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RESUMEN

La problematica generada por el manejo inadecuado de residuos solidos y su persistencia en el
medio ambiente ha impulsado la investigacion hacia el desarrollo de nuevas alternativas
sostenibles, que buscan transformar los desechos en nuevos materiales autosustentables, por lo
tanto, el objetivo de esta investigacion fue elaborar biopolimeros de colageno de escamas de
pescado enriquecido con celulosa y 6xido de grafeno. La metodologia implementada const6 de
tres fases distintas. En la primera fase, se llevo a cabo la obtencién de la materia prima. El
colageno se extrajo mediante el método de la hidrolisis enzimatica con Rennina al 15%, mientras
que la celulosa de papel se obtuvo a través de un tratamiento alcalino con hidréxido de sodio
(NaOH) al 7%. Por otro lado, el 6xido de grafeno se sintetizo utilizando el método de oxidacién
de Hummers modificado. En la segunda fase, se establecio la matriz de colageno y las seis
formulaciones de los tratamientos mediante un Disefio Completamente al Azar (DCA).
Finalmente, en la tercera fase, se caracterizaron los biopolimeros mediante pruebas fisico-
quimicas como la traccién, solubilidad, permeabilidad, humedad y biodegradabilidad. Ademas,
mediante técnicas microscopicas (SEM) se comprob6 la presencia de estructuras de celulosa,
colageno y 6xido de grafeno con didmetros entre 20 a 500 um y la espectroscopia (FT-IR)
confirmo la presencia de los grupos funcionales propios de los elementos antes mencionados en
los biopolimeros. Los resultados obtenidos demostraron que los seis tratamientos estudiados
presentan buenas propiedades, destacando con buenas caracteristicas de traccion los biopolimeros
TBC-2 y TBC-3. En ese contexto, se concluye que la adicion de la celulosa y 6xido de grafeno

permite mejorar las caracteristicas fisico quimicas de los biopolimeros en estudio.

Palabras clave: <BIOPOLIMERO>, <COLAGENO>, <RESIDUOS SOLIDOS>,
<HIDROLISIS ENZIMATICA >, <TRACCION>, <BIODEGRADABILIDAD>.
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ABSTRACT

The problem generated by the inadequate management of solid waste and its persistence in the
environment has prompted research into the development of new sustainable alternatives that seek
to transform waste into new self-sustainable materials; therefore, the objective of this research
was to elaborate biopolymers from fish scale collagen enriched with cellulose and graphene oxide.
The methodology implemented consisted of three distinct phases. In the first phase, the raw
material was obtained. Collagen was extracted by the enzymatic hydrolysis method with 15%
Rennin, while paper cellulose was obtained through an alkaline treatment with 7% sodium
hydroxide (NaOH). On the other hand, graphene oxide was synthesized using the modified
Hummers oxidation method. The collagen matrix and the six treatment formulations were
established in the second phase using a Completely Randomized Design (CRD). Finally, in the
third phase, the biopolymers were characterized by physical-chemical tests such as traction,
solubility, permeability, humidity, and biodegradability. In addition, microscopic techniques
(SEM) showed the presence of cellulose, collagen, and graphene oxide structures with diameters
between 20 and 500 um and spectroscopy (FT-IR) confirmed the presence of the functional
groups of the elements in the biopolymers. The results showed that the six treatments studied
have good properties, with the TBC-2 and TBC-3 biopolymers standing out with good tensile
characteristics. In this context, it is concluded that adding cellulose and graphene oxide improves

the physical and chemical characteristics of the biopolymers under study.

Keywords: <BIOPOLYMER>, <COLLAGEN>, <SOLID WASTE> <ENZYMATIC
HYDROLYSIS>, <TRACTION>, <BIODEGRADABILITY>.

Lcdo. Edison Renato Ruiz Lopez, Mgs
060395704-4
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INTRODUCCION

Actualmente, en el Ecuador se genera 13.652,5 toneladas de residuos sélidos al dia. De este total
el 85.2% no son recolectados de manera selectiva en los que encontramos papel, plasticos, vidrios,
escombros, restos organicos entre otros. La produccién diaria y descontrolada de basura provoca
dafios tanto al ecosistema deteriorando el aire, suelo y agua como al ser humano con brotes

infecciosos (Cabrera, 2012, pag. 1.; Flores, 2009, pag. 121; Aila-Suarez et al., 2013, pag. 102; INEC, 2022, pag.21).

En consecuencia, en los Gltimos afios se busca combatir el impacto que generan los residuos a
través de nuevas alternativas ecolégicas, como el desarrollo de nuevos polimeros degradables que
en su estructura contengan materia prima de origen natural como el almidén, celulosa, colageno,
entre otros, que ofrecen una ventaja frente a los materiales sintéticos gracias a su gran
biocompatibilidad, baja antigenicidad, caracteristicas renovables y econémicamente aplicables

(Valero et al., 2013, pag. 337; Rodriguez et al., 2020, pag.109).

Dentro de los desechos s6lidos se encuentran grandes volimenes de residuos organicos, presentes
en la mayoria de mercados que pueden ser utilizados como materia prima con un correcto manejo
y ser llevados a procesos industriales que brinden una proteccion ambiental. Entre estos desechos
sin mayor uso encontramos los productos derivados de origen animal no destinados al consumo
humano como las escamas de pescado una fuente rica en colageno con propiedades aptas para ser

materia prima de un biopolimero.

La presente investigacion busca darles una utilidad a los residuos de pescado (escamas) a través
de su extraccién de colageno el cual estd compuesto por un conjunto de tres cadenas
polipeptidicas, siendo el responsable de la rigidez y la resistencia de las fibras para emplear en el
desarrollo de biopolimeros mejorando sus caracteristicas con la adicion de nano materiales como
la celulosa que es un biopolimero natural, de bajo costo, biocompatible y biodegradable, del
mismo modo el 6xido de grafeno presenta caracteristicas hidrofilicas y tiene una gran influencia
a mejorar las propiedades estructurales, mecanicas y electronicas (Rosas y Silva 2016, pag. 53; Pang

et al. 2013, pag. 1271; Prockop y Guzman, 2019, pag. 53).



CAPITULO I

1. PROBLEMA DE INVESTIGACION

1.1. Antecedentes

Alzate et al (2018, pag. 103), en su investigacion desarrollaron un bioplastico a partir de colageno
parcialmente hidrolizado de escamas de pescado del bocachico reforzado con cascarilla de arroz
a diferentes concentraciones. Obteniendo un bioplastico con caracteristicas de elasticidad y mayor
resistencia a concentraciones de 3% y 10%. En esta investigacion se utilizé para la elaboracion
del biopolimero 100 gr de coloide gel obtenido, 6% de glicerina como plastificante, una solucién

de &cido acético al 5% y la cascarilla de arroz. La temperatura 6ptima para el proceso fue de 80°C.

Acosta y Candela (2020, pags. 26-58), realizaron la obtencidn, caracterizaciéon y propiedades
fisicoquimicas del bioplastico de colageno de los residuos de pescado. Iniciaron con una fase
preliminar de estudio y recoleccién de los residuos de pescado en la zona, obteniendo 40 kg y 1kg
para realizar su posterior estudio, ademas del colageno, en su elaboracion utilizaron glicerina,
acido acético y carbonato de sodio consiguiendo resultados en la dosis D1-(10g-10g) con un
mayor porcentaje de alargamiento, resistenciay solubilidad a lapso de 5 dias, la cual se encontraba
constituida por 10 g de almid6n de yuca, 3 ml de glicerina, 10 g de colageno de residuos de

pescado, 2 ml de 4cido acético y 1 g de carbonato de sodio (Acosta y Candela, 2020, pags. 26-58).

Menezes et al (2020, pags. 1-16), en esta investigacion desarrollaron peliculas superparamagnéticas
basadas en polimeros de matrices como el quitosano adquirido de sigma-Aldrich, celulosa
bacteriana nano fibrilada y colageno extraido de las pieles de tilapia, reforzados con 6xido de
hierro (SPIONSs) con la adicion de polietilenimina por el método de sonoquimica. Evaluaron la
morfologia, propiedades térmicas, dieléctricas y magnéticas, ademas en su aplicacion como
sustratos de antenas microchip. Las peliculas obtenidas tuvieron caracteristicas de una buena
dispersion y homogeneidad que fueron caracterizados por técnicas como SEM, FTIR y XRD, que
mostraron que las peliculas tienen las caracteristicas superparamagnéticas necesarias para las

antenas.

Sanchez et al (2022, pag. 119), desarrollaron biopolimeros en base a compuestos bioactivos con
diferentes proporciones: almidon modificado de yuca de 5 a 12 %, colageno de escamas de
pescado de 10 a 40 %, aceite esencial de limon de 0,5 a 1,5 % y una temperatura de gelatinizacién

de 70 280 °C. Los resultados obtenidos de los biopolimeros fue el de almidén modificado de yuca



gue tuvo mayor impacto en las propiedades mecanicas y combinada con el colageno sirve como
potencial para envases biodegradables, ademas el aceite esencial tiene una gran influencia en la

elongacion y modulo de Young.

Contreras et al (2023, pags. 89-97), en este estudio realizaron la extraccion y caracterizacién del
colageno de residuos de pescado de agua dulce Prochilodus magdalenae con el fin de aplicar en
peliculas biodegradables. Utilizaron piel, escamas, aletas y cabezas para obtener el colageno,
ademas aplicaron hidroxipropil metilcelulosa para elaborar las peliculas. Las biopeliculas
denotaron que a mayor cantidad de coldgeno mejoran las caracteristicas tales como mayor
resistencia, menos rigidez y deformable. Con relacién a la degradacion observaron dos etapas
tipicas de degradacion térmica y las micrografias revelaron que ganaron mayor suavidad

superficial en la presencia de colageno.

1.2.  Planteamiento del problema

La contaminacion generada por residuos solidos, se considera una preocupacion ambiental de
gran magnitud, incluye los desechos organicos en los que se encuentran los restos de pescado
como cabezas, espinas, escamas Yy visceras. (Espinoza y Llanez, 2018, pag. 1). En la ciudad de
Riobamba, en la Empresa Publica Municipal Mercado de Productores Agricolas “San Pedro de
Riobamba” (EP-EMMPA) existe un inadecuado manejo de residuos sélidos organicos, los cuales
han sido depositados durante afios en el basurero a cielo abierto de Porlén, lo que provoca
impactos negativos en los ecosistemas. Esta gestion inapropiada genera problemas tanto sociales
como ambientales que amenazan el medio ambiente y la salud humana, como resultado las
enfermedades transmitidas por vectores, contaminacion del aire, agua, suelo, emision de gases de
efecto invernadero y produccion de lixiviados (Brito et al., 2016, pags. 77-79). Por otra parte, y no
menos importante se encuentran los residuos inorganicos, como el papel que se genera en grandes
cantidades diariamente, provocando un desequilibrio en el ambiente. Ante esta realidad se busca
trasformar los residuos de pescado, en este caso las escamas y el papel en una alternativa

sostenible.

1.3. Justificacion

En la actualidad, las actividades diarias del comercio generan grandes cantidades de residuos
solidos, produciendo un gran foco de contaminacién y malos olores al no ser tratados
adecuadamente. Una parte minoritaria de estos son de origen organico en los que se encuentra las

escamas de pescado, fuente rica en proteina que pueden recuperarse, dandole un valor agregado



a los residuos, la proteina principal presente en estos subproductos es el coldgeno (Pati et al; 2010,
pag. 3737).

El colageno es la proteina mas abundante de origen animal, se caracteriza por estar formado por
tres cadenas polipeptidicas que contienen alrededor de 1000 amino&cidos cada una, organizadas
en una estructura helicoidal. Esta estructura es la responsable de la rigidez y la resistencia de las
fibras. Debido a estas propiedades, el coldgeno se ha utilizado en la elaboracién de alimentos
funcionales, materiales de empaque biodegradable, peliculas fotograficas, productos de

cosmetologia y diversas aplicaciones en los campos de alimentacion y medicina (Prockop y Guzman,
2019, pags. 53).

Con el proposito de mejorar las propiedades fisico, quimicas y mecanicas se puede adicionar
materiales y nanomateriales externos sintetizados; tales como, celulosa ser es un biopolimero
natural, de hecho, el mas abundante en la tierra, considerado uno de los recursos poliméricos mas
prometedores. Tiene muchas ventajas, como el bajo costo, la biocompatibilidad y Ia
biodegradabilidad que no solo permiten su uso en muebles, ropa, empaques, papel y productos
médicos en nuestra vida diaria, sino que también le dan potencial en numerosas aplicaciones como
materiales de base bioldgica, como fibras, peliculas, envolturas de alimentos y membranas. Por
lo tanto, la utilizacion eficaz de la celulosa reducira el consumo de nuestros limitados recursos

fosiles para proteger el medio ambiente, a través de la utilizacion del papel reciclado (Pang et al.,
2013, pags. 1271-1272).

Del mismo modo, el 6xido de grafeno al presentar caracteristicas hidrofilicas debido a sus grupos
funcionales oxigenados, que permite retener las moléculas de agua absorbidas entre las laminas
de 6xido de grafeno, tiene una gran influencia a mejorar las propiedades estructurales, mecénicas

y electronicas (Rosas y Silva, 2016, pags. 51-55).

Esta investigacion propone evaluar el desarrollo de peliculas biodegradables a partir de escamas
de pescado y materiales como la celulosa y el 6xido de grafeno, orientando la sostenibilidad
ambiental y el aprovechamiento de residuos organicos, con el fin de transformar desechos

organicos en nuevos materiales autosustentables.



1.4. Obijetivos de la investigacion

1.4.1. General

e Elaborar un biopolimero empleando coladgeno de escamas de pescado enriquecido con

celulosa y 6xido de grafeno.

1.4.2.  Especificos

e Sintetizar colageno a partir del método hidrolisis enzimética que sera parte de la matriz del
biopolimero.

e Establecer 6 formulaciones diferentes empleando materiales y nanomateriales como celulosa
y Oxido de grafeno evaluando sus propiedades mecanicas.

e Caracterizar la morfologia y estructura quimica de los biopolimeros obtenidos mediante
técnicas espectroscopicas y microscépicas como FT-IR y SEM.

e Determinar el tiempo de degradacion de los biopolimeros obtenidos.

e Efectuar un estudio ANOVA para escoger el tratamiento del biopolimero que presente
mejores propiedades mecanicas.

e Estimar el costo de produccion del biopolimero.



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO REFERENCIAL

2.1. Bases tedricas

2.1.1. Polimeros

2.1.1.1. Definicién

Los polimeros son macromoléculas formadas por la repeticidn de unidades estructurales llamadas
mondmeros. Tienen propiedades Unicas segun el tipo de moléculas unidas y como se unen,
ademas algunos polimeros se pueden doblar y estirar. Se encuentran en una gran variedad de

materiales y productos que utilizamos en nuestra vida cotidiana (Bradford, 2013, pag.1).

El término polimero suele asociarse cominmente con los plasticos, que son polimeros sintéticos,
no obstante, existen polimeros naturales como el caucho y la madera que son compuestos por el
hidrocarburo simple-isopreno y los materiales biopoliméricos, como el ADN y las proteinas que

son compuestas de aminoécidos y los acidos nucleicos (Bradford, 2013, pag.1).

2.1.1.2. Clasificacion

o Termoplasticos

Los termoplasticos son polimeros que se funden a elevadas temperaturas y se transforman en
fluidos maleables, manteniendo su forma deseada al enfriarse. Los polimeros amorfos
termoplasticos deben tener una temperatura de transicion vitrea superior a la temperatura
ambiente, dado que a esta temperatura se vuelven rigidos y fragiles. Ademas, constituyen la clase
mas importante y comercialmente Gtil de polimeros sintéticos. Las cadenas termoplasticas no se
enredan, por tanto, se pueden remodelar después de la fundicion. Por lo general, se aplica calor y

presién a estos materiales para permitirles dar una forma (Nafiez, 2014, pag. 4).

. Elastomeros

Los elastbmeros tienen cadenas que poseen mucha flexibilidad, es decir, libertad de movimiento

molecular. Estos polimeros tienen la capacidad de estirarse varias veces su longitud y volver a su



forma original, ademas a temperatura ambiente son blandos y elasticos. En comparacion con los
polimeros amorfos, los elastomeros tienen una temperatura de transicion vitrea inferior a la

temperatura ambiente y son utilizados por sus excelentes propiedades de flexibilidad (Nufiez, 2014,
pags. 4-5).

. Termoestables.

Los polimeros termoestables son aquellos materiales que no pueden fluir bajo el efecto de la
temperatura. Consisten en largas cadenas de moléculas unidas entre si en una estructura
tridimensional. Estas moléculas presentan fuertes enlaces covalentes y suelen ser resinas muy
duras que cuando se exponen a altas temperaturas, promueven la degradacién quimica

(carbonizacion) del polimero. Son duros y quebradizos a temperatura ambiente (Nafiez, 2014, pags.
4-5).

