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RESUMEN

Una gran cantidad de desechos se genera por la remocién de es-
pinas en el nopal verdura con un alto contenido de fibra. Estos
subproductos agricolas son fuentes de celulosa, lignina y hemice-
lulosa, con potencial de uso como biomateriales en produccién
sustentable. Con el propésito de contribuir a la solucién de un
problema ambiental por el uso de pldsticos convencionales, bajo
la premisa de que la incorporacién de harina de nopal podria
integrarse a un compuesto bio polimérico para mejorar desem-
pefio y propiedades finales como biomaterial; el objetivo de esta
investigacion fue realizar andlisis quimico proximal (AQP) y ani-
lisis térmico en harinas de subproductos de nopal del estado de
Morelos, México en tres periodos de cosecha, para verificar ca-
racteristicas atiles con vistas a su adicién a materiales poliméricos
para envases biodegradables. En el AQP se evalué la humedad,
proteina cruda, cenizas, grasa, fibra cruda, fibra detergente dcida
(FDA) y fibra detergente neutra (FDN), extracto libre de nitro-
geno (ELN), celulosa, hemicelulosa y lignina. Para evaluar pro-
piedades térmicas se realizé andlisis termogravimétrico (TGA) y
calorimetria diferencial de barrido (DSC). El disefio experimen-

tal fue completamente al azar, se realizé un ANDEVA con un
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ABSTRACT

There isalarge amount of waste generated by the removal of thorns
from the pear-cactus (Opuntia ficus-indica Mill.) cladodes with
a high fibre content. These agricultural by-products are sources
of cellulose, lignin and hemicellulose, with potential for use as
biomaterials in sustainable production. Aiming to contribute
towards solving an environmental problem due to the use of
conventional plastics, and under the premise that pear-cactus
flour would be added as a biopolymeric compound to improve
performance and final properties of polymers; the objective of
this research was to perform proximate chemical analysis (AQP)
and thermal analysis on pear-cactus cladodes flour from the state
of Morelos, Mexico in three harvest periods, to verify their useful
characteristics towards being added into polymers to produce
biodegradable packaging. Water content, crude protein, ash, fa,
crude fibre, acidic detergent fibre (FDA), neutral detergent fibre
(FDN), nitrogen-free extract (ELN), cellulose, hemicellulose
and lignin were evaluated in the AQP. To evaluate thermal
properties, thermogravimetric analysis (TGA) and differential
scanning calorimetry (DSC) were performed. The experimental
design was completely randomized; an ANOVA was performed
with a factorial data arrangement and Tukey’s mean comparison
test. The AQP in the flours showed significant differences
(p=0.05) in ashes, crude fibre, neutral detergent fibre, cellulose,
hemicellulose and lignin. The pear-cactus flours were similar in

the three months of sampling and had a similar thermal profile in
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arreglo de datos factorial y prueba de comparacién de medias de
Tukey. El AQP en las harinas mostré diferencias significativas
(p=0.05) en cenizas, fibra cruda, fibra detergente neutra, celulo-
sa, hemicelulosa y lignina. Las harinas de nopal fueron similares
en los tres meses de muestreo y tuvieron perfil térmico similar
en TGA y DSC. 7g se obtuvo entre 46-48 °C, Tin entre 32-130 °C
y temperatura de descomposicién final a 455 °C. Las pruebas
térmicas indicaron que la harina de nopal puede adicionarse a
matrices poliméricas sin que ocurra descomposicion en su uso
como material bio-basado, esto es, un polimero derivado de ma-

teriales bioldgicos.

Palabras clave: Opuntia ficus — indica, harina de nopal, subpro-
ducto, anilisis termogravimétrico, calorimetria diferencial de

barrido.
INTRODUCCION

n la actualidad toma importancia la busqueda

de materiales de fuentes naturales, ecolégicos,

renovables y sustentables, como algunos pro-
ductos y subproductos que genera la agroindustria. El
nopal (Opuntia ficus — indica) es un cultivo endémico
de América, con uso amplio como producto agroin-
dustrial. El Servicio de Informacién Agroalimentaria
y Pesquera registr6 que el estado de Morelos produjo
392 466.06 Mg de nopal®, principalmente en cuatro
municipios: Tepoztldn, Tlalnepantla, Tlayacapan y
Totolapan. Marin-Bustamante ez a/. (2018) evalua-
ron una produccién anual de cerca de 40 000 Mg de
desechos del nopal.

A pesar de que los materiales lignocelulésicos re-
siduales son los mds apreciados por su potencial alto
para la obtencién de celulosa sin dano a los ecosis-
temas forestales, existen pocos estudios especificos
sobre su uso. Colin-Chdvez et al. (2021) indicaron
la posibilidad de utilizar deshechos o subproductos
de nopal, desarrollaron un material con residuos de
cladodios para su uso como papel de embalaje. El in-
terés creciente por lograr productos biodegradables
ha llevado al desarrollo de compuestos a partir de
biomateriales derivados de fuentes celulésicas diver-
sas. Estos materiales resultan ttiles como propuestas
sustentables para resolver problemas ambientales
como el uso indiscriminado de plésticos en la indus-
tria agricola.

TGA and DSC. Tg was obtained between 46-48 °C, Tin between
32-130 °C, and the final decomposition temperature at 455 °C.
Thermal tests indicated that pear-cactus flour can be added to
polymeric matrices without decomposition occurring when used
as a bio-based material, that is, a polymer derived from biological

materials.

Keywords: Opuntia ficus - indica, pear-cactus flour, by-product,

thermogravimetric analysis, differential scanning calorimetry.
INTRODUCTION

owadays, the search for materials from

natural souces, ecological, renewable and

sustainable, such as some products and
by-products generated by agribusiness, becomes
important. Pear-cactus (Opuntia ficus - indica)
is an endemic crop in America, widely used as an
agronomic and industrial product. The Mexican
Sistema de Informacién Agroalimentaria y Pesquera
recorded that the state of Morelos produced 392
466.06 Mg of pear-cactus cladodes®, mainly in four
municipalities: Tepoztldn, Tlalnepantla, Tlayacapan
and Totolapan. Marin-Bustamante ez al. (2018)
evaluated an annual production of some 40 000 Mg
of pear-cactus waste.

