000-600 cm-. Para la
muestra de almidéon de papa sin modificar, se observé una banda amplia de 3.733-
3.000 cm-1, en donde el maximo de absorcion se encontr6 a 3.237cm, lo cual se
atribuy6 a los esfuerzos de tensién vibracionales asociados con los enlaces libres,

inter- e intramoleculares de los grupos hidroxilos del almidén. (Ma X, Yu J, 2004)

Las bandas de absorcion a 2.923, 1.411, 1.350 c¢m-1, se debieron a vibraciones de
tension entre C-H y flexion de metileno, respectivamente. La banda a 1.635 cm-1 se
debio6 a una vibracion de flexion de H-O-H del H-O, lo cual indic6 que el polimero es
higroscopico (Zhang J, Wang Q, Wang A, 2007). Las bandas pequefias de los tres
picos a 1.145, 1.071 y 1.000 cm™, fueron caracteristicas de los polisacaridos y se
atribuyeron a las deformaciones de tension de los enlaces C-O-C de los anillos

glucosidicos.
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Figura 21. Espectro del almidon de papa (Solanum tuberosum) sin modificar.
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Fuente: Guzman, 2014

8.3.1 ESPECTRO FT - IR DEL ALMIDON TRATADO CON
HIPOCLORITO DE SODIO

Figura 22. Espectro de Almidon de papa tratado con hipoclorito de sodio.
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Fuente. Guzman, 2014
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En la (Figura 22) se muestra el espectro infrarrojo de las transformadas de Fourier
del almidén de papa y el almidon oxidado al 2 % de cloro activo, en el intervalo de

namero de onda de 4.000-600 cm-.

Como se puede observar el espectro del almidon tratado con hipoclorito de sodio fue
similar al espectro del almidéon de papa sin modificar ya que no se observaron
cambios visibles en 3.377 cm™ ni tampoco en la banda de absorcion a 1.720 cm-1
(caracteristica de grupos C=0) y no se observo la formacion de grupos COO-
(carboxilo) 1.600 y 1.400 cm. Estos resultados demuestran que solamente se logro
un blanqueamiento del almidén de papa tratadas a temperatura ambiente y a
temperatura de 35 °C. y tiempos de reaccion de 60 y 120 min. y no se llevo a cabo

una completa oxidacion con el hipoclorito.
8.4 ACETILACION DEL ALMIDON

El almidon de papa (Solanum tuberosum) fue modificado por acetilacion, se llevo a
cabo por el método propuesto por (Mark y Mehltretter, 1972) con algunas
modificaciones, variando la temperatura y tiempos de reaccion. Esto con la finalidad

de determinar los grados de sustitucion.

Por la introduccién de los grupos acetilos, este tipo de modificacion quimica mejora
sus propiedades funcionales, por lo que se provoca la disminucion en la temperatura
de gelatinizacion, disminucion en el porcentaje de humedad, ademaés se incrementa la
solubilidad.

Tabla 9. Temperatura de gelatinizacion

TEMPERATURA DE GELATINIZACION

NO
ALMIDON DE PAPA ALMIDON DE PAPA
ACETILADO
1 55—70 °C 46 — 66°C
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La siguiente tabla muestra la disminucién del porcentaje de humedad debido a que el

almidon al encontrarse sustituido es mas hidrofébico.

Tabla 10. % de humedad

% DE HUMEDAD

ALMIDON DE PAPA ALMIDON DE PAPA
ACETILADO
2 8.84 +0.25 5.54 + 0.14

Por la introduccion de grupos acetilo se observa en la (figura 23) el incremento de la
solubilidad del almidén.

Figura 23. a) Solubilidad del almidon de papa, b) solubilidad del almidén modificado

Fuente: Guzman, 2014

40



8.4.1 PORCENTAJE DE ACETILACION Y GRADO DE SUSTITUCION.

Tabla 11. Determinacién del porcentaje de acetilacién y grado de sustitucion del almidén de papa a

T =45 — 50°C.
Grado de sustituciéon
Tiempo (horas) % de acetilacion (GS)
5 4,64 4.06 X102
6 4,74 4,06 X102
7 4,84 4,07 X102
8 5,14 4,09X1072

El porcentaje de acetilacion mayor fue de 5, 14% en un tiempo de reaccion de 8 horas
con un grado de sustitucion de 4,09x102. Se puede observar como se alcanza entre 4
y 5 % de acetilacion, con el uso de anhidrido acético que nos indica la incorporacion
de grupos acetilos. Estos resultados guardan relacién directa con el grado de
sustitucion (GS) que equivale al nimero promedio de grupos —OH que se

reemplazaron por grupos CH3-CO=0 en la molécula de almidén de papa en este caso.