2.2. Bases conceptuales

2.21.  Biopolimero

Los biopolimeros sintetizados por organismos vivos realizan naturalmente varias funciones
biolégicas importantes, como la preservacion del material genético que realizan los &cidos
nucleicos, estabilidad celular y metabélica lo realizan las proteinas y almacenamiento de energia
los polisacaridos. Muchos materiales diferentes con propiedades fisicoquimicas son utilizados en

una variedad de industrias, incluidas la salud, alimentos, productos farmacéuticos y plasticos
(Rodriguez et al., 2020, pag. 108).

Los biopolimeros son conocidos como polimeros biobasados y su principal contraste con los
polimeros comunes son que se obtienen de fuentes renovables y naturales. Estas caracteristicas
les confieren ventajas sobre los materiales sintéticos debido a que son biocompatibles,
biodegradables, presentan baja antigenicidad y renovabilidad. Normalmente, proceden de
residuos solidos, de celulosa, almiddn, colageno, entre otros materiales (Rodriguez et al. 2020, pag.
109; pags. ).

2.2.1.1. Biodegradacion

La biodegradacion es el proceso mediante el cual la materia organica se descompone con la
presencia de microorganismos, como bacterias y hongos, generando cambios significativos en la

estructura quimica de los polimeros degradados, puede suceder tanto en condiciones aerébicas
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como anaerdbicas. Este proceso considera acciones quimicas, biolégicas y mecanicas que llevan
a cabo una descomposicion limpia dentro de un periodo de tiempo determinado, en moléculas

simples como el didxido de carbono y agua (Ruiz et al., 2013, pag. 48; Subach, 1997, pags. 32-33).

La biodegradacién del polimero es afectada por condiciones ambientales, tales como la cantidad
y tipo de microbio presente, temperatura, pH, humedad, oxigeno, luz solar, lluvia, erosion edlica,

metales, salinidad, estructura y peso molecular (Poznyak, 2019, pag. 355).

2.2.1.2. Caracterizacion

e Espesor

Esta caracteristica se puede determinar mediante el uso de un micrémetro digital de alta

resolucién (0,001 mm). El grosor se puede medir tomando diferentes puntos del biopolimero
(Capitani et al., 2016, pag. 1278; Rostini et al., 2019, pag. 1744).

e Transparencia

La medida de transparencia indica el nivel de claridad de un material marcado por la capacidad
de transmitir la luz, esta medida se puede determinar haciendo uso del espectrofotémetro a una

longitud de onda de 550 0 600 nm (Capitani et al., 2016, pag. 1279; Rostini et al., 2019, pag. 1744).

e Solubilidad en el agua

La solubilidad es la capacidad que tiene un bioplastico o biopolimero de rechazar el agua, esta
caracteristica se considera de gran importancia, dado que, determina la resistencia al agua y la

humedad que este deba tener para mejorar su integridad como material (Yagos, 2022, pag. 44).

e Permeabilidad al vapor de agua

La permeabilidad del vapor de agua se refiere a la cantidad de vapor de agua que atraviesa un
material durante un tiempo determinado, considerando la diferencia de presidn de vapor de agua
entre dos superficies especificas y el area del material. Dicha propiedad se evalia mediante
parametros especificos de temperatura y humedad, puesto que estas condiciones pueden influir

en la capacidad de un material para permitir el paso del vapor de agua (Escobar et al., 2011, pag. 34).



La medicion de la permeabilidad al vapor de agua se lleva a cabo mediante métodos gravimétricos
estandar, como la norma ASTM E96/E96M-16. Este proceso implica el uso de camaras
especializadas que controlan varios parametros clave, como la humedad relativa interna y externa.
Para la humedad relativa interna se establece un valor del 0%, mientras que, para la humedad
relativa externa se ajusta a un valor del 100%. Ademas, se mantiene una temperatura constante
de 23 °C. Cabe recalcar que, los resultados de estas pruebas pueden variar de acuerdo al tipo de
material. Por lo tanto, las condiciones deben seleccionarse de acuerdo con las aplicaciones
practicas que se les daran al material (Carballo y Martinez, 2010, pag. 46-51; Trejo, Aragon y Miranda, 2001,

pag. 2).

e Ensayos de traccion

Este tipo de ensayos permite medir las caracteristicas mecanicas de los materiales como la carga,
la deformacién, el esfuerzo, el alargamiento, entre otros, mediante la resistencia al tiron maximo
que puede lograr el biopolimero antes de romperse. La medicion de estos ensayos se realiza

mediante la aplicacion de equipos especializados (Capitani et al., 2016, pag. 1279; Rostini et al., 2019, pag.
1744).

2.2.2. Proteinas

Las proteinas son moléculas bioldgicas compuestas principalmente de carbono, hidrogeno,
oxigeno y nitrogeno, y en ciertos casos pueden contener azufre, fosforo, hierro, magnesio, cobre
y otros elementos. Estas moléculas se forman a partir de unidades méas pequefas conocidas como
aminodcidos, los cuales actGan como mondmeros de las proteinas. Los aminoacidos se unen por
enlaces peptidicos, cuando se unen pocos aminoacidos forman un péptido y si el nimero de
aminoéacidos no es mayor de 10, se denomina oligopéptido, si es superior a 10 se llama polipéptido
y si el nimero supera a 50 aminoacidos se considera una proteina (Luque, 2011, pag.1; Pennacchiotti,

1998, pags. 11-15).

2.2.3. Colageno

2.2.3.1. Definicion

La proteina mas abundante del cuerpo humano es el colageno, ademas constituye
aproximadamente el 30% de todas las proteinas presentes en los animales. Debido a su bajo peso
molecular tiene una rapida absorcion y puede ser detectado en el flujo sanguineo después de ser

ingerido. Es el componente principal del tejido conectivo del cuerpo, presente en musculos,
9



dientes, huesos y piel. Su concentracion es particularmente alta en los tejidos ligados a la piel,
huesos, asi como el tejido intersticial en la mayoria de los 6rganos. Esta presencia es esencial para
la estabilidad de los tejidos y 6rganos contribuyendo al mantenimiento de su estructura e

integridad (Muyonga et al., 2004, pags. 81- 82; Paz-Lugo, 2016, pag. 3).

El colageno estd compuesto por tres cadenas de aminoacidos entrelazadas en una triple hélice, lo
que le permite una mayor resistencia mecanica y capacidad de retencion de humedad. Su principal
funcién es mantener la estructura de los tejidos animales, mejorar la fuerza, resistencia y
flexibilidad de los tejidos. En cuanto al colageno de diferentes tipos de pescado, varias
investigaciones demostraron que la mayoria de los colagenos de fuentes marinas consisten en dos
variantes de cadena a, que normalmente se designan como al y a 2. Estas variantes de cadena o,
aungue tienen aproximadamente el mismo peso molecular (95.000 Da), pueden separarse por la

separacion de proteinas (SDS PAGE) debido a su diferente afinidad por el SDS (Gelse et al., 2003,
pag. 1534; Muyonga et al., 2004, pags. 81- 82).

2.2.3.2. Tipos

Existen 19 clases conocidas de colageno, las cuales se designan como tipos | a XIX. Sin embargo,
hay otros articulos que discuten 26 tipos genéticamente diferentes de colageno que difieren en su
complejidad y la diversidad de su estructura esencial. Cada uno de estos tipos de colageno se
encuentra en diferentes zonas del cuerpo y poseen propiedades especificas. El grupo de colageno
mas abundante, que representa aproximadamente el 90% del total, son los colagenos fibrilares,
incluidos los tipos I, 11, 111, V' y XI (Gelse et al., 2003, pag. 1534; Paz-Lugo, 2016, pag. 30).

El colageno tipo | es la proteina mas comun y ampliamente estudiada, representando més del 90%
de las sustancias organicas en los huesos que son piel, tendones, ligamentos, cornea y muchos
tejidos conectivos. Su funcion principal es proporcionar rigidez y traccion, especialmente en
tendones, huesos y la mayoria de los 6érganos. Ademas, determina las propiedades biomecanicas

como la carga, rigidez torsional y resistencia a la traccidn (Gelse et al., 2003, pag. 1534; Paz-Lugo, 2016,
pag. 30).

En cuanto al colégeno tipo I, se encuentra principalmente en cartilago, vitreo y nicleo pulposo,

ademas es el componente principal del cartilago hialino y determina las propiedades biomecénicas

del colageno tipo I. Por otra parte, el colageno tipo 111 es un importante material de construccion

del cuerpo humano, dado que es parte de las fibras reticulares en tejidos intersticiales como

pulmon, higado, dermis y el bazo. Los tipos V y XI se consideran parte del subgrupo de colagenos

fibrilares ya que se mezclan con los tipos de colagenos mencionados anteriormente y forman
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condiciones especificas, es el caso de la unién del colageno tipo V que se combina con los tipos
de colageno | y Il para ayudar a la matriz orgénica de huesos, higado, pulmones, placenta y
cornea (Gelse et al., 2003, pag. 1534; Paz-Lugo, 2016, pag. 21).

Otra familia del colageno comprende los tipos IX, XII, XIV, XIX, XX y XXI, que se encuentran
principalmente en el cartilago, la cdrnea y humor vitreo en el tipo IX; los ligamentos y tendones
en el XII; dermis, paredes de vasos sanguineos, placenta, pulmones e higado en el XVI; epitelio
corneal, piel embrionaria, cartilago y tendones en el XX; pared de vasos sanguineos en el tipo
XXI. Hay otros tipos de colageno, como el VI, llamados microfibrilar, que se encuentran en la
dermis, cartilago, placenta, pulmones, paredes de los vasos sanguineos y los discos intervertebral.
El tipo IV se encuentra en las membranas basales, el tipo V11 que es de tipi anclaje especialmente

en la piel, mucosa oral, cuello uterino y las uniones dermoepidérmicas (Paz-Lugo, 2016, pag. 31).

2.2.3.3. Fuentes

El colageno se extrae principalmente de fuentes bovinas y porcinas, sin embargo, en la Gltima
década, la comunidad cientifica ha estado buscando nuevas fuentes debido al ostracismo
relacionado con creencias religiosas y enfermedades del ganado, como brotes de encefalopatia
espongiforme bovina (EEB) y fiebre aftosa, enfermedad transmisible del ganado que puede

afectar a los seres humanos (Potaros et al., 2009, pag. 585).

Ultimamente, ha surgido mayor interés en el colageno obtenido de fuentes marinas, como el
pescado, debido a que estas fuentes suelen contener una mayor cantidad de colageno y se
consideran una fuente mas segura en comparacion con otros animales. El colageno de origen
bovino y marino son los que actualmente se oferta en el mercado. El primero es producido y
vendido por laboratorios, el segundo principalmente importado de Alemania, Japon, Holanda,
Francia y Canada. En el proceso del fileteado del pescado se generan subproductos como la piel,
huesos y escamas, los cuales tienen un impacto significativo en el medio ambiente, por tanto, se
estan llevando a cabo estudios para obtener colageno a partir de diferentes especies de peces, con

el objetivo de aprovechar al maximo estos desechos y reducir el impacto ambiental (Serrano, 2011,
pag. 2; Quintero y Zapata, 2017, pag. 110).

2.2.3.4. Estructura

El colageno es el principal componente de los tejidos animales y forma parte de la familia de las
proteinas fibrosas, cuya funcion principal es la estructura y soporte celular. La molécula de

colageno consta de tres cadenas polipeptidicas Ilamadas cadenas a, dos cadenas a idénticas
11



denominadas al y una cadena alfa diferente a2 que se enrollan en si mismo para formar una

supercadena de 300 nm de longitud, 1.5 nm de didmetro y un peso molecular de 300 kDa (Mathews,
Holde y Ahern, 2002, pag. 194).

Helice del Triple héllcs Trple helice
colageno del colageno del colagenc
(corte sagltal)

& |
(d) (b) (C) d) setibys P bopcs WL i " S,
NN e

llustracién 2-1: Estructura del colageno
Fuente: (Jordi et al., 2010, pag. 37).

2.2.3.5. Métodos de extraccion de colageno de fuentes marinas

e Extraccion del colageno a partir de las escamas de pescado

Existen diferentes métodos que se pueden aplicar en la extraccion de colageno a partir de fuentes
marinas (cartilagos, espinas, escamas, piel), el procedimiento general consiste en la preparacion,
extraccion y recuperacion. La preparacion se lleva a cabo mediante la limpieza, separacion y
reduccién de tamafio de las muestras, luego se procede con un pretratamiento quimico, mismo
que puede ser alcalino o acido dependiendo de la materia prima y el método de extraccion, esto
con la finalidad de elevar la eficacia de la extraccion y eliminar sustancias no coldgenas (Cobefia

etal., 2022, pags. 107-108; Valderrama et al., 2021, pags. 248-249).

Los métodos para la extraccién de colageno se describen a continuacion:

e Hidrdlisis acida

Este método implica la ebullicion prolongada de las proteinas presentes en las sustancias proteicas

mediante la utilizacién de &cidos, como el &cido clorhidrico (HCI) y el &cido acético (AcOH). La
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presencia de estos acidos permite que la triple hélice de colageno se hidrolice y sus cadenas
simples se solubilicen en solucion, dando lugar la despolimerizacion de proteinas. Los enlaces
cruzados presentes en la hélice de colageno se rompen con la interaccion del acido y las moléculas
del colageno, permitiendo una extraccion eficiente (Cobefia et al., 2022, pag. 108; Zelechwska, 2020, pag.
326).

e Hidrélisis enzimatica

La hidrolisis enzimatica comprende la descomposicion de un compuesto en presencia de enzimas
de tipo hidrolasa después de su reaccion con el agua, produciendo la ruptura de los enlaces
peptidicos. Obteniendo como resultado péptidos y aminoacidos de los que su composicion final
dependera de la fuente proteica, tipo de enzima o enzimas utilizadas, condiciones de hidrolisis y
el grado de hidrolisis alcanzado en la reaccion. Las condiciones de reaccion, como la temperatura
y el pH son especificas de cada enzima para su optima actividad (Cobefia et al., 2022, pags. 108-109;

Espinoza y Castillo, 2022, pag. 136).

e Extraccion profunda con solvente eutéctico (DES)

El método (DES) emplea una mezcla de dos compuestos, uno como Aceptor de enlace de
Hidrogeno (HBA) y otro como Donante de enlace de Hidrogeno (HBD). Este método utiliza
componentes naturales como el cloruro de colina, acido oxalico, urea y etilenglicol, que son
abundantes, biodegradables y de baja toxicidad. Esto hace que el (DES) sea ideal para extraer
sustancias valiosas de subproductos animales, marinos y vegetales. EI método tiene aplicaciones
en campos como la quimica verde y la sintesis de materiales, requiere una alternativa mas
respetuosa con el medio ambiente en comparacién con solventes convencionales (Cobefiaet al., 2022,

pag. 109; Kimura et al., 1991, pags. 473-473).

e Otros métodos

Entre otros métodos que se utilizan para la extraccion del coldgeno podemos mencionar: la
extraccion de fluido supercritico (SFE), una alternativa verde que se basa en el uso de un fluido a
presion temperatura mas all& del punto critico para lograr cambios fisicos significativos, en esta
técnica la molécula de CO2 es la méas utilizada debido a su baja toxicidad, rentabilidad, alta
disposicion, aceptabilidad ambiental, entre otras. También, se menciona la extraccion de colageno
asistida por ultrasonido, que se caracteriza por ser un proceso de facil operacion, bajo costo y

produccidn continua (Cobefia et al., 2022, pag. 109).
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2.2.4. Celulosa

2.2.4.1. Definicion

La celulosa es un polimero lineal, esta compuesta por cadenas largas de glucosa que no representa
ramificaciones y se encuentran en las paredes celulares de las plantas. Se encuentra con gran
abundancia en la naturaleza y es de gran importancia bioldgica y valor industrial. La celulosa es
un material resistente y rigida que sirve como soporte y estructura a las plantas, ademas es
altamente modificable quimicamente, permitiendo la introduccién de diversos grupos funcionales
a su estructura, mejorando las propiedades para adaptarla a diferentes aplicaciones (Gafian et al.,

2017, pags. 1-4; Herrera, 2019, pags. 5-9).

2.2.4.2. Estructura y propiedades

La celulosa con formula (CsH10Os), es caracterizada como un homopolimero lineal que no
presenta ramificaciones. Esta conformada por miles de subunidades de la D-glucosa unidos a
través de enlaces glucosidicos B-1,4. La orientacion de las moléculas de glucosa en la celulosa se
invierte, mostrando una orientaciéon 3 donde el grupo hidroxilo del carbono anomérico apunta
hacia arriba en el plano del anillo de glucosa. La cadena de la celulosa presenta una asimetria
quimica direccional con respecto a su eje molecular, en el cual un extremo es denominado
reductor debido a la presencia de una unidad hemiacetal y el otro es no reductor ya que presenta

un grupo hidroxilo colgante (A Level Biology, s.f.; Herrera, 2019, pags. 5-9; Guarnizo et al., 2009, pag. 284).

