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RESUMEN

Se realizé un estudio sobre el almidon de maiz cuando éste es oxidado con
Permanganato de potasio ( KMnO4 ) y Dicromato de potasio (K2Cr,0O7), para
verificar como afecta en las diferentes propiedades que éste presenta en las
diversas industrias.

Ademas se estudié la modificacion quimica que sufrid la molécula de almidén
de maiz modificado mediante espectrofotometria infrarroja; relacionando las
absorbancias de las bandas caracteristicas del espectro obtenido. Asi como
también se determiné el efecto de la temperatura y el tiempo en la viscosidad
del almidén modificado, la capacidad adhesiva que se determiné mediante un
ensayo de tension y el tiempo de secado del almidon modificado con los
diferentes agentes oxidantes.

El almidén luego de ser oxidado, fue caracterizado mediante la determinacion
de ciertas reologias como capacidad de hinchamiento, viscosidad aparente y
temperatura de gelatinizacion; a la vez, se evalué la influencia del pH, tiempo de
reaccion y concentracion del agente oxidante, que fueron las tres variables en
estudio, presentandose estadisticamente un disefio experimental 2°.

Segun los resultados obtenidos en este estudio se concluyé que el almidon de
maiz oxidado por los dos tipos de oxidaciones presentd cambios en sus
propiedades; lo que nos indica que el almidén oxidado puede ser una materia
prima utilizada en las diferentes industrias ya que su mejoramiento es relativo

para cada una de ellas.
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1.0 INTRODUCCION

El almidon de maiz y sus derivados, depende de su utilizacion que hoy

en dia tiene en las diferentes industrias lo que permite un desarrollo industrial
por la abundancia de dichas materias y que se espera sean de precio
relativamente bajo.
Es por eso que desde hace mucho tiempo ha sido una de las materias primas
de mayor consumo industrial, por sus diversas aplicaciones en sectores
farmacéuticos, alimenticio, papel, embalaje y etiquetado; por esta razén, se
estudiaron sus propiedades Fisico — quimicas y de adhesividad mediante la
modificacion de su estructura molecular al oxidar el almidon de maiz

Para obtener dichos almidones el proceso de oxidacién debe ser bien
controlado ya que asi se garantiza, con bajo costo y sin dificultades
tecnoldgicas, almidones oxidados con propiedades aceptables.

La oxidacién se lleva a cabo mediante la utilizacién de agentes oxidantes
tales como: Permanganato de Potasio (KMnO,4) y Dicromato de Potasio
(K2Cr207) a diferentes concentraciones y a diferentes pH. (12
Al mismo tiempo se identificaron los grupos carbonilos y carboxilos que se
producen en la molécula una vez ésta se ha hidrolizado para luego ser
oxidada; ya que dependiendo de la cantidad de estos grupos la molécula se

hara mucho mas pesada.
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En esta investigacion se hizo una comparacion entre el almidon sin modificar y
el almidon tratado con cada uno de los agentes oxidantes antes mencionados
para determinar la modificacién estructural que sufre la molécula de almidén en
dicho proceso. Comprobando de esta manera los cambios de las diferentes
variables que presenta como son: temperatura de gelatinizacion, capacidad de

hinchamiento, viscosidad aparente, adhesividad. ().
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2.0 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL.

Comparar el almidéon de maiz con el almidéon modificado cuando es
oxidado con Permanganato de Potasio ( KMnQg,) y Dicromato de Potasio

( KzCFzO7).

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS.

2.2.1. Oxidar el almidén de maiz con los agentes oxidantes seleccionados a
concentraciones de 1%y 10% , pH de 1 y 10 y tiempos de reaccion de
3.5y 5h.

2.2.2. Investigar mediante espectrofotometria IR la modificacion quimica que
sufre la molécula por la aparicién de grupos carbonilos y carboxilos.

2.2.3. Determinar el efecto de la temperatura y tiempo en la viscosidad del
almidén modificado.

2.2.4. Verificar la capacidad adhesiva y el tiempo de secado de los almidones
modificados con diferentes agentes oxidantes.

2.2.5. Caracterizar ciertas reologias como capacidad de hinchamiento,
viscosidad aparente y temperatura de gelatinizacién, de los almidones

oxidados.
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3.0 MARCO TEORICO

3.1 GENERALIDADES

El almidon es la sustancia de reserva alimenticia predominante en las
plantas y proporciona el 70 -80% de las calorias consumidas por los humanos.
Tanto el almidén como los productos de la hidrélisis del almidén constituyen la
mayor parte de los carbohidratos.

Tanto los almidones nativos y los almidones modificados tienen un
numero enorme de posibles aplicaciones tales como: adhesivo, ligante,
enturbiante, formador de pelicula, estabilizante de espumas, gelificante,
humectante y espesante. (1q)

El almidon se diferencia de los demas carbohidratos porque en la
naturaleza se presenta como complejas peliculas discretas (granulos). Los
granos del almidon son relativamente densos e insolubles y se hidratan muy
mal en agua fria. Pueden ser dispersados en agua dando lugar a la formacion
de suspensiones de baja viscosidad que pueden ser faciimente mezcladas y
bombeadas, incluso a concentraciones mayores a 35%. (2

El almidon estd compuesto fundamentalmente por glucosa, aunque
puede contener una serie de constituyentes en cantidades minimas, estas
aparecen a niveles tan bajos que es discutible si son oligoconstituyentes del
almidén o contaminantes no eliminados completamente en el proceso de

extraccion. (12)
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Quimicamente es una mezcla de dos polisacaridos muy similares; la amilosa y
la amilopectina; la amilosa representa del 15 al 20% de la estructura y esta
formada por una secuencia lineal de a-glucosas las cuales se unen entre si a
través de enlaces a1,4-glucosidicos y se representa de la siguiente manera:

(figura 1)

Fig. 1: Estructura de amilosa

Esta fraccion del almiddn es soluble en agua y tiene un peso molecular
que varia de los 150,000 a los 600,000, lo cual indica que debe tener de 1000 a
4000 unidades de a-glucosas unidas. (11)

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

siguiente manera:
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Fig. 2: Estructura de amilopectina.

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

El almidon nativo se utiliza en diversos tipos de industrias y para infinidad de
aplicaciones, proporcionando algunos beneficios tales como:

1. Versatilidad en aplicaciones.

2. Producto grado alimenticio.(14)

Por este motivo se ha investigado como modificar sus propiedades dando
lugar a la formacion o elaboracion de almidones modificados. Esta modificacion,

se hace sobre la estructura, con el fin de variar las propiedades del polimero.12)
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3.2 ALMIDONES OXIDADOS14)

Estos se han utilizado por muchos afios tanto en la industria del papel
como en adhesivos para corrugado y saco multicapa. En la industria papelera
tiene gran aplicacion para encolado externo, en tinta, en prensa, calandria y
recubrimiento, etc.

Entre los beneficios que se pueden obtener de los almidones oxidados
estan:

a. Peliculas transparentes y de reologia estable.

b. Bajo punto de gelatinizacion.

c. Pastas resistentes a la retrogradacion.

d. Viscosidad estable.

e. Incremento de la blancura.

Para lograr estos resultados y a la vez mejorar la calidad, el almidon nativo
es sometido a ciertos procesos ya sea por vias quimicas, fisicas,
microbiolégicas o por una combinacion de ellas. (12

Los agentes oxidantes mas utilizados para este propdsito son: el
permanganato de potasio, bromato de potasio, dicromato de potasio,
hipoclorito de calcio, hipoclorito de sodio y algunas veces también acido
perclérico. (12)

La adicién de almidones oxidados acelera los procesos que toman lugar en
masa y afecta sus propiedades en una forma deseable. El ultimo efecto es

mejoramiento de las propiedades estructurales y mecanica de la masa.14)
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ALIMENTO
Estabilizante, espesante,
desmoldante, encapsulante,
texturizante,
consistente, Sopas, postres,
relleno, embutidos, etc.

PAPEL
Mejora la Resistencia
superficial e interna, la

f exmpl,en:je Q[a[)all lta retencion de finos y
ormacion ae tabletas, cargas minerales, la

espesante de jarabes. formacion de la hoja y
apariencia superficial.

APLICACION DEL
ALMIDON EN EL

SECTOR
PEGAMENTO CARTON
Es empleado como base Es empleado como

para la fabricacién de adhesivo en el proceso de

pegamentos vegetales. manufactura del carton
\ corrugado.

Alta adhesividad.
TEXTIL

Es empleado como encolante
de los hilos de urdimbre para
proporcionarle resistencia a
MINERO los hilos en el telar.

FARMACEUTICO
Es empleado como

COSMETICOS
Es empleado para la
produccion de talcos,
polvos de maquillaje.

En este sector es
empleado como floculante
de la Bauxita, Hierro,
Aglomerante en ladrillos
refractarios.

Fig 3. Esquema de los diferentes usos de almiddon de maiz.
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En adhesivos; estos encuentran su mayor aplicacion como un almidén de
viscosidad baja y estable. Un adhesivo es una sustancia capaz de unir o pegar
dos superficies adheriéndolas con fuerza a cada una de ellas.

El proceso de pegado basicamente consiste en la union de dos
materiales a través de una interfase que posee un espesor menor al de las
superficies que une, este proceso es eficaz si consideramos los siguientes

factores:

a) Afinidad del adhesivo por el material de los objetos que se van a unir.
b) Tendencia del adhesivo a mojar la superficie del material.

c) Tendencia del adhesivo a penetrar la superficie del material.

d) Consistencia y continuidad de la materia adhesiva.

e) Espesor y flexibilidad de la carga adhesiva. ()

Dentro de los sectores industriales que utilizan adhesivos estan:
-Construccion
-Madera y mueble
-Embalaje y etiquetado
-Textiles

-Industria del papel, etc. (g
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3.3 CLASIFICACION DE ADHESIVOS. g)

Existen diferentes variedades de adhesivos que se clasifican de acuerdo
a ciertos parametros.
3.3.1 Por la manera en que operan las fuerzas adhesivas:

- Adhesivos sensibles al disolvente o activada por éste.

- Adhesivos sensibles al calor o termooclusivas.

- Adhesivos sensibles a la presion.

- Adhesivos por reaccion quimica.

3.3.2 Por la naturaleza de sus principales componentes:

- Naturales (almidén).

- Sintéticos.

En el uso de adhesivos naturales, se debe considerar el secado; el cual se
efectua por evaporacién de solventes y la duracién de la evaporacion se le
conoce como “TIEMPO DE SECADQ?”, éste es aquel que necesita los solventes
para su evaporaciéon y depende de la clase de solvente y las condiciones
atmosféricas reinantes. (14

Después de la evaporacion del solvente, el pegamento estd pegajoso
durante algun tiempo; a este lapso se le conoce como “TIEMPO ABIERTO?,
aqui el pegamento tiene todavia pegajosidad, y es aquel durante el cual las
superficies se unen fuertemente al entrar en contacto. Al final el pegado se
efectua por el contacto de dos peliculas consigo mismo una vez transcurrido los

dos tiempos.



34

Cuando hablamos de tiempo abierto, este puede variar segun el pegamento,
asi, para adhesivos de corto tiempo abierto, normalmente se tiene que activar
con calor por el contrario para adhesivos de largo tiempo abierto se efectua el
ensamble (contacto) en frio. (14

Dentro de las muchas propiedades adhesivas que posee el almidon esta la
bioadhesividad, este término es utilizado para describir un fenédmeno que se
relaciona con la capacidad de algunas macromoléculas sintéticas, biolégicas o
hidrocoloidales, de adherirse a tejidos bioldgicos. Este proceso sélo tiene lugar
en presencia de agua.

Esta definicion es probablemente suficiente para identificar el fendmeno de
la simple adhesion. En efecto, todo material puede adherirse a un tejido
biolégico sobre todo a las mucosas, esto se debe a la naturaleza viscosa de la
capa que la recubre.

