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RESUMEN

El desarrollo de un material termoplastico a partir de polivinil alcohol (PVA) y almiddn de frejol
negro (Phaseolus vulgaris) fue el objetivo de esta investigacion la cual se desarrolld con un disefio
experimental 2e2 donde se obtuvieron cinco formulaciones y se consideraron tres replicas para
cada formulacion, dando un total de 15 unidades experimentales. Para la obtencidon del
termoplastico se ensayaron formulaciones a nivel de laboratorio con mezclas de PVA, almidon,
plastificante y agua. De las formulaciones ensayadas la formulacion 4 (F4) que contiene 3% de
PVA, 7% de almidon y 3,5% de glicerina y la formulacién 5 (F5) con 2% de PVA, 6% de almidon
y 3,5% de glicerina fueron los termoplasticos con mejores caracteristicas para su posterior
evaluacion. Dichos termoplasticos fueron caracterizados en términos de su comportamiento
térmico mediante ensayos de analisis termogravimétrico (TGA) y calorimetria diferencial de
barrido (DSC) en donde los resultados obtenidos por TGA revelaron que la temperatura maxima
degradacion de F4 es 56,5 grados Celsius y para F5 de 62,8 grados Celsius, en el caso del DSC
la temperatura de transicion vitrea esta comprendida entre los 50 y 80 grados Celsius para las dos
formulaciones. Adicionalmente, se realizaron pruebas mecanicas a los termoplasticos en las que
se concluyd que F4 es el mas resistente con un esfuerzo maximo de 2,68MPa debido a que la
formulacion contiene mayor contenido de PVA. Finalmente, se realizaron ensayos de
biodegradabilidad en suelo, intemperie y agua en referencias a los resultados los termoplasticos
exhiben una buena biodegradabilidad en los 30 dias de exposicion con un 51,75% de degradacion
para F4 y 53,05% para F5. Se recomienda realizar otros tipos de pruebas para la caracterizacion

del termoplastico como espectroscopia infrarroja, microscopia electronica de barrido.

Palabras clave: < TERMOPLASTICO>, <ALMIDON>, <POLIVINIL ALCOHOL>, <FREJOL
NEGRO (Phaseolus vulgaris)>, <ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO>, <CALORIMETRIA
DIFERENCIAL DE BARRIDO>.
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SUMMARY

The objective of this research consisted of the development of a thermoplastic material from
polyvinyl alcohol (PVA) and black bean starch (Phaseolus vulgaris) which was developed with
an 2e2 experimental design where five formulations were obtained and three replications were
considered for each formulation, giving a total of 15 experimental units. To obtain the
thermoplastic, formulations were tested at the laboratory level with mixtures of PVA, starch,
plasticizer and water. Of the tested formulations, formulation 4 (F4) containing 3% of PVA, 7%
starch and 3.5% glycerin and formulation 5 (F5) with 2% PVA, 6% starch and 3.5% glycerin were
the thermoplastics with the best characteristics for subsequent evaluation. Such thermoplastics
were characterized in terms of their thermal behavior through thermogravimetric analysis trials
(TGA) and Differential Scanning Calorimetry (DSC) where the results obtained by TGA revealed
that the degradation maximum temperature of F4 is 56.5 degrees Celsius and for F5 62.8 degrees
Celsius; in the case of DSC the glass transition temperature is between 50 and 80 degrees Celsius
for both formulations. Additionally, mechanical tests were carried out on thermoplastics in which
it was concluded that F4 is the most resistant with a maximum stress of 2.68MPa because the
formulation contains a higher content of PVA. Finally, soil biodegradability, weather and water
trials were carried out; in reference to the results, the thermoplastics exhibit good biodegradability
within 30 days of exposure with 51.75% degradation for F4 and 53.05% for F5. Other types of
tests are recommended for the thermoplastic characterization such as infrared spectroscopy,

scanning electron microscopy.
Key words: <THERMOPLASTIC>, <STARCH>, <POLYVINYL ALCOHOL>, < BLACK

BEAN (Phaseolus vulgaris)>, <THERMOGRAVIMETRIC ANALYSIS>, < DIFFERENTIAL
SCANNING CALORIMETRY >.
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CAPITULO1

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1.  Identificaciéon del problema

El impacto ambiental de los desechos plasticos persistentes estd generando una preocupacion
mundial generalizada y los métodos de eliminacion son limitados. La incineracion puede generar
contaminacion toxica del aire, los vertederos satisfactorios son limitados y los métodos de
reciclaje de los desechos mezclados son costosos y, a menudo, consumen mucha energia. Ademas,
los recursos petroliferos son finitos y se estan volviendo limitados (Janssen y Moscicki, 2009, p.1).
Como la mayor parte de los plasticos estan hechos a base de hidrocarburos fésiles estos en lugar
de descomponerse se acumulan en el medio ambiente.
Un articulo de investigacion “Production, use, and fate of all plastics ever made” los autores
manifestaron que:
Hasta la fecha se estima que se han producido 8300 millones de toneladas métricas (Mt)
de plasticos virgenes. A 2015, se habian generado aproximadamente 6300 Mt de residuos
plasticos, de los cuales alrededor del 9% habian sido reciclados, el 12% incinerado y el
79% acumulado en vertederos o en el medio natural. Si continuan los estilos actuales de
fabricacion y gestion de residuos, alrededor de 12.000 Mt de residuos plasticos estaran
en vertederos o en la naturaleza para 2050 (Geyer et al., 2017: p.1).
De forma que, se necesita hallar materiales preferiblemente renovables, biodegradables e
inofensivos para el medio ambiente. El almidon, uno de los polimeros naturales mas econdmicos
y mas facilmente disponibles, se puede procesar en materiales termoplasticos solo en presencia
de plastificantes, bajo la accion del calor y el cizallamiento como un material biodegradable

respetuoso con el medio ambiente.

1.2.  Justificaciéon de la investigacion

Los plasticos biodegradables que tienen la posibilidad de degradarse de forma facil en cualquier
ambito natural permanecen ganando interés publico. Estan disefiados para ser facilmente
destruidos y finalmente desaparecer en un entorno natural como los vertederos.

Los polimeros biodegradables son materiales que permiten la reduccion de dioxido de carbono y
son una alternativa al uso de derivados del petroleo. El cambio de materias primas a base de
petroleo a aquellas que se extienden a partir de recursos naturales tiene un impulso internacional.

De hecho, esta es una oportunidad para la investigacion y la exploracion de polimeros naturales.
1



El almidén es biodegradable porque puede ser metabolizado facilmente por una amplia gama de
organismos para garantizar la biodegradacion de los plasticos una vez finalizada su vida 1til, sin
embargo, las peliculas a base de almidon son fragiles e hidroéfilas, lo que limita su procesamiento
y aplicacion. Para superar estos inconvenientes, el almidon se puede mezclar con varios polimeros
sintéticos y naturales. Los biopolimeros a base de materias primas renovables que son adecuados
para la preparacion de materiales biodegradables se basan principalmente en almidén y
comprenden en particular almidon termoplastico, y también mezclas de polimeros a partir de
almidon termoplastico y de otros componentes poliméricos degradables, tales como &acido
poliléctico, polivinilo alcohol, policaprolactona, copoliésteres hechos a medida a partir de dioles
alifaticos y de acidos dicarboxilicos alifaticos o aromaticos, y también amidas de poliéster
degradables, que, con almidon termoplastico en fusion anhidra mediante reacciones de éster y / o
como combinaciones de polimeros, forman nuevos materiales poliméricos degradables con una
alta proporcion de materias primas renovables. En general, la presencia de polivinil alcohol
mejora la resistencia mecanica, la resistencia a la intemperie y la resistencia al agua del material

de almidon con polivinil alcohol.

1.3.  Objetivos de la investigacion

1.3.1. General

Obtener y caracterizar un material termoplastico a partir de polivinil alcohol y almidon de fréjol

negro (phaseolus vulgaris) como pelicula de mantillo agricola.

1.3.2. Especificos

e Obtener almidon de fréjol negro (Phaseolus vulgaris).

e Determinar el porcentaje de rendimiento del almidon extraido.

e Realizar la caracterizacion fisicoquimica y microbiologica del almidon de fréjol negro.

e Obtener el material termoplastico a partir de PVA y almidon de fréjol negro a nivel de
laboratorio.

e Validar el termoplastico obtenido mediante pruebas mecanicas, biodegradabilidad, analisis

termogravimétrico y calorimetria diferencial de barrido.



CAPITULO IT

2. MARCO METODOLOGICO

2.1.  Antecedentes de la investigacion

En los tultimos afios la implementacion cada vez mas grande de materiales plasticos de
procedencia petroquimico estd precisamente acompafiada de repercusiones medioambientales. La
monumental mayor parte de dichos desperdicios plasticos ni siquiera son biodegradables. Es por
esta razén que los estudios para sustitutos de plasticos han ido en aumento, los estudios han ido
desde alterar la estructura de los plasticos, hasta usar novedosas alternativas tecnologicas de
sustitucion como son los bioplasticos, ya que se obtienen primordialmente de recursos renovables
y en algunas ocasiones sus propiedades son semejantes a los polimeros logrados desde el petréleo.
En el caso de “Almidon termoplastico de yuca reforzado con fibra de fique: preliminares”
mencionan que el almidon termoplastico (TPS) es en esencia almidon que ha sido modificado por
la adicidn de plastificantes (agua, glicerina, sorbitol, etc.) y procesado bajo medios de presion y
calor hasta destruir totalmente la estructura cristalina del almidén y formar un almidén
termoplastico amorfo. Se usan varias técnicas para modificar el almidon, cominmente usadas en
polimeros sintéticos como son: extrusion, inyeccion, moldeo por compresion, entre otras (Luna et
al., 2009: p.147).

Las propiedades mas importantes que se valoran en cualquier material plastico sintético o
biodegradable son las propiedades mecanicas, esfuerzo y elongacion ya que permiten caracterizar
el material y conocer la aplicacion del plastico.

En el libro “Biodegradable Polymers for Industrial Applications” (Clarinval y Halleux, 2005, p.7)
menciona que Mater-Bi es una categoria de mezclas de almidéon con PVA ( polivinil alcohol) y
es uno de los principales biopolimeros comercializados en Europa. Este es un copolimero de
almidon termoplastico con plastificantes naturales. Esta familia de materiales es compostable. Las
principales aplicaciones son para la produccidn de peliculas para mantillo, bolsas de la compra,
envases de alimentos, pafiales y productos de higiene personal. La capacidad de produccion de
peliculas de Mater-Bi es de unas 20.000 toneladas / afio (2003). En Europa, cientos de ciudades
utilizan bolsas Mater-Bi para la recogida de residuos organicos.

La hoja de mantillo biodegradable Mater-Bi garantiza a los cultivos los mismos beneficios que el
mantillo tradicional. Puede utilizarse en diferentes condiciones ambientales y en cultivos con

diferentes ciclos, desde lechuga hasta fresa.



Gracias a su completa biodegradabilidad, no tiene que ser recuperado y eliminado al final del
ciclo del cultivo sino que se trabaja en el suelo donde es biodegradable por microorganismos,
permitiendo asi un ahorro en términos de tiempo y recursos.

Los bajos espesores utilizados (15, 12 y 20 micrones (um)) garantizan un buen rendimiento por
hectarea (MATER-BI, 2015).