Celiulose microfibrils
in & plant coll wall

Coll walls / Microfibeil

P!nnlcv.-;h-
oD G 9. .0 g0 /

D6 0.9 G000

o
Collgiose molecules

A

§ Glucose ' monomer

lHustracién 2-2: Estructura quimica de la celulosa.

Fuente: (A Level Biology, 2019.).
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2.2.5. Grafito

2.2.5.1. Definicion

El grafito es un material suave, de color gris a negro, tiene una dureza de 1-2, cristaliza en el
sistema hexagonal, es estable y quimicamente inerte a temperatura normal. Se encuentra en la
naturaleza en pequefios cristales hexagonales en forma de agregados compactos, escamosos,

terrosos y esféricos (Camimex, 2018, pag. 3; Gonzalez, 2013, pags. 13-15).

El grafito representa la forma mas estable del carbono y consta de capas planas tridimensionales
de anillos de benceno. En estas capas los atomos de carbono estan dispuestos en una red hexagonal

con una separacion de 0,142 nm y entre planos una separacion de 0,335 nm (Villa, 2022: pag.13;
Gonzalez, 2013, pags. 13-15).

Entre las propiedades metalicas se tiene que el grafito es térmico y buen conductor de electricidad
lo cual se debe a su hibridacion sp?, que permite la deslocalizacion de los electrones del enlace &

por encima y por debajo de los planos de los &tomos de carbono (Villa, 2022: pag.13; Gonzélez, 2013,
pags. 13-15).

2.2.6. Grafeno

2.2.6.1. Definicion

El grafeno es un nanomaterial dispuesto en una capa bidimensional de atomos de carbono con
hibridacion sp? que estan conectados en una estructura reticular hexagonal. Presenta propiedades
fisico-quimicas Gnicas, como gran area superficial, buena biocompatibilidad, fuerte resistencia

mecanica, excelente conductividad térmica y rapido transporte de electrones (Solis, 2022, pags. 1-2;
Villa, 2022: pag.13).

2.2.6.2. Oxido de grafeno

El 6xido de grafeno se considera la forma oxidada y exfoliada del grafito, estd constituido
principalmente por carbono y presenta propiedades mecanicas distintivas. Contiene grupos
funcionales que incluyen oxigeno, tales como epoxidos, hidroxilos, carbonilos y carboxilos. Estos
grupos convierten al xido de grafeno en un material con alta polaridad, por lo que es considerado

como un derivado hidrofilico del grafeno (Solis, 2022, pags. 1-2; Villa, 2022: pag.13).
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En lo que respecta a su estructura, el 6xido de grafeno esta dispuesto por una red hexagonal
aromatica similar a la del grafeno, pero la incorporacion de los grupos oxigenados reduce su
caracter aromatico cambiando la hibridacién de los carbonos de sp? a sp®. Esta alteracion afecta
sus propiedades mecanicas, eléctricas y quimicas, permitiendo que los grupos oxigenados del
Oxido de grafeno creen una superficie quimica méas compleja, la cual facilita mas interacciones
en su medio, siendo asi un material prometedor para diversas aplicaciones biolégicas (Solis, 2022,

pags. 1-2).
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Oxido de grafito

lustracién 2-3: Reduccion de grafito a 6xido de grafeno (GO)
Fuente: (Osorio, 2016, pag. 13).

2.3. Bases legales

2.3.1. Norma técnica ecuatoriana NTE INEN 2643:2012

Segun lanorma NTE INEN 2643:2012, se entiende por plastico biodegradable aquel que ha sido
disefiado para experimentar cambios significativos en su estructura quimica bajo condiciones
ambientales especificas. Dichos cambios conducen a la perdida de ciertas propiedades, las cuales
pueden ser evaluadas mediante métodos de ensayo estandar apropiados para el plastico y su uso

en un periodo de tiempo determinado que permite su clasificacién (NTE INEN-643, 2012, péag.2).
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CAPITULO 11l

3. MARCO METODOLOGICO

3.1. Planteamiento de las hipdtesis

3.1.1. Hipétesis general

e El colageno de escamas de pescado, la celulosa y el 6xido de grafeno permiten elaborar un

biopolimero con buenas propiedades.

3.1.2. Hipdtesis especificas

e El método hidrolisis enzimatica permite sintetizar coldgeno para la matriz del biopolimero.

e Existe una diferencia significativa en la composicion, estructura y morfologia de la matriz del
biopolimero que se denota empleando técnicas espectroscopicas y microscopicas tales como
FT-IR y SEM.

e Las laminas de biopolimero se degradan en un tiempo determinado.

e Existe una diferencia significativa en las propiedades mecénicas entre al menos dos de los
tratamientos del biopolimero.

e Los costos de produccién de los biopolimeros estaran influenciados por factores como el tipo

de materia prima utilizada y los procesos de produccion empleados.
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3.2

Identificacidn de variables

Tabla 3-1: Identificacion de variables

No. Proceso Variables independientes Variables dependientes
1 | Obtencién de »  Materia prima = Colageno de escamas
colageno = Reactivos. de pescado obtenido.

= Agua destilada

2 | Sintesis de 6xido

de

= Reactivos

= Temperatura.

grafeno = Agua purificada
3 | Obtencion de = Materia prima = Celulosa obtenida del
celulosa. = Reactivos. papel reciclado.
= Agua destilada
= Aditivos = Espesor.
4 | Obtencién del =  Temperatura = Humedad.
biopolimero. = Solubilidad

= Permeabilidad.
= Biodegradabilidad.

»  Traccion

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

3.3. Operacionalizacién de variables

Tabla 3-2: Operacionalizacion de variables

Concepto Dimensiones Categorias Indicadores Métodos/Técnica/
Instrumentos

Variables independientes: colageno de escamas de pescado
Es la proteina mas abundante | Propiedades Humedad % Estufa
del cuerpo humano y la maés | fisico-quimicas | Gelatinizacion °C Term6metro
abundante de origen animal, | del colageno. Viscosidad mPas DV-
representa 30% de todas las 1VISCOMETER,
proteinas de los organismos AGUJA SPL2
animales. El colageno consta de Densidad aparente | g/ml Probeta/Balanza
tres cadenas de aminodacidos analitica
enlazadas o triple hélice, lo que Solubilidad % \Vasos de
le permite una mayor resistencia precipitacion
mecéanica y capacidad de Ph pH Thermo scientific
retencion  de  humedad Conductividad % Conductimetro
(Contreras, 2015, pag. 3; Muyonga Granulometria um Tamizador
etal., 2003, pags. 81-82)
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Variables dependientes: Biopolimero

Los biopolimeros se definen | Propiedades Humedad % Estufa

como fisico-quimicas | Biodegradabilidad | cm? ImagelJ

polimeros biodegradables, son | del biopolimero | Permeabilidad % Balanza analitica
producidos  por  organismos Solubilidad % Vasos de
vivos, estan formados de precipitacion-Estufa
macromoléculas por la union Resistencia Maquina Universal de
covalente  de  unidades mecanica ensayos (WAW 6008)
moleculares mas  pequefas Espesor Mm

conocidas como mesémeros, las Traccion MPa

cuales se obtienen en el proceso Textura y | Microscopio

de polimerizacion de moléculas Morfologia forma de la | electronico de barrido

mas superficie de | (SEM)

pequefias llamadas monémeros. la muestra

(Mandujano, 2020, pag. 6)

Composicion Grupos Espectroscopio FT-IR

funcionales

Caracterizacion

Fuente: Contreras, 2015, pag. 3; Muyonga et al., 2003, pags. 81-82; Mandujano, 2020, pég. 6.
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

3.4. Matriz de consistencia

Tabla 3-3: Matriz de consistencia

Problema General Obijetivo General Hipotesis General

¢Es posible elaborar un biopolimero
con buenas propiedades empleando

colageno de escamas de pescado

Elaborar un biopolimero
empleando colageno de escamas de

pescado enriquecido con celulosa y

El colageno de escamas de pescado,
la celulosa y el oxido de grafeno

permiten elaborar un biopolimero

enriquecido con celulosa y 6xido de | 6xido de grafeno. con buenas propiedades.

grafeno?

Problemas Especificos Objetivos Especificos Hipotesis Especificas
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¢Es posible sintetizar el colageno a
partir del método de hidrolisis
enzimatica que sera utilizado en la

matriz del biopolimero?

Sintetizar la matriz del biopolimero
de colageno a partir de un método

de hidrélisis enzimatica.

Ho: El método hidrolisis enzimatica
permite sintetizar colageno para la
matriz del biopolimero.

H1: EI método hidrolisis enzimética
no permite sintetizar coldgeno para

la matriz del biopolimero.

¢Es posible establecer formulaciones

adecuadas con las cantidades

correctas para obtener biopolimeros
excelentes

con propiedades

mecanicas?

Establecer 6 formulaciones
diferentes empleando materiales y
nanomateriales como celulosa y
oxido de grafeno evaluando sus

propiedades mecanicas.

Ho: Las formulaciones obtenidas
con celulosa y 6xido de grafeno
presentan buenas caracteristicas
mecanicas.

Hi: Las formulaciones obtenidas

con celulosa y 6xido de grafeno no

presentan buenas caracteristicas
mecanicas.
¢Se puede determinar las propiedades | Caracterizar la morfologia y | Ho:  Existe una diferencia

fisico-quimicas y mecanicas que
tendria el biopolimero mediante un
analisis FTIR y SEM?

estructura  quimica de los
biopolimeros obtenidos mediante
técnicas espectroscopicas  y

microscdpicas como FTIR y SEM.

significativa en la composicion,
estructura y morfologia de la matriz
del biopolimero usando técnicas
espectroscopicas y microscopicas
como FTIR y SEM.

Hi: No existe una diferencia
significativa en la composicion,
estructura y morfologia de la matriz
del biopolimero usando técnicas
espectroscopicas y microscopicas
como FTIR y SEM.

¢ Cudl es el tiempo de degradacion de
los biopolimeros obtenidos a partir de
las formulaciones establecidas?

Determinar el  tiempo  de
degradacion de los biopolimeros

obtenidos.

Ho: Si se degradan en un tiempo
determinado los biopolimeros.
Hi: No se degradan en un tiempo
determinado los biopolimeros.
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¢Cual tratamiento presenta mejores | Efectuar un estudio ANOVA para | Ho:  Existe una diferencia
propiedades de traccién segin un | escoger el tratamiento  del | significativa en las propiedades de
estudio ANOVA? biopolimero que presente mejores | traccion entre al menos dos de los
propiedades de traccion. tratamientos del biopolimero.

Hi: No existe una diferencia
significativa en las propiedades de
traccion entre al menos dos de los

tratamientos del biopolimero.

¢Como influyen el tipo de materia | e  Estimar el costo de produccion | Ho: Los costos de produccion de los
prima y los procesos empleados en el del biopolimero. biopolimeros estaran influenciados
costo de produccion del biopolimero? por factores como el tipo de materia
prima utilizada y los procesos de
produccion empleados.

Ha: Los costos de produccion de los
biopolimeros no estaran
influenciados por factores como el
tipo de materia prima utilizada y los

procesos de produccion empleados.

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

3.5. Tipoy disefio de investigacion

3.5.1. Tipo de investigacion

La presente investigacion es de tipo experimental que nos permitira manipular las variables
independientes a través de sus caracteristicas de concentracion, variacion de pH y densidad, para
asi poder llegar a la formulacién y elaboracion adecuada del biopolimero que seréa nuestra variable
dependiente. Ademas, el estudio realizado sigue los lineamientos tipo explicativo, debido a que
tiene como objetivo verificar la relacién de las causas y efectos de las variables que estan
involucradas en el estudio, para obtener un biopolimero de colageno a partir de las escamas de

pescado con celulosa y éxido de grafeno.
3.5.2. Disefio de investigacion
La investigacion tiene un disefio experimental completamente al azar con 3 réplicas en cada

tratamiento, mismo que ayudara a identificar la tendencia negativa o positiva que esté presente en

el biopolimero. Por ultimo, se utilizara un programa estadistico que facilitara los célculos.
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3.6. Unidad de andlisis

El propdsito del analisis es el mejorar las propiedades del biopolimero de colageno extraido de
las escamas de pescado, a través de la adicion de celulosa y 6xido de grafeno en la matriz del
mismo, por tanto, se realizaron seis formulaciones en las cuales se varia la concentracion de la
celulosa y el 6xido de grafeno. Las matrices obtenidas se procedieron a caracterizar fisica y
mecénicamente para determinar las propiedades con el fin de comprobar un mejoramiento en

aquellas propiedades y seleccionar la mejor.

3.7. Poblacion de estudio

Esta investigacion tiene como poblacion de estudio las escamas de pescado, por lo cual el estudio

es considerado finito, se consideré 250g de escamas limpias para la extraccion.

3.8. Tamafo de la muestra

El tamafio de la muestra a utilizar consta de 6 tratamientos cada uno con tres repeticiones, lo que

dara lugar a un total de 18 casos.

Tabla 3-4: Disefio experimental totalmente al azar (DCA) para la elaboracion del biopolimero

con celulosa y 6xido de grafeno

N.° Composicion de la base Aditivos Repeticion
1 1
2 CL1 2
3 3
4 1
5 GO1 2
6 3
7 1
8 CAG CL1+GO1 2
9 3
10 1
11 CL2 2
12 3
13 1
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14 GO2 2
15 3
16 1
17 CL2+G0O2 2
18 3

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Donde:

e CAG: Cantidades conocidas de colageno, alcohol polivinilico, glicerina y agua destilada.
e CL1: Celulosa (0,06)

e CL2: Celulosa (0,12).

e GO1: Oxido de grafeno (1.5 ml).

e GO2: Oxido de grafeno (2.5 ml).

3.9. Seleccion de muestra

La muestra se elige de manera no probabilistica, dado que la cantidad de colageno a extraer de
las escamas de pescado es una variable dependiente que solo depende del proceso de extraccion

utilizado.
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3.10. Técnicas de recoleccion de datos

3.10.1. Extraccion de colageno

Tabla 3-5: Técnica para la extraccion de colageno de escamas de pescado

fibra

Selladora de fundas.
pH metro.

Fundas ziploc.
Cronémetro.

de 60°C por 48 horas.

Trituracion: Las escamas secas se las tritura en un
molino hasta obtener como resultado la harina.
Empaque: La harina obtenida se almacena en bolsas
ziploc para evitar contaminaciones.

Extraccion del colageno

Adquisicién de materias primas y aditivos: Se
verifica que la harina de escamas de pescado se
encuentre homogenizada y se recepta los aditivos
gue se emplean en el proceso.

Enfundado y pesaje: Pesar muestras de harina de
escamas cada una de 4 gramos y colocarlas en bolsas
de filtro de fibra.

Técnica Materiales y equipos Reactivos Procedimiento Técnica de
ensayo
Obtencion de la harina de escama de pescado
e  Probeta. Hidrdxido de e Adquisicion de la materia prima: Se realiz6 la
e Espatula. Sodio 3% recoleccion de las escamas de pescado del mercado
e  Tamices de malla N.° Acido Acético 3% EP-EMMPA de la ciudad de Riobamba. (Flores, 2017)
150p y 300p. Rennina CHY - e Lavado: Las escamas se proceden a enjuagar con
e Balanza analitica. MAX abundante agua para eliminar las impurezas, seguido
Hidrolisis e Estufa con de un enjuague con agua destilada.
Enzimética recirculacién de aire. e Escurrimiento y pesaje: Las escamas se colocan
e Daysill. extendidas en un papel para eliminar el exceso de
e Congelador. agua.
e Liofilizador lizhim. e Secado: A continuacion, las escamas se disponen en
e Bolsas de filtro de una bandeja y se llevan a la estufa a una temperatura
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Lavado: Se realiza una disolucién de hidréxido de
sodio al 3%. Posteriormente, se coloca 10 bolsas y
500 ml de la disolucion por cada compartimento del
equipo Daysi Il a cabo de 3 horas.

Enjuagado: Cada una de las bolsas enjaguar con
agua destilada hasta que el pH del lavado sea igual
al agua purificada, con el fin de remover los residuos
de hidroxido de sodio.

Disolucion acida: Se diluye acido acético
concentrado al 3%, se afiaden 500 ml de la
disolucion y las bolsas de las muestras por cada uno
de los compartimentos de Equipo Daysi Il.
Reaccién Enzimética: Para este paso se afiade 75
ml de la enzima rennina, a cada una de los
compartimientos junto con la dilucion de é&cido
acético y las bolsas de las muestras. Se deja actuar
durante 24 horas a una temperatura de 38 °C, donde
la enzima comercial CHY-MAX se incubara.
Hidrolizado y almacenado: Enfriar a -4 °C las
muestras obtenidas de colageno en acido acético.
Liofilizado: Las muestras se colocan en los frascos
del equipo llzhin durante un periodo de 24 horas.
Almacenado: Finalmente, liofilizadas las muestras
de colageno se deben almacenar en fundas a
temperatura ambiente.