Despite the fact that waste lignocellulosic
materials are the most appreciated for their high
potential to obtain cellulose without damaging forest
ecosystems, there are few specific reports on their uses.
Colin-Chdvez ez al. (2021) indicated the possibility
of using waste or by-products of pear-cactus; they
developed a material with cladode residues for use as
packaging paper. The growing interest in achieving
biodegradable products has led to the development
of compounds from biomaterials derived from
various cellulosic sources. These materials are useful
as sustainable proposals to solve environmental
problems, such as the indiscriminate use of plastics
in the agricultural industry.

The pear-cactus tissues have a high fibre content,
according to Herndndez-Urbiola ez /. (2011), who
documented 13.26% of total fibre on a dry basis;
while the crude fibre values refer to the total content
of digestible and indigestible carbohydrates. On the
other hand, Greco ef /. (2013) indicated that in the

SIAP (Servicio de Informacién Agroalimentaria y Pesquera) 2019. Atlas Agroalimentario. https://www.gob.mx/siap (Consultado: mayo

2020).
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Los tejidos del nopal tienen contenido de fibra
alto, de acuerdo con Herndndez-Urbiola ez 2/ (2011)
quienes documentaron 13.26% de fibra total en base
seca. Mientras los valores de fibra cruda hacen refe-
rencia al contenido total de carbohidratos digeribles
y no digeribles. Por otra parte, Greco ez al. (2013) in-
dicé que en la composiciéon quimica del nopal existe
una gran cantidad de minerales (19.6% en peso), un
contenido muy alto de polisaciridos (70%), incluida
la celulosa (21.6% en peso) y un contenido de ligni-
na bajo (3.6% en peso). De acuerdo con Herndndez-
Urbiola ez al. (2011) los tejidos de subproductos de
nopal son ricos en pectina, celulosa y agua mientras
que las espinas estdn constituidas de lignina y celu-
losa.

Los polisacéridos se estudian por su disposicion
vasta y su potencial de aplicacién como biomateriales
sustentables, biodegradables y recursos renovables.
Por tal motivo, la caracterizacién de las propiedades
quimicas y térmicas de harinas de nopal es necesaria
para determinar su utilidad como material biodegra-
dable o como refuerzo para biopolimeros. Entonces,
bajo la premisa de que la incorporacién de harina de
nopal podria integrarse a un compuesto bio polimé-
rico para mejorar desempeno y propiedades finales
como biomaterial; el objetivo de esta investigacién
fue realizar andlisis quimico proximal (AQP) y andli-
sis térmico en harinas de subproductos de nopal del
estado de Morelos, México en tres periodos de cose-
cha, para verificar caracteristicas utiles con vistas a su
adiciéon a materiales poliméricos para envases biode-

gradables.
MATERIALES Y METODOS
Material vegetal

Los nopales variedad Milpa Alta se colectaron en el munici-
pio de Tlalnepantla, Morelos, donde se producen con un manejo
convencional del cultivo. Cladodios de desecho se seleccionaron
por su tamano (25 a 35 cm) pues ya estaban danados o tenian
edad superior a los 3 meses. El peso fue oscil entre los 300 a
1000 g por cladodio. Tres muestreos se realizaron en 2019, en

mayo (época seca), agosto y septiembre (época de lluvias).
Obtencién de harina de nopal

De acuerdo con la metodologia propuesta por Scaffaro ez al.

(2019) con modificaciones en tiempo y temperatura de secado;
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chemical composition of pear-cactus tissues there is a
large amount of minerals (19.6% by weight), a very
high content of polysaccharides (70%), including
cellulose (21.6% by weight) and a low lignin content
(3.6% by weight). According to Herndndez-Urbiola
et al. (2011), the pear-cactus by-product tissues are
rich in pectin, cellulose and water, while the thorns
are made of lignin and cellulose.

Polysaccharides are studied for their vast
availability and potential application as sustainable,
biodegradable biomaterials and renewable resources.
For this reason, the characterization of the chemical
and thermal properties of pear-cactus flour is necessary
to determine its usefulness as a biodegradable
material as a reinforcement for biopolymers. Thus,
under the premise that pear-cactus flour would be
added as a biopolymeric compound to improve
performance and final properties of polymers; the
objective of this research was to perform proximate
chemical analysis (AQP) and thermal analysis on
pear-cactus cladodes flour from the state of Morelos,
Mexico in three harvest periods to verify their useful
characteristics towards being added into polymers to
produce biodegradable packaging.

MATERIALS AND METHODS
Plant material

Pear-cactus cladodes of the Milpa Alta variety were collected
in the municipality of Tlalnepantla, Morelos, where they are
produced with a conventional crop management. Waste cladodes
were selected for their size (25 to 35 cm) as they were already
damaged or were older than 3 months. Weight ranged from 300
to 1000 g per cladode. Three samplings were carried out in 2019,

in May (dry season), August and September (rainy season).
Obtaining pear-cactus flour

According to the methodology proposed by Scaffaro er al.
(2019), with modifications in drying time and temperature,
cach cladode was rinsed with tap water to remove soil debris,
then cut into prisms of approximately 2 cm in length. They were
spread on an aluminum tray and dried in a drying oven (Binder”
FD23ULE2, Germany) at constant temperature, 60 °C for 24 h
to avoid thermal degradation of the components. Once the
sample was dry, it was ground with a blender (Osterizer” 465-43,
Mexico) for 1 min. Afterwards, the particle size of the flour obtained

was homogenized with a Num. 50 sieve mesh (100 m sieve size).
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cada cladodio se enjuagd con agua potable para eliminar restos de
suelo, luego se cortaron en prismas de 2 cm de longitud aproxi-
mada. Los cortes se extendieron sobre una charola de aluminio y
se secaron en horno de secado (Binder® FD23ULE2, Alemania)
a temperatura constante, 60 °C durante 24 h para evitar la degra-
dacién térmica de los componentes. Una vez seca la muestra, se
molié con una licuadora (Osterizer® 465-43, México) durante
1 min. Después, se homogenizé el tamano de particula de la ha-
rina obtenida con un tamiz de malla No. 50 (100 gm). Las ha-
rinas se almacenaron a temperatura ambiente en bolsas pldsticas
selladas y etiquetadas con peso, temperatura, dia de muestreo y

