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RESUMEN 
 

Dentro de los residuos plásticos contaminantes en mayor volumen se encuentran aquellos de un 

solo uso como los polímeros espumados a base de poliestireno (EPS) y poliolefinas (PO) que se 

utilizan para una gran variedad de aplicaciones, donde la principal ventaja la constituye su baja 

densidad en comparación con los materiales sólidos. Sin embargo, al ser materiales con un largo 

período de degradación, así como el mal manejo de recolección y reciclaje provoca que se 

acumulen en grandes cantidades afectando el medio ambiente.  

El presente trabajo se realizó la caracterización de los almidones nativos, la modificación del 

almidón mediante extrusión reactiva (REX) y la elaboración de las espumas. El contenido de 

amilosa fue de 5, 19 y 64% para el almidón de maíz ceroso (WS), papa (PS), y maíz alto en 

amilosa (HS). Para la modificación del almidón por REX se utilizó anhídrido octenil-succinico 

(OSA) y ácido cítrico (CA) y una modificación dual OSA:CA en tres relaciones p/p 2:1, 1:1 y 1:2. 

Finalmente, los almidones modificados se mezclaron con alcohol polivinílico (PVA) en una 

relación almidón:PVA de 80:20 p/p y sometidos a extrusión para la obtención de las espumas 

poliméricas. La modificación por REX se confirmó mediante espectroscopia infrarroja con ATR 

con la aparición de una nueva banda en 1725 cm-1 correspondiente al grupo carbonilo C=O 

asociado a la esterificación del almidón, qué fue más intensa y fina con CA, confirmando la 

modificación por esterificación por espectroscopia 1H RMN por la aparición de las señales en los 

desplazamientos químicos de protón de OSA y CA, unido al almidón indiferente del contenido de 

amilosa y la proporción en las modificaciones duales.  

Las espumas TPS presentaron una estructura de celda cerrada, independientemente del 

contenido de amilosa. WS-TPS presentó celdas uniformes y con mayor distribución, con un 

tamaño promedio de celda (Dpc) de 307.14 μm, PS-TPS presentó una morfología irregular y Dpc 

de 644.87 μm y HS-TPS contrariamente no mostró una estructura de celdas y su densidad 

aparente (0.65 g/cm3) fue similar al material sólido. Mayores contenidos de amilosa (64%) 

afectaron la nucleación y la formación de las celdas en las espumas base almidón, debido a que 

la amilosa aumenta la viscosidad y disminuye la expansión del material. Dado que la amilosa 

restringe la absorción de agua, no favoreciendo la formación de la espuma en el HS debido a que 

el agua actúa como plastificante y agente espumante. El efecto del tipo de agente de modificación 

sobre las propiedades de las espumas varió en relación con el contenido de amilosa. El contenido 

de amilosa afectó el grado de modificación del almidón en donde contenidos más bajos (5%) 

favorecieron un mayor grado de sustitución, afectando la formación de las espumas. 
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I. INTRODUCCIÓN 
 

De acuerdo con la Organización de las Naciones Unidas (ONU), alrededor de 13 millones de 

toneladas de plásticos son vertidas en los océanos cada año, afectando la biodiversidad, la 

economía y potencialmente la salud humana, ya que solo una pequeña cantidad (20%) de los 

plásticos que se desechan diariamente son reciclados (Jambeck et al., 2015). Dentro de los 

residuos plásticos contaminantes en mayor volumen se encuentran aquellos de un solo uso como 

los polímeros espumados a base de poliestireno (EPS) y poliolefinas (PO) que se utilizan para 

una gran variedad de aplicaciones donde, la principal ventaja la constituye la reducción de peso 

(baja densidad) en comparación con los materiales sólidos. Sin embargo, su tiempo de uso es 

menor que en otras aplicaciones de empaque y embalaje, por lo que es de interés desarrollar 

espumas a partir de materiales biodegradables como el almidón, en lugar de los polímeros 

sintéticos, que son ampliamente utilizados.  

En los últimos años se ha estudiado el uso del almidón para la formulación de materiales 

espumados biobasados, biodegradables y/o compostables, gracias a que este se degrada 

fácilmente mediante la acción de microorganismos (Glenn et al., 2011). Respecto a las espumas 

a partir de almidón, estas pueden variar en sus características intrínsecas como lo son: el índice 

de expansión (ER), la morfología de la celda, la densidad celular y la resistencia a la compresión, 

que varían dependiendo de la fuente botánica y el contenido de amilosa del almidón con que 

elaboren. Sin embargo, el almidón presenta desventajas que limitan su procesamiento y 

aplicación como son el alto carácter hidrofílico y la baja resistencia mecánica, lo que conlleva a 

que se deba modificar químicamente o mezclar con otro polímero, resultando en diferentes 

estructuras celulares con diversas funcionalidades, siendo una alternativa para la sustitución de 

las espumas sintéticas convencionales.  

En el presente trabajo se propuso obtener espumas poliméricas a base de almidón (normal de 

papa, maíz ceroso y maíz alto en amilosa) variando el contenido de amilosa/amilopectina y así 

mismo se evaluó el efecto de la modificación química con mezclas duales de dos agentes 

químicos a diferentes proporciones mediante extrusión reactiva (REX) mezclados con polivinil 

alcohol (PVA). Se estudió el efecto del contenido de amilosa y el tipo de modificación química en  

las propiedades de las espumas tales como morfología de las celdas, propiedades físicas 

(densidad aparente e índice de expansión), propiedades térmicas, mecánicas y sensibilidad al 

agua. 

!  
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II. ANTECEDENTES 

 

1. Problemática ambiental de los plásticos y las espumas poliméricas 

Los plásticos son materiales versátiles que han permitido mejorar el desarrollo de productos, 

elevando así la calidad de vida de las personas. A pesar de esto, los plásticos presentan una gran 

problemática debido a sus largos períodos de degradación (hasta cientos de años), incluso 

algunos plásticos no se degradan por completo generando microplásticos, que se definen como 

partículas de plástico desintegrado menores a 5 milímetros de diámetro (UNESCO, 2023). Estas 

partículas provocan daños a los seres vivos una vez ingeridos, incluso al mismo ser humano, 

como alteraciones al sistema endocrinológico y neuronal. Además, el uso excesivo y 

prácticamente nula degradación, ha incrementado la contaminación e impacto ambiental. Los 

primeros reportes científicos acerca de la contaminación por plásticos surgieron a partir de los 

años 70’s reportando que del total de basura y desechos que se originaron, el 80% fueron 

arrojados a mares, ríos, lagunas y océanos (Jambeck et al., 2015), con un estimado de 8 a 10 

millones de toneladas métricas anuales, lo que se traduce en 50-75 trillones de piezas plásticas 

y microplásticos en el océano (UNESCO, 2023). De acuerdo con EPS Industry Alliance (2020), 

en 2020 se reportaron un estimado de 35 ton de espumas plásticas arrojadas al Océano Pacifico, 

lo que representa el 0.5% del total de plásticos (78.908 ton) producidos solo ese año, 

representando una gran amenaza en el ambiente; ya que, pueden ocasionar la muerte por asfixia 

de animales acuáticos, invertebrados, mamíferos, aves, reptiles, arrecifes y todo tipo de flora.  

En 2018, la ONU (United Nations Environment program [ONU], 2018) resaltó la importancia de 

tomar acciones en torno a los materiales que se desechan puesto que al ser de origen sintético, 

es decir de restos fósiles como el petróleo, tienen un largo periodo de degradación, como se 

observó en un estudio realizado en 2016 en las costas de China, en un perímetro de 304 km de 

la costa, encontraron un total de 41 toneladas de desechos, los cuales el 61% de estos desechos 

corresponden a piezas de espumas de poliestireno expandido (EPS), que debido a su baja 

densidad y resistencia al impacto es ampliamente utilizado como material de empaque, 

aligerante, aislante térmico y acústico.  

2. Espumas de poliestireno expandido (EPS) 

Las EPS se han utilizado desde hace más de 50 años debido a la efectividad que otorgan como 

material de empaque (EPS Industry Alliance, 2020), bajo costo y procesabilidad, ya que pueden 

obtenerse mediante extrusión a partir del PS fundido mediante inyección de un gas como agente 

espumante. Las EPS presentan diversas aplicaciones como aislante térmico y acústico, así como 
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para empaques de protección por su alta resistencia al impacto y a la deformación. Por su baja 

densidad, se utiliza como material en chalecos salvavidas y por su propiedad amortiguadora se 

usa en la fabricación de cascos de ciclismo y en la fabricación de vasos o recipientes de bebidas 

calientes por su capacidad de aislante térmico. Otro uso es como relleno ligero en construcción 

de carreteras, ya que presenta una densidad entre 0.0012 a 0.0048 g/cm3 (Pérez et al., 2016).  

Aunque el poliestireno en espumas plásticas presenta valores bajos de densidad, su producción 

es de alto volumen, y debido a esto último, así como la dificultad para recolectar y reciclar, ha 

surgido el desarrollo de diversas tecnologías para la producción de espumas basadas en 

polímeros biodegradables como sustitutos del poliestireno, lo cual representa una alternativa 

importante para reducir el impacto sobre el medio ambiente (Glenn et al., 2011). Aunque el 

impacto ambiental de las EPS se debe principalmente a que este material es reusable, pero no 

se recicla y es desechado, y de esta forma llega a los mares y océanos por lo que afecta los 

diversos ecosistemas.  

3. Fundamento de las espumas poliméricas 

Las espumas poliméricas se componen de un 95-98% de una fase gaseosa dispersa dentro de 

una fase continúa (polímero). Las diferencias entre la naturaleza del gas y del polímero es lo que 

genera una gran variedad de aplicaciones de las espumas debido a su estructura celular, por 

ejemplo, disipador de energía, como aislante térmico, acústico y material de empaquetamiento. 

Sin embargo, no todos los polímeros se pueden espumar, por lo que es importante considerar la 

compatibilidad con el gas, el proceso de espumado, la interacción entre gas-polímero y la 

estabilidad de la estructura de las celdas para mantener el gas en el interior y de ese modo 

obtener las distintas propiedades de la espuma que permite poder dar una aplicación.  

3.1 Formulación de espumas 

Los polímeros sintéticos más comunes para la obtención de espumas son el polipropileno (PP), 

polietileno (PE), poliestireno (PS), policarbonato (PC) y ácido poliláctico (PLA) (Altan, 2018). Este 

tipo de polímeros se conocen como termoplásticos que debido principalmente a su viscosidad y 

resistencia de fundido (melt strength) afectan especialmente la morfología de la celda, la densidad 

y la expansión de las espumas, debido a esto las propiedades térmicas, viscosidad, grado de 

cristalinidad y resistencia de fundido del polímero son características importantes que se deben 

considerar; ya que, afectan las propiedades de las espumas principalmente la morfología de 

celda.  
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Además del polímero y sus propiedades, se requiere el uso de un agente espumante y nucleante 

en el proceso de espumas poliméricas, los cuales actúan en la generación del gas que promueve 

la expansión y la formación de las celdas, respectivamente. Los agentes espumantes pueden ser 

físicos o químicos. El primero consistente en la integración del gas en el proceso, N2, CO2, vapor 

de agua, pentano, hexano, entre otros (Jin et al., 2019). Los agentes espumantes físicos no 

generan un cambio químico al material, sino que solo generan un cambio de estado a forma 

gaseosa, promoviendo la formación de burbujas atrapadas en la matriz polimérica (Zimmermann 

et al., 2017); mientras que los agentes espumantes químicos son materiales que se pueden 

agregar antes o durante la plastificación del polímero y que mediante reacciones químicas o por 

efecto de la temperatura se descomponen liberando gas, provocando la expansión del polímero 

siendo la temperatura de fundido y/o la presión parámetros críticos para la descomposición y 

liberación del gas. El más común de estos agentes espumantes químicos es la azodicarbonamida 

(ADC) (Altan, 2018) que libera grandes cantidades de N2 y CO2 (220- 230 mL/g), pero así mismo 

libera subproductos tóxicos siendo importante utilizar alternativas que no tengan impacto negativo 

en el medio ambiente.  

Además de los agentes espumantes, otro factor importante es la adición de fases de 

nanoestructuras heterogéneas a la matriz, debido a que actúan como sitios de nucleación durante 

el espumado controlando la formación de la morfología de las celdas (Liu et al., 2019). Por 

ejemplo, la adición de nanopartículas de silica en una matriz de policarbonato otorga una mejor 

distribución homogénea en el tamaño de las celdas y mayor densidad celular debido a una 

nucleación heterogénea (Zhai et al., 2006) 

3.2 Etapas del proceso de espumado 

El proceso de espumado incluye la saturación del polímero o su impregnación con el agente 

espumado otorgando una mezcla saturada de polímero-gas dado por la repentina caída de 

temperatura o presión, lo que forma la espuma en tres etapas: formación, crecimiento y 

estabilización de las celdas (Nalawade et al., 2006). 

En la primera etapa se adiciona el agente espumante (físico o químico) al polímero generando 

gas formando una disolución de polímero/gas que al sobresaturarse, el gas escapa de la 

disolución dando paso a la nucleación de las celdas (Jin et al., 2019). Posteriormente a la 

formación de las celdas sucede la etapa de crecimiento, es cuando la presión del gas es 

inversamente proporcional al radio de las celdas, siendo que menor sea la celda, mayor es la 

presión en su interior (Kuska et al., 2019). Cuando dos celdas de diferentes tamaños se 

aproximan entre ellas, por la diferencia de presión, el gas se moverá de las celdas de mayor a 
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menor presión, manteniéndose ambas celdas dando como resultado que, durante la nucleación, 

aumenta el número y diámetro de celdas generando el crecimiento de estas (Jin et al., 2019; 

Wang et al., 2017). Debido a la formación y crecimiento de un gran número de celdas, aumenta 

el área de la superficie y volumen de la espuma, provocando que las paredes de las celdas se 

adelgacen por lo que la espuma es inestable, estabilizándose durante el enfriamiento o 

adicionando un surfactante (Barmouz & Behravesh, 2019).  

3.3 Propiedades de las espumas 

Se conoce que las propiedades de las espumas son otorgadas por la matriz polimérica, la 

morfología de las celdas, la densidad relativa y el índice de expansión. A continuación, se 

presenta lo reportado por algunos autores con relación a estas tres características en espumas a 

partir de almidón: 

3.3.1 Morfología de la celda 

Ambas fases, forman un conjunto de celdas o poros en red que pueden ser celdas abiertas o 

cerradas (Tomin & Kmetty, 2021), es decir, que pueden interconectarse o mantenerse aisladas 

unas de otras, respectivamente, como se muestra en la Figura 1a, la estructura de celda abierta 

se debe a que, en su mayoría, las celdas no cuentan con paredes, de ahí su clasificación como 

celdas abiertas, donde los vértices o nodos entre una celda y otra, se conectan como ligamentos 

o vigas de material sólido, originando espumas de muy baja densidad mientras que, si las celdas 

cuentan con paredes, además de la estructura en forma de ligamento o viga, la unión entre las 

paredes de las celdas originan lo que se conoce como estructura de celda cerrada como se 

muestra en la Figura 1b (Antunes & Velasco, 2014). Las espumas con estructura de celdas 

cerradas generalmente presentan baja permeabilidad, dando como resultado un mejor 

aislamiento de sonido; contrario a los materiales con celdas abiertas que requieren menor 

cantidad de polímero disminuyendo el costo del producto y debido a que el aire fluye libremente 

a través de las paredes de las celdas, se obtienen espumas suaves, esponjosas y con mayor 

capacidad de absorción de agua (Tomin & Kmetty, 2021). 
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Figura 1. Estructura de espumas: a) celda abierta (izquierda) y b) celda cerrada (derecha) 
(tomada de Sathurusinghen, 2012). 

 

3.3.2 Densidad aparente, densidad celular y tamaño de celdas 

Como se mencionó previamente, las espumas constan de 98% gas disperso en sólido, por lo que 

es un material de baja densidad, que se define como la relación de la masa entre el volumen que 

ocupa. Existen distintas clasificaciones de espumas poliméricas debido a su densidad y estructura 

celular. De acuerdo con la densidad (Banger et al., 2023) las espumas poliméricas tienen un valor 

entre 0.1 a 0.4 g/m3. Si el valor es menor a 0.1 g/m3 se denominan polímeros altamente 

espumados, mientras que si su densidad es mayor a 0.4 g/m3 se denominan polímeros bajamente 

espumados.  

Por otra parte, para determinar la estructura celular de la espuma, se evalúan la densidad y 

tamaño de las celdas que son inversamente proporcionales. La densidad de las celdas se define 

como el número de celdas que hay en un volumen de 1 cm3 de polímero sin espumar, y se divide 

en cuatro tipos de espumas (Yeh et al., 2020): la primera se conoce como espuma convencional 

con tamaños y densidad de celdas mayor a 100 !m y menor a 106 celdas/cm3, respectivamente. 

La segunda es la espuma de celdas finas con un tamaño de celda entre 10 a 100 !m y una 

densidad celular de 106 y 109 celdas/cm3. Mientras que las espumas microcelulares y 

nanocelulares tienen tamaños de celda de 1-10 !m y menores a 1! !m, respectivamente; y 

densidad celular de 109-1012 celdas/cm3 y mayor a 1012 celdas/cm3, respectivamente. Por lo que, 

espumas poliméricas con menor tamaño promedio y mayor densidad de celdas presentan mayor 

índice expansión (Li et al., 2018). 

4. Aplicaciones de las espumas poliméricas 

Por sus propiedades las espumas poliméricas tienen una amplia variedad de aplicaciones a nivel 

industrial. Las espumas de poliuretano se han aplicado en muebles, zapatos y equipos deportivos; 
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mientras que espumas de polipropileno en industria aeroespacial como material de amortiguación 

y aislante térmico; y las espumas de poliestireno expandido como material de empaque y en la 

industria de construcción de edificios (Gerges et al., 2018; Hou & Luo, 2020; Mao et al., 2021). 

De igual manera, en años recientes debido a la pandemia de COVID-19, las espumas poliméricas 

tuvieron gran importancia en el uso como material de protección como mascarillas, visores, 

cubrebocas, así como equipo médico como los respiradores, que todos estos materiales 

contenían secciones de espumas (Banger et al., 2023) 

Considerando la variedad de aplicaciones y la facilidad de uso de las espumas, sobre todo en la 

industria del empaque, como antes se mencionó, esto ha llevado a una alta acumulación de 

residuos generando problemas ambientales en diferentes ecosistemas, por lo que es necesario 

buscar nuevas alternativas que ayuden a mitigar o reducir este problema. En las últimas décadas 

han surgido polímeros de origen natural o biodegradables que a diferencia de los sintéticos se 

degradan por acción de los microorganismos, reduciendo el tiempo de acumulación, además de 

que en su mayoría provienen de fuentes renovables.  

 

5. Polímeros sustentables 

Ante la problemática que existe por la contaminación de plásticos, la alternativa de uso son los 

polímeros derivados de materiales biológicos renovables (también conocidos como biobasados) 

y los materiales biodegradables que pueden ser también de fuentes fósiles (Lambert & Wagner, 

2017). Estos polímeros se utilizan comúnmente en empaques, aplicaciones de un solo uso 

(cubiertos, vasos, platos), aplicaciones farmacéuticas y biomédicas y películas de agricultura. 

Algunos polímeros biodegradables como el ácido poliláctico (PLA), la policaprolactona (PCL) y 

otros polímeros sintéticos son utilizados por sus propiedades funcionales, sin embargo, 

biopolímeros como el almidón, fibras de plantas o celulosa, y otros polímeros naturales como las 

proteínas tienen un alto interés industrial por su disponibilidad y abundancia en la naturaleza (Cui 

et al., 2019).  

En la Tabla 1, se muestra el uso de diversos polímeros biodegradables aplicados como empaques 

en la industria de alimentos para sustituir a polímeros sintéticos. Por ejemplo, el alcohol polivinílico 

(PVOH o PVA), que se obtiene como producto de la polimerización de acetato de vinilo, 

actualmente se usa como alternativa al Nylon, dado a que es biodegradable se puede utilizar 

como adhesivo, en películas hidrosolubles de alimentos y en textiles (Baranwal et al., 2022). Otros 

polímeros naturales o biopolímeros que se han utilizado son la celulosa y el almidón, ambos 

polisacáridos. La celulosa es un polisacárido que se obtiene de las plantas, su función principal 
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es dar forma a las paredes de las células vegetales y dado a que es biodegradable se ha buscado 

usar como alternativa al PS y PP; mientras que el almidón se encuentra en los amiloplastos de 

las células vegetales y su función principal es como reserva energética, este se ha buscado como 

alternativo por ejemplo al PS y se ha aplicado para la obtención de vajillas, cubiertos y películas, 

entre otros (Van Crevel, 2016). El auge en el uso de los materiales bio-basados se debe a que 

provienen de fuentes renovables de carbono, como se mencionó el almidón y la celulosa que son 

materiales abundantes y biodegradables que pueden tener mayor aplicación (Lambert & Wagner, 

2017). 

Tabla 1. Aplicación de biopolímeros en empaques y uso en alimentos.