Teniendo en cuenta que la mayoria, de las vias de administracién de
farmacos estan revestidas de una capa de mucus, surgi6 la idea de aceptar el
fendmeno de adhesion (unidon durante un tiempo suficientemente prolongado
de dos superficies por fuerzas interfaciales de tipo fisico y/o quimico) a la
fijacion de la forma farmaceéutica a una zona concreta del cuerpo, desde donde

se liberara el farmaco. (13,



35

A las correspondientes formas de administracion que se fijan a las mucosas
se les denominan muco adhesivo, siendo su objetivo mantenerse fijadas en el
lugar donde se realiza la liberacion y/o absorcion del farmaco, prolongando el
tiempo de permanencia, a pesar de las circunstancias naturales que se oponen.

Por lo anterior la investigacion basica farmacéutica se centra, desde hace
muchos afos, en la busqueda de nuevas moléculas que den respuestas
terapéuticas a las enfermedades aun por resolver y a las de ultima aparicion.

Por medio de modificaciones estructurales, se intenta lograr acciones
terapéuticas mas selectivas, duraderas y/o con menor intensidad y numero de
efectos colaterales no deseables para el organismo humano.

Todo sistema bioadhesivo debe sus propiedades a la inclusion de un o
varios tipos de moléculas poliméricas que, en condiciones apropiadas, son
capaces de establecer interacciones con la superficie bioldgica, reteniendo asi
la forma liberadora de farmaco.

Entre las caracteristicas que necesita tener un material para que pueda
presentar una capacidad adhesiva apropiada son:

1. Grupos funcionales capaces de formar uniones tipo puente hidrogeno

(- OH, - COOH).

2. Cargas anionicas.

3. Cadenas poliméricas con elasticidad suficiente para poder penetrar a

través de la capa de mucus.

4. Alto peso molecular.
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Entre las macromoléculas que presentan estas caracteristicas, se
encuentran los hidrogeles, éstas son “matrices hidrofilicas”, con capacidad de
hinchamiento cuando son colocadas en un medio acuoso. Normalmente, los
hidrogeles son estructuras que presentan entrecruzamiento, y por ello no se
disuelven en el medio y sélo puede absorber agua. Cuando las drogas son
colocadas dentro de una matriz de hidrogel; el agua es absorbida dentro de la
matriz y las cadenas se relajan permitiendo la liberacion de las moléculas de las
drogas a través de los espacios o canales de la red del hidrogel.

La investigacion y desarrollo que se ha efectuado de las formas
bioadhesivas tiene un particular atractivo debido a que con ellas se intenta

lograr, los siguientes objetivos:

— Localizacion del sistema medicamentoso en una region determinada del
organismo.

— Incremento del tiempo de permanencia del medicamento en dicha region
por disminucién de la velocidad de transito, consiguiendo un aumento
neto del tiempo de efectividad del medicamento.

— Optimizacion de la absorcién por incorporacion de promotores de
absorcion, modificadores de pH, a la forma de administracion.

— Mejoria sustancial en el contacto del farmaco disuelto con la mucosa a

través de la cual se realiza el fendmeno de absorcion.
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— Pueden formularse como sistemas de liberacién prolongada o controlada
de la sustancia activa.

— Posibilidad de administrar sustancias de facil degradacion. (13

3.4 EL ALMIDON COMO AGENTE ESPESANTE. 3

El almidon comercial esta formado por granos en los que se ha retirado
la mayor parte de la humedad; al secarse el grano, las moléculas de almidon se
agrupan mas estrechamente y el grano se encoge. Cuando los granos de
almidén no cocidos ni dafados se colocan en agua fria absorben agua y se
hinchan. Sin embargo la cantidad de agua absorbida y el hinchamiento son
limitados. El pequefio aumento de volumen que tiene lugar en el agua a
temperatura ambiente es una verdadera hinchazén y es reversible. La
cristalinidad y birrefrigencia de los granulos no cambian. La captacion de agua

es exotérmica.

3.5 ESPESAMIENTO O GELATINIZACION. (3,

Los granos de almiddén pueden ser inducidos a hincharse enormemente
calentandolos en mucha agua. Este empastamiento comunmente referido como
gelatinizacion es irreversible.

Naturaleza del proceso. Cuando la energia cinética de las moléculas de
agua en contacto con los granos de almiddn se hace lo suficientemente mayor

como para producir la atraccién entre las moléculas de almidén unidas por
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puentes de hidrogeno dentro del granulo, las moléculas de agua pueden
penetrar al grano de almidén, primero en las areas menos densas y luego que
es elevada la temperatura, en las areas cristalinas. Los dos diagramas de la
figura 4 pueden ayudar a visualizar lo que sucede dentro del granulo de almidén
a medida que se empasta. El diagrama de la izquierda representa la disposicion
compacta de las moléculas de almidon antes que se gelatinice; el de la derecha
representa la estructura menos densa, inflada con agua del almidon
gelatinizado.

La captacion de agua de los granos de almidon comienza a una
temperatura variable de acuerdo con la fuente de almidén. Al ocurrir la
suspensidon lechosa se hace menos opaca y mas traslucida y los granos
hinchados pierden su birrefrigencia e inician el espesamiento del liquido. El
aumento de la traslucidez se debe a que el indice de refraccion de los granos
hinchados es cercano al del agua.

Debido al gran numero de grupos -OH presentes en la molécula de
almidon estos granos pueden absorber grandes cantidades de agua. Dichos
granos hinchados por el agua, se comportan como globos de gelatina elasticos
y fragiles.

Aun cuando los granos han perdido su birrefrigencia y se han hinchado al
maximo, el espesamiento es incompleto debido a que el calentamiento adicional

de la suspension resulta en un espesamiento adicional.
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Los granos de almidén gelatinizados pueden secarse, pero no regresan a

su condicion original.

Fig. 4 Granulo de Almidon

3.6 EFECTO DE LA TEMPERATURA. (3)

Entre mas grandes los granos, tienden a hincharse a menores
temperaturas. El aumento de la viscosidad al calentarse una suspension de
almidén en agua, es una forma conveniente de evaluar el progreso de
empastamiento.

El intervalo en la temperatura de gelatinizacién varia con los diferentes
almidones, asi el almidon de trigo como el de maiz, necesita calentarse a una
mayor temperatura antes de espesar, a diferencia de los demas.

El almidon de maiz necesita calentarse a una mayor temperatura antes
de espesar. La gelatinizacion es completa en la mayoria de almidones a una

temperatura no mayor de 95 °C (203 °F).
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A medida aumenta la temperatura y transcurre el tiempo, hay un
aumento de viscosidad, pero hay un momento aproximado a 95°C que la
viscosidad es constante, por tanto al disminuir la temperatura y aumentar el
tiempo la viscosidad aumenta (ver figura 7).

Cuando el almidon se calienta hasta ebullicion el empastamiento es
completo. Una vez los granos de almidén se han empastado completamente,
debe evitarse el movimiento innecesario, puesto que la manipulacion en este
estado rompe los granulos hinchados en fragmentos mas pequefios y adelgaza
la pasta.

Los granos de almidén que han gelatinizado pueden secarse (pero no
regresa a su estado original), los granos secos empastados retienen la

capacidad de reabsorber grandes cantidades de agua.



CAPITULO IV

DISENO METODOLOGICO
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4.0 DISENO METODOLOGICO.

4.1 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA.
Se realizé en las diferentes bibliotecas de: Facultad de Quimica vy
Farmacia, Facultad Multidisciplinaria de Occidente de la Universidad de El

Salvador, Universidad Catolica de Occidente (UNICO), Internet.

4.2 INVESTIGACION DE CAMPO.

El tipo de estudio que presenta este trabajo de graduacién segun el
tiempo de ocurrencia de los hechos, es de tipo prospectivo y segun el analisis y
alcance de los resultados, es de tipo experimental del cual se derivan dos
hipotesis las cuales son:

Hipotesis Nula: el almidon al ser oxidado con Permanganato de potasio
(KMnOy4) y Dicromato de potasio (K2Cr.O7) a concentraciones de 1% y 10% pH
de 1 y 10; tiempo de reaccion de 3.5 h y 5 h se le modificaran las propiedades
tales como: estructura molecular, adhesividad y tiempo de secado, viscosidad
aparente, temperatura de gelatinizacion y la capacidad de hinchamiento.

Hipotesis Alternativa: Al oxidar el almidén con Permanganato de potasio
(KMnOy,) y Dicromato de potasio (K2Cr207) a concentraciones de 1% y 10% no

se modifican ninguna de sus propiedades.
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4.3 INVESTIGACION DE LABORATORIO.

Para la obtencion del almidon de maiz oxidado, se realizé con dos
reacciones quimicas para lo cual se prepararon 16 muestras de 50.0 g de
almidon en 250 mL de agua, para cada agente oxidante.

La oxidacién de almidon se llevo a cabo con permanganato de potasio y
dicromato de potasio, los cuales tienen la caracteristica de ser agentes oxidante
fuertes.

En dicha obtencion se definieron 3 variables principales las cuales son:
Concentracién de agente oxidante (1% y 10% ).

Tiempo de reaccion (3.5h y 5h)

pH ( 1y 10).

A las cuales se les aplico un estudio estadistico, ya que presentan un disefio
experimental 23 aplicando el Algoritmo de Yates para evaluar las
caracteristicas reoldgicas que presento el almidén modificado.

La investigacion experimental se realiz6 en los laboratorios de Quimica y
Farmacia, Laboratorio de la Escuela de Ciencias Quimicas y el Laboratorio de
Empaque y Embalaje de la Escuela de Ingenieria de la Facultad de Ingenieria 'y

Arquitectura de la Universidad de EIl Salvador.
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Fig. 5 Diagrama de trabajo para el permanganato de potasio donde x, es el pH; y, es el tiempo de reaccion; z es la

concentracion del agente oxidante. Todas las muestras se realizaron por duplicado.



Muestra
Suspension de almidon
(50.0g en 150 mL)

45

> 35h ]

——pH Alcalino (10) —

— »35h T ]

KQCI’207

KzCF207

K20r207

KQCI’207

KQCI’207

KzCF207

K20r207

KQCI’207

1%

10%

1%

10%

1%

10%

1%

10%

[Z]

[yl

[yz']

[x]

[xZ']

[xy]

[xyz']

Fig. 6 Diagrama de trabajo para el dicromato de potasio donde x, es el pH; vy, es el tiempo de reaccion; z es la

concentracion del agente oxidante. Todas las muestras se realizaron por duplicado.



4.3.1 METODO PARA LA OBTENCION DEL ALMIDON OXIDADO CON KMnO,

EN MEDIO ACIDO ).

Preparar una suspension de 50 gramos de almidon en 150 mL, de agua
destilada, el pH es ajustado a 1.0 por la adicion de H,SO, 2 N. Afadir la
solucion de KMnO4 1% gota a gota durante 15 minutos bajo agitacion continua
manteniendo la temperatura a 30° C, el pH 1 se mantiene con la adicion de
H.SO4 2 N. El diéxido de manganeso se forma después de varios minutos con
la primera adicion de KMnO4 1%. El i6n reactante procede bajo una completa
decoloracién de la suspension después de agregar 50 mL de K;S,0s. Para este
caso, en 5 h o 3.5 h. El almidén oxidado es recolectado por filtracion, lavado
con agua destilada y posteriormente con acetona, y se seca por 2 h a 60° C.

De igual manera se procede con KMnO4 al 10%, K2Cr,07 al 1%, K,Cr,07

al 10%.
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4.3.2 METODO PARA LA OBTENCION DEL ALMIDON OXIDADO CON KMnO,

EN MEDIO ALCALINO g).

Preparar una suspension de 50 g de almidén en 150 mL de agua
destilada, en un bafio de agua helada de 2 a 4° C y afadir NaOH 25% hasta
que la suspension tenga un pH de 10. La solucion de KMnO4 al 1% es
adicionada gota a gota por 50 minutos mediante una bureta.