tipo de harina.
Anilisis Quimico Proximal

El andlisis quimico proximal se realizé en la Universidad
Auténoma Metropolitana campus Xochimilco, con los métodos
propuestos por AOAC (2000). El contenido de humedad se de-
terminé por diferencia entre el peso del material fresco y el peso
constante de la muestra en un horno de secado (Riossa® H-82,
México). La ceniza total se determind al incinerar muestra en
una mufla (FELISA®FE-360, México) a 500 °C. El contenido de
grasa cruda se determind por extraccidn etérea libre de nitrégeno
en el equipo (Labconco®, E.U.A.). La determinacién de proteina
cruda se realiz6 con micro Kjeldahl (FOSS® Tecator™, Dinamar-
ca). La fibra cruda se evaltio por el método Weende modificado
a partir de AOAC (2000). Los andlisis de fibra detergente dcida
(FDA), fibra detergente neutra (FDN), celulosa, hemicelulosa y
lignina se determinaron segin el método cldsico de Van Soest
(AOAC, 2000). El extracto libre de nitrégeno (ELN), se determi-
né6 como la diferencia de la suma de todas las composiciones con
el 100%. Todos los anilisis se realizaron por triplicado con cada

una de las harinas obtenidas durante los muestreos.
Andlisis térmicos

Andlisis termogravimétrico (TGA) y Calorimetria Diferencial
de Barrido (DSC)

La determinacién de las propiedades térmicas se realizé en la
empresa In Materiis, localizada en Guadalajara, Jalisco; se llevod
a cabo en un analizador STA-PT — 1600 (LINSEIS®, Alemania)
que realiza andlisis simultdneos de TGA y DSC. Las muestras
se sometieron a un programa controlado de temperatura para
determinar el porcentaje de pérdida de peso por descomposicion,
deshidratacién y otros componentes, asi como para determinar
sus transiciones térmicas. La rampa de calentamiento fue de 20 a
500 °C con una velocidad de 10 °C por min en atmdsfera iner-

te de nitrégeno a 8 L h'', de acuerdo con Lépez-Garcia ef al.
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The flours were stored at room temperature in sealed and labelled
plastic bags specifying weight, temperature, sampling day and
type of flour.

Proximate Chemical Analysis

The proximate chemical analysis was carried out at the
Universidad Auténoma Metropolitana campus Xochimilco,
with the methods proposed by AOAC (2000). Water content
was determined by the difference between the weight of the
fresh material and the constant weight of the sample in a drying
oven (Riossa” H-82, Mexico). Total ash was determined by
incinerating the sample in a muffle (FELISA’FE-360, Mexico) at
500 °C. The crude fat content was determined by nitrogen-free
ether extraction analysis in the equipment (Labconco®, USA).
Crude protein determination was performed with micro Kjeldahl
(FOSS® Tecator™, Denmark). Crude fibre was evaluated by the
Weende method modified from AOAC (2000). The analyses of
acidic detergent fibre (FDA), neutral detergent fibre (FDN),
cellulose, hemicellulose and lignin were determined according to
the classical method of Van Soest (AOAC, 2000). The nitrogen-
free extract (ELN) was determined as the difference of the sum
of all the compositions with 100%. All the analyses were carried
out in triplicate with each one of the flours obtained during the

samplings.
Thermal analysis

Thermogravimetric Analysis (TGA) and Differential Scanning
Calorimetry (DSC)

The determination of the thermal properties took place in
the company In Materiis, located in Guadalajara, Jalisco. It was
done on a STA-PT-1600 analyzer (LINSEIS®, Germany), which
performs simultaneous analyses of TGA and DSC. Samples were
subjected to a controlled temperature program to determine
the percentage of weight loss due to degradation, dehydration
and other components, as well as to determine their thermal
transitions. The heating curve was from 20 to 500 °C, with a
speed of 10 °C per min in an inert nitrogen atmosphere at 8 L
h, according to Lépez-Garcia et al. (2017). The test was carried
out in triplicate with each of the flours obtained during the

samplings.
Statistical analysis
All the experiments were done in triplicate. With ANOVA

followed by a Tukey mean comparison test with p=0.05, the
statistical software used was SigmaPlot 13 (SYSTAT, 2018).
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(2017). La prueba se realizé por triplicado con cada una de las

harinas obtenidas durante los muestreos.
Andlisis estadistico

Todos los experimentos se realizaron por triplicado. Con
ANDEVA seguido de una prueba de comparacién de medias de
Tukey con p<0.05, el paquete estadistico usado fue SigmaPlot 13
(SYSTAT, 2018).

RESULTADOS Y DISCUSION
Anilisis quimico proximal

De las pruebas realizadas a las harinas de nopal, se
observé que el porcentaje de humedad (5.12%) fue
el mismo para las tres harinas de cada muestreo sin
diferencia (p>0.05) estadistica significativa (Cuadro
1). Esto fue similar a lo obtenido por Herndndez-
Urbiola ez a/. (2011) quienes valuaron la humedad de
harinas de nopal y obtuvieron 5.03% de humedad en
harinas de cladodios de 40 d de edad.

En cuanto al contenido de proteina cruda, esta
fue ligeramente superior en la harina de los clado-
dios del mes de mayo (12.17%), los cuales se colecta-
ron en temporada seca y fueron diferentes (p=<0.05)
a las harinas de los cladodios colectados en agosto

RESULTS AND DISCUSSION
Proximate chemical analysis

From the tests run on the pear-cactus flours, we
observed that the water content percentage (5.12%)
was the same for the three flours of each sampling
with no significant (p>0.05) differences between
them (Table 1). This was similar to that obtained
by Herndndez-Urbiola ez al. (2011) who evaluated
water content of pear-cactus flour and obtained
5.03% water content in 40 d old cladodes flour.

The crude protein content was slightly greater
in the flour of cladodes of May (12.17%), which
were collected in the dry season and were different
(p=<0.05) to the flour of the cladodes collected in
August (11.61%) and September (11.50%) in the
rainy season. This agrees with Uche ez al. (2017) who
reported 11.60% protein in Opuntia dillenii flour,
a variety of pear-cactus cultivated in Mexico, Cuba,
USA, and Bahamas, among others.

The ash content was different (p=<0.05) in each
sampling and was greater (24.61%) in the pear-cactus
flours of cladodes collected in September, compared
to those of previous months (May 16.45% and
August 19.92%). This could be due to the volcanic
ash falling from the Popocatépet]l volcano during

Cuadro 1. Composiciéon quimica proximal (% base seca) de las harinas de nopal cosechado

en mayo, agosto y septiembre.

