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Resumen

El quitosano es un polimero natural derivado de la desacetilacion de la quitina con propiedades tales como
biocompatibilidad, biodegradabilidad y formacion de filmes, de gran aplicacion en el campo de la industria, alimentacion
y medicina. Los filmes a base de quitosano y lactosuero fueron preparados teniendo en cuenta la concentracion de
la solucion de quitosano (1; 1.5 y 2% v/v), la relacion en volumen de lactosuero (4:20, 6:20 y 8:20 v/v) y el tiempo
de secado de 4.5, 5.0 y 5.5 horas. Estas condiciones de preparacion se optimizaron empleando la metodologia de la
superficie de respuesta. La quitina extraida previamente de los exoesqueletos de camardn fue tratada con una solucion
acuosa de NaOH al 50% en masa, hasta obtener quitosano con un grado de desacetilacion de 80.72%. El quitosano
obtenido fue disuelto en acido acético para obtener las distintas soluciones que posteriormente fueron combinadas con
lactosuero. Los filmes sintetizados fueron caracterizados por espectroscopia en la region del infrarrojo y se evaluaron
los parametros de espesor, densidad, solubilidad, transparencia, hinchamiento y degradacion. La degradacion de los
filmes quitosano/lactosuero disminuye con el aumento de la concentracion de quitosano. El porcentaje de hinchamiento
de los filmes se ve afectado por las proporciones de lactosuero. La concentracion de lactosuero incide en el aumento
del espesor y la densidad de los filmes.

Palabras-clave: quitosano, lactosuero, filme, solubilidad, degradacion.
Abstract

Chitosan is a natural polymer derived from deacetylation of chitin, which exhibits properties such as biocompatibility,
biodegradability and may form films, being applied in the food industry and medicine. Degradable chitosan films were
prepared from chitosan extracted from shrimp shells and whey, using different concentrations of chitosan solution (1, 1.5,
and 2% v/v), with (4:20, 6:20 and 8:20 v/v) whey proportions, for 4.5, 5.0 and 5.5 h at 60°C. Chitin extracted previously
from shrimp shells was treated with a solution of 50% of NaOH to obtain chitosan with 80.72% deacetylation degree.
This chitosan was dissolved in 1% (v/v) acetic acid, leading to the solutions that were then combined with whey. The
films were characterized with infrared spectroscopy, and had thickness, density, solubility, transparency, swelling and
degradability evaluated. The solubility and degradability of chitosan/whey films decreased with increasing chitosan
concentration. The proportion of lactic serum affects the film swelling, and the thickness and density increased with
whey relative concentration.

Keywords: chitosan, whey, films, solubility, degradation.

1. Introduccion

En el mundo, son numerosos los esfuerzos que se realizan
para disminuir el uso e impacto ambiental de los plésticos
derivados de petroleo, por lo cual se han incrementado las
investigaciones dirigidas a obtener materiales biodegradables.
Aunque no se pretende el reemplazo total de los derivados del
petroleo, se tiene el potencial de reducir considerablemente
estos materiales!?.
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Los materiales empleados para la formacion de
filmes y recubrimientos biodegradables estan constituidos
principalmente de proteinas, lipidos, y polisacaridos.
Incluyendo los que son a base de celulosa, quitosano,
almidones, dextrinas, alginatos y pectinas. Entre los
materiales producidos a partir de desechos de la industria
de alimentos que se pueden usar para la elaboracion de
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filmes esta el quitosano, el cual puede ser usado para el
recubrimiento e empaques de alimentos tales como las
frutas y otros vegetales®.

El quitosano es un poliaminosacarido producido por
la N-desacetilacion de la quitina, este material exhibe
propiedades fisicoquimicas Unicas; es biocompatibible, no
toxico, y ademas es biodegradable, lo que ha generado un
interés potencial para su uso en recubrimientos comestibles.
Ademaés de estas propiedades los filmes de quitosano
actlian como de barrera al oxigeno y poseen actividad
bactericida y fungicida contra algunos patégenos de frutos.
Sin embargo, por su caracter hidrofilico, el quitosano
requiere la presencia de aditivos para generar o incrementar
su hidrofobicidad, al tiempo en que se busca mejorar sus
propiedades mecanicas!®l.