El pH constantemente se mantiene en la mezcla de reaccioén por adicidon
intermitentemente de NaOH 25% durante el tiempo de reaccion. Para este
caso, 5 h 0 3.5 h. El pH puede ser ajustado a 3 con HS,04 2N, el K»S,05 se
adiciona para convertir el MnO, a sulfato de manganeso, y se adiciona mas
acido para mantener constante el pH. El almidén oxidado blanco es lavado y
secado por 2 h a 40° C.

De igual manera se preparan las muestras con KMnOy4 al 10%, K,Cr,07

al 1%, K2Cr207 al 10%.
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4.3.3 IDENTIFICACION DE LOS GRUPOS CARBONILOS Y CARBOXILOS

1.

POR ESPECTROFOTOMETRIA INFRAROJO. (7

Pesar 1.0 + 0.1 mg de muestra finamente triturada para mezclar
intimamente con unos 100.0 mg de polvo de bromuro de potasio

desecado.

La mezcla se tritura en un mortero de agata.

. Luego se comprime en un troquel especial a una presion de 700 a 1000

Kg. /cm? para obtener un disco transparente.
(Se pueden obtener mejores resultados si se forma el disco en el vacio

para eliminar el aire ocluido).

Colocar el disco en el haz del instrumento para su analisis
Espectroscopico. Los espectros resultantes a menudo presentan bandas

a 345y 1640 cm™ (2,9 y 6,1 um) debido a las humedades absorbidas.
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ESTUDIO DEL EFECTO DE LA TEMPERATURA'Y TIEMPO EN LA

VISCOSIDAD DEL ALMIDON MODIFICADO.

Se prepara una suspension de almidon modificado al 10% y se calienta la

muestra a una temperatura entre 65 — 95 °C, a diferentes tiempos por ejemplo,

0,10, 20

Yiecosidad (¢p)
a

Figura 7.

, 30, 40, 50, 60, 70 minutos.

65 75 85 05— 05 85 75 65 55
Temperatura [*C)

Cambios en la viscosidad durante el calentamiento, mantenimiento y

enfriamiento de la pasta de almidon.
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4.3.5. ENSAYO DE TENSION ).

Se realiza con la ayuda de un equipo que determina la fuerza necesaria
para separar dos superficies pegadas con el material adhesivo, dando la carga
soportada a la tension y el desplazamiento de la capa adhesiva antes de la

ruptura.

Equipo

La maquina utilizada en este caso es el tipo HT-9102, marca HUNG-TA.
(Ver Anexo 4).

La distancia entre ambas mandibulas debe ser de 180 + 5mm. El
mecanismo medidor y registrador es una computadora dotada de un software
llamado Rubber Testing Program, creado por la compafia HUNG — TA, que
provee la fuerza (carga) ejercida a la unién adhesiva, en kilogramos (Kg), vy el
desplazamiento de la unién adhesiva antes de romperse, en milimetro (mm).
Ademas, esta dotada de un transductor, el cual convierte una sefal fisica en
una sefal eléctrica.

Procedimiento: (Ver Figura 8)

1) Cortar 15 tiras de papel bond base 20 con dimensiones de 137.0mm x
25.4mm.

2) Aplicar el engrudo en una longitud de unién del segmento de 20.0mm., para
obtener una longitud total de la muestra de 254mm., con un area de union

adhesiva de 508mm? se deja secar.
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3) Pre-Acondicionamiento de muestra
Humedad: 25% HR (humedad relativa)
Temperatura: 20°C

Tiempo: 2h

3.1) Acondicionamiento

Humedad: 50% HR

Temperatura: 23°C

Tiempo: 6h
4) Colocar los extremos de los segmentos pegados en las mandibulas de la
maquina, dejando una distancia de 180.0 £ 0.5 mm entre ambas mandibulas;
ajustando muy bien la muestra.

5) Dejar funcionar la maquina hasta obtener los resultados.
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137 mm

A |
20mm< 254 mm

Figura 8. Esquema de las dimensiones para las muestra del ensayo de tesion y
tiempo de secado; donde se muestra la longitud total de la muestra
de 254 mm. [137mm + (137mm — 20mm) = 254 mm].

Nota: Esta figura no se encuentra a escala. El area correspondiente a la letra

“A”, esta cubierta por adhesivo.
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TIEMPO DE SECADO (.

Con la siguiente determinacion se evalua en que tiempo se cumple la

funcion de pegado entre dos superficies y queden unidas entre si.

Procedimiento: (Ver Figura 8).

1-

Cortar 20 tiras de papel bond base 20 con dimensiones (137.0 x 25.4)
mm.

Aplicar el adhesivo en una longitud de unién de segmento de 20mm,
para obtener una longitud total de la muestra de 254mm, con un area
adhesiva de 508mm?>.

Dejar secar cada una de las muestras y medir el tiempo en que las
superficies queden completamente unidas.

Ajustar la muestra ubicando los extremos de los segmentos pegados en
las mandibulas de la maquina, dejando una distancia de 180mm entre
ambas mandibulas.

Dejar funcionar la maquina hasta obtener los resultados.

Nota: Para determinar el tiempo en el paso (3), se realiza una prueba de

tension cada 5 minutos para las muestras de almidon modificado y almidén

de maiz sin modificar obteniéndose como tiempo de secado o6ptimo, el

momento en que se mantuvo constante , la fuerza necesaria para separar

las superficies pegadas.
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4.3.7. DETERMINACION DE CAPACIDAD DE HINCHAMIENTO. (5

Pesar 10 g de almidén y colocarlos en un beaker de 250 mL adicionar
agua destilada con la ayuda de una bureta de 50 mL; agitar mecanicamente y
determinar el volumen gastado de agua destilada hasta que el almidon pierda

su comportamiento reolégico como polvo. (s)

Calculos:

Peso de agua imbibida.
Capacidad de hinchamiento = x 100
Peso de sustancia que la imbibe

4.3.8. DETERMINACION DE LA VISCOSIDAD APARENTE ().

La viscosidad aparente se determina en un viscosimetro Modelo VT - 01,
marca Haake Alemania con la utilizacion de una spinter N° 5. Se prepara la
suspension de almidon al 10.0% colocandola en un bafio de vapor vy llevar a
temperatura de 35° C con un pH=7.

La viscosidad aparente del almidén de maiz sin oxidar es de 60 cp a

35°C.
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4.3.9. DETERMINACION DE TEMPERATURA DE GELATINIZACION ).

Preparar 100 mL de una suspension al 8 % de almidon en beaker de 250
mL colocarlo en hot plate, con agitacion mecanica y determinar la temperatura
cuando el almidon se ha gelatinizado.

Los valores de temperatura de gelatinizacion para el almidon de maiz sin

modificar son de 62 a 74° C. (4

4.3.10 EVALUACION DE LA INFLUENCIA DE PH, TIEMPO DE REACCION Y
CONCENTRACION DEL AGENTE OXIDANTE PARA OBTENER
ALMIDON OXIDADO UTILIZANDO EL ALGORITMO DE YATES PARA EL
DISENO EXPERIMENTAL 2° (1o).

UNIVERSO: El universo del presente trabajo estuvo conformado por el almidén
de maiz comercial.

MUESTRA DE TRABAJO: Las muestras utilizadas en el trabajo seran las
obtenidas al oxidar el almidon de maiz con dos agentes oxidantes como
permanganato de potasio y dicromato de potasio al 1% y 10%, a pH alcalino y
acido y tiempo de reaccién de 3.5 hy 5 h.

La obtencién de dichas muestras estara sujeta a una serie de variables. Cada
una de las muestras sera clasificada adecuadamente para guardar con esto un
orden en el analisis, se optd por asignarle a cada muestra una consonante que
la hara identificable en cada una de las determinaciones a las que seran

sometidas, las cuales presentan el disefio experimental 2°
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4.3.11 DISENO ESTADISTICO (1.

El analisis de los resultados a obtener en la viscosidad aparente, temperatura
de gelatinizacion y capacidad de hinchamiento se realizaron para las muestras
que representen una diferencia considerable para las variables en estudio.

Los resultados obtenidos se analizaran haciendo las comparaciones entre cada
una de las variables antes mencionadas para verificar cual de estas influyen
mas en el proceso de oxidaciéon de acuerdo a cada uno de los agentes
oxidantes.

4.3.12 ALGORITMO DE YATES PARA EL DISENO 2%,

Consiste en una tabulacion de los datos del experimento. Al utilizar este
algoritmo, primero se construye una tabla de las combinaciones de tratamientos
y los correspondientes totales de tratamiento, en un orden estandar. Por orden
estandar se entiende que cada factor se introduce uno a la vez combinandolo
con todos los niveles de los factores que estan por encima de él. Es asi como el
orden estandar de un disefio 2% es (1), X, y, Xy, mientras que para un disefio 2°
es (1), X, ¥, Xy, , Xz, yz, Xyz, y para un disefio 2* es (1), X, y, Xy, z, Xz, yz, Xyz,a,
Xa, ya, Xya, za, xza, yza, Xyza. A continuacién se efectua el procedimiento
siguiente de cuatro pasos:

1. Se etiqueta la columna adyacente (1). Las entradas en la mitad superior
de esta columna se calculan sumando las respuestas en pares
adyacentes. Las entradas de la parte inferior de esta columna se
calculan cambiando el signo de la primera entrada de cada par de las

respuestas originales y luego sumando los pares adyacentes.
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2. Se etiqueta la columna adyacente (2). La columna (2) se construye con
las entradas de la columna una (1), siguiendo el mismo procedimiento
utilizado para generar la columna (1). El proceso continua hasta que se
han construido k columnas. La columna (k) contiene los contrastes
designado en los renglones.

3. Se calcula la suma de los cuadrados para los efectos elevando al
cuadrado cada entrada de la columna k y dividiéndolo entre n2*,

4. Se calcula las estimaciones de los efectos dividiendo cada entrada de la

columna k entre n2<".

En la tabla 1 se ilustra el analisis de una serie de datos empleando el Algoritmo

de Yates.
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TABLA1. ALGORITMO DE YATES APLICADO AL DISENO EXPERIMENTAL

2° PARA LAS CARACTERISTICAS REOLOGICAS.

Sumade Estimaciones de
Combinaciones cuadrados los efectos
de tratamientos Respuesta (1) (2) (3) Efecto (columna 3)? columna 3
n2® (n2?%)
(1) 16 38 85 177 Total -- --
X 22 47 92 27 X 45,5625 3.375
Y 20 44 13 13 Y 10.5625 1.625
XY 27 48 14 11 XY 7.5625 1.375
Z 21 6 9 7 Z 3.0625 0.875
XZ 23 7 4 1 xXZ 0.0625 0.125
YZ 18 2 1 -5 YZ 1.5625 -0.625
XYz 30 12 10 9 XYZ 5.0625 1.125




CAPITULO V

RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 ANALISIS ESPECTROFOTOMETRICO INFRAROJO DE LA
MOLECULA POR LA APARICION DE GRUPOS CARBONILOS Y

CARBOXILOS (17).

Los espectros obtenidos en la oxidacion del almidon de maiz con el
permanganato de potasio (KMnO,) y dicromato de potasio (K2Cr,O7) muestran
bandas caracteristicas de grupos funcionales en la region infrarroja de 4000 a
400 cm ™,

Para saber si la molécula sufri6 cambios, se utilizdo la Relacion de
Absorbancia, pasando rectas de cresta a cresta y una recta perpendicular a
ésta con el pico mas alto como se muestra en la figura 9. Luego se determind

la relacion con la siguiente formula:

FORMULA:

Relacién de Absorbancia = A (1655cm ) mm C = O / A (3450cm ') mm O-H

Donde:
A (1655) = Absorbancia de la banda de C=0, medida en milimetros.