Table 1. Proximate chemical composition (dry base %) in flours of pear-cactus harvested in

May, August and September.

Com([.())/o();lente Mayo Agosto Septiembre
Humedad 5.12+0.06 a 5.12+0.06 a 5.12+0.06 a
Proteina cruda 12.17+0.11 a 11.61 + 0.74 ab 11.50 + 0.30 ab

Cenizas 16.45 +0.10 a 19.92 +0.04 b 24.61 +0.18 ¢

Grasa 1.48 + 0.06 a 1.58+0.02a 1.71 +0.10 a

Fibra cruda 12.07 +0.49 a 10.52 +0.24 b 9.12+0.06 b
FDN 16.39 +0.13 a 13.26 + 1.06 b 1052+ 1.71 ¢
FDA 11.32+0.12 a 11.79 + 0.24 a 1192 +0.84 a
ELN 57.72 ab 56.41 ab 53.13 ¢

FDN (fibra detergente neutra), FDA (fibra detergente dcida) y ELN (extracto libre de nitrégeno);
FDN y FDA, proceden de la fibra cruda total. Valores indican promedios del anilisis por
triplicado + desviacién estdndar. Letras distintas entre filas indican diferencia estadistica (Tukey,
p=0.05). ¢ FDN (neutral detergent fibre), FDA (acidic detergent fibre) and ELN (nitrogen free
extract); 'FDN and FDA proceeded from total crude fibre. Values indicate means of triplicate
analysis + standard deviation. Different letters among rows indicate statistical difference (Tukey,

p=0.05).
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(11.61%) y septiembre (11.50%) en época de llu-
vias. Esto concuerda con Uche ez al. (2017) quienes
registraron 11.60% de proteina en harina de Opuntia
dillenii, una variedad de nopal cultivada en México,
Cuba, E.U.A. y Bahamas, entre otros.

El contenido de cenizas fue diferente (p=<0.05)
en cada muestreo y fue superior (24.61%) en las ha-
rinas de nopal de los cladodios de septiembre respec-
to a los de meses anteriores (mayo 16.45% y agosto
19.92%). Esto pudo deberse a la caida de ceniza vol-
cénica desde el volcdn Popocatépetl durante septiem-
bre del 2019, periodo con una actividad volcdnica
mayor durante las fechas de muestreo; por ello las
cenizas pudieron depositarse en los tejidos epidér-
micos de los cladodios, las cenizas estdn constituidas
principalmente de silice.

El incremento en el contenido de cenizas en las
harinas de nopal se puede atribuir al aumento de lig-
ninas que se relacionan directamente con minerales
insolubles (hasta 30%). Estos forman parte de las
estructuras no energéticas de la pared celular de las
plantas y le confieren estructura y rigidez (Chdvez-
Sifones et al., 2013). También otros autores han
senalado que el contenido de cenizas se incrementa
con la edad debido al contenido alto de minerales
como magnesio, calcio y fésforo, presentes durante
la maduracién de los cladodios. Rodiles-Lépez et al.
(2019) documentaron contenidos de cenizas de 18.41
2 23.24% en cladodios maduros de 50 d a 3 afnos.

El porcentaje de grasa no mostré diferencia esta-
distica con valores de 1.48 a 1.71%. Rodriguez-Félix
y Cantwell (1988) describieron que el porcentaje de
grasas en harinas de nopal era 1% para nopales de 20
cm de longitud. Rodiles-Lépez ez al. (2019) senalaron
resultados similares con 1.50% de grasa en harinas de
mucilago de nopal para el desarrollo de una tortilla
mds saludable. Respecto al contenido de fibra cruda,
los valores mostraron diferencias (p=<0.05) entre las
harinas ya que estos oscilaron entre 9.12 y 12.07%.
Herndndez-Urbiola et a/. (2011) obtuvieron resulta-
dos similares obtuvieron con valores correspondien-
tesde 6.15, 11.0 y 13.26% de fibra total en base seca.
Los valores de fibra cruda hacen referencia al conte-
nido total de carbohidratos digeribles y no digeribles
que se encuentran en las muestras que se evaluaron.

Sin embargo, para conocer mds a fondo el con-
tenido de fibra soluble y fibra insoluble fue necesa-
rio realizar otras pruebas, entre ellas la de FDN,
la cual proveyé informacién sobre el contenido

408 VOLUMEN 55, NUMERO 5

September 2019, a period with greater volcanic
activity during the sampling dates. For this reason,
ashes could be deposited in the epidermal tissues of
the cladodes; ashes are mainly made of silica.

The increase in ashes content in the pear-cactus
flours can also be attributed to the increase in lignin,
which are directly related to insoluble minerals (up to
30%). Those are part of the non-energetic structures
of plants in the cell wall, bringing structure and
rigidity (Chdvez-Sifones ez al., 2013). Other authors
have also pointed out that the ash content increases
with age due to the high content of minerals such as
magnesium, calcium and phosphorus, present during
the maturation of the cladodes. Rodiles-Lépez ez al.
(2019) reported ash contents of 18.41 to 23.24% in
mature cladodes from 50 days to 3 years of age.

Fat percentage did not show statistical difference
with values from 1.48 to 1.71%. Rodriguez-Félix
and Cantwell (1988) described that the percentage
of fat in pear-cactus cladodes flour was 1% for
those of 20 cm in length. Rodiles-Lépez et al.
(2019) reported similar results with 1.50% fat in
pear-cactus mucilage flours to produce a healthier
Mexican tortilla. The values of crude fibre content
showed differences (p=0.05) among the flours since
they ranged between 9.12 and 12.07%. Herndndez-
Urbiola er al. (2011) obtained similar results with
corresponding values of 6.15, 11.0 and 13.26% of
total fibre on a dry base. Crude fibre values referred
to the total content of digestible and non-digestible
carbohydrates found in the evaluated samples.

However, to learn more about the content of
soluble fibre and insoluble fibre, it was necessary
to perform other tests, among them the FDN test,
which provided information on the hemicellulose,
pectin and protein content in the vegetative parts,
mainly constituted by structural carbohydrates
(Herndndez-Urbiola et al, 2011). In this case,
statistical differences (p=<0.05) were found among
the sampling months; in May (dry season) a higher
percentage was obtained with 16.39%, compared to
the months of the rainy season (August, 13.26%, and
September, 10.52%).