En un trabajo realizado por (Musa y Hameed, 2019, p.1) “Study of the mechanical properties of
polyvinyl alcohol/starch blends” se utilizo la técnica de moldeo en solucidon para preparar
peliculas de mezcla de polimeros a base de poli (alcohol vinilico) / almidoén de maiz. Se utilizd
una maquina de traccion y un microscopio optico para caracterizar las muestras preparadas. Se
afiadi6 al PVA el contenido de almidon con diferentes relaciones en peso (25, 30, 35, 40 y 50) %
en peso. Los resultados muestran que la adicion de almidén al PVA provoca una disminucién

significativa en el alargamiento y la resistencia a la traccion.

2.2.  Marco conceptual o glosario

2.2.1. Polimeros biodegradables

Los polimeros biodegradables son polimeros que, bajo la accién de una enzima bioldgica, se
descomponen en biomasa, CO, y agua en un periodo de tiempo determinado (segin lo definido
por un estandar de biodegradacion) y en un entorno determinado (es decir, marino, compost, lodo
anaerobico) (Halley, 2005, p.1).

Los polimeros biodegradables se dividen en tres categorias:

2.2.1.1. Polimeros biodegradables naturales

El polimero natural incluye polisacarido (como celulosa, almidoén), proteina (por ejemplo, seda),
asi como polihidroxialcanoatos que son sintetizados por bacterias. Generalmente son producidos
en la naturaleza por organismos vivos y son un recurso verdaderamente renovable. Los
microorganismos o enzimas producidos por ellos provocan la descomposicion de polimeros
naturales en productos de bajo peso molecular que pueden ser metabolizados adicionalmente por

microorganismos.



2.2.1.2. Polimeros biodegradables sintéticos

La mayoria de los polimeros sintéticos no son biodegradables. Por ejemplo, las enzimas que
causan la descomposicion del polietileno estan ausentes en la naturaleza. Pero los poliésteres
alifaticos son polimeros biodegradables bien conocidos que son susceptibles al ataque bioldgico.
Los poliésteres alifaticos pueden hidrolizarse mediante lipasas y esterasas, por ejemplo, la poli

(epsilon-caprolactona) (PCL) puede ser degradada por Pencillium spp.

2.2.1.3. Mezclas de biopolimeros biodegradables

La mezcla de polimeros biodegradables es un método para reducir el costo total del material y
ofrece un método para modificar tanto las propiedades como las tasas de degradacién. Mas

recientemente ha habido un interés creciente en las mezclas biodegradables a base de almidon.

2.2.2. Fréjol negro

El fréjol negro (Phaseolus vulgaris) es la leguminosa de mayor area de cultivo y consumo en
Ecuador. En los tltimos afios, su consumo ha aumentado levemente debido a sus propiedades
nutracéuticas y beneficios positivos para la salud. Los frijoles son fuentes adecuadas de

carbohidratos complejos, en los que el almidon es la fraccion predominante (50-60 g / 100 g)

(Ovando Martinez et al., 2011, p.1).

2.2.2.1. Origen del fréjol negro

No existe acuerdo y claridad sobre el nimero de especies que conforman el género Phaseolus. Su
dificultad taxonémica se atribuye primordialmente a la intrincada morfologia floral y a la notable
proporcion de nombres publicados en el género. El Sistema Nacional de Germoplasma Vegetal
estadounidense (NPGS), reconoce 81 especies aceptadas en su base de datos en linea llamada Red
de Datos sobre Recursos de Germoplasma (GRIN). Aquel nimero aumenta hasta 117 una vez que

se integran las subespecies y variedades botanicas.

2.2.2.2. Cultivo del fréjol negro

Actualmente, el cultivo de P. vulgaris es practicado primordialmente por pequefios agricultores
en Latinoamérica, Caribe, Africa y Asia, quienes abarcan el 77% del total de la produccion

mundial. Se cultiva en las mas distintas condiciones, a partir de los 52° latitud norte a los 32°
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latitud sur, y a partir del grado del océano hasta bastante mas de 3000 m de elevacion en zonas
donde no hay peligros de heladas.

En Ecuador se encuentra distribuido en varias provincias, entre valles y estribaciones de
cordillera, a altitudes de entre 1 000 m y 2 700 m. Las provincias donde se cultiva son: Carchi,
Imbabura, Pichincha, Tungurahua, Azuay, Loja, Cotopaxi, Chimborazo, Bolivar y Cafiar (FAO,

2018, p.8).

2.2.2.3. Caracteristicas botanicas del fréjol negro

Tienen entre 3,2 cm y 11 cm de largo, 3 cm a 8 cm de ancho, dpice agudo, y base redondeada a
truncada; son membranosas y escasa a densamente pubescentes. El fruto es el ovario desarrollado
en forma de vaina con dos suturas que unen las dos valvas: la sutura dorsal o placental y la sutura
ventral. Las semillas se incorporan a las valvas en forma alterna sobre la sutura placental. Las
vainas son principalmente glabras o subglabras con pelos bastante pequefios. Tienen la

posibilidad de ser de diferentes colores, uniformes o con rayas (FAO, 2018, p.9).

Tabla 1-2: Taxonomia del fréjol negro.

No. CARACTERISTICAS
1 REINO Plantae
2 DIVISION Magnoliophyta
3 CLASE Magnoliatae
4 ORDEN Fabales
5 FAMILIA Fabaceae
6 SUBFAMILIA Faboideae
7 TRIBU Phaseoleae
8 GENERO Phaseaolus L.
9 ESPECIE vulgaris L.

Fuente: (CONABIO, 2009, p.1).

Realizado por: Campaiia Flores, Geovanna, 2021.

Tabla 2-2: Composicion quimica del fréjol negro.
FREJOL NEGRO

Composicion por cada 100 g de parte comestible

No. COMPONENTE UNIDAD | CANTIDAD
1 Proteinas g 24,30
2 Carbohidratos g 45,84



3 Fibra g 23,67
4 Cenizas g 4,35
5 Sodio mg 11,50
6 Calcio mg 132,32
7 Fosforo mg 484,50
8 Magnesio mg 200,49
9 Hierro mg 8,04
10 Potasio mg 1773,04
11 Zinc mg 3,34
12 Grasa total g 1,85
13 Cobre mg 1,02
Fuente: (FAO, 2018, pp, 273-274).
Realizado por: Campaiia Flores, Geovanna, 2021.
2.2.3. Caracteristicas microscopicas del almidon de fréjol
Se proporcionan datos descriptivos del almidoén de fréjol.
Name Source  Gramule size  Granule shape  Hilum  Striae Fissiares Commients
Frenchbean Phaseolus  30-504m  Rounded oroval Centric  Fairly General, from o
vulgaris marked hilum

Figura 1-2. Caracteristicas microscopicas del almidon de fréjol.

Fuente: (Moss, 1976, p.24).

2.2.4. Almidon

El almidon es un recurso natural biodegradable y ampliamente disponible, y constituye la
principal fuente de reservas de carbohidratos en las plantas. Este polisacarido se encuentra en
diferentes partes de las plantas y puede aislarse de semillas, frutos, hojas, tubérculos y raices. Se
considera un biopolimero principalmente por su origen natural, constituido por dos componentes

principales: amilosa y amilopectina. (Pérez Pacheco et al., 2016: p.86).

2.2.4.1. Amilosa

La amilosa contiene regiones amorfas y cristalinas. Forma una estructura lineal constituida por

unidades repetidas de 1-4a-glucosa. (Clarinval y Halleux, 2005: p.4).
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Figura 2-2. Estructura de la amilosa
Fuente: (Halley, 2005, p.146).

2.2.4.2. Amilopectina

Es un polimero muy ramificado que contiene cadenas laterales cortas de 30 unidades de glucosa

unidas a cada 20 a 30 unidades de glucosa a lo largo de la cadena. Las moléculas de amilopectina

pueden contener hasta dos billones de unidades de glucosa.
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Figura 3-2: Estructura de la amilopectina
Fuente: (Halley, 2005, p.146).

2.2.5. Mantillo agricola a base de almidon

Esta iniciativa se describe como peliculas agricolas

de acolchado degradables. Mas

especificamente, esta iniciativa se refiere a peliculas de acolchado que son invariables a las

situaciones de intemperie durante un periodo establecido y luego se descomponen rapidamente.
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El uso de peliculas agricolas para matillo ha aumentado los ultimos afios entre los cultivos mas
comunes que utilizan estos mantillos estan las verduras, tomates y fresas. Los principales
beneficios del mantillo son facilitar control de malezas, para la produccion temprana de cultivos
este mantillo calienta el suelo y reducir la lixiviacion de nutrientes. El plastico mas utilizado es el
polietileno sin embargo, este debe ser quemado cuando se lo retira al final de cada cosecha lo que
genera contaminacién con esto surge la necesidad de un mantillo que se descomponga al final de
la temporada de cultivo. La vida del mantillo va a depender del cultivo individual como por
ejemplo se estima que para el cultivo de tomates esta pelicula debe permanecer intacta durante
unos 3 a 4 meses, para lechugas, rabanos y otros cultivos la pelicula solo debe durar semanas.
Un claro ejemplo de un film de acolchado agricola es el que se realiza por MATER-BI la cual es
una familia de materiales termoplasticos completamente biodegradables y compostables
desarrollados para proporcionar una solucion de bajo impacto medioambiental y resolver
problemas de aplicacion especificos en diferentes sectores como, por ejemplo, recogida selectiva
de la fraccion organica de los residuos, embalajes, catering, higiene, agricultura, entre otros.

El plastico convencional crea un residuo en el campo lo que afecta las propiedades del suelo por
eso el uso de plasticos biodegradables es una solucion a los residuos. (MATER-BI, 2018)
MATER-BI se compone de materias primas renovables de origen vegetal como almidones de
diferentes cultivos (por ejemplo, maiz, otros cereales, patata) y aceites vegetales. Para su uso en
la agricultura, se han desarrollado tipos especificos de MATER-BI que son dptimos para fabricar
diferentes productos, entre los que se encuentran los film para el acolchado de los suelos.

El film de MATER-BI tiene propiedades mecanicas y caracteristicas de uso similares a las de las
peliculas de plastico tradicional, como se ha demostrado a lo largo de mas de 10 afos de
investigacion, desarrollo y uso comercial en el campo.

Gracias a la versatilidad de las caracteristicas que ofrece la familia de bioplasticos MATER-BI
utilizados para aplicaciones en agricultura, las peliculas para acolchado se pueden utilizar en
diferentes condiciones medioambientales, para el cultivo de numerosas especies vegetales y en
diferentes épocas del afio. La seleccion del tipo de material depende en primer lugar del clima, de
la duracién del ciclo de produccion y de las condiciones de cultivo (al aire libre o cultivo
protegido). Las peliculas para acolchado de MATER-BI se han optimizado para las caracteristicas

concretas requeridas: duracion en el campo, mecanizacidn, espesor, rendimiento agronémico

(Novamont, 2018, p.11).



HorRlem . | Primavera - verano Al aire libreftine | e (;s'ea_a,_Espaﬁa. 3-8
(solanicess, cucurbiticeas) | | Alernania, EEUU. Australia
Calabacin | Pnmavera - verano (Al aire libre ! Itala | 3-5
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Figura 4-2: Peliculas para acolchado de MATER-BI, cultivos, periodo de utilizacion,

condiciones agrondmicas, area de utilizacion y duracion.

Fuente: (Novamont, 2018, p.11).