En los ultimos afios se han preparado mezclas de
quitosano con diferentes polimeros como almiddn,
alcohol polivinilico, celulosa y sus derivados®*.. Estos
filmes presentan una baja barrera contra la humedad y
son frecuentemente solubles en agua, reduciendo el uso
potencial en aplicaciones alimenticias por lo que algunos
autores han usado aditivos plastificantes como el sorbitol,
glicerol y etilenglicol, con el fin de disminuir no solo
su caracter hidrofilico, sino también con la intencion de
obtener filmes mas flexibles y extensibles!*.

Un limitante en el uso de aditivos para mejorar las
propiedades de los filmes de quitosano, es el valor de
estos, por lo que el uso de material residual o de bajo valor
comercial es necesario para la posible aplicacion comercial
de los filmes de quitosano. Un material que normalmente
es desechado por la industria de lacteos es el lactosuero, el
cual es uno de los materiales mas contaminantes que existen
en la industria alimentaria, pero que al mismo tiempo puede
ser usado para la sintesis de polimeros biodegradables. Este
residuo industrial contiene mas del 25% de las proteinas de
laleche, cerca del 8% de la materia grasa y cerca del 95% de
la lactosa, sustancias que son esenciales en la sintesis de
biopolimeros!!.

En este trabajo se sintetizaron filmes degradables a
base de quitosano extraido de exoesqueletos de camaroén, y
de lactosuero. De igual forma se evaluaron algunas de sus
propiedades y su nivel de degradacion en agua.

2. Procedimiento Experimental
2.1 Obtencion del quitosano

Para la obtencion de la quitina (precursora del
quitosano) se realizd inicialmente la separacion de los
caparazones de residuos de camardn obtenidos de una
industria camaronera del municipio de Covenas (Sucre,
Colombia). Los caparazones fueron lavados con agua
destilada para eliminar los residuos e impurezas y
posteriormente secados al sol durante 8 h. Seguidamente el
material seco se sometio a un proceso de desmineralizacion
con una solucién 2.0 M de HCl a 30°C durante 2 h. Posterior
a la desmineralizacion, el material seco fue sometido a un
proceso de desproteinizacion con una solucion de 0.1 M
de NaOH a 80°C durante 1 h bajo agitacion constante,
repitiendo este mismo procedimiento por triplicado.
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La quitina asi obtenida fue secada y sometida a un
proceso de desacetilacion con una solucion acuosa al
50% en masa de NaOH a 105°C, manteniendo el sistema
en reflujo y bajo agitacion constante durante 24 h para la
obtencion el quitosano.

En cada una de las etapas del proceso, los productos
obtenidos fueron lavados con abundante agua destilada
hasta un obtener pH neutro en el agua posterior al lavado
y secados al sol durante 8 hl¢l,

2.2 Obtencion del lactosuero

El lactosuero se obtuvo de una fuente local de la ciudad
de Sincelejo-Colombia, productora de suero y de queso
para la venta. Este material fue sometido a un proceso
de esterilizacion en autoclave durante 1 h a 100 °C y
conservado bajo refrigeracion hasta su utilizacion.

2.3 Obtencion de los filmes quitosano/lactosuero

Se prepararon soluciones de quitosano al 1%, 1.5% y
2% (p/v) en una solucion de acido acético al 1% v/v. En
todos los casos la muestra se disolvié a 60°C con agitacion
constante, posteriormente las soluciones resultantes
fueron filtradas para retirar las impurezas insolubles y las
soluciones se dejaron reposar a temperatura ambiente hasta
la desaparicion de burbujas visibles.