After the FDA test, the statistical analysis showed
no significant differences (p>0.05) in the flour
of the cladodes collected in May (11.32%) and
August (11.79%); the percentage was very similar
in the three months of sampling. This is related to
the content of insoluble fibre (cellulose and lignin);
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de hemicelulosa, pectinas y proteinas de las partes
vegetativas, constituidas principalmente por los car-
bohidratos estructurales (Herndndez-Urbiola ez al.,
2011). En este caso, se encontraron diferencias esta-
disticas (p=0.05) entre los meses de muestreo; mayo
(época seca) fue en el cual se obtuvo un porcentaje
mayor con 16.39%, en comparacién con los meses
de temporada de lluvias (agosto, 13.26% y septiem-
bre, 10.52%).

En cuanto a la prueba de FDA, el andlisis esta-
distico no arrojé diferencias significativas (p>0.05)
en las harinas de los cladodios del mes de mayo
(11.32%) y agosto (11.79%); el porcentaje fue muy
similar en los tres meses de muestreo. Este resultado
se relaciona con el contenido de fibra insoluble (celu-
losa y lignina), ambos polisaciridos son de importan-
cia para este estudio. Por tal motivo, se planteé una
cuantificacién mds acertada para obtener un panora-
ma mejor de su uso como biomaterial biodegradable.

El ELN presenté diferencias (p<0.05) entre los
meses de muestreo; mayo fue el mes que obtuvo un
porcentaje mayor con 57.72%, seguido del mes de
agosto con 56.41% y por ultimo el mes de septiem-
bre con 53.13%. Resultados similares presentados
por FAO (2016) indicaron que el ELN para clado-
dios de 3 a 12 meses se encuentra entre 58 y 60%, lo
cual concuerda con los resultados obtenidos en esta
investigacién. La fraccién que representa el ELN no
contiene celulosa, sino otros compuestos como el al-
midén y azicares, en especial pectinas, uno de los
constituyentes principales de los cladodios de nopal
(Herndndez-Urbiola ez al., 2011).

Los contenidos totales de celulosa, hemicelulosa
y lignina de las harinas de cladodios de cada mes de
muestreo se cuantificaron. Como se puede obser-
var, los contenidos mayores respectivos de celulosa
y hemicelulosa estuvieron en las harinas del mes de
mayo, 11.07 y 16.39% (Cuadro 2). Mientras que el
contenido mayor de lignina se obtuvo en septiembre
con un 4% de las harinas procesadas de los cladodios
colectados en septiembre, con tamafno mayor duran-
te el muestreo. Estos resultados también coincidieron
con los expuestos por Yang et al. (2015) quienes se-
fialaron contenidos de celulosa entre 9.8 - 13.1% en
cladodios maduros provenientes de dreas con poco
estrés hidrico. En cuanto al contenido de lignina to-
tal, los resultados fueron similares a los de Osuna-
Ceja er al. (2019) con valores entre 1.0 - 2.7% en
subproductos de nopal forrajero.
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both polysaccharides are important for this study.
Therefore, a more accurate quantification would help
to obtain a wider scope of their use as a biodegradable
biomaterial.

The ELN showed differences (p<0.05) among
sampling months; May was the month that obtained
a higher percentage with 57.72%, followed by August
with 56.41% and finally September with 53.13%.
Similar results by FAO (2016) indicated that the
ELN for cladodes from 3 to 12 months is between
58 and 60%, which agrees with the results obtained
in this study. The fraction that the ELN represents
does not contain cellulose, but other compounds
such as starch and sugars, pectin in particular, one
of the main constituents of pear-cactus cladodes
(Herndndez-Urbiola et al., 2011).

Total cellulose, hemicellulose and lignin contents
of the cladodes flour in each month of sampling
were quantified. As observed, the highest respective
contents of cellulose and hemicellulose were in
the flours of cladodes collected in May, 11.07 and
16.39% (Table 2). Whereas the highest lignin
content was obtained in September with 4% of
the processed flours from the cladodes collected in
September, with a larger size during the sampling.
These results also coincided with those reported by
Yang ez al. (2015), who indicated cellulose contents
between 9.8 - 13.1% in mature cladodes from areas
with little water stress. Results on the total lignin
content were similar to those of Osuna-Ceja et al.
(2019) with values between 1.0 - 2.7% in pear-cactus
by-products collected for forage.

Previous studies on the chemical composition
of pear-cactus indicated variation under climatic
conditions when cutting the cladodes. Despite this,
the study by Rodiles-Lépez er al. (2019) indicated
that these changes are proportional to the age of the
cladode, with considerable increases in ashes, calcium
and protein contents. A similar behavior occurs with
the lignin content in cacti, which increases according
to the age of the stem.

Pear-cactus cladodes waste flours have great
potential as renewable biomaterials in the addition
of polymeric matrices, due to interactions between
their functional groups and those of biodegradable
polymers such as PLA. This occurs because they
can increase the mechanical properties of resistance
and Young’s modulus, as well as to accelerate their

biodegradation (Scaffaro ez al., 2019).
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Cuadro 2. Contenido de celulosa, hemicelulosa y lignina (%, en base seca) en harina de nopal de
cladiodos colectados en mayo, agosto y septiembre.
Table 2. Cellulose, hemicellulose and lignin content (%, on a dry base) of pear-cactus flour from
cladodes collected in May, August and September.

(%) Celulosa

Mes de muestreo

(%) Hemicelulosa

(%) Lignina

Mayo 11.07 £2.75a
Agosto 10.66 + 0.59 ab
Septiembre 10.86 + 0.89 a

16.39 £ 0.13 a 1.73 + 0.45 ab
13.26 + 1.06 b 1.04 £ 0.23 a
1052+ 1.71 ¢ 4.00 £ 0.06 ¢

Valores indican promedios de andlisis por triplicado + desviacién estdndar en base seca. Letras distintas entre
filas indican diferencia estadistica (Tukey, p=<0.05). < Values indicate means of triplicate analysis + standard
deviation on a dry base. Different letters among rows indicate statistical differences (Tukey p=<0.05).

Estudios previos sobre la composicién quimica del
nopal senalaron su variacién entre condiciones cli-
maticas al corte de los cladodios. A pesar de esto, in-
vestigaciones como la de Rodiles-Lépez ez al. (2019)
indicaron que estos cambios son proporcionales a la
edad del cladodio, con incrementos considerables en
los contenidos de cenizas, calcio y proteinas. De la
misma manera, un comportamiento similar se da con
el contenido de lignina en las cactdceas, el cual se in-
crementa conforme con la edad de la penca.