Fuente: Flores, 2017.
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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3.10.1.1. Diagrama de flujo para la obtencion de colageno de escamas de pescado

INICIO
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Enfundado y pesaje
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Lavado (NaOH 3% por 3h)

v
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llustracién 3-1: Extraccion de colageno de escamas de pescado

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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3.10.2. Sintesis de 6xido de grafeno

Tabla 3-6: Técnica para la sintesis del 6xido de grafeno

extraccion de gases.
Agitador magnético.
Magneto.

Aceite de cocina.
Bureta de 10 mL.
Pipeta de 10 mL.
Vidrio reloj.
Termometro digital.
Tubos falcon de 50
ml.

Soporte universal.
Vidrio pirex.

Pera de succion.
Hielo.

(HCI).

50°C.

Afadir 150 ml de agua destilada gota a gota con apoyo de
la bureta por 20 minutos. La soluciéon produce una
reaccion exotérmica., por lo que la temperatura
incrementard a 90°C, la misma que debe ser regulada
mediante un bafio de hielo. En caso de que la reaccion no
alcance la temperatura deseada se le debe ayudar con el
bafio de aceite.

Adicionar gota a gota 15 ml de perdxido de hidrogeno
con ayuda de la bureta, en este paso el color de la solucién
debe cambiar de café oscuro a mostaza, este cambio de
coloracién indica la obtencion del éxido de grafito.
Sequido, agregar 500 ml de agua destilada.

Centrifugar la solucion por 10 minutos a 3000 rpm.

Técnica Materiales y equipos Reactivos Procedimiento Técnica de
ensayo
e Vaso de e Grafito. Pesar 3 g de grafito y afiadir al vaso de precipitacion, el
precipitacion de 1000 e Permanganato de cual debe estar sumergido en un bafio de hielo.
ml. potasio (KMnO,). Afiadir 70 ml de H»SO, en constante agitacion para
e Vasos de e Agua  destilada homogenizar toda la mezcla. (Vasconez,
precipitacion. (H20). Lentamente por 20 minutos se agregan los 9 g de KMnQ,, | 2022)
Hummers e Espatula. e Acido sulfdrico manteniendo la temperatura por debajo de los 20°C en un
modificado e Olla de aluminio. (H2S0.). bafio de hielo por 45 minutos.
e Reverbero. e Peroxido de Trasferir la solucion a un bafio de aceite precalentado a
e Balanza analitica. hidrégeno (H20). 50 °C, el proceso dura por 30 minutos bajo agitacion
e Campana de e Acido clorhidrico vigorosa, controlar que la temperatura no sobrepase los
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e [Estufa con
recirculacion de aire.
e pHmetro.

Con la solucién de HCI 1:10 se debe lavar el precipitado
por una vez y luego se deben realizar de 5 a 7 lavados con
agua destilada hasta obtener un pH de 7.

El precipitado debe ser secado a una temperatura de a
80°C por 24 horas en un recipiente pyrex.

Pesar el precipitado y por cada gramo disolver en 1 litro
de agua destilada.

Una vez lista la solucion, sénicar por 1 hora hasta disolver
todo el material.

La solucion se debe centrifugar durante 30 minutos a
1000 rpm. El material sobrenadante obtenido es 6xido de
grafeno, que es menos denso que el precipitado
correspondiente al Oxido de grafito que no ha sido
exfoliado.

Almacenar en frascos ambar la solucion, etiquetar y
conservar para su posterior uso.

Fuente: Vasconez, 2022, pag.39.
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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3.10.2.1. Diagrama de flujo para la sintesis del 6xido de grafeno
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llustracion 3-2: Sintesis del 6xido de grafeno
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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3.10.3.

Obtencion de la celulosa

Tabla 3-7: Técnica para la obtencién de celulosa de papel reciclado

Fundas ziploc.
Sonicador de punta

(H202) 1%.

la finalidad de eliminar las sustancias solubles en el agua.
Luego, se filtra el papel y se deja secar en una estufa a
60°C por 24 horas. Se pesa y se realiza un tratamiento
alcalino.

Se procede a realizar un tratamiento alcalino con una
solucién al 7% de NaOH utilizando los 80 gramos de
papel reciclado seco obtenido después del pretratamiento.
Este proceso se lleva a cabo durante 2 horas siguiendo
determinadas para cada experimento planteado. Al
terminar el tiempo de reaccién se filtra la solucion
resultante, lo que da como resultado celulosa de color
marrén debido a la presencia de lignina y el licor negro
correspondiente a residuos de lignina, hemicelulosa y
sustancias quimicas utilizadas en el tratamiento.

Se lava el residuo insoluble obtenido del filtrado con
abundante agua destilada hasta alcanzar un pH neutro.
Se realiza un proceso de blanqueamiento para eliminar
parte de la lignina que no se elimina con el tratamiento
alcalino, para ello se utiliza una solucion de hipoclorito

Técnica Materiales y equipos Reactivos Procedimiento Técnica de
ensayo
e Papel reciclado. Se recepta la materia prima, en este caso hojas de papel
e Estufa. e Agua destilada reciclado.
e pH metro. e Hidroxido de Las hojas de papel reciclado se cortan en un didmetro
e Tela filtrante. sodio (NaOH) considerable y posterior a esto se pesan 80 g de este.
e Reverbero. 7% Una vez pesados los 80 g de papel reciclado se realiza un | (Sanaguano
e Termémetro. e Hipoclorito de pretratamiento con agua purificada a 70°C durante 4 | Peralta, 2021)
Sosa e Molino. sodio (NaClO) horas en una proporcion de fibra/agua de 1:10, esto con
modificada
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de sodio (NaClO) al 1%, en relacion fibra/solucion de
1:10 a 90°C por 1 hora bajo agitacion continua.

e Lavary filtrar la celulosa con agua destilada hasta que el
agua alcance un pH neutro, lo cual indica la eliminacion
de la solucién de hipoclorito de sodio.

e Lacelulosa obtenida se deja secar a temperatura ambiente
durante 24 horas. Después se muele hasta obtener un
tamario pequefio, se tamizay se almacena en bolsas ziploc
etiquetados adecuadamente.

Fuente: Sanaguano, 2021, pag. 30.
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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3.10.3.1. Diagrama de flujo para la obtencion de celulosa
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llustracion 3-3: Obtencién de celulosa a partir de papel reciclado

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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3.10.4.

Tabla 3-8: Técnica para la obtencidn del biopolimero

Obtencion del biopolimero

Técnica Materiales y equipos Reactivos Procedimiento Técnica de
ensayo

Vasos de e Pesar 0,5 g de colageno de escamas de pescado.
precipitacion  de Agua destilada e Agregar el colageno en un vaso de precipitacion
250 mL. (H20). juntamente con 12 ml de agua destilada y agitar la
Moldes de vidrio. Colageno. mezcla.
Cajas petri. Celulosa. e Adicionar 8 ml de alcohol polivinilico, 0,5 ml de | (Mata etal,
Termdmetro. Oxido de glicerina y el aditivo de acuerdo al tratamiento escogido 2017)

Obtencion Probetas grafeno. como la celulosa o el 6xido de grafeno de acuerdo con

del graduadas. Alcohol las formulaciones establecidas.

biopolimero Varilla de polivinilico e Llevar a sonicar la solucién por 5 minutos para lograr
agitacion. 7%. una mezcla homogénea.
Reverbero. Glicerina. e Verter las mezclas en cajas petri 0 moldes de vidrio.
Balanza analitica. e Colocar las muestras en la estufa a una temperatura de 60
Estufa con °C durante 24h.
recirculacion o Después de que las muestras estén completamente secas,
de aire. retirarlas de los moldes de vidrio y almacenarlas en
Espatula. fundas ziploc para su posterior uso.

Fuente: Mata, 2017, pag. 24.

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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3.10.4.1. Diagrama de flujo para la elaboracion de biopolimero con celulosa y 6xido de grafeno
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l

llustracion 3-4: Obtencion del biopolimero
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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3.10.5.

Caracterizacion del biopolimero

Tabla 3-9: Caracterizacion del biopolimero.

N.° Analisis Materiales y equipos Reactivos Procedimiento Calculo Técnica de ensayo
1 eL&minas de
bioplastico. Utilizar el calibrador digital para determinar
e Calibrador digital. el grosor de cada lamina del biopolimero.
oEstilete. - Recortar la peliculaa 2,5 cm x 2,5 cm. (Guaman Bravo,
Espesor Registrar las medidas reales obtenidas Medicion directa 2019)
durante el proceso.
2 = Estufa. Cortar muestras de 2,5 cm x 2,5 cm de las % de humedad
= Laminas de laminas del biopolimero y tomar su peso PIB — PFBS
bioplastico. inicial. = —pp X100
Humedad = Balanza analitica. Colocar en una estufa durante 24 horas a
= Crisoles. - 105°C. Ecuacion  3-1: Porcentaje de
Retirar las muestras de la estufa y anotar su | humedad.
peso final. (Morocho et al.,
Donde: 2021, pags. 1-15)
= PIB=  peso inicial  del
biopolimero.
= PFBS=  peso final del
biopolimero seco.
3 Las muestras finales del ensayo de humedad % de solubilidad
. Cajas petri. se colocan en matraces Erlenmeyer y se _ PIBS — PFBS
. Shaker. afiade 80 ml de agua destilada. - PIBS x100
. Medio Se colocan los matraces Erlenmeyer en el
filtrante. Shaker a 100 RPM durante 1 hora. Ecuacion  3-2:  Porcentaje  de (Guaman Bravo,
Solubilidad . Estufa. e Agua Filtrar la muestra y colocarla en una estufa a | solubilidad. 2019)
= Balanza destilada 40 °C hasta que esté completamente seca.
= analitica. Aumentar la temperatura a 105 °C para | Donde:
. Cron6metro. lograr un peso constante. . PIBS= peso inicial del
biopolimero seco.
= PFBS= peso final  del
biopolimero seco.
4 = Llenar ¥4 del tubo con gel de silice activado.
= Tubos de ensayo. Cortar la pelicula del biopolimero en
= Bioplastico. dimensiones de 2,5 cm x 2,5 cm.
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Permeabilidad  |=

" Cinta de embalaje.
= Gradilla.

. Desecador.
Solucién de NaCl
sobresaturada.

. Calibrador digital.

Gel de silice
activado a
200 °C por
24 horas.

Tapar la boca del tubo de ensayo con un film
biodegradable cortado.

Sellar el biopolimero y el tubo con cinta
adhesiva.

Colocar los tubos en el soporte.

Colocar la muestra en un desecador a

(P2—-P1)x*e

wvP= t*pv* (92— 1)
Ecuacion 3-3: Permeabilidad de
vapor de agua del biopolimero.
Donde:

ASTM D1653-93

Métodos de prueba
estandar para la
transmisién de vapor
de agua de una

temperatura ambiente. . P1: Peso inicial (g). pelicula de
. Las muestras se pesan cada hora, 7 veces |a P2: Peso final(g). Recubrimiento
seguidas, 24 horas después del ltimo pesaje. |a T: tiempo empleado (h). organico.
. e: espesor (mm).
= pv: presién de vapor de agua
(MPa).
. @2: humedad relativa 1.
. @1: humedad relativa 1.
5 = Probetas para = Preparar la maquina universal. Los resultados obtenidos son base al
prueba de = Ajustar los extremos de la muestra del | incremento de longitud que NTE INEN
traccion. biopolimero en la prueba de equipo. experimenta la  probeta  del 2635:012.
= Magquina = Empezar la prueba en la maquina universal. | biopolimero como consecuencia de
Traccion universal para = Registrar los valores obtenidos durante la | la fuerza ejercida por la maquina | Métodos de ensayo
pruebas  de - prueba. universal. para las propiedades
traccion. de  traccion  de
laminas plasticas
delgadas.
6 Cortar el biopolimero en trozos de 2,5 cm x
= Laminas del 2,5 cm.
biopolimero. Colocar las muestras del biopolimero en tres %Biodegradabilidad
Biodegradabilidad = Cajas Petri. entornos diferentes: suelo, agua y ambiente. Area inicial — Area final
=  Programa - Examinar los trozos del biopolimero en el = Area inical  Método de
Image J. programa image J cada 3 dias. £100 disminucion de area.

Anotar los valores de las variaciones en las
areas obtenidas.

Ecuacion 3-4: Célculo de la

biodegradabilidad.

Fuente: Morocho et al., 2021, pags. 1-15.

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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CAPITULO IV

4. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS

4.1. Datos

4.1.1. Ensayos fisico -quimicos realizados con la materia prima

4.1.1.1. Caracterizacion fisica de las escamas de pescado

Con el fin de caracterizar las escamas de pescado, se obtuvo una muestra de 20 escamas

seleccionadas completamente al azar, por lo que se verifica el diametro y el grosor con

herramientas como el pie de rey digital. Los resultados se muestran en la siguiente tabla.

Tabla 4-1: Evaluacién de las escamas

N.° Producto Diametro (mm) Grosor (mm)
1 2,3 0,2
2 2 0,2
3 2,1 0,3
4 1,9 0,2
5 2 0,3
6 1,9 0,3
7 1,9 0,2
8 2 0,3
9 2,3 0,4
10 1,8 0,3
11 2,3 0,2
12 Escamas de pescado 22 04
13 2,1 0,3
14 1,8 0,2
15 2,1 0,3
16 2,2 0,2
17 1,8 0,2
18 1,8 0,3
19 2,1 0,3
20 2,1 0,2

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

4.1.1.2. Obtencion de colageno de escamas de pescado

La extraccién de colageno se obtuvo mediante una trituracion de las escamas, donde se obtuvo
la harina de escamas, misma que se llevo a un tratamiento quimico para eliminar las sustancias

no colagenas de la harina , para ello se realiz6 un lavado con hidrdxido de sodio al 3% por 4 horas
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en constante agitacion, posteriormente se aplicé una disolucion acida con la aplicacion de la
enzima rennina que se encubo a 38°C en el equipo Daysi Il por 24 horas, finalmente el colageno
obtenido se liofilizo para una mejor conservacion . La siguiente tabla muestra el proceso

mencionado.

Tabla 4-2: Extraccion de colageno

Materia Peso () Producto Peso(g) Producto Peso(g)
Prima intermedio final
Escamas 250 Harina de 152 Colageno 118,50
pescado

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

4.1.2. Sintesis de 6xido de grafeno

En el caso del 6xido de grafeno, se emplearon reactivos como grafito, acido sulfarico (H2SO4),
permanganato de potasio (KMnQa), peréxido de hidrogeno (H.O2) y agua destilada. Estos
reaccionan para producir 6xido de grafito y posteriormente 6xido de grafeno a través de procesos

de lavado, secado y centrifugacién. Los datos correspondientes se presentan en la siguiente tabla.

Tabla 4-3: Obtencion de éxido de grafeno

Materia Peso Producto Peso (g) Producto final Peso
Prima (s)] intermedio (9)
Grafito 3,000 Oxido de grafito 3,205 | Oxido de grafeno | 2,058

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

4.1.3. Obtencidn de celulosa

Para la extraccion de la celulosa se emplearon reactivos como hidréxido de sodio (NaOH) y agua
destilada, que a través de agitacidn continua provoca la ruptura de las membranas y por ende una
reduccién de tamafio, posteriormente se agreg6 hipoclorito de sodio (NaClO) con temperatura 'y
agitacion constante, se aclard la solucion, finalmente mediante lavados y secados se obtuvo la

celulosa del papel reciclado.

Tabla 4-4: Obtencion de celulosa

Materia Prima | Peso (g) Producto final Peso ()
Papel reciclado | 80,000 Celulosa 76,430

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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4.1.4.  Pruebas fisico-quimicas y mecanicas del biopolimero

4.1.4.1. Formulacién del biopolimero

Para elaborar el biopolimero se utilizaron de base las mejores concentraciones y volimenes de la
formulacion que presento mejores caracteristicas de acuerdo a la investigacion de (Nufiez, 2014).

Este tratamiento resulto ser el més efectivo en términos de las propiedades analizadas.