Para la formacién de los filmes quitosano/lactosuero
se realizaron combinaciones de las soluciones base de
quitosano (1%, 1.5%y 2% p/v) con voliimenes de lactosuero
en proporciones de 4:20, 6:20, 8:20 (ml lactosuero: ml de
solucion final), las proporciones fueron expresadas como
20, 30, y 40 (% v/v) respectivamente; y sometidas a secado
en periodos de 4.5, 5y 5.5 horas, para evaluar un total de
27 tratamientos con 3 repeticiones (Tablas 1y 2), usando un
disefo factorial 33. Posteriormente 20 mL de las soluciones
de quitosano/lactosuero fueron vertidas en cajas acrilicas de
Petri de 9 cm de diametro y secadas a 60°C, seguidamente
se desmoldaron los filmes por desprendimiento del acrilico.

2.4 Caracterizacion del quitosano

Al quitosano obtenido inicialmente se le determind
el grado de desacetilacion por espectrofotometria de
infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR), utilizando
un espectrofotometro de FTIR marca SHIMADZU
modelo 84005 a través de la dispersion de una pequeiia
porcion de la muestra en KBr, usando una relacion
1:100 (muestra:KBr), para esta medida se utilizaron las
absorbancias de 1645 cm™' y 3456 cm™' correspondientes a
la banda amida I til en la medida del contenido del grupo
N-acetilo y del grupo hidroxilo respectivamente, utilizando
el método propuesto por Baxter et al.””! para el calculo del
grado de acetilacion (GA) a través de la Ecuacion 1, que
usa la relacion de las absorbancias (A /A, ), el valor de
115 corresponde al reciproco de la pendiente de la curva
lineal de la relacion de las absorbancias versus el grado
de acetilacion.

Aias x115
A3456

GA = ()
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Tabla 1. Disefio factorial 3°.

F Niveles
actores O 0 1
[ 1 Quitosano (%) 1 1.5 2
Prop. Lactosuero (ml)  4:20 (20) 6:20 (30) 8:20 (40)
Tiempo (horas) 4.5 5 55
Tabla 2. Combinaciones de los factores.
. Prop. .
Muestra [ ] quitosano Jac tOSlll)el'O Tiempo
1 -1 -1 -1
2 -1 -1 0
3 -1 -1 1
4 -1 0 -1
5 -1 0 0
6 -1 0 1
7 -1 1 -1
8 -1 1 0
9 -1 1 1
10 0 -1 -1
11 0 -1 0
12 0 -1 1
13 0 0 -1
14 0 0 0
15 0 0 1
16 0 1 -1
17 0 1 0
18 0 1 1
19 1 -1 -1
20 1 -1 0
21 1 -1 1
22 1 0 -1
23 1 0 0
24 1 0 1
25 1 1 -1
26 1 1 0
27 1 1 1

2.5 Caracterizacion del lactosuero

Al lactosuero se le determind el pH utilizando un pH
metro marca Metrohm modelo 826/827, el contenido de
nitrégeno fue determinado usando el método Kjeldhal,
usando una unidad de digestion Kjeldahl marca BUCHI
modelo K-424 y la Ecuacion 2, los valores de 0.1,
0.0014 corresponden a la normalidad del acido y al peso
del miliequivalente de nitrogeno, respectivamente.

Vol acido gastado —

vol.blanco

%Nitrégeno = ]x0.1x0.0014x100% 2)

gdemuestra

Para convertir el porcentaje de nitrégeno en proteina
se utiliz6 el factor de proteina tipico para leche de 6.30.

2.6 Caracterizacion de los filmes de quitosano/
lactosuero

A los filmes de quitosano/lactosuero se le realizaron
estudios por espectroscopia en la region de infrarrojo (FTIR)
y se determinaron los parametros de espesor, densidad,
transparencia, solubilidad, hinchamiento y degradacion. E1
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analisis de los resultados a partir de los parametros usados
se realizo a través de superficies de respuesta obtenidas
del uso del disefio factorial 33, usado en la sintesis de los
filmes, en la cual las variables fueron; concentracion de
soluciones de lactosuero (1%, 1.5% y 2% p/v), proporcion
quitosano/lactosuero (0.2, 0.3, 0.4) y tiempo de secado
(4.5, 5.0, 5.5 h), correspondientes a los valores mostrados
en la Tabla 1.