2.2.6. Almidon termopldstico

El almidon termoplastico (TPS) es un material que se obtiene por la modificacion estructural que
se da dentro del granulo de almidon cuando este es procesado con un bajo contenido de agua y la
accion de fuerzas térmicas y mecanicas en presencia de plastificantes que no se evaporan
facilmente durante el procesamiento (Villada y Acosta, 2011, p.4).

Los termoplasticos son polimeros que pueden fluir cuando se calientan por encima de una
temperatura de fusion o vitrificacion. Sufren una deformacion plastica, es decir, un flujo viscoso
con una reologia a menudo compleja debido a su gran masa molar, enredos, interacciones y ramas
de cadena (Mitrus y Moscicki, 2011, p.95).

Los almidones son aplicables al procesamiento de termoplasticos, a diferencia de otros
polisacaridos como la celulosa y varias gomas. El almidén es un biopolimero que es
biodegradable, adecuado para materiales de embalaje ecologicos, siempre que se pueda formular
y procesar facilmente en formas utilizables. Los equipos de procesamiento tradicionales, como la
extrusion y el termoformado, se pueden utilizar adaptados a las caracteristicas especificas del
almidon.

Una caracteristica Unica de los almidones son sus propiedades de procesamiento térmico que son

considerablemente mas complejas que las de los polimeros convencionales, debido a que tienen

10



lugar multiple reacciones quimicas y fisicas durante el procesamiento. Ejemplos de fendmenos
que tienen lugar durante el procesamiento son: difusion de agua, expansion granular,
gelatinizacion, descomposicion, fusion y cristalizacion. De las transiciones de fase, la
gelatinizacion es la mas importante porque es el medio de conversion del almidén en un
termoplastico. La temperatura de descomposicion del almidon es mas alta que su temperatura de
fusion de pregelatinizacion. Se han adaptado técnicas de procesamiento convencionales, tales
como extrusion, moldeo por inyeccion, moldeo por compresion, termoformado y extrusion
reactiva, para procesar almidon termoplastico.

A diferencia de los termoplasticos sintéticos como los polietilenos, son las moléculas de almidon
ramificadas, amilopectina, las que cristalizan como hélices dobles en los granulos de almidon
nativo. Con polietileno, la cadena lineal o los segmentos de cadena lineal cristalizan y las ramas
se excluyen de los cristales. La amilosa lineal reside en regiones amorfas entre los cristales. Por
lo tanto, la amilosa es mas soluble en agua porque se puede extraer de regiones amorfas. Al igual
que los termoplasticos sintéticos, los almidones con alto contenido de amilosa tienen una reologia
mas adecuada para el procesamiento por extrusion. Las moléculas lineales pueden fluir mejor que
las ramificadas y la amilosa tiene una masa molar mas baja aunque puede estar en el rango de
1000 kg - mol, mientras que la amilopectina es muchas veces mayor. El almidon es como una
forma polar de polietileno con enlaces de hidrégeno, con arquitecturas moleculares de tipo lineal
y ramificado (o de baja densidad). Hay pocos polimeros sintéticos que puedan considerarse

analogos del almidon.

2.2.7. Gelatinizacion

La gelatinizacion en presencia de calor y altas cantidades de agua se define como la pérdida de
cristalinidad de los granos de almidon. Los granos de almidon son insolubles en agua y en
solventes organicos. En suspension acuosa los granos se hinchan por la accion del calor, tienden
a perder las propiedades que le confiere su estructura semicristalina y a una temperatura critica
forman un gel (Ruiz, 2006, p.13).

Es el proceso en el cual los granulos de almidon que son insolubles en agua fria a causa de su
estructura altamente sistematizada, se caldean a temperaturas de 60°C a 70°C en donde inicia un
proceso lerdo de absorcion de agua en las regiones intermicelares deformes escasamente

organizadas y asequibles (Guaman, 2015, p.16).
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2.2.8. Retrogradacion

La retrogradacion del almidon es un proceso que ocurre cuando las moléculas en los granulos de
almidon gelatinizados comienzan a reasociarse en una estructura ordenada (Rodriguez Sandoval et al.,
2007, p.15). Es un proceso de transformacion que ocurre cuando el almidén gelatinizado es
almacenado a temperatura ambiente o en frio. Las moléculas de almidon gelatinizadas se
aglomeran progresivamente mediante enlaces de hidrogeno, incrementandose la cristalinidad

dentro del gel; resultando una estructura ordenada dentro del gel (Yotaro et al., 2006, p.13).

Amylopectin Amylopactin
yiops A Amylose yiope
Amylose &
L]
| Sl A
Temperature
( + Water
e
Gelatinization
Time (aging)
Ay
Retrogradation

Figura 5-2. Representacion esquematica de la transicion de fase del almidon durante la

gelatinizacion y retrogradacion.

Fuente: (Long Yu, 2005, p.115).

2.2.9. Alcohol polivinilico

El alcohol polivinilico (PVA) es un polimero sintético lineal con un grupo hidroxilo en cada
residuo de monémero. De los polimeros sintéticos, el PVA se parece mas a la amilosa, y es uno
de los pocos polimeros sintéticos que se biodegrada con rapidez razonable. Esta puede ser la razon
por la que se ha utilizado a menudo PVA como polimero de mezcla para almidon. El1 PVA es
cristalizable, sin embargo, no tiene ramificaciones, al menos no en la medida de la amilopectina
para la que no existe un polimero analogo sintético. Mientras que en el granulo de almidon es la

amilopectina la que cristaliza, después de la formacion del almidon amorfo es la amilosa lineal la



que cristaliza. Esto implica que el polimero lineal, amilosa, forma los cristales cinética y

termodinamicamente mas estables.

\/ﬁ/’\ n

OH

polyvinyl alcohol

Figura 6-2. Estructura del polivinil alcohol.
Fuente: (Flieger et al., 2003, p.30).

El PVA es un polimero sintético termoplastico, biodegradable, no toéxico, con propiedades
altamente hidrofobicas, semicristalino, excelente capacidad de formaciéon de pelicula por

fundicion en solucion, resistencia quimica, propiedades adhesivas y alta estabilidad térmica (Musa
y Hameed, 2019, p.1).

Recientemente, se han realizado varios intentos para mezclar almidon con polimeros sintéticos
biodegradables. Entre estos polimeros se encuentra el PVA porque es bien conocido como
polimero biodegradable sintético y posee excelentes propiedades mecanicas. Se ha informado de
su biodegradabilidad en diversos entornos microbianos y el PVA es una de las mejores opciones
para mezclar con almidon. Hay mucho interés en mezclar almidon con PVA porque las mezclas
de almidén / PV A han demostrado una excelente compatibilidad (Azahari, Othman y Ismail, 2011, p.16).
El PVA tiene las ventajas de una buena formacion de pelicula, una fuerte conglutinacion y una
alta estabilidad térmica.

El PVA combina una alta resistencia a la traccion con la facilidad de formacion de la pelicula y
muestra excelentes caracteristicas adhesivas y de union. Puede estar parcialmente hidrolizado y
por tanto tener una mejor adhesion a superficies hidréfobas, aumentando su resistencia al agua al

aumentar la hidrélisis (Flieger et al., 2003, p.30).

2.2.10. Plastificantes

Las peliculas fabricadas de almidon son fragiles cuando estas estan en ausencia de aditivos es por
eso que los plastificantes son sustancias poco o nada volatiles que se afiaden a un polimero con el

que son compatibles con el objetivo de mejorar su procesabilidad, flexibilidad y elasticidad
(Romero Lopez, 2018, p.7).
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2.2.10.1. Glicerina

La glicerina, cuya estructura se observa en la figura 5-2 brinda humectacion al polimero aparte

de mejorar su procesabilidad, flexibilidad y elasticidad (Meneses et al., 2007, p. 61).

CHp —— CH —— CH,

OH OH OH

Figura 7-2. Estructura de la glicerina
Fuente: (Ruiz Avilés, 2005, p.16).

2.2.11. Método casting

Proceso mediante el cual un liquido es vertido en un molde y dejado para su reaccion, curado o
endurecimiento para formar un objeto rigido que reproduce la cavidad del molde este proceso se

usa para formar peliculas a partir de un polimero formador en solucion (Aleman et al., 2020, p.1).

2.2.12. Fundamentos para la caracterizacion del termopldstico

2.2.12.1. Ensayo de tension

Es un ensayo estandarizado muy utilizado para determinar algunas propiedades mecanicas de los
polimeros. Se toman muestras y se colocan en una maquina universal de ensayos, donde se aplica

una carga a velocidad constante hasta llegar a la fractura (Ruiz Avilés, 2005, p.30).

2.2.12.2. Determinacion de la biodegradabilidad

Para este analisis se bas6 en lo que menciona (Salmerén Herrera, 2019, p.9) con ciertas modificaciones,
las muestras fueron analizadas mediante el programa ImageJ (Schneider, Rasband y Eliceiri, 2012) para
obtener el area superficial de las muestras analizadas este andlisis se complementa con la
apariencia de las muestras durante los dias de exposicion. Los analisis se realizaron en suelo,

intemperie y agua.
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2.2.12.3. Analisis termogravimétrico

En esta técnica se detectan los cambios de peso que tienen lugar en una muestra sometida a un
determinado tratamiento térmico. Los experimentos pueden realizarse midiendo el cambio de
peso de la muestra al variar la temperatura a una velocidad constante, o bien, variando el tiempo
y manteniendo constante la temperatura. El analisis resultante se denomina, respectivamente,
dinamico e isotérmico (Ruiz Avilés, 2005, pp. 33-34).

Segun el Analisis térmico de polimeros: folleto de aplicacion (Toledo, 2021, p.15) una curva tipica
de TGA muestra 3 pasos significativos, donde el primero es relacionado con la pérdida de
componentes volatiles (humedad, solventes, monémeros, etc.), el segundo con la descomposicion
del polimero y el Gltimo con los residuos finales (cenizas, relleno, fibras de vidrio, etc.)

Segun (Skoog et al., 2008, p.866) los termogramas proporcionan informacion sobre los mecanismos
de descomposicion de diversas preparaciones poliméricas. Ademas, los patrones de
descomposicion son caracteristicos de cada polimero y, en algunos casos pueden ser utilizados

con finalidades de identificacion.