Polímero Sustituir Fuente 
origen

Degradación Aplicación

Almidón PS Plantas Biodegradable
Composta

Vajillas,
Cubiertos, 
etc

Celulosa LDPE,
HDPE,
PS,
PP

Fibras 
vegetales,
Madera

Biodegradable
Composta

Limitada 
aplicación 
por costos 
altos

PHA 
(Polihidroxialcanoato)

PP,
PE

Caña azúcar,
Soya,
Girasol

Biodegradable
, Composta,
Marítima

Contenedor

PLA (ácido poliláctico) LDPE,
HDPE,
PS,
PET

Fermentación 
de glucosa 
con ácido 
láctico

No 
biodegradable. 
Composta 
industrial

Contenedor
,
Bolsas,
Películas

PVOH (polivinil 
alcohol)

Nylon Polimerizació
n de acetato 
de vinilo

Biodegradable Adhesivos,
Película 
hidrosoluble 
en 
alimentos, 
Textiles

Fuente:!Baranwal!et!al.!(2022);!Van!Crevel!(2016).

(P

l)
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6. Almidón 
El almidón es el polisacárido más abundante que se puede obtener de diferentes fuentes 

botánicas como maíz, papa, trigo, arroz, amaranto, yuca, entre otros. Es el segundo polisacárido 

más abundante en la naturaleza, después de la celulosa, utilizado como fuente de 

almacenamiento de energía en las plantas, el cual es sintetizado en forma de gránulos. Las 

fuentes botánicas con mayor porcentaje de almidón son de maíz (entre 40 a 90%), raíces (entre 

30 a 70%), tubérculos (entre 65 a 85%), leguminosas (entre 25 a 50%) y algunas frutas sin 

madurar como los plátanos y mangos verdes que contienen aproximadamente 70% de almidón 

en peso seco (Alcázar-Alay et al., 2015). En 2020, la producción global de almidón fue entre 88.1 

y 97.7 millones de toneladas donde el 75% de esta producción provino del maíz, yuca (14%), 

trigo (7%) y papa (4%), donde su uso fue tanto en la industria de alimentos como para otras 

aplicaciones (Vilpoux & Junior, 2023). 

 

El mercado global de almidón, para alimentos fue de $18.9 mil millones de dólares en 2018, y se 

proyecta alcanzar $29.1 mil millones de dólares para 2026 (Research and Markets, 2020). 

Además, en Research and markets se mencionó que el maíz fue el que mayor contribución aportó 

en el mercado global del almidón para alimentos, aportando $13.2 miles de millones de dólares 

en 2018, estimando alcanzar los $19.6 miles de millones de dólares para 2026. El almidón de 

maíz se utiliza principalmente en alimentos horneados como galletas y pasteles, así como en 

helados y cremas de relleno, debido a que mantiene el contenido de agua previniendo el 

crecimiento de cristales de azúcar (Ali et al., 2016). Por otro lado, en el reporte titulado Potato 

Starch Market: Global Industry Trends, Share, Size, Growth, Opportunity and Forecast 2019-2024 

(Research and Markets, 2019), indicaron que el mercado global con respecto al almidón de papa 

fue de 3.7 millones de toneladas en 2018, y se espera un crecimiento de producción en 4.4 

millones de toneladas para 2024.  

Al ser el almidón uno de los biopolímeros más importantes, cuenta con una amplia variedad de 

aplicaciones tanto dentro y fuera de la industria de alimentos (Mohamad Yazid et al., 2018), por 

ejemplo en la industria textil se utiliza para otorgar firmeza a las telas; en la industria farmacéutica 

se utiliza en la producción de antibióticos como acarreador de medicamentos; mientras que en la 

industria química y de papel, el almidón es usado como adhesivo. También en la industria de 

plásticos ha tenido un gran incremento en su uso como material para reemplazar los polímeros 

sintéticos, debido a su biodegradabilidad (Kahvand & Fasihi, 2020), por eso y sus propiedades 

similares al poliestireno expandido (EPS) es un buen material para la obtención de espumas para 

contenedores de alimentos.  
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6.1 Morfología granular del almidón

Los almidones son producidos en forma de gránulos en los amiloplastos de las células vegetales. 

Estos gránulos de almidón dependiendo de la fuente botánica (Figura 2), pueden tener diversas 

formas: esféricas, oval, poligonal, lenticular, elongadas, tipo riñón, entre otros (Fuentes et al., 

2019), que exhiben una cruz de malta bajo luz polarizada, es decir, que en los gránulos de 

almidón, el arreglo radial de la amilopectina, y sus cadenas forman ángulos de 90° en dirección 

al hilum, es decir, el núcleo o centro del gránulo (Alcázar-Alay et al., 2015), esto se conoce como 

birrefringencia.   

Figura 2. Micrografías de SEM de gránulos de almidones nativos de diferentes fuentes 
botánicas: a) ceroso de maíz, b) papa y c) alto en amilosa de maíz.

6.2 Organización granular

Con respecto a la morfología o microestructura del almidón, existen cinco niveles que conforman 

la estructura del gránulo de almidón (Wang et al., 2015). El primer nivel se considera al gránulo 

intacto (Figura 3a) con un tamaño, que depende de la fuente botánica. Seguido de la estructura 

granular se tiene, como segundo nivel, a los anillos crecientes (Figura 3b) de amilopectina y 

amilosa (Figuras 3g y 5h, respectivamente), que son los dos polímeros que lo conforman. Donde 

los anillos de amilopectina más cercanos al núcleo son más gruesos y disminuyen su grosor 

conforme se alejan de este. Mientras que los anillos crecientes de amilosa son más delgados con 

un grosor uniforme. Posteriormente, existe la estructura en bloque (Figura 3), donde los más 

pequeños son anillos amorfos y los más grandes son anillos semicristalinos; dichos bloques están 

conformados por una súper hélice que a su vez tiene un arreglo dado por las lamelas cristalinas 

y amorfas, siendo así la unidad más pequeña la molécula de glucosa.  
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Figura 3. Estructura jerárquica y conformación del gránulo de almidón (adaptada de Wang et 
al., 2015). 

 

La amilopectina es la responsable directa de la organización del gránulo de almidón, en láminas 

cristalinas y amorfas, en donde la amilosa se encuentra de manera libre al interior del gránulo 

(Bertoft et al., 2016), conformando un núcleo amorfo rodeado por anillos semicristalinos que a su 

vez, están alternados con los anillos amorfos crecientes  (Wang et al., 2015). En la Figura 3, se 

observa que el núcleo está formado, principalmente, por cadenas de amilosa y de amilopectina, 

donde el tamaño del núcleo se relaciona principalmente con el contenido de amilosa. 

 

6.3 Composición química 

El almidón se encuentra en forma de gránulos, compuesto por dos polímeros: la amilosa y la 

amilopectina. Estos le otorgan sus características y propiedades funcionales, que varían 

dependiendo la fuente botánica. De acuerdo con el contenido de amilosa se clasifica como ceroso 

con menos del 10% de amilosa, almidón normal con un contenido de amilosa en un intervalo de 

18 a 20%, y el alto en amilosa con contenidos desde 45 a 85% de amilosa (Kou et al., 2022). El 

almidón posee componentes menores como son proteínas, lípidos, fosfolípidos y cenizas, los 
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cuales se presentan en mayor o menor proporción dependiendo de la fuente botánica y del 

proceso de extracción y purificación del almidón. 

 

6.3.1 Amilopectina 

La amilopectina (Figura 4) es un polímero con cadenas cortas y altamente ramificado de alto peso 

molecular que forma racimos en doble hélice que se unen entre sí. Las cadenas individuales se 

clasifican de acuerdo con la longitud de sus cadenas y su posición dentro de los gránulos del 

almidón. 

!

!

!

!

!

!

 

Figura 4. Estructura química de la amilopectina. 

!

Como se muestra en la Figura 5, las cadenas A y B1 son las más externas y forman las dobles 

hélices y los cristales dentro de los gránulos del almidón. Las cadenas A se unen mediante 

enlaces !-(1,6) a las cadenas B1, las que a su vez se unen a otras cadenas B2 o a la columna, o 

cadena principal de la amilopectina, es decir, la cadena B3 (Cruz-Tirado et al., 2019).  

!

Figura 5. Esquema representativo de una sección de amilopectina indicando el patrón de unión 
de ramificación de las cadenas α-(1,4) (A, B1-B3) mediante enlaces β-(1,6). 
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6.3.2 Amilosa 

La amilosa (Figura 6) es un polímero lineal constituido por unidades de glucosa (entre 200-700 

moléculas de glucosas en cada cadena) enlazados mediante enlaces α-1,4-D-glucopironosa, 

pero con pequeñas ramificaciones en enlaces (α-1,6) y un peso molecular entre 1x105-1x106 

g/mol y un grado de polimerización en número (DPn) de 324-4920, siendo la amilosa quien otorga 

las regiones amorfas del almidón. En solución acuosa, las cadenas de amilosa tienden a formar 

una sola estructura helicoidal con complejos de inclusión como fosfolípidos, monoglicéridos y 

ácidos grasos (Barison et al., 2022). 

 

 

Figura 6. Estructura química de la amilosa. 

!

Una sola cadena de amilosa tiene la habilidad de formar complejos con una variedad de agentes 

como los monoacil-lípidos y emulsificantes (como alcoholes o compuestos del sabor) que se 

utilizan para inducir a la formación de una hélice individual de amilosa, mostrando un patrón de 

difracción tipo-V (Rodríguez- García et al., 2021). Mayormente en el gránulo de almidón nativo 

son las cadenas de amilosa de una sola hélice que forman un complejo con lípido y ácidos grasos 

otorgando el estado amorfo. Las moléculas de amilosa, en ausencia de agentes para formar 

complejos, gradualmente se asocian a una velocidad que depende del tamaño de la molécula 

formando una estructura de doble hélice. 

   

6.3.3 Efecto del contenido de amilosa y amilopectina  

Como se mencionó previamente, el almidón se puede clasificar de acuerdo con el contenido de 

amilosa como ceroso, normal, y alto o rico en amilosa (Vamadevan & Bertoft, 2015). Los 

almidones cerosos requieren alta cantidad de energía para gelatinizar (cambio del estado 

cristalino al amorfo) debido a su alta cristalinidad, mientras que almidones con un contenido 

mayor de 30% de amilosa pueden contener algún otro componente que puede ser o no un 
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polisacárido, como es el caso de los almidones de los cereales que contienen moléculas de 

lípidos en su estructura en forma de fosfolípidos y ácidos grasos libres, los cuales están asociados 

con una fracción de amilosa y pueden reducir significativamente la capacidad de hinchamiento 

del gránulo de almidón, originando pastas y/o geles con baja viscosidad (Alcázar-Alay et al., 

2015).  

La proporción de amilosa y amilopectina afecta las propiedades fisicoquímicas y funcionales del 

almidón, como son la solubilidad, absorción de agua, viscosidad, formación de geles, entre otras. 

Propiedades que influyen directamente en los procesos de transformación del almidón y en sus 

aplicaciones como, por ejemplo, el cambio de sus propiedades reológicas durante la extrusión 

tales como el esfuerzo del fundido (melt strength) y viscosidad del fundido (melt viscosity). En el 

caso de las espumas a base de almidón, se ha reportado que al aumentar el contenido de amilosa 

disminuye su expansión, por lo tanto, la espuma tiene una mayor densidad y una estructura más 

compacta y celdas más pequeñas (Cruz-Tirado et al., 2019). Este efecto se debe a que la amilosa 

al ser una larga molécula lineal, forma geles rígidos que limita la expansión, favoreciendo la 

cristalización obteniendo una espuma densa (da Figueiró et al., 2022). Contrario a la amilopectina, 

que al ser una molécula altamente ramificada disminuye la viscosidad del fundido promoviendo 

la obtención de espumas menos densas, pero más frágiles (Dircio et al., 2023), por lo que es 

importante considerar el tipo de almidón para poder procesarlo, independientemente de la 

técnica, para su posible aplicación.  

 

6.4 Cristalinidad del almidón 

La amilopectina es la que otorga la cristalinidad al gránulo de almidón. Un almidón nativo puede 

presentar uno de tres tipos diferentes de patrón de difracción de rayos-X denominados como tipos 

A, B, y C; y distintos grados de cristalinidad (Wang et al., 2015). En los cereales se presenta un 

patrón del tipo A, mientras que los tubérculos presentan del tipo B, y raíces y semillas del tipo C, 

el cual es una mezcla entre el tipo A y B (Liu et al., 2016). Cabe mencionar que durante la 

retrogradación o reorganización de la estructura del almidón se presenta un patrón de difracción 

tipo B, independientemente de que durante su estado nativo tuviese tipo A o B (Hoover et al., 

2010; Wang et al., 2015). En la Figura 7 se muestra la diferencia de las estructuras polimórficas 

que puede tener el almidón conforme a su cristalinidad. La estructura cristalina tipo-A es más 

compacta por lo que presenta menor contenido de agua, mientras que la estructura cristalina tipo-

B es más abierta por lo que logra absorber mayor cantidad de agua, lo que lleva al desorden 

granular. 
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Figura 7. Estructuras polimórficas de los patrones de difracción del almidón: tipo-A (lado 
izquierdo) y tipo-B (lado derecho). Tomada de Tester et al. (2004).

6.5 Modificación del almidón

En su estado nativo, el almidón presenta aplicaciones limitadas debido a la baja resistencia al 

esfuerzo de corte, alta retrogradación (reordenamiento cristalino) y sinéresis, pobre 

procesabilidad, bajas propiedades mecánicas, alta afinidad por el agua y solubilidad con 

disolventes orgánicos (Neelam et al., 2012). Por lo anterior es importante modificarlo con el fin de

cumplir los parámetros y condiciones para obtener un producto deseado. Las técnicas de 

modificación del almidón se han clasificado en tres categorías: físicas, químicas y enzimáticas 

(Neelam et al., 2012). Para fines de este proyecto, se realizó la modificación química y física, de 

esta última, específicamente, la extrusión. 

6.5.1 Modificación física

El proceso de extrusión es ampliamente utilizado a nivel industrial, especialmente en la obtención 

de espumas poliméricas, dado a la eficiencia en la transferencia de energía en los cambios de 

fase que se requiere para termo-plastificar los polímeros, facilitando la formación de la fase 

gaseosa y subsecuentemente la expansión de la masa fundida cuando disminuye la presión 

(Banger et al., 2023). La extrusión es un proceso con altas temperaturas y tiempos cortos de 

residencia que combina la energía termo-mecánica dada por los esfuerzos de corte de los tornillos 

y por la temperatura. La extrusión del almidón en la industria de alimentos se usa para obtener 

pastas y almidón expandido que se utiliza como estabilizante, por ejemplo, en embutidos 

cárnicos. Hoy en día, existe interés en utilizar el almidón como agente biodegradable para 

materiales plásticos, lo que ha llevado el uso de mezclas de almidón-polímero procesadas por 

extrusión para obtener materiales de empaque (Soykeabkaew et al., 2015a). Para esto es 

necesario termoplastificar el almidón en presencia de calor, agua y otros plastificantes (como 

sorbitol o glicerol) por extrusión dando lugar al almidón termoplástico (TPS) (Ghanbari et al., 2018; 
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Kahvand & Fasihi, 2020). Este TPS es biodegradable, renovable, maleable y se puede 

transformar en diversos productos mediante diferentes procesos como moldeo por inyección, 

extrusión-soplado, moldeo por compresión y extrusión de película tubular y plana. 

 

6.5.2 Modificación química del almidón 

La modificación química del almidón, por su parte, involucra usualmente altas concentraciones 

de ácidos o bases lo que destruye los enlaces de hidrógeno e interacciones intermoleculares de 

las áreas cristalinas (Flores-Hernández et al., 2018) generando la exposición de los grupos 

hidroxilo en la amilosa y la amilopectina, convirtiéndose en los sitios activos donde se puede llevar 

a cabo la sustitución química del almidón, que consiste en la introducción de grupos funcionales 

como grupos carboxilo, acetilo e hidroxipropilo, entre otros (Chen et al., 2015). Dicha modificación 

provoca cambios significativos en las propiedades reológicas, térmicas, de solubilidad, 

permeabilidad, ya que afecta la gelatinización, gelación y retrogradación del almidón. Existen 

diversas modificaciones químicas para el almidón, tales como entrecruzamiento, esterificación, 

injerto, esterificación, oxidación, acidificación y modificaciones duales (Chen et al., 2015). Para el 

presente trabajo, el enfoque será sobre la modificación química del almidón por entrecruzamiento 

y esterificación, las cuales se explican a continuación. 

 

6.5.2.1 Esterificación 

La esterificación del almidón se puede dar por derivados de ácidos carboxílicos o ácidos, ya que 

el almidón se compone de una gran cantidad de grupos hidroxilo en la cadena principal. En la 

Figura 8 se presenta el mecanismo global de la reacción de esterificación de grupos hidroxilo a 

grupos carboxilos (Chen et al., 2015). 

!

!

Figura 8. Mecanismo global de una reacción de esterificación. 
 

La esterificación del almidón por anhídridos, como el ácido n-octenil succínico (OSA) puede ser 

catalizada por un ácido o una base. De acuerdo a Moad (2011), en la Figura 9 se observa la 

reacción de esterificación del anhídrido succínico con un catalizador base, la cual se lleva a cabo 

mediante apertura de anillo, generando la formación de un enlace éster carbonilo y éster 
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carboxilato (Gao et al., 2021). Una ventaja de realizar la esterificación por extrusión reactiva 

(REX) es que, al utilizar anhídridos cíclicos como agentes químicos, no se forman subproductos 

en la reacción, debido a que existe una reacción por apertura del anillo, lo que repercute en la 

disminución de absorción de agua en películas de almidón con OSA otorgando un carácter 

hidrofóbico al material (Chen et al., 2015). La adición de la cadena alquílica modifica sus 

propiedades mecánicas, por lo que se vuelve una alternativa para obtener espumas poliméricas. 

 

 

Figura 9. Estructura química del ácido n-octenil succínico (OSA) y apertura de anillos en 
reacción de esterificación de anhídrido succínico. 

!

El almidón también puede ser modificado con ácido cítrico (CA), el cual se utiliza como agente 

esterificante y entrecruzante. Es un aditivo no tóxico (avalado por la FDA) cuyo uso en la industria 

de empaques ayuda a reducir la sensibilidad al agua y mejora las propiedades de barrera y 

mecánicas, atribuido principalmente porque se generan reacciones de entrecruzamiento (Olsson 

et al., 2013). Se ha reportado que la modificación química del almidón con CA por extrusión se 

da principalmente en tres pasos (Figura 10). Primeramente, ocurre una hidrólisis ácida 

promoviendo la ruptura de las cadenas largas del almidón (Ye et al., 2019), y debido a las altas 

temperaturas en el extrusor, el CA se deshidrata formando un grupo anhídrido que reacciona con 

los grupos hidroxilos del almidón (Olsson et al., 2013; Ye et al., 2019) que mediante esterificación 

de Fischer se forman enlaces intermoleculares di-éster, que dependiendo si se aumenta o se 

reduce el pH se promueve mayor esterificación (Olivato et al., 2012). 
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Figura 10. Reacción de entrecruzamiento entre el almidón y ácido cítrico. 
 

Un efecto importante en la esterificación del almidón con ácido cítrico se da en la cristalinidad y 

la solubilidad que se ven afectadas. En el trabajo de Ye et al. (2019) modificaron por esterificación 

almidón de arroz con ácido cítrico mediante extrusión reactiva para obtener almidón resistente. 

Estos autores reportaron una disminución en el grado de cristalinidad, así como en el poder de 

hinchamiento y solubilidad. Al aumentar la concentración de ácido cítrico de 10 a 40%, el grado 

de sustitución DS incrementó de 0.037 a 0.138, respectivamente, y también la eficiencia de la 

reacción tuvo un ligero incremento de 35.1% a 43.2%. Este cambio se ve reflejado al medir el 

peso molecular promedio (Mw) del almidón modificado, el cual disminuye de 4.8 x107 Da (DS= 0) 

hasta 5.0 x104 (DS= 0.065) debido a la hidrólisis de los enlaces glucosídicos a alta concentración 

de ácido cítrico, lo que aumenta el grado de entrecruzamiento entre los grupos hidroxilos del 

almidón con el grupo anhídrido del ácido cítrico. Así mismo, reportaron una disminución en el 

grado de cristalinidad debido a la disminución en la absorción y solubilidad en agua, ya que el CA 

actúa como plastificante dado que al reaccionar con almidón se forman citratos de mono-éster 

disminuyendo la Tg del almidón termoplastificado (Menzel et al., 2013), lo que a su vez aumenta 

las propiedades mecánicas como la tensión de elongación y a la ruptura.  

La adición de agentes entrecruzantes favorece la creación de una estructura en red, otorgando 

estabilidad al material e incrementando la hidrofobicidad del almidón (Soykeabkaew et al., 2015), 

mientras que la esterificación otorga maleabilidad y evita la absorción de agua. Sin embargo, un 

exceso de agente entrecruzante aumenta el peso molecular del almidón, limitando la expansión 

de la espuma disminuyendo su flexibilidad y tornándose rígida (Nabar & Narayan, 2006). Una 

alternativa es realizar modificaciones duales, que es la combinación de dos o más modificaciones 
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químicas, físicas o enzimáticas. De esa forma, el almidón logra obtener las propiedades y 

características requeridas.  