Los estudios por espectroscopia infrarroja se realizaron
en espectrofotometro de FTIR marca Shimadzu modelo
84005 en la region de 4000 a 400 cm'. En este analisis
se colocaron directamente los filmes de quitosano en una
celda para medida directa de transmitancia en el equipo.

Para la medida de espesor y densidad se utiliz6 un
micrometro de puntas SUHL/DDR con una resolucion de
0.001 mm. El espesor de cada filme se midio en 10 puntos
diferentes a temperatura ambiente, considerando la media
de los valores como su espesor®. Luego se determind en
una balanza analitica el peso de cada filme con medidas
de aproximadamente 1.5 cm? y se calcul6 el volumen de
dicha muestra para hallar la densidad respectiva, usando
un promedio de 3 mediciones para cada muestra®. La
solubilidad en agua de los filmes expresada en términos
de masa soluble (%ms) fue realizada por triplicado y se
determind segun el método propuesto por Gontard® con
algunas modificaciones. Estos resultados de solubilidad
en agua de las peliculas podrian ser utilizados para estimar
la velocidad a la que podrian disolver si se expone a una
ambiente humedo durante una aplicacion especifical® para
esto se utilizaron muestras de lcm? de area, que fueron
pesadas inicialmente y se sumergieron en recipientes con
10 ml de agua destilada durante un periodo de 24 horas
a temperatura ambiente. Seguidamente, las muestras se
secaron a 60°C para determinar el peso seco final de la
muestra. La solubilidad se expresd en términos de masa
soluble (MS) de acuerdo con la Ecuacion 314,

%MS = Wi =Wr x100% 3)

W

Donde W y W, corresponden al peso inicial y final
respectivamente.

La capacidad de absorcion o de hinchamiento (W)
de los filmes de quitosano se midio a temperatura ambiente
en una disolucion de un buffer de fosfato salino (PBS),
una solucion amortiguadora de pH comtinmente empleada
para procedimientos bioquimicos. Su osmolaridad y
concentracion de iones (Cl-, Na+ y K+) es muy semejante
a la del liquido extracelular de los mamiferos. Visando
que los filmes de quitosano lactosuero preparados sean
comestibles. Se utilizaron muestras 1 c¢cm?, previamente
pesadas y colocadas en recipientes con 10 ml de PBS por
30 minutos. El peso humedo de los filmes se determino por
el porcentaje absorbido en la superficie de las muestras,
secando el exceso de agua con papel filtro, posteriormente
los solidos fueron pesados y el porcentaje de absorcion de
agua en el medio se calculé utilizando la Ecuacion 41,
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W30 Wy

0

W, x100 ()

w =

Donde W, y W, corresponden al peso después de
30 y 0 minutos de tratamiento con la solucion de PBS,
respectivamente.

El analisis de degradacion (%Degradacion) se realizo
mediante modificacion de la norma técnica colombiana
NTC 10271, Norma técnica por la cual se determinan
los efectos de productos quimicos liquidos, incluyendo
el agua en los materiales plasticos. Se cortaron muestras
de cada filme (1.5 x 1.5 cm) las cuales previamente se
pesaron y luego se sumergieron en frascos con 10 ml de
agua destilada cada uno. Las muestras se expusieron al
agua durante un periodo total de 45 dias, y se monitore¢ la
diferencia de peso cada 15 dias. Para esto las muestras se
lavaron con agua destilada y se secaron en horno a 50°C por
2 horas. El porcentaje de degradacion se evalud por la
diferencia de peso del filme antes y después del ensayo
utilizando la Ecuacion 5, donde W y W, corresponden al
peso inicial y final respectivamente.

MXIOO ®)

% Degradacion = W
1

3. Resultados y Discusion
3.1 Materiales de partida

El quitosano obtenido mostré una apariencia blanca
debido a las multiples exposiciones al sol a la que fue
sometida la materia prima durante su proceso de obtencion
y purificacion. Los rayos solares, por causa de radiacion
ultravioleta, son capaces de eliminar por procesos de
degradacion oxidativa a los dobles enlaces de C-C presentes
en los pigmentos carotenoides como la astaxantina y el
[B-caroteno que se encuentran en la quitina y el quitosano.