A (3450) = Absorbancia de la banda de O-H, medida en milimetros.
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Absorbance

0.3+

0.2+
0.1+
0.0

. . A S B S
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Fig. 9 Espectro Infrarrojo de una muestra de almidén oxidado.

Ejemplo: Para la figura 10, ( ver anexo 2) espectro IR del almidén de maiz
oxidado con permanganato de potasio1%, muestra (x), a pH 1 y tiempo de

reaccion 3.5 h.

15
A= = 0.3125
48
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Tabla 2. Resultados que muestran la modificacion que sufrid la molécula de

almidon de maiz oxidada con permanganato de potasio.

MUESTRA A aessem MM | A zasoem HMM | RA = A (16s5em YA @asoem )

Almidon sin modificar 17 70 0.2428
X 15 48 0.3125

y 15 47 0.3191

Xy 18 54 0.3333

yz 15 43 0.3488

Xy 15 49 0.3061

zy 15 47 0.3191

z 15 48 0.3125

Xyz 14 48 0.2916

En la tabla anterior segun los resultados obtenidos de RA, se observa que
hubo una modificacion en la estructura del almidon de maiz oxidado ya que los
valores son mayores con respecto al almidon de maiz sin modificar. El valor
mas bajo es para la muestra xyz, es decir que ha cambiado la presencia de
C=0 con respecto a los O-H, presentando una mayor oxidacion las demas

muestras (yz).
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TABLA 3. Resultados que muestran la modificacién que sufrié la molécula de

almidén de maiz oxidada con dicromato de potasio.

MUESTRA

1
A (1655cm )MM

1
A (3a50cm )MM

RA=A (1655cm_1)/A (3450cm_1)

Almiddn sin modificar 17 70 0.2428
X 14 50 0.2800

y 14 51 0.2745

Xy 18 48 0.2916

yz’ 13 45 0.2888

Xy 18 45 0.400

z'y 15 51 0.2941

z 14 48 0.2916

xyz’ 14 46 0.3043

Con el agente oxidante K,Cr,O7 , se advierte modificacion en la estructura de la

molécula de almidén pero en menor grado comparado con el almidén de maiz

sin oxidar. El valor mas bajo es para la muestra y, siendo el valor mas alto la

muestra xy .
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5.2. EFECTO DE LA TEMPERATURA'Y EL TIEMPO EN LA VISCOSIDAD DEL

ALMIDON MODIFICADO. 3

Tabla 4. Resultados obtenidos de las medidas de viscosidad vrs temperatura

para el almidén de maiz sin modificar:

Temperatura Replica l Replica 2 Promedio
65 20 20 20
75 18 22 20
85 35 45 40
95 90 90 90
95 90 90 90
85 90 100 95
75 95 95 95
65 110 120 115

Yiscosidad en Funcidn del Tiempo v la Temperatura

Tiempo (rmin}

140 T v = T T v T T .
10 20 30 40 50 &0 ra =3u]
120 4

100 A

Viscosidad {cp)
o ]
] (]

i
[}
I

Ind
(]
I

[
I

— 33 T T T T T T T T T T T T T
65 75 85 95 — 05 85 =) G5
Temperatura (°C)

Grafica 1. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad vrs

temperatura para el almidon de maiz.
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5.2.1 RESULTADOS DEL ANALISIS DE LAS MUESTRAS DE ALMIDON DE

MAIZ OXIDADAS CON PERMANGANATO DE POTASIO.

Tabla 5. Resultados obtenidos de la muestra de almidén de maiz oxidadas con

permanganato de potasio 1%, pH 1y tiempo de reaccién de 3.5 h,

muestra (1)

Temperatura Replica 1l Replica 2 Promedio
65 50 30 40
75 50 50 50
85 70 80 75
95 70 70 70
95 70 70 70
85 65 75 70
75 80 84 82
65 90 80 85

Viscosidad en Funcidn del Tiempo y la Temperatura

100 - I © =n

80

B0

Viscosidad (cp)

40 4

20+

Tiempo (min}

4N

T
an

T T 0 v -
Fa in Ei

./V_’.

u g5 I 75

==

g5 —W oz

Temperatura "C

g5 75 BS

Grafica 2. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad vrs

temperatura para el almidén de maiz oxidadas con permanganato de

potasio 1%, pH 1y tiempo de reaccion de 3.5 h.
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Tabla 6. Resultados obtenidos de la muestra de almidon de maiz oxidadas con
permanganato de potasio 10%, pH 10 y tiempo de reaccién de 3.5 h,

muestra (xz).

Temperatura Replica 1 Replica 2 Promedio
65 50 50 50
75 55 55 55
85 35 35 35
95 35 35 35
95 40 40 40
85 45 45 45
75 45 45 45
65 65 65 65

Viscosidad en Funcidn del Tiempo y la Temperatura

Tiempo {(min}
100 T T r T T T T T T T T T T T g
10 - 20 a0 40 &0 G0 Fo 20

S0

Viscosidad (cp)
o
(]

ET g

20+

B5 75 85 95— 495 85 Fi=] =3
Temperatura ("C}

Grafica 3. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad vrs
temperatura para el almidén de maiz oxidadas con permanganato de

potasio 10%, pH 10 y tiempo de reaccion de 3.5 h.
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Tabla 7. Resultados obtenidos de la muestra de almidon de maiz oxidadas con

permanganato de potasio 1%, pH 10 y tiempo de reaccién de 3.5 h,

muestra (x).

Temperatura Replica 1 Replica 2 Promedio
65 20 30 25
75 54 40 47
85 40 46 43
95 43 43 43
95 43 43 43
85 85 85 85
75 80 90 85
65 86 88 87
Viscosidad en Funcion del Tiempo ¥ la Temperatura
100 T T T T Tie.rlnpu (I.-nin} T T T T T T
0 20 20 40 50 G0 o g0
&0 4
=
ER
=
3
g 40 =
=
20 4
o+ : . .
B3 ¥a 53 93 93 53 73 B3

Temperatura (°C)

Grafica 4. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad vrs

temperatura para el almidén de maiz oxidadas con permanganato de

potasio 1%, pH 10 y tiempo de reaccién de 3.5 h.
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Tabla 8. Resultados obtenidos de la muestra de almidon de maiz oxidadas con
permanganato de potasio 10%, pH 1y tiempo de reaccién de 3.5 h,

muestra (z).

Temperatura Replica 1 Replica 2 Promedio
65 10 20 15
75 20 20 20
85 25 15 20
95 25 25 25
95 25 25 25
85 50 50 50
75 60 60 60
65 70 70 70

Viscosidad en Funcion del Tiempo y la Temperatura

10 - 20 30 40 a0 60 70 g0

70 4
k)
= 50
z
[=1
[X}
2
= 30 4
1':' __83 T T T T T T T
B5 75 a5 a5 95 a5 75 65

Temperatura (*C)

Grafica 5. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad vrs
temperatura para el almidén de maiz oxidadas con permanganato de

potasio 10%, pH 1y tiempo de reaccion de 3.5 h.
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Tabla 9. Resultados obtenidos de la muestra de almidon de maiz oxidadas con
permanganato de potasio 10%, pH 1y tiempo de reaccion de 5 h,

muestra (yz).

Temperatura Replica 1 Replica 2 Promedio
65 35 45 40
75 55 45 50
85 70 80 75
95 70 70 70
95 70 70 70
85 62 58 60
75 82 82 82
65 85 85 85

Viscosidad en Funcion del Tiempo ¥ la Temperatura
Tiempo (min)
100 T T T ¥ T T T T r T T T T T T
10 - 20 30 40 a0 (=1] ¥ 20

S0

B0

Viscosidad (cp)

40

0 + 1

53 I Ta I g3 I EIS—IPEIS I 85 I ¥a I 55
Temperatura ("C)
Grafica 6. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad vrs

temperatura para el almidén de maiz oxidadas con permanganato de

potasio 10%, pH 1y tiempo de reaccion de S h.
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Tabla 10. Resultados obtenidos de la muestra de almidon de maiz oxidadas
con permanganato de potasio 1%, pH 1y tiempo de reaccion de 5 h,

muestra (y).

Temperatura Replica l Replica 2 Promedio
65 42 38 40
75 40 50 45
85 55 55 55
95 50 60 55
95 55 55 55
85 40 50 45
75 65 55 60
65 85 85 85

Viscocidad en Funcion del Tiempo y la Temperatura

Tiempo {min}
110 T T T : T T T T T T T T T T T
10 - 20 an 40 a0 B0 T0 a0

90 4

70

e | / )

3o+

Viscosidad (cp)

ES EE] g5 95 —w95 85 75 ES
Temperatura ("C)

Grafica 7. Resultado grafico de las medidas de viscosidad vrs temperatura para
el almidén de maiz oxidadas con permanganato de potasio 1%, pH

1y tiempo de reaccion de 5 h.
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Tabla 11. Resultados obtenidos de la muestra de almidon de maiz oxidadas
con permanganato de potasio 1%, pH 10 y tiempo de reaccion de

5 h, muestra (xy).

Temperatura Replical Replica 2 Promedio
65 20 10 15
75 35 35 35
85 45 45 45
95 75 75 75
95 75 75 75
85 85 75 80
75 95 95 95
65 100 100 100

Viscosidad en Funcion del Tiempo y la Temperatura
Tiempo {min}

0 10 ©20 30 40 50 60 70 a0

a0

70 A

=0 A

Viscosidad (cp)

30 4

10

5 75 85 95 — 95 83 T3 S
Temperatura ("C)

Grafica 8. Resultado grafico de las medidas de viscosidad vrs temperatura para
el almidén de maiz oxidadas con permanganato de potasio 1%, pH

10 y tiempo de reaccion de 5 h.
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Tabla 12. Resultados obtenidos de la muestra de almidon de maiz oxidadas
con permanganato de potasio 10%, pH 10 y tiempo de reaccion de

5 h, muestra (xyz).

Temperatura Replica 1 Replica 2 Promedio
65 20 10 15
75 25 25 25
85 30 20 25
95 30 30 30
95 30 30 30
85 35 35 35
75 40 44 42
65 47 42 45

Viscosidad en Funcion del Tiempo ¥ la Temperatura

Tiempo {min}
110 T T T T T T T T T T T T T T T
10 - 20 30 £0 50 B0 Fa 20

a0

70

S0+

Viscosidad (cp)

30 A

1w+

B5 75 85 895 — w95 85 75 65
Temperatura ("C})

Grafica 9. Resultado grafico de las medidas de viscosidad vrs temperatura para
el almidén de maiz oxidadas con permanganato de potasio 10%, pH

10 y tiempo de reaccion de 5 h.
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MUESTRAS DE ALMIDOH DE MAIZ OXIDADAS COH PERMAHGAHATO DE POTASIO

Tiemnpo (min |
120

100

a2
=
1

Viscosidad cp
[=7]
(w1

a T T T T T T T
65 74 85 95 — 95 85 74 65

Temperatura C

—d—Muestra 1 —B— Muestra KZ Muestra X
—x— hluestra 7 huestra ¥ Z —e— hluestra v
Muestra XWZ Muestra de Almidon

—+— Muestra XY

Grafica 10. Comparacion grafica de las medidas de viscosidad vrs temperatura
para todas las muestras de almidon oxidadas con permanganato

de potasio.

Como se puede observar en las muestras de almidon de maiz oxidadas con
permanganato de potasio siguen la misma tendencia de la curva del almidén de
maiz sin oxidar, sin embargo la viscosidad desciende notablemente comparada
con el almidén de maiz, excepto en la muestra yz que presenta un
comportamiento diferente. Posiblemente por que ella presenta un nivel bajo de

oxidacion.
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5.2.2 RESULTADOS DEL ANALISIS DE LAS MUESTRAS DE ALMIDON DE

MAIZ OXIDADAS CON DICROMATO DE POTASIO.