 

6.6 Extrusión reactiva (REX) 

La extrusión reactiva (REX) es una técnica que modifica químicamente el almidón mediante un 

proceso continuo con mayor calidad en el producto, puesto que hay un mezclado homogéneo, 

mayor transferencia de calor, menores tiempos de residencia (2-5 min) por lo que disminuyen los 

costos de producción y el uso de solventes. Las variables que tienen mayor influencia sobre las 

características del almidón y que se deben de considerar durante la extrusión, son la velocidad 

del tornillo, la temperatura y velocidad de alimentación; ya que, afectan el tiempo de residencia 

dentro del extrusor, mientras que el contenido de agua afecta principalmente el grado de fusión 

de los gránulos (gelatinización) y plastificación del almidón (Yulianto et al., 2020).  

Básicamente, REX combina la energía termo-mecánica necesaria para romper los gránulos de 

almidón con reacciones químicas en un proceso continuo sin utilizar solventes (Olivato et al., 

2014). En cuanto a la modificación química del almidón usando REX, es mucho más efectiva 

puesto que, los grupos hidroxilos son altamente nucleófilos, lo que incrementa la reacción de 

selectividad. Sin embargo, durante REX es necesario considerar parámetros como el orden de 

adición y el tipo de agente químico, ya que influyen directamente sobre la modificación.  

Rudnik & Zukowska (2004) estudiaron la obtención de almidón succinatado mediante extrusión 

reactiva, reportaron que el grado de sustitución (DS) fue mayor a 0.6 y la eficiencia de la reacción 

fue mayor a 80% para tres almidones estudiados (papa, maíz, trigo), aunque los valores más 

altos fueron para el almidón de papa. Estos resultados se relacionaron con lo encontrado por Cai 

et al. (2019) que investigaron el efecto de REX en una sola etapa sobre la digestibilidad in-vitro 

de un almidón de arroz químicamente modificado, mediante esterificación con anhidrido octenil 

succinico (OSA), hidroxipropilación (óxido de propileno), acetilación (anhídrido acético), 

entrecruzamiento (utilizando STMP) y modificación dual (hidroxipropilados-entrecruzamiento y 

acetilación-entrecruzamiento). Concluyeron que el método de REX de una sola etapa es efectivo 

para producir almidón con valores bajos en el grado de sustitución (DS) de 0.015, 0.016, 0.019 y 

0.048, en las modificaciones por esterificación, hidroxipropilados, acetilación, entrecruzamiento, 

respectivamente. Mientras que los valores de DS en los almidones con modificaciones duales de 

hidroxipropilados-entrecruzamiento y acetilación-entrecruzamiento, fueron de 0.016 y 0.017, 

respectivamente. Sin embargo, la viscosidad de la pasta (pasting viscosity) se mantuvo en los 

almidones entrecruzados, mientras que disminuyó en los almidones esterificados.  
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Lo anterior demostró que la modificación química del almidón se mejora debido al proceso REX, 

independientemente el tipo de agente reactante, pero se debe considerar el tipo de almidón y las 

condiciones del proceso de extrusión como son la temperatura y los esfuerzos de corte, ya que 

estos incrementan o disminuyen la disponibilidad de los grupos hidroxilo del almidón para poder 

ser sustituidos.  

 

7. Obtención de espumas de almidón 

Dentro de los polímeros empleados para la elaboración de espumas, el almidón ha sido un 

material utilizado para sustituir las espumas de poliestireno expandido (EPS), puesto que 

presenta propiedades similares tanto mecánicas, físicas y térmicas, pero más importante aún es 

renovable, abundante y biodegradable, mitigando el impacto ambiental de los desechos plásticos. 

Se pueden obtener espumas mediante diferentes técnicas que existen, como extrusión, 

horneado-compresión y microondas (Soykeabkaew et al., 2015a), a continuación se explican 

cada una de estas técnicas.  

 

7.1 Obtención de espumas por horneado-compresión 

Las espumas de almidón que presentan varias formas como de concha, vasos y bandejas se 

pueden obtener mediante horneado en agua en un molde determinado durante unos minutos 

(Glenn et al., 2001). En el proceso de horneado, los almidones gelatinizan en una pasta gruesa 

mientras que el agua se evapora rápidamente, lo que provoca una expansión rápida y ya que el 

almidón llena el molde, el agua restante se evapora, para finalmente cuando comienza a secarse 

gradualmente, este toma la forma del molde; los rangos de temperatura pueden ir desde 180-

250°C y el tiempo de horneado de 125-300 segundos (Soykeabkaew et al., 2004, 2015a). Glenn 

et al. (2001) reportaron que espumas de almidón (trigo, papa, tapioca y maíz) con fibra de celulosa 

y CaCO3 obtenidas mediante horneado presentan buena flexibilidad y degradabilidad, también 

reportaron que las espumas de almidón de trigo y maíz alcanzaron densidades aproximadamente 

de 0.15 g/cm3, mientras que las de papa y tapioca tuvieron densidades de 0.12 g/cm3. 

 

7.2 Espumas obtenidas por microondas 

El calentamiento por microondas es una técnica para formar almidón termoplástico, así como 

espumas de este mismo material, puesto que es un proceso de alta energía y es por ello que es 

difícil controlar parámetros como la temperatura y el contenido de agua (Sjöqvist & Gatenholm, 

2005). Sjöqvist & Gatenholm (2005) estudiaron la capacidad de formar espumas de almidón de 

papa altos en amilosa y cerosos. Estos fueron calentados en microondas durante 3 min y 560 W. 
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Estos autores mencionan que la gelatinización del almidón es mucho más rápida, formando 

burbujas de agua lo que lleva a la expansión de la pasta y cuando el agua se evapora deja una 

estructura porosa con densidades bajas en un intervalo de 0.3 a 0.7 g/cm3, así como una 

estructura amorfa. Sin embargo, mencionan que el almidón alto en amilosa no gelatiniza 

completamente, por lo que no logra formar la estructura porosa. 

 

7.3 Extrusión de espumas de almidón 

Como se comentó anteriormente, el proceso de obtención de espumas es tan importante como 

la formulación y características de los materiales. En el caso de extrusión de espumas, esto 

ocurre a lo largo de un barril y transportado por un husillo, dispuestos en un extrusor, donde el 

almidón extruido expande debido a un diferencial de presión provocando la evaporación del agua 

creando una estructura de celdas (Dircio-Morales et al., 2023). Debido a los esfuerzos mecánicos 

de corte se promueve la reducción del tamaño de las cadenas lo que a su vez disminuye la 

viscosidad del fundido. Como se mencionó antes, la obtención de la espuma ocurre en tres 

etapas: nucleación, crecimiento y estabilización de las celdas (Figura 1) (Soykeabkaew et al., 

2015). La primera etapa se da cuando se forma una solución sobresaturada de almidón/vapor de 

agua obtenido en el barril del extrusor, para continuar con la nucleación de las celdas que ocurre 

en el dado debido a la caída de presión (paso 2) posteriormente, ocurre la expansión o el 

crecimiento de las celdas (paso 3). Es en este paso del crecimiento de las celdas que pueden 

ocurrir dos fenómenos denominados coalescencia y engrosamiento (coarsening). La 

coalescencia se da cuando se rompe la pared entre dos celdas adyacentes formando una celda 

más grande, mientras que el engrosamiento se genera cuando el gas se difunde a través de las 

paredes de celdas, desde una celda más pequeña y con mayor presión hacia las celdas con 

mayor tamaño y con menor presión, entonces la celda con alta presión continúa disminuyendo 

su tamaño hasta su eventual desaparición. Finalmente, el paso 4 consiste en la estabilización de 

la estructura celular que depende principalmente de la viscosidad del fundido, la temperatura y la 

presión del gas; sin embargo, durante la estabilización de la espuma se puede presentar la 

contracción de las celdas lo que provoca una disminución en la expansión (Dircio-Morales et al., 

2023). 
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Figura 11. Etapas de la formación de espumas a base de almidón mediante extrusión 
(adaptado de Dircio et al., 2023). 

 

7.3.1 Condiciones de extrusión que influyen sobre las espumas a base de almidón 

 

7.3.1.1 Contenido de agua 

En la formación de espumas a base de almidón, las celdas se expanden a una temperatura de 

fusión mayor a 100 °C y se contrae cuando esta temperatura disminuye (<100 °C) (Blanche & 

Sun, 2004). En el caso de la extrusión de almidón para el espumado se utiliza el vapor de agua 

a más de 100 °C, lo que genera la formación de celdas. Como se comentó anteriormente el agua 

puede actuar como agente espumante puesto que al evaporarse da paso a la formación de las 

celdas, sin embargo, también actúa como plastificante en materiales a base de almidón siendo 

necesario la adición de altos contenidos de agua mayores a 10% p/p, ya que forma puentes de 

hidrógeno con las cadenas de almidón mejorando la procesabilidad debido a la disrupción y fusión 

de los cristales en el almidón formando el almidón termoplástico (TPS) (Meng et al., 2019). Sin 

embargo, hay una fracción de moléculas de agua que no interactúan con los grupos hidroxilos 

del almidón como plastificante, a esta se le conoce como “agua libre” (Soykeabkaew et al., 2015). 

Una vez que el material llega al dado del extrusor y por el aumento de la temperatura (>100°C) 

esta agua libre al evaporarse es lo que forma la solución de polímero/vapor de agua. Siendo el 

contenido de agua de los factores críticos durante el espumado, puesto que tanto la expansión 

como la velocidad de crecimiento de las celdas dependen directamente del contenido de agua 

libre. 
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7.3.1.2 Formulación sobre las espumas de almidón 

Además de un agente espumante en la formación de espumas, se requiere la adición de un 

agente nucleante, esto con el fin de formar un mayor número de celdas de menor tamaño 

(Ditudompo & Takhar, 2015); para la formación de espumas de almidón es común utilizar talco 

inorgánico (Figura 12), ya que el tamaño de las celdas disminuye y la distribución de ellas es más 

uniforme (Pushpadass et al., 2008), aunque al aumentar el contenido de talco, aumenta la 

viscosidad y con ello provoca una restricción para que las celdas se expandan y por lo tanto las 

espumas puedan presentar mayor densidad. 

 

Figura 12. Efecto del talco en el tamaño de celdas de espumas de almidón extruidas a 20% de 
humedad y 160°C: a) 0% de talco, b) 1% de talco y c) 3% de talco. Micrografías sacadas de 

Pushpadass et al., 2008. 

Bénéz et al. (2012), estudiaron el efecto de fibras de trigo y algodón (celulosa) como reforzantes 

en una espuma de almidón de papa (con 20-25% amilosa), obtenida mediante extrusión. Para 

llevar a cabo el proceso de extrusión utilizaron un tornillo con 900 mm de longitud y 25 mm de 

diámetro a una velocidad de 300 rpm. Además, el extrusor se configuró con 12 zonas a diferentes 

temperaturas, y al final, en la salida del extrusor, contaba con un dado con 40 mm de diámetro. 

En dicho estudio reportaron que, la presencia de fibras aumentó las propiedades mecánicas de 

las espumas (de 2.81 a 4.14 MPa de esfuerzos de flexión), lo que significaba que el contenido de 

fibra tuvo diferencia significativa. Este efecto se correlacionó con que, al incrementar el contenido 

de fibra en las espumas, disminuyó la densidad y aumentó el índice de expansión. Este 
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fenómeno, lo atribuyeron a que las fibras pueden actuar como agentes de nucleación, otorgando 

mayor superficie para el crecimiento de las celdas y por lo tanto mayor número de celdas.  

Cabe resaltar que además de la formulación de la mezcla de almidón y sus aditivos es importante 

considerar las condiciones del proceso de extrusión, tales como la velocidad y configuración del 

tornillo, la temperatura del barril, la temperatura y diseño del dado; ya que son sumamente 

relevantes y críticos para la obtención y propiedades finales de las espumas a base de almidón 

como ER, morfología y densidad.  

 

7.3.1.3 Configuración y velocidad del tornillo 

La configuración del tornillo establece la calidad del mezclado en la solución de almidón/vapor de 

agua y genera la presión requerida que posteriormente afecta la expansión de la mezcla 

viscoelástica (Duque et al., 2017) debido a la energía termo-mecánica producida por los altos 

esfuerzos de corte del tornillo. Se ha reportado espumas a base de almidón con densidades de 

0.052 y 0.038 g/cm3 al utilizar bajos y medios esfuerzos de corte, respectivamente, dichos 

esfuerzos de corte fueron generados por el tipo de configuración de tornillo, es decir, los 

elementos del tornillo. En el caso de los bajos esfuerzos de corte se debió a la ausencia de 

elementos de mezclado por lo que se obtuvo mayor cantidad de gránulos intactos limitando la 

expansión produciendo mayor densidad de 0.052 g/cm3 (Nabar et al., 2006).  

 

Adicionalmente, la velocidad del tornillo genera un mezclado homogéneo resultando en mayor 

expansión, menor densidad y una estructura de celda uniforme; puesto que, durante la extrusión 

del almidón, los esfuerzos de corte se dispersan en los gránulos promoviendo la disrupción y 

desordenamiento molecular de la amilosa y amilopectina. Por lo que, la velocidad del tornillo es 

un parámetro importante por considerar; ya que, se relaciona con la cantidad de energía 

mecánica transferida (SME) al material durante la extrusión (Fan et al., 1996). Dicho parámetro 

afecta directamente a la viscosidad del material, a bajas velocidades de tornillo genera menor 

SME lo que a su vez implica que el material tiene una mayor resistencia a fluir (Sandrin et al., 

2018). Mientras que, el efecto opuesto, es decir a muy altas velocidades de tornillo, hay un exceso 

de gránulos de almidón colapsados disminuyendo la viscosidad lo que permite el espumado del 

material, pero es limitado (Kallu et al, 2017). Los valores óptimos de velocidad de tornillo que 

mayormente se han reportado se encuentran en un intervalo de 100 a 250 rpm con densidades 

entre 0.1 a 0.3 g/cm3 con paredes de celdas delgadas (Nabar et al., 2004; Kallu et al., 2017). 
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7.3.1.4 Perfil de temperatura 

Además de la energía mecánica generada por los tornillos del extrusor, el perfil de temperatura 

de la misma manera afecta al material extruido. Puesto que a menor temperatura del barril está 

reportado que aún permanecen fracciones de gránulos intactos o fragmentados (Finkenstadt et 

al., 2016), debido a que cómo se mencionó previamente, la temperatura tiene efecto importante 

sobre la estructura cristalina del almidón y por ende de su plastificación. Debido a las altas 

temperaturas del barril en conjunto con los esfuerzos de cortes en el extrusor, las cadenas de 

almidón se despolimerizan y realinean lo que disminuye su peso molecular disminuyendo a su 

vez su temperatura de transición vítrea (Tg) (Meng et al., 2019). Aunado a este cambio, durante 

la formación de espumas a base de almidón cuando mayor es la temperatura del barril, menor es 

la viscosidad de la masa afectando la densidad y la expansión, por ejemplo, temperaturas del 

barril de 80 a 100 °C generan ER de 2.4 y 2.0 (Raphaelides et al., 2012), pero al aumentar la 

temperatura de 130 hasta 150 °C, aumenta ER de 11 a 19 (Chen et al., 2017). Este cambio se 

debe porque al incrementar la temperatura se reduce el torque en el extrusor debido a la 

disminución en la viscosidad del material. 

 

7.3.1.5 Temperatura del dado 

Finalmente, el dado es la última parte del extrusor y es aquí donde se da el espumado, por el 

diferencial de presión que se origina en la salida del dado. A altas temperaturas (170 a 200 °C) 

se promueve una rápida evaporación del agua causando mayor nucleación y crecimiento de las 

celdas generando así mayor expansión (Schmitt et al., 2014). Además, es importante mencionar 

que el aumento tanto de la temperatura del dado entre 135-140 °C y la velocidad del tornillo 

incrementa la expansión de la espuma y el número de celdas otorgando una morfología más 

homogénea (Dircio et al., 2023; Leet et al., 2009). Cabe resaltar que las condiciones de los 

parámetros en el proceso de extrusión presentan sinergia, es decir, las propiedades finales de 

las espumas se verán afectadas por el conjunto de dos o más parámetros, por ejemplo, la 

estructura de las celdas se ve afectada por la temperatura del barril (120-170 °C), diámetro del 

dado y la velocidad del tornillo (70-400 rpm), así como las características del polímero extruido. 

Al aumentar la temperatura del barril y la velocidad del tornillo incrementa el número de celdas 

de la espuma, el índice de expansión y disminuye la densidad de la espuma (Kallu et al., 2017; 

da Figueiró et al., 2022). 
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8. Espumas poliméricas a partir de mezclas de materiales sustentables 

El almidón se ha utilizado en la elaboración de espumas debido a que es un material no tóxico, 

renovable y biodegradable. Sin embargo, el almidón no puede ser procesado térmicamente sin 

plastificante puesto que su temperatura de degradación es menor a su temperatura de fusión (Li 

et al., 2011) por lo que se utiliza agua como el plastificante por excelencia, pero presenta la 

desventaja que debido a su alta polaridad sus propiedades reológicas no son las deseadas; por 

ejemplo, la alta viscosidad y bajo esfuerzo de fusión (melt strength) debido a una rápida 

recristalización (Georges et al., 2018). 

Para resolver este problema en las espumas de almidón, se ha propuesto la mezcla entre el 

almidón y otros polímeros naturales biodegradables; tales como, celulosa, polihidroxialcanoatos, 

ácido poliláctico (PLA), alcohol polivínilico (PVA), entre otros, fibras y proteínas (Kaisangsri et al., 

2014), con la finalidad de mejorar las propiedades de desempeño en el proceso, específicamente 

viscosidad y esfuerzo de fusión. De igual forma se busca mezclar almidón con polímeros y/o 

monómeros sintetizados químicamente de fuentes fósiles como la policaprolactona (PCL), 

poliestereamida (PEA); co-poliesteres alifáticos (PBSA) y aromáticos (PBAT) (Bordes et al., 

2009). 

En la Tabla 2, se muestra una recopilación de la obtención de espumas a base de almidón 

mezclado con diferentes polímeros naturales y biodegradables. Donde se muestra el método de 

obtención, así como los resultados que se reportaron de la morfología, densidad e índice de 

expansión (ER).  Es importante mencionar que, de los polímeros mezclados con el almidón, entre 

las espumas que obtuvieron menor densidad y alto ER, se destaca el PBAT. Este polímero 

(agregando 5%) mezclado con almidón con 70% de amilosa formaron una espuma con una 

densidad de 0.0242 g/cm3 y un ER de 46.7% (Nabar et al., 2006).  

 

Tabla 2. Propiedades de mezclas de espumas de almidón con polímeros 

Referencia Almidón Polímero Obtención Morfología Densidad ER 

Abinader et 
al., 2015 

Trigo Gluten 
(mezclado 
con glicerol 
y 
bicarbonat
o de sodio)  

Extrusión Tamaño de 
celdas 
homogénea, 
con largas y 
delgadas 
paredes de las 
celdas 

0.09868 
g/cm3 

7.01 
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Kahvand & 
Fasihi, 2020 

Maíz PVA/ácido 
cítrico 

Extrusión Disminución en 
el tamaño de 
las celdas por 
un aumento en 
el grosor de las 
paredes 

0.140 g/cm3 9.4 

Kaisangsri et 
al., 2014 

Yuca -Zeína 
-Gluten 
-Soya 
-Fibra Kraft 
-Aceite de 
palma 

Moldeo 
 

-Las espumas 
con zeína 
obtuvieron 
capas más 
densas 
 
-Con gluten las 
celdas fueron 
más grandes 
con paredes 
delgadas 
 
-Las espumas 
con soya 
presentaron 
una estructura 
no homogénea 
 
-Alto contenido 
con fibra de 
Kraft 
presentaron 
estructuras 
irregulares. 
Con celdas 
más pequeñas 
y paredes más 
gruesas 

-Espuma 
con gluten: 
0.23-0.46 
g/cm3 
 
-Espuma 
con zeína: 
0.29-0.34 
g/cm3 
 
-Espuma 
con soya: 
0.30-0.32 
g/cm3 

- Altas 
concentrac
iones de 
proteína de 
zeína, el 
ER 
disminuyó 
 
-15% de 
fibra de 
Kraft, 
redujo el 
ER 
 
-Altas 
concentrac
iones de 
aceite de 
palma no 
formaron 
espumas 

Nabar et al., 
2006 

Hylon VII -PCL 
-PBAT 
-Acetato 
celulosa 
-PVA 
-Glioxal 
-Pectina 
metilada 

Extrusión -El glioxal actuó 
como agente 
entrecruzante 
entre el acetato 
de celulosa y la 
pectina 
metilada 
 
- La PCL no fue 
compatible con 
el almidón 
 
-Mayor 
compatibilidad 
entre el PBAT y 
la matriz de 
almidón 

-Las 
espumas de 
almidón con 
PVA fue de 
0.0245 
g/cm3 
 
-Valor de 
0.0296 
g/cm3 con 
10% de 
acetato de 
celulosa 
 
-Con 10% 
de pectina 
metilada fue 
de 0.0298 
g/cm3 
 

-Almidón 
con PVA 
tuvo un 
valor de 
45.1 
 
-La mezcla 
de PVA 
con 
glyoxal, 
tuvo un 
valor de 
48.5 
 
-Valor de 
40.5 con 
10% de 
acetato de 
celulosa 
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-Valor de 
0.0262 
g/cm3 con 
3% de PCL 
 
-Valor de 
0.0242 
g/cm3 con 
5% de 
PBAT 

-Con 10% 
de pectina 
metilada 
tuvo un 
valor de 
40.4 
 
 
-Las 
espumas 
con 5% de 
PBAT su 
IE fue de 
46.7 

Changyu et 
al., 2012 
(patente) 

Sin 
mencion
ar 

Copolímer
o dióxido 
de 
carbono-
epoxipropa
no 

Extrusión    1-40 

 

Cheng (2019), patentó un método para obtener una espuma totalmente biodegradable como 

material de empaque. Dicho material se obtuvo a partir de almidón alto en amilosa (50-95%) 

modificado con anhidrido maleico mediante extrusión con doble husillo, utilizando agua como 

agente espumante y plastificante. Se realizaron mezclas con otros polímeros biodegradables 

como PBAT, PVA, PCL, PHB y PHBV. Willett & Shogren (2002) obtuvieron espumas 

biodegradables a partir de mezclas de almidón de diferentes fuentes botánicas y contenidos de 

amilosa (normal y alto en amilosa de maíz; y normal de papa y trigo) y diferentes polímeros: ácido 

poliláctico (PLA), polihidroxiestereter (PHEE), copolímeros de polihidroxibutirato con 

hidroxivaleratos (PHBV), polibutilensuccinato/adipato (PBSA), policaprolactona (PCL), 

copolímeros de polibutilenadipato tereftalato PBAT, acetato de celulosa (CA), polivinil alcohol 

(PVOH) y poliéster amida (PEA). De acuerdo con los resultados obtenidos, las espumas a base 

de almidón normal de maíz presentaron una densidad de 0.0614 gc/m3 y un índice de expansión 

de 21.0 mientras que, el PBAT mezclado con almidón de maíz fue el único que obtuvo una 

densidad de 0.0694 g/cm3, pero presentó un bajo índice de expansión de 10.6, esto debido al 

bajo contenido de humedad y alto contenido de PBAT lo que afectó la gelatinización del almidón. 