El grado de desacetilacion del quitosano extraido fue
de 80.72%. Este alto porcentaje de desacetilacion obtenido
indica una gran remocion de grupos acetilo en la estructura
de la quitina extraida, asi como también la gran cantidad de
grupos aminos libres en el quitosano y permite. En el espectro
FTIR del quitosano (Figura 1) se observan las bandas de
los grupos funcionales caracteristicos de la molécula de
quitosano. Se aprecian las bandas correspondientes a los
estiramientos O-H y N-H (3.250-3.600 cm ™), caracteristicos
de alcoholes, aminas y amidas presentes en la estructura del
solido desacetilado. Se observa que esta banda esta centrada
en 3456 cm™ producto de la sobreposicion de las bandas
originadas por los alargamientos y tensiones de los grupos
O-H y N-H presentes!'?. En el espectro se observan también
bandas del estiramiento C-H a 2842 cm™! y otras originadas
por estiramientos C=0 y N-H, caracteristicos de grupos
amido, entre 1.650-1.550 cm™'. La banda caracteristica a
1645 cm™! se relaciona con el grupo C=0 presente en un
grupo amido (I) y la asignada a 1432 cm™' se debe a un grupo
amido (II). La banda de absorcion relativa a deformaciones
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del grupo amino se observa a 1565 cm™!, mientras que la
banda centrada en 1367 cm™' surge de vibraciones del
estiramiento del grupo metil (C-H) presente en el grupo
acetamido (R-NHCOCH,) residual (19.28%), que estd
alli debido a la desacetilacion incompleta de la quitinal'?,
o debido a grupos O-H unidos a los anillos. La banda
observada a 1081 cm™ se debe a la presencia del grupo
piranosico.

Enrelacion al lactosuero usado, el contenido de proteina
obtenido fue de 0.61%. Este resultado se encuentra dentro
del intervalo de concentracion proteinica en lactosuero,
que oscila de 0.2% a 1.1%!"]. El pH de este material es
de 4.0; valor caracteristico de lactosueros provenientes
de la fabricacion de quesos y que depende del proceso de
cuajado de éstos.

3.1.1 Filmes de quitosano/lactosuero

Los filmes obtenidos a partir de quitosano/lactosuero
(Figura 2) mostraron una apariencia amarilla, compacta y
brillante (Figuras 2a, b). Los filmes obtenidos presentaron
algunas rugosidades relacionadas al efecto de la protonacion
incompleta de los grupos aminos interiores con el acido
acético presente en el medio durante la sintesis producen
las rugosidades en los filmes, ademas de la interaccion con
el material acrilico de la placa de Petri (Figura 2c¢).

Durante el secado, el acido acético se evapord mas
rapidamente que el agua, conduciendo a cambios en el pH
del disolvente que podria inducir la separacion de fase entre
los solutos. Segun Ferreira, cuando se preparan peliculas a
pH> 6.5 se forman peliculas heterogéneas y el fenomeno
de separacion de fases se describe como un resultado de
la incompatibilidad entre la proteina de suero de leche y
el quitosano!'+13),

La interaccion entre el acido acético y el quitosano en el
momento de elaboracion de la lamina para el analisis formo
un acetato de quitosano!'®, esta reaccion aporta un cambio
de los picos de los grupos funcionales como se observa en
los espectros FTIR (Figuras 3-5); en general los espectros
de infrarrojo de los filmes obtenidos mostraron la banda
correspondiente a la vibracion O-H entre 3500-3200 cm™.
El pico a 2831 cm™' se asigna al estiramiento vibracional
tipico del enlace C-H!''y el pico localizado a 1691 cm-1 se
debe al estiramiento C=0 (amida I).