Tabla 13. Resultados obtenidos de la muestra de almiddn de maiz oxidadas

con dicromato de potasio 1%, pH 10 y tiempo de reaccién de 3.5 h,

muestra (x).

Temperatura Replica 1l Replica 2 Promedio
65 45 35 40
75 40 50 45
85 58 52 55
95 55 55 55
95 65 55 60
85 55 70 65
75 65 65 65
65 72 78 75

Viscosidad (cp)

100

S0

B0

40 -

20

Viscosidad en Funcion del Tiempo v la Temperatura

10

+ &

T .
20

30

Tiempo (min}

40

a0

60

o

g0

ES

7a

85

95 ———a5
Temperatura ("C)

85

e

ES

Grafica 11. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad

potasio 1%, pH 10 y tiempo de reacciéon de 3.5 h.

vrs temperatura para el almidon de maiz oxidadas con dicromato de
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Tabla 14. Resultados obtenidos de la muestra de almiddn de maiz oxidadas

con dicromato de potasio 10%, pH 1y tiempo de reaccién de 3.5 h,

muestra (2).

Temperatura Replica 1l Replica 2 Promedio
65 70 90 80
75 75 65 70
85 80 86 83
95 86 80 83
95 83 83 83
85 100 110 105
75 105 105 105
65 95 85 90

110 4

Viscosidad (cp)

a0 A

30

Viscosidad en Funcion del Tiempo y la Temperatura

Tiempo (min}

a0 4

70 A

+{

T T T T T T T

10 - 20 30 40 a0 60 70 g0

"~

B5 75 g5 93— 93 g5 75 B5
Temperatura {"C}

Grafica 12. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad

vrs temperatura para el almidon de maiz oxidadas con dicromato de

potasio 10%, pH 1 y tiempo de reaccion de 3.5 h.
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Tabla 15. Resultados obtenidos de la muestra de almiddon de maiz oxidadas
con dicromato de potasio 10%, pH 10 y tiempo de reaccion de 3.5 h,

muestra (xz’).

Temperatura Replica 1l Replica 2 Promedio
65 80 80 80
75 85 75 80
85 70 70 70
95 90 70 80
95 80 80 80
85 85 95 90
75 100 100 100
65 95 105 100

Viscosidad en Funcion del Tiempo y la Temperatura

Tiempo (min}

10 - 20 30 a0 an 60 in a0
110 1

[iu]
]
1

Vistosidad (cp)
-]
=

a0 A

30+ : . : : : . :
ES 75 85 95— 05 a5 b= B5
Temperatura {"C})

Grafica 13. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad
vrs temperatura para el almidén de maiz oxidadas con dicromato

de potasio 10%, pH 10 y tiempo de reaccion de 3.5 h.
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Tabla 16. Resultados obtenidos de la muestra de almiddon de maiz oxidadas

con dicromato de potasio 1%, pH 1y tiempo de reaccion de 3.5 h,

muestra (1).

Temperatura Replica 1l Replica 2 Promedio
65 65 75 70
75 75 85 80
85 85 85 85
95 95 85 90
95 90 90 90
85 115 125 120
75 120 100 110
65 115 105 110

Viscosidad en Funcion del Tiempo v la Temperatura

Tiempo {min}

140 T T

20

a0

o

10 - 20
120 4
a
=)
=
= 100 4
]
=]
8
=
80 1
B0+ :
ES 75

==

95— pe0s

Temperatura ("C)

b

Grafica 14. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad

vrs temperatura para el almidon de maiz oxidadas con dicromato

de potasio 1%, pH 1y tiempo de reaccion de 3.5 h.
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Tabla 17. Resultados obtenidos de la muestra de almiddon de maiz oxidadas

con dicromato de potasio 10%, pH 1y tiempo de reaccién de 5 h,

muestra (yz’).

Temperatura Replica l Replica 2 Promedio
65 11 9 10
75 20 10 15
85 30 40 35
95 45 45 45
95 45 45 45
85 50 60 55
75 60 60 60
65 60 60 60

o

Viscosidad en Funcion del Tiempo v la Temperatura

Tiempo (min)

B0

20 A

40

30 A

Viscosidad (cp)

20 A

10 +

10

20 30

40 a0

7o

20

i

B5

75 g5

95— P93
Temperatura (°C)

75

Grafica 15. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad

vrs temperatura para el almidon de maiz oxidadas con dicromato

de potasio 10%, pH 1y tiempo de reaccion de 5 h.
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Tabla 18. Resultados obtenidos de la muestra de almiddon de maiz oxidadas

con dicromato de potasio 1%, pH 1y tiempo de reaccion de 5 h,

muestra (y)

Temperatura Replica 1 Replica 2 Promedio
65 15 15 15
75 20 30 25
85 45 35 40
95 70 80 75
95 80 80 80
85 88 82 85
75 100 100 100
65 95 105 100

110 A

90 A

Viscosidad (cp)

30 A

70

a0 A

Viscosidad en Funcion del Tiempo y la Temperatura

Tiempo (min)

10 - 20

| ¥

30

T T T

40 50

[=10] o 80

65 7h

a5

95— 95

Temperatura (°C}

el 75 65

Grafica 16. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad

vrs temperatura para el almidén de maiz oxidadas con dicromato

de potasio 1%, pH 1y tiempo de reaccion de 5 h.
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Tabla 19. Resultados obtenidos de la muestra de almiddon de maiz oxidadas

con dicromato de potasio 1%, pH 10y tiempo de reaccion de 5 h,

muestra (xy).

Temperatura Replica 1 Replica 2 Promedio
65 30 40 35
75 45 35 40
85 45 45 45
95 70 80 75
95 75 75 75
85 95 95 95
75 110 110 110
65 100 100 100

viscosidad en Funcion del Tiempo v la Temperatura

Tiempo (min}
T T

L T 20 30 40 50 B0 70 &0
100 4
Z ao
=
-]
=
2
7 B0 4
=
P
20+ : : : : : :
ES ri=] 85 95 — = 95 =5 =] ES

Temperatura ("C})

Grafica 17. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad

vrs temperatura para el almidon de maiz oxidadas con dicromato

de potasio 1%, pH 10 y tiempo de reaccion de 5 h.
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Tabla 20. Resultados obtenidos de la muestra de almiddon de maiz oxidadas con
dicromato de potasio 10%, pH 10 y tiempo de reaccién de 5 h,

muestra ( xyz').

Temperatura Viscosidad Viscosidad Viscosidad
65 20 10 15
75 30 20 25
85 36 30 33
95 40 50 45
95 42 48 45
85 75 75 75
75 110 100 105
65 110 110 110

Viscosidad en Funcion del Tiempo ¥ la Temperatura

Tiempo {min}

1204 10 -0 a0 40 50 1] 70 80
100
g =0
=
3
F G50
=]
-]
5 an
20
o4 . . . . . . .
&5 75 &5 85— 95 a5 75 &5

Temperatura ("C}

Grafica 18. Resultado grafico de los promedios de las medidas de viscosidad
vrs temperatura para el almidon de maiz oxidadas con dicromato

de potasio 10%, pH 10 y tiempo de reaccion de 5 h.
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MUESTRAS DE ALMIDOH DE MAIZ OXIDADAS COH DICROMATO DE POTASIO

Tiempo {min}

120

100 +

a0 -

B0 -

40 -

Viscosidad cp

20 1

63 7a g3 95 — 393 83 73 B5

Temperatura C

—— hiuestra de Almiddn —8— Muestra x —&— Muestra z°
—l— hiuestra xz” —#— hiustra (1) —— hiuztra yz©
——hluestra y —a— hiuestra xy —=— hluestra xyz”

Grafica 19. Comparacion grafica de las medidas de viscosidad vrs temperatura
para todas las muestras de almidon oxidadas con dicromato de
potasio

En los resultados obtenidos utilizando el dicromato de potasio (K,Cr,07) las

viscosidades de cada muestra dieron diferentes comparadas con el almidén de

maiz sin oxidar, las muestra x, xy, xz’, xyz" tienden a formar una curva aunque

el lapso de viscosidades constante se di6 a diferentes temperaturas.
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5.3 CAPACIDAD ADHESIVA Y TIEMPO DE SECADO DE
LOS ALMIDONES MODIFICADOS CON DIFERENTES AGENTES
OXIDANTES. (1,

ENSAYO DE TENSION.

Tabla 21. Resultados obtenidos en la prueba “Ensayo de Tension” para las

muestras oxidadas con permanganato de potasio (KMnOQy). (1)

Replica
Muestra 1 2 3 Promedio
Almidon sin modificar 5.04 4.82 4.74 4.87
(1) 4.54 5.08 5.81 5.14
z 5.47 5.39 4.83 5.23
y 4.54 5.08 4.81 4.85
yz 4.71 4.47 4.31 4.50
X 4.97 5.39 5.18 5.19
Xz 4.94 5.38 5.16 5.18
Xy 4.33 5.01 4.67 4.70
Xyz 4.89 5.12 4.67 5.06
Almidén comercial * 5.10 5.26 4.51 4.97
Resistol ** 4.78 5.04 5.04 4.94
* Testigo 1
** Testigo R

Nota: Todas las unidades de las diferentes muestras estan en kgf.
La muestra que presenta mayor fuerza es la z; comparada con el almidén de
maiz, el almidén comercial y el resistol. Las muestras: y, yz , xy presentaron

menor fuerza para separar dos superficies adhesivas entre si
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Tabla 22. Resultados obtenidos en la prueba “Ensayo de Tension” para las

muestras oxidadas con dicromato de potasio (K2Cr,07).

Replica
Muestra 1 2 3 Promedio
Almidoén sin modificar 5.04 4.82 4.74 4.87
(1) 5.00 5.00 4.78 4.93
z 4.92 4.75 4.84 4.87
y 4.94 4.29 5.09 4.77
yz’ 5.39 4.83 4.34 4.85
X 4.79 5.05 4.92 4.97
XZ’ 4.91 4.15 4.92 4.66
Xy 4.73 4.97 4.85 4.87
Xyz' 4.92 4.92 5.05 4.96
Almidén comercial® 5.10 5.26 4.51 4.97
Resistol ** 4.78 5.04 5.04 4.94

* Testigo 1

** Testigo R

Nota: Todas las unidades de las diferentes muestras estan en kgf.
En esta prueba se puede observar que las fuerzas obtenidas son menores
comparadas con el almidén de maiz sin oxidar, almidon comercial y el resistol;

excepto las muestra (1), (x), y la muestra (xyz’), que son mayores.
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TIEMPO DE SECADO.

Tabla 23. Cuadro de resultados obtenidos para el “Tiempo de Secado” para las

muestras oxidadas con permanganato de potasio (KMnOy).

Tiempo de secado (min)
Muestra
5 10 15 20’ 25’ 30’ 35’ 40 45
Almidon sin 096 | 256 | 279 | 450 | 460 | 490 |461| 461 | 461
modificar

Testigo (1) * 2.26 2.32 265 | 312 | 255 | 255 | 255 | 255 | 255

1 2.98 4.36 126 | 826 | 11.71| 1359 | 132 | 955 | 9.55

o z 1.20 1.34 514 | 7.34 | 150 | 13.06 |10.54| 12.78 | 12.78
(@)

= y 0.93 0.43 1.31 | 1.10 | 5.32 170 | 170 | 170 | 1.70
c
‘O

‘® yz 0.50 0.38 0.58 | 1.53 | 2.09 209 |209| 209 | 2.09
C
(¢b)

= X 0.57 1.77 3.07 | 317 | 327 | 417 | 417 | 417 | 417

Xz 1.21 1.99 113 | 2.99 | 3.04 262 | 262 | 262 | 262

Xy 0.56 1.66 248 | 338 | 113 | 426 | 464 | 464 | 4.64

Xyz 1.67 2.31 317 | 256 | 4.07 178 | 178 | 178 | 1.78

* Almiddén comercial.

Los resultados pueden representarse por medio de un gréfico.