Por otro lado, espumas a bases de almidón/PVA, agua y glicerol (Figura 13) presentaron 

densidades de 0.47 y 0.14 g/cm3 al adicionar 30% a 13% de PVA, respectivamente, con un 

aumento de ER de hasta 256% comparado al TPS. Además, reportaron que al disminuir el 

contenido de plastificante, el ER se mantuvo más estable alcanzando un valor máximo de 9.4 

(muestra F20-19), donde al adicionar PVA evitó la ruptura de las paredes de las celdas otorgando 



37

alto esfuerzo en fundido y por lo tanto, una morfología más homogénea (Figura 14) (Kahvand et 

al., 2020).

Figura 13. Espumas a base de almidón/PVA a diferentes contenidos de PVA (F20, F30, 40) y 

contenido de plastificante agua/glicerol (31, 27, 23 y 19%) (tomada de Kahvand et al., 2020).

Con base a lo anterior, se encontró que las propiedades de las espumas a base de almidón 

mejoran independientemente del tipo de mezcla, pero mezcla de almidón con los polímeros 

amorfos o con baja cristalinidad y que presentan moderada temperatura de transición vítrea 

tienden a otorgar mayor expansión, menor densidad y mejores propiedades mecánicas en las 

espumas de almidón. Para el desarrollo de este proyecto de tesis se estudió la obtención de 

espumas a base de almidón mezclado con otro polímero biodegradable, analizando el efecto en 

la formulación del tipo de almidón (fuente botánica, contenido de amilosa y tamaño de gránulos) 

modificado mediante REX usando dos tipos de agentes esterificantes (OSA y ácido cítrico), 

resaltando la importancia en las condiciones del proceso de extrusión para finalmente determinar 

cómo estos parámetros influyen en las propiedades finales de las espumas. 

Figura 14. Micrografías de SEM de espumas TPS (izquierda) y F20-19 (derecha) (tomada de 

Kahvand et al., 2020).
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III. JUSTIFICACIÓN 

 

El espumado de polímeros permite la disminución de la densidad, aislamiento térmico y acústico 

y absorción de energía de impacto en diversas aplicaciones industriales. El poliestireno expandido 

(EPS) es el material por excelencia utilizado para la fabricación de polímeros espumados de un 

solo uso, sin embargo, la poca o nula degradación y la falta de procesos de reciclado y/o 

reutilización de este material, ha causado daños a los ecosistemas terrestres y acuíferos.   

Por lo mencionado con anterioridad, se han enfocado esfuerzos para el desarrollo y uso de 

polímeros biodegradables como una alternativa importante para mitigar el impacto ambiental 

generado por los plásticos convencionales, principalmente para aplicaciones de un solo uso, 

como es el caso de espumados para empaque y embalaje. El almidón es un polímero 

biodegradable de bajo costo, prometedor para la elaboración de espumas, no obstante, su uso 

es limitado debido a su alta afinidad con el agua, alta viscosidad y baja resistencia mecánica, en 

donde estas desventajas pueden ser solventadas mediante el adecuado contenido de amilosa y 

la modificación química del almidón, así como el mezclado con otros polímeros biodegradables. 

En el presente trabajo se propuso el estudio y comprensión de la relación del contenido de 

amilosa y el tipo de modificación química del almidón sobre las propiedades resultantes de 

espumas obtenidas por extrusión en una mezcla biodegradable base almidón con alcohol 

polivinílico (PVA) con potencial uso en productos espumados para embalaje. 
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IV. HIPÓTESIS 

 

La variación del tipo de agente reactante, el grado de sustitución y el contenido de amilosa del 

almidón inciden en la cristalinidad y la viscosidad del almidón; y por lo tanto en la expansión 

durante el proceso de formación de espumas mediante extrusión lo cual, a su vez, impacta en la 

densidad aparente, el diámetro de celda, el índice de expansión y la densidad celular de los 

materiales poliméricos espumados a base de almidón.  
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V. OBJETIVOS  
 

Objetivo general 

!

Evaluar el efecto del contenido de amilosa y la modificación química por extrusión reactiva del 

almidón en la obtención de espumas a partir de mezclas PVA/almidón mediante extrusión y su 

relación con las propiedades físicas, morfológicas y mecánicas resultantes.  

 

Objetivos específicos  

!

● Obtener almidones modificados químicamente con diferentes tipos de agentes reactantes 

(OSA, CA y OSA:CA) variando las condiciones de modificación mediante extrusión 

reactiva. 

● Evaluar el grado de modificación de la estructura y la composición del almidón después 

del proceso de esterificación mediante extrusión reactiva (REX) y su relación con el 

contenido de amilosa. 

● Estudiar la influencia de las condiciones de extrusión sobre el índice de expansión (ER), 

morfología y densidad de espumas base almidón.  

● Analizar y comparar el efecto del contenido de amilosa y el grado de modificación sobre 

las propiedades físicas, morfológicas y térmicas del compuesto polimérico espumado. 
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VI. METODOLOGÍA 

 

1. Materiales 

Se utilizó almidón de maíz con diferentes proporciones de amilosa (alto en amilosa y ceroso) 

adquiridos de Ingredion (México); y almidón de papa suministrado por Berox Food GmbH, con un 

contenido de amilosa normal. Estas diferencias en la fuente botánica se establecieron para 

determinar el efecto del contenido de amilosa y la diferencia en la composición de los almidones, 

puesto que la presencia de fosfolípidos en el almidón de maíz limita la capacidad de absorción 

de agua, por otro lado, el almidón de papa es rico en éster de monofosfatos aumentando la 

absorción de agua, lo que se espera que incidan en la formación de las espumas.  

Para las modificaciones químicas del almidón, los agentes reactantes utilizados fueron ácido 

cítrico (CA por sus siglas en inglés) y anhidrido octenil succínico (OSA) adquiridos por Sigma-

Aldrich (México). Para la obtención de las espumas a base de almidón se adiciono polivinil alcohol 

(PVA) (POVAL 40-80 E con un grado de hidrólisis de 79.0-81.0% moles) comprado de Kuraray, 

carbonato de calcio (OMYACARB 2T-PB) y glicerol (Proquisa, 98% pureza) como agente 

nucleante y plastificante, respectivamente.  

 

2. Métodos  

Para el desarrollo de la presente tesis, el trabajo se dividió en tres etapas principales, tal cómo 

se puede observar en la Figura 1, el diagrama de la metodología global. 
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Figura 1. Diagrama de flujo de la metodología global para la obtención de espumas.
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Etapa 1. Caracterización de los almidones 

 

2.1 Caracterización de materias primas 

En una primera etapa se caracterizaron los almidones en polvo bajo las siguientes técnicas para 

conocer las propiedades del almidón nativo antes de su termoplastificación. 

 

2.1.1 Espectroscopía Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR) 

El análisis por FTIR con reflectancia total atenuada (ATR), se realizó en un equipo Nicolet IS50 

(Thermo Fisher Scientific, Estados Unidos). Las muestras en polvo se colocaron en un sensor de 

diamante. El análisis se realizó en un intervalo de longitud de onda de 4000 a 400 cm-1 con una 

resolución de 4 cm-1 y un total de 64 escaneos.  

 
2.1.2 Difracción de Rayos X 

Para el análisis de difracción de rayos X se colocaron las muestras en polvo en un portamuestras. 

El análisis se realizó en un difractómetro (D8 Advance Eco, Brucker) con un barrido de 5° a 80° 

en un ángulo 2θ durante 60 min con un voltaje de 40 kV utilizando como fuente de radiación un 

filamento de Kα de Cu (1.5418 Ǻ). El porcentaje de cristalinidad se determinó utilizando la 

ecuación: 

%!"#$&'(#)#*'*+ =
,"-'+*-+(.$+/#0.$+0"#$&'(#).$

,"-'+&.&'(+1/#0.$+'2."3.$+ 4 +/#0.$+0"#$&'(#).$5
+6 788+!

 

2.1.3 Calorimetría Diferencial de Barrido (DSC) 

Para la determinación de las propiedades térmicas de los almidones, las muestras en polvo se 

prepararon en una proporción de 1:4 (almidón:agua), se colocaron en charolas herméticas de 

aluminio. Se empleó un calorímetro diferencial de barrido 1 Stare System, Mettler Toledo, con 

una rampa de temperatura de 25 a 150 °C y una velocidad de calentamiento de 10 °C/min en 

atmósfera de nitrógeno (N2) por triplicado. 

 

2.1.4 Análisis Termogravimétrico (TGA) 

Se utilizó un equipo TGA TA-Q500, TA Instruments con una rampa de calentamiento de 25 a 600 

°C con velocidad de 10 °C/min en atmósfera inerte (N2) introduciendo inmediatamente oxígeno 

hasta los 800 °C para favorecer la oxidación del material. 

 



!

   
 44 
!

2.1.5 Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) 

La caracterización morfológica de los almidones se realizó utilizando un microscopio electrónico 

de barrido JCM6000 marca JEOL a 15 kV. Las muestras en polvo se colocaron en portamuestras 

utilizando cinta doble cara de cobre, para posteriormente analizarse a distintas magnificaciones. 

 

2.1.6 Evaluación de contenido de amilosa y amilopectina  

Para la cuantificación de amilosa y amilopectina se utilizó el kit de ensayo Megazyme 

Amylose/Amylopectin Assay Procedure K-AMYL 06/18 (Gibson et al., 1997). 

 

Etapa 2. Modificación química del almidón mediante extrusión reactiva (REX) 

2.1. Extrusión reactiva (REX) del almidón  

Se adiciono 3% p/p del agente químico (OSA o CA) y 0.6% de NaOH p/p disueltos en agua 

destilada y para las modificaciones duales se emplearon tres proporciones de OSA:CA (1:1, 1:2 

y 2:1). Esta disolución se vertió en 1.5 kg de almidón base seca, mezclándose en una batidora 

industrial hasta tener una mezcla homogénea. La modificación química del almidón se realizó en 

un extrusor doble husillo modular configurable co-rotatorio (Werner Pfleiderer, modelo ZSK-30, 

L/D=29) y 5 zonas de temperatura. Se recolectaron las muestras en charolas de aluminio para su 

deshidratado en una estufa de aire a 60 °C durante 24 h; posteriormente se molieron y 

almacenaron en bolsas de plástico hasta su uso. Las condiciones de extrusión para los tres tipos 

de almidones [papa (PS), ceroso (WS), alto en amilosa (HS)] se muestran en la Tabla 3. 

 

Tabla 3. Parámetros para la formulación de los almidones. 

Condición de extrusión Intervalos para PS y WS Intervalos para HS 

Contenido de agua 50% p/p 70% p/p 

Perfil de temperatura 60/80/90/90/100 °C 80/110/120/130/130 °C 

Velocidad de tornillo 75 rpm 50 rpm 

*En el HS fue necesario aumentar la temperatura y el contenido de agua para  

favorecer la modificación del almidón. 

 

2.2. Caracterización del almidón modificado 

Una vez obtenidos los almidones esterificados por REX se llevó a cabo la caracterización 

correspondiente. 
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2.2.1. Análisis por espectroscopia y difracción de rayos X 

Para el análisis de resonancia magnética nuclear de protón (1H RMN), las muestras se purificaron 

mediante extracción de Soxhlet en acetona durante 3 días para remover los agentes sin 

reaccionar (Raquez et al., 2018). Una vez transcurridos los días de purificación, las muestras se 

secaron en una estufa de aire a 40 °C durante 48 h. Posteriormente, los polvos se agregaron en 

tubos de NMR, 20 mg de almidón modificado en 1 mL de dimetilsulfóxido de deuterio (DMSO-d6) 

adicionando dos gotas de ácido trifluroacético (TFA) agitándose en vortex hasta disolver. Las 

muestras fueron analizadas en un equipo de RMN Bruker modelo Ascend TM 400. 

La espectroscopia infrarroja (FTIR) y la difracción de rayos X se realizaron bajo las mismas 

condiciones mencionadas en los apartados 2.1.1 y 2.1.2, respectivamente. 

 

2.2.2. Determinación del grado de sustitución (DS) 

El DS se determinó mediante titulación (back-titration) siguiendo la metodología Bhosale & 

Singhai (2006) con algunas modificaciones. En un vaso de precipitados se adicionaron 2.5 g de 

las muestras purificadas adicionando 50 mL de agua destilada y 25 mL de una solución acuosa 

de NaOH 0.5 N (g/L) agitando constantemente durante 24 h. Después, el exceso alcalino fue 

titulado con HCl al 0.5 N (g/L) usando dos gotas de fenolftaleína como indicador, la determinación 

se realizó por triplicado. El DS se determinó como porcentaje de sustitución, dependiendo el 

agente químico:  

%9:$&#&:0#ó)+*-(+';-)&-+<:í2#0.+1%95 = +
1>?(')0.+ @ +>2:-$&"'5 +6 +8A7+ 6 +B+ 6 +788

C
!

Donde:  

Vblanco es el volumen del HCl requerido para la titulación del almidón nativo, Vmuestra es el volumen 

requerido de HCl en la titulación del almidón modificado, W es el peso del almidón modificado (g), 

y N es la normalidad de la solución de HCl. Finalmente, el DS se obtuvo de la siguiente ecuación: 

D9 =
7EF+ 6 +%9

1788G5+@ 1G @ 7+ 6 +%95+
!

Donde: 

162 es el peso molecular de la unidad de glucosa, M es el peso molecular del agente químico 

(OSA = 209 g/mol; CA = 192 g/mol).  
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Etapa 3. Obtención del material espumado 

Debido a la naturaleza higroscópica y alta viscosidad del almidón fue necesario evaluar diversas 

condiciones de extrusión para obtener las espumas a base de almidón. Lo anterior ocasionó que 

se tuvieran que realizar diversas pruebas preliminares con el objetivo de determinar el tipo de 

extrusor y condiciones de espumado idóneas para el óptimo procesamiento del almidón, lo que 

implicó de hasta 1 año para obtener las espumas con las propiedades adecuadas. A continuación, 

se detallan las diferentes pruebas realizadas y sus principales resultados. 

 

3.1. Estudios preliminares para el procesamiento del almidón por extrusor 

3.1.1. Extrusor STEER Omega 30 

Se utilizó un extrusor doble husillo STEER Omega 30 con 12 zonas, L/D=44 y con una 

configuración de esfuerzo de corte medio. Se empleó el almidón nativo de papa (PS) dado que 

por su naturaleza altamente viscosa fue el indicador utilizado para establecer las condiciones 

iniciales de procesamiento.  

Para el procesamiento en este extrusor, se configuró un dado de dos filamentos dispuesto en un 

cabezal estándar. Se adicionó un 15 % de agua y 10 de glicerol como sistema plastificante, y se 

usó una temperatura en el dado de 120 y 150 °C, y una velocidad de alimentación desde 40 a 

100 g/min con ayuda de un alimentador MOVA COLOR. La velocidad de los husillos fue de 100 

a 130 rpm. Se utilizaron tres arreglos en la configuración de los tornillos, desde cizallamiento bajo, 

medio y alto, no obstante, no fue posible procesar el almidón en este sistema de extrusión debido 

a la longitud del barril, lo que ocasiona que el material se secara generando un aumento 

exponencial de presión y torque provocando que el equipo se obstruyera y detuviera. En la Tabla 

4 se destacan los tratamientos realizados bajo distintas condiciones de procesamiento y sus 

resultados. 
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Tabla 4. Tratamientos preliminares realizados para determinar las condiciones de extrusión. 

Tratamiento Agua % Glicerol 

% 

Temperatura de barril (°C) Temperatura 

dado (°C) 

Velocidad del 

tornillo (rpm) 

Velocidad 

alimentación 

(g/min) 

Observaciones 

1 15 - 60/90/100/100/100/100/110/11

0/110/110/110/110 

120 100 40 No se logró plastificar en los 

tratamientos 1-8 

 

2 15 - 60/90/100/100/100/100/110/11

0/110/110/110/110 

120 130 40 

3 25 - 60/90/100/120/120/120/120/13

0/130/130/130/130  

130 100 100 

4 25 - 60/90/140/140/140/140/140/14

0/140/140/140/140 

140 100 100 

5 25 - 60/90/110/110/110/110/110/11

0/120/120/120/120 

120 100 110 

6 25 - 60/90/110/110/110/110/110/11

0/120/120/120/120 

120 100 150 

7 15 10 90/110/110/110/110/120/120/1

20/130/130/130/130  

130 130 130 

8 15 10 90/110/110/110/110/120/120/1

20/130/130/130/130  

130 130 140 

9 15 10 60/90/100/100/110/110/110/11

0/110/110/120/120 

120 100 20 Se cambió la configuración 

de los tornillos. Se atoró 

equipo 

10 15 10 60/90/100/100/110/110/110/11

0/110/120/120/120 

120 100 12 debido a que el almidón se 

secaba, quemaba y atoraba 

el equipo. 
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11 15 10 80/90/100/100/110/110/110/11

0/110/120/120/120 

120 100 15 Se optó por otro cambio en 

la configuración del tornillo. 

No se logró plastificar 

12 15 10 80/90/100/100/110/110/110/11

0/110/120/120/120  

120 150 15 Se logró obtener material 

plastificado, pero se 

incrementó 

exponencialmente la 

presión, deteniéndose el 

equipo 

13 15 10 80/90/110/110/110/110/120/12

0/120 

130 130 130 Se cambió nuevamente la 

configuración del tornillo 

para disminuir el 

cizallamiento. Se logró 

plastificar, pero al minuto 

4:45, el material perdía 

demasiada humedad, 

degradándose   

14 20 20 80/90/100/100/100/100/110/11

0/110/120/120/120 

120 80 20 Utilizando la configuración 

anterior, se probó aumentar 

el contenido de humedad y 

velocidad de alimentación, 

así como disminuir la 
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velocidad del tornillo para 

evitar el aumentó en la 

presión. Finalmente se logró 

plastificar el almidón, pero 

al cabo de 34 min 

nuevamente se detuvo el 

equipo por el aumento de 

presión  

15 30 15 80/90/100/100/100/100/110/11

0/110/110/120/120 

120 100 20 Se hizo nuevamente un 

cambio en la configuración 

del tornillo disminuyendo las 

zonas de mezclado y 

cizallamiento, así mismo se 

cambió el cabezal y el dado  

16 30 15 80/90/100/100/100/100/110/11

0/110/110/120/120 

120 150 20 El material plastificó y 

espumó, pero al minuto 

5:37 se paró el equipo 

17 30 15 70/80/90/100/100/110/110/110 110 100 8 Se modificó el barril 

disminuyendo las zonas de 

calentamiento, 

reduciéndose a 8 zonas. 

Por ende, fue necesario 

cambiar la configuración de 
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los tornillos. 

 

18 30 15 70/80/90/100/100/110/110/110 110 200 8 

 

19 30 15 70/90/100/100/100/110/110/11

0 

120 100 8 

20 30 15 70/90/100/100/100/110/110/11

0 

130 250 11 
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Como se observa en la Tabla 4, no obstante a que se disminuyeron las zonas de 

calentamiento, se estableció que la relación en el contenido de agua:glicerol (20%) era crucial 

para el procesamiento, se variaron las condiciones de extrusión como son la velocidad del 

tornillo, velocidad de alimentación y perfil de temperatura; se generó un incremento drástico 

en la presión y torque debido al diseño del extrusor y las características intrínsecas del 

almidón, por lo que se optó por probar otro extrusor con menor L/D.  