2.2.12.4. Calorimetria diferencial de barrido

La calorimetria diferencial de barrido (DSC, Diferential Scaning Calorimetry) permite el estudio
de aquellos procesos en los que se produce una variacion entalpica, por ejemplo determinacion
de calores especificos, puntos de ebullicion y fusion, pureza de compuestos cristalinos, entalpias
de reaccion y determinacion de otras transiciones de primer y segundo orden. En general, el DSC
puede trabajar en un intervalo de temperaturas que va desde la temperatura del nitrogeno liquido
hasta unos 600 °C. Por esta razén esta técnica de analisis se emplea para caracterizar aquellos
materiales que sufren transiciones térmicas en dicho intervalo de temperaturas. La familia de
materiales que precisamente presenta todas sus transiciones térmicas en ese intervalo es la de los
polimeros. Por esta razén, el DSC se emplea fundamentalmente para la caracterizacidon de estos
materiales. En el campo de polimeros pueden determinarse transiciones térmicas como la
temperatura de transicion vitrea Tg, temperatura de fusion Tm; se pueden hacer estudios de
compatibilidad de polimeros, reacciones de polimerizacion y procesos de curado (Gonzilez, 2011,

p.1).
En el DSC, la muestra y la referencia se calientan independientemente, por lo que se puede medir

directamente la diferencia en flujo de calor para mantener una temperatura igual en ambas. Asi,
los datos se obtienen en forma de entradas diferenciales de calor (dH/dt) en funcién de la
temperatura. Con estos datos se pueden obtener temperaturas y entalpias de transicion o de

reaccion. Algunas recomendaciones para la operacion del DSC son las siguientes:
15



e Lamayoria de sistemas de DSC, utilizan portamuestras de muestreo de aluminio que permiten
el analisis de 10-20 pl de muestra. Para obtener un pico definido y con alta resolucion se
recomienda que la superficie de contacto entre el recipiente y la muestra sea la méaxima, lo
cual se logra si la muestra se prepara en forma de discos delgados, laminas o polvo fino; en
materiales bioldgicos, la muestra frecuentemente se dispersa en agua.

e La calibracion del instrumento se lleva a cabo con un metal de alta pureza, con su entalpia y
su punto de fusion conocidos, generalmente se utiliza Indio (AHgusien = 28.55 J/g; p.f.= 429,8
K).

e La determinacidén de la entalpia del proceso bajo estudio requiere la medicion del area
endo/exo térmica, lo cual puede ser dificil debido a que la linea base no es horizontal y el pico

generalmente no es simétrico (Sandoval et al., 2004, p.46).

2.3. Planteamiento de las hipotesis

2.3.1. Hipdtesis general

La mezcla de polivinil alcohol con el almidén obtenido del fréjol negro (phaseolus vulgaris) se
considera Optimo para obtener un material termoplastico que serd utilizado como pelicula de

mantillo agricola.

2.3.2. Hipotesis especificas

e Por medio del proceso de extraccion por via humeda es posible extraer almidon de fréjol
negro (phaseolus vulgaris).

e A través del porcentaje de rendimiento del proceso de extraccion del almidon se verifica que
el fréjol negro es aceptable para obtener almidon y que este sera utilizado para obtener un
termoplastico.

e Al realizar la caracterizacion fisicoquimica y microbiologica del almidon obtenido este
presenta propiedades de calidad dentro de los parametros establecidos.

e Mediante las formulaciones adecuadas de almidon y PVA se obtendra un termoplastico
optimo a nivel de laboratorio.

e Los termoplasticos obtenidos presentan propiedades de calidad para uso de mantillo agricola
mediante ensayos mecanicos, biodegradabilidad, analisis termogravimétricos y calorimetria

diferencial de barrido.
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2.4. Identificacion de las variables

Tabla 3-2: Identificacion de las variables.

Etapas del proceso

Extraccion del almidon

Caracterizacion del

almidon extraido

Elaboracion del

termoplastico

Caracterizacion del

termoplastico obtenido

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

Variables Independientes

Método de extraccion
Revoluciones por
minuto

Tiempo

Concentraciones
Agitacion
Temperatura

Tiempo
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Variables Dependientes

Porcentaje de
rendimiento de

almidon

Humedad

Cenizas

Solubilidad

pH

Fibra

Proteina
Temperatura de
gelatinizacion
Carbohidratos totales
Amilosa
Amilopectina
Hongos

Levaduras y mohos

Coliformes totales

Termoplastico

optimo

Ensayo de tension
Biodegradabilidad
Calorimetria
diferencial de barrido
Analisis

termogravimétrico



2.5.  Operacionalizacion de las variables

Tabla 4-2: Operacionalizacion de las variables.

Variable

Porcentaje de

rendimiento

Método de

extraccion

Tiempo

Caracterizacion
fisicoquimicay
microbioldgico

del almiddn

Temperatura

Definicion conceptual

Se define como la cantidad
de producto obtenido
después de ciertas etapas.

Separacion de un
compuesto de otro.
Es una magnitud que mide
la duracion de eventos en

el espacio.

Conocer las caracteristicas
generales del almidon
mediante parametros

establecidos.

Es una magnitud referida a

la idea de calor medible

Definicidn operacional

Su célculo es la relacion entre

el producto obtenido y la
muestra de ingreso,

multiplicado por 100.

Via himeda.

Esta medicion se dara a través

de un crondémetro.

A través de la norma INEN

1456 se conocera las

caracteristicas del almidon y

mediante métodos fisicos.
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Indicadores

Porcentaje

Porcentaje de

rendimiento

Segundos

Grados Celsius

Instrumentos de medicién

Balanza analitica

Balanza analitica

Crondémetro

Norma INEN 1456:
Reactivos para analisis.
Almidon soluble (para

iodometria). Métodos de

ensayos

Termometro

Valor

Gramos

Segundos

°C



por medio de un
termometro
Conocer las caracteristicas
generales y mas
importantes que debe tener
Caracterizacion el termopléstico mediante
del ensayo de tension,
termoplastico biodegradabilidad,
calorimetria diferencial de
barrido y un anélisis

termogravimétrico.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

Ensayo de tension,
biodegradabilidad,
calorimetria diferencial de
barrido y andlisis

termogravimétrico.
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Maquina de ensayos
universal, calorimetro
diferencial de barrido,

termo balanza.



2.6. Matriz de consistencia

Tabla 5-2: Matriz de consistencia.

Aspectos Generales

Problema Objetivo General Hipotesis General

General

La mayoria de los Obtener y caracterizar un material La mezcla de polivinil alcohol con el almidén obtenido del frijol negro
plasticos no son termoplastico a partir de polivinil alcohol y = (phaseolus vulgaris) se considera Optimo para obtener un material
biodegradables, almidén de frijol negro (phaseolus vulgaris) termoplastico que sera utilizado como pelicula de mantillo agricola.

asi que podrian como pelicula de mantillo agricola.

estar con nosotros

cientos e incluso

miles de afios por

consecuencia el

mundo tiene un

problema de

plastico, por esto

se busca la

necesidad de crear

un material
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amigable con el

medio ambiente.

Problemas

especificos

Se desconoce si el
fréjol negro tiene
un porcentaje de
almidon

significativo.

El método de

extraccién es
desconocido  por
esta razon el

rendimiento de
almidén extraido

puede ser bajo.

Objetivos

especificos

Obtener almidén de
fréjol negro

(Phaseolus vulgaris).

Determinar el
porcentaje de
rendimiento del

almiddn extraido.

Aspectos Especificos

Hipotesis especifica

H1:

proceso de extraccion

Por medio del

por via himeda es

posible extraer
almidén de fréjol
negro (phaseolus
vulgaris).

H.: A través del
porcentaje de
rendimiento del

proceso de extraccion
del

verifica que el fréjol

almidon se

negro es aceptable

para obtener almidon

Variables de las hipotesis

Técnicas de recoleccion de datos

especificas
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Cantidad de .
almidon extraido.

Cantidad de
amilosa y

Extraccion por via himeda.

amilopectina.

Método de
extraccion

Peso del almidon obtenido .

% Rendimiento=
o RENAIENtO™E o inicial del fréjol negro



(El almidén
obtenido de fréjol
negro cumple con
propiedades  de
calidad?

Se desconoce las
proporciones

ideales para

Realizar la
caracterizacion

fisicoquimica y
microbiolégica  del
almidon de fréjol

negro.

Obtener el material

termopléstico a partir

y que este serd
utilizado para obtener
un termoplastico.

Hs: Al

caracterizacion

realizar la

fisicoquimica y
microbiolégica  del
almidén obtenido
este presenta
propiedades de
calidad dentro de los
pardmetros

establecidos.

Hs: Mediante las

formulaciones

la dePVAYyalmidonde adecuadas de
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Humedad

Cenizas
Solubilidad

pH

Fibra

Proteina
Temperatura  de
gelatinizacién
Carbohidratos
totales

Amilosa
Amilopectina
Hongos

Levaduras y mohos
Coliformes totales
Concentraciones de
PVA vy

plastificantes.

almidon,

NTE INEN 1456

Meétodos fisicos.

Ensayos
disefio experimental.

Observacion

preliminares

mediante el



mezcla de
almidon/ PVA
para  que el
termoplastico sea
Optimo y de buena

calidad.

Para validar este
material
termoplastico no
se tiene un
conocimiento
amplio de los

ensayos a realizar.

fréjol negro a nivel

de laboratorio.

Validar el
termoplastico
obtenido  mediante
pruebas mecanicas,
biodegradabilidad,
analisis
termogravimétrico y
calorimetria
diferencial de

barrido.

Realizado por: Camparia Flores, Geovanna, 2021.

almidén y PVA se
obtendra un
termoplastico o6ptimo

a nivel de laboratorio.

Hs: Los
termoplasticos

obtenidos presentan
propiedades de

calidad para uso de

mantillo agricola
mediante ensayos
mecanicos,

biodegradabilidad,
analisis
termogravimétricos y
calorimetria
diferencial de

barrido.

Ensayo de traccion.
Temperatura  de
transicion vitrea.
Estabilidad térmica
del termoplastico.
Biodegradabilidad

Experimentacion

Informacion bibliogréfica.

Interpretacion de resultados.



2.7.  Tipoy disefio de la investigacion

2.7.1. Tipo de investigacion

La presente investigacion es de tipo experimental ya que desde la extraccién del almidon hasta la
elaboracidn del termopléastico se realizan experimentos para encontrar en el primer caso el mayor
porcentaje de rendimiento en la extraccion del almidén y en el segundo caso a través de las

concentraciones elaborar un termoplastico de buena calidad.

2.7.2. Disefio experimental de la investigacion

Con el fin de cumplir con el objetivo general de la investigacion, el disefio experimental de manera

general se desarroll6 en 3 etapas las cuales se describen a continuacion:

2.7.2.1.Primera etapa

Se llevo a cabo la extraccién del almidén via himeda al ser secado se realizé la caracterizacion

del almiddn obtenido, se caracteriz6 mediante normas e instituciones.

2.7.2.2.Segunda etapa

Se llevo a cabo la experimentacion para las formulaciones del termopléstico y se utiliza un disefio
experimental 2% en el cual se estudia el efecto de las concentraciones de almidén y el PVA para

la elaboracién del termoplastico.
2.7.2.3.Tercera etapa
En esta etapa al obtener el termoplastico se realiza la caracterizacion del mismo mediante ensayo

de tensién, biodegradabilidad, andlisis termogravimétrico y calorimetria diferencial de barrido a

las muestras mas viables.
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2.8. Poblacion de estudio

La poblacion de estudio para esta investigacion corresponde a los proveedores de fréjol negro en
las bodegas aledafias al mercado de la Condamine que residen en la ciudad de Riobamba provincia

de Chimborazo beneficiando asi el comercio en esa zona.

2.9. Tamafo de muestra

Se adquirid 5 libras de materia prima en las bodegas aledafas del mercado de la Condamine, el
alcohol polivinilico se adquirié 1Kg en la Casa del Quimico ubicado entre Olmedo y Pichincha

asi también la glicerina que se utiliz6 como plastificante.

2.10. Seleccion de muestra

La seleccion de la muestra es no probabilistica ya que en la extraccion del almidon se desconoce
la cantidad de materia prima que se podra recaudar, esta cantidad se utiliz para elaborar el

termoplastico.

2.11. Técnicas de recoleccion de datos

Para la obtencién y caracterizacion de los granulos de almidoén de fréjol negro, se procede con el
analisis sensorial de la materia prima el color, olor y sabor posteriormente se realiza un analisis
fisico quimico y microbioldgico del almidén extraido y de esta manera se determina las mejores
variables de proceso para la obtencién de los granulos de almidon. (Brito et al., 2021, p.840).