86

MUESTRAS OXIDADAS CON PERMANGANATO DE POTASIO

Tension (Kgf)
w
1

Tiempo de secado (min)

[—m— Airmigan sin modificar —a— Testigo (1) ——1 —%— 7 —#—Y ——Vz —X Xz —— ¥y —5 e

Grafica 20. Resultado grafico de la tension vrs el tiempo de secado para las
muestras de almidon de maiz oxidadas con permanganato de

potasio.

El grafico anterior muestra el tiempo en que alcanza el secado éptimo tomando
como referencia cuando la fuerza que se ejerce al separar dos superficies se
mantiene constante en cada una de las muestras ,como se observa la muestra
yz su fuerza se mantiene constante a menor tiempo comparandola con el
almidon de maiz sin modificar a diferencia de las muestras x, y, xy, yz, xyz y el
T1 que presentan igual tiempo de secado 6ptimo.

Para las muestras (1) y (z) su tiempo de secado 6ptimo se dio a los 40 minutos.
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Tabla 24. Resultados obtenidos para el tiempo de secado para las muestras

oxidadas con dicromato de potasio (K2Cr,07).

Tiempo de secado (min)

Muestra

5’ 100 | 15 | 200 | 25 | 30' | 35 40 45
Almidén sin modificar | 0.96 | 2.56 | 2.79 | 450 | 470 | 490 | 461 | 461 | 4.61
Testigo (1) * 226 | 232 | 265 | 312 | 0.30 | 255 | 255 | 255 | 2.55
1 1.30 | 0.97 | 1.76 | 3.06 | 217 | 413 | 5.04 | 3.95 | 3.97
o z 142 | 2.66 | 3.86 | 3.67 | 449 | 515 | 517 | 530 | 5.17

(@)
iz y 0.65 | 0.79 | 3.10 | 2.71 | 4.00 | 4.07 | 453 | 453 | 4.53
72 yZ 015 | 0.53 | 1.58 | 2.48 | 3.21 | 227 | 227 | 227 | 2.27
= X 110 | 125 | 111 | 1.21 | 3.38 | 422 | 486 | 535 | 4.69
Xz 1.09 | 357 | 267 | 363 | 7.8 | 9.89 | 7.83 | 13.79 |13.79
Xy 051 | 1.44 | 145 | 275 | 3.71 | 4.08 | 4.77 | 477 | 477
xyz’ 025 | 224 | 1.74 | 347 | 416 | 428 | 4.04 | 4.04 | 4.04

* Almidén comercial.

Los resultados pueden representarse por medio de un gréfico.
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MUESTRAS OXIDADAS CON DICROMATO DE POTASIO

Tension Kgf

Tiempo de Secado (min)

|—-—Almidén sin modificar —&— testigo (1) 1T —— 7 ——y ——vy7' e KZ' —— xy —B— xy7 |

Grafica 21. Resultado grafico de la tension vrs el tiempo de secado para las

muestras de almidon de maiz oxidadas con dicromato de potasio.

El grafico anterior muestra que tan rapido el almidon de maiz oxidado(adhesivo)
hace su accion de pegado 6ptimo, tomando como referencia cuando la fuerza
que se ejerce al separar dos superficies se mantenga constante en cada una de
las muestras ,cuando el almidén es oxidado con dicromato de potasio. Las
muestras (y) y (xyz') presentan igual tiempo de secado que el almidén de maiz
sin modificar, no asi las muestras (z') y (yz') presentan menor tiempo de
secado, pero igual que el testigo (1).

Las muestras (1), x, xy, xz" la fuerza se mantuvo constante a los 40 minutos.
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5.4 CARACTERIZAR CIERTAS REOLOGIAS COMO CAPACIDAD DE
HINCHAMIENTO, VISCOSIDAD APARENTE Y TEMPERATURA DE
GELATINIZACION, DE LOS ALMIDONES OXIDADOS.

CAPACIDAD DE HINCHAMIENTO (s).
Tabla 25. Resultados obtenidos del agua imbibida para las muestras oxidadas

con permanganato de potasio (KMnO4 ).

Replica
Muestra 1 2
Almidon sin modificar 3.3mL 3.3mL
(1) 6.3mL 6.0mL
z 7.3mL 8.3mL
y 7.3mL 7.3mL
yz 8.0mL 7.5mL
X 6.3mL 6.0mL
Xz 6.9mL 7.0mL
Xy 6.7mL 6.5mL
Xyz 6.9mL 6.3mL

Calculos:
Peso de agua imbibida.
Capacidad de hinchamiento = x 100
Peso de sustancia que la imbibe
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Peso de la sustancia que la imbibe refiere a los gramos de base seca de

almidon de maiz modificado y almidén sin modificar.
Ejemplo: Muestra (1)

Peso de la muestra =10.0 g

Volumen de agua gastado = 6.3 mL

Asumiendo que la densidad del agua es 1 %, se tiene:

m
D=

\Y

Donde:

D = Densidad (g/mL)
m = masa (g)

V = volumen (mL)
m=V xD

m=6.3mLx1g/mL =6.3g

Entonces los resultados de agua imbibida se reportan en g.

6.39
Capacidad de hinchamiento = — x 100
10.0¢

Capacidad de hinchamiento 63.0%
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Tabla 26. Resultados de la capacidad de hinchamiento para las muestras

oxidadas con permanganato de potasio (KMnOa4 ).

Replica

Muestra 1 2
Almidon sin modificar 33.0% 33.0%
(1) 63.0% 60.0%
z 73.0% 83.0%
y 73.0% 73.0%
yz 80.0% 75.0%
Xz 63.0% 60.0%
Xy 69.0% 70.0%
Xyz 67.0% 65.0%
69.0% 63.0%

La tabla anterior muestra la capacidad que posee el almidén modificado de

absorber agua en comparacion con el almidon sin modificar.

Al efectuar el analisis de los resultados se observan diferencias significativas de

las muestras de almidon de maiz oxidado y el almidén de maiz sin modificar.
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Tabla 27. Resultados obtenidos del agua imbibida para las muestras oxidadas

con dicromato de potasio (K2Cr207).

Replica
Muestra 1 2

Almidén sin modificar 3.3mL 3.3mL
(1) 8.0mL 8.3mL

z 7.5mL 7.9mL

y 7.5mL 7.7mL

yz’ 7.3mL 7.2mL

X 7.2mL 7.2mL

Xz’ 6.6mL 6.9mL

Xy 7.3mL 7.4mL

xyz’ 7.0mL 7.2mL
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Tabla 28. Resultados de la capacidad de hinchamiento para las muestras

oxidadas con dicromato de potasio (K2Cr207).

Replica

Muestra 1 2
Almidén sin modificar 33.0% 33.0%
(1) 80.0% 83.0%
z 75.0% 79.0%
y 75.0% 77.0%
yz’ 73.0% 72.0%
X 72.0% 72.0%
xz’ 66.0% 69.0%
Xy 73.0% 74.0%
xyz’ 70.0% 72.0%

En el analisis de resultados de la tabla anterior se observa notablemente un
incremento de los valores de los almidones oxidados con respecto al almidon
sin modificar, siendo las muestras (1) y z" las que presentan mayor aumento en

dicha reologia, en comparacion a las demas muestras.
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5.5 VISCOSIDAD APARENTE ).
Tabla 29. Resultados de la viscosidad aparente de las muestras oxidadas con

permanganato de potasio (KMnO4).

Replica
Muestra 1 2

Almidon sin modificar 90.0cp 90.0cp
(1) 90.0cp 90.0cp

z 80.0cp 70.0cp

y 75.0cp 73.0cp

yz 55.0cp 55.0cp

X 55.0cp 40.0cp

XZ 80.0cp 65.0cp

Xy 75.0cp 50.0cp

Xyz 45.0cp 30.0cp

Los resultados de las muestras de almidon oxidado son menores, comparados
con los del almidoén sin modificar. Se puede observar que la muestra que
presenta menor viscosidad es xyz, pudiendo ser utilizada en la industria de

alimentos, y las muestras (1), (z) y (y) las que presentan mayor viscosidad.
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Tabla 30. Resultados obtenidos de la viscosidad aparente de las muestras

oxidadas con dicromato de potasio (K2Cr,07).

Replica

Muestra 1 2
Almidon sin modificar 90.0cp 90.0cp
(1) 70.0cp 75.0cp
z 25.0cp 20.0cp
y 55.0cp 45.0cp
yz’ 70.0cp 70.0cp
X 80.0cp 75.0cp
Xz’ 35.0cp 40.0cp
Xy 75.0cp 70.0cp
xyz’ 20.0cp 20.0cp

Al llevar a cabo el analisis de los resultados de las muestras de almidén oxidado
se puede notar que estos valores son menores al compararlos con el almidén
de maiz sin modificar. Siendo la muestra xyz’ la que nos interesa para la
industria alimenticia y cosmética puesto que presenta un valor bajo de

viscosidad aparente.
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5.6 TEMPERATURA DE GELATINIZACION ().

Tabla 31. Resultados de la temperatura de gelatinizacion para las muestras

oxidadas con permanganato de potasio (KMnOa4).

Replica 1 2
Muestra

Almidén sin modificar 80° C 80° C
(1) 71° C 70°C

z 70° C 69° C

y 72° C 71°C

yz 69° C 70° C

X 74° C 73°C

Xz 72° C 71°C

Xy 72° C 72°C

Xyz 72°C 70° C

Los resultados obtenidos muestran la capacidad que tienen los granulos de
almidén de poder absorber agua cuando son sometidos a calentamiento,
observandose que las muestras presentan valores dentro del rango de
temperatura de gelatinizacion, asegurando que las muestras tienen un grado de

oxidacion en dicha molécula .
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Tabla 32. Resultados de la temperatura de gelatinizacidén para las muestras

oxidadas con dicromato de potasio (K2Cr207).

Replica
Muestra 1 2

Almidon sin modificar 80° C 80° C
(1) 70° C 72°C

z 69° C 69° C

y 71° C 75° C

yz’ 79° C 77° C

X 70° C 70°C

Xz’ 71° C 69° C

Xy 71°C 70°C

xXyz’ 70° C 73° C

Los datos muestran la capacidad que tienen los granulos de almidén oxidado de
poder absorber agua sometida al calentamiento. Siendo los valores de las
muestras de almidon oxidado menores que las del almidon de maiz sin
modificar, la muestra z’ posee el valor mas bajo, lo que nos indica que esta
molécula presentd un grado mayor de oxidacion comparado con las otras

muestras.
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Tabla 33. Comparacion de los resultados obtenidos del almidon de maiz y el

almidon oxidado con permanganato de potasio y dicromato de

potasio.

AGENTE OXIDANTE

Permanganato de Potasio (KMnO4)

Dicromato de Potasio (K2Cr207)

Capacidad Temperatura Capacidad Temperatura
Variable | Viscosidad De De Viscosidad De De
Aparente | Hinchamiento | Gelatinizacion | Aparente | Hinchamiento | Gelatinizacion

Muestra (cp) (%) °C (cp) (%) °C
Almidén sin

modificar 90 33 80 90 33 80

(1 70 63 71 90 80 70

75 60 70 90 83 72

z 25 73 70 80 75 69

20 83 69 70 79 69

y 55 73 72 75 75 71

45 73 71 73 77 75

yz 70 80 69 55 73 79

70 75 70 55 72 75

X 80 63 74 55 72 70

75 60 73 40 72 70

Xz 35 69 72 80 66 71

40 70 71 65 69 69

Xy 75 67 72 75 73 71

70 65 72 30 74 70

Xyz 20 69 72 45 70 70

20 63 70 30 72 73
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Como se puede observar en la tabla anterior, en la columna de la temperatura
de gelatinizacién se aprecia una disminucion de sus valores en relacién con el
almidon sin modificar (80°C); sin embargo en la medida que se incrementa la
oxidacién se aprecia una evidente tendencia al incremento en el valor de la
capacidad de hinchamiento.