 

3.1.2. Extrusor ZSK Werner & Fleiderer 

Posteriormente, se empleó un extrusor ZSK de Werner & Fleiderer, (modelo ZSK-30, L/D=29), 

con un diámetro de 30 mm, con 5 zonas de calentamiento y dispuesto de un dado con dos 

filamentos. Se incrementó el contenido agua a un 40% al almidón que se alimentó en un 

alimentador MOVA Color a una velocidad de 80 g/min, y una velocidad de husillos de 100-250 

rpm. El perfil de temperaturas fue de 70-100-110-120-120 para evitar la degradación térmica 

del almidón. Se agregó como agente nucleante, fibra de agave, caolín y carbonato de calcio 

(CaCO3) como agentes nucleantes a un contenido de 2 % en peso. Posteriormente, se 

adiciono glicerol a las formulaciones para que en conjunto con una fracción de agua 

funcionarán como sistema plastificante, asimismo, se probaron dos perfiles de temperaturas 

desde 70-90-90-90-120 y 70-100-110-110- 120 para evitar la pérdida de agua. 

En estos estudios preliminares se encontraron resultados similares que en los tratamientos 

previos (mencionados en la sección anterior). Debido a que el extrusor de doble husillo, no 

logró plastificar ni espumar en un solo pasó, ya que por los altos esfuerzos de corte provocó 

que el agua se evaporará secándose el material aumentando la presión del equipo. De igual 

manera, la geometría del dado no era apta para generar la caída de presión necesaria para la 

etapa de nucleación de celdas por lo que no hubo expansión y el equipo no contaba con el 

aditamento para registrar la presión generada a la salida del dado, por lo que no era posible 

controlar estos parámetros fundamentales para la plastificación y espumado del almidón.  

 

3.1.3. Extrusor monohusillo Killion 

Finalmente, se optó por espumar en dos pasos. Primeramente, en un extrusor doble husillo, 

se modificó el almidón mediante REX y luego se espumó en un extrusor monohusillo con el fin 

de disminuir los esfuerzos de corte evitando la evaporación y escape del agua, además que 

por el diseño del equipo permitió monitorear la presión generada a la salida del dado.  
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Para el estudio preliminar en esta etapa se utilizó un extrusor monohusillo Killion TS-100 con 

un L/D = 30 dispuesto de un tornillo de propósito general con una zona de alimentación de 7 

diámetros, una zona de plastificación y reducción gradual de altura de canal de 14 diámetros 

y una zona de bombeo de 7 diámetros; y dispuesto de un dado circular con 4 mm de diámetro. 

El material se procesó bajo diferentes perfiles de temperatura 100/145/155/160/180°C, 

60/80/120/130/140°C, 79/90/90/90/120 °C y 70/100/110/110/120 °C. Además, el almidón de 

papa se pre- humectó durante 12 h con un 15 % en peso de agua y 5 % en peso de glicerol, 

mientras que el alcohol polivinílico (PVA) y el ácido poli-láctico (PLA) se prehumectaron con 

15 % de glicerol durante 1.5 h a 60 °C en vacío de 40 bar, de estos dos componentes se utilizó 

una relación de 70:30 y 50:50 de almidón:PVA y almidón:PLA.  

Como agente nucleante se utilizó CaCO3 a un contenido de 0.5 hasta 2 % en peso y se agregó 

un 1% en peso de azodicarbonamida como agente espumante exotérmico. La velocidad del 

husillo se varió desde 40, 50, 75 y 100 rpm con la finalidad de aumentar la caída de presión a 

la salida del dado para el proceso de nucleación de celdas. Posteriormente, se sustituyó la 

azodicarbonamida por bicarbonato sodio al 4 % en peso y se utilizó nuevamente fibra de agave 

como agente nucleante al 4 % en peso. Se variaron, además, las velocidades de husillo desde 

50 a 100 rpm, la temperatura del dado fue de 140 a 180 °C bajo un mismo perfil de 

temperaturas.  

En la Tabla 5 se muestra el resumen de los resultados obtenidos en esta etapa preliminar del 

proceso de espumado con almidón sin modificar mezclado con las resinas (PVA y PLA) y los 

agentes nucleantes y espumantes.  
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Tabla 5. Tratamientos preliminares realizados para determinar las condiciones del espumado de almidón TPS con PVA utilizando un 

extrusor monohusillo. 

N° Agua: 

glicerol% 

Resina Agente 

espumante 

Agente 

nucleante al 2% 

Perfil temp. (°C) Velocidad tornillo 

(rpm) 

Observaciones 

1 15:5 PLA 30% Agua CaCO3 70/90/90/90/120 50 

 

2 15:5 PVA 30% Agua CaCO3  70/90/90/90/120 90 

 

3 15:5 PVA 30% Azodicarbona

mida 

CaCO3  80/135/145/155/160 75 

 

4 15:5 PVA 30% Agua CaCO3 60/80/120/130/140 50 

 

5 15:5 PVA 30% Agua CaCO3 60/80/120/130/140 100 

 

6 15:5 PVA 50% Agua CaCO3 60/80/120/130/140 50 

 

7 15:5 PVA 50% Agua CaCO3 60/80/120/130/140 75 

 

8 15:5 PVA 50% Agua CaCO3 60/80/120/130/140 100 
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Los resultados obtenidos en esta etapa preliminar ayudaron a fijar las variables para el diseño 

final del proyecto. El PLA no fue posible procesar, debido a que la temperatura que se requiere 

para plastificar y procesar es mayor a la temperatura de degradación del almidón, por lo que 

no se adicionó en la mezcla con el almidón. Se determinó que el agua actúa tanto como agente 

plastificante y espumante y el carbonato de calcio es factible como nucleante en este sistema 

de mezcla a base de almidón. 

Una vez seleccionadas las muestras modificadas químicamente de la Etapa 2, bajo los criterios 

seleccionados y fijos de la concentración de agente químico, el orden de adición, el perfil de 

temperatura y la velocidad del tornillo; se procedió a espumar el almidón modificado mezclado 

con PVA, bajo las condiciones del extrusor monohusillo definidas previamente. En la Tabla 6 

se muestra el diseño final del proyecto que consistió en el tipo de almidón, tipo de modificación 

química y las condiciones de procesamiento. 
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Tabla 6. Condiciones finales para la obtención de espumas a base de almidón modificado (OSA:CA) con PVA al 80:20. 

Tipo de almidón Agente 

químico 

Modificación dual 

OSA:CA 

Condiciones de extrusión Intervalos para PS y WS Intervalos para HS 

Papa normal (PS) OSA 3% Relación 1:1 Contenido de agua 15% p/p 70% p/p 

Ceroso (WS) CA 3% Relación 2:1 Contenido de glicerol 5% p/p 5% p/p 

Alto en amilosa (HS  Relación 1:2 Perfil de temperatura 60/80/90/90/100 °C 80/110/120/130/130 °C 

   Velocidad de tornillo 75 rpm 50 rpm 

   Carbonato de calcio 3% 3% 

   Glicerol 5% 5% 
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3.2. Elaboración de espumas base almidón por extrusión 

Una vez obtenidos los almidones modificados químicamente mediante REX; se procedió a 

espumar estos en el extrusor mono-husillo KILLION.  

Se preparó la mezcla de almidón modificado y PVA en una relación 80:20 (almidón:PVA). Al 

almidón modificado se adicionaron 15% p/p de agua destilada y 5% de glicerol mientras que, 

el PVA se preparó con 15% de glicerol p/p y se colocó en una estufa con vacío a 60 °C durante 

90 min. Posteriormente, el PVA se mezcló con el almidón modificado y 3% p/p de carbonato 

de calcio en una batidora industrial. 

Luego la mezcla de almidón, PVA y carbonato de calcio se procesó en el extrusor mono-husillo 

bajo las condiciones mencionadas en la Tabla 6. Las propiedades evaluadas en las espumas 

fueron: morfología (estructura de celda, tipo y tamaño de celda), densidad, índice de expansión 

(ER), porcentaje de cristalinidad, Tg, sensibilidad al agua y deformación a la compresión. 

 

3.2.1 Caracterización del compuesto espumado 

Los compuestos espumados con almidón de contenido de amilosa, modificado y nativo, se 

caracterizaron calculando el porcentaje de cristalinidad (sección 2.1.2), la densidad aparente 

(g/cm3) midiendo la masa entre el volumen obteniendo tanto la densidad aparente del 

compuesto sólido sin espumar (ρs) y del espumado (ρf). Posteriormente, se pudo determinar 

el índice de expansión (ER) de los diferentes materiales, midiendo la densidad del sólido entre 

la densidad de la espuma, siendo ER =! ρs/ρf. Se realizó la observación de las diferentes 

muestras espumadas mediante SEM (sección 2.1.5), con la finalidad de determinar el tamaño 

promedio de celda (d). Además, mediante la ecuación 1 se determinó la densidad celular (Nc), 

es decir, el número de celdas por unidad de volumen. 

B0 =
78H+[7 @

IJ
IK
]

*L
!

! ! ! Ecuación 1 
 

Donde: donde ρs es la densidad del compuesto sólido y ρf! ! ! la densidad del compuesto 

espumado y d diámetro promedio de la celda (Kahvand & Fasihi, 2020). 

 

3.2.1.1 Deformación a la compresión y sensibilidad al agua 

Los valores de deformación a la compresión se determinaron en un equipo MTS Criterion, 

Modelo 43 a una velocidad de deformación de 2.5 mm/min, separación de platos de 50 mm y 

a un porcentaje de deformación de 50%. Realizando múltiples repeticiones.  
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Para determinar la sensibilidad al agua de las espumas, se pesó 1 gramo de muestra a 57% 

de humedad relativa durante 10 días hasta el equilibrio. Pasando este tiempo de absorción de 

humedad, las muestras se secaron a 80 °C durante 18 horas. El porcentaje de absorción de 

agua se determinó por diferencia de peso por triplicado. 

 

3.2.1.2 Propiedades cristalinas y térmicas 

 

Para evaluar las propiedades cristalinas de las espumas se realizaron mediante la metodología 

mencionada en la Etapa 1 sección 2.1.2.  

Mientras que las propiedades térmicas se determinaron en un equipo TGA a una velocidad de 

calentamiento de 10 °C/min con una rampa de calentamiento de 50 a 800 °C en atmósfera 

inerte de N2.  

!

3. Diseño de experimentos 

Para la obtención de las espumas a base de almidón, se utilizó un diseño experimental 

multifactorial, siendo los factores: contenidos de amilosa (con 3 niveles) y tipo modificación 

química (con 5 niveles), tal como se muestra en la Tabla 7. Los resultados en cada etapa se 

realizaron por triplicado. Para el análisis de datos se realizó un análisis de varianza (ANOVA), 

para encontrar diferencias significativas entre los tratamientos se realizó una prueba de 

comparación múltiple de Tukey a un nivel de significancia de p < 0.05 utilizando el software 

STATISTICA (versión 10, StatSoft, Inc). 

 

Tabla 7. Diseño de experimentos del proyecto. 

Factor Nivel Diseño factorial 
Contenido de amilosa Alto 

Medio 
Bajo 

3 x 5 con un total de 15 
experimentos 

Tipo de modificación química OSA 
CA 

 

 1CA:1OSA 
2CA:1OSA 
1OSA:2CA 
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VII. RESULTADOS 

 

1. Etapa 1: Caracterización de almidones nativos 

 

1.1 Contenido de amilosa (AM) y amilopectina (AP) 

En el desarrollo del presente proyecto de tesis se emplearon tres tipos de almidones, los cuales 

variaron en el contenido de amilosa (AM), siendo almidón de ceroso de maíz (WS por sus 

siglas en inglés waxy starch), papa (PS por sus siglas en inglés potato starch) y alto en amilosa 

Hylon VII (denominado HS). En la Tabla 8, se muestran diferencias significativas en el 

contenido de AM y AP, variando entre los tres tipos de almidón. AM obtuvo valores de 5.56% 

± 0.62, 18.88% ± 0.90 y 63.85% ± 4.46 para WS, PS y HS, respectivamente; siendo el 

contenido de AP de 94.44% ±0.62, 81.22% ± 0.90 y 36.15% ± 4.46, para WS, PS y HS, 

respectivamente. Resultados similares han sido reportados para el almidón WS y HS con 

contenidos de AM de 5.43 y 65.85%, respectivamente (López-Silva et al., 2019), mientras que 

la relación de AM: AP de PS fue menor comparado con lo obtenido por Martínez et al. (2019) 

al obtener diferentes contenidos de amilosa en distintos almidones de papa de la región de 

Perú en un rango de 24.9-30%.  

El almidón se puede clasificar con respecto al porcentaje de AM, PS se clasifica como almidón 

normal (en un rango de 18-20%), WS como ceroso o waxy (˂10% de amilosa) y HS alto en 

amilosa (45-85% de amilosa) (Kou et al., 2022; Cornejo-Ramírez et al., 2018). El porcentaje 

de AM es un factor determinante en las propiedades del almidón ya que la diferencia 

estructural de la amilosa lineal influye en la formación de geles más fuertes, mayor resistencia 

mecánica, mayor estabilidad térmica y menor solubilidad en agua, lo que influye sobre las 

propiedades de las espumas (Cornejo-Ramírez et al., 2018; Cruz-Tirado et al., 2019; Soler et 

al., 2020; Won et al., 2017). Principalmente, en espumas de almidón se ha reportado que la 

relación de AM: AP afecta la capacidad de expansión y la densidad. Al obtener espumas a 

base de almidón con alto contenido de amilosa disminuyen la expansión otorgando estructuras 

densas y compactas y una espuma más rígida (da Figueiró et al., 2022). Esto se debe a que 

dependiendo del contenido de amilosa/amilopectina varía la capacidad de absorción de agua 

y sus propiedades reológicas, siendo por ejemplo que el índice de expansión aumenta al 

disminuir la viscosidad del fundido (Beech et al., 2022). 
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Tabla 8. Análisis del contenido de amilosa/amilopectina, morfología granular y porcentaje de 

cristalinidad de los tipos de almidón. 

Tipo de 
almidón 

Contenido 
de amilosa 

(%) 

Contenido de 
amilopectina 

(%) 

Tamaño 
promedio 
de gránulo 

(μm) 

Tamaño 
mínimo y 
máximo 

(μm) 

Forma del 
gránulo 

Cristalinidad 
(%) 

Ceroso de 
maíz (WS) 
 

5.56 ± 0.62ab 94.44 ± 0.62ac 12.56 ± 
0.43a 

0.39  
 23.19 

Irregular y 
poligonal 

44.18 ± 2.16ab 

Papa (PS) 
 
 

18.88 ± 0.9ac 81.22 ± 0.90a,c 20.53 ± 
1.23ab 

2.98  
 72.13 

Ovalada y 
lisa 

31.43 ± 4.56a 

Hylon VII 
(HS) 

63.85 ± 
4.46bc 

36.15 ± 4.46bc 8.65 ± 0.29b 0.37  
 18.56 

Irregular y 
poligonal 

22.93  0.97b 

Similares en una misma columna indican que no existen diferencias estadísticas 
significativas entre ellos a un nivel de significancia p <0.05. 

 
1.2 Morfología granular 

Como se observa en las micrografías de SEM (Figuras 15a, b y c) los gránulos de WS y HS 

mostraron una forma irregular y poligonal característico del almidón de maíz (Fuentes et al., 

2019); mientras que, los gránulos de PS (Figura 15b) tienen una forma ovalada, esférica y 

superficie lisa (Dome et al., 2020), estos resultados concuerdan con la literatura. En la Tabla 

5 se observan variaciones en los tamaños de gránulos entre los tres almidones nativos. PS 

exhibió gránulos con un tamaño promedio de 20 "m, desde 6 "m hasta 72.25 "m de diámetro. 

Por otro lado, los gránulos de WS y HS presentaron menor tamaño promedio de gránulos de 

12.56 y 8.65 "m de diámetro, respectivamente. De acuerdo con el análisis estadístico, no hubo 

diferencias significativas entre los gránulos de WS y HS, ya que presentaron tamaños similares 

debido a que provienen de la misma fuente botánica que es el maíz. Mientras que estos dos 

mostraron diferencias significativas con respecto a los tamaños de gránulos de PS. Así como 

tamaños mínimos y máximos de 0.39 y 23.19 "m para WS (Figura 1d), y de 0.37 y 18.56 "m 

para HS (Figura 15e). Estas diferencias son importantes de resaltar ya que, dependiendo de 

la fuente botánica, las variaciones en la forma y tamaño de los gránulos afecta a la estabilidad 

y la formación de los poros de las espumas (Georges et al., 2018). Por ejemplo, Liu et al. 

(2022) reportaron que los gránulos de almidón de maíz no presentaron un efecto significativo 

en la formación del tamaño de burbujas o celdas cuando los gránulos se localizan en la fase 

acuosa otorgando burbujas inestables que desaparecen durante la estabilización del sistema, 

por lo que una manera de contrarrestar este efecto es la formación de complejos 
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macromoleculares como gránulos de almidón con proteínas logrando formar una barrera física 

en la interfase agua-aire que estabiliza a la estructura de la espuma. 

Figura 15. Micrografías de SEM de almidón nativo: a) WS, b) PS y c) HS a magnificaciones 

1000X y 2000X; y distribución de tamaños de d) WS y HS, e) PS.

1.3 Difracción de rayos-X

El almidón es un biopolímero semicristalino, donde la amilopectina otorga principalmente la 

cristalinidad al gránulo. Existen tres tipos de patrones de difracciones de rayos-X del almidón 

denominados tipo A, B y C (Taguchi et al., 2023), donde las estructuras cristalinas consisten 

en dobles hélices paralelas con giro a la izquierda empaquetadas en celdas unitarias 

monoclinicas y hexagonales, respectivamente, mientras que la estructura tipo-C se considera 

una mezcla del tipo A y B (Rodriguez-Garcia et al.,2021).

a

)

b

)

c)

d) e)
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De acuerdo con los difractogramas de los almidones nativos (Figura 16) se observa que WS 

presenta picos de difracción en 2θ= 9.9°, 11.3°, 15.2°, 17°, 18° y 22.96° que corresponden a 

la estructura polimórfica del tipo A, característica de los cereales, también reportado en 

almidón de maíz normal y ceroso (Kou et al., 2022). Por otro lado, PS y HS presentan picos 

de difracción en 2θ= 5.5°, 14.9°, 17°, 19.76°, 22.1° y 23.8° similar a lo reportado por Kou et al. 

(2022) y Sifuentes et al. (2020) en almidón de papa (normal y ceroso) y maíz alto en amilosa 

(con 50 y 70% contenido de amilosa) con la diferencia que papa presenta dos picos más en 

10° y 11°, ambos patrones de PS y HS correspondientes a la estructura cristalina del tipo B 

que se encuentra principalmente en tubérculos, raíces y semillas (López-Silva et al., 2019; Liu 

et al., 2016). Estas diferencias son importantes debido a que la estructura polimórfica tipo A 

es más compacta por lo que absorbe un menor contenido de agua, mientras que el patrón de 

difracción tipo-B es más abierta logrando absorber mayor cantidad de agua lo que lleva al 

desorden granular (Kou et al., 2022; Sifuentes et al., 2020) siendo además que la estructura 

tipo-A llega ser más resistente a los tratamientos químicos y al  procesamiento y se favorece 

a formarse en exceso de agua ya que las moléculas de agua podrían lograr estabilizar la 

estructura de hélice del almidón mediante fuerzas van der Waals (Ma et al., 2018). 

 

El contenido de amilopectina tiene una relación directa con el arreglo cristalino y el grado de 

cristalinidad de los almidones nativos, lo cual es importante para la formación de las espumas, 

ya que almidones con bajo índice de cristalinidad presentan baja capacidad de absorción de 

agua generando la formación de poros más grandes y una estructura más heterogénea 

afectando la resistencia mecánica de la espuma (Cruz-Tirado et al., 2019). Como se observa 

en la Tabla 5, existe variación en el porcentaje de cristalinidad en los tres almidones nativos 

de 44.18% ± 2.16, 31.43% ± 4.56 y 22.93% ± 0.97 para WS, PS y HS, respectivamente (Yang 

et al., 2019; Dome et al., 2020; Cai et al., 2024). Estos resultados se asocian directamente con 

el contenido de amilopectina/amilosa (Tabla 5), donde a mayor a contenido de amilopectina, 

mayor porcentaje de cristalinidad. 
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Figura 16. Patrones de difracción de rayos X de los almidones nativos HS, PS y WS. 