La obtencién de granulos de almiddn se lo realiza mediante operaciones unitarias como lo es la
filtracion (Brito, 2001, p.24), precipitacion y sedimentacion de los sélidos suspendidos de la solucion
de fréjol negro con agua, obtenida del proceso de mezclado y homogeneizado utilizando dos

variables de proceso como son la velocidad, tiempo y finalmente el secado. (Brito, 20012, p17).
2.11.1. Extraccion del almidon de fréjol negro (via hUmeda)
Para la extraccion del almidén se realiz6 un disefio factorial 22 basandose en lo que dice (Brito et

al., 2021, p.325) con ciertas modificaciones donde este consta de 2 factores: tiempo y velocidad de

licuado; ambos factores tienen 2 niveles: 90y 110 segundos y RPM A (velocidad media) y RPM
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B (velocidad alta) respectivamente. El disefio consta, entonces, de 4 experimentos segun las 4

combinaciones de los factores.

Tabla 6-2: Disefio factorial 22 para la extraccion del almidén.

Tiempo Velocidad
90 RPM A
110 RPM A
90 RPM B
110 RPM B

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

En la tabla 7-2 se establece la técnica para la extraccion del almidon en via himeda.

Tabla 7-2: Técnica para extraccion del almidén via himeda.

Materiales y equipos Reactivo Procedimiento Método de
ensayo
— Licuadora — Agua — Recepcion de la materia Viahumeda
— Cuchillo destilada prima.
— Vasos grandes —  Fréjol — Moler 2 400g de fréjol
transparentes negro negro.
— Telafiltrante — Remojar el grano molido
— Cronémetro durante 12 horas.
— Guantes — Para cada tratamiento,

licuar 150g del grano
molido con 1 000 mL de
agua.

— Se procede con la
eliminaciéon de impurezas
mediante un filtro.

— Se deja en reposo para que
los solidos suspendidos
puedan sedimentarse,
después se elimina el

material que se encuentra
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sobrenadando.

— Realizar 3 lavados hasta
que el agua se torne clara.

— Secar la cantidad de
almidon  extraido  al
ambiente.

— Tamizar y empacar.

Meétodo de ensayo

Basado en lo que dice (Brito et al., 2019, p.2).

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

2.11.2. Caracterizacion del almidon
2.11.2.1. Humedad

Tabla 8-2: Técnica para humedad.
METODO DE DETERMINACION DE HUMEDAD
Materiales
— Balanza analitica
— Estufa
— Crisoles
— Desecador
— Almidén de fréjol negro
Procedimiento
— Pesar alrededor de 5-10g de muestra.
— Colocar la muestra en un horno a 105°C por un minimo de 12 horas.
—  Enfriar la muestra en un desecador.
— Pesar la muestra.
— Repetir hasta peso constante.

Calculos

Resultado: % de humedad = @ * 100

2
Método de ensayo
Basado en la norma ISO 1666 con modificaciones adicionales
Fuente: (AOAC, 1980)

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.
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2.11.2.2. Ceniza

Tabla 9-2: Técnica para ceniza.
METODO DE DETERMINACION DE CENIZA

Materiales

— Almidén de fréjol negro

— Balanza

— Crisoles

— Mufla

— Desecador

Procedimiento

—  Pesar aproximadamente 1,0 g de almiddn en un crisol de porcelana que ha sido previamente
lavado, secado en un horno y pesado.

— Colocar el crisol de porcelana con la muestra en la mufla e incinerar a 550 °C durante tres
horas y media.

— Enfriar el crisol y las cenizas en un desecador hasta tener peso constante.

— Pesar el crisol con las cenizas y calcular la cantidad de cenizas.

— Expresar los resultados como porcentaje de cenizas totales.

Resultado:

Peso de las cenizas (g)
%

100
Peso de muestra

Cenizas (%) =

En general, el contenido de cenizas en el almidén no debe exceder de 2 por ciento.

Meétodo de ensayo

Basado en la norma I1SO 2171 (1980), con modificaciones adicionales.

Fuente: (Aristizdbal y Sanchez, 2007, p.91).
Realizado por: Campaiia Flores, Geovanna, 2021.

2.11.2.3. Solubilidad

Tabla 10-2: Técnica para solubilidad.
METODO DE DETERMINACION DE SOLUBILIDAD
Materiales

—  Almiddn de fréjol negro
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— Vaso de precipitacion

— Reverbero

— Balanza analitica

Procedimiento

— En un vaso de precipitacion de 25 cm?® pesar 2g de muestra, afiadir 5 cm?® de agua fria y
agitar.

—  Transferir totalmente la suspension sobre 100 cm? de agua hirviendo contenida en un vaso
de precipitacion de 200 cm?, continuar la ebullicién por aproximadamente 2 min.

— Guardar la solucion para determinacion de pH.

Resultado:

El resultado sera exitoso, solo si se observa una ligera opalescencia que se deberd mantener sin

intensificar, después de un enfriamiento de la solucion.

Método de ensayo

Basado en la norma NTE INEN 1456:1986
Fuente:(INEN, 2012b)

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

2.11.2.4. pH

Tabla 11-2: Técnica para pH.
METODO DE DETERMINACION DE pH

Materiales

—  Almidén de fréjol negro

— Potenciémetro

Procedimiento

— Normalizar el medidor de pH a 25°C sumergiendo los electrodos en solucion tampo6n pH
7,0 y ajustar el control a esta temperatura.

— Con el control de asimetria ajustar el instrumento al valor de pH correcto de la solucién
tampon.

— Con el control correspondiente retornar el equipo a su posicion de reposo.

— Lavar los electrodos con agua destilada y secar con papel suave absorbente.

—  Sumergir los electrodos en la solucién segun la solucién guardada de la solubilidad que
debe estar a 25°C.

— Accionar el control de lecturay leer el pH.
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Resultado: Considerar que la muestra cumple con el requisito si el pH obtenido se encuentra
entre 5,0y 7,0.

Método de ensayo

Basado en la norma NTE INEN 1456:1986

Fuente:(INEN, 2012b)

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

2.11.2.5. Fibra

Tabla 12-2: Técnica para fibra.
METODO DE DETERMINACION DE FIBRA
Materiales
—  Almidén de fréjol negro
— Balanza analitica
— Papel filtro
— Crisol
Procedimiento
— Hervir 2-3 g de almid6n durante una hora en 100 mL de &cido clorhidrico 0,4 por ciento.
— Filtrar el liquido en un crisol filtrante, previamente pesado, provisto de papel filtro.
— Lavar con agua caliente.

— Secar el crisol a 105-110 °C hasta peso constante.

Resultado: Pulpa(%) _ [(Peso de crisol después de secado (g)—peso de crisol vacio (g)]x100

Peso de muestra analizada (g)
Un almidon de buena calidad no excede el 0,3 por ciento de pulpa.
Método de ensayo

Basado en la norma 1SO 5498 (1981)

Fuente: (Aristizdbal y Sanchez, 2007, p.63).
Realizado por: Campaiia Flores, Geovanna, 2021.

2.11.2.6. Temperatura de gelatinizacion

Los granulos de almidén son insolubles en agua fria; cuando se calientan en solucion a
temperaturas altas alcanzan una temperatura especifica en la cual se inicia el hinchamiento de los

granulos. Esta temperatura es llamada temperatura de gelatinizacion.
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Tabla 13-2: Técnica para determinar la temperatura de gelatinizacién.

METODO DE LA EVALUACION DE TEMPERATURA DE GELATINIZACION

Materiales

—  Almiddn de fréjol negro

— Balanza analitica

— Vaso de precipitacion

— Reverbero

— Termdmetro

Procedimiento

— Pesar 10 g de almidon disolver en agua destilada y completar a 100 mL.

— Calentar agua en un vaso de precipitado de 250 mL a 85 °C.

— Tomar 50 mL de la suspensién en un vaso de precipitado de 100 mL.

— Introducir el vaso de precipitado con la muestra en el agua a 85 °C.

— Agitar con el termémetro constantemente la suspension de almidon hasta que se forma una
pasta y la temperatura permanezca estable por unos segundos.

—  Leer la temperatura de gelatinizacion.

Calculos

Registrar la temperatura cuando se hace gel.

Meétodo de ensayo

Basado en lo establecido (Aristizabal y Sanchez, 2007, p.72).

Fuente: (Aristizdbal y Sdnchez, 2007, p.72).

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

2.11.3. Obtencion del termoplastico

2.11.3.1. Formulaciones

Mediante bibliografia y haciendo a referencia a (Valencia et al., 2013, p.44) las formulaciones se
experimentaron en el laboratorio de Quimica Analitica de la Facultad de Ciencias y mediante el

programa Statgraphics Centurion XVI1I se trabaj6 con un disefio factorial 22con un punto central

y cuatro puntos factoriales como se indica en la figura 8-2.
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Design Points

25

22

PVA

18

1.4

1
5 54 58 6,2 6.6
Almidon

Figura 8-2. Esquema del disefio factorial 22.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

El programa gener6 5 combinaciones o tratamientos cuyo esquema se exhibe en la Tabla 13-2

dando asf las siguientes formulaciones planteados en base al disefio experimental factorial 22,

Tabla 14-2: Formulaciones para obtencion del termoplastico.

Formulacién Porcentaje en peso (g)
Glicerina Almidon
F1 35 7,0
F2 35 5,0
Fs 35 5,0
Fa 3,5 7,0
Fs 3,5 6,0

Realizado por: Campaiia Flores, Geovanna, 2021.

PVA
1,0
1,0
3,0
3,0
2,0

En la Tabla 13-2, se muestra el esquema del disefio experimental para el termoplastico, en el que

se consideraron tres replicas para cada formulacion dando un total de 15 unidades experimentales.

Tabla 15-2: Esquematizacion del disefio experimental.
Formulaciones
F1 F2 Fs Fa
Ri R Rs Rt RR Rs Ri R Ri Ri R
Leyenda:
F1, F2, Fs, F4 y Fs: Formulaciones
R: Réplicas

Realizado por: Camparia Flores, Geovanna, 2021.
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2.11.3.2. Elaboracion del termopléstico

Para la elaboracion del termoplastico se siguié diferentes procedimientos como lo describe
(Valencia et al., 2013, p.43) y (Encalada Flores, 2016) con ciertas modificaciones, a continuacion en la

figura 9-2 se describe el procedimiento que se siguid.

Hervir el agua para eliminar CO:

l

A temperatura de 80°C dizalver el BVA

con agitacion constants durarts

aproximadaments 13 minatos.

i

A esta mezcla atiadir el plastificante

v agitar durante 4 minutos,

l

A eato afadir el almiddn disuelto en aFua,

llevar hasta temparatura de gelatinizacion
dal almidon v dejar enfriar hasta que no
haya arbujas.

l

Afiadir a los moldes.

l

Sacar las muesiras en una estufa,

l

‘:EIEELEIiE.':lI'_i.d-]l Dresmoldar.
del termoplastica. i

Figura 9-2. Elaboracion del termopléastico

L

Realizado: Campafa Flores, Geovanna, 2021.
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2.11.4. Caracterizacion del termopléstico

2.11.4.1. Ensayo de traccion

Para este ensayo se utilizé el protocolo establecido en lanorma INEN 2635, este ensayo se realiz6

de manera externa en un laboratorio de materiales.