Tabla 4-5: Biopolimero base

N. | Tratamient | Cantida | Cantidad | Cantida | Cantida | Tiemp | Temperatur
° 0 d de de alcohol dde dde ode a de secado
colageno | polivinilic agua glicerina | secado (°C)
@ 0 destilad (ml) (h)
(ml) a
(mli)
1 TBC-0 0,5 8,000 12,000 0,5 24 60

Fuente: (Nufiez, 2014).
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

4.1.4.2. Formulacioén del biopolimero con celulosa y 6xido de grafeno

En la elaboracién del biopolimero se tomaron las cantidades de colageno, alcohol polivinilico,
glicerina y agua destilada basadas en la mejor formulacion de investigaciones previas con
modificaciones aplicadas para el caso. La adicion de celulosa y éxido de grafeno correspondié a
una temperatura de secado controlada, con un disefio factorial totalmente al azar con 6

tratamientos y 3 repeticiones cada uno, obteniendo un total de 18 repeticiones experimentales.
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Tabla 4-6: Formulaciones del biopolimero con celulosa y 6xido de grafeno

Cantidad de Cantidad de Cantidad de Temperatura de
o . Cantidad de [ alcohol Cantidad de : Cantidad de - Tiempo de secado (°C)
N. Tratamiento colageno (g) | polivinilico (ml) licerina (ml) agua destilada celulosa (g) oxido de Repeticion secado (h)
e g (mi) g grafeno (ml) P
R1
1 TBC-0 0 0 R2 24 60
R3
R1
2 TBC-1 0,060 0 R2 24 60
R3
R1 60
3 TBC-2 0 1,500 R? 24
R3
R1 60
4 TBC-3 0,060 1,500 R2 24
R3
0,500 8 0,500 12 R1 60
5 TBC-4 0,120 0 R2 24
R3
R1 60
6 TBC-5 0 2,500 R2 24
R3
R1 60
7 TBC-6 0,120 2,500 R2 24
R3

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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Para las pruebas correspondientes de los biopolimeros se emplearon muestras de 2,5 X 2,5 ¢m en cada repeticion.

e Espesor de los biopolimeros

El espesor de los biopolimeros se realiz6 midiendo 5 regiones de las muestras de cada tratamiento, se emple0 el pie de rey digital.

Tabla 4-7: Medicion de espesor de los biopolimeros

N.© Tratamiento Repeticion Muestra 1 (mm) Muestra 2 (mm) Muestra 3 (mm) Muestra 4(mm) | Muestra 5 (mm)
TBC-0 1 0,200 0,100 0,100 0,200 0,200
2 0,100 0,100 0,200 0,100 0,100
3 0,100 0,100 0,100 0,100 0,200
TBC-1 1 0,100 0,100 0,200 0,200 0,100
2 0,200 0,200 0,100 0,200 0,100
3 0,100 0,100 0,200 0,200 0,100
TBC-2 1 0,100 0,100 0,100 0,100 0,100
2 0,100 0,200 0,100 0,200 0,100
3 0,100 0,100 0,200 0,200 0,200
TBC-3 1 0,200 0,200 0,100 0,200 0,100
2 0,100 0,100 0,200 0,100 0,200
3 0,100 0,200 0,200 0,200 0,200
TBC-4 1 0,200 0,200 0,200 0,200 0,200
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2 0,100 0,200 0,200 0,200 0,100
3 0,200 0,100 0,100 0,200 0,200
6 TBC-5 1 0,100 0,200 0,200 0,100 0,100
2 0,200 0,200 0,100 0,100 0,200
3 0,100 0,200 0,100 0,100 0,200
7 TBC-6 1 0,100 0,100 0,100 0,200 0,200
2 0,200 0,200 0,200 0,200 0,100
3 0,200 0,100 0,200 0,200 0,200

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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e Ensayo de humedad de los biopolimeros
Para la determinacion de la humedad se colocaron muestras por triplicado de cada tratamiento en
una estufa a 105 °C por 24h. Se tomé el peso inicial y final de cada una de las muestras, los datos

se muestran a continuacion.

Tabla 4-8: Ensayo de humedad de los biopolimeros

N.° Tratamiento Repeticion Peso inicial (g) | Peso final (g)
1 TBC-0 1 0,106 0,072
2 0,131 0,087
3 0,116 0,082
2 TBC-1 1 0,088 0,058
2 0,099 0,065
3 0,086 0,057
3 TBC-2 1 0,094 0,073
2 0,107 0,060
3 0,107 0,070
4 TBC-3 1 0,139 0,103
2 0,122 0,087
3 0,121 0,078
5 TBC-4 1 0,147 0,097
2 0,108 0,074
3 0,110 0,077
6 TBC-5 1 0,119 0,075
2 0,155 0,085
3 0,162 0,092
7 TBC-6 1 0,133 0,071
2 0,152 0,081
3 0,160 0,087

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
e Solubilidad del biopolimero
Para realizar la prueba de solubilidad se tomaron las muestras que fueron utilizadas en las pruebas
de humedad, mismas que se colocaron en un equipo Shaker por un periodo de 60 min a 100 rpm,

finalmente se filtraron y se secaron en una estufa a 105°C.

Tabla 4-9: Ensayo de solubilidad de los biopolimeros

N.° Tratamiento Repeticion Peso inicial (g) | Peso final (g)
1 TBC-0 1 0,072 0,027
2 0,087 0,024
3 0,082 0,028
2 TBC-1 1 0,058 0,012
2 0,065 0,010
3 0,057 0,023
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3 TBC-2 1 0,073 0,011
2 0,060 0,001
3 0,070 0,009
4 TBC-3 1 0,103 0,016
2 0,087 0,019
3 0,078 0,024
5 TBC-4 1 0,097 0,018
2 0,074 0,018
3 0,077 0,013
6 TBC-5 1 0,075 0,034
2 0,085 0,026
3 0,092 0,031
7 TBC-6 1 0,071 0,017
2 0,081 0,03
3 0,087 0,029

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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e Permeabilidad al vapor de agua

Para evaluar la permeabilidad al vapor de agua se colocaron las muestras de biopolimeros en tubos de ensayos que contenian silica gel y se tomaron sus pesos

cada hora, registrandose un total de 7 pesos en esta prueba.

Tabla 4-10: Ensayo de permeabilidad de los biopolimeros

N.° Tratamiento Espesor Repeticion Peso 1 (g9) Peso 2 (9) Peso 3 (9) Peso 4 (g) Peso 5 (9) Peso 6 (g) | Peso 7(g)
1 TBC-0 0,200 1 28,137 28,141 28,144 28,148 28,151 28,155 28,210
0,100 2 28,239 28,242 28,246 28,249 28,253 28,257 28,313
0,100 3 28,364 28,367 28,371 28,375 28,379 28,384 28,432
2 TBC-1 0,100 1 28,239 28,243 28,245 28,248 28,251 28,255 28,311
0,200 2 30,494 31,497 30,499 30,501 30,502 30,507 30,564
0,100 3 31,366 31,369 31,373 31,376 31,378 31,379 31,428
3 TBC-2 0,100 1 30,853 30,856 30,859 30,862 30,864 30,869 30,924
0,100 2 30,481 30,484 30,487 30,490 30,492 30,494 30,543
0,100 3 31,386 31,389 31,393 31,397 31,399 31,401 31,457
4 TBC-3 0,200 1 30,364 30,367 30,371 30,374 30,376 30,380 30,431
0,100 2 30,692 30,695 30,699 30,702 30,702 30,717 30,769
0,100 3 30,919 30,922 30,924 30,926 30,929 30,931 30,942
5 TBC-4 0,200 1 28,314 28,318 28,322 28,323 28,326 28,332 28,381
0,100 2 30,719 30,722 30,728 30,732 30,735 30,738 30,793
0,200 3 30,636 30,638 30,644 30,650 30,655 30,657 30,713
6 TBC-5 0,100 1 28,522 28,524 28,527 28,530 28,535 28,539 28,588
0,200 2 30,575 30,577 50,581 30,583 30,584 30,585 30,639
0,100 3 30,217 30,218 30,220 30,224 30,227 30,229 30,281
7 TBC-6 0,100 1 29,027 29,030 28,034 29,037 29,041 29,043 29,092
0,200 2 30,572 30,574 30,578 30,581 30,583 30,587 30,634
0,200 3 30,437 30,438 30,440 30,442 30,446 30,449 30,495

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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e Pruebas de biodegradabilidad

Las pruebas de biodegradabilidad se realizaron en tres entornos distintos: suelo, agua y medio
ambiente. Con el fin de evaluar como evolucionaban las areas de los biopolimeros a medida que

avanzaban los dias de degradacion, se emple6 el software Image J, el cual simplifica la medicion

de superficies y ofrece valores altamente precisos.

Los resultados de estas pruebas se representan en las siguientes tablas:

Tabla 4-11: Areas de la biodegradabilidad en el ambiente

N.° | Tratamiento | Area Area Area Area Area Area
inicial dia dia 6 | dia 9| dia 12| dia
(cm?) (cm?) (cm?) (cm?) (cm?) 15(cm?)
1 TBC-0 6,107 6,098 6,043 5,830 5,742 5,483
2 TBC-1 6,019 6,001 5,946 5,841 5.729 5,637
3 TBC-2 6,160 6,118 6.083 5,995 5,741 5,679
4 TBC-3 6.046 6,019 5,935 5,880 5,577 5,447
5 TBC-4 6,224 6,205 6,155 5,988 5,869 5,462
6 TBC-5 5,917 5,824 5,782 5,712 5,625 5,507
7 TBC-6 5,958 5,949 5,885 5,743 5,561 5,407
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
Tabla 4-12: Areas de la biodegradabilidad en el suelo
N.o Tratamiento | Area Area Area Area Area Area
inicial Dia dia 6 | dia dia 12 | dia 15
(cm?) (cm?) em?) | (em?) | (em?) | (cm?)
1 TBC-0 7,890 7,521 7,302 7,004 6,537 5,572
2 TBC-1 8,139 7,969 7,037 6,456 6,398 4,649
3 TBC-2 7,407 7,403 7,108 7,009 6,837 6,075
4 TBC-3 7,919 7,708 7,530 7,212 7,164 6,517
5 TBC-4 8,087 7,955 7,517 7,407 7,142 7,096
6 TBC-5 8,071 8,061 7,862 7,793 6,955 6,450
7 TBC-6 7,744 7,336 7,036 6,824 6,683 6,114

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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Tabla 4-13: Areas de la biodegradabilidad en el agua

N.° Tratamiento | Area Area dia | Area dia
iniciallcm?) | 2 (cm?) | 3 (cm?)
1 TBC-0 6,125 7,884 8,029
2 TBC-1 6,149 8,195 8,838
3 TBC-2 6,715 6,791 9,125
4 TBC-3 5,912 6,821 8,381
5 TBC-4 6,068 7,554 8,042
6 TBC-5 7,095 7,599 8,305
7 TBC-6 6,53 8,454 9,518

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

La biodegradabilidad de los biopolimeros en el agua presenta un comportamiento distinto al de
los otros medios, la superficie de los biopolimeros incrementa a medida que transcurren los dias
ocupando todo el espacio del recipiente en el que se llevé a cabo el ensayo. El incremento rapido
del area se asume que es por la desintegracion que sufren los componentes en la presencia del
agua, mas no la eliminacidn total del biopolimero. Por esta razon, solo se han tomado los datos

de tres dias.

4.15. Evaluaciéon econdmica

4.1.5.1. Obtencién del colageno

Tabla 4-14: Suministros empleados

Proceso N.° Suministros Cantidad Costo insumo
1 Escamas 2509 0
., 2 Rennina 150 mi 4,050
dnglg;'g:o 3 Agua 7000 ml 0,880
4 NaOH 304g 13,750
5 CHsCOOH 30 ml 1,800
Total 20,480

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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4.1.5.2. Obtenci6

n del éxido de grafeno

Tabla 4-15: Suministros empleados

Proceso N.° Suministros Cantidad Costo suministro
1 Grafito 30 15,000
2 H2S04 70 ml 1,056
3 HCI 5ml 0,255
Obtencion del | 4 Agua 650 ml 0,429
oxido de 5 KMnO4 9g 3,271
grafeno en 6 H202 30 ml 0,479
solucion 7 Aceite 1000 ml 1,000
8 Hielo 1 funda 0,74
9 | Caracterizacion del GO Analisis 100
Total 122,230
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
4.1.5.3. Obtencioén de celulosa
Tabla 4-16: Suministros empleados
Proceso N.° Suministros Cantidad Costo suministro
1 Papel reciclado 80¢g 0
Obtencion de 2 NaOH 45 ¢ 20,625
celulosa 3 NaClO 7 ml 0,255
4 Agua 5000 ml 0,625
Total 21,505
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
4.1.5.4. Elaboracion del biopolimero
Tabla 4-17: Suministros empleados
Proceso N.° Suministros Cantidad Costo suministro
1 Coléageno 0,500 g $ 0,086
2 Alcohol polivinilico 8,000 ml $0,194
3 Glicerina 0,500 ml $ 0,005
Elaboracionde | 4 Agua 12,000 ml $0,013
bioplastico 1,500 ml $0,073
I -7 1 )
5 GO en solucion 2,500 ml $0.122
0,060 g $0.017
6 Celulosa 0.120 g $0,034
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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4.2.Calculos

4.2.1. Extraccion del colageno

4.2.1.1. Rendimiento de la harina de escamas de pescado

Para la determinacion del rendimiento de la harina de escamas de pescado, se utiliza una ecuacion
que relaciona el peso de la harina de las escamas con el peso de la materia prima utilizada en la

extraccion, en este caso las escamas de pescado.

Y% Rendimient Peso de la harina de escamas de pescado 100
endimiento = *
0 Peso de la materia prima utilizada

Ecuacion 1-4: Rendimiento de la harina de escamas de pescado.

52g
100
250 g

%Rendimiento = 60,800 %

%Rendimiento =

4.2.1.2. Rendimiento del colageno

Para evaluar el rendimiento del colageno, se utiliza una ecuacién que relaciona el peso del

colageno obtenido con el peso de la harina de escamas de pescado usado en el proceso.

9 Rendimient Peso del colageno obtenido 100
endimiento = *
0 Peso de la harina de escamas de pescado

Ecuacion 2-4: Rendimiento del colageno.
118,509

152¢g
%Rendimiento = 77,960 %

%Rendimiento =

4.2.2. Sintesis del 6xido de grafito

4.2.2.1. Rendimiento del éxido de grafito

Para evaluar el rendimiento del 6xido de grafito, se utiliza una ecuacién que vincula el peso del

Oxido obtenido con el peso de la materia prima utilizada en la sintesis, en este caso, el grafito.
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Esta ecuacién permite determinar la eficiencia del proceso y la cantidad de 6xido de grafito
producido.

L Peso del 6xido de grafito obtenido
%Rendimiento =

Peso de la materia prima utilizada

Ecuacion 3-4: Rendimiento del oxido de grafito.

05¢g

%Rendimiento = x* 100

%Rendimiento = 106,833 %

4.2.2.2. Rendimiento del 6xido de grafeno

Para determinar el rendimiento del éxido de grafeno producido, se utiliza la siguiente ecuacion

que relaciona el peso del 6xido producido con el peso del 6xido de grafito empleado en el proceso.

Peso del 6xido de grafeno obtenido

%Rendimiento =
YoRendimiento Peso del 6xido de grafito

Ecuacion 4-4: Rendimiento del 6xido de grafeno.
2,058 g
3,205 g
%Rendimiento = 64,212 %

%Rendimiento = x* 100

4.2.3. Extraccion de la celulosa

4.2.3.1. Rendimiento de la celulosa

Para calcular el rendimiento de la celulosa obtenida, se utiliza la siguiente ecuacion que relaciona

el peso de la celulosa obtenida con el peso de la materia prima, en este caso es el papel reciclado.

L Peso de la celulosa obtenida
%Rendimiento =

Peso del papel reciclado
Ecuacion 5-4: Rendimiento de la celulosa.
76,430 g i
80,000 g
%Rendimiento = 95,537%

%Rendimiento =
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4.2.4. Pruebas con el biopolimero

4.2.4.1. Porcentaje de humedad

Los célculos de la humedad se llevaron a cabo con cada una de las repeticiones de cada
tratamiento. Estos datos se basaron en la primera repeticion del primer tratamiento. Se utilizé la

ecuacion 3-1. Los datos se pueden ver en la tabla 4-25.

0,106 — 0,072
%Humedad = W * 100

%Humedad = 31,657

4.2.4.2. Porcentaje de solubilidad

Los calculos fueron llevados a cabo para determinar la solubilidad de cada una de las 3
repeticiones correspondientes a cada tratamiento. Estos célculos se basaron en la primera
repeticion del primer tratamiento. Se utilizo la ecuacion 3-2. Los datos se pueden observar en la
tabla 4-26.

. 0,072 — 0,027
%Solubilidad = W * 100

%Solubilidad = 62,500 %
4.2.4.3. Porcentaje de permeabilidad
Los calculos se llevaron a cabo para determinar la permeabilidad en cada una de las 3 repeticiones
de cada tratamiento. Para estos calculos, se utilizaron los datos de la primera repeticion del primer

tratamiento. Se utiliz6 la ecuacion 3-3. Los datos se pueden observar en la tabla 4-27.

(28,210 — 28,137)g * 0,2 mm

WVP =
241 = 0,0028 MPa » (75 — 0)

wvP = 0,0028 2

- h* MPa
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4.2.4.4. Porcentaje de biodegradabilidad

La biodegradabilidad se determiné en las 3 repeticiones de cada tratamiento. Para este célculo se
utilizaron los datos de la primera repeticion del primer tratamiento. Se empleo la Ecuacion 3-4.