El nivel de sustitucion de los grupos hidroxilos a lo largo de la cadena de almidén, a
menudo es expresado como GS. La sustitucion llevada a cabo en los carbonos 2,3y 6
debido a que son los menos impedidos estéricamente a lo largo de la amilosa, por lo
que al ser una molécula lineal sus grupos —OH pueden ser sustituidos mas

fAcilmente.

Grafico 1. Porcentaje de Acetilacién del almidén de papa (Solanum tuberosum) a diferentes tiempos

de reaccion.
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Tabla 12. Determinacion del porcentaje de acetilacién y grado de sustitucion del almidén de papa a

T =95—-100°C.
Tiempo (horas) | % de Acetilacion | Grado de sustitucion (GS)
5 4,55 0,04
6 4,64 0,04
7 4,74 0,04
8 4,84 0,04

Grafico 2. Porcentaje de acetilacion del almidon de papa (Solanum tuberosum) a diferentes tiempos

de reaccion.
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Como se observa en (la grafico 2) el grado se sustitucion es aproximadamente

constante en el rango de esta temperatura.

El GS se ve limitado por la disponibilidad de los grupos —OH dentro de la cadena de
almidon, dado que la reaccién siempre va a comenzar por el carbono que se

encuentre mas libre para reaccionar.

En el almidon de maiz tratado con 10 g de anhidrido acético se obtuvo un grado de

sustitucion de 0.03 y con 15 g se obtuvo 0.04. Lawal (2004).

Las variaciones en el GS pueden deberse a la utilizacion de diferentes fuentes de
almidon, contenidos diferentes de amilosa y amilopectina, tamano y morfologia de

granulo y a las condiciones en las que se lleven a cabo a la reacciéon de acetilacion, asi
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como en la variaciéon de diferentes parametros como son el tiempo de reacciéon y

temperatura.

8.4.2 ESPECTROSCOPIA FT-IR DEL ALMIDON DE PAPA TRATADO
CON ANHIDRIDO ACETICO A DIFERENTES TEMPERATURAS Y
TIEMPOS DE REACCION

La introduccion de un grupo éster en el polisacarido constituye un desarrollo
importante debido a que permite modificar la naturaleza hidrofilica y obtener

cambios significativos en las propiedades mecanicas y térmicas.

Figura 24. Espectro del almidén de papa tratado con anhidrido acético a temperatura ambiente 19

oC y tiempo de reaccién 1 hora.
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Fuente: Guzman, 2014

El espectro muestra que a este tiempo de reaccion y temperatura ambiente no se
observa una modificacion del almidén ya que no se observa bandas caracteristicas de

los esteres a 1780 — 1640 cm-.
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8.4.2.1 ESPECTROS DEL ALMIDON DE PAPA TRATADO CON
ANHIDRIDO ACETICO AT = 45 — 50 °C.

Figura 25. Espectro del almidén tratado con anhidrido acético a temperatura de 50 °Cy

tiempo de reacciéon 5 horas.
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Figura 26. Espectro del almidon tratado con anhidrido acético a temperatura de 50 °Cy

tiempo de reaccioén 6 horas.

150.5 _
145
140 |
135 |
130 |
125 |
120
115 |
110 |

%T 105 |
100

95 |

90 |

85 |
Muestra 2
80 |
75 |
67.3 |
4000.0 3000 2000 1500 1000 600.0

cm-1

Fuente: Guzman, 2014
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Figura 27. Espectro del almidén tratado con anhidrido acético a temperatura de 50 °Cy

tiempo de reaccién 7 horas.
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Figura 28. Espectro del almidon tratado con anhidrido acético a temperatura de 50 °Cy

tiempo de reaccién 8 horas.
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A tiempos de reaccion 5, 6, 7y 8 horas se puede apreciar en los espectros FT-IR las
banda caracteristica de los grupos carbonilo que dan lugar a absorciones intensas en
la region situada entre 1780 — y 1640 cmy la disminucién de la banda caracteristicas
de los grupos OH entre 3.733-3.000 cm-1 y a las vibraciones por doblamiento 1650

cm-1 del grupo OH debido a la introduccion de grupos acetilo en el almidon.