1.4 Propiedades térmicas por calorimetría diferencial de barrido (DSC)

En la Tabla 9 se presentan los parámetros térmicos de temperatura inicial (To), la temperatura 

de pico (Tp), la temperatura final (Tf), el diferencial de temperatura (#T) y la entalpía de fusión 

(#H) obtenidos de los termogramas de DSC de los almidones nativos. El parámetro To indica 

la temperatura de inicio de la gelatinización que empieza en la región amorfa del almidón, 

mientras que Tf se relaciona con la temperatura de gelatinización (disrupción granular o pérdida 

del orden cristalino) (Sifuentes et al., 2020).  De acuerdo con los resultados obtenidos, PS 

presentó la menor To (59.71 °C) comparado con WS y HS (66 °C y 72.63 °C, respectivamente), 

siendo que PS presenta un patrón tipo-B, con una estructura más abierta y un tamaño de 

gránulo más grande, relacionándose con la disrupción de cristales menos estables en el 

gránulo. En cuanto a Tp el rango fue HS > WS > PS, este efecto se debe a que el HS presenta 

alto contenido de AM permitiendo la formación de complejos de inclusión con fosfolípidos 

otorgando mayor estabilidad al gránulo, limitando la absorción de agua y de hinchamiento 

reduciendo el efecto plastificante del agua y en consecuencia requiere mayor temperatura de 

gelatinización para desorganizar la estructura del gránulo, mientras que en el caso de WS y 

PS el efecto está dado por la AP. 

Como se observó anteriormente, WS posee mayor porcentaje de cristalinidad que PS y un 

arreglo cristalino tipo A, es decir una estructura más organizada y compacta que PS 

requiriendo mayor temperatura de gelatinización (Tp). Mientras que, Tf presentó un 

comportamiento similar que en To y Tp, lo que estaría explicado por lo mencionado 
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previamente. Finalmente, ∆T se asocia con la homogeneidad de los cristales al interior del 

gránulo del almidón, donde a mayores valores se asocia a mayor heterogeneidad en el tamaño 

de los cristales, siendo el comportamiento HS > PS > WS, este efecto estaría dado con el 

contenido de amilosa, siendo esta la responsable en la heterogeneidad de los cristales. 

Además de la gelatinización, durante el procesado por extrusión a altas temperaturas, el 

almidón comienza a degradarse debido a la parcial despolimerización de la amilosa y la 

amilopectina, siendo que el peso molecular de la amilopectina disminuye en un factor de 15, 

mientras que la amilosa sólo 1.5 veces (García-Guzmán et al., 2022) lo que provoca que 

entrecrucen entre ellos mismos, permitiendo que pueda expandir.  

 

Con todo lo anterior se puede decir que DSC permite elucidar el comportamiento térmico 

durante el proceso de extrusión que el almidón puede tener y como sus diferencias entre las 

tres fuentes botánicas generarán cambios en las condiciones de extrusión durante la 

modificación y posteriormente en la obtención de las espumas, siendo que se espera que HS 

por el alto contenido de amilosa requiera un mayor perfil de temperaturas y esfuerzos de corte 

dado por la velocidad del tornillo para poder desorganizar la estructura cristalina de los 

gránulos del almidón.  

 

Tabla 9. Parámetros térmicos y porcentaje de cristalinidad relativa de los almidones nativos 
CS, PS y HS.  

Tipo de 
almidón 

To (°C) Tp (°C) Tf (°C) ΔΤ ΔH  Cristalinidad 
Relativa (%) 

WS 
66.01 ± 0.02 70.04 ± 0.01 74.62 ± 0.01 8.61 13.02 ± 0.01 44.18 ± 2.16 

PS 
59.71 ± 0.09 63.89 ± 0.01 68.79 ± 0.12 9.08 

15.16 ± 

0.0007 

31.43 ± 4.56 

HS 
72.63 ± 0.12 85.54 ± 0.01 

103.73 ± 

0.04 

31.1 13.57 ± 0.11 22.93 ± 0.97 

 

La Etapa 1 de caracterización de los almidones nativos permitió corroborar o confirmar 

diferencias presumibles entre los tres tipos de almidón: WS, PS y HS. El contenido de amilosa 
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varió entre 5 y 64%, mientras que, el tamaño de gránulo fue de 0.3 hasta 70 !m, siendo PS el 

de mayor tamaño. El porcentaje de cristalinidad se vio afectada directamente por el contenido 

de amilopectina, donde WS presentó mayor valor. El orden cristalino y el contenido de amilosa 

afectaron las propiedades térmicas mostradas por los tres almidones, siendo HS quien reportó 

mayor temperatura de gelatinización y ∆T. Estas diferencias permitieron estudiar y evaluar el 

efecto del tamaño de gránulo, el contenido de amilosa y la estructura del almidón sobre la 

modificación por REX y las propiedades de espumas a base de almidón. 

 

2. Etapa 2: Modificación del almidón mediante REX 

Una vez caracterizados los almidones nativos, se procedió a realizar la modificación química 

mediante extrusión reactiva (REX). Se emplearon cinco tratamientos para modificar cada 

almidón siendo OSA, ácido cítrico (CA) y tres mezclas de ambos en diferentes proporciones 

denominadas como modificaciones duales de OSA:CA en relación 1:1 (D1:1), 1:2 (D1:2) y 2:1 

(D2:1). La nomenclatura con respecto al tipo de almidón fue ceroso (WS), alto en amilosa (HS) 

y papa (PS) y la modificación química, por ejemplo, WS-OSA y WS-D1:1, corresponde al 

almidón ceroso modificado con OSA y almidón cerosos modificado en una relación OSA:CA. 

 

2.1 Análisis de la modificación química del almidón por espectroscopía  

2.1.1 Análisis por espectroscopía infrarroja con Transformada de Fourier (FT-IR) 

La evaluación por espectroscopia infrarroja por FTIR (Figura 17) se realizó con el fin de 

observar los cambios en la estructura química del almidón modificado por REX. WS, PS y HS 

fueron utilizados como blancos para indicar las diferencias con respecto a los almidones 

modificados. La banda en 3400-3300 cm-1 se atribuye a las vibraciones de tensión de los 

enlaces O-H, mientras que las señales alrededor de 2930 y 1643 cm-1 corresponden a los 

enlaces de vibración de los grupos C-H de la unidad de glucosa y al agua presente en el 

almidón, respectivamente. Finalmente, las bandas en 1150, 1081 y 1015 cm-1 se asocian a los 

enlaces de tensión C-O del anillo anhidro-glucosídico (Zhu et al., 2021; Lee & Chang, 2019). 

En la Tabla 10 se enlistan las bandas características del almidón. 

 

Tabla 10. Asignaciones de las señales de los espectros FTIR obtenidos del almidón nativo.  

Grupo funcional Longitud de onda 
(cm-1) en WS 

Longitud de onda 
(cm-1) en PS 

Longitud de onda 
(cm-1) en HS 

O-H vibración de 
tensión 

3316 3311 3307 
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C-H vibración de 
tensión

2930 2930 2924

C-O asociado con 
el grupo OH

1638 1638 1638

CH2 deformación 
simétrica

1453 1453 1453

CH2 flexión 
simétrica

1420 1420 1414

C-H simétrico 1340 1347 1340
C-O-C tensión 

asimétrica
1150 1150 1150

C-O vibración de 
tensión

1078; 994 1078; 994 1078; 994

C-O-C vibración del 
anillo glucosídico

927, 859, 764 927, 859, 764 930, 859, 764

Figura 17. Espectros de FTIR de los almidones nativos: HS, WS y PS.

Efecto del tipo de agente químico

De acuerdo con los resultados obtenidos en la Figura 18 que corresponde a los resultados de 

FTIR, se encontró que los tres tipos de almidón en todos los tratamientos químicos procesados 

mediante REX presentaron las bandas características del almidón mencionadas en la Tabla 

10. Los almidones modificados con OSA presentaron una nueva banda amplia en 1725 cm-1 

correspondiente a los enlaces de vibración de tensión del grupo carbonilo C=O asociado a la 
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esterificación del almidón y otra nueva banda estrecha y corta en 1525 cm-1 asignado al enlace 

de vibración asimétrica del grupo carboxilato RCOO- formado en condiciones alcalinas 

formando la sal -COONa de los grupos carboxilo sin esterificar (Liu et al., 2018); la aparición 

de ambas bandas indica que la adición de OSA modificó al almidón (independientemente de 

la fuente botánica) mediante esterificación (Gao et al., 2021; Tong et al., 2019).  

Por otro lado, al modificar el almidón con CA mostró igualmente la banda del grupo éster 

carbonilo C=O en 1725 cm-1 (Hu et al., 2021), independientemente del tipo de almidón y 

contrario a OSA, la intensidad de la banda del enlace covalente del éster carbonilo en 1725 

cm-1 es más intensa y fina al modificar con CA, lo que indica mayor esterificación. Además, la 

banda en 1643 cm-1 correspondiente al enlace de vibración de flexión del grupo O-H del agua 

ligada (Wang et al., 2021), es intensa y amplia en los almidones con CA. Dado que los puentes 

hidrógeno son las interacciones principales entre las moléculas de agua y el almidón, el 

aumento de la intensidad dicha banda en 1643 cm-1 indica mayor interacción entre ambos 

promoviendo uniones inter e intra moleculares aumentando el grado de modificación, tal como 

lo reportado por Zhu et al. (2021) al modificar almidón de arroz con diferentes agentes 

químicos, concluyendo que el contenido de agua aumenta el grado de esterificación, mientras 

que agentes esterificantes en su forma ácida y anhídrido aumentan las interacciones entre el 

almidón y el agua interna (agua ligada).  

Las diferencias en la intensidad de la banda a 1723 cm-1 y la aparición de la banda a 1525 cm-

1 en OSA y 1643 cm-1 en CA, son explicadas por la estructura química y el mecanismo de 

esterificación de los agentes reactantes. OSA presenta una cadena alifática terminal siendo el 

almidón-OSA una estructura anfifílica. Por otro lado, el CA tiene una estructura de múltiples 

ácidos carboxílicos que puede además hidrolizar y entrecruzar el almidón (Gerezgiher & 

Szabó, 2022), dependiendo de las condiciones de la reacción, por lo que este último podría 

estar aumentando el grado de sustitución del almidón (DS), lo cual se muestra más adelante 

en el análisis de grado de sustitución y NMR. 

Por otro lado, en las mezclas duales se observa en todas las relaciones (D1:2, D1:1 y D2:1; 

tanto en WS, PS y HS) la aparición de la banda en 1725 cm-1 asegurando la modificación por 

esterificación. De igual manera presentaron la banda en 1525 cm-1 siendo más intensa y fina 

en D2:1 indicando que OSA predominó sobre CA. Mientras que en la mezcla D1:2 por la forma 

ancha e intensa de la banda a 1725 cm-1, CA influyó en mayor grado en la modificación que 

su contraparte soportada por la aparición de la banda a 1643 cm-1 característica de CA. Con 

base a los resultados de las mezclas duales obtenidas bajo las mismas condiciones de proceso 

y de formulación, se encontró que el agente químico en mayor proporción predominó sobre la 
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esterificación, y que de acuerdo con el aumento en la intensidad de la banda en 1725 cm-1, el 

grado de modificación incrementó en el orden CA > D1:2 > D1:1 > 2:1 y OSA 

independientemente del tipo de almidón.  

 

Efecto del contenido de amilosa (AM) 

Al igual que el tipo de agente químico, se observaron variaciones en la intensidad de las 

bandas de dado por el contenido de amilosa. En la Figura 18, la banda del grupo C=O es más 

intensa a menor contenido de AM siendo el orden WS > PS > HS lo que indica que el grado 

de esterificación es inversamente proporcional al contenido de AM. Cabe señalar que en PS 

(almidón normal) no varió la intensidad en 1725 cm-1 independientemente de la modificación 

química, lo cual está relacionado con las características intrínsecas de PS, como son el tamaño 

del gránulo y la estructura cristalina tipo-B, lo que ocasiona un aumento en la viscosidad 

durante el proceso REX reduciendo el grado de modificación debido al aumento en las uniones 

almidón-agua que limita su interacción con el agente químico, dificultando el ingreso de este 

último a las cadenas del almidón. No obstante, en 1643 cm-1 si se encontraron variaciones en 

la amplitud en esta banda relacionada con la unión agua-almidón, lo cual confirma la capacidad 

de absorción de PS, observado en mayor detalle la amplitud de la banda en PS-CA. Con base 

a lo anterior el contenido de AM afecta directamente el grado de esterificación 

independientemente del tipo de modificación química, explicado porque la modificación se 

lleva a cabo principalmente en los puntos de ramificación de la amilopectina específicamente 

en las regiones amorfas del gránulo de almidón. Altos contenidos de AM limitan la modificación 

del almidón debido a que, por la estructura lineal de AM, se requieren mayores temperaturas 

y esfuerzos de cizallamiento para la desorganización de los gránulos de almidón, mientras que 

grandes contenidos de amilopectina inducen menores temperaturas de fusión, menor 

viscosidad y menores esfuerzos de cizallamiento lo que favorece la esterificación del almidón 

(López-Silva et al., 2019; Alimi & Workneh, 2018). 

FTIR confirma que la esterificación del almidón por REX se llevó a cabo exitosamente. El tipo 

de agente químico varía el grado de modificación del almidón dado por la estructura química 

e interacción con el almidón. En los almidones duales, el agente en mayor proporción es quien 

predomina la esterificación y finalmente, el grado de modificación es inversamente 

proporcional al contenido de AM. 
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Figura 18. Espectros infrarrojos de los tratamientos modificados con OSA, CA y dual en tres 

proporciones de OSA:CA 1:1, 1:2 y 2:1. Clasificados de acuerdo con el tipo de almidón: a) 

ceroso (WS), b) papa normal (PS) y c) alto en amilosa (HS).

2.1.2 Confirmación de la modificación química por resonancia magnética nuclear de 

protón (1H RMN)

Con el fin de establecer que efectivamente se llevó a cabo la modificación química de los 

almidones procesados por REX, se obtuvieron los espectros de 1H RMN del TPS (Figura 19) 

obteniendo los desplazamientos químicos (δ) característicos del almidón entre 3.15 ppm y 5.50 

ppm. Los picos 5.2 ppm, 5.0 ppm y 4.9 ppm se asocian a los protones H1 de los enlaces D-

(α-1,4), D-(α-1,6) y D-(α-grupo terminal), respectivamente. Así también los picos de H2, H3, 

H4, H5 y H6 asociados a los δ en 3.25, 3.65, 3.35, 3.55 y 3.68 ppm (Wang et al., 2021). Los 

almidones modificados por REX sus δ fueron similares al TPS, sin embargo, nuevas señales 

aparecieron dependiendo del tipo de agente químico. Almidón-OSA presentaron nuevos picos 

en los desplazamientos químicos en 2.64, 2.43, 2.20, 5.31, 5.40, 1.90, 1.22, 1.27, 1.24 y 0.80 

ppm, correspondiente a las señales de los protones Hd, He, Hf, Hg, Hh, Hi, Hj, Hk, Hl y Hm, 

respectivamente. Dichos desplazamientos químicos corresponden al OSA, donde las señales 

a)a) b) c)
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en 5.31 y 5.40 ppm corresponden a los protones del enlace vinil indicando que la cadena del 

OSA se ancló al almidón mediante reacción de esterificación (Shi et al., 2021). De igual manera 

aparecieron nuevas señales de los almidones modificados con CA en los δ en 2.5-2.38 ppm 

correspondiente al grupo metileno del CA, confirmando reacción de esterificación entre el 

almidón-CA (Kapelko-Zeberska et al., 2016). Estas señales en los desplazamientos químicos 

de protón de OSA y CA aparecieron incluso en las modificaciones duales, confirmando la 

formación del enlace C=O unido al almidón sin importar el tipo de almidón (WS, PS y HS) y la 

proporción de agente dual (D1:1, D2:1, D1:2). Por lo que el uso de 1H RMN confirmó la 

modificación química del almidón mediante reacciones de esterificación llevado a cabo por 

REX. 

Figura 19. Espectros de resonancia magnética de protón de los almidones modificados 

(izquierdo) y sus asignaciones en los desplazamientos químicos correspondientes a la 

estructura química de A) almidón, B) OSA y C) CA.
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2.1.3 Análisis de los cambios cristalinos 

Se utilizó difracción de rayos-X (XRD, por sus siglas en inglés) con el fin de evaluar el efecto 

del proceso REX sobre los almidones modificados y su influencia en la estructura cristalina. 

Inicialmente, se evaluaron los tres almidones sin modificar (WS-TPS, PS-TPS y HS-TPS) 

encontrando variaciones entre ellos. Como se observa en la Figura 20, WS-TPS presentó picos 

de difracción característicos en 2θ= 7, 11.7°, 13°, 17.5 y 18.2°. Mientras que PS-TPS en 2θ 

15.5°, 17.5°, 18.2° y 23.1°. Finalmente, HS-TPS presenta picos de difracción 2θ en 11.8°, 

13.2°, 17.2° y 22.7°. Estas señales en los tres tipos de almidón corresponden a la estructura 

polimórfica tipo-B (Rodriguez-Garcia et al., 2021).  

 

Esto indicaría que el proceso de extrusión promueve la formación de una estructura más 

abierta e hidratada independientemente del tipo de almidón. Por otro lado, se observan 

diferencias en el porcentaje de cristalinidad, Figura 21, siendo el orden HS-TPS>PS-TPS>WS-

TPS con valores de 18.96, 9.97 y 7.21%, respectivamente. Es importante señalar que, pese a 

que la amilopectina es la encargada de otorgar la cristalinidad del almidón, HS-TPS tiene 

mayor porcentaje de cristalinidad (≈19%) debido a la presencia de gránulos intactos (tal como 

se muestra en SEM más adelante), puesto que tal como se observó en DSC, HS nativo el 

rango de temperatura de gelatinización es mayor que PS y WS.  

 

Cambios cristalinos con respecto al tipo de agente químico 

Una vez modificados por REX, se observaron cambios en los patrones de difracción. En WS 

modificado aparecieron dos nuevos picos 2θ = 15.2° y 23.2° correspondientes a la estructura 

polimórfica tipo B. La aparición de estos dos nuevos picos indica que la esterificación de WS, 

independientemente del tipo de agente químico, promueve la reorganización y 

empaquetamiento del almidón a una estructura más estable. Por otro lado, al modificar PS por 

REX aparecieron dos nuevas señales (excepto en CA) en 2θ en 7° y 13° correspondientes a 

la estructura polimórfica tipo B. De igual manera, en PS (Figura 20b) hubo una disminución en 

la intensidad y la definición de los picos 15°, 18° y 23° de los almidones duales. Mientras que 

el porcentaje de cristalinidad, PS-CA presenta mayor valor de 13.3% que PS-OSA de 4.36%, 

dado que CA como se mencionó anteriormente en FT-IR promueve la hidrólisis 

(despolimerización) y entrecruzamiento de las cadenas de almidón, generando un aumentó en 

la cristalinidad porque se promueve la movilidad de las cadenas permitiendo mayor 

reordenamiento de estas, mientras que OSA por su alto peso molecular, comparado con CA, 
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genera impedimento estérico promoviendo una estructura más amorfa. Con lo anterior 

mencionado, se observa que, en las modificaciones duales, el porcentaje de cristalinidad no 

presenta variaciones en D1:2, D1:1 y D2:1, por lo que indicaría un efecto sinérgico entre OSA-

CA.  

La modificación química contrario a PS y WS no afectó la estructura cristalina de HS. Solo se 

observa diferencia de HS-TPS con HS-modificados es la disminución en la intensidad de los 

picos, sin cambios importantes en los patrones de difracción, esto debido al alto contenido de 

AM promueve una estructura más estable, siendo además que los grados de sustitución (DS) 

son más bajos (Figura 21), comparados con WS y PS, de 0.055, 0.024, 0.024, 0.026 y 0.011 

en HS-CA, HS-D1:2, HS-D1:1, HS-D2:1 y HS-OSA, respectivamente.  

 

Este comportamiento podría sugerir que la esterificación en HS se da principalmente en las 

regiones amorfas localizadas en la periferia del gránulo (Bai et al., 2014) que, debido a las 

diferencias en la estructura química entre CA y OSA, CA genera mayor DS atribuido a que 

hidroliza las cadenas de almidón promoviendo cadenas más cortas y mayores sitios 

disponibles para formar enlaces éster (Karma et al., 2022) mientras que, OSA por su estructura 

molecular se localiza en la periferia dejando intacto la estructura sólida granular (López-Silva 

et al., 2019), tal como se pudo observar mediante SEM, lo que explica que HS-OSA tuvo un 

ligero descenso en el porcentaje cristalino comparado a HS-TPS de ≈19 a ≈15%.  
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Figura 20. Patrones de difracción de XRD de almidón WS, PS y HS esterificados con CA, 

OSA y duales.

Cambios cristalinos con respecto al contenido de AM

Al comparar los tres tipos de almidón y sus cambios en la estructura cristalina y DS, se puede 

establecer que dado que la esterificación se da principalmente en la amilopectina (Alimi & 

Workneh, 2018) ya que WS presentó el mayor DS con respecto a PS y HS. En la Figura 21, 

se relaciona el grado de sustitución con la cristalinidad para evaluar la reorganización o 

recristalización de las cadenas de almidón. Se observa que a mayor DS aumenta la 

cristalinidad. Mientras que mayor contenido de amilosa limita la esterificación otorgando una 

estructura más desordenada. De igual manera, CA promueve mayor cristalinidad que OSA. 