El procedimiento que se dicta en la norma es:

Seleccionar un intervalo de carga de tal forma que la falla en la probeta ocurra dentro de sus
tercios superiores. Unas pocas corridas de prueba pueden ser necesarias para seleccionar una
combinacion adecuada de intervalo de carga y ancho de probeta.

Medir el area transversal de la probeta en varios puntos a lo largo de su longitud. Medir el
ancho con una precision de 0,25 mm o mas. Medir el espesor con una precision de 0,0025
mm o mas para probetas de menos de 0,25 mm de espesor y con una precision del 1% o mas
para probetas de mas de 0,25 mm, pero menos de 1,0 mm de espesor.

Establecer la separacion de mordazas inicial.

Establecer la velocidad de separacion de mordazas para alcanzar la velocidad de deformacion
deseada, en base a la distancia inicial entre las mordazas. Poner en cero el sistema de peso de
carga calibrado, el indicador o indicadores de extension y el sistema de registro.

Colocar la probeta de ensayo en las mordazas de la maquina de ensayo, teniendo cuidado de
alinear el eje longitudinal de la probeta con una linea imaginaria que une los puntos de fijacién
de las mordazas a la maquina. Apretar las mordazas uniforme y firmemente en la medida
necesaria para reducir al minimo el deslizamiento de la probeta durante el ensayo.

Poner en marcha la maquina y registrar la carga versus la extension.

Cuando la longitud total entre las mordazas se utiliza como zona de ensayo, registrar la carga
versus la separacion de mordazas.

Cuando un érea de ensayo especifica se ha marcado en la probeta, seguir el desplazamiento
de las lineas limite de borde con respecto a cada una con separadores o algln otro dispositivo

adecuado. (INEN, 2012a)

2.11.4.2. Biodegradabilidad

Para este ensayo los termoplasticos fueron cortados de forma cuadrada en un tamafio de

2cm*2cm, para el ensayo en suelo las muestras fueron colocadas a una profundidad de 2cm bajo

34



tierra, en el caso de intemperie las muestras fueron colocadas por encima de la tierra y el ensayo

en agua las muestras se colocaron en un recipiente con agua.

Las muestras se observaron a los 2, 4, 6, 8, 12, 18, 25 y 30 dias de exposicion.

2.11.4.3.

Calorimetria diferencial de barrido

Para el analisis de DSC este se desarroll6 de la siguiente manera:

Colocar la muestra en un crisol de aluminio, registrar y sellarlo con la tapa correspondiente,
preparar el blanco de la misma manera.

Comprobar que exista el flujo de nitrégeno necesario en la valvula conectada al equipo
(DSC).

Encender el equipo DSC, colocar dentro del horno la muestra y el blanco.

Utilizando el computador, ingresar al software “DSC 3500 Sirius on USBc 1”

Establecer el método respectivo, configurar el flujo de nitrégeno y la velocidad de
calentamiento a 20°C/min que va desde los -5°C hasta los 500°C que comprenda avances

isotérmicos y dinamicos representados en la rampa de temperatura de la figura 8-2.

- [Py e—

" e

CounD

Figura 10-2. Metodologia para el anélisis calorimétrico.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

Designar el titulo del ensayo en el software.

Dar comienzo a la corrida al dar clic en “Start Measurement”, y una vez que el equipo se
acondicione al Set Point inicial, automéaticamente iniciara las mediciones.

Al finalizar las mediciones, esperar a que el equipo se enfrié hasta 25°C y retirar los crisoles.

Limpiar el interior del horno utilizando aire comprimido para continuar con los ensayos.
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2.11.4.4. Anélisis termogravimétrico

Para el procedimiento del TGA para las muestras fue el siguiente:

e Se preparan las muestras, donde se toma aproximadamente 20mg de muestra en tamafio de
particula muy pequefio donde se las coloca en un crisol de alimina.

e Ingreso en la balanza del TGA y se acondiciona el método, en este caso se utilizd una
velocidad de calentamiento de 3°C/min que va desde temperatura ambiente hasta los 650°C.

¢ Inicia el método donde empieza el calentamiento.

e Las mediciones de cambio de pesos se lo realiza cada segundo dentro de la balanza.

e Una vez terminado el analisis se obtiene curvas de diferencia de masa en funcion del tiempo
y la temperatura.

e Se extrae los residuos del equipo y se limpia (Rodriguez y Villegas, 2012, p.28).
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CAPITULO 11
3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. RESULTADOS
3.1.1. Resultados de la obtencion del almidon
3.1.1.1. Datos obtenidos del proceso de extraccién de almidén por via himeda
Para la extraccion del almidén se realizaron 4 tratamientos con 4 repeticiones cada uno, los
intervalos de tiempo fueron 90 segundos y 110 segundos con una velocidad de licuado medio
(RPM A) y alto (RPM B).
En la tabla 1-3 se encuentran los datos utilizados para la extraccién del almidén, la cantidad de
materia prima utilizada para cada tratamiento fue de 150 g con 1000ml de agua, se realiza el

promedio de los tratamientos obteniendo asi el rendimiento de cada tratamiento y se observa cual

es el mas adecuado para la extraccion del almidén.
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Tabla 1-3: Datos del proceso de extraccion del almidon via himeda.

No

© 00 N o o b~ W N P

e =
= O

=
w N

=
(&2 BN N

16

Realizado por: Campaiia Flores, Geovanna, 2021.

TRATAMIENTO VARIABLES

T1

T2

T3

T4

RPM A : 90

RPM A : 110

RPM B : 90

RPM B : 110

REPETICION

R1
R2
R3
R4
R1
R2

R4
R1
R2
R3

R4
R1

R2

R4

VOLUMEN
AGUA (mL)

1000

PRODUCTO

©)

150

38

PESO (g)

R

13,603
17,861
20,048
18,809
19,195
19,849
23,497
20,278
20,155
14,340

19,901
20,645
22,722

21,003
21,174
19,463

ALMIDON

PROMEDIO

17,580

20,705

18,760

21,091

TOTAL

70,321

82,818

75,040

84,363

RENDIMIENTO (%)

R

9,0688
11,9074
13,3652
12,5394
12,7966
13,2327
15,6644
13,5185
13,4364
9,55973

13,2671
13,7633
15,1477

14,0023
14,1163
12,9754

PROMEDIO

11,720

13,803

12,507

14,060

TIEMPO
SECADO

(h)

48

48

48

48



Tabla 2-3: Porcentajes de rendimientos de los tratamientos para la extraccion del almiddn.

No. TRATAMIENTO PESO (g) RENDIMIENTO
FREJOL ALMIDON (%)
1 T1 600 70,321 11,72
2 T2 600 82,818 13,80
3 T3 600 75,04 12,51
4 T4 600 84,363 14,06

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

Segun lo realizado se ha descrito que el mejor tratamiento para la obtencidn del almiddn es el tratamiento 4, donde este trabajé a velocidad alta de licuado

con 110 segundos de licuado.

Tabla 3-3: Analisis de varianza del rendimiento obtenido del almidén de fréjol negro.

ANALISIS DE
VARIANZA

Origen de las variaciones Suma de Grados de Promedio de los F Probabilidad  Valor critico para F

cuadrados libertad cuadrados

Muestra 2,451338206 1 2,45133821 0,44471673 0,51747224 4, 747225347
Columnas 29,75675225 1 29,7567523 5,39840867 0,03852562 4,747225347
Interaccion 0,629840641 1 0,62984064 0,11426439 0,74118069 4, 747225347
Dentro del grupo 66,14560866 12 5,51213405
Total 98,98353975 15

Realizado por: Campafa Flores, Geovanna, 2021
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Como se indica en la tabla 3-3 no existen diferencias entre los tratamientos ya que el valor de la

probabilidad es de 0,74118069 el cual es mayor a 0,05 del error permitido.

3.1.1.2.Porcentaje de amilosa y amilopectina del almidon extraido

Tabla 4-3: Porcentaje de amilosa y amilopectina.

Ensayo Almidon de fréjol negro Institucién
Amilosa 36, 09 % INIAP
Amilopectina 63,91% INIAP

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021

En la investigacion realizada por (Miranda et al., 2013, p.23) “Caracterizacion funcional del almidéon
de frijol zaragoza (Phaseolus Lunatus L.) y cuantificacion de su almiddn resistente” se menciona
que el almidon de fréjol Phaseolus lunatus L. contiene el 21,81% de amilosa y 78,19% de
amilopectina, a comparacion con los resultados obtenidos el almidén de fréjol negro tiene un
36,09% de amilosa y 63,91% de amilopectina y segun (Tovar, 2008, p.15) con estos porcentajes el

almiddn entra en la clasificacion de almidon normal.

3.1.2. Resultados de la caracterizacion del almidén

3.1.2.1. Analisis sensorial del almidon extraido

Tabla 5-3: Analisis sensorial del almidén de fréjol negro.

No. ALMIDON DE FREJOL
NEGRO
Caracteristica
1 Olor Neutro
2 Sabor Insipido
4 Color Blanco hueso
5 Textura  Granular

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.
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3.1.2.2. Analisis fisico quimicos y microbioldgicos del almidon extraido

Tabla 6-3: Andlisis fisicos quimicos y microbioldgicos del almiddn extraido.

No. PARAMETROS UNIDADES VALOR ESTANDAR NORMA/
INSTITUCION
1 Humedad % 14,48 10-15 (INEN, 1SO 1666,
2014)
2 Ceniza % 0,78 max.: 2 (INEN, 1SO 3593,
2014)
3 Solubilidad Ligera Ligera opalescencia (INEN, 2012b)
opalescencia
4 | pH 7,804 5-7 (INEN, 2012b)
5 Fibra % 0,97 max.:2 (INEN, 1SO 6541,
2016)
6 Proteina % 1,39 max.:7 (INEN, 1SO 1871,
2016)
7 Temperatura de °C 73 62-73 (Aristizabal y
gelatinizacion Séanchez, 2007)
8 | Aerobios UFClg 940 2-3x10° (INEN, 2013)
mesofilos
9 Levaduras y UFC/g 3200 1000-5000 (INEN, 2013)
mohos
10 | Coliformes totales UFC/g 2300 10-300 (INEN, 2013)
11 | Coliformes fecales UFC/g 0 <10 (INEN, 2013)

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

3.1.3. Resultados de la obtencion del termopléastico
En términos generales las caracteristicas de los materiales termoplésticos se exhiben en la tabla
7-3 considerando facilidad de moldeo, formacién de pelicula, resistencia y si la pelicula es

quebradiza.

Tabla 7-3: Resultados de las formulaciones para la obtencion del termoplastico.

Formulacién % . % Facilidad FO,”“‘"‘ Quebradiza Resistencia
Almidon PVA  demoldeo pelicula
Fi 7 1 No No Si No
F2 5 1 Si Si Si No
Fs 5 3 No No Si No
Fs 7 3 Si Si No Si
Fs 6 2 Si Si No Si

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

En base a los resultados mostrados en la tabla 7-3 se descartan las formulaciones 1, 2 y 3 por tener
caracteristicas que se no se consideran adecuadas para su evaluacion. Las formulaciones 4 y 5

tienen caracteristicas sobresalientes, se escogen estas para su posterior evaluacion.
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3.1.4. Resultados de la caracterizacion del termoplastico

Los ensayos de caracterizacion del termoplastico se realizaron considerando que las
formulaciones 4 (Fs) y 5 (Fs) son las mejores.