Los datos se pueden observar en la tabla 4-28.

6,107 — 5,483

%
6,107

%Biodegradabilidad = 10,218 %

%Biodegradabilidad = 100

4.3. Resultados

4.3.1. Extraccion del coldgeno

4.3.1.1. Rendimiento de la harina de escamas de pescado

En la siguiente tabla, se detalla el resultado del rendimiento realizado para obtener la harina de

escamas de pescado mediante los procesos de lavado, trituracion, secado y tamizado.

Tabla 4-18: Resultados del rendimiento de la harina de escamas

No. Producto Tratamiento Rendimiento promedio (%0)

1 | Harina de escamas de pescado TH 60,800

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

La elaboracion de harina de escamas de pescado se llevo a cabo utilizando métodos fisicos que
facilitan la separacion de este componente de las escamas. El rendimiento obtenido fue del 60,800
%, este resultado fue similar ya que se acerca al porcentaje de rendimiento del 51.98% obtenido

en un estudio previo de Burgos Mufioz et al. (2022, pag. 11).
4.3.1.2. Rendimiento del colageno
A continuacion, se presenta en una tabla el resultado del rendimiento realizado bajo un solo

tratamiento para obtener colageno de escamas de pescado mediante los procesos de tamizado,

disolucion &cida, hidrolizado y liofilizado.
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Tabla 4-19: Resultados del rendimiento de colageno

No. Producto Tratamiento | Rendimiento promedio (%0)

1 | Coléageno de escamas de
TC 77,960
pescado

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Se llevé a cabo la extraccion de colageno de escamas de pescado utilizando métodos quimicos y
enzimaticos, que facilitan la separacion de este componente de la harina de escamas. El
rendimiento obtenido fue del 77,960 %. Este resultado se considera consistente ya que se acerca
al porcentaje de rendimiento del 76,360 % obtenido en un estudio previo (Flores, 2017, pag. 51). ESto
se debe a que se mantuvieron constantes los valores de volumen de agua, volumen de las
soluciones, cantidad de materia prima, tiempo de incubacion y liofilizado, los cuales se
consideraran como las mejores condiciones para lograr el maximo aprovechamiento del colageno

obtenido.

4.3.1.3. Espectroscopia IR del colageno

Las propiedades espectroscopicas son utilizadas en la caracterizacién, identificacion vy
cuantificacion de alguna molécula de interés, como en este caso el colageno. La espectroscopia
IR absorbe varias frecuencias de radiacion electromagnética que causan estiramiento y
doblamientos vibracionales de los enlaces covalentes de las moléculas, lo que permite determinar

la presencia de grupos funcionales.
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llustracion 4-1: Espectro FT-IR del colageno
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

En cuanto al espectro IR de colageno presenta varias bandas caracteristicas, en las que se
mencionan: la presencia de grupos amina e hidroxilo ocasionado por los movimientos de
estiramiento de los enlaces N-H y O-H aproximadamente en la regién de 3536,81 cm™?, junto con
vibraciones de enlaces C-H en la region de 2881,13 cm™. También, presenta vibraciones de
estiramiento debido a los enlaces peptidicos C=0 (Amida ) alrededor de 1646,91 cm, ademas,
las vibraciones de los enlaces de los grupos amida N-H y C-N en la regién de 1550,49 cm™ y
finalmente en la regién 1022,09 cm-se encuentra la presencia de las vibraciones de estiramiento

asociadas a los enlaces C-O, tal como se observa en el grafico 4-3.

Las regiones del espectro IR de colageno concuerda con los valores que expone (Aibar, 2023, p. 42-
43) al caracterizar el colageno extraido de escamas de pescado en su investigacién™ Extraccion
de colageno a partir de escamas de peces de rio por hidrélisis mixta™ confirmando la presencia

de los grupos funcionales caracteristicos del mismo.

4.3.2. Sintesis del 6xido de grafeno

4.3.2.1. Rendimiento de 6xido de grafito

Se realizo la oxidacion del grafito mediante varias reacciones quimicas, mismas que ocurrieron

por la interaccion de los reactivos utilizados, este proceso se llevd a cabo en un vaso de

precipitacion durante la experimentacion.
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Tabla 4-20: Rendimiento del 6xido de grafito

Producto Rendimiento (%0)

Oxido de grafito 106,833

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Durante la oxidacion del grafito, se producen cambios en la materia a nivel molecular. Segln
Yapu et al. (2013, pp. 156-157), se observa una modificacion en la hibridacion del carbono de sp2 a
sp3. Ademas, se observa un mayor espaciado entre las capas estructurales del grafito debido a la
presencia de grupos funcionales como los carboxilicos y fendlicos. Estos cambios en la
hibridacion y el distanciamiento de capas provocan un aumento en el peso del 6xido de grafito en
comparacién con la materia prima original. Como resultado, se obtiene un rendimiento mayor al
100%.

4.3.2.2. Rendimiento de 6xido de grafeno
Durante la obtencion del 6xido de grafeno, se realizaron lavados utilizando una solucion de &cido
clorhidrico en una proporcion de 1:10, seguido de enjuagues con agua destilada para ajustar el pH

de la solucién. Estos lavados se realizaron utilizando una centrifuga de tubos falcon.

Tabla 4-21: Rendimiento del éxido de grafeno

Producto Rendimiento (%)

Oxido de grafeno 64,212
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

El rendimiento del 6xido de grafeno obtenido es del 64,212%, causado por la disminucion del
peso obtenido de 6xido de grafito respecto a la cantidad inicial empleada. De acuerdo con Farias
et al. (2017, pags. 3-6), esta disminucion de peso se debe a una reaccion de separacion durante la
oxidacion del grafito, la cual aleja las capas externas del 6xido de grafito que contienen &tomos
de carbono. Ademas, esta reaccion también excluye los grupos funcionales que se van agregando
en las capas externas del 6xido. Como consecuencia, las capas internas ya no incluyen los grupos
funcionales y corresponden al grafito sin exfoliarse completamente. La exclusion de los grupos
resulta un material con una red cristalina compuesta por una delgada capa, con solo un atomo de
espesor (Farfas et al., 2017). Este hallazgo se confirmé en la experimentacién, donde se obtuvo una

lamina de grafeno muy delgada que dificultaba su remocion del pyrex después del secado.
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4.3.2.3. Espectroscopia UV-Visible del dxido de grafeno

La espectroscopia UV- visible implica la absorcién de la radiacién ultravioleta-visible por una
molécula para determinar la composicidn y concentracion de una sustancia. La espectroscopia del
Oxido de grafeno sintetizado fue confirmada mediante el andlisis realizado con el equipo Thermo
Scientific del laboratorio de investigacion de la facultad de ciencias de la ESPOCH, a través del

estudio de sus picos que caracterizan al compuesto.
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llustracion 4-2: UV-Visible del 6xido de grafeno
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Segln Skoog (2015, pag. 723), la absorcién de radiacién en moléculas orgénicas en la region de la
longitud de onda entre 180 y 780 nm es el resultado de la interaccidn entre fotones y electrones
que participan directamente en la formacion de enlaces. En la llustracion 4-2 se puede observar
que el pico maximo de absorcién para el 6xido de grafeno presenta una longitud de onda de 229

nm, causada por los enlaces aromaticos dobles de carbono, asociados a un n— 7* transiciones.

4.3.2.4. Espectroscopia IR del 6xido de grafeno y grafito

En la espectroscopia del llustracion 4-3 se puede apreciar los principales modos de vibracion del
oOxido de grafeno, muestra una absorcion caracteristica en la region de 3158,83 cm™ debido a una
accion de estiramiento del grupo hidroxilo (O-H), en el punto de absorcién de 3019,98 cm™ a
2869,56 cm se muestra la presencia de grupos alquilos debido a los estiramientos simétricos y
asimétricos de los enlaces C-H, por otra parte, en la region de 1592,91 cm™ hace referencia al
grupo alqueno (C=C), ademas se puede evidenciar enlaces C-O de 1400,07cm™ a 1083,8 cm?
asociados a la presencia de grupos éter y epoxidos. Finalmente, en la region de 593,968 cmes

atribuida a las vibraciones de flexion de los enlaces C-O-C de los grupos éter.
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llustracién 4-3: Espectro FT-IR del 6xido de grafeno
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Por otra parte, en el espectro IR del grafito se aprecia en la region de 2923,56 cm™ la presencia
de pequefias vibraciones, mismas que son provocadas por el ruido presente en la medicion, lo cual
indica que no existe la presencia de otros grupos funcionales y garantiza la pureza del grafito
debido a que estd compuesto aproximadamente por el 99 % de carbono, como se aprecia en las
regiones de 1049,09 cmty 551,542cm?
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lHlustracién 4-4: Espectro FT-IR del grafito
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

4.3.2.5. Rendimiento de la celulosa

La celulosa se obtuvo a partir de papel reciclado, proceso que cuenta con dos etapas quimicas: la
primera el tratamiento alcalino donde se separan las fibras del papel con ayuda de NaOH vy la
segunda con la aplicacion de NaClO que permite el blanqueamiento de las fibras, por ultimo, la

muestra fue sometida a tratamiento mecéanico con ayuda del sonicador de punta.

Tabla 4-22: Rendimiento de la celulosa

Producto Rendimiento (%)

Celulosa 95,537

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

De acuerdo a Sanaguano (2021, pag. 30) en su investigacion ~~ Obtencién de nanocelulosa a partir
de la hoja de mazorca de maiz (zea mays |.) mediante el proceso de hidrolisis acida™ obtuvo un
rendimiento de 38,940 % a una concentracion de 5% de NaOH, en el caso de la celulosa de papel
reciclado se modifico la concentracion del NaOH al 7% mostrando mejores resultados en su
rendimiento con un 95,537 % que corresponde al contenido de celulosa residual después de

aplicar los tratamientos necesarios.
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4.3.2.6. Espectroscopia IR de la celulosa

El espectro IR de la llustracion 4-5 nos indica que el compuesto obtenido es celulosa, esto gracias
a la presencia de algunos grupos funcionales caracteristicos en ciertas regiones, como las
vibraciones a 3336,25 cm! se debe a la presencia de grupos hidroxilo (-OH), comunes en
polisacaridos como la celulosa. La banda en la region de 2881,13 cm™ muestra vibraciones de
enlaces C-H, la region de 1685,48 cm™ revela vibraciones asociadas con enlaces C-O y C-C,
mientras que la banda a 1029,8 cm™ sugiere enlaces C-O adicionales. Por ultimo, la banda a
583,820 cm™, mas baja en nimero de onda, esta relacionada con la deformacion de enlaces C-H

y podria indicar la presencia de estructuras mas complejas.
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lHustracién 4-5: Espectro FT-IR de la celulosa
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

4.3.3. Ensayos con el biopolimero

4.3.3.1. Analisis sensorial realizado

En la siguiente tabla se muestran los resultados del andlisis sensorial realizados una vez obtenidos

los biopolimeros de cada tratamiento.
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Tabla 4-23: Analisis sensorial

N Tratamiento Caracterl’sti(':a.s. . .
: Color Textura Flexibilidad Resistencia

1 TBC-0 Blanco Rugosa Flexible Fuerte
transparente

2 TBC-1 Blanco Rugosa Poco flexible Fuerte
transparente

3 TBC-2 Marrén Rugosa Flexible Fuerte
0SCcuro

4 TBC-3 Marron Rugosa Flexible Fuerte
0scuro

5 TBC-4 Blanco, Rugosa Poco flexible Fuerte
opaco

6 TBC-5 Oscuro, casi Rugosa Flexible Fuerte
negro

7 TBC-6 Oscuro, Rugosa Flexible Fuerte
opaco

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

De acuerdo a los resultados que se presenta en la tabla 4-23 se puede decir que la incorporacion
del éxido de grafeno incide en el cambio de coloracién de los biopolimeros conforme aumenta el
volumen del mismo, esto se puede apreciar en los tratamientos 2,3,5, y 6. En el caso de la adicién
de la celulosa los tratamientos toman una tonalidad blanco transparente y en el caso del
tratamiento 4 dando una apariencia blanco opaco. Por otra parte, presentan una textura rugosa en
todos los tratamientos, causada por la presencia del colageno y celulosa. En cuanto a la
flexibilidad todos los tratamientos son flexibles excepto el 2 y 4 que son poco flexibles y

finalmente en cuanto a la resistencia presentan buenos resultados.

4.3.3.2. Promedio del espesor del biopolimero

Tabla 4-24: Resultados promediados del espesor

N.° | Tratamiento | Espesor promedio (mm)
1 TBC-0 0,133
2 TBC-1 0,147
3 TBC-2 0,133
4 TBC-3 0,160
5 TBC-4 0,173
6 TBC-5 0,147
7 TBC-6 0,173

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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En los ensayos de espesor se obtuvieron los promedios de las 5 mediciones realizadas en
diferentes regiones de cada tratamiento, obteniendo que los tratamientos que presentan menor
espesor promedio son el TBC-0y el TBC-2 con 0,133 mm, en cambio el tratamiento TBC-6 tiene
mayor espesor promedio con un valor de 0,173. Cada tratamiento mantiene un espesor dentro del
rango de 0,1 a 0,2 mm valores que se encuentran dentro de los pardmetros de la norma NTE INEN
2542. Ademas Chifla (2022, pag. 48) menciona en su investigacion que el espesor de los biopolimeros
depende de su composicion y la cantidad de plastificante empleado. Por esta razdn, el tratamiento

TBC-6 presenta un mayor espesor.

4.3.3.3. Promedio de humedad del biopolimero

Tabla 4-25: Resultados promediados de la humedad

N.° | Tratamiento | Humedad promedio (%0)
1 TBC-0 31,657
2 TBC-1 34,051
3 TBC-2 33,614
4 TBC-3 30,041
5 TBC-4 31,831
6 TBC-5 42,781
7 TBC-6 46,317

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

De acuerdo con Wang etal. (2013, pags. 37-38), las laminas de biopolimero deben contener un
porcentaje de humedad de 25,95 a 42,71 %, por lo tanto, todos los tratamientos mencionados en
la tabla 4-25 se encuentran dentro del rango, excepto el tratamiento TBC 6 que contiene un valor
de 46,317%. Esta diferencia de valores corresponde a la composicién quimica de cada
biopolimero menciona (Trujillo, 2014, p4g. 69) en su investigacion, estableciendo como maximo un
porcentaje de humedad entre 42,34 y 60,54%.

4.3.3.4. Promedio de solubilidad del biopolimero

Tabla 4-26: Resultados promediados de la solubilidad

N.° | Tratamiento | Solubilidad promedio (%6)
1 TBC-0 66,992
2 TBC-1 74,524
3 TBC-2 85,135
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4 TBC-3 77,285
5 TBC-4 80,078
6 TBC-5 63,460
7 TBC-6 68,561

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Después de realizar el ensayo de solubilidad se puede argumentar que todos los tratamientos son
altamente solubles, el tratamiento que presenta menor solubilidad es el TBC-5 con un valor de
63,460% y el que tiene un mayor promedio de solubilidad es el TBC-2 con un valor de 85,135%.
Se supone que la solubilidad de estos biopolimeros varia de acuerdo a la proporcion de cada

componente y las condiciones especificas en las que fue elaborado.

4.3.3.5. Promedio de la permeabilidad del bioplastico

Tabla 4-27: Resultados promediados del ensayo de permeabilidad

N.° | Tratamiento | permeabilidad promedio (f**;’;)
1 TBC-0 0,00190
2 TBC-1 0,00181
3 TBC-2 0,00135
4 TBC-3 0,00155
5 TBC-4 0,00239
6 TBC-5 0,00128
7 TBC-6 0,00202

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Segln Issaadi et al (2016, pags. 2-12) en su investigacion demostr6é que la aplicacion del 6xido de
grafeno en las biopeliculas, permite una disminucion de la permeabilidad de los gases debido a
que actiia como una barrera, por tanto en los tratamientos TBC-2 de 0,00135 y en el TBC-5 de
0,00128 se corrobora esta informacion. En cuanto a los tratamientos TBC-3 y TBC-6 se evidencia
un aumento de permeabilidad a pesar de tener la presencia del 6xido de grafeno, a consecuencia

de los demas componentes en su estructura.

Por Gltimo, los demaés tratamientos al no contar con 6xido de grafeno en su composicion permite
que el plastificante disminuya las fuerzas intermoleculares en las cadenas del polimero, dando

una mayor movilidad molecular, aumentando su permeabilidad al vapor de agua (Joaqui y Villada,
2013, pag. 63).
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4.3.3.6. Biodegradabilidad del biopolimero

Tabla 4-28: Porcentaje de biodegradabilidad en tres medios

N.° | Tratamiento
Biodegradabilidad

Ambiente Suelo Agua
1 TBC-0 10,218 29,379 | 31,086
2 TBC-1 6,347 42,880 43,731
3 TBC-2 7,808 17,983 35,890
4 TBC-3 9,907 17,704 41,763
5 TBC-4 12,243 12,254 32,531
6 TBC-5 6,929 20,084 | 17,054
7 TBC-6 9,248 21,049 45,758

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

De acuerdo al estudio de biodegradabilidad realizado en tres entornos diferentes, se obtuvieron
los siguientes resultados, en el ambiente el tratamiento TBC-4 presentd una mayor
biodegradacion con un 12, 243% y el menor fue el TBC-1 con 6,347%. Por otra parte, los
biopolimeros que se encuentran en el suelo el tratamiento TBC-1 mostré6 mayor porcentaje de
biodegradabilidad con un 42,880% y en el caso de menor el TBC-4 con un 12,254%.