La presencia de proteinas de lactosuero origina una
disminucion en la transmitancia en todo el espectro;
principalmente en el intervalo de 2750 - 3613 cm-1 (donde
también absorben enlaces C-H de acidos grasos y grupos
metilos) y 1250-1750 cm-1 (amidas)!™ y una elongacién
bastante pronunciada en estas regiones.

El espesor de los filmes influye significativamente
sobre las propiedades de los mismos. Sin embargo, esto no
ha sido extensivamente estudiado a pesar de que se plantea
que el control del mismo es necesario por su influencia
sobre la mayoria de las propiedades de los filmes, y para
la comparacion entre estas. Se ha reportado influencia del
espesor sobre las propiedades de transporte y mecanicas
de las filmes!'®. El espesor influye sobre la permeabilidad
al vapor de agua de los filmes y cubiertas biodegradables
hidrofilicas. La influencia del espesor sobre las propiedades
opticas también ha sido estudiada. Filmes obtenidos a partir
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Figura 1. Espectro del quitosano obtenido por la desacetilacion de la quitina.

(a)

(©

Figura 2. Aspecto visual de los filmes quitosano/lactosuero. a) Filmes adheridos a las placas de petri. b) Desmoldado del filme. c¢)

Rugosidades o estrias en los filmes.

de quitosano mostraron una apariencia ligeramente amarilla,
oscureciéndose el color a medida que el espesor aumento!!!.

En la Figura 6 se muestra la dependencia del espesor
(Figuras 6a, ¢) y de la densidad (Figuras 6d, f) de los
filmes en funcion de la proporcion de lactosuero (%) y
de quitosano empleados en las sintesis. Se observa que
mayores cantidades de lactosuero conduce a la produccion
de filmes con mayor espesor y densidad. En los filmes
secados durante 4.5y 5.0 h el espesor de los filmes aumentd
con la concentracion de las soluciones de lactosuero usadas
y con el aumento de la concentracion de las soluciones de
quitosano de 1 al 1.5%.

62

En el caso de los solidos obtenidos al secar durante 5.5 h,
se obtuvieron los filmes con mayor espesor, consiguiéndose
obtener laminas con 0.19 mm de espesor. En estos materiales
secos por 5.5 h se observo que en las soluciones al 20%
de lactosuero presentaron un comportamiento parecido
al observado al usar las soluciones mas concentradas de
lactosuero en tiempos de secado de 4.5 y 5.0 h. En relacion
a la densidad, los mayores valores de este parametro se
obtuvieron en los materiales obtenidos al usar las soluciones
mas concentradas de lactosuero. El filme con mayor densidad
se obtuvo al usar soluciones al 40% de lactosuero y al 2%
de quitosano, y tiempo de secado de 4.5 h, obteniéndose un
material con densidad de 0.14 g/cm’.
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Figura 3. Espectros de infrarrojo de los filmes quitosano/lactosuero, obtenidos en el tiempo de secado de 4.5 h (nivel -1). Los valores
de los niveles corresponden al porcentaje de quitosano, proporcion de lactosuero y tiempo de secado, los cuales son mostrados en las

Tablas 1y 2.
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Figura 4. Espectros de infrarrojo de los filmes quitosano/lactosuero, obtenidos en el tiempo de secado de 5.0 h (nivel 0). Los valores de los
niveles corresponden al porcentaje de quitosano, proporcion de lactosuero y tiempo de secado, los cuales son mostrados en las Tablas 1 y 2.
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Figura 5. Espectros de infrarrojo de los filmes quitosano/lactosuero, obtenidos en el tiempo de secado de 5.5 h (nivel 1). Los valores de los
niveles corresponden al porcentaje de quitosano, proporcion de lactosuero y tiempo de secado, los cuales son mostrados en las Tablas 1y 2.