Del analisis de los valores de viscosidad aparente para cada una de las
muestras se infiere una degradacion o hidrolisis parcial del almidén durante el
proceso de oxidacion ya que de manera general los geles de los almidones

oxidados poseen viscosidades inferiores a la del almidén nativo.
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6.0 APLICACION DEL ALGORITMO DE YATES AL DISENO EXPERIMENTAL
2° PARA EVALUAR LA INFLUENCIA DEL PH, TIEMPO DE REACCION Y
CONCENTRACION DEL AGENTE OXIDANTE EN LAS PROPIEDADES

REOLOGICAS CARACTERIZADAS ANTERIORMENTE. (19

El estudio prospectivo — experimental que se presentd abarca 3 variables las
cuales fueron estudiadas estadisticamente mediante la aplicacion del algoritmo
de Yates para comprobar cuales de estas variables afectan mas el proceso de
oxidacion del almidon de maiz.

Las variables a considerar son:

pH

Tiempo de Reaccion

Concentracién del agente oxidante

Representadas cada una como x, y, z respectivamente para el Permanganato

de Potasio ( KMnQOy), y como X, y, Z' para el Dicromato de Potasio (K2Cr,07).

Nota: Solamente se le colocd apdstrofe a la muestra representada como z del
dicromato de potasio para poder diferenciar la concentracion de este agente

oxidante.
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Tabla 34. Aplicacion del Algoritmo de Yates a los resultados de la Capacidad de

Hinchamiento para el Permanganato de Potasio (KMnOa). (19

Muestra | R1 | R2 | Total | 1 2 3 (Columna3)® * | (Columna3)**

(n2°) (n2?)

(1) 63 | 60 123 | 279 | 580 | 1106 - -
z 73 | 83 156 | 301 | 526 58 210.25 7.25
y 73 | 73 146 | 262 | 42 24 36.00 3.00
yz 80 | 75 155 | 264 | 16 -40 100.00 -5.00
X 63 | 60 123 33 22 -54 182.25 -6.75
XZ 69 | 70 139 9 2 -26 42.25 -3.25
Xy 67 | 65 132 16 | -24 -20 25.00 -2.50
Xyz 69 | 63 132 0 -16 8 4.00 1.00

S =1106 S =599.75

* Suma de cuadrados

** Estimaciones de los efectos




DETERMINACION DEL ERROR (1)

Sumatoria total de los cuadrados:

X y z 2 ( Suma de cuadrado)
SSr=%¥ ¥ ¥ -
i=1 =1 k=1 2n

632+ 602+ 73%+....+65°+69%+63% = 77144

(1106)
SSt =77144 - ——— =0.3125
16

Suma de cuadrados de error:

SST - SSSubto[a|es 69171 - 59975
SSE = =

n 8

Calculo del error estandar de cada efecto:

S€ (efecto) =

Donde:
n = numero de réplicas
k = tres factores en estudio

s = media de los cuadrados del error

11.5

102
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s = —— = 1.69

Z :7.25%+1.69"
Y :3.00+1.69*
YZ :-5.00 +1.69
X :-6.75%+1.69
XZ :-3.25+1.69
XY :-2.50+1.69

XYZ:1.00 £ 1.69

Al analizar los resultados se puede verificar que cada valor tiene dos errores
estandar de las estimaciones de los efectos. En este caso los dos efectos
principales que importan son Z y Y puesto que estas dos vias son las que
favorecieron el proceso de oxidacion.

Z= KMNO4 10%, 3.5h, pH 1

Y=KMnO4 1%, 5 h, pH 1
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Tabla 35. Aplicacién del Algoritmo de Yates a la Capacidad de Hinchamiento

para el Dicromato de Potasio (K2Cr207).

Muestra | R1 | R2 | Total | 1 2 3 (Columna3)®** | (Columna3)**

(n2°) (n2?)

(1) | 80 | 83 | 163 | 317 | 614 | 1182 ; ]
z 75 | 79 154 | 297 | 568 -30 56.25 -3.75
Y 75 |77 152 | 279 | -16 -10 6.25 -1.25
yz' 73 | 72 145 | 289 | -14 6 2.25 0.75
X 72 | 72 144 -9 -20 -46 132.25 -5.75
Xz’ 66 | 69 135 -7 10 2 0.25 0.25
Xy 73 | 74 147 -9 2 30 56.25 3.75
xyz’ 70 | 72 142 -5 4 2 0.25 0.25

S =1182 S =253.75

* Suma de cuadrados

** Estimaciones de los efectos

80%+ 832+ 75%+ . ... +74°+70°+72% = 87596

87596 -

(1182)?

16

=275.75




Error

YZ

X

XZ

XY

XYZ':

275.75 - 253.75

2.5

:-3.75+0.82
:-1.25+0.82
:0.75+£0.82
:-5.75+0.82
:0.25+£0.82

:3.75+£0.82%

0.52 +0.82

8

= 0.82

=275
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En esta prueba los resultados nos muestran que la via XY es la que nos

interesa en el proceso de oxidacion del almidon de maiz, ya que las variables

consideradas que mas influyeron son:

XY= KzCr.07 1%, pH =10, 5h
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Tabla 36. Aplicacion del Algoritmo de Yates a la Viscosidad Aparente para el

Permanganato de Potasio (KMnQOa).

Muestra | R1 | R2 | Total | 1 2 3 (Columna3)** | (Columna3)**

(n2°) (n2?)

(1) 90 | 90 | 180 | 310 | 568 | 1028 - -
Z 80 | 70 | 150 | 258 | 440 | -68 56.25 -3.75
Y 75 | 73 | 148 | 240 | -68 | -10 6.25 -1.25
Yz 55 | 55 | 110 | 200 | O 6 2.25 0.75
X 55| 40 | 95 | -30 | -52 | -46 132.25 -5.75
Xz 80 | 65 | 145 | -38 | -40 2 0.25 0.25
Xy 75|50 | 125 | 50 | 8 30 56.25 3.75
Xyz 45 | 30 | 75 | -50 |-100| 2 0.25 0.25

> =1028 >=253.75

* Suma de cuadrados

** Estimaciones de los efectos

90% + 902 + 80% + . ... + 50 + 45% + 30 = 5163.75

(1182)?
5163.75 - ——— =230.15
16
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253.75 - 230.15
8

Error =275

2.75
s = — =758

Z :-8.50+7.58
Y :-1412+7.58
YZ :-21.00 +7.58
X :-18.50 +7.58
XZ :8.50 +7.58*
XY :4.00+7.58

XYZ :-4.00 +£7.58

Los resultados obtenidos demuestran que el proceso XZ es el que favorecié la

oxidacién del almidon, siendo las variables a considerar las siguientes:

XZ =KMnO4 10%, pH 10, 3.5 h
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Tabla 37. Aplicacion del Algoritmo de Yates a la Viscosidad Aparente para el

Dicromato de Potasio (K2Cr207).

Muestra | R1 | R2 | Total | 1 2 3 (Columna3)®* | (Columna3) **
(n2°) (n2?)
(1) | 70 | 75 | 145 | 190 | 430 | 845 - -
z 25 | 20 45 240 | 415 | -245 3751.56 -30.62
Y 55 | 45 100 | 230 | -60 5 1.56 0.62
yz' 70 | 70 140 185 | -185 | 115 826.56 14.37
X 80 | 75 155 | -100| 50 -15 14.06 -1.87
Xz’ 35 | 40 75 40 | 45 | -125 976.56 -15.62
Xy 75 | 70 145 -80 | 140 -95 564.06 -11.87
xyz’ 20 | 20 40 -105 | -25 | -165 1701.56 -20.62
S =845 = 7835.08

* Suma de cuadrados

** Estimaciones de los efectos

702+ 752+ 252+ ...+ 70%°+20%+20° = 53075

(845)?
53075 - ———— =8448.44
16




Error

YZ

XZ

XY

XYZ':

8448.44 - 7835.98

8

76.56
= 4.37

:-30.62 + 4.37

:0.62 +4.37

11437 £4.37*

:-1.87 £4.37

:-15.62 + 4.37

:-11.87 £ 4.37

-20.62 £ 4.37

=76.56
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En la aplicacion del Algoritmo de Yates a la viscosidad aparente de las

muestras de almiddén de maiz oxidadas con dicromato de potasio KyC,O7:

Los resultados indican que en el proceso de oxidacion del almidon de maiz la

variable que mas influyo fue:

YZ' = KoCr,07 10%, pH=1,5h
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Tabla 38. Aplicacion del Algoritmo de Yates a la Temperatura de Gelatinizacién

para el Permanganato de Potasio (KMnOa).

Muestra | R1 | R2 | Total 1 2 3 (Columna3)? * (Columna3)
(n2%

(n2%)

(1) 71 70 141 280 | 562 | 1138 - -
Z 70 | 69 139 282 | 576 -7 3.06 -0.87
Y 72 | 71 143 290 -6 -2 0.25 -0.25
Yz 69 | 70 139 286 -1 -5 1.56 -0.62
X 74 | 73 147 -2 2 14 12.25 1.75
Xz 72 | 71 143 -4 -4 5 1.56 0.62
Xy 72 | 72 144 1 -2 -6 2.25 -0.75
Xyz 72 | 70 142 2 -3 -1 0.06 -0.12

Y =1138 y=21.00

* Suma de cuadrados

** Estimaciones de los efectos

712+ 702 +70%+ ....... +72%2 +72% + 70 = 80970
(1138)?
80970 - ——— =29.75
16
29.75 - 21.00

Error = =1.09
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s = —— = 0.52

Z :-0.87+0.52
Y :-0.25%+0.52
YZ :-0.62 + 0.52
X :1.75+0.52*
XZ :0.62 +0.52*
XY :-0.75+0.52

XYZ :-0.12 £0.52

En la aplicacion del Algoritmo de Yates a la temperatura de gelatinizacién para
las muestras de almidéon de maiz oxidadas con permanganato de potasio
(KMnQy). Los resultados indican que las muestras que se favorecieron con el
proceso de oxidacién fueron x y xz, en las cuales las variables que afectaron
dicha oxidacién son:

X=KMnO4 1%, 3.5 h, pH =10

XZ=KMnO4 10%, 3.5 h, pH =10
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Tabla 39. Aplicacién del Algoritmo de Yates a la Temperatura de Gelatinizaciéon

para el Dicromato de Potasio (K2Cr207).

Muestra | R1 | R2 | Total | 1 2 3 (Columna3)®* | (Columna3) **

(n2%) (n2?

(1) 70 | 72 142 | 280 | 582 | 1146 - -
z 69 | 69 138 | 302 | 564 8 4.00 1.00
Y 71 | 75 146 | 280 6 26 42.25 3.25
yz' 79 | 77 156 | 284 2 16 16.00 2.00
X 70 | 70 140 -4 22 -18 20.25 -2.25
Xz’ 71 | 69 140 10 4 -4 1.00 -0.5
Xy 71 | 70 141 0 14 -18 20.25 -2.25
Xyz' 70 | 73 143 2 2 -12 9.00 -1.50

S =1146 $=19.00

* Suma de cuadrados

** Estimaciones de los efectos

712 + 722 + 69+

82214 -

(1146)?

16

=131.75

+70% +70% + 73% =82214
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131.75 - 19.00
Error = =14.09
8
14.09
s = — =187
4

Z  :1.00+1.87
Y :3.25+1.87*
YZ :2.00+1.87"
X  :1-225+1.87
XZ' :-0.50+1.87
XY :-2.25+1.87

XYZ' :-1.50 +1.87

En la aplicacién del Algoritmo de Yates a la temperatura de gelatinizaciéon para
las muestras de almidon de maiz oxidadas con dicromato de potasio. Se puede
verificar que al proceso que favorecio fue laviaYy YZ':

Y = KoCr207 1%, 5 h, pH=1

YZ' = K2Cr,07 10%, 5 h, pH=10
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CONCLUSIONES.