La senal a 2950 cm-1 corresponde a los estiramientos C-H de la unidad de

anhidroglucosa de la molécula de almidon.

8.4.2.2 ESPECTROS DEL ALMIDON DE PAPA TRATADO CON
ANHIDRIDO ACETICOAT = 95 — 100 °C.

Figura 29. Espectro del almidoén tratado con anhidrido acético a temperatura de 100 °Cy

tiempo de reaccién 5 horas.
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Fuente: Guzman, 2014
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Figura 30. Espectro del almidén tratado con anhidrido acético a temperatura de 100 °Cy

tiempo de reaccién 6 horas.
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Figura 31. Espectro del almidon tratado con anhidrido acético a temperatura de 100 °C y tiempo de

reaccion 7 horas
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Figura 32. Espectro del almidén tratado con anhidrido acético a temperatura de 100 °Cy tiempo

de reaccion 8 horas
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En los espectros de las muestras de almid6n tratadas a diferentes tiempos de reaccion
y temperatura de 95 a 100°C. Se verifica la acetilacion del almidén debido a las
bandas de los grupos funcionales que se presentan, caracteristico de los grupos (C=0)
entre 1780 — 1640 cm?, también se puede apreciar la disminucion de la banda
caracteristicas de los grupos OH entre 3.733-3.000 cm-1. Las bandas pequenas de los
tres picos a 1.235, 1.049 y 1.022 cmt, fueron caracteristicas de los polisacaridos y se
atribuyeron a las deformaciones de tensiéon de los enlaces C-O-C de los anillos

glucosidicos.

Como se puede apreciar en los espectros IR-FT, el tiempo y la temperatura de
reaccion son factores importantes que se deben tomar en cuenta para la reaccion de

acetilacion del almidon.

48



8.5 CARACTERIZACION MORFOLOGICA

Las caracteristicas morfologicas del almidén de papa y almidon modificado fueron
analizadas mediante microscopia Optica. Adicionalmente, se llevo a cabo la
determinacion de la distribucion del tamano de particula por conteo realizada en tres

Zonas.
8.5.1 MICROGAFIAS DEL ALMIDON DE PAPA (Solanum Tuberosum)

En la figura 33 se muestran las micrografias de los granulos del almidén de papa sin
modificar observados a 40x, 100X y 400%x., la dispersion del almidon de papa
presento granulos de tamafios variados y diversas formas que van desde granulos
ovalados y elipsoidales, formas caracteristicas para el almidén de papa, hasta algunos
con formas alargadas, todos ellos con superficies lisas. En micrografias observadas a
400x se observa con mejor detalle la morfologia de los granulos de almidon. Los

diversos tamanos y formas ovaladas, elipsoidales, alargadas con superficies lisas.

Figura 33. Micrografia 6ptica del almidén de papa (Solanum Tuberosum) a 40x y 100x

Fuente: Guzman, 2014
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Figura 34. Micrografia éptica del almidén de papa (Solanum Tuberosum) a 100x y 400x

Fuente: Guzman, 2014

Figura 35. Organizacién estructural del granulo de almidon
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Fuente: Blennow et al., 2002.

50



8.5.1.1 PRUEBA DE LUGOL DEL ALMIDON DE PAPA

También se realizo la prueba de Lugol para observar el complejo amilosa-iodo en las
micrografias opticas. Como se puede observar los granulos de almidon de papa

adquieren un color azul intenso caracteristica del complejo.

Esta reaccion es el resultado de la formacion de cadenas de poliyoduro a partir de
lareacciéon del almidon con el yodo. La amilosa, el componente del almidén de
cadena lineal, forma hélices donde se juntan las moléculas de yodo, formando un

color azul oscuro a negro.