3.2 Solubilidad

En este caso se utiliz6 la solubilidad como una
medida de la integridad de las filmes en un medio acuoso,
generalmente, mayor solubilidad indica menor resistencia
al agua. Esta propiedad afecta la futura aplicacion de
las filmes; por ejemplo, las cubiertas aplicadas sobre los
alimentos de alta humedad deben ser insolubles, mientras
en otras aplicaciones estas deben disolverse facilmente!?”!.
El mayor porcentaje de solubilidad en agua para los filmes
quitosano/lactosuero se obtuvo en el tratamiento con
1,5% de quitosano (Figura 7), proporcion de lactosuero de
30% y 4.5 h de secado (24.6%). El menor porcentaje de
solubilidad se observé con concentracion de quitosano 1.5,
proporcion de lactosuero 40% y 5 horas de secado (7.03%).
De acuerdo al analisis estadistico, la concentracion de
quitosano fue el principal factor que influy6 en la variacion
de los niveles de solubilidad, a medida que se incrementa
la concentracion de quitosano la solubilidad de los filmes
disminuye notablemente.

3.3 Hinchamiento

Elindice de hinchamiento depende del peso molecular
y grado de desacetilacion del quitosano. Cabria esperar un
aumento en el indice de hinchamiento al aumentar el grado
de desacetilacion ya que el contenido del grupo amino
seria mayor. Las cadenas de quitosano presentan grupos
hidréfilos como —NH,,, lo que le confiere una alta afinidad
hacia el agua. El porcentaje promedio de hinchamiento
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de los filmes elaborados varié en intervalo de 11.24 a
62.40%. Este parametro revela el nivel de absorcion de
agua de los filmes y segin Di Pierro et al.?!, el grado de
hinchamiento de los materiales poliméricos depende en gran
medida de la cantidad y la naturaleza de las interacciones
intermoleculares de la cadena. El mayor valor se presento
en el tratamiento 10 (Tabla 2), un filme preparado con
1.5% de quitosano, proporcion de lactosuero 20% y tiempo
de secado de 4.5 horas, mientras que el menor valor de
hinchamiento se presentd en el tratamiento 1, un filme
elaborado con 1% de quitosano, proporcion de lactosuero
20%, tiempo de secado de 4.5 horas. Este comportamiento
podria ser debido en parte a que los puentes de hidrogeno
intramoleculares que se establecen entre los grupos
hidroxilo y los grupos amino son mucho mas fuertes que
los que se establecen entre estos grupos polares y el agual®,
lo cual contribuye con el hinchamiento, sin embargo otros
factores como el didmetro y la solubilidad de los filmes
también pueden contribuir en parte con el hinchamiento de
los materiales. El hinchamiento de los filmes de quitosano
puro preparados a condiciones ambientales es de alrededor
de 173%, sin embargo en este estudio el valor se reduce
notablemente; se ha observado que los métodos de secado
pueden afectar el grado de hinchamiento de los filmes,
por lo general el tratamiento térmico de quitosano lleva a
la formacion de un grupo amida, lo que puede reducir el
numero de grupos hidrofilicos y la consecuente disminucion
del hinchamiento de los filmes*.

Polimeros , 25(1), 58-69, 2015



Sintesis y propiedades de filmes basados en quitosano/lactosuero

3.4 Degradacion

El ensayo de degradacion para los filmes
quitosano/lactosuero se llevd a cabo simulando las
condiciones planteadas en la NTC 1027, mediante la cual se
evalta el nivel de resistencia y degradacion de los materiales
plasticos en agua. La resistencia al agua es una propiedad

0,168

e
=

0,121

Espesor de Filme (mm)

Espesor de Filme (mm)

Espesor de Filme (mm)

importante de degradacion de los filmes para aplicaciones
como la proteccion de alimentos donde la actividad del
agua es altal®!.