Los dos tipos de oxidacion que se realizaron a las muestras de almidon
de maiz, nos hace verificar segun los resultados obtenidos de RA en la
tabla 2 y tabla 3, que éste sufrié una modificacion quimica, es decir hubo

un aumento en la relacién del C=0 con respecto al O — H.

Los resultados del analisis infrarrojo demuestran que el proceso de
modificacion quimica del almidon de maiz nunca es completa, por lo que
el almidon de maiz siempre tendra presente grupos alcohdlicos en su

estructura.

La disminucion que presentaron los valores de temperatura de
gelatinizacién en las muestras de almidén de maiz oxidado se debe a
que en el proceso de oxidacion aparecieron grupos C — Oy O — H, los
cuales le proporcionan al almidon de maiz oxidado mayor afinidad por el
agua. Lo que explica que dicho almidén sea capaz de hincharse a

valores de temperatura menores que el almidén de maiz sin modificar.

El resultado obtenido en el analisis estadistico, se plantea la
conveniencia de incrementar las tres variables: pH (x), tiempo de
reaccion (y), y concentracién del agente oxidante(z) para aumentar el
nivel de oxidacion, lo cual se demuestra en la tabla 2 con el valor de RA
en la muestra yz lo que indica que fue la muestra que sufri6 mayor

oxidacion.
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5. Por resultados obtenidos en nuestro trabajo experimental la muestra que
presenta viscosidad baja segun la tabla 30, es la muestra xyz (almidén

de maiz oxidado con permanganato de potasio 10%, a pH 10 y tiempo de

reaccion 5 h). Y, segun la tabla 31, la muestra xyz’ (almidén de maiz
oxidado con dicromato de potasio 10%, a pH 10 y tiempo de reaccién 5

h).
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RECOMENDACIONES

Realizar ensayos haciendo una variacion de pH, tiempo de reaccion y
concentracion del agente oxidante; asi como también utilizar otros
agentes oxidantes como: el Bromato de Potasio, Dicromato de Potasio,
Hipoclorito de Sodio, Hipoclorito de Calcio y Acido Perclérico, para
determinar la capacidad de adhesién, tiempo de secado de los almidones
oxidados para ser utilizados en la industria del papel como agente

encolante.

Utilizar el almidon de maiz oxidado como desintegrante en tabletas,
debido a la capacidad de hinchamiento que presentan estos almidones;
siendo la muestra (1) de almidén de maiz oxidada con K,Cr,O7 al 1 % , la

que presenta mayor capacidad desintegrante .

Utilizar almidones oxidados, como espesante en las industrias de

alimentos, cosmética y farmacéutica.
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Es necesario investigar este tipo de andlisis: identificacion de los grupos
carbonilos y carboxilos por Espectrofotometria Infrarroja, efecto de la
temperatura y el tiempo en la viscosidad del almidon modificado, tiempo de
secado, capacidad de hinchamiento, viscosidad aparente, temperatura de
gelatinizacion para los diferentes tipos de almiddn, con el fin de mejorar las
propiedades quimicas de esta materia prima que se utiliza en la industria
farmacéutica, alimenticia, cosmética, del papel, con el fin de mejorar ofertas

en mercado.



BIBLIOGRAFIA



BIBLIOGRAFIA

. Annual Book of ASTM Standards. Vol 15.0 afio 1995. Packaging iflexible
Barrier Materials; Businessimaging Products. Pag. 42 — 44 y 530 — 531.

. Bruneton, J. Elementos de Fotoquimica y de Farmacognosia. Editorial
Acribia, S:A Zaragoza ( Espafia). Pag. #35, 36 y 37.

. Charley, H. 1995, Tecnologia de Alimentos. Procesos Quimicos y Fisicos
en la preparacion de Alimentos; Editorial Limusa. S.A de C.V; 3°
Reimpresion.

. Cherftel, J. C. y otros. 2000. Introduccién a la Bioquimica de Tecnologia
de los Alimentos. 42 reimpresién, Vol. 1. Madrid Espana. Editorial Acribia
Pag. 118 — 129.

. Delgado Cueva, N. Almidén. 1961. Trabajo de graduacion de la
Universidad Nacional Autonoma de Nicaragua.

. Del Pozo, A. y otros 1963. Enciclopedia farmacéutica. Tomo III.
Barcelona, Espana. Editorial Cientifico. Medica.

. Douglas A. Skoog y otros, Analisis Instrumental 42 Edicion, Espafa,
Editorial | Capella Pag. 320 — 339.

. Kirk, R y otros. 1952. Enciclopedia de Tecnologia Quimica, 12 edicion,
México. Union Tipografica Editorial Hispanoamericana. Tomos |, 1l y IX.

Pag. 426-454; 13; 233.



9. Martinez M y otros. 2001. Adhesion y Uniones Adhesivas 1° Edicion
Espafia. Universidad de Alicante.

10.Montgomery, D. C. y otros. 1996. Probabilidad y Estadistica Aplicada a
la Ingenieria. México, Editorial Mc GRAW — HILL.

11.Shriner, Fuson, Curtin. 2001. Identificacion sistematica de compuestos
Organicos, Editorial Limusa Noriega Editores. Pag 197 a 205.

12. Tyler, Varro E, 1968. Farmacognosia, 5° Edicion. Argentina, Editorial
Buenos Aires. Pag. 56-63.

13. Villar del Fresno, A Farmacognosia General. Editorial Sintesis S. A.
Valle Hermoso, Madrid. Pag. 132, 134, 135.

14. http://www.arrow.com.mx/pegado.html Adhesivos de Contacto. Fecha
de consulta 04/04(04.

15. http://es.wikipedia.org/wiki/Almid%F3n Wikipedia, La Enciclopedia Libre.
Fecha de consulta 17/03/04.

16. http://mx.geocities.com/avolaje/apuntes/polisacaridos_b1.html Avolaje —
Polisacaridos. Fecha de consulta 15/04/04.

17. www. Ualberta.ca/~csps Influencia de los métodos analiticos. Pag.
207-210. fecha de consulta 05/03/05

18.Diaz Molina, M. y otros.1999. Sintesis de Almiddn oxidado. La
Habana, Cuba. Disponible en:
http://bvs.sld.cu/revistas/far/vol33_2 99/far03299htm.
Fecha de consulta 28/03/



ANEXOS



ANEXO N° 1.
CERTIFICADO DE ANALISIS DE MATERIA PRIMA DEL ALMIDON DE MAIZ

SIN MODIFICAR.






ANEXO N° 2.
ESPECTROS OBTENIDOS EN LA MODIFICACION QUIMICA QUE SUFRIO
LA MOLECULA DEL ALMIDON POR LA APARICION DE GRUPOS

CARBONILOS Y CARBOXILOS.
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Figura 10. Espectro IR del almidon de maiz sin modificar.
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Figura 11. Espectro IR del almidon oxidado con permanganato de potasio 1%, a

pH 1y tiempo de reaccion 3.5h, muestra (1).
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Figura 12. Espectro IR del almidon oxidado con permanganato de potasio

10%,a pH 1 y tiempo de reaccién 3.5h, muestra (z).
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Figura 13. Espectro IR del almidon oxidado con permanganato de potasio 10%,

a pH 1y tiempo de reaccién 5h, muestra (yz).
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Figura 14. Espectro IR del almidon oxidado con permanganato de potasio 1%, a

pH 1y tiempo de reaccién 5h, muestra (y).
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Figura 15. Espectro IR del almidon oxidado con permanganato de potasio 1%, a

pH 10 y tiempo de reaccion 3.5h, muestra (x).
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Figura 16. Espectro IR del almidon oxidado con permanganato de potasio 10%,

a pH 10 y tiempo de reaccion 3.5h, muestra (xz).



Absorbance

L M )
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Figura 17. Espectro IR del almidon oxidado con permanganato de potasio 1%, a

Absorbance

pH 10 y tiempo de reaccidén 5h, muestra (xy).

0.95=
0.90=
0.85-
0.80=
0.75=
0.70=
0.65-
0.60=
0.55=
0.50=
0.45-
0.40=
0.35-
0.30=
0.25=
0.20-
0.15=
0.10=
0.05=
0.00

R R R e e T R e M e R R T e e R R T T E )
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Figura 18. Espectro IR del almidon oxidado con permanganato de potasio 10%,

a pH 10 y tiempo de reaccién 5h, muestra (xyz).



0957
0.90=
0.85=
0.80=
0.75=
0.70=
0.65=
0.60=
0.55=
0.50=
0.45=

Absorbance

0.40=
0.35=
0.30=
0.25=
0.20=
0.15=
0.10=
0.05=
0003/ S A £ SR

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Figura 19. Espectro IR del almidon oxidado con dicromato de potasio 1%, a pH

1y tiempo de reaccién 3.5h, muestra (1).
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Figura 20. Espectro IR del almidon oxidado con dicromato de potasio 10%, a pH

1y tiempo de reaccion 3.5 h, muestra (z°).
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Figura 21. Espectro IR del almidon oxidado con dicromato de potasio 1%, a pH

1y tiempo de reaccion 5h, muestra (y).
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Figura 22. Espectro IR del almidon oxidado con dicromato de potasio 10%, a pH

1y tiempo de reaccion 5h, muestra (yz”).
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Figura 23. Espectro IR del almidon oxidado con dicromato de potasio 1%, a pH

10 y tiempo de reaccion 3.5h, muestra (x).
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Figura 24. Espectro IR del almidon oxidado con dicromato de potasio 10%, a pH

10 y tiempo de reaccion 3.5h, muestra (xz").
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Figura 25. Espectro IR del almidon oxidado con dicromato de potasio 1%, a pH

10 y tiempo de reaccion 5h, muestra (xy).
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Figura 26. Espectro IR del almidon oxidado con dicromato de potasio 10%, a pH

10 y tiempo de reaccion 5h, muestra (xyz’).
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CRISTALERIA'Y MATERIALES
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Cristaleria:

Agitadores de vidrio

Balones volumetricos de 5 mL
Beaker 100, 250, 400, 600 mL
Buretas 50 mL.

Capsulas de porcelana.
Embudo Bushner.

Espatulas

Frascos de vidrio y plastico
Frasco lavador de 250 mL
Goteros

Kitasato de 500 mL

Magnetos

Papel ( aluminio, filtro, glassin, pH y toalla )
Perilla de goma

Pipetas morh

Pipetas volumétricas 2, 4 mL.
Pinza de extension

Pinza de sostén

Pinza para bureta



Probetas 10, 25, 100 mL.
Soporte metalico.
Termdémetro 100°C

Tijeras

Equipo:

Balanza Analitica METTLER INSTRUMENT CORP Type H5 Cap 160g
N°126931

Balanza Granataria marca OHAUS

Bafio de Agua

Bomba de filtracion al vacio. GAS: modelo No 052L V4. G18D Serie No 375P
Céamara de Humedad HT-9745, marca HUNG - TA

Equipo para Ensayo de Tensién tipo HT — 9102, marca HUNG - TA
Espectrofotdmetro Infra Rojo de Transformada de Fourier

Estufa. Precision Scientific: modelo 25EG Serie 9603-004

Hot plate. Fisher: modelo — 75h Serie 557101942

Viscosimetro modelo VT — 01, marca Haake Alemania



Reactivos:

Acido sulfarico 2N

Agua destilada

Almidon de Maiz en suspension de 50 en 150.
Bisulfito de Potasio 5 %

Dicromato de potasio 1%

Dicromato de potasio 10%

Hidroxido de sodio 25%

Permanganato de potasio 1%

Permanganato de Potasio 10%

Materia Prima:

Almidon de maiz
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MAQUINA PARA REALIZAR EL ANALISIS DE TENSION
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Figura 6. Maquina para realizar el “Ensayo de Tension” Marca HUNG-TA