Finalmente, la biodegradacion en el agua presentd un mayor porcentaje en el tratamiento TBC -6

con un 45,758% y el menor de los porcentajes registrados corresponde al TBC-5, esto se les

atribuye a las caracteristicas de la celulosa.
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4.3.3.7. Pruebas de traccion con el biopolimero

e Formulacion del biopolimero con sus aditivos

Utilizando los ensayos de traccion, se obtuvieron los datos que se presentan en la tabla siguiente, junto con las repeticiones de cada tratamiento.

Tabla 4-29: Pruebas de traccion del biopolimero

Carga ] Esfuerzo Maxima
) ] Desplazamiento ) ] Rotura de
Producto N.° | Tratamientos | maxima o maximo deformacion
maximo (mm) carga (N)
(N) (MPa) (%)
1 TBC-0 4,547 37,685 2,102 89,750 3,248
2 TBC-1 4,179 11,622 2,949 29,415 1,954
Biopolimero de
3 TBC-2 3,978 54,889 2,760 125,094 3,069
colageno de
4 TBC-3 6,268 34,631 4,649 75,207 3,366
escamas de
5 TBC-4 6,137 7,293 4,248 16,030 2,665
pescado con
o 6 TBC-5 3,980 36,973 2,810 81,460 2,671
aditivos.
7 TBC-6 4,678 13,002 3,524 29,935 3,289

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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lustracion 4-6: Ensayos de traccion de los biopolimeros con celulosa y oxido de grafeno

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Los resultados de los ensayos de traccion indican que el tratamiento TBC-3 tiene una carga
maxima con un valor promedio de 6,268 N, mientras que el tratamiento TBC-5 registra un
promedio minimo de 3,980 N. Por otra parte, en el desplazamiento maximo el tratamiemto TBC-
2 es el que registra un mayor promedio con un valor de 54,889 mm, a la vez que el desplazamiento
minimo tiene el tratamiento TBC-4 con un promedio de 7,293 mm, en el caso del esfuerzo
maximo el tratamiento TBC-3 con 4,649 MPa registra el promedio méaximo y el tratamiento TBC-
2 el menor promedio con un valor de 2,760 MPa, en relacion a la propiedad de maxima
deformacién el tratamiento TBC-2 tiene un méximo valor de 125,415%, mientras que el
tratamiento TBC-4 presenta la deformacién minima con un registro de 16,030%, y por ultimo con
la propiedad de rotura de carga el tratamiento TBC-3 presenta un valor maximo de 3,366 N y el

tratamiento TBC-1 un valor minimo de 1,954 N.

4.3.3.8. Evaluacion de variabilidad de un factor de las pruebas de traccién del biopolimero

e Varianza de las caracteristicas mecanicas

Se empled la herramienta de InfoStat para llevar acabo el analisis de varianza y determinar la

variabilidad que existe en una variable especifica, la cual estd asociada con las caracteristicas

mecanicas del biopolimero.
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e ANOVA para la carga maxima

Tabla 4-30: Estudio de variabilidad para la carga méxima

Fuente de Suma de Gradosde Cuadrados e o-valor
Variabilidad Cuadrados Libertad Medios
Modelo 17,25 6 2,88 571 0,0035
Tratamiento 17,25 6 2,88 571 0,0035
Error 7,05 14 0,5
Total 24,3 20

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

De acuerdo a los datos de la tabla anterior, la probabilidad establecida para la carga maxima es

de 0,0035 valor gue se sitla por debajo del nivel alfa de 0,05, lo que indica que hay diferencias

estadisticamente significativas en el promedio. En consecuencia, la siguiente tabla se muestra los

resultados del andlisis de Tukey.

) Prueba Tukey para la carga maxima

Tabla 4-31: Prueba Tukey para la carga maxima

Tratamiento Medias n E.E.

TBC-3 6,27 3 0,41 A

TBC-4 6,14 3 0,41 A B

TBC-6 4,68 3 0,41 A B C
TBC-0 4,55 3 0,41 A B C
TBC-1 4,18 3 0,41 B C
TBC-5 3,98 3 0,41 C
TBC-2 3,98 3 0,41 C

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Los resultados del analisis de la tabla anterior, indica que el tratamiento TBC-5 y TBC-2 que se

encuentran en el grupo C son estadisticamente diferentes al tratamiento TBC-3, debido a lo cual

no debe ser considerado como la mejor opcién. A continuacion, en la llustracion 4-7 se presentan

los valores correspondientes a las medias de cada tratamiento obtenido.
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lHustracién 4-7: Resultados de la prueba Tukey para la carga maxima
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

. ANOVA para el desplazamiento méximo

Tabla 4-32: Estudio de variabilidad para el desplazamiento maximo

Fuente de Suma de Grados de
o ) Cuadrados F p-valor
Variabilidad Cuadrados Libertad )
Medios

Modelo 5589,86 6 931,64 10,3 0,0002
Tratamiento 5589,86 6 931,64 10,3 0,0002
Error 1266,9 14 90,49
Total 6856,75 20

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

En el anélisis de la tabla anterior se encontr6 que la probabilidad es de 0,0002 valor que es menor

al margen de 0,05, lo que indica la presencia de diferencias estadisticamente significativas en el

promedio del desplazamiento maximo. Por tal razon, se realiz6 una prueba de Tukey que se

evidencia en la siguiente tabla.

67



e Prueba Tukey para el desplazamiento méaximo

Tabla 4-33: Prueba Tukey para el desplazamiento maximo

Tratamiento Medias n E.E.

TBC-2 54,89 3 5,49 A

TBC-0 37,69 3 5,49 A B
TBC-5 36,97 3 5,49 A B
TBC-3 34,63 3 5,49 A B
TBC-6 13 3 5,49 B C
TBC-1 11,62 3 5,49 B C
TBC-4 7,29 3 5,49 C

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Con forme a los resultados del andlisis de Tukey realizado, se determina que el tratamiento TBC-
4 perteneciente al grupo C es estadisticamente diferente al tratamiento TBC-2, por tanto, no debe
ser considerado como la mejor opcién para el desplazamiento maximo. En la llustracion 4-8, se

detalla los valores correspondientes a las medias de cada tratamiento obtenido.
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llustracion 4-8: Resultados de la prueba Tukey para el desplazamiento maximo
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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e ANOVA para el esfuerzo maximo

Tabla 4-34: Estudio de variabilidad para el esfuerzo maximo

Fuente de Suma de Grados de
o ) Cuadrados F p-valor
Variabilidad Cuadrados Libertad ]
Medios
Modelo 14,58 6 2,43 3,73 0,0198
Tratamiento 14,58 6 2,43 3,73 0,0198
Error 911 14 0,65
Total 23,69 20

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

En el anélisis de la tabla anterior se encontré que la probabilidad es de 0,0198 valor que es menor
al margen de 0,05, lo cual indica que existen diferencias significativas en el promedio del
desplazamiento méaximo. Por tal razon, se realizé un analisis de Tukey que se presenta en la

siguiente tabla.

e Prueba Tukey para varianza del esfuerzo maximo

Tabla 4-35: Prueba Tukey para varianza del esfuerzo méximo

Tratamiento  Medias n E.E.

TBC-3 4,65 3 0,47 A
TBC-4 4,25 3 0,47 A B
TBC-6 3,52 3 0,47 A B
TBC-1 2,95 3 0,47 A B
TBC-5 2,81 3 0,47 A B
TBC-2 2,76 3 0,47 A B
TBC-0 2,1 3 0,47 B

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Segun los resultados de la prueba de Tukey realizado determina que el tratamiento TBC-0 es
estadisticamente diferente al tratamiento TBC-3, en consecuencia, no debe ser tomado en cuenta
como la mejor opcion en relacion al esfuerzo maximo. En la llustracion 4-9, se muestran los

valores correspondientes a las medias de cada tratamiento obtenido.
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llustracién 4-9: Resultados de la prueba Tukey para el esfuerzo maximo
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

e ANOVA para la méxima deformacion

Tabla 4-36: Estudio de variabilidad para la maxima deformacion

Fuente de Suma de Grados de
o ) Cuadrados F p-valor
Variabilidad Cuadrados Libertad )
Medios
Modelo 28450,34 6 4741,72 9,84 0,0002
Tratamiento 28450,34 6 4741,72 9,84 0,0002
Error 6743,4 14 481,67

Total 35193,74 20
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

En el analisis ANOVA, respecto a la maxima deformacién, nos indica que la probabilidad es de
0,0002 valor inferior al margen del alfa 0,05, lo que significa la presencia de diferencias
estadisticamente significativas en el promedio. Por tanto, en la siguiente tabla se muestra los

resultados de la prueba de Tukey.

e Prueba Tukey para la maxima deformacion

Tabla 4-37: Prueba Tukey para la maxima deformacion

Tratamiento Medias n E.E.
TBC-2 125,09 3 12,67 A
TBC-0 89,75 3 12,67 A B
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TBC-5 81,46 3 12,67 A B

TBC-3 75,21 3 12,67 A B C
TBC-6 29,93 3 12,67 B C
TBC-1 29,42 3 12,67 B C
TBC-4 16,03 3 12,67 C

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

De acuerdo, a la clasificacion de Tukey, se pudo determinar que el tratamiento TBC-4 es
estadisticamente diferente al tratamiento TBC-2, sin embargo, es similar al resto de tratamientos,
aungue no presente un buen rendimiento en cuanto a la maxima deformacién. En la lustracién 4-

10, se indican los valores correspondientes a las medias de cada tratamiento obtenido.
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lustracion 4-10: Resultados de la prueba Tukey para la maxima deformacion
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

e ANOVA para la rotura de carga

Tabla 4-38: Estudio de variabilidad para la rotura de carga

Fuente de Suma de Grados de Cuadrados F val
Variabilidad Cuadrados Libertad Medios p-vaior
Modelo 5,94 6 0,99 1,19 0,3645
Tratamiento 5,94 6 0,99 1,19 0,3645
Error 11,61 14 0,83
Total 17,55 20

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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En el andlisis ANOVA, respecto a la rotura de carga, nos indica que la probabilidad es de 0,3645
valor mayor al rango de alfa 0,05 propuesto en el estudio. Esto sugiere que cualquier valor de
estos puede considerarse para la eleccién de un tratamiento optimo, dado que no existen
diferencias significativas entre las medias. En la Ilustracion 4-11, se indican los valores

correspondientes a las medias de cada tratamiento obtenido.
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lustracion 4-11: Resultados del analisis ANOVA para la rotura de carga
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

72



4.3.3.9. Espectroscopia IR de comparacion de los biopolimeros obtenidos
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lHustracion 4-12: Espectroscopia IR de los biopolimeros: a) TBC-0, b) TBC-1, TBC-2, TBC-3, ¢) TBC-4, TBC-5y TBC-6.
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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En los espectros IR de los biopolimeros realizados, se puede observar que todos los tratamientos
presentan similitudes en cuanto a las vibraciones de los enlaces quimicos presentes en la matriz
(llustracién 4-12 a), ya que las regiones caracteristicas de cada tratamiento son muy cercanas,
esto se puede evidenciar en grafico 7-4 b, ¢. Las principales bandas de estos espectros incluyen
vibraciones de estiramiento ocasionado por los grupos hidroxilo (O-H) en la region de 3274,54
cm . De igual manera, existe la presencia de grupos metilo (-CH) presentes en el colageno y la
celulosa aproximadamente en 2927,41 cm™. También, se evidencia la presencia de vibraciones
en los enlaces carbonilo (C=0) de los grupos amida | y amida Il en las regiones de 1720,19 cm*!
y 1650,77 cm confirmando la presencia de colageno en el biopolimero. Por otra parte, las
vibraciones caracteristicas de los enlaces C-O-C (Eter) en la region de 1257,36 cm? a 1037,52
cm ! presumen la presencia de la celulosa y éxido de grafeno en los tratamientos. Por Gltimo, las
vibraciones de los enlaces C=C en la region de 921,607 cm-1 sugieren la presencia de estructuras

aromaticas debido al, 6xido de grafeno.

4.3.3.10. Analisis morfoldgico por medio de microscopia electrénica de barrido (SEM) de los

biopolimeros obtenidos

La microscopia electrénica de barrido (SEM) es una herramienta que produce imégenes de alta
calidad a través de un haz de electrones, mediante este analisis se examin6 la morfologia de cada
uno de los biopolimeros elaborados, lo cuales presentaron caracteristicas como rugosidad a escala
macrosclpica como microscopica. Ademas, con el estudio de la caracterizacién quimica del
material (EDS) se identifico la composicion quimica de los biopolimeros. La cuantificacion por
EDS muestra los elementos quimicos: C, O, Ca, Al, elementos constituyentes de la materia prima

utilizada.
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lHustracién 4-13: SEM de los biopolimeros: a) TBC-0, b) TBC-1, c) TBC-2, d) TBC-
3,e) TBC-4, f) TBC-5, g) TBC-6 (500 um)
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

En la llustracion 4-13, se evidencia la superficie del tratamiento TBC-1 con mayor porosidad que
la superficie de soporte del TBC-0 a causa de las aglomeraciones de fibras largas en las que se
encuentra pequefios residuos de lignina, sin embargo, en el caso del tratamiento TBC-4 que

contiene un mayor porcentaje de celulosa la superficie es mas compacta con el colageno. Por otra
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parte, en el biopolimero TBC-2 se observa una superficie con relieves a causa de la presencia de
los granulos de colageno, ademas, las laminas de grafeno recubren dicho relieve volviendo la
morfologia méas densa y arrugada. Se puede observar que en el tratamiento TBC-5 que contiene
maés concentracion de éxido de grafeno presenta la misma morfologia arrugada.

Finalmente, en el tratamiento TBC-3 que contiene la unién de celulosa y 6xido de grafeno se
evidencia la mejora de la superficie reflejando una menor porosidad que el biopolimero TBC-1,

de la misma manera ocurre en el tratamiento TBC-6 con una apariencia porosa ain menor.

et
llustracion 4-14: SEM vista transversal de los biopolimeros: a) TBC-0, b) TBC-1, c)

TBC-2, d) TBC-3, e) TBC-4, f) TBC-5, g) TBC-6 (20 um)
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
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En la llustracion 4-14, se aprecia una vista transversal de los biopolimeros de coldgeno con
celulosay 6xido de grafeno, donde se observa diferencias en la compactacién de los biopolimeros.
En cuanto al tratamiento TBC-0 considerado la matriz presenta una estructura mas compacta tiene
en sus laminas, mientras que a los tratamientos que contienen 6xido de grafeno (TBC-2, TBC-3,
TBC-5, TBC-6) se observa gue estd compuesto por pequefias laminas sobrepuestas y en el caso

de los tratamientos TBC-1 y TBC-4 se observa mayor irregularidad en su compactacion.

4.3.4. Evaluacion econémica del biopolimero

El costo de produccion de las ldminas del biopolimero de coladgeno de escamas de pescado con
celulosa y 6xido de grafeno de 110 x 90 mm, implica la consideracion de los costos asociados a
cada etapa de desarrollo. A continuacion, se presentan un desglose detallado de los costos de cada

proceso segun la informacién proporcionada en los resultados de la busqueda.