Figura 36. Prueba de Lugol con el almidén de papa (Solanum Tuberosum). Visto desde un

microscopio Optico a 40x y 100x

Fuente: Guzman, 2014

8.5.1.2 TAMANO DE GRANOS DEL ALMIDON DE PAPA (Solanum

tuberosum)

Se clasificaron en 4 tipos: Grandes, medianos, pequefios y muy pequefos. Para el

conteo se dividieron en 3 zonas.
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Tabla 13. Tamaio de grano del almidén de papa sin modificar

ALMIDON DE PAPA SIN MODIFICAR
Muy
Zona | Grande Mediano Pequeiio pequeiio TOTAL
1 29 55 81 101 266
2 45 56 104 60 265
3 39 79 145 85 348
X + DE | 37,67£8,08] 63,33+13,58 | 110,00+32,42 | 82,00+20.66 |293,00+47,63

8.5.2 MICROGRAFIAS DEL ALMIDON DE PAPA ACETILADO

En la (figura 37) se muestran las micrografias de los granulos del almidén de papa
modificado observados a 40x, 100x y 400x. Como se puede observar en la figura 36,
la morfologia de los granulos del almidon de papa acetilados son diferentes al no
modificado, debido a que se presenta granulos destruidos o parcialmente dafiados.
De forma individual se presenta la micrografia de un granulo donde se puede apreciar
en su superficie surcos o grietas provocadas por el efecto de la modificacién quimica
al cual fueron sometidas y al efecto del reactivo en la estructura de la amilopectina ya

que pierden su estructura cristalina llegando a ser amorfas.

Figura 37. Micrografia 6ptica del almidén de papa (Solanum Tuberosum) modificado a 40x y 400x

Fuente: Guzman, 2014
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8.5.2.1 PRUEBA DE LUGOL DEL ALMIDON ACETILADO

Figura 38. Micrografia éptica del almidén de papa (Solanum Tuberosum) modificado a 40x y 400x

con el reactivo Lugol.

Fuente: Guzman, 2014

Para el almidon de papa modificado se realizo la prueba de Lugol. Como se puede
apreciar en la figura 38 la prueba fue negativa, ya que no se observo la coloraciéon azul

intenso, debido a que no se formé el complejo amilosa-iodo.

La amilopectina, el componente del almidon de cadena ramificada, forma hélices
mucho mas cortas, y las moléculas de yodo son incapaces de juntarse, por tal razon se

observa un color entre naranja y amarillo.
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CAPITULO 9

9. CONCLUSIONES.

La extraccion de almidén de papa (Solanum Tuberosum) se realizd6 con un
rendimiento de 26.73 g de almidén por 100 g de muestra, obteniéndose un total de

almidon de 1500 g.

Con el analisis de espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier se
observd que no se presentd6 una modificaciéon en la estructura del almidén el
hipoclorito de sodio tratado a temperatura ambiente , 35 °C y tiempos de reaccion de
60 y 120 minutos, pero si se observo que el hipoclorito de sodio es un excelente
recurso para eliminar las impurezas y para obtener un almidén blanqueado que
puede ser utilizado en las diferentes industrias para la elaboracion de materiales
plasticos de empaque biodegradables ya que tiene la ventaja de formar geles blancos

brillantes .

Se logr6é la modificacion del almidéon de papa tratado a 50 y 100° C, excepto a
temperatura ambiente. Sin embargo se observo que el tiempo y la temperatura de

reaccion son factores importantes para que se produzca la acetilacion.

Por la introduccion de los grupos acetilos, este tipo de modificacién quimica mejoro
sus propiedades funcionales, por lo que se provoca la disminucion en la temperatura
de gelatinizacion, disminucién en el porcentaje de humedad, ademaés se incrementa la
solubilidad.

Como se mostr6 en el analisis de porcentaje de acetilacion, grado de sustitucion,
infrarrojo y  morfologico se comprob6 la modificacion del almidéon de papa,
introduciendo grupos funcionales y observando también el cambio que se produce en

la forma del granulo de almidon debido al tratamiento al que es sometido.

Los estudios de modificacion quimica del almidén se han ido incrementando y estan

dirigidos a la busqueda de nuevos productos aplicables en cada uno de los sectores de
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la industria quimica, debido a su propiedad biodegradable asi como a la diversidad de

propiedades que se pueden presentar segin su modificacion.

El producto obtenido esta listo para ser probado a nivel piloto en la industria

boliviana.
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