Las harinas de residuos de nopal tienen un gran
potencial como biomaterial renovable en la adicién
de matrices poliméricas, por las interacciones entre
sus grupos funcionales y los de polimeros biodegra-
dables como el PLA. Ya que pueden aumentar las
propiedades mecdnicas de resistencia y el médulo de
Young, asi como acelerar su biodegradacién (Scaffaro

et al., 2019).
Andlisis térmicos
Andlisis termogravimétrico (TGA)

En el TGA de las harinas de los meses de mayo,
agosto y septiembre se observé un comportamiento
similar al de otras variables entre los meses muestrea-
dos (Figura 1). La primera pérdida de peso en el mes
de mayo se observé a los 124.44 °C con una pérdida
de peso de 6.43%, del mes de agosto, se observé a
partir de los 86.43 °C con un 6.83% de pérdida de
masa, y en el mes de septiembre, a partir de los 127.60
°C con una pérdida de masa de 6.6%. Esto se debe
en lo principal a la pérdida de humedad en los mate-
riales vegetales (Stefanidis ez /., 2014). Guadarrama-
Lezama et al. (2018) obtuvieron resultados similares
con harinas de mucilago de cdscaras de tunas (Opuntia
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Thermal analysis
Thermogravimetric Analysis (TGA)

In the TGA of the flours from cladodes collected
in May, August and September a similar behaviour
to that of other variables was observed among the
variable month of sampling (Figure 1). The first
drop in May was observed at 124.44 °C amounting
a weight loss of 6.43%; in August, it was observed at
86.43 °C with a 6.83% mass loss; and in September,
at 127.60 °C with a mass loss of 6.6%. This is mainly
due to the loss of water in plant materials (Stefanidis
et al., 2014). Guadarrama-Lezama et 4l (2018)
obtained similar results with mucilage flours from
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Figura 1. Curva de andlisis termogravimétrico (TGA) de la
harina de cladodios de nopal colectadas en mayo,
agosto y septiembre.

Figure 1. Thermogravimetric analysis curve (TGA) of the
pear-cactus flour from cladodes collected in May,
August and September.
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ficus — indica), en ese estudio, la primera transicion
representativa de la pérdida de peso ocurrié de 25 a
120 °C, debido a la pérdida en el contenido de agua.

La transicidn siguiente en harinas de cladodios del
mes de mayo, se observé a partir de los 231 °C con
una pérdida en peso del 11.08%, mientras que, en el
mes de agosto, fue a partir de los 157.21 °C con una
pérdida en peso del 13.56%. Para las harinas del mes
de septiembre, la transicién fue a partir de los 237 °C
con una pérdida en peso del 16.81%. A partir de los
327.85 °C, se observaron pérdidas de peso superiores
al 40%. Estos resultados son similares a los documen-
tados por Stefanidis ez /. (2014) quienes menciona-
ron que la pérdida de peso a estas temperaturas fue
representativa de la descomposicién de polisaciridos,
esto ocurrié dentro de los 200 a 320 °C con pérdi-
das de peso hasta 59.7%. Guadarrama-Lezama ez
al. (2018) observaron algo muy similar en su estudio,
que entre 120 y 290 °C hubo descomposicién en la
biomasa de los componentes hemicelulosa y lignina;
y que esta tltima comenzé a degradarse a partir de
los 120 °C. En nuestra investigacién, el contenido de
lignina fue significativo (p=<0.05) respecto a la edad
de los cladodios (Cuadro 2).

El mucilago de nopal es hidrofilico y su conteni-
do de carbohidratos alto lo hace muy heterogéneo.
Por tal motivo, la variacién entre la pérdida de masa
(en peso) que se presenté a partir de los 210 °C hasta
los 310 °C (donde se observé la pérdida mayor, Fi-
gura 1) es caracteristica de la descomposicién de los
polisacdridos; con la temperatura de carbonizacién a
431.34 °C. Al respecto, Pinto ez al. (2016) obtuvie-
ron un resultado similar con una temperatura de car-
bonizacién del mucilago de quingombé (Abelmoschus
esculentus) de 400 °C. Y Guadarrama-Lezama ez 4/.
(2018) identificaron la descomposicién de polisacdri-
dos a partir de los 120 °C y la carbonizacién total de
materiales sin mucilago de nopal a los 280 °C.

El comportamiento de las muestras de harina
de los tres meses fue similar (p>0.05) en cuanto a
la pérdida de peso ya que ocurrid a temperaturas se-
mejantes, esto tal vez se debi6 a que las harinas se
obtuvieron de cladodios de la misma edad aproxima-
da y del mismo municipio. A la fecha existen pocas
publicaciones sobre el uso de harina de nopal como
material de refuerzo en matrices poliméricas. Entre
estas destaca la investigacién de Scaffaro ez a/. (2019)
quienes desarrollaron un bio compuesto con dcido

polildctico (poly L-lactic acid, PLA) y adicién de
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prickly pear-cactus fruits peel (Opuntia ficus - indica).
In their study, the first representative transition of
weight loss occurred from 25 to 120 °C, due to water
content loss.

The following transition in cladodes flour collected
in May was observed at 231 °C, with a weight loss
of 11.08%, while in August, it was at 157.21 °C,
with a weight loss of 13.56%. The transition of the
flours from cladodes collected in September was at
237 °C, with a weight loss of 16.81%. Starting
at 327.85 °C, weight losses of over 40% were
observed. These results are similar to those reported
by Stefanidis ez al. (2014), who mentioned that the
weight loss at these temperatures was representative
of polysaccharides degradation. This occurred within
200 to 320 °C, with weight losses up to 59.7%.
Guadarrama-Lezama er al. (2018) reported closely
similar results in their study, observing that between
120 and 290 °C occurred biomass degradation in
components such as hemicellulose and lignin; and
that the latter began to degrade at 120 °C. In our
research, the lignin content was significant (p=<0.05)
at comparing cladode age (Table 2).

Pear-cactus mucilage is hydrophilic, and its high
carbohydrate content makes it very heterogeneous.
For this reason, the variation in the loss of mass (in
weight) that occurred from 210 °C to 310 °C (the
greatest weight loss point, Figure 1), is characteristic
from  polysaccharides degradation, with the
carbonization temperature at 431.34 °C. In this
regard, Pinto ez al. (2016) obtained a similar result
with the carbonization temperature of okra mucilage
(Abelmoschus esculentus) at 400 °C. Guadarrama-
Lezama et al. (2018) identified the decomposition
of polysaccharides starting at 120 °C and the total
carbonization of materials without pear-cactus
mucilage at 280 °C.