Las modificaciones en HS presentaron un nuevo pico de difracción 2θ en 20.3° 

correspondiente a la estructura polimórfica tipo V (Wang et al., 2021; Qin et al., 2019), debido 

a que HS es rico en amilosa explicando la aparición de dicho pico de difracción a diferencia de 

WS y PS. 
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Figura 21. Comparativo del porcentaje de cristalinidad y grado de sustitución DS (valores 

internos) de almidones esterificados: WS, PS y HS con OSA, CA y duales. 

Este tipo de arreglo cristalino en 17° se relaciona con la conformación de una sola hélice de 

cadena de amilosa debido a su rápida reorganización y mayor estabilidad, mientras que el pico 

en 20° se relaciona igualmente con la formación de complejos de amilosa- lípido (Agama-

Acevedo et al., 2018). Esta última señal se ve con mayor intensidad al aumentar el contenido 

de OSA (HS-OSA), ya que al poseer una cadena alifática (terminación -OH) forma los 

complejos de inclusión con lípidos. Es por ello, como se mencionó previamente en DSC, HS 

nativo requiere mayor temperatura de gelatinización y esfuerzos de corte para poder 

plastificarlo, aunado que al tener una estructura altamente lineal impide la absorción de agua 

que es el vehículo que promueve las reacciones de esterificación lo que mantiene su estructura 

granular intacta con bajos DS, independientemente del tipo agente químico. 

El estudio por XRD permitió confirmar diferencias dado por el tipo de agente químico y 

contenido de AM, y como afectan a la modificación química y por ende a las propiedades 

térmicas, estructurales y cristalinas, lo que a su vez se espera que repercutan en la obtención 

de las espumas.
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3. Etapa 3: Evaluación de las espumas a base de almidón modificado en mezcla 

con PVA 

Una vez obtenidas las espumas a base de almidón modificado en mezcla con PVA se procedió 

a evaluar sus propiedades físicas, morfológicas, térmicas y sensibilidad al agua.  

3.1 Determinación de las propiedades físicas 

Las propiedades físicas de las espumas se determinaron mediante la densidad aparente, 

morfología y parámetros relacionados e índice de expansión (ER), encontrando que el 

contenido de amilosa y el tipo de modificación química tuvieron efecto significativo en las 

propiedades de las espumas poliméricas. 

  

Efecto del contenido de amilosa 

En la Figura 22, se muestra la morfología de la sección transversal de las espumas, imagen 

adquirida por SEM. En general, en la morfología de las espumas TPS, predomina una 

estructura de celda cerrada, es decir, celdas aisladas entre sí por una pared entre cada una 

de ellas, independientemente del contenido de amilosa (5.56, 18.88 y 63 % de amilosa para 

WS, PS y HS, respectivamente). WS-TPS presentó celdas uniformes y con una distribución 

de tamaño de celda relativamente homogéneo, se alcanzó un diámetro promedio de celda 

(Dpc) de 307.14 μm. Por su parte PS-TPS presentó una morfología irregular con un Dpc de 

644.87 μm, mientras, HS-TPS contrariamente no mostró una estructura de celdas y su 

densidad aparente (0.65 g/cm3) fue más cercana al material sólido sin espumar (1.17 g/cm3).  

Entonces, se observó un incremento en el tamaño promedio de celda (Dpc) a mayor contenido 

de amilosa. Estos resultados se explican considerando que en WS hay una mayor absorción 

y mejor distribución del agua debido a que la amilopectina es la responsable de la absorción 

de agua en el almidón (Kou et al., 2022). Lo anterior es importante resaltarlo ya que en el caso 

de espumas de almidón el agua presenta dos funciones, la primera es como agente de 

disrupción y plastificación de la estructura de la amilopectina, la segunda y no menos 

importante es que una fracción de agua funciona como agente espumante en forma de vapor 

de agua (Meng et al., 2019). La mayor absorción de agua por WS (alto en amilopectina) 

favorece una mejor distribución de agua para la plastificación en toda la masa del material lo 

que permite que exista una fracción de agua (expandible) disponible para formar un mayor 

número de núcleos para el espumado y como consecuencia un menor Dpc, mayor densidad 

celular (Nc) y menor ρ= 0.3 g/cm3 (Ver Figura 22). Mientras que, un contenido de amilosa del 
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18% da lugar a una restricción o limitación al acceso del agua, debido a que el contenido de 

amilopectina disminuyó hasta un 14 %, aproximadamente, lo que promueve una buena 

distribución de agua para la plastificación del almidón, pero pobre distribución y cantidad de 

agua para el espumado, generando menos puntos de nucleación y por lo tanto celdas con 

mayor Dpc. Respecto al HS-TPS, este presentó el establecimiento de una morfología de 

celdas altamente irregulares, debido a esto la densidad disminuyó casi un 50% comparado 

con el compuesto sin espumar, lo que se asoció, al incremento en el contenido de amilosa lo 

que disminuye la fracción de amilopectina responsable de la absorción de agua; y este caso 

en particular se reduce hasta un 60 %, por lo que evidentemente la cantidad de agua absorbida 

fue mucho menor respecto al WS y por lo tanto la fracción de agua que actuó como agente 

espumante fue mínima (ver Figura 22). Esto último también se asoció con lo reportado por Da-

Figueiró et al. (2022) quienes indican que al termo-plastificar, las macromoléculas de amilosa 

confieren al material mayor viscosidad restringiendo la nucleación y crecimiento de celdas en 

este tipo de sistemas.  

 

Figura 22. Micrografías de SEM de las espumas TPS:PVA de WS, PS y HS (izquierda a 

derecha) 
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Otro factor que corrobora el pobre acceso del agua a los diferentes sistemas de almidón, es el 

incremento en la cristalinidad de los diferentes almidones termoplastificados, donde se alcanza 

un porcentaje de cristalinidad de 7, 10 y 19 % (Figura 21) en función del incremento en el 

contenido de amilosa, es decir, la amilosa en los gránulos evita el acceso del agua plastificante 

para la disrupción del gránulo, lo que hace que el HS conserve casi en su totalidad la 

cristalinidad del gránulo nativo, 22.93 % (ver Tabla 9) y por lo tanto una pobre plastificación.  

Respecto a la densidad aparente (ρ) del material extruido sólido fue de 1.17 g/cm3, siendo 

mayor al valor de las espumas a base de almidón TPS, independientemente del contenido de 

amilosa con un orden de 0.30 ± 0.03, 0.42 ± 0.04 y 0.65 ± 0.06 g/cm3 para los WS-TPS, PS-

TPS y HS-TPS, respectivamente. Mientras el ER fue de 3.95 ± 0.41, 2.75 ± 0.92 y 1.79 ± 0.17, 

para WS-TPS, PS-TPS y HS-TPS, respectivamente. Los resultados obtenidos muestran que 

la densidad aparente de las espumas es directamente proporcional al contenido de amilosa; 

ya que, como antes se mencionó, la amilosa al limitar la absorción de agua dentro del gránulo 

de almidón no favorece la generación de celdas y la expansión del material plastificado, dando 

lugar a una mayor densidad. Otro factor que limita la expansión de este tipo de materiales es 

la estructura lineal de la amilosa lo que también forma espumas densas y compactas (Cruz-

Tirado et al., 2019). 
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Tabla 11. Propiedades de las espumas a base de almidón modificado mezclado con PVA. 

Letras similares en una misma columna indican que no existen diferencias estadísticas significativas entre ellos a un nivel de 

significancia p <0.05.

Tratamiento 
Grado de 

sustitución 
(DS) 

Diámetro 
promedio 
de celda 

(Dpc) (μm) 

Densidad (ρ) 
(g/cm3) 

Índice de 
expansión 

Densidad 
celular (Nc) 

(N° 
Celdas/cm3) 

Compresión (N) 
% 

Cristalinidad 
 

WS TPS ND 307.14 0.30 ± 0.03b  3.95 ± 0.41c 2.58xE5 4.93 ± 0.73b 4.59  
 OSA 0.039 530.39 0.41 ± 0.04b,c 2.85 ± 0.30b 4.35xE4 14.54 ± 4.05a,c 5.87  
 D2:1 0.034 ND 0.74± 0.06a 1.57 ± 0.12a ND 10.51 ± 2.28a,b 8.04  
 D1:1 0.151 317.51 0.76± 0.09a  1.53 ± 0.18a 1.08xE5 10.19 ± 1.66a,b 6.91  
 D1:2 0.149 317.19 0.78± 0.13a  1.49 ± 0.30a 1.03xE5 16.80 ± 1.79c 7.14   
 CA 0.158 239.64 0.51 ± 0.07c 2.30 ± 0.30b 4.11xE5 13.23 ± 1.65a,c 6.86  

PS TPS ND 644.87 0.42± 0.04a,c 2.75 ±  0.92a 2.37xE4 15.79 ± 1.49d 5.29  
 OSA 0.031 166.52 0.29± 0.04a  4.07 ±  0.52a 1.63xE6 8.34 ± 1.39c 4.82  
 D2:1 0.037 313.99 0.16± 0.06a  7.16 ± 1.31b 2.78xE5 4.10 ± 0.84a 4.06  
 D1:1 0.170 300.06 0.88± 0.09b 1.33 ±  0.25a 9.21xE4 4.02 ± 0.71b 3.17  
 D1:2 0.173 592.27 0.80± 0.13b 1.46 ± 0.23a 1.52xE4 4.66 ± 0.89a 3.43  
 CA 0.149 711.44 0.73± 0.07b,c 1.60 ± 0.53a 1.04 xE5 4.86 ± 1.28a 5.36  

HS TPS ND ND 0.65 ±  0.06a,b 01.79 ± 0.17a 2.02xE5 51.74 ± 0.44b 2.71  
 OSA 0.011 230.07 1.11 ± 0.52b  1.46 ± 0.98a 8.23xE4 51.24 ± 0.10a 3.4  
 D2:1 0.026 101.44 0.63 ±  0.15a,b 1.93 ± 0.35a 4.44xE6 51.24 ± 0.16a 3.75  
 D1:1 0.024 57.56 0.67 ±  0.13a,b  1.78 ± 0.34a 2.21xE7 51.17 ± 0.14a 4.47  
 D1:2 0.024 180.22 0.47 ±  0.17a, 2.95 ± 1.57a 1.03xE6 51.39 ± 0.12a,b 4.36  
 CA 0.055 210.63 0.65 ± 0.07a,  6.67 ± 2.42b 8.93xE5 51.09 ±0.07a 5.19  
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Efecto de la modificación química 

Una vez que el almidón se modificó con OSA, en la Figura 23 se muestra la morfología y el 

histograma que describe la distribución del diámetro de la celda. De acuerdo con análisis 

estadístico ANOVA, se evaluó el contenido de amilosa sobre la densidad de las espumas, ya 

que obtuvo un valor de p= 0.47, es decir no mostró efecto significativo. Mientras que, la 

modificación química (p= 0.001068) y la interacción de los dos factores (contenido de amilosa: 

modificación química) tuvieron efecto significativo sobre la densidad de las espumas, siendo 

la interacción entre los dos factores (p= 5.13x10-10) la que mostró mayor efecto sobre la 

densidad.   

Se encontró una disminución en el Dpc y un incremento en Nc de un orden de magnitud en 

función del incremento en el contenido de amilosa. Tal comportamiento, no solo se asocia al 

contenido de amilosa sino también a la disminución en grado de sustitución (DS), el cual en el 

caso del almidón bajo en amilosa (ceroso) fue de 0.039 % con una diferencia de 0.008 respecto 

al almidón de papa (0.031%). Al ser pequeña la diferencia, pero a mayor contenido de amilosa 

el material PS-OSA presentó una mejor estabilidad en el proceso de espumado alcanzando 

Dpc más pequeños y una distribución de diámetros de celda uniforme, y por lo tanto una 

densidad celular mayor, respecto al almidón bajo en amilosa (WS-OSA).  

Es evidente que el DS y el incremento en el contenido de amilosa son factores que inciden 

sobre la expansión de este material (Figura 21) desde el almidón ceroso (5.56 %) a papa 

(18.8%), lo que puede dar un mejor balance en el comportamiento viscoelástico del material, 

que si bien presenta restricción a la expansión del material también una mayor estabilidad 

durante la nucleación, crecimiento y fijación de la celda. Pero si se asocia este DS al factor 

agua, y considerando que DS es un índice evaluado al total del material (amilosa/amilopectina) 

se tiene que la relación de DS/amilopectina total (AT) entonces la modificación en WS será 

mucho mayor en porcentaje alcanzando valores de DS/AT*100 =  0.070, mientras que para 

PS, la DS/AT*100 = 0.16, y si se considera que la modificación con OSA confiere un 

comportamiento más hidrófobo (Chen et al., 2015) al almidón, entonces al ser saturado en 

cuanto a modificación, el almidón WS-OSA también presentará una menor absorción de agua 

con respecto al almidón PS-OSA y por lo tanto menor cantidad de agua que funcione como 

agente espumante. Los valores de DS fueron los esperados, es decir la disminución en la 

modificación en función de un mayor contenido de amilosa y por lo tanto menor contenido de 

amilopectina, esta última la cual es responsable de reaccionar mayormente con el OSA. 
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Lo anterior se corroboró con el incremento hasta 63.85 % de amilosa en HS, es decir, al 

disminuir el contenido de amilopectina, provocó también un menor DS (Gao et al., 2021), 

alcanzando un valor de 0.011. Si bien el DS es muy bajo, el alto porcentaje de amilosa trae 

como consecuencia un material con menor contenido de agua disponible para la expansión y 

por lo tanto una viscosidad alta que evita que exista una expansión del material y por lo tanto 

sin una morfología regular. Esto último se asoció a la dificultad que presenta el almidón alto 

en amilosa para ser termo-plastificado, debido a que el exceso de amilosa no permite el acceso 

de agua y plastificantes hacia el interior del gránulo, siendo además la amilosa térmicamente 

más estable y resistente, no ocurre una completa plastificación, puesto que la cristalinidad de 

este almidón se mantiene en más de un 50% con gránulos intactos (Figura 22) generando 

además una mayor viscosidad limitando su procesamiento.  

 

Figura 23. Morfología de las espumas con PVA de WS-TPS, PS-TPS y HS-TPS (izquierda a 

derecha) modificadas con OSA.  

En la Figura 23 se puede observar que la densidad de este tipo de materiales también se 

asocia a los factores de % de amilosa y DS, pero deberá existir un balance entre ambos 

parámetros, como ocurrió en el PS-OSA que presentó la menor densidad aparente, menor 

tamaño de celda y alta densidad celular con respecto a los almidones WS-OSA, HS-OSA y 

almidones TPS. Por su parte, mediante la modificación con ácido cítrico (CA) y teniendo como 
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antecedente la acción de este reactante sobre el almidón que promueve el entrecruzamiento 

químico entre las macromoléculas de almidón (Ye et al., 2019) y además provoca la 

esterificación. En primera instancia se observó, como el incremento en el contenido de amilosa 

disminuyó significativamente el DS, desde un 0.158 para WS (5.56%) hasta 0.055 para HS 

(63.85%), lo que significa tal como se observó para el OSA, la disminución de amilopectina en 

el almidón da lugar a menos sitios donde, tanto el OSA como el CA, pueden actuar, es decir 

la modificación ocurre principalmente sobre los grupos funcionales en las cadenas de 

amilopectina. Ya que cómo se mencionó en los resultados de la sección 2.1.1, altos contenidos 

de amilosa limitan la modificación química del almidón debido a que, por su estructura lineal 

se requieren mayores temperaturas y esfuerzos de cizallamiento para la desorganización de 

los gránulos, mientras que altos contenidos de amilopectina inducen menores temperaturas 

de fusión, menor viscosidad y menores esfuerzos de cizallamiento lo que favorece la 

esterificación del almidón (López-Silva et al., 2019; Alimi & Workneh, 2018). 

Respecto a la morfología y parámetros relacionados de las espumas modificadas con CA, en 

la Figura 24 se puede observar que a bajos contenidos de amilosa (WS-CA) se alcanzó a 

establecer una morfología con un Dpc de 239 µm, ρ de 0.51 g/cm3 y Nc de 4.11E+05 

Celdas/cm3, mientras que para PS-CA no se estableció una morfología celular, si no que se 

incrementó la densidad aparente significativamente a 0.73 g/cm3. Como fue de esperarse, el 

CA modificó notablemente el material a bajo contenido de amilosa entrecruzando las 

macromoléculas, lo que hace incrementar la viscosidad en el almidón modificado y 

estabilizando al momento de ocurrir el proceso de expansión, estableciendo así la morfología. 

Sin embargo, al incrementar el contenido de amilosa y manteniendo el DS (con una ligera 

diferencia de 0.009) el almidón de papa ya no mostró una morfología definida, es decir, el 

factor DS combinado con el incremento en el contenido de amilosa, restringen la expansión 

de este material. 

Mientras para el caso de HS-CA que presentó una disminución del DS, similar a lo sucedido 

con OSA, genera mayor restricción a la nucleación y crecimiento de celdas, y por lo tanto no 

presentó una morfología definida. De forma general se observó que la densidad de los 

almidones espumados se incrementó notablemente con respecto al contenido de amilosa, 

independientemente de que el almidón sea modificado con OSA o CA. 
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Figura 24. Morfología de las espumas con PVA de WS, PS y HS (izquierda a derecha) con 

CA.  

Considerando el comportamiento observado para los diferentes almidones prístinos y aquellos 

modificados con OSA y CA se procedió a realizar modificaciones duales, con la finalidad de 

realizar un estudio en cuanto a los efectos combinados de cada agente modificante en un 

mismo almidón y con diferente contenido de amilosa sobre la capacidad de los almidones para 

formar espumas de baja densidad.  

En la Figura 25 se muestran las imágenes adquiridas por SEM de los almidones con diferente 

contenido de amilosa y modificación dual con una relación 1:1 de OSA:CA. En primera 

instancia se observó materiales celulares, con celda cerrada y con paredes aparentemente 

gruesas, es decir materiales con alta densidad. Respecto a la densidad esta presentó cierta 

variación entre 0.66-0.88 g/cm3, sin embargo, no mostró una tendencia clara respecto al 

contenido de amilosa. En cuanto al grado de modificación la tendencia se mantuvo, un 

incremento en el contenido de amilosa disminuyó el DS. En la misma Figura 25 se observó 

que al aumentar el contenido de amilosa provoca una disminución en el diámetro de celda 

(Dpc) de 317, 300 y 57 !m para WS, PS y HS, respectivamente. Y por lo tanto que la densidad 

celular (Nc) aumentó dos órdenes de magnitud al incrementar el contenido de amilosa. 
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Figura 25. Micrografías de SEM de espumas con PVA con WS, PS y HS (izquierda a 

derecha) modificadas con OSA:CA en relación 1:1.  

Por otro lado, cuando se incrementó el contenido de CA respecto al OSA en una segunda 

modificación dual (Figura 26), nuevamente se observó que el CA da lugar a mayor grado de 

modificación como consecuencia de su actividad para entrecruzar las cadenas. En este caso 

se observa una ligera diferencia en el DS de 0.149 a 0.173, a bajos contenidos de amilosa, sin 

embargo, cuando se utiliza un almidón alto en amilosa, se observa una disminución 

significativa en el DS (0.024), lo que de acuerdo con el análisis de las secciones precedentes 

esto se debe a la pobre fracción de amilopectina con la que cuenta el almidón HS.  

En cuanto a la morfología (Figura 26) se observa que a bajo contenido de amilosa y alto DS, 

la estructura morfológica en WS y PS, se establece parcialmente quedando paredes muy 

gruesas entre las celdas y por lo tanto una alta densidad (0.78-0.88 g/cm3), observándose 

nuevamente el efecto tanto del grado de modificación y el contenido de amilosa. Sin embargo, 

en el caso de las espumas de HS se observa una estructura celular definida con un diámetro 

promedio de celda de 57!!m y una alta densidad celular con un orden de magnitud mayor. 

Asimismo, se observó una densidad aparente de 0.47 g/cm3 menor a aquellos materiales con 

bajo contenido de amilosa. En este caso el DS no mantuvo relevancia puesto que fue mucho 

menor de tal manera que la estabilidad del Hylon para lograr un proceso de espumado se debe 
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al alto contenido de amilosa. El diámetro promedio de celda también se observó homogéneo 

para este último material corroborando un buen comportamiento al proceso de espumado. 

 

Figura 26. Micrografías de SEM de espumas con PVA de WS-TPS, PS-TPS y HS-TPS 

(izquierda a derecha) modificadas con OSA:CA en relación 1:2.  

Por su parte en la Figura 27 se muestran las imágenes adquiridas por SEM de las espumas 

obtenidas con almidones modificados duales con una relación OSA:CA de 2:1. En cuanto al 

DS, como se observó en el caso de la modificación con OSA, se alcanzaron valores desde 

0.034 hasta 0.026, sin embargo, se mantuvo la tendencia antes observada, a bajos contenidos 

de amilosa el DS varió ligeramente, mientras que a altos contenidos de amilosa este valor 

disminuyó aproximadamente 30%.  