3.1.4.1.Ensayo de traccion basado en la norma INEN 2635

Resultados de las propiedades de traccion de los termopléasticos F4 y Fs.

Tabla 8-3: Resultados de las propiedades de traccion de los termoplasticos.

Muestra  Carga @ Seccion Esfuerzo Modulo de  Esfuerzo  Porcentaje
méaxima transversal(mm?) maximo elasticidad de de
(N) (MPa) (MPa) fluencia  elongacién
(MPa) (%)
Fa 3 1,12 2,68 1,575.E+01 2,30 25,83
Fs 2,29 0,98 2,38 1,363.E+01 1,92 27,70

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

e Interpretacion de los resultados del ensayo de traccién para Fsy Fs

Segun (Sin et al., 2010, p.225) en su trabajo de investigacion se menciona que al agregar PVA a una
mezcla de almiddn con glicerol este aumenta su resistencia a la traccién y su porcentaje de
elongacion, en la tabla 8-3 y en el gréafico 1-3 se representa el informe de resultados para Fsy Fs
en donde los termoplasticos reflejan buenos resultados en comparacion con (Novamont, 2021) acerca
sobre su film para acolchado agricola, donde el valor del esfuerzo maximo es de 0,5MPa vy el
porcentaje de elongacién es de 0,5% en este caso F4es el mas resistente pero que tiene menor
porcentaje de elongacion lo que nos dice que a mayor contenido de PVA el termoplastico es mas
resistente debido a que el PVA ayuda al almidon a mejorar las caracteristicas del material entre
ellas la resistencia, en el caso de Fses el menos resistente con un mayor porcentaje de elongacion

y esto se debe a que el PVA en la mezcla disminuye.
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Gréfico 1-3. Esfuerzo maximo y porcentaje de elongacién de F4y Fs.

Realizado por: Campaiia Flores, Geovanna, 2021.

3.1.4.2.Ensayo de biodegradabilidad

e Suelo

Se realizd este ensayo con una ldmina de 2cm* 2cm de forma cuadrada la cual se coloco a una

profundidad de 2cm bajo tierra.

Tabla 9-3: Resultados de biodegradabilidad en suelo por area de los termoplasticos.

Fu Fs
Dia Area (cm?) Area (cm?)
1 4,274
4 4,712
6 4,327

Realizado por: Camparia Flores, Geovanna, 2021.
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Gréfico 2-3. Biodegradabilidad en suelo de Fsy Fs.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

e Intemperie

Se realizd este ensayo con una lamina de 2cm*2cm de forma cuadrada la cual se coloco por

encima de la tierra.

Tabla 10-3: Resultados de biodegradabilidad a la intemperie por area de los termoplasticos.

Dia

Realizado por: Camparia Flores, Geovanna, 2021.

1
4
6
8
12
18

25
30

Fa

Area (cm?)

44

4,635
4,524
3,886
3,624
4,281
4,044
3,143
2,236

Fs

Area (cm?)

5,393
4,862
4,065
3,336
3,579
4,255
3,585
2,532
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Grafico 3-3. Biodegradabilidad en intemperie de Fsy Fs.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

e Agua

Se realizo este ensayo con una lamina de 2cm*2cm de forma cuadrada la cual se coloco en agua.

Tabla 11-3: Resultados de biodegradabilidad en agua por area de los termoplésticos.

Fu Fs
Dia Area (cm?) Area (cm?)

1 4,966 4,999

4 4,955 ---

6 5,053

8 4,691

12 4,964

18 4,672

25 5,000

30 3,982

Realizado por: Campaiia Flores, Geovanna, 2021.
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Gréfico 4-3. Biodegradabilidad en agua de Fsy Fs.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

Se determind el area superficial una vez que las muestras fueron limpiadas, en las tablas 9-3, 10-
3y 11-3 se evaluaron los distintos dias de exposicién en el suelo, intemperie y agua para hacer
un seguimiento del grado de avance de la degradacién de las muestras, en todos los casos se

realizaron inspecciones visuales de las muestras como se indica en la tabla 12-3.

Tabla 12-3: Caracteristicas visuales de las muestras de termoplastico.
Fa Fs

Suelo

Dia 1

Dia4
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Dia 6

Dia 1

Dia4

Dia 6

Dia 8

Dia 12

Dia 18

Dia 25

Intemperie
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Dia 30

Dia1l

Dia 4

Dia 6

Dia 8

Dia 12

Dia 18




Dia 25

Dia 30

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

e Interpretacion de resultados de biodegradabilidad en agua, intemperie y agua

Un plastico biodegradable es aquel que sufre una degradacion (un proceso donde la degradacién
resulta de la accion natural de microorganismos como bacterias, hongos y algas) y que cumple
con ciertos estandares como: ASTM D6400, ASTM D6868, ASTM D7081 (para EE. UU.) O EN
13432 (en la UE). Seguln estos estandares debe haber una degradacion completa en menos de 6
meses. La norma americana ASTM 64000 establece que al menos un 60% del material plastico
debe ser biodegradado en un periodo méaximo de 180 dias y la norma europea en 13432 es mas
estricta y esta menciona que el 90% del material debe ser biodegradado en un periodo de 180 dias.
(Martinez, 2021) por otra parte los resultados obtenidos para las muestras nos indican que F4 es el
material mas resistente después de todos los ensayos realizados. Las caracteristicas visuales de
las muestras se observan en la tabla 12-3 en donde F4tiene mayor biodegradabilidad en suelo a
los 6 dias de exposicién, en el caso de la intemperie a los 30 dias tiene un porcentaje de
degradacion del 51, 75% y finalmente en agua a los 30 dias tiene un porcentaje de degradacion
de 19,81% a todo esto es importante mencionar que las propiedades de la muestra van cambiando
disminuyendo con el pasar del tiempo. En el caso de Fses el termoplastico con menos resistencia
en suelo y agua, pues este a los pocos dias de exposicion se ha degradado completamente, en el

caso de la intemperie tiene un porcentaje de degradacion de 53,05%.

3.1.4.3.Ensayo de anélisis termogravimétrico y calorimetria diferencial de barrido

e Interpretacion de resultados del TGA para Fsy Fs.

En los gréaficos 5-3 y 6-3 se pueden observar las curvas representativas del TGA y DTG resultante

del ensayo, en donde los termogramas obtenidos muestran la estabilidad térmica del material. En

la primera zona comprendida entre los 25°C hasta los 100°C aproximadamente existe una pérdida
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de masa del 5,56% y 6,38% para Fsy Fs respectivamente, la cual representa las pérdidas de
componentes volatiles del material, el termopléstico inicia un cambio en su composicion a una
temperatura de 56,5°C para F. y 62,8°C para Fs lo que significa que los termoplésticos empiezan
a perder sus propiedades mecénicas que se van acentuando en una segunda etapa comprendida
entre los 100°C y 240°C en donde existe una pérdida de masa del 27,00% y 26,74% para F4y para
Fs respectivamente, en cuya zona el material pasa de un estado sélido a un estado viscoso (miel).
Es importante mencionar que el pico maximo de temperatura observado en la curva DTG
correspondiente a 289,6°C para F4 y 295,9°C para Fs es el punto donde ocurre la mayor
degradacion del material en donde se pierde 57,90% y 59,47% de masa para F. y Fs.

Como mencionan los autores (Tudorachi et al., 2000, p.798) a mayor contenido de almidon es mayor
el porcentaje de pérdida de masa y poniendo a comparacion F4con Fsla primera formulacion

tiene mayor pérdida por el hecho de que la concentracién de almidén es mayor.
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Gréfico 5-3. Termograma obtenido por anélisis termogravimétrico, curva TGAy DTG para Fa.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.
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Gréfico 6-3. Termograma obtenido por analisis termogravimétrico, curva TGA 'y DTG para Fs.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.

e Interpretacion de resultados del DSC para Fsy Fs

En los gréaficos 7-3 y 8-3 corresponde al DSC, se aprecian los termogramas obtenidos para Fs y
Fs. En la zona comprendida entre los 50° y 80°C corresponde a la temperatura de transicion vitrea
(Tg) la cual se trata de un estado en donde ocurre una transicion reversible cuando el material se
calienta o se enfria, en el caso de los termoplasticos la Ty se relaciona con la region en la cual se
puede moldear el material. Segin un estudio realizado por (Sreedhar et al., 2005, p.1316) las mezclas
de almidén con PVA tienen un rango de T4 que va desde los 60° hasta los 70°C. Cabe mencionar
que (El-Sayed et al., 2011) detalla que los picos que se observan prominentes en las graficas se debe
a la liberacion de energia y mas no a la temperatura de transicion vitrea ya que esta Ultima se
aprecia como un leve salto en la curva y cuyo valor puede estar superpuesto por la mezcla de los

componentes para la formacion del termoplastico.
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Grafico 7-3. Termograma de DSC para Fa.

Realizado por: Campafia Flores, Geovanna, 2021.
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Grafico 8-3. Termograma de DSC para Fs.

Realizado por: Camparia Flores, Geovanna, 2021.
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3.2.  Prueba de hipotesis

3.2.1. Hipotesis 1

Por medio del proceso de extraccion por via himeda es posible extraer almidén de fréjol negro
(phaseolus vulgaris).

A través del proceso de extraccion humeda que implica una etapa adicional de pre-molienda del
grano cuando este esta seco y remojo de 12 horas, se ha determinado que se obtuvo almidédn de

fréjol negro.

3.2.2. Hipotesis 2

A través del porcentaje de rendimiento del proceso de extraccion del almidén se verifica que el
fréjol negro es aceptable para obtener almidon y que este sera utilizado para obtener un

termoplastico.

Como se indica en la tabla 2-3 el tratamiento con mayor rendimiento de extraccion fue el
tratamiento 4 con un porcentaje de un 14,0604%, cantidad muy baja con respecto a otras fuentes
alternativas para obtencion de almidon, este bajo rendimiento se debe a que los granos a pesar de
ser molidos hubo demasiado residuo y por ende baja cantidad de almidon.

3.2.3. Hipotesis 3

Al realizar la caracterizacion fisicoquimica y microbiol6gica del almidon obtenido este presenta

propiedades de calidad dentro de los parametros establecidos.

En la tabla 6-3 se puede observar los analisis fisicoguimico y microbiolégicos realizados al
almidén de fréjol negro a través de pruebas de calidad. En general el almidon obtenido cumple
con los requisitos dictados por las pruebas, en el analisis microbioldgico en coliformes totales
tenemos una cantidad de 2300 UFC/g la cual esta fuera del rango y seguin (Radley, 1976, p.121) esto
se debe a malas condiciones de almacenamiento, ya que el olor desagradable se detecta facilmente

e indica la presencia de especies bacterianas en el almidon.
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3.2.4. Hipotesis 4

Mediante las formulaciones adecuadas de almidén y PVA se obtendré un termoplastico 6ptimo a

nivel de laboratorio.

A través del programa Statgraphics Centurion XVII mediante un disefio experimental 22 se
formuld 5 tratamientos para la obtencidn del termoplastico de los cuales el tratamiento 4 y 5
fueron los méas optimos a nivel de laboratorio, en estos tratamientos se trabaja con las siguientes
especificaciones: para F.el porcentaje de almidon en la mezcla fue de 7%, 3% de PVA, mientras
que para Fsse utilizd 3% de almidon y 2% de PVA 'y en las dos formulaciones el porcentaje de

glicerina fue constante.