The behaviour of the flour samples of the three
months was similar (p>0.05) in terms of weight loss
since it occurred at similar temperatures; this was due
perhaps to the flours were obtained from cladodes of
an approximate age and at the same municipality. To
date there are few publications on the use of pear-
cactus flour as a reinforcing material in polymeric
matrices. Among these, the research by Scaffaro ez
al. (2019) stands out by developing a bio compound
with polylactic acid (PLA) and the addition
of cladode fibres from adult pear-cactus. That
biomaterial demonstrated a remarkable adherence
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fibras de cladodio de nopal adulto. El bio material
demostré una adherencia notable del polimero con
las fibras de nopal, atribuido a la carga interfdsica del
PLA; lo cual también incrementé la ductilidad del
material.

Una investigacién reciente de Colin-Chdvez er
al. (2021) informé sobre el uso de fibras de subpro-
ductos de nopal de dos afios para el desarrollo de
un material biodegradable de embalaje; en el cual se
obtuvieron ldminas de papel comparables con fibras
maderables y no maderables. Las harinas lignocelul6-
sicas toman gran importancia por su potencial como
biomateriales para el refuerzo de matrices poliméri-
cas. Ademads, son una fuente renovable, abundantes,
econdmica y al tratarse de biomasa residual presentan
buenas propiedades mecdnicas para su uso como bio-

material biodegradable (Abdul Khalil ez 4/, 2016).
Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

Las transiciones son fenémenos importantes que
sirven para conocer el comportamiento térmico de
los polimeros, pues describen la rigidez de las cade-
nas poliméricas. Asi ayudan a entender y referenciar
mejor su uso posible para adicién en biomateriales de
acuerdo con lo descrito por Gheribi ez 4. (2019). Las
transiciones de temperatura de las harinas de nopal
de cladodios colectados en los meses de mayo, agosto
y septiembre también se describieron en este estudio
(Figura 2). El primer evento térmico correspondiente
ala 7g (transicién vitrea) se observé entre los 46 y 48 °C,
para cladodios de mayo, agosto y septiembre (Figura
2A). Estos resultados fueron similares a lo publicado
por otros autores que observaron valores 7g de
45 °C en harinas de mucilago de nopal (Gheribi ez
al., 2019).

Después, se presenté un segundo evento térmico
entre los 32 y los 130 °C con un pico endotérmico a
90 °C, mismo que correspondié a la temperatura de
fusién (7m) con una pérdida de peso menor al 10%
que correspondié con la pérdida de agua y compo-
nentes de bajo peso molecular (Figura 2B), de ma-
nera similar a lo consignado por Madera-Santana e#
al. (2018). También Manani ez a/. (2018) expusieron
un primer evento térmico para harinas de cladodio
de nopal adulto entre los 35-120 °C, intervalo que
identifica la pérdida de humedad. El ablandamien-
to de las harinas de nopal durante sus transiciones
térmicas es complejo y coincidente con aquéllas del
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of the polymer to the pear-cactus fibres, attributed
to the interphase load of PLA, also increasing the
ductility of the material.

A recent study by Colin-Chdvez ez al. (2021)
reported on the use of two-year-old pear-cactus
by-product fibres for the development of a
biodegradable packaging material; in which sheets
of paper comparable with wood and non-wood
fibres were obtained. Lignocellulosic flours take on
great importance with potential as biomaterials for
reinforcing polymeric matrices. In addition, they
are a renewable, abundant, inexpensive source and,
as they are residual biomass, they present good
mechanical properties for use as a biodegradable

biomaterial (Abdul Khalil ez /., 2016).
Differential scanning calorimetry (DSC)

Transitions are important phenomena that serve
to understand the thermal behaviour of polymers;
describing the stiffness in polymer chains. Thus,
they help to understand and reference their addition
to biomaterial applications, as it was described by
Gheribi ez al. (2019). The temperature transitions of
the pear-cactus flour from cladodes collected in May,
August and September were also described in this
study (Figure 2). The first thermal event corresponding
to the 7g (glass transition) was observed between 46
and 48 °C, for cladodes collected in May, August and
September (Figure 2A). These results were similar to
those published by other authors, who reported a 7g
of 45 °C for pear-cactus mucilage flour (Gheribi ez
al., 2019).

Later, a second thermal event occurred between
32 and 130 °C, with an endothermic peak at 90 °C,
which corresponded to the melting temperature
(7m), with a weight loss of less than 10% that
corresponded to the loss of water and low molecular
weight compounds (Figure 2B), similar to that
reported by Madera-Santana ez al. (2018). Also,
Manani ez al. (2018) reported a first thermal event
for adult pear-cactus cladodes flour between 35-
120 °C, an interval that identifies water content loss.
The softening of pear-cactus flour during thermal
transitions is complex and it coincides with those of
PLA. This phenomenon has been observed, according
to Scaffaro ez al. (2019), in the case of lignocellulosic
fills from pear-cactus fibre flours; and it can be
attributed to the presence of minerals and impurities
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Figura 2. Curva de calorimetria diferencial de barrido (DSC) de las harinas de cladodios de nopal. (A) Termograma completo y

(B) Detalle de la Transicién vitrea (7g).

Figure 2. Differential scanning calorimetry curve (DSC) of pear-cactus cladodes flour. (A) Complete thermogram, and (B) Detail

of the glass transition (7g).

PLA. Este fenémeno se ha observado de acuerdo con
Scaffaro ez al. (2019) en el caso de rellenos lignocelu-
16sicos de harinas de fibra de nopal y puede atribuirse
a la presencia de minerales e impurezas en las fibras
crudas que inducen la degradacién de matrices poli-
méricas.

El tercer evento exotérmico se presenté entre los
240 y los 380 °C con un pico a los 315 °C que corres-
pondié a la descomposicién térmica de las proteinas
y polisacdridos. Este evento muestra la descomposi-
cién habitual de los polisaciridos que ocurre de entre
los 210 a 350 °C y define también la interaccién de
otros componentes como son la celulosa, hemicelu-
losa y lignina (Stefanidis ez a/., 2014). Guadarrama-
Lezama et al. (2018) observaron la aparicién de estos
picos a partir de los 120 °C para compuestos lignoce-
lulésicos, en particular la hemicelulosa que se puede
verificar entre los 170 a 190 °C.