La micrografía de SEM correspondiente a WS (Figura 27 lado izquierdo), la morfología no se 

estableció, es decir no se alcanzó una consistencia en cuanto a viscosidad para que este 

material contuviera todo el vapor de agua para el proceso de expansión. En el caso de PS-

D2:1, con un DS similar al almidón ceroso, presentó una morfología bien establecida con un 

diámetro de celda promedio de 592 micrómetros, lo que corrobora la capacidad que presentan 

los materiales con un contenido de amilosa intermedio, lo que da una mayor estabilidad 

durante el proceso de expansión, de igual manera, es importante resaltar que este material 

fue el que presentó una menor densidad y un mayor ER alcanzando un valor de 7.16. Para el 

almidón alto en amilosa se observó, como antes se mencionó, una disminución del DS, por lo 

que el factor contenido de amilosa presentó mayor relevancia en el establecimiento de la 
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morfología, dando lugar a una distribución de celdas más pequeña, con un Dpc de 101 micras, 

alcanzando una densidad celular con un orden de magnitud mayor al almidón de papa. Sin 

embargo, al establecerse esta morfología con mayor cantidad de celdas pequeñas, la 

densidad aparente se incrementó notablemente. Lo anterior obedece a que a mayor contenido 

de amilosa el material presenta mayor restricción al crecimiento de las celdas por las 

características reológicas y esto aunado al factor DS. 

 

Figura 27. Micrografías de SEM de espumas con PVA de WS-TPS, PS-TPS y HS-TPS 

(izquierda a derecha) modificadas con OSA:CA en relación 2:1. 

3.2 Sensibilidad al agua 

En la Figura 28 se presenta el contenido de agua de las espumas sometidas a una humedad 

constante del 57% durante 10 días. De acuerdo con el análisis estadístico ANOVA, se encontró 

que tanto el contenido de amilosa y la modificación química mostraron diferencias significativas 

en la sensibilidad al agua (p < 0.05). Respecto al contenido de amilosa, la forma de los 

isotermas es igual para WS y PS, mientras que para HS presenta una tendencia a la baja. PS 

mostró valores más altos de adsorción de agua, seguido por WS y luego HS. El 

comportamiento de PS (8.04%) es explicado por su estructura más abierta (patrón de 

difracción de rayos X tipo B), mayor índice de expansión y menor % de cristalinidad, lo que lo 

hace más higroscópico que los otros dos almidones. WS (7.86%) presentó valores cercanos 

pero menores al PS. Mientras que HS (6.61%) disminuyó notablemente el contenido de agua 
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debido a la restricción por un alto contenido de amilosa para favorecer la adsorción de agua, 

brindando estructuras más resistentes y menos sensibles al agua. 

El tipo de modificación afectó el contenido de agua de las espumas, como se observa en la 

Figura 28, PS-OSA y WS-OSA obtuvieron los valores más bajos de sus contrapartes 

favorecido por el alto carácter hidrofóbico de los grupos OSA, lo que reduce notablemente la 

adsorción de agua en las espumas, sin embargo, conforme varían las proporciones de 

CA:OSA, el contenido de agua incrementa inclusive por encima de las espumas sin 

modificación química, por lo que el CA promueve una mayor sensibilidad al agua. Caso 

contrario ocurre con el HS, ya que la combinación de los dos reactantes (modificaciones 

duales) y el CA solo disminuyen la sensibilidad al agua, lo cual se puede deber al bajo grado 

de sustitución logrado (Tabla 8). 

Este comportamiento es similar a Garg & Jana (2011) quienes al disminuir el DS del almidón 

propilado (DS de 2.51 a 1.56), aumentó la capacidad de absorción de agua debido a que la 

introducción de los grupos acilos no fueron suficientes para cambiar el comportamiento de los 

grupos hidroxilos manteniendo su característica hidrofílica. Por lo que al modificar con CA 

aumentó la adsorción al agua en PS-TPS y WS-TPS, que debido a su estructura multi 

carboxílica aumentan las interacciones con el agua.  

El contenido o sensibilidad al agua de las espumas mostró diferencias de acuerdo con el 

contenido de amilosa, siendo PS > WS > HS y la modificación química con grupos OSA 

favorece una menor sensibilidad, pero CA incrementó notablemente su valor. En el caso de 

HS se presentó un efecto combinado del contenido de amilosa y el tipo de modificación 

química. 
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Figura 28. Sensibilidad a la adsorción de agua de las espumas WS, PS y HS bajo los 

distintos tratamientos.  

 

3.3 Análisis de la estabilidad térmica  

La estabilidad térmica se determinó mediante el análisis termogravimétrico (TGA) (Figura 29). 

En la Figura 29a se muestran los termogramas de la pérdida de peso de las espumas sin 

modificar, las cuales presentaron cuatro pérdidas o etapas de descomposición principales. La 

primera etapa corresponde a la volatilización del glicerol y el agua, la segunda y tercera etapa 

corresponden a la degradación del almidón y del PVA, enlaces más fuertes en la cadena 

polimérica, y finalmente la cuarta etapa se relaciona a residuos carbonosos remanentes, 

quedando como residuo carbonato de calcio. 

En la primera etapa, el porcentaje de pérdida en peso fue en el siguiente orden HS-TPS > WS-

TPS > PS-TPS con valores de 8.84% (91.87 °C), 7.23% (103.91 °C) y 5.80% (165.82 °C), 

respectivamente. Estos resultados se relacionan con lo encontrado durante el proceso de 

termoplastificación de los almidones y con los resultados de sensibilidad al agua donde los 

bajos valores de absorción de agua en HS-TPS se deben específicamente, a la presencia de 

mayor contenido de amilosa lo que restringe el acceso del agua al interior de la espuma por lo 
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que podría presentar un mayor contenido de agua libre que se evapora con facilidad a menor 

temperatura. Efecto contrario en PS-TPS que, por su característica higroscópica, absorbe 

mayor cantidad de agua que interacciona como agua ligada en la formación de la espuma.  

En la segunda etapa se observa mayor pérdida de peso al aumentar el contenido de amilosa 

71.18% (300.62 °C), 72.2% (315.39 °C) y 77.57% (307.36 °C) en WS-TPS, PS-TPS y HS-TPS, 

respectivamente. Esta caída en la pendiente en HS-TPS se estaría dando puesto que tanto el 

almidón y el PVA no estarían interactuando, como consecuencia de un pobre acceso del agua 

al HS y por lo tanto no hubo suficiente plastificación ni mezclado entre ellos disminuyendo su 

estabilidad térmica. Finalmente, en la etapa cuatro que corresponde a la oxidación de los 

residuos carbonosos, se observó que el orden fue HS-TPS, PS-TPS y WS-TPS con valores 

de pérdida de peso de 3.21, 2.99 y 0.77%, respectivamente. 

 

Efecto por el contenido de amilosa 

En la Tabla 12 se muestran los resultados de los eventos de descomposición térmica de las 

espumas. El contenido de amilosa presentó diferencias en la estabilidad térmica de las 

espumas, en donde un alto contenido de amilosa disminuye la estabilidad térmica debido a 

que la amilosa restringe las interacciones intermoleculares entre el almidón y el PVA 

observándose una mayor pérdida de peso (77.57 %) durante el segundo evento asociado con 

la descomposición del polímero. Esto se corroboró con la derivada del análisis 

termogravimétrico (dW/dT) de los TPS, es notorio que en WS y PS presentan mayor 

estabilidad térmica puesto que la curva dW/dT (velocidad de descomposición), es mucho 

menor en estas. En la Tabla 12 se observa este comportamiento, puesto que el segundo 

evento térmico que corresponde a la descomposición de la cadena principal polimérica, la 

temperatura de inicio (en forma general, independientemente de la modificación química) 

ocurre a 234 °C, 300 °C y 225 ° C para WS, PS y HS, respectivamente. Este efecto se 

explicaría porque durante la despolimerización de las cadenas de las macromoléculas y la 

ruptura de los enlaces intra- e inter- moleculares, se ve más estable en estructuras 

mayormente ordenadas dado que reducen la movilidad de las cadenas y por ende otorga 

mayor estabilidad térmica al material (Zhu et al., 2017). 
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Figura 29. Análisis termogravimétrico de las espumas almidón mezcladas con PVA y sus 

diferentes tratamientos químicos: a) espumas TPS, b) espumas WS, c) espumas PS y d) 

espumas HS.
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Efecto por el tipo de modificación 

En el primer evento los almidones con mayor proporción de OSA presentaron menor 

descomposición de componentes volátiles puesto que OSA otorga hidrofobicidad, pero el 

contenido de amilosa no presentó cambios notorios en la pérdida de peso. En el segundo 

evento correspondiente a la descomposición principal del polímero, la modificación química 

aumentó la estabilidad térmica de las espumas con respecto a los TPS, independientemente 

del tipo de agente químico, que es más notorio en aquellos con mayor DS, dado que los grupos 

ésteres son más estables térmicamente que los grupos hidroxilo (Rudnik et al., 2006). Sin 

embargo, en la Figura 30d, los DTG de las espumas con OSA presentaron una exoterma 

menos intensa (200-400 °C), con ligeras variaciones entre los tres tipos de almidones, esto se 

vería relacionado con lo descrito anteriormente que, debido a la estructura molecular del OSA, 

restringe la movilidad de las cadenas del almidón otorgando mayor estabilidad térmica con 

respecto a los TPS sin modificar. Dicho efecto se observa además por el grado de sustitución, 

ya que los materiales con menor intensidad en el exoterma del segundo evento en los DTG 

mostraron mayor DS y menor porcentaje de pérdida de peso, tales como, PS-D1:1 con 65.35% 

(DS 0.17), WS-CA con 83.5% (DS 0.158), WS-OSA con 71.82% (DS 0.039) y PS-OSA con 

66.06% (DS 0.031). Diversos autores han remarcado que la estabilidad térmica se da también 

debido a la baja cantidad de grupos hidroxilos remanentes en el almidón posterior a la 

modificación (Zhu et al., 2017). 
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Figura 30. Termogramas de las derivadas de TGA de las espumas almidón mezcladas con 

PVA y sus diferentes tratamientos químicos: a) espumas TPS, b) espumas D1:1, c) espumas 

CA y d) espumas OSA.
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Tabla 12. Resultados del análisis termogravimétrico de las espumas a base de almidón y sus diferentes tratamientos. 

  Agua:glicerol Almidón y PVA Cadena polienos PVA R.C. R. F.600 ºC 

Tratamiento Perdida peso% 0-230 °C Perdida peso% 231-400 °C Perdida peso% 401-500 
°C 

Perdida peso%  Perdida 
peso% 

WS-TPS 7.23 103.91 71.18 300.62 ND ND 20.21 0.77 

WS-OSA 5.4 82.02 71.82  301.33 8.41 445.19 11.38 2.99 

WS-D2:1 20.3 116.24 62.57 298.68 ND 428.51 13.91 3.22 

WS-D1:1 7.3 63.61 69.9 301.33 8.3 433.79 12 2.5 

WS-D1:2 15.55 135.7 61.70 302.47 7.15 431.75 13 2.60 

WS-CA 5.83 90.8 83.5 299.57 ND ND 7.10 3.57 

PS-TPS 5.80 165.82 72.02 315.39 7.61 447.52 11.75 2.99 

PS-OSA 6.34 72.96 66.06 305.34 8.87 445.33 15.94 2.78 

PS-D2:1 6.36 64.86 65.28 304.78 14.3 439.56 11.63 2.47 

PS-D1:1 6.41 115.63 65.35 305.71 9.25 445.03 16.29 2.68 

PS-D1:2 8.87 122.9 63.31 304.28 7.05 447.43 18.4 2.38 

PS-CA 8.19 125.14 61.26 299.92 22.44 528.91 5.53 2.58 

HS-TPS 8.84 91.87 77.57 307.36 ND ND 10.38 3.21 

HS-OSA 14.07 151.8 60.17 298.90 7.18 432.79 15.79 2.79 

HS-D2:1 7.58 151.78 67.55 295.77 6.05 421.06 16.72 2.1 

HS-D1:1 16.27 68.03 58.84 298.91 6.68 421.07 15.97 2.24 

HS-D1:2 14.44 138.64 58.86 303.91 7.12 427.48 17.13 2.45 

HS-CA 15 67.1 63.29 310.37 5.79 419.45 13.14 2.79 
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3.4. Compresión de las espumas 

 En la Tabla 13 se muestran los resultados de compresión de las espumas a base de almidón, 

se observa que los Dpc de algunas espumas, donde se alcanzó a establecer la morfología, sin 

embargo, en la mayoría de las espumas se presentan paredes gruesas y por lo tanto alta 

densidad aparente, por lo que en general no es posible establecer una relación entre la 

morfología y las propiedades mecánicas. En primera instancia se puede establecer que el 

aumento en el contenido de amilosa en las espumas sin modificar da lugar a materiales con 

mayor densidad aparente (morfología no completamente establecida) y por lo tanto mayor 

carga de compresión. Con respecto a WS independientemente de la modificación aumentó la 

densidad aparente y por lo tanto aumenta la carga a la compresión en un intervalo entre 10- 

17 Kgf, de dos a tres veces mayor que WS-TPS (5 Kgf). 

Por otro lado, PS mostró un comportamiento similar ya que se alcanzaron densidades 

superiores al PS-TPS, excepto para PS-OSA y PS-D2:1, donde se estableció en ambos una 

morfología con diámetro de partícula con valores de 166 y 314 μm, respectivamente, y 

densidades de 0.29 y 0.16 g/cm3, respectivamente, ambos menores al PS-TPS (Dpc= 645 μm 

y densidad= 0.42 g/cm3). Con respecto a la morfología se puede observar que la espuma PS-

OSA presentó un Dpc de 166 μm y una densidad aparente de 0.29 g/cm3, lo que dio como 

consecuencia una resistencia a la comprensión de 8 Kgf. Al comparar estos resultados con la 

espuma PS-D2:1 se observó que este incrementó el Dpc hasta un 100%, una reducción en la 

densidad del 50% (0.16 g/cm3) y por lo tanto una disminución en la carga de la compresión 

del 50 % (4 Kgf), comportamiento típico para espumas flexibles. Finalmente, con respecto a 

las propiedades, HS presentó valores de carga de compresión mayores a 50 Kgf debido al no 

establecimiento de la morfología y densidad aparente mayor a 0.5 g/cm3, ya que por el alto 

contenido de amilosa promovió la formación de materiales densos y compactos. De igual 

manera este comportamiento se observó en los materiales modificados donde existe un alto 

contenido de amilopectina lo que da lugar a DS mayores que promueven la formación de 

materiales más densos y rígidos, lo que explicaría lo sucedido en las espumas PS (almidón 

normal) y con la presencia de OSA (PS-OSA y PS-D2:1) se obtuvieron materiales con celdas 

homogéneas, paredes delgadas y con resistencia a la compresión. 
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Tabla 13. Resultados de Dpc y compresión de las espumas a base de almidón modificado. 

Tratamiento 

 

Densidad (ρ) 

(g/cm3) 

Compresión 

(Kgf) 

Diámetro 

promedio de 

celda (Dpc) 

(μm) 

WS TPS 0.30 ± 0.03b 4.93 ± 0.73b 307.14 

 OSA 0.41 ± 0.04b,c 14.54 ± 4.05a,c 530.39 

 D2:1 0.74± 0.06a 10.51 ± 2.28a,b ND 

 D1:1 0.76± 0.09a 10.19 ± 1.66a,b 317.51 

 D1:2 0.78± 0.13a 16.80 ± 1.79c 317.19 

 CA 0.51 ± 0.07c 13.23 ± 1.65a,c 239.64 

PS TPS 0.42± 0.04a,c 15.79 ± 1.49d 644.87 

 OSA 0.29± 0.04a 8.34 ± 1.39c 166.52 

 D2:1 0.16± 0.06a 4.10 ± 0.84a 313.99 

 D1:1 0.88± 0.09b 4.02 ± 0.71b 300.06 

 D1:2 0.80± 0.13b 4.66 ± 0.89a 592.27 

 CA 0.73± 0.07b,c 4.86 ± 1.28a 711.44 

HS TPS 0.65 ±  0.06a,b 51.74 ±0.44b ND 

 OSA 1.11 ± 0.52b 51.24 ± 0.10a 230.07 

 D2:1 0.63 ±  0.15a,b 51.24 ± 0.16a 101.44 

 D1:1 0.67 ±  0.13a,b 51.17 ± 0.14a 57.56 

 D1:2 0.47 ±  0.17a, 51.39 ±0.12a,b 180.22 

 CA 0.65 ± 0.07a, 51.09 ±0.07a 210.63 

Las letras similares en un mismo tipo de almidón indican que no hay diferencias significativas 

entre los tratamientos con un nivel de significancia p < 0.05. 
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VIII. CONCLUSIONES 

Este proyecto tuvo como objetivo estudiar el efecto del contenido de amilosa y la modificación 

sobre las propiedades de las espumas a base de almidón: PVA y su relación con las 

propiedades de estas. Con base a los resultados se encontró que un mayor contenido de 

amilopectina provoca mayores grados de sustitución por la gran disponibilidad de los grupos 

hidroxilos formando enlaces esteres. Entre la esterificación con OSA y CA existen diferencias 

puesto que un mayor grado de sustitución es alcanzado con CA ya que este reactante permitió 

alcanzar hasta 5 veces más DS respecto a la modificación con OSA, lo cual también se 

observó en los almidones duales con mayor proporción de CA. Un incremento en el contenido 

de amilosa y la modificación química dan lugar a almidones menos cristalinos, debido a que la 

amilosa restringe la modificación del almidón por la formación de una masa más viscosa 

durante el fundido.  

En la obtención de espumas a base de polímeros biodegradables mediante extrusión y debido 

a sus características intrínsecas como alta viscosidad y sensibilidad térmica a la degradación, 

es importante garantizar un diseño adecuado del dado, ya que en esta sección del extrusor se 

genera el diferencial de presión para que el material pueda expandir, controlar el tamaño de 

celdas y evitar el colapso de las espumas.  

Durante el desarrollo de este proyecto y para poder comparar los tres almidones se consideró 

la misma cantidad de agua y aditivos dando como resultado que en WS, el agua actuó 

idealmente como agente plastificante y espumante, mientras que en PS el contenido de agua 

efectivamente favoreció la plastificación, pero poco al espumado, efecto contrario en HS 

puesto que el agua fue insuficiente para lograr la plastificación y por lo tanto insuficiente para 

la expansión de este material, lo que también ayuda a explicar las diferencias en la morfología 

alcanzada y las propiedades físicas. Por lo anterior, es importante establecer una cantidad de 

agua adecuada para cada contenido de amilosa que promueva la plastificación y el espumado 

del almidón. 

Las propiedades físicas de las espumas variaron con respecto al contenido de amilosa debido 

a su estructura lineal y la formación de estructuras más rígidas. Altos contenidos de amilosa 

provocaron una mayor densidad aparente, una morfología no definida, con índices de 

expansión cercanas al sólido extruido dando estructuras compactas y rígidas. Por otro lado, 

bajos contenidos de amilosa generaron materiales con menor densidad, morfología definida, 
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paredes delgadas y mayor expansión, sin embargo, la esterificación provocó un aumentó en 

la densidad y en la resistencia a la carga de compresión, obteniendo espumas rígidas.  

Finalmente, con un contenido de amilosa medio (20-30% amilosa) a bajos grados de 

sustitución y la esterificación con OSA se obtuvieron espumas base almidón de densidad 

media, morfología establecida, paredes delgadas y flexibilidad. Este material tiene potencial 

de aplicación para la elaboración biodegradables mediante extrusión, por lo que podría ser 

una alternativa a los polímeros convencionales.  

Con todo lo anterior mencionado, se estableció que la hipótesis se confirma, ya que la variación 

del tipo de agente químico permitió obtener distintos grados de sustitución que afectaron 

directamente las propiedades estructurales y de procesabilidad del almidón, que a su vez 

impactaron en las propiedades físicas, morfológicas y funcionales de las espumas a base de 

almidón: PVA.  
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IX. RECOMENDACIONES 

 

En el presente trabajo, se buscó comparar las propiedades de espumas base almidón variando 

el contenido de amilosa, pero bajo las mismas condiciones de espumado incluido el contenido 

de agua. Debido a los requerimientos específicos de agua de cada almidón, en Hylon (alto en 

amilosa) se requiere adicionar mayor contenido de agua para lograr la fusión completa de los 

gránulos y pueda el agua actuar como agente plastificante y nucleante. Por lo que se 

recomienda para trabajos futuros, para cada contenido de amilosa adicionar el contenido de 

agua ideal para lograr un buen espumado.  

La modificación química del almidón afecta significativamente la viscosidad, la procesabilidad, 

la estabilidad térmica y resistencia a la expansión. Es por ello que se recomienda que 

establecer el grado de sustitución y el tipo de agente reactante adecuado que favorezca la 

obtención de materiales con baja densidad, alto índice de expansión, resistencia a la 

compresión, pero con cierta flexibilidad.  
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X. ANEXOS 

Anexo 1: se obtuvo como parte de los productos la publicación de un review, publicado 

en la revista Starch.  

 

Anexo 1. Portada de la revista Starch donde se publico Review acerca de las condiciones de 

extrusión sobre las propiedades de las espumas de almidón.  

Anexo 2: se obtuvo además como parte de los productos la participación en un 

congreso MACROMEX 2021 presentando un cartel acerca del efecto de la 

modificación del almidón.   

 

Anexo 2. Cartel presentado en el Congreso de Macromex 2021 en Playa del Carmen, Qroo.  
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