4.3.4.1. Obtencion del colageno

Tabla 4-45: Costos de los materiales utilizados para obtencion de colageno

N.° Insumos empleados Costo ($)
1 Escamas 0
2 Rennina 4,050
3 Agua 0,880
4 NaOH 13.750
5 CH3;COOH 1.800

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Tabla 4-46: Costos de la extraccion de colageno

N.° Proceso Costo de produccion ($)

1 Obtencidn de colageno 0,173
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

A fin de obtener 118,50 gramos de colageno de escamas se necesitaron de $20,480 délares en
insumos. Después de realizar un andlisis, se considera que el costo de produccion de 1 gramo de

colageno es de $0,173 doblares.
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4.3.4.2. Obtencidn del 6xido de grafeno

Tabla 4-47: Costos de los materiales utilizados en la sintesis de dxido de grafeno

N.° Materiales Cantidad Costo insumo

1 Grafito 39 15,000
2 KMnO4 9¢g 3,271
3 HCI 5ml 0,255
4 H2S04 70 ml 1,056
5 H202 30 ml 0,479
6 Agua 650 ml 0,429
7 Aceite 1000 ml 1,000
8 Hielo 1 funda 0,74
9 Caracterizacién del GO Analisis 100

Total 122,230

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.
Tabla 4-48: Gastos relacionados con la elaboracién de 6xido de grafeno
Oxido de Costo de Costo de Costo de
N.° Proceso grafeno solido produccion produccién | produccién
9) (8/9) ($/L) ($/ml)
Obtencidn
de 6xido de
1 2,057 47,970 48,630 0,049
grafeno
(ac)

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Con el fin de obtener 2,057 g de 6xido de grafeno en forma sélida, se requiere una inversion de
$122,230 ddlares, que cubre la adquisicion de los materiales y reactivos necesarios. A partir de
estos datos, se calcul6 el costo de produccion de 1 gramo de 6xido de grafeno en forma solida y
de 1 litro de solucidn, siendo de $47,970 y $48,630 dblares respectivamente. Estos valores

permiten calcular el costo de produccion de cada mililitro de 6xido de grafeno.
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4.3.4.3. Obtencion de la celulosa

Tabla 4-49: Costos de los materiales utilizados en la obtencién de celulosa

N.° Insumos Cantidad Costo insumo
1 Papel reciclado 804¢g 0
2 NaOH 45¢ 20,625
3 NaClO 7ml 0,255
4 Agua 5000 ml 0,625
Total 21,505

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Tabla 4-50: Costos de obtencién de celulosa

N.° Proceso Costo de produccion ($)
1 Obtencion de celulosa 0,281

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Para obtener 76, 430 gramos de celulosa, se requirié una inversion de $21,505 doélares para la
adquisicion de materiales. A partir de esta relacion, se determind que el costo de produccion de 1
gramo de celulosa es de $0,281 dolares.

4.3.4.4. Elaboracién del biopolimero

Tabla 4-51: Costos de produccion del biopolimero

Producto N.° | Tratamiento Costo de produccion($/lamina)
1 TBC-0 0,298
- 2 TBC-1 0,315
bilazgqlligfesrgede 3 TBC-2 0,871
colageno de escamas 4 TBC-3 0,388
de pescado 5 TBC-4 0,332
6 TBC-5 0,420
7 TBC-6 0,454

Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

Basado en la valoracion de los pardmetros econdmicos, se ha observado que existe diferencias
entre los tratamientos, tanto en el peso de la celulosa como el volumen de 6xido de grafeno
afiadido, y la diferencia de costos radica en el precio de este. En consecuencia, producir un
biopolimero que contenga celulosa serd& mas econémico que producir un biopolimero con la

adicion de oxido de grafeno, de la misma manera la unién de estos dos componentes aumenta su
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valor. Sin embargo, es crucial considerar las caracteristicas mecanicas de cada tratamiento que se

desee producir para asegurar una relacion de costo-beneficio apropiado.

4.4.  Prueba de hipotesis

4.4.1. Prueba de hip6tesis general

Es viable obtener biopolimeros con buenas caracteristicas mecénicas en comparacion con un
biopolimero convencional. Esto se puede lograr al utilizar colageno de escamas de pescado, como
materia prima con la adicién de celulosa y 6xido de grafeno como factor para mejorar dichas
propiedades. Ademas, al emplear el alcohol polivinilico como plastificante también aporto en el

mejoramiento.

4.4.2. Prueba de hipotesis especifica 1

El colageno obtenido a través del método de hidrolisis enzimatica presenta propiedades fisicas y
quimicas aptas para formar la matriz del biopolimero y a la vez introducir agentes externos como
la celulosa y el Oxido de grafeno. Dichos parametros se establecieron mediante pruebas de
humedad, cenizas, Ph y un espectro IR. De igual manera, la obtencion de celulosa y 6xido de

grafeno fueron comprobados con un espectro IR.

4.4.3. Prueba de hipotesis especifica 2

Es factible identificar las diferencias entre cada tratamiento de los biopolimeros de colageno con
celulosa y Oxido de grafeno, a través de un analisis y comparacion de los resultados de la
microscopia electronica de barrido (SEM) que muestra su morfologia y composicién presentes en
el llustracion 4-13 y 4-14. En el caso del espectro IR no se muestra diferencias, dado que los
tratamientos poseen grupos funcionales similares entre materia prima y aditivos que estan

expuestos en el llustracién 4-12.

4.4.4. Prueba de hipotesis especifica 3

Se puede calcular el grado de descomposicion del biopolimero evaluando la disminucion de su
area original respecto al tiempo que el material permanece en contacto con los diferentes factores
presentes en los entornos de agua, suelo y medio ambiente. Se observa que los mayores resultados

de degradacion se obtuvieron en agua, seguido de suelo y finalmente el medio ambiente. La tabla
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30 del experimento.
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llustracién 4-15: Porcentaje de degradabilidad alcanzado
Realizado por: Chonga, V.; Vega, M., 2024.

4.45. Prueba de hipotesis especifica 4

Mediante el analisis y comparacién de resultados ANOVA, es posible comprobar que existe
diferencias significativas entre los tratamientos de los biopolimeros de colageno de escamas de
pescado con adicion de celulosa y 6xido de grafeno, en las 4 primeras caracteristicas de las
pruebas de traccion, dado que el p - valor no supera el 0,05 establecido en alfa. Los resultados de
traccion de cada uno de los tratamientos son presentados en la tabla 4-29.

4.4.6. Prueba de hipo6tesis especifica 5

El tipo de materia prima empleado y los procesos de produccion aplicados tienen una influencia

significativa en el costo de produccion del biopolimero.
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CAPITULO V

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1.Conclusiones

e Lametodologia empleada para la obtencion del biopolimero a partir del colageno de escamas
de pescado con la adicién de celulosa y éxido de grafeno, permitié alcanzar un bioplastico
con buenas caracteristicas mecanicas, pese a que los resultados se vieron afectados con la
humedad del ambiente. Se ha demostrado la viabilidad de utilizar recursos renovables y
nanomateriales para desarrollar materiales poliméricos con propiedades mejoradas y
aplicaciones potenciales en diversos campos.

e Se logrd sintetizar colageno de escamas de pescado utilizando el método de hidrolisis
enzimatica. Este proceso ha demostrado ser adecuado para obtener colageno de alta pureza y
calidad, formando parte principal de la matriz del biopolimero. El uso de colédgeno derivado
de escamas de pescado representa una alternativa sostenible para la produccion de
biopolimeros, aprovechando recursos renovables y reduciendo la dependencia de fuentes no
renovables.

e Se disefiaron y elaboraron seis formulaciones diferentes de biopolimeros utilizando una
combinacién de colageno con celulosa y 6xido de grafeno a diferentes concentraciones. Cada
formulacion se evalu6 las propiedades mecanicas, como resistencia a la traccion, flexibilidad
y rotura de carga. Estos ensayos permitieron identificar las combinaciones Optimas de
materiales para mejorar las propiedades mecénicas del biopolimero, lo que es fundamental
para su aplicabilidad.

e Se realiz6 una caracterizacion detallada de las seis formulaciones de biopolimeros utilizando
técnicas avanzadas como FTIR y SEM. Estos andlisis proporcionaron informacion sobre la
estructura molecular y morfologia de los biopolimeros, asi como, sobre la distribucion y la
interaccion de los componentes en la matriz que influye en sus caracteristicas fisicas y
guimicas como en su porcentaje de humedad, permeabilidad, solubilidad, entre otros. Esta
caracterizacion es esencial para comprender el comportamiento y las propiedades de los
biopolimeros y para orientar el disefio de formulaciones futuras.

e Se determind que el tiempo de degradacion de las laminas de pléstico es dependiente de los
diferentes entornos. Teniendo asi los resultados mas relevantes en el suelo con un tiempo de
degradacion total de 55 dias en los tratamientos TBC-1 y TBC-3, en el caso de los
tratamientos TBC-0, TBC-2 y TBC-5 se demoran un poco mas, alrededor de 61 dias. Por otra

parte, los biopolimeros que se encuentran en el ambiente se degradan en un promedio de 75
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dias los tratamientos TBC-2 'y TBC-4 y en 80 dias el TBC-0, TBC-1y TBC-6. En el caso del
agua se desintegran en menor tiempo, sin embargo, se degradan por completo los tratamientos
TBC-1, TBC-2, TBC-3 y TBC-6 en un promedio de 72 dias y los tratamientos restantes en
un promedio de 91 dias. Los resultados obtenidos demuestran el potencial de los biopolimeros
desarrollados como alternativas sostenibles y amigables con el medio ambiente a los plasticos
convencionales.

Se llevo a cabo un estudio ANOVA para analizar estadisticamente las diferencias entre las
formulaciones de biopolimeros con relacion a las propiedades mecénicas, la cual permitid
seleccionar los tratamientos con mejores caracteristicas que son el TBC-3 que tiene una carga
méaxima de 6,268 N, pero con un menor desplazamiento méximo de 34,631 mm y el
tratamiento TBC-2 que tiene un mayor desplazamiento de 54,889 mm, pero una menor carga
méaxima de 2,398 N.

Se calculd el costo de produccion del pléastico para cada tratamiento, teniendo en cuenta los
materiales y procesos involucrados en su fabricacion. El costo de produccién de una lamina
de bioplastico de 110 x 90 mm para: el TBC-0 es de $0,298, el TBC-1 seria de $0,315, el
TBC-2 esde $ 0,371, el TBC-3 es de $0,388, el TBC-4 seria $0,332, el TBC-5de $ 0,420 y
por Gltimo el TBC-6 de $ 0,454.

5.2.Recomendaciones

En el método de extraccion de colageno, se genera una cierta cantidad de residuos de escamas
de pescado en la etapa de molienda, razén por la cual se recomienda su reutilizacion en el
ambito agricola como uso de fertilizante organico como promotor de crecimiento en las
plantas ya que en su composicion es rico en nutrientes. Otra alternativa para evitar que se
generen residuos es empleando otro método de obtencion de colageno como la hidrélisis
acida.

En el caso de la sintesis de éxido de grafeno, se recomienda realizar un bafio de hielo al
recipiente en el que se va a trabajar previo al proceso, para evitar que la temperatura exceda
los 20°C al agregar el permanganato de potasio (KMnQy). Por otra parte, cuando se realizan
los lavados se debe evitar que se desperdicie la solucién que contiene el xido de grafeno.
Promover el desarrollo de los biopolimeros mediante la divulgacion publica y cientifica sobre
la importancia del mismo y su rol en la basqueda de soluciones amigables con el medio
ambiente mediante su aplicabilidad en amplios &mbitos como envases de alimentos,
dispositivos biomédicos, sensores o dispositivos electronico flexibles, materiales de
construccion, entre otros. De esta manera, se busca minimizar el impacto negativo hacia el

medio ambiente y practicas mas sostenibles en la industria y la sociedad en general.
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Para futuras investigaciones, se recomienda implementar el uso de otros tipos de
nanomateriales, como nanoparticulas de silice, nanotubos de carbono o nano fibras de

celulosa que puedan mejorar aln mas las caracteristicas de los biopolimeros.
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ANEXOS

ANEXO A: PROCESAMIENTO DE LA MATERIA PRIMA PARA LA OBTENCION DE COLAGENO

NOTAS:

Recoleccion de la materia prima.
Limpieza de las escamas de pescado.
Escurrimiento para eliminar el exceso de
agua.

Secado a temperatura ambiente.

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

CJAprobado Clpreliminar
Ccertificado Opor aprobar
Cinformacion CJpor calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Obtencion de la harina de pescado

LAMINA

ESCALA

FECHA

1:1

2024/02/8




ANEXO B: PROCESAMIENTO DE LA MATERIA PRIMA PARA LA OBTENCION DE COLAGENO

NOTAS: ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO

CATEGORIA DEL DIAGRAMA FACULTAD DE CIENCIAS

e. Pesaje de las escamas de pescado ESCUELA QUIMICA

f.  Secado en estufa a 60° C por 48 h. O Aprobado Cpreliminar

g. Trituracion de las escamas en molino | [CJcertificado Clpor aprobar ELABORADO POR:

industrial. Cinformacion Opor calificar CHONGA AGUALSACA VIVIANA
h.  Harina de pescado VEGA RAMIREZ MARITZA

Obtencion de harina de pescado

LAMINA

ESCALA

FECHA

1:1

2024/02/8




ANEXO C: EXTRACCION DE COLAGENO DE LA HARINA DE PESCADO

SOBGSS

NOTAS:

i.  Pesajey colocacion en bolsas de filtro.
j. Lavado (Equipo Daysi Il)

k. Enjuagado

I. Reaccién enzimética

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

Cpreliminar
Opor aprobar
Odpor calificar

CJAprobado
Clcertificado
Cinformacion

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Obtencion de colageno

LAMINA

ESCALA

FECHA

1:1

2024/02/8




ANEXO D: EXTRACCION DE COLAGENO DE LA HARINA DE PESCADO

n)

NOTAS:

m. Hidrolizado y almacenado
n. Liofilizado
0. Colageno obtenido

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

CJAprobado Cpreliminar
Ccertificado Clpor aprobar
Oinformacion Opor calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Obtencion de colageno

LAMINA

ESCALA

FECHA

1:1

2024/02/8




ANEXO E: PROCESAMIENTO DE LA MATERIA PRIMA PARA LA EXTRACCION DE LA CELULOSA

)

NOTAS:

w - O 0T

Seleccion de la materia prima
Pretratamiento

Secado

Tratamiento alcalino

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

Clpreliminar
Opor aprobar
Cpor calificar

CJAprobado
Clcertificado
Cinformacion

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Extraccion de la celulosa

LAMINA ESCALA

FECHA

2024/02/8




ANEXO F: PROCESAMIENTO DE LA MATERIA PRIMA PARA LA EXTRACCION DE LA CELULOSA

NOTAS:

t.
u.

Lavado, filtrado y secado

Celulosa

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

CJAprobado Cdpreliminar
Ccertificado Cdpor aprobar
Cinformacion Opor calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Extraccion de la celulosa

LAMINA

ESCALA

FECHA

1:1

2024/02/8




ANEXO G: SINTESIS DEL OXIDO DE GRAFENO

NOTAS:

v. Sintesis del 6xido de grafito.

w. Lavados del 6xido de grafito para la

obtencion del 6xido de grafeno.

X. Laminas del 6xido de grafeno obtenido.

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

Clpreliminar
Cpor aprobar
Cpor calificar

O Aprobado
Ccertificado

Cinformacion

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Sintesis del 6xido de grafeno

LAMINA

ESCALA

FECHA

1:1

2024/02/8




ANEXO H: ELABORACION DEL BIOPOLIMERO

aa)

NOTAS:

y.  Preparacion de los biopolimeros
Formulaciones de los biopolimeros
realizados L Aprobado

aa. Biopolimeros obtenidos Dlcertificado
Clinformacion

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

Cpreliminar
CJpor aprobar
Cpor calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Formulacién del biopolimero

LAMINA

ESCALA

FECHA
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2024/02/8




ANEXO I:

bb)

ENSAYOS FISICOS Y QUIMICOS DEL BIOPOLIMERO

cc)

dd)

NOTAS:

bb.
cc.

Ensayo de humedad del biopolimero
Ensayo de solubilidad del biopolimero
Ensayo de permeabilidad de vapor del
biopolimero.

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

CJAprobado Cpreliminar
Clcertificado Clpor aprobar
Cinformacion Opor calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Ensayos fisicos y quimicos del

biopolimero.
LAMINA ESCALA FECHA
9 1:1 2024/02/8




ANEXO J: ENSAYOS DE TRACCION

ee) ff) 99) -
NOTAS: ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO Ensayos de traccion del biopolimero
ee. Ensayos de traccion en el equipo del CATEGORIA DEL DIAGRAMA FACULTAD DE CIENCIAS LAMINA ESCALA FECHA
laboratorio de investigacion de la ESCUELA QUIMICA
ESPOCH. CJAprobado OJpreliminar
ff. Muestras de los resultados de los | ICertificado Lpor aprobar ELABORADO POR:
ensayos de traccion, tratamientos: TBC- | [ Informacion ElPor calificar CHONGA AGUALSACA VIVIANA 10 1:1 2024/02/8
1, TBC-2, TBC3. VEGA RAMIREZ MARITZA
gg. Muestras de los resultados de los

ensayos de traccion, tratamientos: TBC-
4, TBC-5, TBC-6.




ANEXO K: PRUEBAS DE BIODEGRADABILIDAD

| £
]
.

e s -

NOTAS:

hh. Muestras de biodegradabilidad en agua, CATEGORIA DEL DIAGRAMA

aire y medio ambiente.
OAprobado Opreliminar
Ocertificado

Clinformacion

ii. Determinacion de las areas mediante el
CJpor aprobar

Cpor calificar

software Image J.

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA QUIMICA

ELABORADO POR:
CHONGA AGUALSACA VIVIANA
VEGA RAMIREZ MARITZA

Pruebas de biodegradabilidad

LAMINA

ESCALA

FECHA

11

1:1
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