En la Figura 8 se observa el porcentaje de degradacion
de cada tratamiento después de 15, 30 y 45 dias. El menor
porcentaje promedio de degradacion registrado en los
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Figura 6. Superficies de respuesta del espesor y la densidad de los filmes en funcion de los porcentajes de lactosuero y de quitosano,

obtenidos por secado a 4.5 h (a,d), 5.0 h (b,e) y 5,5 h (c,f).
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filmes a los 45 dias fue de 29.68% para el tratamiento con Elanalisis de varianza mostro diferencias estadisticamente
concentracion de quitosano 2%, proporcion de lactosuero significativas (P=0.0000) solo para el efecto de la
20% y 4.5 horas de secado. El porcentaje promedio de concentracion de quitosano sobre el nivel de degradacion
mayor degradacion fue de 60.66%, que se presentd en el en agua. Se observa en la Figura 9 la influencia de
tratamiento a concentracion de quitosano 1%, proporcion la concentracion de quitosano sobre el porcentaje de
de lactosuero 30% y 5.5 horas de secado. degradacion. Se puede evidenciar que a concentraciones

By
=

L
=

Solubilidad (%)

Hinchamiento (%)

g
2 e
- 5
i B
: :
e S
=] E
(7] e o

(b)

g g
3 3
= B
2 g
v S

E

ba 5

o, ;
00
(6{-{0‘5‘ P ‘1 1.6 J'S“o kq“\
', - s ol
Va,, W10 12 ot
‘?oi“-znm
(c) (f)

Figura 7. Superficies de respuesta de la solubilidad y del hinchamiento de los filmes en funcion de los porcentajes de lactosuero y de
quitosano, obtenidos por secado a 4.5 h (a,d), 5.0 h (b,e) y 5,5 h (c,f).
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de quitosano de 1%, la degradacion de los filmes es
superior al 50%, mientras que para los filmes preparados
a concentraciones de 2% el porcentaje de degradacion es
menor; esto se debe a que al haber una mayor concentracion
de quitosano el proceso de degradacion es mas lento.

Filmes comestibles compuestos por lactosuero han
sido reportados anteriormente, los cuales se caracterizan
por ser transparentes, proporcionar ciertas propiedades
mecanicas® y como caracteristicas muy importantes
ser enteramente biodegradables y muy usados en varios
tipos de alimentos. Sashiwa et al.’”) estudiaron las tasas
relativas de la degradacion de seis tipos de quitosano con
diferentes grados de desacetilacion (45%, 66%, 70%, 84%,
91% y 95%), e informaron que el quitosano con 70% de
desacetilacion se degrada mas rapidamente.

En la Figura 10 se observan los espectros de infrarrojo
de un filme antes y después de la prueba de degradacion.
En general, el espectro obtenido después de la prueba de
degradacion revela un leve aumento en la transmitancia
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de los grupos funcionales presentes en la composicion
quimica del filme y un cambio en los picos observados.
La banda que se localizaba en la region comprendida
entre 3520-2866 cm™! se ve un poco desplazada a la region
3560-2880 cm ™.

La desaparicion de grupos funcionales al romperse
enlaces presentes en la estructura, producto de la
degradacion del filme se ve evidenciada en la FiguralOb,
en la cual el pico original a 2360 cm™ desaparece por
completo. Asi mismo el desplazamiento y la elongacion un
tanto mas pronunciada de los picos originales 2140, 1640 y
1080 cm™' (Figura 10a) hacia las regiones de 2145, 1636 y
1081 cm™ (Figura 10b) esta influenciado por la ruptura de
enlaces y perdida de atomos en la estructura quimica del
filme. Se observo en la mayoria de los casos que la mayor
degradacion aumenta con el tiempo de exposicion de los
filmes, producto de la desnaturalizacién de las proteinas
y otros componentes de los sélidos o en algunos casos la
agregacion reversible de proteinas y a la auto-asociacion
de polisacaridos presentes en los materiales.
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Figura 8. Porcentaje de degradacion en agua de los tratamientos a 15, 30 y 45 dias.
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Figura 9. Efecto de la concentracion de quitosano sobre la degradacion.
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Figura 10. Espectros infrarrojo de filmes quitosano-lactosuero preparado a concentracion de quitosano 2%, proporcion de lactosuero 0.3
y 5 horas de secado. a) Espectro IR antes de la prueba de degradacion. b) Espectro IR después de prueba de degradacion.
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La obtencion de quitosano con un grado de 6. Dash, M., Chiellini, F., Fernandez, E. G., Piras, A. M., &
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