El ultimo evento se presentd entre los 394 y los
500 °C con un pico a los 455 °C el cual correspondié
a la degradacién total de los componentes, como es la
lignina presente en las muestras, de acuerdo con Ste-
fanidis et 2/ (2014). Otros autores como Guadarra-
ma-Lezama ez al. (2018) mencionaron que la despo-
limerizacién de la pectina, otro de los componentes
principales del nopal, se observé entre 154 y 281 °C. Por
tltimo, la descomposicidn final de la muestra ocurrié
a 460 °C (Figura 2A).

La 7 fue similar para las tres muestras de hari-
na, con valores en 45 y 48 °C, al igual que las otras
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in the raw fibres that induce the degradation of
polymeric matrices.

The third exothermic event occurred between 240
and 380 °C, with a peak at 315 °C that corresponded
to the thermal decomposition of proteins and
polysaccharides. This
polysaccharides degradation that occurs between 210
to 350 °C, and it also defines the interaction of other
components such as cellulose, hemicellulose and
lignin (Stefanidis ez a/., 2014). Guadarrama-Lezama
et al. (2018) observed the appearance of these peaks
starting at 120 °C for lignocellulosic compounds,
particularly hemicellulose, which can be observed
between 170 and 190 °C.

The last event occurred between 394 and 500 °C
with a peak at455 °C, which corresponded to the total
degradation of the components, such as the lignin
present in the samples, according to Stefanidis ez al.
(2014). Other authors, such as Guadarrama-Lezama
et al. (2018) indicated that pectin depolymerization
which is another of the main components of pear-
cactus was observed at 154 to 281 °C. Finally, the
complete decomposition of the sample occurred at
460 °C (Figure 2A).

Tg was similar in the three flour samples, values
between 45 and 48 °C, as the other transitions. No
difference (p>0.05) was observed among the sampling
months. That could be due to flour was obtained from
cladodes with approximate age at the cutting, and at
the same municipality. TGA and DSC techniques are

event shows the usual
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transiciones. No se observé diferencia (p>0.05) entre
los meses de muestreo. Esto pudo deberse a que las
harinas se obtuvieron de cladodios con la misma edad
aproximada al corte y eran del mismo municipio. Las
técnicas de TGA y DSC son complementarias. En el
TGA, se pudo observar la estabilidad térmica de las
tres muestras y las transiciones térmicas en el DSC.
En el termograma de TGA el producto de las etapas
de descomposicién térmica estuvieron alrededor de
310-317 y 450 °C y correspondieron con tempera-
tura entre 240-380 °C (pico mdximo en 315 °C) y
394-500 °C (pico mdximo en 455 °C), observados
en los termogramas DSC. Estas transiciones permi-
tieron conocer los intervalos de temperatura en los
cuales el bio material se degradé y fundié, para asi te-
ner vistas del uso que podrd tener dicho biomaterial,
adicionado a manera de biopolimero en una matriz
polimérica.

El uso de refuerzos de harinas lignocelulésicas de
nopal en matrices poliméricas facilita las interfaces y
mejora las propiedades de rotura de polimeros como
el PLA. Los materiales producidos a partir de bioma-
sa ayudan a rellenar los poros de la matriz poliméri-
ca y mejoran no solo el rendimiento sino también
la ductilidad de los materiales (Pérez-Fonseca et al.,
2017; Scaffaro et al., 2019). Esta mejora en propie-
dades facilitarfa su uso en un modelo de extrusién
para la fabricacién de fibras biodegradables que sir-
van para el desarrollo de materiales biopoliméricos

biodegradables.
CONCLUSIONES

El andlisis quimico proximal mostré porcentajes
similares de humedad, proteina cruda, grasa y fibra
detergente 4cida en las tres harinas de cada muestreo
sin diferencia estadistica. El contenido de cenizas
fue superior en las harinas de nopal de cladodios co-
lectados en septiembre al igual que el contenido de
lignina y fibra cruda. En fibra cruda, fibra detergen-
te neutra, extracto libre de nitrégeno, contenido de
celulosa y hemicelulosa, el valor fue mayor en mayo,
mes de época seca.

Aunque hubo algunas diferencias entre tipo de
harina proveniente de subproductos del nopal y otras
entre tres meses de cosecha, todas mostraron un
comportamiento similar en sus propiedades térmi-
cas. El andlisis térmico indicé estabilidad térmica, la
cual podria permitir a la harina formar parte de una
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complementary. In the TGA, thermal stability of the
three samples was observed, and thermal transitions
in the DSC. In the TGA thermogram, the product
of the thermal degradation stages was around 310-
317 and 450 °C, and it corresponded to temperature
between 240-380 °C (maximum peak at 315 °C) and
394-500 °C (maximum peak at 455 °C), observed
in the DSC thermograms. Those transitions allowed
us to know the temperature ranges in which the
biomaterial degraded and melted. This is useful to
get a scope of the use that such biomaterial may have,
added as a biopolymer into a polymeric matrix.

The use of lignocellulosic pear-cactus flour
reinforcements in polymeric matrices facilitates the
interfaces and improves the breaking properties of
polymers such as PLA. Materials produced from
biomass help to fill the pores of the polymeric matrix
and improve not only the performance but also
the ductility of the materials (Pérez-Fonseca et al.,
2017; Scaffaro et al., 2019). This improvement in
properties would facilitate their use in an extrusion
model for manufacturing of biodegradable fibres that
would serve to develop biodegradable biopolymeric
materials.

CONCLUSIONS

The proximate chemical analysis showed similar
percentages in water content, crude protein, fat and
acidic detergent fibre in the three types of pear-
cactus flour, with no statistical differences. The ashes
content was higher in the pear-cactus flour from
cladodes collected in September, as well as the content
of lignin and crude fibre. In crude fibre, neutral
detergent fibre, nitrogen-free extract, cellulose and
hemicellulose content, the value was higher in May,
a dry month.

Although there were some differences among
flour type from pear-cactus by-products, and others
among three harvest months, they all showed a
similar behaviour in thermal properties. Thermal
analysis indicated thermal stability, which would
allow flour to be part of a polymeric matrix to be
used as a biomaterial for biodegradable packaging.
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