3.2.5. Hipotesis 5

Los termoplasticos obtenidos presentan propiedades de calidad para uso de mantillo agricola
mediante ensayos mecanicos, biodegradabilidad, analisis termogravimétricos y calorimetria

diferencial de barrido.

Los termoplasticos obtenidos mediante experimentacion en el laboratorio se consideran 6ptimos
como pelicula de mantillo agricola para cultivos de ciclo corto, los resultados mediante los
ensayos mecanicos nos indican que F4es el termoplastico mas resistente con un valor de 2,68
MPa, ahora en el caso del ensayo de biodegradabilidad Fs sufre la degradacién mucho mas rapido
que F4esto se debe segln a (Enriquez et al., 2012, p.186) menciona que mayor contenido de PVA el
termoplastico tendra mejores caracteristicas de las cuales una es la resistencia por esta razén en
la mezcla de Fs el porcentaje de PVA es menor que en F4 y finalmente los analisis de TGA'y DSC
revelaron que los termoplasticos presentan temperaturas de descomposicion de 56,5°C para F4 y
62,8°C para Fsen el caso del TGA los cuales son aceptables como mantillo y si a un futuro se
quiere realizar este termoplastico a nivel industrial el DSC revela que las temperaturas maximas

a las cuales se puede moldear este material es de 50°C y 80°C.

3.3. Discusion de resultados

Para la elaboracion del termopléstico para recubrimiento agricola se necesita en primer lugar
materia prima de calidad, la extraccion del almidon se dio de manera artesanal por medio himedo

dando como resultado un porcentaje de rendimiento de extraccion del 14,06% de almidon de
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fréjol negro y poniéndolo a comparacion con lo que menciona (Miranda et al., 2013, p.119) el valor es
bajo ya que los autores mencionan que las leguminosas son fuente de almidén entre un 30 y 50%
de su peso y el porcentaje de obtencién de almiddn fue de 36,3 % para fréjol negro lo que nos
indica que el método de extraccion no fue satisfactorio y se debe por la cantidad de residuo en la
extraccion. En general el almidén obtenido cumple con los requisitos dictados por las pruebas, en
el analisis microbioldgico el ensayo de coliformes totales el valor fue de 2300 UFC/g el cual esta
fuera del rango y segun (Radley, 1976, p.119) esto se debe a malas condiciones de almacenamiento,
ya que el olor desagradable se detecta facilmente e indica la presencia de especies bacterianas en
el almidon. De las 5 formulaciones de termoplasticos obtenidos a nivel de laboratorio la
formulacion 4 (F4) que contiene 3% de PVA, 7% de almiddn y 3,5% de glicerina y la formulacion
5 (Fs) con 2% de PVA, 6% de almidon y 3,5% de glicerina a través del ensayo de traccion se
concluy6 que para F4 el valor del esfuerzo maximo fue de 2,68 MPa con porcentaje de elongacion
de 25,83% y Fs tiene un esfuerzo maximo de 2,38MPa con un porcentaje de elongacién de
27,70%, con base a dichos resultados se sugiere que los termoplasticos obtenidos a nivel de
laboratorio son mas resistentes en comparacion del film Mater-Bi que es un bioplasticos
biodegradable realizado en Italia. (Novamont, 2021). Los resultados obtenidos de los ensayos de
biodegradabilidad los termoplésticos muestran propiedades de las cuales Fs es el que tiene mayor
porcentaje de biodegradabilidad en suelo, agua e intemperie en menos de 180 dias como dicta la
norma ASTM 64000 y se debe a que tiene mayor porcentaje de almidén. Las temperaturas
maximas de degradacion obtenidos por TGA de los termoplasticos fueron de 56,5°C para F4 y de
62,8°C para Fs y en el ensayo DSC las temperaturas de transicién vitrea tienen un rango de
temperatura entre 50°C y 80°C, estas temperaturas se comparan con la tesis realizada por (Encalada
Flores, 2016, p.35) en la cual el rango de temperatura de esta investigacion esté entre los 63°C y 73°
C.
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CONCLUSIONES

e Las variables de proceso que se controlaron en la extraccion del almidon de fréjol negro
fueron la velocidad de licuado y tiempo obteniendo un rendimiento maximo del 14,06% para
el tratamiento 4.

¢ Finalizando el proceso de obtencién del almidon se realizo la caracterizacion fisica quimica
y microbioldgica del almiddn de fréjol negro extraido, de forma general el almidon cumple
con los parametros establecidos que se mencionan en la tabla 6-3.

e Se obtuvo un material termoplastico a nivel de laboratorio de las cuales en base al andlisis
visual se determind que las mejores formulaciones fueron la formulacion cuatro y la
formulacion cinco, cuyos valores de combinacion fueron para F4 3% de PVA, 7% de almidén
y 3,5% de glicerina y la formulacion Fs con 2% de PVA, 6% de almidon y 3,5% de glicerina.

e Se evalud los pardmetros de los termoplasticos obtenidos de los cuales arrojaron resultados
satisfactorios en el caso de ensayo de traccién cual Fses el mas resistente con un valor de
2,68MPa, en el ensayo de biodegradabilidad Fs es el que tiene mayor porcentaje de
biodegradabilidad en suelo, agua e intemperie en menos de 180 dias debido a que la
concentracion de almidén es mayor en esta formulacion, en base al ensayo TGA F4tiene una
temperatura maxima de degradacion de 56,5°Cy Fsde 62,8°C y por altimo el ensayo DSC
realizado se obtuvo un rango de temperatura entre 50°C y 80°Cpara las temperaturas de

transicion vitrea para los dos termopléasticos.
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RECOMENDACIONES

e Para la extraccion del almidén de fréjol se recomienda que el residuo del licuado sea lavado
varias veces para el mejor aprovechamiento del almidén que puede quedar en este residuo.

e En el secado del almiddn tener presente que este es a la intemperie y por esta razén en este
puede crecer algunos microorganismos por eso se recomienda que este sea secado en una
estufa o secador.

e Para la obtencion del termoplastico en el caso del PVA se recomienda que al principio se
realice una solucion y con esta realizar los termoplésticos porque al momento de disolverlo a
90°C el agua se evapora muy facilmente y este no se disuelve completamente.

o Al afiadir el almiddn a la mezcla este debe ser disuelto en agua fria con anterioridad.

e Se debe tener muy en cuenta la temperatura de gelatinizacién del almidon ya que con esto la
mezcla puede ser Optima para la elaboracion del termoplastico.

e Para una posterior investigacion se recomienda que el tipo de almidon sea distinto, al igual

gue se puede agregar otros ensayos como permeabilidad, espesor e IR.
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ANEXOS

ANEXO A: EXTRACCION DEL ALMIDON DE FREJOL NEGRO (Phaseolus vulgaris)

b.

C.

CATEGORIA DEL

Secado

NOTAS DIAGRAMA
> Aprobado
a. Molienda del fréjol negro > Certificado
b.  Remojo del fréjol negro > Por aprobar
c. Licuado y decantado del almidén > Por calificar
d. >

Por verificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Elaborado por:

Geovanna Daniela Campafia
Flores

EXTRACCION DE ALMIDON DE
FREJOL NEGRO (Phaseolus

vulgaris)
LAMINA ESCALA | FECHA
1 1:10 2020/12/10
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ANEXO B:

CARACTERIZACION DEL ALMIDON

b.

CATEGORIA DEL

NOTAS DIAGRAMA
> Aprobado
a. Temperatura de gelatinizacion > Certificado
b.  Solubilidad > Por aprobar
c. pH > Por calificar
>

Por verificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Elaborado por:

Geovanna Daniela Campafia
Flores

CARACTERIZACION DE ALMIDON
DE FREJOL NEGRO (Phaseolus

vulgaris)
LAMINA ESCALA | FECHA
1 1:10 2021/01/11
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ANEXO C: PORCENTAJE DE AMILOSA Y DE AMILOPECTINA DEL ALMIDON DE FREJOL NEGRO

a.
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ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CARACTERIZACION DE ALMIDON
CATEGORIA DEL HIMBORAZ DE FREJOL NEGRO (Phaseolus
NOTAS DIAGRAMA CHIMBORAZO vulgaris)
FACULTAD DE CIENCIAS
> Aprobado ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA LAMINA ESCALA | FECHA
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del almiddn de fréjol negro. > Por apr_qbar
i Eor call_?_car Elaborado por: 1 1:10 | 2021/02/11
or verificar Geovanna Daniela Campafia
Flores
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ANEXO D: FORMULACIONES MEDIANTE EL PROGRAMA STATGRAPHICS CENTURION XVII.
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Comment: | -
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ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CARACTERIZACION DE ALMIDON
CATEGORIA DEL DE FREJOL NEGRO (Phaseolus
NOTAS DIAGRAMA CHIMBORAZO vulgaris)
FACULTAD DE CIENCIAS
> Aprobado ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA LAMINA ESCALA EFECHA
e. Formulaciones mediante el programa > Certificado
statgraphics centurion xvii. > Por aprobar
> Por calificar Elaborado por: 1 1:10 2021/02/11
> Por verificar Geovanna Daniela Campafia
Flores
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ANEXO E: OBTENCION DE LOS TERMOPLASTICOS

CATEGORIA
DEL
NOTAS
DIAGRAMA
> Aprobado
a) Formulacion 1 > Certificado
b) Formulacion 2 > Por aprobar
c) Formulac!c:m 3 > Por calificar
d) Formulacion 4 > Por verificar
e) Formulacion 5

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
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1 1:10 2021/01/2
7

71




ANEXO F: CARACTERIZACION DEL TERMOPLASTICO

b.

CATEGORIA

NOTAS PEL

DIAGRAMA
> Aprobado
a) Ensayo de traccion > Certificado

b) Ensayo de traccion > Por aprobar
c) Biodegradabilidad > Por calificar
d) Biodegradabilidad > Por verificar
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ANEXO G: ENSAYO DE TRACCION DE LA FORMULACION 4
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ANEXO H: ENSAYO DE TRACCION DE LA FORMULACION 5
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ANEXO A: REPORTE DE RESULTADOS DE LABORATORIO DE TGA'Y DSC.
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> Aprobado ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA LAMINA ESCALA | FECHA
a. Reporte de resultados de laboratorio > Certificado
de TGA y DSC. > Por aprobar
> Por calificar Elaborado por: 1 1:10 | 2021/03/18
> Por verificar . .
Geovanna Daniela Campafia
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Continuacion - ANEXO |
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a. Continuacion - ANEXO | > Certificado
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FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Elaborado por:

Geovanna Daniela Campafia
Flores

REPORTE DE RESULTADOS DE
LABORATORIO DE TGA Y DSC.

LAMINA

ESCALA

FECHA

1:10

2021/03/18

76




Continuacion — ANEXO |
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Por aprobar
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ANEXO B: RESULTADOS FiSICO QUIMICO DEL ALMIDON DE FREJOL NEGRO.

a.

CATEGORIA DEL

NOTAS DIAGRAMA
> Aprobado
a. Resultados fisico quimico del almiddn > Certificado
de fréjol negro. > Por aprobar
> Por calificar
>

Por verificar
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CHIMBORAZO
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ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Elaborado por:
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ANEXO C: RESULTADOS MICROBIOLOGICO DEL ALMIDON DE FREJOL NEGRO.

a.

CATEGORIA DEL

NOTAS DIAGRAMA
> Aprobado
a. Resultados microbioldgicos del > Certificado
almidén de fréjol negro. > Por aprobar
> Por calificar
>

Por verificar
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